
1976 

nen wird dae Benril deetillirt und dann a08 Aether nmkryetallisirt, 
aue dem es beim Verduneten in  dicken , sechseeitigen (anacheinend 
hexagonalen) Stiulen krystallisirt, die bei 96-97O (Lim p r i c h t  giebt 
950 an) schmelzen. 

-~ 

Es handelt sich nun noch um die Frage, unter welchen UmstPn- 
den Toluol durch Chlor in Tolantetrachlorid iibergeht. Dieee Bedin- 
gungen konnten wir bisher nicht ermitteln ; bei einigen Vereuchen 
haben wir zwar Tolantetrachlorid, aber immer nur in sehr kleiner 
und untergeordneter Menge erhalten. Bei der Operation, welche uns 
unser Untersuchungsmaterial lieferte, hat jedenfalls in irgend einem 
Stadium des Processes ein Ueberreissen von etwas Schwefelsaure statt- 
gefunden , welcbe sich in den vom Tetrachlorid abgesaugten Mutter- 
laugen in geringer Menge vorfand. Verschiedene Miiglichkeiten sind 
denkbar, nach welchen Tolantetrachlorid aus Benzpl- , Benzal - nnd 
Benzotrichlorid direct ( I )  oder nach weiterem Einleiten von Chlor (11) 
entstehen Mnnte, wie u. A. folgende Gleichungen zeigen: 
C6 H .c H c1, + C, H5 . C CI, = H c1 -I- C,H 5 .  CCI,. CCI,. C6H5 (I) 

oder 
C,H . C H  ,C1 f C6 H s .  CHCl, = HCl+ C6H, . CHCl . CHCl . C6H5 (11) 

Da die Scbwefelsaure aus Benzotrichlorid BenzoEsBure I ) ,  aus 
Benzalchlorid Bittermandelol a )  bildet, so ware es  nicht unmiiglich, 
dase eie unter geeigneten Bedingungen ein Gemisch beider zu Benzoin, 
Benzil oder Chlorobenzil condensirte, welche sich unter den Versuchs- 
bedingungen mit der vorhandenen Salzsaure zu Tolantetracblorid um- 
setzen kcinnten. 

Wir  beabsichtigen diese Moglichkeiten durch Versnche ZII priifen. 
Berlin (Technische Hochschule) n. Hijchst (Labor. v. M e i s t e r ,  L n c i u s  

Benzalchlorid Benzotrichlorid Tolan tetracblorid 

Benzylchlori d Toluylenchlorid. 

und BrUning) .  

500. GI. v. B ec  h i :  Loelichkeitsbestimmnngen einiger Theer- 
beetandtheile. 

(Eingegangen am 15. October.) 

Es fehlen bisher von den festen Theerbeetandtheilen unter sicb 
vergleichbare Loslichkeitsbestimrnungen,~ Ich habe daher auf Veran- 
lasenng von Hrn. Prof. G r a c b e  von den wichtigeren derselben die  
Liislichkeit in abeolutem Alkohol und reinem Toluol ausgefiihrt. Toluol 

1) J e n s s e n  (D. Patent 6 6 8 5 .  3,'10 1878) begrUndet hierauf eine technischna 

3 )  O p p e n h e i m ,  diese Berichte 11, 212. 

-. . 

Nethode der Benzo86lluredarstellnng. 
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wurde a n  Stelle von Benzol gewiiblt, weil dasselbe eich besser wie 
letzteres zum Kryatallisiren eignet und auch am Besten den Rohben- 
zolen entspricbt, welcbe gewiibnlich als Liisungsmittel in den Labo- 
ratorien dienen. 

Zu den folgenden Restimmungen, welcbe auch fiir den Techniker 
der eich rnit der Gewinnung von Naphtalin und Anthracen beschaftigt, 
von Interesse sein diirften, wurde der Lijslichkeitsapparat von V. M e y e r  
benutzt. An Stelle des Chlorcalciumrobrs wurde eine Riihre gewiiblt,. 
welche rnit loser Baumwolle gefiillt war ,  und welche etwas aus dem 
Erhitzungeapparato herausragte und die Dampfe in einer fiir die Be- 
stimmuug geniigenden Weise zuriickhielt , was auch rnit der Angabe 
von V. M e y e r  etimmt, dass ein Fortlassen dea Chlorcalciuma keinen 
wesentlichen Einfluss zeigt. Die Beetimmung in Toluol wurde bei 
gewijbniicber Temperatur und im Waaeerdampf, die in Alkohol bei 
gewiihnlicber Temperatur und in  dem Dampf von Alkohol ausgefihrt. 

Die angewandten Substanzen wurden nach bekannten Methoden 
gereinigt. 

Nur  in Betreff dee Antbracens habe icb einen Umweg einge- 
achlagen , um diesen K8rper sicher frei von anderen Theerbestand- 
theilen zu erhalten, was bekanntlich sebr schwer zn erreichen ist. 
Ich wahlte daher ale Ausgangsmaterial ganz reines Anthrachinon, in  
dem sicherlich kein anderer Kohlenwasserstoff enthalten war. Das- 
eelbe wurde durch Glihen rnit Zinkstaub zu Anthracen reducirt. Nacb 
verschiedenen Versuchen, um die geeignetsten Mengenverhiiltnisse aus- 
zomitteln, blieb ich bei folgendem Verfabren stehen. 

Ein Gemisch von 1 Theil Anthrachinon mit 10 Theile Zinketanb 
wurde, wie dies schon Q r a e b e  ond L i e b e r m a n n  angaben, in eine 
Rijhre gefiillt und noch etwas Zinkstaub vorgelegt. Selbet bei vor- 
sichtigem Erhitzen entbielt das Anthracen immer noch Antbracbinon 
beigemengt. Von letzterem wurde es durch wiederholtes Erwiirmen 
mit Zinlrstaub, und verdiinnter Natronlauge getrennt. Hierbei geht 
bekanntlich das Anthrachinon in  Lasung. Nach dem bei weiterem 
Erwfirmen der Riickstand keine gefarbte alkalische Losuog mebr 
lieferte, wurde das Anthracen darch Losen in Benzol vom beigemeng- 
ten Zinketaub getrennt. Durch Umkrystallisiren wurde das Anthracen 
ganz farblos erhalten. 

In folgender Tabelle stelle ich die bei den Loslichkeitsbeetimmun- 
gen erhaltenen Resultate zusammen. Ausser den Theerbeatandtheilen 
habe ich auch Anthracbinon in die Tabelle rnit aufgenommen. 
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