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I. 1T,
3,24 . IO . . . 381
80,40 Cay (PO, 60,26
6,50 . Sio, . 3,50
2.90 . Fe PO, . 12,65
1,96 . ALPO, . 14,78
5.00 . Caly, . 5,00

Die Bestimmungen nach meiner Methode

ergaben:
I 1I.
Proc. A1 POy

Proc. A1 PO,
1,92 14,69
1,96 14,80
1,93 14,76
1,94 1472
1,95 14,83

im Mittel 1,94 im Mittel 14,74

Es ist hierdurch erwiesen, dass sowohl
bei kleinem als auch grésserem Gehalt an
phosphorsaurer Thonerde die Methode genaue
Resultate gibt und dass stark wechselnde
Gehalte von phosphorsaurem Kalk und Kiesel-
siure ohne Einfluss auf das Resultat sind.

Der Niederschlag bestand aus 41,75 Proc.
Al; O; und 58,08 Proc. P, O;, wihrend er
nach der Berechnung 41,80 Proc. Al; O; und
58,20 Proc. P; Oy enthalten musste.

2. Bestimmung des Eisengehaltes.
100 ¢c¢ von der sub 1. angefertigten salz-
sauren Losung wurden in einen 250 cc-Kolben
gegeben, reines Zink zugefiigt, sowie nach
Bedarf verdiinnte Schwefelsiure und etwa
1 Stunde in der Wirme dem nascirenden
Wasserstoff ausgesetzt, um das Eisenoxyd
vollstiindig zu reduciren. Nach der Reduc-
tion wird abgekiihlt, aufgefiillt und nach
Fresenius 50 cc des Filtrates, die in ein
50 c¢ 20proc. Schwefelsiure und 200 ¢¢c H; O
enthaltendes Becherglas gegeben wurden, zur
Titration mit Chamaleonlésung genommen.
Zu der austitrirten Fliissigkeit werden weitere
50 cc der Eisenldsung hinzugefiigt und titrirt
und so noch ein drittes und ngthigenfalls
viertes Mal; gewdhnlich stimmt schon die
dritte Titration genau mit der zweiten iiberein
und diese Zahl ist dann maassgebend: durch
entsprechende Rechnung wird der Gehalt an
Eisenoxyd leicht gefunden. Wird diese von
Fresenius schon angegebene Theilung der
Titration in mehrere Theile befolgt, so er-
hilt man auch in salzsaurer Losung genaue
Resultate, und ist eine Entfernung des Chlors
nicht nothig.

Die Untersuchungen der vorher ange-
fahrten Rohphosphate I und II ergaben bei
dieser Titration:

1 IT.
gefunden 1,50 Proc. Fe; O 6,76 Proc.,
wihrend 1,54 Proc. und 6,70 Proc. Fe; O,

hitten gefunden werden sollen.
Das in der Tabelle (8. 574 d. Z.) der
Glaser’schen Analysen unter No. III auf-

gefiilhrte Floridaphosphat II, welches dort
einen Mittelgehalt von 3,23 Proc. an Eisen-
oxyd und Thonerde ergeben hatte, zeigte nach
meiner Methode untersucht folgenden Ge-

halt an:
_ Thonerde = 1,98 Proc.,
Eisenoxyd = 1,12 Proc.

zusammen 3,00 Proc. Sesquioxyde.

Die Glaser'sche Methode muss stets
héhere Resultate ergeben, da die Halbirung
die Verschiedenheit der Moleculargewichte
nicht beriicksichtigt.

Die Bestimmung von FEisenoxyd und
Thonerde nach meiner vorstehend beschrie-
benen Methode hat gegeniiber der Glaser’-
schen und den frither iblichen Bestimmungs-
methoden den grossen Vortheil einer bedeu-
tenden Zeitersparniss durch die Einfachheit
des Verfahrens und der geringen Anzahl der
Operationen fiir sich; sie schliesst den Fehler
aus, welcher durch die bisher ubliche Hal-
birung der gefundenen Gesammtmenge an
phosphorsauren Sesquioxyden entsteht, und
gewihrt gleichzeitig den bedeutenden Vor-
theil, dass man beide Karper getrennt erhilt,
wodurch das Studium des Einflusses beider
auf die Fabrikationsergebnisse wesentlich
erleichtert ist.

Ich kann auf Grund meiner Untersuchun-
gen diese Methode allen Collegen nur auf
das Wiarmste empfehlen.

Untersuchungen iiber verschiedene
Bestimmungsmethoden der Cellulose.
Von

Dr. H. Suringar und B. Tollens.
[Schiluss von 8. 719.]

Unsere Aufgabe war nun, zu untersuchen,
ob wirklich die reine Cellulose von Kali
bei 180% nicht angegriffen wird.

Wir arbeiteten moglichst genau nach der
obigen Methode, erhitzten jedoch die Re-
torte statt im Olbade in dem reinlicheren
und angenehmeren Glycerinbade auf
180 bis 185°%).

Zum Abfiltriren der gewonnenen Cellulose
wandten wir spiter den Lange’schen Pla-
tinconus mit oder ohne eingelegtes ge-
trocknetes Filter, zuerst jedoch einen
Gooch’schen Porzellantiegel an, durch
welchen die Filtration ebensogut von statten
ging. Die Trocknung der Cellulose er-

30y Lange giebt (Zeitschr. . physiol. Chem.
14 8.219) an, dass er dic Temperaturen des Ol-
bades nie iiber 1850 gesteigert hat, und S. 20 wird
.Schmelzung bis zu 185°% angefihrt.
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forderte mindestens 4 brs 6stiindiges Ver-
weilen im Wassertrockenschrank. Die Ver-
aschung geschah in der Muffel.

Stets haben wir jedoch nicht 10 g, son-
dern nur 4 bis 5 g Substanz nebst den ent-
sprechend verkleinerten Mengen Kali und
Wasser angewandt.

In den ersten Versuchsserien brachten
wir erst die Substanz, dann Kali (Kali
caust. alc. dep.), endlich Wasser in die Re-
torte, spiter losten wir das Kali vorher in
dem Wasser und gossen die Lauge auf die
Substanz.

