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Erne fiischbereitete wgssrige Liisung, die 10.15 pCt. dee Lactons 
enthiilt und das spec. Gewicht 1.039 hat, dreht bei 170 im Eindeci- 
meterrohr 8.710 nach rechts. Daraus berechnet sich die spec. Drehung 

was mit der von F i s c h e r  und B r o m b e r g  beobachteten Zahl+82.4 
gut iibereinstimmt. 

[.ID +82.6, 

P h e n y l h p d r a z i d  d e r  LyxonsLure.  

Daaselbe wird nach Vorschrift obengenannter Forscher durch 
Erwlirmen des Lactons mit der gleichen Menge Phenylhydrazin auf 
dem Wasserbade erhalten. Zur viilligen Reinipng wird es 2 Ma1 
aus verdiinntem Alkohol umkrystallisirt. Es zeigt, 80 gereiriigt, den 
constanten Schmp. 162-1630, der mit dem VOD F i s c h e r  und Brom- 
b e r g  beobachteten viillig iibereinstimmt, ebenso entsprechen die 
L~sungsverbliltnisse v6Uig den frii beren Betrachtungen. Aus ver- 
diinntem Alkohol krystallisirt das Phenylhydrazid rnit Kryetallwasser l). 

. .  

646. John Prooh$ska: Oxydstion dee Naphtslina mittelat 
Permanganat. 

(Eingegangen am 18. November.) 
Ein Verfahren mittelst Permanganat Phtalsiiure darzustelleii ist 

zuerst von R. Henriqnes') beschrieben worden. Er gelangt zu der- 
selben durch Oxydation von a-Naphtol in alkalischer Liisnug and 
des dabei gebildeten Zwischenproductes, der sogenannten Phtalon- 
Pgure, in saurer Liisnng mittelst Braunetein. Seitdem hat J. Tscher- '  
n i a c  sich die Darstellung der PhtalonsHure aus Naphtalin mittelst 
Permanganat und Maaganaten 3) patentiren lassen. Ueber die genauen 
Bedingungen, wie diese Oxydation auszufiihren ist, sind in dem 
betreffenden Patente keine Angaben gemacht. 

Gelegentlich einer Reibe von Versuchen znr Ermittelung eiuer 
technischen Methode Phtalslinre darziistellen, wurde von mir schon 
im Jabre 1890 die Entdeckung gemscht, dass bei Einhaltung dcr 

1) Bertrand, Bull. BOC. chim. 1896, 592. Fischer iind Brombcrg, 

3 Diese Berichte 21, 160s. 
a) D. R.-P. 79693 v. 28. MHrz 1894: D. B-P. 86914 v. 14. November 

- 

diem Berichte 29, 2068. 

'1895. 



richtigen Bediugungen die Oxydation des Naphtnlins mittelst Perman- 
ganat zu Phtalondure und der letzteren zu PhtalsHure einen fast 
quantitativen Verlauf nimmt. 

Eine Wiederholung von H en r i q u e 8' Versuchen besttitigte dessen 
Remltate; die Qualitiit des Productes lies8 jedoch vie1 en wiinschen 
tibrig. Diese Versuche wurden nicht weiter verfolgt, da der Qedanke, 
dasselbe Verfahren auf Naphtalin anzuwenden, nicht ferne lag. Die 
Schwerliislicbkeit des Ausgangsproductes scbien dem Erfolge i m  Wege 
zu stehen. Beim Mischen von feingemablenem Naphtalin mit kalter 
Permanganatliisung wird diese letztere theilweise zu Mangansoper- 
oxyd reducirt, jedoch erfolgt der Process langsam und die Reduction 
ist nicht vollstgndig. Durch Entfernen des iiberschiissigen Perman- 
ganats mit schwefliger Slime, Filtriren vom Ueberschuss des Naphta- 
lins, Ansliuern und Oxydiren des Products zu Phtalsiiure wurde die 
Bildung von Phtalonsiiure nachgewiesen. Die Phtalsiiure krystallisirt 
dabei in grossen Nadeln von vorziiglicher Qualittit aus. Die Beob- 
achtung, dass Naphtalin in merklichen Mengen in kochendem Waaaer 
l6slich ist, fiihrte zu dem Versuche, die Oxydation bei dem Siede- 
punkt des Wassers truszufiihren. Die Reduction des Permanganata 
arfolgt hierbei augenblicklich, and so lange man davon absieht, a l l e s  
Naphtalin zu oxydiren, werden durch die folgende Oxydation der ge- 
bildeten Phtalonsiiure in saurer Liisung mit Mangansuperoxyd aus- 
gezeichnete Ausbeuten an Phtalsliure erhalten. Mit 100 g commer- 
ciellen Permanganate wurden so 17 g o-Phtalsliure erhalten. Die 
theoretische Ausbeute wiirde 19-20 g betragen, vorausgeaetzt, dam 
bei der alkaliechen Oxydation nur Phtalonsiiure entsteht. 

Daa iiberschiissige Naphtalin, 3-4 Mal so vie1 ale von der 
Theorie verlangt wird, ist leicht en trennen, und wie weit die oxy- 
dation desselben zu fiihren ist, ist jedenfalls abhiingig von der Wirk- 
samkeit der Riihrvorrichtung, die fiir eine miiglichst feine Vertbeilung 
des geschmolzenen Naphtalins wlihrend der Oxydation zu sorgen hat. 
Einer iikonomischen Ausbeutung dieses Verfahrens steht nur der 
Preis des Permanganata entgegen. 

New-York, November 1897. 




