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6. Darstellung eines Siureamids aus 3.4-Benzofluorenon-
l-carbonsiurechlorid und 1-Amino-anthrachinon,
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Es erschien interessant, zu untersuchen, welchen EinfluB das an
sich intensiv rot gefirbte 1-Amino-anthrachinon in dem Siureamid der
Allochrysoketon-carbonsiure ausiiben wiirde. Wir haben daher 1 Mol.
Saurechlorid mit 1 Mol. 1-Amino-anthrachinon in Nitrobenzol gekocht
und erhielten dabei das Amid als gut krystallisierendes, gelb gefarbtes
Pulver. Die Losung in alkalischem Natriumhydrosulfit ist violettrot
und erzeugt auf Baumwolle gelbe Tone. Hier hat also offenbar in-
folge der Schwere des Substituenten am Stickstoff die Fihigkeit zur
Bildung einer zweiten, stirker gefirbten Form ebenfalls wie beim Di-
phenylderivat des Sdureamids aufgehért.

163. Franz Fischer und Wilhelm Gluud: Die Ergiebigkeit
der Kohlenextraktion mit Benzol.

[Mitteilung aus dem Kaiser-Wilhelm - Institut fir Kohlenforschung,

Miilheim-Ruhr.]
(Eingegangen am 15. Mai 1916.)

Zur Beschaffung von Ausgangsmaterial fiir die wissenschaftliche
Erforschung der Kohle hat man bisher die Kohle entweder destilliert
oder mit Losungsmitteln extrahiert. Die Destillationsmethode lieferte
bisher die grofere Ausbeute, und daher sind die auf diesem Wege
erhaltenen Produkte auch bei weitem besser untersucht, als die Ex-
trakte, die man mit Losungsmitteln aus der Kohle gewinnt. Wohl
gibt das Pyridin auch eine reiche Ausbeute an Extrakt, aber gegen
seine Verwendung als Extraktionsmittel zur Beschaffung von Aus-
gangsmaterial fiir die wissenschaftliche Erforschung der Kohle er-
heben sich so mannigfache Bedenken, daB man dem Benzol, obgleich
es nur kleinere Mengen aus der Kohle herauslést, dennoch den Vor-
zug gegeben hat!). Wir haben uns nun bemiiht, die Ausbeute bei
der Benzol-Extraktion zu verbessern, und es ist uns gelungen, insbe-
sondere bei der Steinkohle Ausbeuten zu erzielen, die ebenso gro8
sind, wie man sie durch irgend eine der Destillationsmethoden erhilt.
Damit erhilt die Kohlenextraktion eine ganz andere Bedeutung, als sie
bisher gehabt hat, und wenn auch die erhaltenen Produkte andere

) Vergl. Pictet und Ramseyer, B. 44, 2486 [1911].
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sind, als man sie bei der Destillation gewinnt, so Lkonnen sie
trotzdem doch ebenso wertvoll, vielleicht noch wertvoller sein, als die
Bestandteile des Teers.

Um uns zu orientieren, haben wir unsere Versuche auf Repri-
sentanten der drei wichtigsten Kohlentypen: Steinkohle, Braunkohle
und bituminése Kohle (deutsche Cannelkohle) ausgedehnt; wir haben da-
bei Temperatur und Druck iiber die bisher im Laboratorium iiblichen
Grenzen hinaus bis in das Gebiet der kritischen Konstanten des Lo-
sungsmittels gesteigert (etwa 288° und ca. 50 Atm.?). Da die auf
diese Weise erhaltenen Ausbeuten an Extrakt die bisherigen so er-
heblich iibertreffen, dall sich hierdurch, abgesehen vom wissenschaft-
lichen Interesse, unter den gegenwirtigen Verhiltnissen vielleicht
auch in techpischner Richtung Anregung ergibt, so mochten wir diese
Resultate schon jetzt in der vorliegenden Form der Offentlichkeit
iibergeben.