Je 4 g lufttrocknes Holz (Fichtensige-
spihne) gaben bei 100° (97° getrocknete
Cellulose:

. 1,5510 g = 38,76 Proc.
I 15842 = 39,61
IT. 15630 — 39,08
IV. 14450 — 3613
V. 15410 — 3868
VI 15082 = 37,71
VIL 15480 — 3870
VIL 15936 — 39,84
IX. 16530 — 41,33

Je 4 g lufttrocknes gereinigtes Holz
(sog. Lignin Lange's) gaben folgende Zahlen:

T.Angewandt Erhalten Cellulose
rockensubstanz
1. 3,6228 1,7700 g 48,83 Proc.
IL 36298 1,7300 48,02
L. 35,6228 1,6360 45,15
IV. 36228 1,6028 4424
Bei diesen Versuchen ist die Schmel-

zung mit Kali stets gut vor sich gegangen,
die Masse fallt nach beendigtem Schiumen zu-
sammen und allmihlich hort das Entweichen
von Wasser aus dem Halse der Retorten auf.
Nach 10 bis 15 Minuten langem Innehalten
der Temperatur auf 180 bis 185° wurden die
Retorten aus dem Glycerinbade herausge-
nommen, und, als nach einigen Minuten vor-
sichtig erst tropfenweise dann schneller
warmes Wasser eingespritzt wurde, 16ste
sich die braune Schmelze und liess sie sich
in ein Becherglas von etwa !;! Inhalt
spiilen. Nach guter Verdiinnung wurde mit
verdiinnter Schwefelsiure angesiuert
und dann mit Natronlauge sehr vor-
sichtig wieder eben alkalisch gemacht (s. u.)

Wenn man die Fliissigkeit jetzt gleich
auf das Filter bringt, verstopft sich letzteres
— sei es der Gooch-Tiegel, der Platinconus
oder Papier — sehr schnell, und es ist nicht
oder kaum mdglich, die Operation zu Ende
zu bringen. Fiillt man jedoch das Becher-
glas mit heissem Wasser, ldsst gut absitzen,
zieht die klar gewordene Flissigkeit mit
einem Heber von dem Bodensatze, vermischt
diesen wieder mit viel Wasser, lisst wieder
absitzen, hebert ab und sammelt dann den
Bodensatz auf dem Saugfilter, so ldsst sich

bei guter Wirkung der Pumpe das Filtriren
gut ausfiihren.

Bald fanden wir, dass die Fliissigkeit
nur ganz schwach alkalisch reagiren
darf, denn bei etwas stirker alkalischer
Reaction erhielten wir erheblich weniger
Cellulose. So sind in Tab. IT die Proben
I und IT mit 48,83 und 48,02 Proc. ganz
schwach, die Proben III und IV starker al-
kalisirt worden. In Tab. I sind VI und VII
mit 37,71 und 38,70 Proc. etwas starker,
VIII und IX mit 39,84 und 41,33 Proc.
dagegen sehr schwach alkalisirt worden.

Diese Beobachtung des Einflusses gerin-
ger Uberschiisse an fixem Alkali veranlasste
uns, statt mit Kali oder Natron mit Am-
moniak die angesiuerte Fliissigkeit zu
neutralisiren, und wir erhielten hierbei in
einer neuen Versuchsserie in der That etwas
hohere Ausbeute von Cellulose und auch
etwas regelméssigere Zahlen,

4 g lufttrocknes Tannenholz gaben:

Cellulose:
1,6104 g = 40,26 Proc.
1,6806 = 42,02
1,6216 = 40,54
1,6730 = 4183
1,6252 = 40,63
1,5700 = 39,25
1,6060 = 40,15
1,6248 = 40,62
1,6486 = 41,22
1,6680 = 41,70

4 g lufttrocknes gereinigtes Holz (Lignin)
gaben:

Angewandte Erhalten Cellulose

Trockensubstanz
3,6298 1,1370 g 47,97 Proc.
3,6228 1,7850 49,25
3,6228 1,8018 49,73
3,6228 1,8152 50,14
Filtrirpapiercellulose.
Trockensubstanz Cellulose
2,8665 ¢ 2,1848 g 75,90 Proc.
3.2037 24396 76,15

Bei anderen Versuchen mit Filtrirpapier-
cellulose nahmen wir statt Wasser Alkohol
als Losungsmittel des Atzkalis. Es ergab
sich jedoch, wie die Resultate zeigen, kein
bedeutender Unterschied gegen die obigen:

3,6630 2,7246 74,37
3,2693 2,7052 5,14
Holzcellulose (nach Fr. Schulze erhalten).
Trockensubstanz Cellulose
2,9465 g 1,4062 g 47,92 Proc.
3,1357 1,5212 48,52

Bei den folgenden Proben ist die Cellu-
lose nicht verascht und folglich keine Asche
abgezogen worden, weil wir die Cellulose
zu anderen Versuchen brauchten.

95*
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Holzcellulose (nach Fr. Schulze).

Trockensubstanz Cellulose
2,8159 ¢ 1,4314 ¢ 50,83 Proc.
92,8405 1,4864 52,38
2,8260 1,4730 52,12
2,8129 1,4568 51,79

Filtrirpapier (Wallach & Comp.).

Trockensubstanz Cellulose
3,2637 ¢ 2,8110 ¢ 86,16 Proc.
3,2156 27976 87,00
Watte (Charpie-Baumwolle).
Trockensnbstanz Cellnlose
41104 g 2,6080 g 63,45 Proc.
41122 26512 64,47
Jute.
Trockensubstanz Cellulose
92,8559 ¢ 1,7550 g 61,45 Proc.
2,8055 1,6966 60A7
2,8471 1,7366 60,99
92,1393 1,2046 56,38
2,7446 1,5770 57,44
2,8040 1,7078 60,90
Die verschiedenen Cellulosen werden

also durch diese Methode recht stark und
verschiedenartig angegriffen, und dies ist be-
sonders bei der Watte, welche nur 63 bis
65 Proc. ,Cellulose* geliefert hat, und bei
der ,Holzcellulose“ mit nur etwa 48 Proc.
»Cellulose® merkbar.

Andererseits bleibt aber durch das dfters
heftige Aufschiumen der Masse, welches
auch bei vorsichtigem Erwirmen kaum zu
vermeiden ist, ein. kleiner Theil der zur
Analyse verwendeten Masse unangegriffen,
weil er durch das Aufschiumen an die
oberen Theile der Winde der Retorte ge-
langt, dort haften bleibt und nicht auf
180° erhitzt wird. In der That zeigte die
auf diese Weise aus Holz hergestellte Cellu-
lose einzelne sich mit Phloroglucin und
Salzsiiure noch rothfirbende Partikelchen.
Um die Theilchen, welche durch das Auf-
schiumen hochgekommen sind, auch der
Temperatur von 180° auszusetzen, muss
man statt des Glycerinbades, welches nur
den unteren Theil der Retorte erhitzt, einen
Apparat anwenden, welcher die ganze Re-
torte zu erhitzen erlaubt, und hier schien
das einfachste, die Erbitzung im Dampfe
einer bei 180° siedenden Flissigkeit, als
welche sich das Phenol empfahl, zu sein.

