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561. 0. Eckstein:  Ueber die Sulfurirung von 1.8-Dinitro- 
naphtalin. 

(Eingegangen am 1. October 1902.) 

Auf Veranlassung von Hrn. Prof. G. S c h u l t z  studirte ich die 
Einwirkung von rauchender Schwefelsaure auf 1.8- und 1.5-Dinitro- 
naphtalin, wobei sich in deren Verhalten bedeuteiide Unterschiede 
zeigten. Wahrend die beideu Verbindungen durch Einwirkung von 
rauchender Schwefelsaure bei gewohnlicher Temperatur unter den 
gleichen Bedingungen ziemlich glatt in die entsprechenden Nitronitroso- 
naphtole 1) iihergefiihrt werden, zeigte in  der Hitze die 1.5-Verbin- 
dung eine bedeutend grossere Widerstandsfahigkeit gegen rauchende 
Schwefelsaure a19 ihr Isomeres. 

Wird 1 .!j-Dinitronaphtalin bei Temperaturen unter 140O mit rau- 
chender Scbwefelsaure von 15 - 25 pCt. Anhydrid erhitzt, so findet 
keine Spur  eiiier Bildung von Sulfosaure statt. Bei hoherer Tempe- 
mtnr  nnd starkerer Siiore wird die Nitroverbindung vollstandig zerst6rt. 

Dagegen ist eine Sulfosaure des 1.8- Dinitronaphtalins leicht auf 
folgende Weise herzostellen: Man erhitzt auf dem Oelbad ein Gemisch 
Ton 10 g 1.8-Dinitrnnaphtaliii (Schmp. 171O) und 45 g rauchender 
Schwefelsaure von 20 pCt. Anhydrid. Nach 3l/% Stunden ist die Re- 
action beendet; man fiigt voraichtig Wasser zu und filtrirt. Das  
braungefarbte Filtrat, welches die leicht liisliche Sulfosaure enthalt, 
wird mit einem Ueberschuss von Barythydrat neutralisirt. In Losung 
befindet sich das B a r y u m s a l z  der D in i t ro -1 .8 -naph ta l in su l fo -  
s a u r e ,  das durch Uinkrystallisiren aus Wasser in gelbbraunen Nadeln 
erhalten wird, die sich in 8.5 Theilen siedendem und in 20 Theilen 
kaltem Wasser losen. 

0.1940 g Ba-Salz: 0.0530 g BaSO,. - 0.4750 g Ba-Salz bei 120O: 
0.0469 g HaO. - 0.3251 g Ba-Salz (getr. bei 1200): 0.0995 g BaS04. 

Ba[CioHg(NOa)aSO& -t 5 H a 0 .  Ber. Ba 16.68, H a 0  10.8. 
Gef. n 16.06, >) 9.88. 

Ba[Cio 8 5  (NO& SO&. Ber. Ba 18.7. Gef. Ba 18.0. 
Das F e r r o s a l z  kann durch Umsetzung mit Ferrosulfat erhalten 

Kein Krystall- werden und krystallisirt in mikroskopischen Nadeln. 
wasser. 

Ber. Fe 8.60. Gef. Fe 8.45. 

In  analoger Weise erhalt man das S i l b e r s a l z ,  das sich in 120 
Theilen kochendem Wasser 16st und ebenfalls ohne Krystallwasser 
k rystallisirt. 

Brr. Ag 26.67. Gef. A g  26.43. 

'1 D. R.-P. Nr. 90414, 91391; diese Berichte 32, 2877 [1899]. 



Die Ester der Dinitronaphtalinsulfosaure bilden sich nur bei 
liingerem Erhitzen des Silbersalzes mit dem Jodalkyl und sind leicht 
verseifbar. Die Eigenschaften der Saure, sowie die ihrer Derivate 
stimmen vollstiindig mit denen einer Dinitronaphtalinmonosulfosaure 
unbekannter Constitution iiberein, die C l e v e  und H e l l s t r i i m  durch 
Nitriren der 6-Sulfosaure des I-Nitronaphtalins reap. aus deren Chlorid 
erhalten haben 1). Da auch die Analysen meines aus 1.8-Dinitro- 
naphtalin gewonnenen Products die Zusarnmensetzung einer Monosulfo- 
saure ergaben, so ist fiir dessen Constitution, ebenso wie fur die der 
H e l  1 str 6 m - C1 ev e’schen Saure die Formel einer 1.8 - D i n i  t r  on  a p  h - 
t a l i n  - 3 - Yu 1 fo s a u r  e erwiesen. 

Unterwirft man eiu Gemisch von 1.5-Dinitronaphtalin mit wenig 
1.8-Verbindung unter ohigen Bedingungen der Sulfurirung, so wird 
Letztere vollstandig in die liisliche Sulfosaure iibergefiihrt; daher lasst 
sich dieses Verfahren zur Reindarstellung von 1.5-Dinitronaphtalin ver- 
wenden. 

G e n  f ,  Universitatslaboratorium. 

562. A. Skrebel: Ueber Derstellung von reinem Eisen. 
( V o r  1 a u  f i  g e Mitt  h ei lun g. ] 

(Eingegangen am 1. October 1902.) 
T r e a d  w e l l  schlagt in seinem Lehrbnche der analytischen Chemie 

zur Stellung der Permanganat-LGsung das aus Ammoniumferrooxalat 
elektrolytisch gefallte Eisen vor. Nun haben bereits A v e r y  und Ben-  
t o n  Da les2 )  gezcigt, dass das auf diese Art gefallte Eisen kohlenstoff- 
haltig ist. Bnalysen, die ich anstellte, ergaben sowohl einen Kohleii- 
stoff- als auch Wasserstoff-Gehalt. In meinen Bestrebungen, eine 
Methode zu finden, welche ein Eisen licfert, dessen Reinheit unzweifel- 
haft ist, gelangte ich zu folgendem Verfabren: Zunachst fallte icb Eisen 
aus Ammoniumferrooxalat-Losung elektrolytisch auf einem Platinblech- 
streifen. Diese so praparirte Elrktrode senkte ich anodisch in einen 
Elektrolyten, welcher aus einer mit  Schwefelsaure schwach angesauerten 
oder neutralen Losung von Ferrosulfat oder Mo hr’schen Doppel- 
salz bestand, und verwendete als Kathode einen zweiten, gewogeneu 
Platinblechstreifen. Nun wurde unter Anwendung einer sehr geriogen 
Elektrodenspannnng (ca. 0.4 Volt) elektrolysirt. Ueber Nacht konnte 
ich so ca. 0.5 g eines Eisens erhalten, welches sich in seinen Eigen- 
schaften von dem aus Awmoniumferrooxalat-L6sung gefiillten wesentlich 

’) Oefversigt a. K. A. F. 1888. a) Diese Berichte 32, 64, 2233 11899). 