Die Ergebnisse lassen sich kurz folgendermaflen zusammenfassen:

Aus Steinkohle, die bei 80° nur 0.1—0.15 %, Losliches an Benzol ab-
gab, erhielten wir iiber 6'/; °/, Erxtrakt.

Aus Braunkohle, die bei der Extraktion im Soxhlet 11 ¢/, Extrakt
gab, erhielten wir 25 %/, Extrakt.

Aus Cannelkohle, die bei 80° etwas iiber 19, Losliches an Benzol
abgab, erhielten wir 4 %, Extrakt.

In wissenschaftlicher Beziehung ist die Steigerung der Ausbeute
bei der Steinkohle am bemerkenswertesten, da hierdurch die Extrak-
tionsmethode den verschiedenen Destillationsmethoden, die auch nur
4—6 9/, Teer liefern?), gleichwertig wird; griffen doch seinerzeit
Pictet und Ramseyer?) nur deshalb zur Vakuumdestiilation, weil
ihnen die Benzolextraktion mit einer Ausbeute von 1 pro Mille nicht
genug Material liefern konnte. Weiterhin hat es den Anschein, als
wenn durch die Erhohung der Ausbeute nicht nur mehr Substanz
aus_,der Kohle herausgenommen wird, sondern daf in den 63 %,
um die unsere Ausbeute die von Pictet und Ramseyer tibersteigt,
auch wesentlich andere Substanzen, aufler den von Pictet erhalte-
nen, vorhanden sind, denn auffallend ist, dal} unsere Extrakte etwa
zur Hilfte feste Produkte enthalten. In technischer Beziehung diirfte

Y Landolt-Bornsteins Tabellen, S.442.

%) Als durchschnittliche technische Teerausbeute nimmt man in der Regel
49/y an, die Ausbeute an Vakuumteer geben Pictet und Bouvier (B. 46, 3344
{1913]) mit ca. 4%, Wheeler, der bitumindse Kohle benutzte, mit etwa
613 9/, an (Soc. 105, 140 [1914]).

%) Vergl. hierzu Pictet und Bouvier, L c., S. 3343.
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die Verbesserung der Ausbeute bei der Braunkohle vieleicht ins Ge-
wicht fallen, weil hier die Benzolextraktion bereits eine in die Technik
eingefiihrte Methode ist.

In Ubereinstimmung mit den Angaben Wheelers!), der auch die
beginnende Zersetzung der Steinkohle erst iiber 270° beobachtet,
haben wir bei unseren Extraktionen bis zu dieser Temperatur bei
Stein- und Cannelkohle beim Oeffnen der erkalteten Bombe kein Ent-
weichen von Gasen feststellen kénnen. Auch Geruch von Schwefel-
verbindungen, der sonst das erste Anzeiches fiir beginnende Zer-
setzung ist, konnte bei den Extrakten von Stein- und Cannelkohle
nicht wahrgenommen werden. Anders bei der Braunkohle, die schon
bei der ersten Extraktion recht deutliche Mengen Schwefelwasserstoft
abgab.

Wir glauben daher, dall bei dem von unps eingehaltenen Bedin-
gungen bei Stein- und Cannelkohle noch keine wesentliche Zersetzung
erfolgt, und dafl man in den Extrakten auch einen Teil der urspriing-
hich in der Kohle enthaltenen Substanzen unverindert wiederfinden
wird. Andererseits sind wir uns bewufit, daf die Steigerung von
Temperatur und Druck auf manchen der 13slichen Bestandteile der
Kohle wohl nicht otne Einflufl sein wird, und insbesondere jedweder
Neigung zur Polymerisation Vorschub leistet; trotzdem glauben wir,
daB auch fiir die wissenschalitliche Erforschung speziell der Steinkohle
diese Methode der Extraktion mindestens gleich geeignet ist, wie die
Vakuumdestillation, zumal die von uns in Anwendung gebrachte Tem-
peratur gegen die Hdchsttemperatur der Vakuumdestillation noch um
mehr als 150° zuriickbleibt.