Es wurde also ein kupferner, aus zwei
Theilen bestehender Siedeapparat construirt,
dureh dessen Wand der Hals der Retorte
passirte.  Schrauben hielten die beiden
Theile des Apparates zusammen, und Ringe
aus Asbestpappe bewirkten die Dichtung.

Mit dem Apparate lisst sich, sobald die
Retorte darin befestigt ist, bequem und
schnell arbeiten, und die Schmelzung ist in
1!/, Stunde vollendet. Man muss so lange
erhitzen, bis die Phenoldimpfe oben aus der

kleinen, im Deckel-des Apparates angebrach-
ten Offnung herauskommen, dann aber die
Flamme so reguliren, dass kein Phenol mehr
erscheint. Wie Versuche bewiesen, ist die
Temperatur, wenn man nach oben genannter
Vorschrift handelt, im Inneren des Mantels
180°.

Ein Nachtheil des Apparates ist, dass
das Einbringen der Retorte und das Be-
festigen derselben umstindlich sind, und,
dass die Dichtungen mittels Asbestpappe
und Kautschuk schwer vollkommen zu er-
reichen sind.

Mit diesem Apparate erhielten wir fol-
gende Resultate:

Filtrirpapiercellulose.

Trockensubstanz Cellulose .
25104 g 2,0882 ¢ 83,18 Proc.
3,1734 2,6754 84,31

Schwedisches Filtrirpapier.
(Anmerkung: Wegen des grossen Volums des
Papiers wandten wir nur etwa 1 g an.)

Trockensubstanz Cellulose

0,9921 g 0,8506 ¢ 85,73 Proc.
0,9659 0,8226 85,16
0,9782 0,8160 83.41

Gereinigtes Holz (sog. Lignin).

Trockensubstanz Cellulose
1,7893 ¢ 0,8706 ¢ 48,65 Proc.
1,8584 0,8936 48,08

Jute (in Fasern von 1 cm geschnitten, nicht vorher
o b

bei 100° getrocknet). 8. a.o. S.

Trockensubstanz Cellulose

1,8235 ¢ 1,0716 g 58,77 Proc.

1,8522 1,0834 :

1,8453 1,0596 5742

1,8522 1,0640 57.44

1,9111 1,1392 59,55

1,8632 1,0596 57,94

2,1919 1,2726 58,05

1,7651 1,0560 59,82

Jute (vorher bet 100° getrocknet).

Trockensubstanz Cellulose

1,0564 g 0,5894 g 55,79 Proc.

1,0544 0,5710 54,15

1,6208 0,3646 53,34

1,5370 0,8272 53,83

Vorher bei 100° getrocknete Jute hat
also weniger Cellulose gegeben als dasselbe
Trockengewicht an nicht vorher getrocknet
gewesener Jute, und dies steht im Ein-
klange mit Beobachtungen von Anderen,
z. B. von Winterstein®), von G. Kiihn, Aron-
stein und H. Schuize®), welche fanden, dass
vorher bei 105° getrocknet gewesene Cellu-
losepriparate von 1!/, proc. Schwefelsdure
mehr angegriffen wurden als nicht vorher
getrocknet gewesene,

Die in dem beschriebenen Apparate er-
haltenen ,,Cellulosen“ aus Jute und aus

31y Ziiricher Dissert. 1892, S. 41.
52) Journ. f. Landwirthsch. 1866, S. 289.
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Holzcellulose waren entschieden reiner
als die in Retorten, welche nur im gewGhn-
lichen Glycerinbade erhitzt waren, gewonnenen.
In der Dissertation ist ihr Verhalten gegen
Phloroglucin und Salzsiure genauer be-
schrieben, und es mdge hier nur angegeben
werden, dass es nur mit Schwierigkeit ge-
lang, mittels der Phloroglucin-Salzsédure-
Rothfirbung in der Jute-Cellulose
Spuren von Pentosen-Reaction nachzu-
weisen.

Die mit Kali sowohl beim Schmelzen
im Glycerinbade bei 180 bis 185° als auch
im Phenoldampf bei 180° erhaltenen nie-
drigen Celluloseprocente liessen uns
schon vermuthen, dass entgegen den An-
gaben von Hoppe-Seyler und von Lange
durch das Schmelzen mit Kali nicht nur die
Beimengungen der Cellulose angegriffen wer-
den, sondern die letztere selbst. Um dies
niher zu erforschen, haben wir Cellulose,
die wir durch Schmelzen verschiedener
Materialien mit Kali erhalten hatten, noch
ein oder mehrere Male mit Kali auf 180°
erhitzt und constatirt, dass stets von
Neuem erheblicher Gewichtsverlust
hierdurch veranlasst wird.

Cellulose aus Watte; zweite Schmelzung

mit Kali
Trockensubstanz Cellulose
2,3830 g 2,2486 ¢ 94,36 Proc.
2,4096 2,1794 90,45

Cellulose aus Watte von der obigen Ope-
ration; dritte Schmelzung mit Kali:

Trockensubstanz
, 1,4144 g 86,18 Proc.
1,7360 1,5486 89,20

Cellulose aus Filtrirpapier mit Kali er-
halten; zweite Schmelzung mit Kali.

Cellulose

Trockensubstanz _ Cellulose
2,6990 g 2,4226 g 89,76 Proc.
2,6980 2,5396 94,03

~ (Cellulose, trocknes Kali und Wasser
waren in die Retorte gebracht und hierbei
die Befeuchtung der volumindsen Masse nicht
gleichmissig bewirkt worden; bei den fol-
genden Operationen war die Cellulose mit
der Kalilssung gut durchfeuchtet worden.)
Cellulose

2,6666 g
23124

Trockensubstanz
92,7826 ¢

95,93 Proc.
24440

94,61

Die Riickstinde dieser Operationen dien-
ten zur dritten Schmelzung.

