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mittels einer mit zwei sauberen Gummimanschetten versehenen Pinzette 
auf die Waage und stellt die Gewichtszunahme endgiiltig nach 5 Min. fest. 
Ebenso verfahrt man dann mit dem Natronasbest-Rahrchen. Die Wagezeit 
erfordert also insgesamt 20 Min., die Dauer der gesamten Analyse also 
nur noch 35 Min. Wahrend die Rahrchen neben der Waage liegen, macht 
man bereits die Einwaage fur die nachste Verbrennung. 

Die beiden Absorptionsrohrchen konnen auch mehr belastet werden 
als die bisher iiblichen offnen Rohrchen. So ist die Magnesiumperchlorat- 
Fiillung weitaus hinreichend fur die Absorption von 250 mg Wasser, 
wahrend die Natronasbest-Fiillung mit 400 mg Kohlendioxyd belastet 
werden kann. 

Die in vielen Versuchen erhaltenen Werte waren durchwegs zufrieden- 
stellend, nicht nur mit der normalen Einwaage von  3-5 mg, sondern auch 
mit Einwaagen von 0.5-1 mg. Fur die Analyse von Substanzen unbe- 
kannter Konstitution ist von einer derart kleinen Einwaage jedoch abzu- 
raten, denn die Werte werden nur bei auWerster Reinheit der Substanz 
richtig erhalten. Die Versuche init derart geringen Substanzmengen 
wurden nur des Interesses wegen unternommen. Auf eine Angabe der 
Testanalysenwerte sei an dieser Stelle verzichtet, da sich diese vereinfachte 
Methode in unserem Laboratorium allgemeiner Anwendung erfreut. Die 
Apparatur und die Rohrchen zeigen die beigefiigten Abbildungen. 

9. Fel ix  Seidel und Adolf Brosamle:  Chemische und 
textilchemische Studien an neuen Textilhilfsmitteln und Farb - 

stoffen (111. Mitteil.). 
[Aus d. Cheni. Institut d. Universitat Tubingen.] 

(Eingegangen am 25. November 1938.) 

F'. Seidel  und 0. Engel f r ied l )  haben eine Reihe farbiger und farb- 
loser neuer Textilhilfsmittel beschrieben und gezeigt, in welchen Mengen 
sie auf tierische, pflanzliche und kiinstliche Fasern aufziehen. Im wesent- 
lichen handelte es sich um aromatische Amine - ahnlich den Gruod- 
korpern organischer Farbstoffe -, die in Gegenwart von Pyridin mit lang- 
kettigen Acyl- und Alkylhalogeniden behandelt ivurden. Inzwixhen haben 
uns weitere Untersuchungen2) an unseren Verbindungen erkennen lassen, 
daB nicht immer ihre Aminogruppen alkyliert sind, sondern da13 sie viel- 
fach Molekiilverbindungen mit eingelagertem n-Octadecyl-pyridiniumbroniid, 
C,H,N(Br) (C18H3,) (I) , sind. Dieses wirkt als hydrophile Gruppe und 
macht die Komplexe in Wasser gut loslich. 

Andererseits lal3t sich das ionogen gebundene Brom von (I) sehr leicht 
gegen andere Saurereste austauschen. Wir erhielten daraus durch Bin- 
wirkung von Salpeter- bzw- Pikrinsaure das n-Octadecyl-pyridinium-nitrat 
bzw. -pikrat. Neuerdings stellten wir jetzt auf die gleiche Weise das 
n-Octadecyl -pyr id in ium-naphth i  onat (11) her. Die Darstellung ge- 
lingt ohne Schwierigkeiten durch Erhitzen von I mit Natriumnaphthionat 3) 

in waBriger Losung; aus Benzol umkrystallisiert, besitzt es den Schmp. 
140-142O. Wir vermuteten , da13 es mit einer der beiden Verbindungen 

1) B. 69, 2567 [1936]. 
3) Die freie Naphthionsaure und ihr Silbersalz sind dam ungeeignet. 

2)  R. 70, 2497 [1937j. 
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identisch sein wiirde , die bei der Alkylierung der Naphthionsaure in 
Gegenwart von Pyridin entstehen4). Obwohl I1 in seiner analytischen 
Zusammensetzung mit diesen erwahnten Verbindungen iibereinstimmt, ist 
es - wie sein Schmp. zeigt - dennoch nicht mit ihnen identisch. 