Will man ohne Riicksicht auf etwaige Zersetzungen der Kohle
die Extraktion moglichst weit treiben, so scheint uns das Naphthalin
als Lésungsmittel sehr geeignet, da es nicht so starken Druck ent-
wickelt und doch mit dem Benzol die Bestindigkeit gegen hdhere
Temperatur teilt; allerdings hat es den Nachteil, daB es sich nicht
so leicht aus dem Extrakt wieder entfernen lafit.

Uber die Benzolextraktion der Kohle bei hoher Temperatur und
hohem Druck scheint bislang nur eine Angabe und zwar iber west-
falische Steinkohle von O. Rau?) vorzuliegen, der bei 200° und 14
Atm. Druck gearbeitet hat, aber nur 1—1%, °/q Extrakt erhielt, wih-
rend wir iiber 6 %, Ausbeute gewinnen konnten. Leider macht Rau
gar keine niheren Angaben, sodafl ein Vergleich nicht moglich ist.
Nach unseren Erfahrungen ist die Kohle durch einmalige Extraktion

1) Soc. 104, 130—140 [1914).
%) Stahl und Eisen 1910, 1236.
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auch bei so hoher Temperatur und selbst dann, wenn keine an Ex-
trakt gesiittigte Losung entstebt, noch lange nicht erschopft. Viel-
leicht ist die Angabe Raus dahin zu verstehen, dafl sie nur auf die
einmalige Anwendung der Extraktion Geltung haben soll; in diesem
Falle wiirde sie sich der Griofenordnung nach mit unserem Befund
wohl in Einklang bringen lassen. Wir haben die Extraktion der
Kohle so oft wiederholt, bis die aufs neue in Ld&sung gegangenen
Mengen nicht mehr wesentlich waren, was in der Regel nach 4—5
Malen der Fall war.

Wahrscheinlich werden wir unsere Extraktausbeute noch weiter
steigern kdnnen, wenn wir die Kohle in sehr viel feinerer Verteilung
dem Losungsmittel darbieten, und auch eine Anordnung nach dem
Prinzip des Soxhlet- Apparates, bei der dem Extraktionsgut stets
frisches Losuugsmittel zugefiihrt wird, in Anwendung bringen. Wegen
der konstruktiven Schwierigkeiten eines solchen Apparates fiir Drucke
von 50—60 Atm. muBten wir diese Versuche indessen einstweilen
verschieben. Mit der Verarbeitung der Extrakte sind wir, soweit es
die Verhiltnisse gestatten, beschiftigt, und geben daher vorliufig
hieriiber nur einen summarischen Bericht.

Experimentelles.

Als Apparatur diente uns eine stihlerne Bombe von 12 cm lichter
Weite, 62 cm Linge und 2 cm Wandstirke. Sie war mit Mavometer
versehen und bis aut 200 Atm. gepriift. Im Innern der Bombe war
ein Drahtnetzeinsatz (9 qmm Maschenweite) so eingehdogt, dal er mit
allen Teilen etwa 1—1%3 cm von der inneren Wandung entfernt blieb.
Berithrung der Kohle mit der heilen Wandung war so vermieden.
In diesen Drahteinsatz wurde die Kohle in Form von etwa haselnul3-
groen Brocken untergebracht. Von der schwereren Cannelkohle
lieBen sich auf diese Weise bequem fast 2 kg, von der leichteren
Braunkohle dagegen nur 1 kg auf einmal extrahieren. An Lésungs-
mittel wurden jedesmal 3—3'/; | Benzol angewendet!), damit war die
Kohle schon in der Kilte an allen Teilen mit Losungsmittel bedeckt,
Um eine bessere Durchspiillung des Extraktionsgutes zu gewihrleisten,
ward in das Ionere des Drahteinsatzes konzentrisch noch ein Draht-
zylinder von gleicher Linge und etwa 2 cm lichter Weite eingesetzt,
der als Kanal fir das Losuogsmittel wirken konnte. Das Anheizen
geschah durch direkt unter die Bombe gestellte, kraftige Teclu- oder
Dreibrenner, deren Hitze noch durch einen die Bombe konzentrisch

1) Die Anwendung von mehr Losungsmittel verbot sich durch die auBer-
ordentlich starke Ausdehnung, die flissiges Benzol mit der Temperatur
erfahrt.