Cellulose aus Filtrirpapier; dritte Schmlel-
zung mit Kali,

Trockensubstanz Cellulose
2,4408 o 2,2228 o 91,06 Proe.
1,9378 1,7690 91,28
1,8580 1,6194 87,15
2,0646 1,8190 88,10

Cellulose aus Jute mit Kali erhalten;
zweite Schmelzung mit Kali.
Trockensubstanz Cellulose

2,1664 g 1,7890 ¢ 86,57 Proc.

Aus diesen simmtlichen Versuchen sieht
man sehr deutlich, dass das Schmelzen
der Substanzen mit Kali stets einen
Theil der Cellulose angreift, denn bei
jeder neuen Schmelzung hat sich die Cellu-
lose vermindert.

Der Verlust wird allmihlich geringer,
hilt sich aber je nach den Materialien immer
noch auf der betrichtlichen Héhe von 5 bis
10 Proc. der Cellulosen.

Da nun die reine oder nahezu reine
Cellulose, welche aus verschiedenen Mate~
rialien mit Kali gewonnen worden ist, beim
neuen Schmelzen mit Kali stets wieder be-
trachtlich angegriffen wird, folgt unweiger-
lich, dass auch beim ersten Schmelzen der
Substanz die Cellulose derselben ange-
griffen wird, und es sind auf diese Weise die
von uns bei der Kalischmelze gegeniiber den
Resultaten der Fr. Schulze’schen Methode
erhaltenen niedrigen Resultate sehr erklir-

lich. So erhielten wir z. B.
folgende Procente an Cellulose:
Aus Nach Nach Lange
Fr. Schulze mit Kali
Filtrirpapiercellulose 99,62 78,17
Schwedischem Filtrirpapier 96,58 84,76
Gewohnlichem Filtrirpapier 98,17 86,08
Watte 98,38 63,96

Dass bei der Kalischmelzung der ,,Cel-
lulosen“ Substanz aufgelést wird, beweist
auch die Untersuchung der Filtrate von den
neu gewonnenen Cellulosen, denn, als wir
die durch Abfiltriren gewonnenen alkalischen
Flussigkeiten mit verdiinnter Schwefelséure
ansiduerten, entstanden Niederschlige, welche
nach dem Abfiltriren und Erwirmen mit
verdinnter Salzsdure Flissigkeiten lieferten,
die mit Phloroglucin und Salzsiure in der
Wirme in den meisten Fillen Rothfirbung
gaben.

Weiter beweist dies der Umstand, dass
bei allen Schmelzungen, auch der reinsten
durch ein- oder zweimaliges Schmelzen mit
Kali von anderen Stoffen befreiten Cellu-
losen mit Kali ohne Ausnahme Gelb- und
Braunfarbung auftraten, und die fiber der
Cellulose in den Losungen der Schmelzen
stehenden Fliissigkeiten stets stark gefiarbt
waren, also aus der Cellulose gebildete
Zersetzungsproducte enthielten.

Die mittels der Kalischmelze gewonnene
Cellulose ist fast rein, und besonders
gibt sie, wie oben mitgetheilt ist, die
charakteristische Rothfirbung des Lignins
beim Betupfen oder gelinden Erwirmen mit
Phloroglucin und Salzsiure nicht oder
kaum mehr.
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Ganz frei von anderen Bestandtheilen
ist sie jedoch noch nicht, und speciell ist
zu bemerken, dass beim Destilliren dieser
Cellulose mit Salzsiure Furfurol in Mengen
sich bildet, welche zwar gering, aber doch
grosser sind als die ,Spuren“, welche beim
Destilliren von Rohrzucker, Stirke u. s. w.
mijt Salzsiiure sich bilden.

So geben Cellulose aus Jute und aus
Holzcellulose folgende nach der Methode
von Kriiger und Tollens ermittelte Furfu-
rolprocente.

Cellulose aus Jute.

Angew, Trockensubst. Furfurol Furfurol
1,5070 g 0,03021 ¢ 2,00 Proc.
1,1956 0,01956 1,63
1,2984 0,02461 1,89

Cellulose aus nach Fr. Schulze herge-
stellter Holzcellulose.

Angew. Trockensubst. Furfurol Furfurol
2,6074 ¢ 0,02637 ¢ 1,01 Proc.
2,6394 0,02725 1,03

Dass die ,furfurolgebenden Stoffe“ dieser
Cellulosen Pentosane sind, ist jedoch
unwahrscheinlich, denn Reste von etwa
2 Proc. Pentosan in den ,Cellulosen®
wiirden erhebliche Rothfirbung beim Er-
wirmen mit Phloroglucin und Salz-
siure veranlasst haben. [Eher méchten
diese Substanzen den Oxycellulosen zu-
zurechnen sein, welche beim Oxydiren von
Cellulose mit Salpetersiure, mit unter-
chlorigsauren Salzen u. s. w. entstehen
und besonders von Cross und Bevan®)
neuerdings studirt worden sind.

Diese furfurolgebenden Stoffe sind
nach E. Schulze®) und Winterstein in
der nach dem Verfahren von Fr. Schulze
mit Salpetersiure und chlorsaurem Kali ent-
haltenen Cellulose, ferner nmach Flint®),
Tromp de Haas®) und Tollens in der
mit Salpetersidure aus Holz gewonnenen
Oxycellulose und nach Cross, Bevan
und Beadle®) in den ,Cellulosen“ und
»Oxycellulosen®, welche die Genannten
aus Baumwolle, Stroh, Spartgras und ahn-
lichen Materialien gewonnen haben, enthal-
ten; sie werden auch beim Erhitzen von
Cellulose mit Kali auf 180° aus der Cellu-
lose irgend welcher Herkunft entstehen;
ein Theil der Oxycellulose wird sich in
den alkalischen Waschfliissigkeiten auflésen
und 8o den Verlust der Cellulose beim
Schmelzen mit Kali, Auswaschen u. s. w. er-
kldren, ein anderer Theil dagegen mag mit
der eigentlichen Cellulose verbunden blei-

3) Ber. d. d. chem. Ges. 24, S. 2277.
%) Ann. Chem. 272, S. 288.
5} Ann, Chem. 286, S. 300.
) Ber. d. d. chem. Ges. 26, S. 2520.

ben und den ,furfurolgebenden Be-
standtheil® oder nach Cross und Bevan
das ,Furfuroid oder Furfurosan“ der

Cellulose bilden.

Nach den beschriebenen Versuchen liefert
die Lange’sche Kali-Schmelzmethode
zwar annihernd reine Cellulose, doch ist
sie keineswegs als stets verlissliche Probe
zu betrachten.

