
Farblose Nadeln oder dicke, langliche Tafeln, in Alkohol und 
Aether leicht liislich, bei 1500 unter Zersetzung schmelzend; die Saure 
bietet also ahnliche Erscheinungen dar , wie die oben beschriebene 

Saure: CS Hq, / Bei der Oxydation liefert sie o-Tri- 
' Cz Cl2H 

ch lo rv in  y l  b enz o E s a ur  e,  welche durch Schmelzpunkt (1 63 O )  und 
den Methylather identificirt wurde. 

c Cla- COOH 

I. 0.2358 g lieferten 0.3090 g Kohlensiiure und 0.0373 g Wasser. 
11. 0.1537 g gaben 0.3271 g Chlorsilber. 

Ber. fur Clo Hs ClsOz Gefunden 
I. 11. 

C 35.87 35.82 - pct.  
- H 1.49 1.75 

C1 53.06 - 52.65 B 

Der M e t h y l a t h e r  krystallisirt in feinen farblosen, leicht 16s- 

0.1344 g lieferten 0.2744 g Chlorsilber. 
lichen Nadeln, welche bei 83-84O schmelzen. 

Ber. fiir Cl9T-f.i Clj 02 Gefunden 
c 1  50.93 50.51 pCt. 

Beim Erwarmen mit kohlensaurem Natron oder beim LBsen in 
Aetznatron verandert sich die Siiure, beim Ansauern fiillt eine iilige 
Saure aus, welche nicht zum Krystallisiren gebracht werden konnte; 
wie schon erwlhnt wurde, halten wir dieselbe fur die entsprechende 
Ketonsaure. 

666. Stanivlas Onufrowioe:  Ueber ein p-Naphtolmonosulftd. 
(Eingegangen am 29. December.) 

Nach Angaben von D a h l  Q Co.') entsteht beim Erhitzen des 
6-Naphtols mit Schwefel, am besten unter Zugabe von Bleioxyd, ein 
schwefelhaltiger krystallinischer Kiirper , welcher bei 2 14 0 schmelzen 
5011. Eine Analyse ist nicht vorgenommen worden, aber es wird 
vorausgesetzt, dass dieser KBrper ein Naphtolmonosulfid sein miichte. 

T a s s i n a r i  a) erhielt spater aus dem p-Naphtol rnit zweifach 
Chlorschwefel in der That eine einfach geschwefelte Verbindung: 

(ClOH6 - OH)a S 

1) Diese Berichte XIX, Ref. 639, aus dem D. P. 35758. 
2) Diese Berichte XX, Ref. 324. 



vom Schmelzpunkt 2 14-2 15 O, welche hiernach mit obigem Priiparate 
identisch ware. 

Nun aber findet L a n g e  I), dass beim Kochen des /I-Naphtols in 
alkalischer Liisung mit iiberschiissigem Schwefel u. A. gleichfalls eine 
weisse krystallinische und bei 2 loo schmelzende Substanz entsteht, 
deren Analyse jedoch nicht auf die Formel eines Naphtolmono- sondern 
eines Naphtoldisulfids 

stimmte. 
L a n g e  hat diesen Kiirper mit dem Praparat von D a h l  & Co. 

eingehend verglichen und er bezeichnet ihn als damit identisch. 
Dass die directe Schweflung des @-Naphtols, zumal bei mit an- 

gewandtem Bleioxyd, ein Disulfid der erwahnten Art liefern wiirde, 
war a priori nicht zu gewartigen, und es iiberrascht auch die chemische 
Nichtiibereinstimmung dieses Praparates mit demjenigen T a s s i n  ari’s 
bei anscheinend doch gleichen physikalischen Eigenschaften. 

Ich habe daher, auf Veranlassung des Hrn. Prof. V. Merz,  eine 
einlasslichere Untersuchung des P-Naphtolsulfids von D a h l  & C o .  
unternommen. 

(Cl0 H6 * 0 H)aSz 

-N a p  h t o  1 mono s ulf i d ,  (CloII6 . 0 H)z S. 
Bei der Schweflung des 6-Naphtols verfuhr ich conform den An- 

gaben des Patentes. 
250 g des Naphtols wurden in einem Kolben mit 55 g Schwefel 

(circa gleiche Molekule) zusammengeschmolzen und auf 170 - I 80 0 
erhitzt. Die homogene braunliche Schmelze entwickelte langsam 
Schwefelwasserstoff. Ich habe sie nach und nach bis zum berechneten 
Betrage (200 g )  mit Bleioxyd versetzt. Es trat sofort Schwarzung 
und bald auch das Prasseln durch entstandenes Wasser ein. Nach 
einigen Stunden war, soweit ersichtlich, alle Reaction vorbei. 