Berichte d. D. Chem. Gesellschaft. Jahrg. XXXXIX. 94
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amgebenden Eisenblechmantel, der als Schornstein wirkte, zusammen-
gehalten wurde. Die Dauer des Erhitzens war verschieden. Im all-
gemeinen wurde bis auf ca. 275° und etwa 55 Atm. angeheizt, die
Temperatur etwa eine Stunde lang gehalten, dann ruhig erkalten ge-
lassen, das Benzol auf dem Wasserbade abdestilliert, zuletzt unter
einem Druck von 200 mm, und der zuriickbleibende Extrakt gewogen.
Die Temperaturmessung geschah an einem Rohr, das vom Deckel der
Bombe in das Innere hinein bis auf 9 cm vom Boden gefiibrt war;
sie wurde teilweise mit Thermoelement, teils mit einem langen Stiel-

thermometer ausgefiihrt.
' Steinkohle.

Die fiir die Versuche verwendete »fettex Steinkohle (Koksriick-
stand 78 %)) von der Zeche Osterfeld (Floz Albert, 585 m Teufe) war
uns fir diese und andere Versuche vom Aktien-Verein fir Bergbau
und Hiittenbetrieb »Gutehoffnungshiitte« in Oberhausen in liebens-
wiirdigster Weise zur Verfiigung gestellt. Bei mehrmaligem Aus-
kochen mit Benzol unter Riickflufl gab die feingepulverte Kohle ins-
gesamt etwas mehr als 1 pro Mille Extrakt.

Zur Ausfiihrung der Druckversuche benutzten wir frisch geforderte
Kohle und brachten nur die Teile der zerkleinerten Kohle zur Ex-
traktion, die ein Sieb voun 1 qem Lochgrofle passierten und auf einem
Siebe von 9 gqmm Lochgrofe blieben. 1300 g Kohle wurden mit
3131 Benzol in der obenbeschriebenen Apparatur angeheizt. Die
Steigerung von Temperatur und Druck wéhrend der ersten Stunde
sind in der Tabelle fiir die erste und zweite Extraktion wiedergegeben,
Daneben sind die Zahlen gestellt, die an der gleichen Apparatur fiir
reines Benzol (4!/5 1) beobachtet wurden.

I. Extraktion. II. Extraktion. Benzol allein.
Temp. Druck Temp. Druck Temp. Druck
1410 5 Atm. 141¢ 5 Atm. 147° 5 Atm.
1900 15 » 1930 15 » 199° 15 »
230 25 » 2850 25 » 2380 25 »
251 35 » 251 35 » 258¢ 35 »
265° 45 » 2700 45 » 2700 45 »
2750 55 » 2750 55 » 2750 55

Wenn diese Zahlen auch keinen Anspruch aul absolute Genauig-
keit machen und nur die Werte angeben, die wir an unseren tech-
nischen Instrumenten abgelesen haben, so geben sie doch ein unge-
fihres Bild dessen, was sich im Innern der Bombe abspielt, und
zeigen deutlich, dafl von einer Gasentwicklung in nennenswertem Um-
fang (anders als von okkludierten Gasen herriibrend) keine Rede sein

1) Nach Bestimmung durch Hrn. Dr. Gréppel im hiesigen Institut.
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kann. Die erreichte Hochsttemperatur wurde eine Stunde innege-
.halten und daon die Apparatur abkiiblen gelassen. Die erhaltene
Benzollosung ist eine im auffallenden Licht stark griin fluorescierende,
io dicker Schicht undurchsichtige und in diinner Schicht tief portwein-
farbene Fliissigkeit, die keinen anderen Geruch als den des Benzols
erkennen lif}t. Beim Eindampfen hinterbleibt ein tiefdunkler, ziem-
lich beweglicher und in der Hitze.diionfliissiger Extrakt: 40 g von
ausgesprochen an Petroleum erinnerndem Geruch.