Ubrigens ist sie, wenn man darauf ein-
geiibt ist, leicht und ohne Schwierigkeit
auszufithren, und es sei erlaubt, die Art des
Operirens, welche wir als die beste erkannt
haben, hier kurz zu recapituliren.

Ein Theil der zu untersuchenden Sub-
stanz (je nach dem grésseren oder gerin-
geren Volum nimmt man 1 bis 4 g) werden
mit 4 Th. Atzkali in Stangen, welche in
ihrem 2![,fachen Gewicht, also in 10 Th,
Wasser, vorher geldst sind, in eine tubulirte
Retorte -von etwa 400 cc Inhalt gebracht
und im Glycerinbade oder (mittels Phenol)
in dem oben beschriebenen Apparate auf
180 bis allenfalls 185° erhitzt, welche Tem-
peratur man etwa !/, Stunde andauern lisst.
Nach einigem Abkithlen des Apparates wird
die Masse mit heissem Wasser in ein Becher-
glas gespiilt, mit Schwefelsiure sauer und
dann mit Ammoniak alkalisch gemacht, tiich-
tig umgerithrt und 2 Stunden bei Seite ge-
stellt, dann wird vorsichtig abgehebert und
der Riickstand wieder mit heissem Wasser
aufgerithrt. Nach neuem Absitzen und Ab-
hebern sammelt man die Cellulose auf einem
vorher getrockneten und gewogenen quanti-
tativen Filter, welches in einem Trichter
mit Platinconus steckt, saugt mit der Wasser-
strahlpumpe ab und wischt mit heissem und
kaltem Wasser und schliesslich mit heissem
Alkohol und Ather nach. Zuletzt werden
Filter und Inhalt 3!/, Stunden bei 100° ge-
trocknet und dann in verstipselten Wige-
glaschen '[; Stunde im Exsiccator iiber Schwe-
felsiure abgekiihlt und gewogen.

Man kann dann veraschen und die
Asche abziehen, doch macht dies meistens
weniger als 1 Proc. aus.

Ganz neuerdings hat der Eine von uns
(wie bei Gabriel’s Methode s. u.) das grosse
Probirglas mit Mantelrohr, welches bei
der Honig'schen Methode beschrieben worden
ist, zu den Kali-Schmelzungen angewandt,
indem nicht Naphtalin, sondern Phenol in
dem Mantelrobr zum Sieden gebracht wurde.

Bei Anwendung von etwa 2 g Substanz,
8 g Kali und 20 ¢cc Wasser kann man mit-
tels eines Glasstabes das auftretende Schiu-
men bemeistern, und in etwa 1 Stunde ist,
nachdem die Phenoldimpfe sich 10 bis 15
Minuten lang oberhalb der zusammengefal-
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lenen Schmelze verdichtet haben, die Ope-
ration vollendet.
Die Apparate halten eine betrichtliche
Reihe von Operationen, ohne zu zerbrechen, aus.
Mit Watte wurde Folgendes erbalten:

Trockensubstanz Cellulose
0,5718 g 0,4248 g 74,29 Proc.
0,5665 0,4198 7410

d. h. betridchtlicher Verlust an Gewicht, aber
doch sehr erheblich weniger als bei den
fritheren in der Retorte mit Watte ange-
stellten Versuchen. Vielleicht ist nicht lange
genug erhitzt worden.

E. Cellulose-Bestimmung nach Gabriel,
Glycerin-Kali-Methode.

Diese Methode kann als Combination
von Lange’s und von Hénig's Methode auf-
gefasst werden, denn Gabriel®) erhitzt die
betreffenden Substanzen mit einer Losung
von Kali in Glycerin. 2 g Substanz werden
mit 60 cc Glycerin-Kalilauge (33 g Atzkali
auf 1 ! Glycerin) im Kolben mit Thermo-
meter auf freier Flamme erhitzt, bis die
Temperatur 180° erreicht hat. Nachdem die
Masse auf 140° erkaltet ist, emtleert man
sie in eine Schale, in welcher sich 200 cc
siedendes Wasser befinden. Man rithrt um,
lisst gut absitzen und zieht die fiber dem
Niederschlag stehende Fliissigkeit mit einem
mit Leinwand iuberspannten Heber ab. Man
wiederholt das Aufkochen mit 200 cc Wasser
noch 2mal, das letzte Mal unter Zusatz
von 5 cc 25proc. HCl, dann wischt man
mit Wasser, Alkohol und Ather.

Mit der Glycerin-Kali-Methode er-
hielt Gabriel weniger ,Cellulose“ oder
,Rohfaser“, als man nach der Honig'schen
Methode erhilt, und seine Resultate kommen
denen der ,Weender-Methode* pahe.

Cellulose soll bei dieser Methode nicht
mehr als bei der Weender-Methode ange-
griffen werden, und es erhielt Gabriel mit-
tels seiner Methode aus schwedischem Fil-
trirpapier 83,87 bis 84,76 Proc. Cellu-
lose.

In der erhaltenen Cellulose soll wenig
Stickstoff vorhanden sein; weiter ist die Cel-
lulose nicht leicht durch schwache Siuren
angreifbar, und sie gibt beim Kochen mit
sehr verdiinnten Siuren kaum Substanzen
ab, welche Fehling’sche L&sung reduciren.

Wir haben einige Analysen von vege-
tabilischen Producten genau .nach Gabriel's
Beschreibung ausgefihrt, nur haben wir zum
Erhitzen der Mischung statt des einfachen
Kolbens den auf 8. 717 bei Gelegenheit

5Ty Gabriel, Zeitschr. f. physiol. Chem. 16,
S. 370.

der Beschreibung der Hénig’schen Methode
angegebenen Apparat benutzt. Den Inhalt
des inneren Rohres haben wir durch Phenol,
welches wir im Zusseren Rohre zum Sieden
erhitzten, auf die constante Temperatur 180°
gebracht.

Auf diese Weise ist man im Stande,
die gewiinschte Temperatur von 180° mit
grosser Sicherheit innezuhalten. Die in das
innere Rohr gebrachte Mischung von 2 g
Substanz und 60 cc Glycerin-Kali gerith in
dem Phenoldampf ins Sieden und schiumt
mehr oder weniger, so dass man gut thut,
mit einem Glasstabe oder Thermometer sie
gelinde umzuriihren. Allmahlich hért, in-
dem die Temperatur steigt, das Schiumen
auf, die Mischung wird braun, die Zone, in
welcher sich der Phenoldampf condensirt,
steigt hoher und, sobald diese Zone sich
oberhalb der Glycerinflissigkeit halt, ist die
Temperatur im Innern der Flussigkeit 180°;
nach etwa 2 Minuten 16scht man die Flamme,
lisst etwas erkalten, giesst den Inhalt des
Rohres in Wasser u. 8. w. Die ausgefillte
Cellulose lidsst sich gut auf dem Platinco-
nus und Filtrirpapier abfiltriren, waschen,
trocknen.