Dasselbe Reaktionsvermtigen zeigt das n-Octadecyl-pyridiniumbromid 
zweifellos gegeniiber vielen Farbstoffen, indem es als Einlagerungsverbin- 

dung oder auch als salzbildende Koinponente 

I-,,,??? - 
wirksam sein kann. In  unserer ersten Arbeitl) 
war u. a. darauf hingewiesen worden, daG 

iC,H5~(CI , I~ , , j ]+  ,,Aminfarbstoffe<<, die mit n-Octadecylbroinid 
\/\/ in Pyridin alkyliert wurden, wesent l ich I SOJ I1. fa rbschwacher  waren als die Ausgangs- 

farbstoffe. Die Ausfarbucgen solcher farb- 
stoff-ahnlichen Molekiilverbindungen mit eingelagerten n-Octadecyl- 
pyridiniumsalzen sind auf den Fasern festhaftend und von schonem 
Aussehen. Der naheliegende Gedanke, nun im waljrigen Bad mit rz-Octa- 
decyl-pyridiniumbromid schon vorhandene Ausfarbungen aufzuhellen, hat 
sich praktisch nicht verwirklichen lassen. In  siedender 1-proz. Lojung 
wird allerdings damit eine unverkennbare Aufhellung einer Ausfarbung 
von Benzopurpurin 4 B erzielt; sie wird bei einer iibereinstimmenden 
Behandlung mit einer guten Seife nicht erreicht. Der durch komplex- 
chemische Anlagerung entstehende hellere Farbston ist jedoch in keiner 
Weise mit den lichten Ausfarbungen vergleichbar, die mit dem Praparat 
erhalten werden, welches aus Benzopurpurin 4 B durch Behandlung mit 
n-Octadecylbromid in Pyridin entsteht. 

Geeignete Behandlung mit solchen Substanzen verleiht den Geweben 
zwar einen vollen, weichen Griff, aber die in den Verbindungen vorhan- 
denen lyophilen Gruppen lassen die begehrte ,,wasserabstoflende" Wirkung 
an den Fasern ausbleiben, sie wirken geradezu als Netz- und Saugmittel. 

Die heirjen Losungen von 
6.5 g kryst. n a p h t h i o n s a u r e m  h 'a t r iuni3)  in 25 ccm und von 4.7 g n-Octadecyl- 
p y r i d i n i u m b r o r n i d  in 150 cctii Wasser werden vereinigt, trotz der entstehenden 
Pallung udrd die Fliissigkeit no& Z1/, Stdn. auf dem siedendeni Wasserbad erhitzt, 
der Xiederschlag nach 1-tagigem Stehenlassen abgesaugt (6.0 g) und 3-11ial aus Benzol 
- jeweils unter Zugabe einer geringen Menge Alkohol - umkrystallisiert: 4.1 g farb- 
lose Blattchen, die bei 1120 sintern und zwischen 140 und 142' schnielzen. Die Sub- 
stanz ist halogenfrei 11nd leicht loslich in heiUem Wasser. 

Sbst.: 5.6 ccm N (170, 732 nini). - 0.2549, 0.1793 g Sbst.: 

~ 1 

[ n- 0 c t a de  c y 1 - p y r  i d in iuni  j - n a p  h t h i  on a t  (11) : 

0.1438, 0.1201 g Sbst.: 0.3796, 0.3154 g CO,, 0.1202, 0.0987 g HaO. - 0.1232 g 
0.1070, 0.0733 g BaSO,. 

[C,sH, .NH2(SO3)] '  LC,I-I,N(C,,H,,)]+ = C,,H,,O,N,S (554.5). 
Ber. C 71.43, H 9.09, N 5.05, S 5.78. 
Gef. ,, 71.99, 71.62, ,, 9.35, 9.19, ,, 5.17, ,, 5.63, 5.61. 

Weil das hier vorliegende Praparat den wesentlich hoheren Schmp. 140-14P 
besitzt, gegeniiber den beiden Substanzen, die beirn Verschinelzen von naphthion- 
saurem Natriuni niit n-Octadecyl-bromid in Pyridin erhalten merden (Schiiip. 112'' 
bzw. 70--80°), wurden die beiden letzteren Verbindungen noch je 2-ma1 aus Benzol  
umgelost. Ihre Schnielzpurikte bliebeii dabei unverandert. 

4) Die durch Alkylierurg der Naphthionsaure gewonnenen PrBparate (13. 69, 2587 
[1936]) hatten die Schiiipp. 112" und 70-80O. Diese blieben unverandert, als be& 
Verbindungen aus Benzol utrikrystallisiert wurden. 