Die zweite, in gleicher Weise durchgefiithrte Extraktion gab 22 g
Extrakt, der AuBlerlich dem ersten vollig glich, allerdings etwas we-
niger beweglich war.

Die dritte Extraktion lieferte 11.5 g.

Die vierte Extraktion ergab 8 g Extrakt.

Die fiinfte Extraktion lieferte endlich noch 5.5 g.

Die Gesamtausbeute aus 1300 g Kohle betrigt also 86 g oder 6.6 %/,.

Die drei letzten Extrakte sind sehr viel schwerer beweglich, als
die beiden ersten. Die Farbe der Benzollésung ist auch beim letzten
Extrakt noch fast ebenso intensiv wie beim ersten, trotzdem die ge-
léste Menge erheblich viel kleiner war. Die extrahierte Kohle wird
auBerlich durch die finfmalige Extraktion picht in auffallender Weise
verindert. Immerhin verliert sie betrichtlich an Glanz und auch
sehr an innerer Festigkeit. Fiir den erhaltenen Extrakt ist sein
groBer Gehalt an festen Substanzen charakteristisch. Er wurde zur
vorliufigen Orientierung iiber die Natur seiner Bestandteile folgender-
maflen behandelt:

Die vereinigten Extrakte wurden in wenig Benzol gelést, so dafl
die Masse eben einigermalBen diionflissig war und in diinpem Strahl
langsam in 500 cem Petrolither eingegossen. Dabei schieden sich
45 g eines braunen, in trockenem Zustande staubfeinen Pulvers ab?). Die
Petrolitherlosung wurde im Vakuum verdampft und dabei ein 6liges
Produkt, aus dem etwa die Hilfte mit Wasserdampf abgetrieben wer-
den Kkonnte, erhalten. Das zuriickbleibende Ol wurde wieder mit
Petrolither ausgezogen, wobei der grofite Teil in Lésung geht und
durch Verdampfen daraus als rétlich-gelbes, dickiissiges, fettiges Ol
wiedergewonnen wird (Ausbeute etwa 12 g). Alle diese Produkte
unterliegen selbstverstindlich zurzeit genauerer Untersuchung.

Braunkohle.

Die angewandte Braunkohle stammte aus der Fabrik Webau der
Riebeckschen Montan-Werke A.-G. Zur Extraktion im Soxhlet
') Gegen 140° beginnt dasselbe zu schwinden und zu erweichen, flieft

aber erst bei 1809 zu einer schwarzen Schmelze zusammen.
94+
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wurde die Kohle fein gepulvert und die Extraktion'6 Stunden be-
trieben. Nach dieser Zeit lief der Extrakt farblos ab und gingen,
keine merklichen Mengen mebr in Lisung (Ausbeute 11 ).

Fir die Versuche bei hoher Temperatur ward 1 kg der in hasel-
nuBgroBe Stiicke zerkleinerten Kohle mit 3 1 Benzol in der oben-
beschriebenen Apparatur erhitzt. Im Verlauf einer Stunde war eine
Temperatur von 260° erreicht, und das Manometer zeigte einen Druck
von 60 Atm.; von da ab wurde erkalten gelassen. Beim Offnen der
Bombe entwich betrichtlich Gas von starkem Schwefelwasserstoff-
geruch, und auch der Extrakt hatte einen unangenehmen Geruch nach
Schwefelverbindungen. Er stellte eine gesittigte Losung dar und hatte
bereits wihrend der Abkiihlung reichlich Substanz wieder ausgeschie-
den, die sich wieder auf der Kohle niedergeschlagen hatte. Durch
Filtrieren wurden aus dem tiefroten Extrakt 35 g hellbrauner und in
trocknem Zustande pulveriger Substanz abgetreunt. Beim Eindampfen
hinterlie das Filtrat 97 g in der Wiarme fliissiger, beim Erkalten
wachsartig fester Masse. Die Gesamtausbeute der ersten Extraktion
stellt sich damit auf 132 g. Da das im Handel befindliche rohe
Montanwachs, das im wesentlichen den Benzolextrakt der Braunkohle
darstellt, auch nur eine Léslichkeit von etwa 4 g ia 100 ccm Benzol
von Zimmertemperatur zeigt, so konnte keine hohere Ausbeute im
ersten Extrakt erwartet werden.