Eine Reihe von Versuchen mit verschie-
denartigen Materialien, bei welchen wir auch
das Verhiltniss von Kali variiren liessen,
gab folgende Resultate:

Holzcellulose.
2 ¢ Kali auf 60 cc Glycerin:
Trockensubstanz Cellulose
92,5542 ¢ 1,4556 ¢ 56,98 Proc.
1,9396 1,0646 54,89
4 g Kali auf 60 cc Glycerin:
Trockensubstanz Cellulose
1,9700 g 1,0730 g 54,47 Proc.
1,9647 1,0386 52,86
6 g Kali auf 60cc Glycerin:
Trockensubstanz Cellulose
2,1195 ¢ 1,1008 g 51,82 Proc.
1,9269 0,9819 50,96
8 ¢ Kali auf 60 cc Glycerin:
Trockensubstanz Cellulose
2,2628 ¢ 1,2050 g 53,25 Proc.
1,9243 1,0194 52,98

Filtrirpapier-Cellulose.
2 g Kali auf 60 cc Glycerin:

Trockensubstanz Cellulose
1,9568 g 1,5596 ¢ 79,70 Proc.
1,8972 1,56150 79,85
4 g Kali anf 60 cc Glycerin:
Trockensubstanz Cellulose
1,9273 g 15752 g 81,70 Proec.
22364 1,7980 80,40
6 g Kali auf 60 cc Glycerin:
Trockensubstanz Cellulose
1,9440 g 1,5484 ¢ 79,65 Proc.
2,2633 1,7704 78,27



748 Suringar und Tollens: Bestimmungsmethoden der Cellulose. [angff:;':ggf‘c&;ie‘
8 g Kali auf 60 cc Glycerin: die Cellulose weniger an alsdie Lange’-
Trockensubstanz Cellulose h a 3 3
22167 g 17730 o 78.92 Proc. (sl(.:he Met;l‘ odde, C-mldlererselts 1st. dagegfm
21860 17361 79,42 ie abgeschiedene Cellulose weniger rein
: als die nach Lange erhaltene.
Watte.
T ?g Kali auf 60 cc Glycerin: F. Cllormethode nach Cross und Bevan.
rockensubstanz Cellulose
1,9640 g 1,3290 ¢ 67.67 Proc. In neuerer Zeit ist von Cross und
1,9624 1.3364 68,10 Bevan®) eine Methode warm empfohlen

Watte-Cellulose
(vom obigen Versuche wiedergewonnen, zum zweiten
Male mit 2 g Kali und 60 cc Glycerin erhitzt):

Trockensubstanz

1,8434 g

Celiulose
1,7920 g
Watte-Cellulose
(wicdergewonnen, zum dritten Male mit 2 g Kali
und 60 cc Glyeerin erhitzt):

97,21 Proe.

Trockensubstanz Cellulose

1,7270 g 1,6860 g 97,62 Proc.
Jute.

Trockensubstanz Cellulose
1,9197 ¢ 1,3986 ¢ 72,85 Proc.
1,9387 1,3228 68,54
1,7917 1,2960 72,8
1,3189 0,9328 70,72
1,9156 1,3860 72,35
1,9386 1,4162 13,05

Holzcellulose.

Trockensubstanz Cellulose
1,8959 g 1,1100 g 58,55 Proc.
1,9356 1,1270 58,37
1,8705 1,0704 57.22
1,8624 1.0706 57,48

hierbei ist keine Asclhie bestimmt worden.

Aus den vorstehenden Zahlen ergibt sich,
dass die mittels Gabriel's Glycerin-Kali-
Methode erhaltenen Cellulose-Procente
im Allgemeinen hgher sind als die mittels
Lange’s Kali-Schmelzmethode gewon-
nenen. Verlust ist aber immerhin vorhanden.

. Andererseits hat sich gezeigt, dass die
nach Gabriel erhaltene ,Cellulose” weniger
rein ist als die nach Lange gewonnene, denn
die nach Gabriel gewonnenen Cellulosen
enthielten, wie Proben mit Phloroglucin
und Salzsiure durch Rothfirbung und
Spectralreaction zeigten, noch erhebliche
Mengen Pentosan, und die Destillationen
dieser Cellulosen mit Salzsiure gaben er-
hebliche Mengen durch Phloroglucin fill-
baren Furfurols.

Juatecellulose:

Trockensubstanz Furfurol Furfarol
1,3674 ¢ 0,12682 o 9,20 Proc.
1,0086 0,13785 13,67

Cellulose aus Holzcellulose:

Trockensubstanz Furfurel Farfurol
2,1962 g 0,05215 g 2,37 Proc.
2,1290 0,04890 2,29

Gabriel’s Methode ist leicht und gut aus-
zufiihren, sie wirkt nach Art von Lange's
Methode, nur weniger energisch. Sie greift

worden, welche sich an die Untersuchungen
von Fremy iiber die Einwirkung von Chlor
auf die Ligninsubstanzen und die Brom-
methode von Hugo Miller anschliesst.
Cross und Bevan haben ihre Methode
besonders auf Jute angewandt, und sie geben
folgende Vorschrift.
Ungefihr 5 g vorher bei 100° getrockne-
ter Jute werden: a) zur Vorbereitung 30 Mi-
nuten in einer 1proc. Natronlauge gekocht,
ausgewaschen, ausgepresst und noch feucht
b) in einem Becherglase, in welches man
einen langsamen Strom feuchtes Chlorgas
leitet, in Berithrung mit diesem Gase ge-
bracht, wobei schnelle Reaction erfolgt, und
die Farbe sich von braun in goldgelb dndert;
¢) die Masse wird jetzt mit Wasser so lange
ausgewaschen, bis das Waschwasser keine
saure Reaction mehr zeigt, und dann mit
einer wisserigen Losung, welche 2 g Natrium-
sulfit und 0,2 g Atznatron in 100 cc ent-
hilt, 5 Minuten gekocht, darauf wird d) mit
heissem Wasser ausgewaschen und dann mit
einer kalten L&sung, welche 0,1 Proc. unter-
chlorigsaures Natron oder 0,1 Proc. iiber-
mangansaures Kali enthilt, wihrend einiger
Minuten behandelt, um die letzten Reste
der Nichtcellulose zu entfernen und die
Faser zu bleichen. Zuletzt wird die Masse
mit verdiinnter schwefliger Siure befeuchtet
und so lange mit Wasser gewaschen, bis die
saure Reaction verschwunden ist, dann ge-
trocknet und gewogen. Hierbei erhielten
aus Jute Cross und Bevan 78 bis 84 Proc.
und Pears®) 80 bis 84 Proc. Cellulose.
Wir fihrten die folgenden Operationen aus:
a) Kochen mit 150 ec 1proc. Natron-
lauge; b) 30 Minuten Chlorgaseinleiten und
weiteres Verbleiben wihrend 80 Minuten in
der Chlorgas - Atmosphiire; c¢) Kochen mit
150 cc 2proc. NaHSO; und 0,2 proc. NaOH-
Losung; d) Ubergiessen mit 150 cc 1proc.
KMnO,Losung; e) Behandeln mit schwef-
liger S#aure, Auswaschen u.s. w.