Die erkaltete Schmelze bildete eine schwarze, compacte , glas- 
artige und leicht zu pulverisirende Masse. Nach Patentvorschrift sol1 
die gepulverte Masse mit verdiinnter Lauge behar.delt und das ent- 
standene Naphtolsulfid aua dem Filtrat durch Saure gefallt werden. 
Ich habe sie statt dessen mit starkem Alkohol unter Riickfluss an- 
baltend gekocht. Die heiss filtrirte dunkelbraune Liisung schied bald 
beunlich gefarbte kurze Prismen aus. In der Mutterlauge davon 
befand sich reichlich noch unverandertes, nber durch schmierige Sub- 
stanz verunreinigtes 6-Naphtol. Die prismatischen Krystallen wurden 
aus heissem Alkohol wiederholt umkrystallisirt und so rein weiss er- 
halten. 

Ihre Analpse stimmte auf ein Naphtolmonosulfid, (cl~ H6 . 0H)z s. 
Sie schmolzen nun constant bei 215O. 

Diase Berichte XXI, 260. 
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Berechnet Gefunden 
Kohlenstoff 75.47 75.21 - pct. 
Wasserstoff 4.40 4.59 - >  

Schwefel 10.06 10.17 10.25 B 

Das einfach geschwefelte fl-Naphtol ist in Wasser unliislich, in 
Aether, kaltem und heissem Benzol, in kaltem Alkohol liist es sich 
wenig und auch in heissem keineswegs leicht. Durch Lauge wird es 
leicht aufgenommen. 

Mitgetheilte Ergebnisse zeigen, dass das @- Naphtol und der 
Schwefel in einfachster Weise auf einander wirken, nach Gleichung : 

2CloH.rOH + 2s = Has + (CioH6OH)zS. 
Nahezu sicher ist Tass ina r i ’ s  fl -Naphtolmonosulfid von obiger 

Die beiden Prgparate sollen iibrigens 

-Naphtols 

Verbindung nicht verschieden. 
auch direct verglichen werden. 

habe ich zunachst einige Saureester dargestellt. 
Behufs weiterer Charakterisirung des geschwefelten 

D i a c e t a t ,  (CloHeO. CzHs0)zS. 

Das Thionaphtol wurde mit iiberschiissigem Essigsaureanhydrid 
(4- 5faches Gewicht) schliesslich zum Sieden erhitzt. Es  ging voll, 
standig in Losung. Die klare gelbliche Fliissigkeit setzte beim Er- 
kalten massenhaft eine weisse krystallinische Substanz ab, welche mit 
heissem Wasser gewaschen und aus Alkohol umkrystallisirt wurde. 

Der neue Korper bildet feine, weisse, vereinzelte Nadeln. I n  
Aether und in kaltem Alkohol liist er sich wenig, etwas reichlicher 
in heissem, in Benzol auch in der Kalte ziemlich leicht und heim 
Erwarmen leicht. Schmelzpunkt constant 1540. 

Nach Analysenergebniss war der erwartete Essigsaureester 
(CloH6. 0CzHaO)aS entstauden. 

Berechnet Gofunden 

Wasserstoff 4.48 4.47 % 

Kohlenstoff 7 1.64 7 1.60 pCt. 

D ibenzoa t ,  ( C ~ O H S .  OC7HjO)aS. 
Das fl-Naphtolmonosulfid und Chlorbenzoyl (3 - 4fache Gewichts- 

menge) entwickeln beim Erhitzen Striime von Chlorwasserstoff. Die 
erhaltene klare Liisung gestand beim Erkalten fast vollstandig zu 
einer kleinblatterigen, weissen Krystallmasse, welche vom unveranderten 
Saurechlorid durch Wasser und Sodaliisung befreit und dann aus 
Benzol umkrystallisirt wurde. 

Ich erhielt weisse, langgestreckte Blattchen vom Schmelzpunkt 208O. 
Sie werden von Aether, ebenso von Weingeist blos sparlich, froh 
kaltem Benzol reichlich und von heissem leicht gel6st. 



Der Kohlenstoff- und Wasserstoffgehalt des Priiparats entsprach 
demjenigen nach der Formel ( C ~ O  H6 . 0 C, H5 O)a S. 

Berechnet Gefunden 
Kohlenstoff 77.57 77.15 pCt. 
Wasserstoff 4.18 4.29 B 

E n  t s c h w e f lung d e s  p -  N a p  h t o lm o n 0s  u l  f i d  8. 