Die Braunkohle wird nun in genau gleicher Weise ein zweites
Mal wieder mit Benzol erhitzt. Hierbei wurde keine Ausscheidung
von in der Hitze gelost gewesener Substanz mehr beobachtet. Als
Extrakt wurden jetzt 84 g, die dem ersten Produkt auBerlich glichen,
erhalten.

Die dritte Extraktion lieferte nur noch 35 g eines duBlerlich wie-
der véllig gleichen Produktes.

Infolge des starkean Abfalles der Ausbeute wurde von einer vierten
Extraktion abgesehen. Die Gesamtausbeute stellt sich also auf 132
+ 84 + 35 =251 g oder 25 %, der angewandten Kohle.

Da die Benzolextraktion der Braunkohle bereits technische Be-
deutung hat, soll iiber die Aufarbeitung des von uns erhaltenen Ex-
traktes, soweit wir bislang vorldufig orientierende Versuche angestellt
haben, berichtet werden, um einen ungefihren Vergleich mit den bis-
herigen Erfahrungen zu ermdoglichen. Zur Verarbeitung wurden Ex-
trakt 1 und 2 vereint, ersterer abziiglich der zuerst abgeschiedenen
35 g (also 97 g + 84 g). Die Masse wird in wenig Benzol gelost
und langsam in 1 1 kaltes Benzin (Sdp. 90-—100°) eingegossen; auf
diese Weise wurden 70 g feste Substanz zur Abscheidung gebracht.
(Dieses Produkt besteht zu etwa 3, aus alkoholldslicher Substanz.
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Ca. Y/, wird von heilem Alkohol ohne weiteres nicht aufgenommen.
Von der gelésten Menge scheidet sich beim Erkalten etwas mebr als
die Hilfte in Form eines staubfeinen Pulvers vom Schmp. 80—81°
wieder aus. Dieser Teil diirfte danach rohes Montanwachs sein. Der
Rest der in Alkobol geldsten Substanz wird durch Verdampfen des
Losungsmittels gewonnen und stellt im Gegensatz zu den wachsartigen
Produkten eine ausgesprochen harzige Masse dar.) Die Benzinlosung
wurde im Vakuum eingedampft und der Riickstand, der noch das
unangenehm riechende Prinzip enthilt, von diesem durch Wasserdampf-
Destillation befreit. Der Trager des Geruches geht hierbei als wasser-
helles, leicht bewegliches Ol, das leichter als Wasser ist, in einer
Menge von etwa 10 ccm iiber. (Dies Ol scheint optisch nicht, oder
h6chstens nur sehr schwach aktiv zu sein.) Der Riickstand der
Wasserdampf-Destillation ist eine dunkle, feste. glinzende Masse, die
mit heiBem Aceton gelost wird. Beim Erkalten fallen aus dieser Lo-
sung etwa 7 g einer fein krystallisierten Substanz, die nach der Apa-
lyse offenbar eine sauerstoffhaltige Verbindung ist, aus. Die Haupt-
menge verbleibt in der Acetonlosung und stellt eine in der Kilte
feste, schellack- oder harzéhpliche Masse dar.

Cannelkohle.