Unsere Resultate mit Jute sind:

Troekensubstianz Cellulose
4,9262 o 3,7434 ¢ 75,98 Proe.
4,9698 3,7012 T4 AT

%8) Cellulose, an outline of the Chemistry of the
Structural elements of plants, S. 95,
9) Journ. of the cﬁem. Soc. 63, S. 964.
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Die zu den Wasserbestimmungen ver-
wendet gewesene Jute gab folgende Resultate:

Trockensubstanz Cellulose
4,9366 g 83,5820 g 72,56 Proc.
4,9720 36046 72,49

also etwas niedrigere Zahlen, als die nicht
vorher getrocknet gewesene Substanz; und
unsere Zahlen sind niedriger als das Mittel
der von Cross und Bevan gefundenen
Zahlen 73 bis 84 Proc., liegen ihnen aber
recht nahe.

Die erhaltene ,Cellulose® aus Jute
war eine faserige, zusammenhingende Masse,
sah im Allgemeinen weiss aus, war aber mit
noch gelblich gebliebenen Fasern durchsetzt.
Wir unterwarfen sie folgenden Reactionen:

A. Phloroglucin und Salzsiure in der
Kilte. Ein gelblich gebliebenes Stiickchen
wurde stark gerdthet, die weissen Partien
farbten sich nicht.

B. Weisse Stiickchen wurden zerzupft,

mit einem Gemenge von 1 Vol. conc. Salz-
sdure und 3 Vol. Wasser im Wasserbade
!/, Stunde gekocht; die klare abgegossene
Lésung mit noch /5 Vol. Salzsiure, dann mit
etwas Phloroglucin versetzt, firbte sich so-
fort gelb und bei gelindem Erwirmen dunkel-
blaulich-violett, beim stirkeren Irwirmen
rothviolettdunkel, und die mit Alkohol ge-
kldrte, schén kirschrothe Losung zeigte jetzt
vor dem Spectralapparate einen

Pentosen-Absorptionsstreifen rechts von der ! lose,

Natriumlinie.

Man sieht, dass auch die Cellulose
der Chlormethode nicht frei von Pen-

| tosan oder von Furfurosan erhalten
. wird.

i

G. Schlussfolgerungen.

Die untersuchten Methoden geniigen
simmtlich nicht den Anforderungen, welche
man an eine gute Cellulosebestim-
mungs-Methode stellen muss, nimlich der
Forderung, in nicht zu langer Zeit die in

| der Substanz enthaltene Cellulose ohne

Verlust und frei von Beimengungen zu lie-
fern, denn die ,Cellulosen® der beschrie-
benen Verfahren enthielten zwar zuweilen
sehr wenig, zuweilen aber auch erhebliche
Mengen furfurolgebende Substanz, also wohl
Pentosan oder auch Oxycellulose, und
ferner zeigte sich, dass ausser der Fr. Schul-
ze'schen die Methoden die Cellulose selbst
nicht intact lassen. Besonders kommen von
den Cellulosebestimmungen die Lange’sche

i Kali-Schmelzmethode und die Gabriel’sche

Glycerin-Kali-Methode in Betracht.  Die
erstere gibt zwar ziemlich reine Cellulose,
aber es sind erhebliche Verluste an Cellulose
nicht zu vermeiden; bei der zweiten sind
die Verluste geringer, aber die . Cellulose®
ist weniger rein.

Die Lange’sche und die Gabriel’sche
Methode geben, wenigstens bei Watte, Fil-

schonen | trirpapier, Holzcellulose, Filtrirpapiercellu-

erheblich geringere Zahlen, als die
Weender- und die Fr.Schulze’sche Methode.

Uhersicht der aus verschiedenen Materialien erhaltencn Cellulose-Procente.
Mittel aus den nach verschiedenen Methoden crhaltenen Resultaten.

Dic eingeklammerten Zahlen bedeuten die Anzabl der Einzelversuche.

¥r. Schulze’s Weender- Lange’s Kali- | Gabriel's_Kali- l Cross u. Bevan’s
Chlormethode | Verfahren  Schmelzmethode' — Glyeerin 1 chigrmethode
i methode |
Tolzeellulose . 98,51 (3) 91,62 (2) 48,22 (2) 55,93 (2) —
Tiltrirpapicrcellutose 99,62 95,63 (2) 817 (6) 79,717 (2) —
Sechiwedisches Filtrirpapier 96,58 (3) — 84,76 (3) — —
Crewolnliches Filtrirpapier 98,17 (4) 93,39 ) 86,58 (2) — —
Watte 98,38 (4) 89.98 (4) 63,96 (2) 67,88 (2) - —
Jute . — — . 57,93 (8) 71,64 (6)* 15,27 (2)*
Lignin _ __ | 49,27 4) o .
o . ;46,56 4)
tolies Holy 47,60 (2) — ‘31&2% ‘39? | —

I
*Die Asclie ist in diesen Versuchen nicht bestimmt und abgezogen worden.

Hiernach ist ziemlich viel Pentosan in
der mittels der Chlormethode aus Jute her-
gestellten ,Cellulose®, und auf dasselbe
deutet auch das Verhalten dieser ,,Cellulose“
beim Destilliren mit Salzsiure, denn es ent-
steht hierbei eine bedeutende Menge Furfurol.