Die Thioverbindung wurde mit dem gleichen Gewicht im Leucht- 
gasstrom unmittelbar vorher ganz schwach ausgegliihten Kupferpulvers 
versetzt und im Einschmelzrohr 4 Stunden auf 230-240O erhitzt. 
Entstanden war eine compacte schwarze Masse. Ich habe sie mit 
Benzol anhaltend gekocht. Der benzolische Auszug lieferte einen 
festen, dunklen Destillationsriickstand, welcher durch verdiinnte Natron- 
lauge bis auf wenige dunkle Theile in Liisung ging und sich aus dem 
Filtrat auf Zusatz von Salzsaure in nur noch schwach gefarbten 
Flocken abschied. Durch Krystallisation des Niederschlags nach ein- 
ander aus Benzol und Alkohol wurden von Schwefel freie, verflachte, 
farblose Nadeln erhalten. Die Krystalle erinnern durch diese Be- 
schaffcnheit, sowie durch ihre Liislichkeitsverhaltnisse in Weingeist, 
Aether, Benzol, die Schwerlaslichkeit in Chloroform an das 8-Dinaphtol. 
Den Schmelzpunkt habe ich auch nach wiederholtem Umkrystallisiren 
nicht hiiher als 212O gefunden, wahrend das p-Dinaphtol bei 216O 
schmelzen soll. Dagegen erhielt ich mit Eisenchlorid die fir dieses 
Phenol beschriebene griinliche, dann beim Erhitzen lebhaft rothe und 
schliesslich braune Farbung, so dass kein snderer Kiirper entstanden 
sein kann. 

Die Elementaranalyse stimmte auf ein Dinaphtol, Czo HI* 0 2 .  

Berechnet Gefunden 
Kohlenstoff 83.92 83.52 pCt. 
Wasserstoff 4.89 4.88 B 

Meine Versuche beweisen, dass der bei der Schweflung des 
6-Naphtols unter Zusatz von Bleioxyd erhaltene Karper vom Schmelz- 
punkt 215O ein Naphtolmonosulfid ist: (CloHg. 0H)aS. 

0 CaH3 0)aS und (CloHc. OC7Hg O)aS, dargestellt unter Anwendung 
von Essigsaureanhydrid und Benzoplchlorid, bilden weisse, leicht kry- 
stallisirende Substanzen. 

Beim Erhitzen des /3-Naphtolmonosulfids mit pulverigem Kupfer 
entsteht das gewijhnliche, auch direct aus dem p-Naphtol erhaltliche 
fi-Dinaphtol. Da dieses Phenol bei der Destillation mit Zinkstaub, 
wie bekannt, in das a-Dinaphtyl ubergeht, so gehiirt es den a-B-De- 

Der Essigsaure- und Benzobaureester dieses Sulfids, ((310 H6 
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rivaten des Naphtalins a n  - und also desgleichen das  p-Naphtol- 
monosulfid. 

Weitere Beobachtungen iiber Reactionsverhiiltnisse des p-Naphtols 
und Schwefels und uber Derivate von Thioverbindungen hoffe ich in 
nicht langer Zeit mittheilen zu kiinnen. 

Universitat Z u r i c h. Laboratorium des Hrn. Prof. V. Me r z. 

666. C l e m e n s  Winkler: Eine zweckmass ige  Abzugs-  
vorrichtung f u r  Wasserbader .  

(Eingogangen am 29. Dccember.) 

Um den Mangeln zu begegnen, welche den jetzt gebriiuchlichen 
Wasserbad-Abdampfungsanlagen in mehr als einer IIinsicht anhaften, 
habe ich in meinem Laboratorium die nachbeschriebene Einrichtung 
getroffen. Dieselbe befindet sich nunmehr seit einem Vierteljahre 
unarisgesetzt im Gebrauch und hat sich dabei als so vorziiglich er- 
wiesen, dass ich sie ruckhaltslos empfehlen kann. 

Die benutzteri Wasserbader, welche ausschliesslich bei analytischen 
Arbeitcn Anwendung firiden, bestehen ails den bekannten gusseisernen, 
emaillirten Tijpfen von 16.5 cm Dicke, sind in eiserne Dreifiisse ein- 
gehangen und mit Umfassungs- sowie Einlagcringen am Porcellan 
versehen. Die Xiveauhalter sind jedoch nicht, wie gewiihnlich, a n  
der Itickseite, aondern an der Vorderseite der Wasserbader angebracht. 
Sie bestrhen aus 28 mm hohen und 7 mm weiten, oben offenen, unten 
geschlossenen Cylindern aus geschwarztem Messing, die durch ein 
rechtwinklig abzweigendes Verbindungsrobr rnit dem Kochgefasse 
comniuniciren, wiihrerid in ihren Boden zwei schwacbe Messingrohre 
eingesetzt sind, die zur Zu- beziehentlich Ableitung des Wassers 
dienen. Letztere miinden in etwa einem Drittel der Gesammt- 
hiihe des Niveauhalters aus und cnden nach unten in Schlaach- 
ansiitze. Ihnen entsprechend sind in genau verticaler Richtung eben- 
solche Rohre in die den Tisch bildende Eisenholzplatte eingefugt und 
unterhalb derselben mit den bleierneri Rohrleitungen fiir den Wasser- 
Zu- urid Abflrtss rerliithet. Die Verbindung der von oben und unten 
sich erltgegenstehenden Rohrenden wird, wie Fig. 1 es zeigt, durch 
Glasriihren vermittelt, deren linksseitige zur Zuleitung des Wassers 
bestimmt ist, wahrend die rechtsseitige den Wasseriiberschuss abfiihrt. 
Letztere ist in zwei Dritteln ihrer Hohe zu einer Kugel erweitert, in  