2 g lufttrockne ,Cellulose® aus Jute
gaben 0,3414 g Phloroglucid = 0,18758 g
oder 9,38 Proc. Furfurol.

60) Cellulose an outline ete., S. 96.
1) Journ. Chem. Soc. 63, 3. 964.
Ch. 96.

Die Cross und Bevan’'sche Chlorme-
thode liefert keineswegs reine Cellulose, sie
mochte allenfalls als conventionelle Unter-
suchungsmethode fiir Jute beizubehalten sein.
Die Honig'sche Glycerin-Methode liefert
recht wenig reine Cellulose, sie wird héch-
stens Resultate liefern, welche der Weender-
Rohfaser-Methode an die Seite zu stellen
sind.

Uber Fr. Schulze’s Chlorat-Methode
kdnnen wir kein abschliessendes TUrtheil

96



750

Heusler: Entfernung des Tiopbens aus dem Benzol.

[ Zeitachrift filr
angewandte Chemie.

dussern, weil wir hierzu nicht geniigend zahl-
reiche Versuche mit derselben angestellt
haben. Doch scheint sie uns wirklich die
richtigsten Zahlen fiir die vorhanden
gewesene Cellulose zu liefern, obgleich
dasjenige, was man als ,Cellulose nach Fr.
Schulze® wigt, zum Theil aus Oxycellu-
lose bestehen™ wird. Ein Ubelstand dieser
Methode ist jedenfalls die lange Zeit, welche
bei Ausfithrung derselben ndthig ist, und
dass Ilolz mehrmalige Behandlung mit dem
Chloratgemisch erfordert. (Es ist anzuneh-
men, dass hierbei ein Theil der Cellulose
in Lésung geht.)

Die simmtlichen Methoden sind, sobald
man eingeibt ist, ohne grosse Schwierigkeit
auszufiithren.

Uber die Entfernung des Thiophens
aus dem Benzol mittels Aluminiumchlorid.
VYon
Fr. Heusler.

(Mittheilang aus dem chem. Institut der
Universitit Bonn.)

In meiner kiirzlich S. 318 d. Z. ver-
Offentlichten Abhandlung iiber die Einwir-
kung von Aluminiumchlorid auf Theer- und
Erdéldestillate habe ich angegeben, dass es
mir im Gegensatz zu den Angaben des
D.R.P. 79505 der Société anonyme des
matiéres colorantes de St. Denis zu Paris
nicht gelungen sei, das thiophenhaltige Ben-
zol des Handels oder auch Rohbenzol von
seinem Gehalt an Thiophen quantitativ
zu befreien. Demgegeniiber haben nun die
Herren Haller und Michel!) die Bedin-
gungen genau mitgetheilt, unter welchen
ihnen die quantitative Entfernung des Thio-
phens aus dem Benzol gelungen sei und die
Hoffnung ausgesprochen, dass ich nunmehr
ihre Resultate werde bestitigen kénnen.
In der That haben meine neuerdings ange-
stellten Versuche die Richtigkeit der Ver-
muthung der franzésischen Chemiker bewie-
sen; da indess einmal eine Differenz statt-
gefunden hat, so halte ich es fiir angemessen,
auch meine fritheren diesbeziiglichen Ver-
suche etwas genauer mitzutheilen.

Die oben erwihnte Patentschrift sagt:
»Man erhitzt das Thiophen enthaltende
Benzol mit 0,5 Proc. Aluminiumchlorid einige
Stunden, dann kiihlt man das Gemenge ab
und erhilt dadurch einen geringen theerich-
ten Bodensatz, Hierauf decantirt man den
flissigen Theil ab, destillirt ibn, u. s. w.“

1) Bull. Soc. chim. [3] 15, 1065 (1896).

Statt diesen decantirten fliissigen Theil
trocken zu destilliren, habe ich in diesem
wie vielen andern Fillen denselben anfangs
mit Wasserdampf destillirt. Wenn man das
thut, so erhiélt man ein Benzol, welches
immer noch wenig Thiophen enthélt, auch
wenn man statt 0,5 Proc. mehrere ganze Pro-
cent Aluminiumehlorid anwendet.

Dasselbe Resultat erreichte ich, als ich
das decantirte Product trocken destillirte.
Dabei ist zu bemerken, dass ich die De-
cantation so vornahm, dass das Benzol
schnell aus dem Reactionsgefiss in einen
trockenen, zur Destillation vorbereiteten Kol-
ben umgegossen wurde.

Haller und Michel geben nun einmal
an, dass sie bei thiophenreichem Benzol be-
deutend mehr als 0,5 Proc. Aluminiumchlo-
rid in Reaction brachten, sodann, dass sie
von dem Reactionsproduct von Benzol und
Aluminiumchlorid entweder direct das Ben-
zol abdestilliten, oder aber dass sie decan-

tirten unter Feuchtigkeitsabschluss
und dann destillirten.
Ich habe daher einmal 120 cc eines

stark thiophenhaltigen, im Grossbetrieb durch
die Schwefelsiurewische gereinigten Benzols
mit 5,8 g Aluminiumchlorid, bei einem
zweiten Versuche 120 cc Rohbenzol (aus
oberschlesischen Kokereigasen gewonnen)
mit nahezu 9 g Aluminiumchlorid je 9 Stun-
den am aufsteigenden Kiihler zum Sieden
erhitzt und sodann, chne zu decantiren, bei
Feuchtigkeitsabschluss das Benzol abdestil-
lirt. Dasselbe erwies sich nach dem Waschen
mit Natronlauge und Trocknen mit Chlor-
calcium in beiden Féllen als thiophen-
frei. Ich befinde mich daher nunmehr mit
Haller und Michel in Ubereinstimmung.
Es ergibt sich aus den besprochenen Ver-
suchen die Schlussfolgerung, dass bei der
Einwirkung von Aluminiumchlorid auf thio-
phenhaltiges Benzol zunichst ein Zwischen-
product entsteht, welches bei der niederen
Reactionstemperatur nur zum Theil in das
von mir beschriebene schwefelhaltige Harz
iibergeht, und welches, in Benzol 16slich,
von Wasser leicht unter Rickbildung
von Thiophen zersetzt wird.

Beim Xylol hingegen wird infolge der
héheren Reactionstemperatur das Zwischen-
product, welches bei der Einwirkung von
Aluminiumchlorid auf Thioxen entsteht,
quantitativ zersetzt, sodass das decantirte
Xylol mit Wasser versetzt werden kann,
ohne dass Thioxen zuriickgebildet wird.