Uber die Benzolextraktion der Cannelkohle liegen u. a. sehr
sorgfaltige Arbeiten von Watson Smith vor'), der Canpelkoble
aus den verschiedensten Weltteilen im Soxhlet 14 Tage lang extrahiert
hat. Nach seinen Erfahrungen ist die auf diese Weise in Losung zu
bringende Menge nicht héher als }/»—1 9%, Fiir unsere Versuche
diente eine deutsche Cannelkoble von der Zeche Rhein I in Wehofen
(Floz V, Uberbau), die uns von der Thyssenschen Handelsgesellschaft
in Hamborn-Bruckbausen zur Verfiigung gestellt wurde. Zur Gréfle
von Vogelschrot zerkleinert, wurde dieselbe dreimal je 20 Stunden
mit je 100 ccm Benzol unter RiickiluB gekocht. An Extrakt wurde
so erhalten 0.72 %/, bei einmaliger, 0.29 %, bei der zweiten und 0.1 9,
bei der dritten Extraktion. Im ganzen also 1.1 %,.

Fiir die Versuche in der Bombe wurden 1820 g Canuelkoble zu
walpuBgroBen 'Brocken zerkleinert und mit 3'; | Benzol jedesmal
3 Stunden lang bei 250—255° gehalten. Die durch drei solcher Ex-
traktionen derselben Kohle nach einander erhalteren Mepgen waren
35g, 12 g, 9 g, im ganzen also etwa 3%, der angewandten Kohle.
Trotz ihres Reichtums an Bitumen stebt also die Cannelkohle bei un-
serem Verfahren der Steinkohle an lirgiebigkeit durchaus nach. Offen-
) Journ. Soc. Chem. Ind. 10, 975 [1891]. Watson Smith und Chor-
ley, Journ. Soc. Chem. Ind. 11, 591 [1892].
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bar sind die in Anwendung gebrachten Temperaturen nicht hoch genug.
Eine Bestitigung fiir diese Vermutung lieferte uns das Verhalten der
Cannelkohle bei noch hdherer Temperatur. Irhitzt man nidmlich die
Cannelkohle im Druckgefil bis etwa 350° mit Naphthalin und ent-
fernt Lésungsmittel nebst gebildetem Extrakt durch Chloroform-Extrak-
tion im Soxhlet, so hinterbleibt eine bléittrige, aus vielen feinsten
Schichten bestehende, lockere Masse, die duflerlich kaum noch an die
urspriingliche Cannelkohle erinnert. Durch Bestimmung dieses Riick-
standes liefl sich feststellen, daBl 25—30 9/, des Gewichts der Cannel-
kohle an das Losungsmittel abgegeben war. Allerdings diirfte hier-
bei schon merkliche Zersetzung in der Kohle stattgefunden bhaben, da
eine betridchtliche Menge eines mit leuchtender Flamme brennenden
Gases beobachtet wurde. Immerhin scheint es uns, dafl der Punkt,
bei dem Cannelkohle mit Losungsmitteln wirklich wirksam und ihrem
Bitumengehalt entsprechend aufgeschlossen wird, tiber 275° liegt.

Fiir eine vierte und fiinfte Extraktion der schon dreimal extra-
hierten Kohle wurden nur 700 g unter Anwendung von 3 1 Benzol
benutzt, die Temperatur bis 275° gesteigert und 1 Stunde dabei ge-
halten. Die im ganzen durch die vierte und fiinfte Extraktion er-
haltene Menge betrug 1 9/, sodal sich die Gesamtausbeute bei fiinf-
maliger Extraktion auf 4 9, stellt.

Die fiinimal mit Benzol bis 275° extrahierte Cannelkohle ist in
ihrem AuBeren auch verindert. Sie zeigt zahlreiche parallele Risse,
die eine deutliche Schichtenbildung erkennen lassen. Auch die ur-
spriingliche grofle Festigkeit der Kohle ist erheblich herabgesetzt.
Die Benzollosung der Extrakte zeigte im Vergleich zu denen der
Steinkohle sehr viel schwiichere Fluorescenz und statt der roten Farbe
der Steinkohlenextrakte mehr briunliche Firbung.

Mit Petrolither 1iBt sich der aus der Benzollosung erhaltene Ex-
trakt in zwei Teile zerlegen: einen unldslichen, festen und in trock-
nem Zustande feinpulverigen, kakaoihnlichen, der etwa ein Drittel der
Gesamtmenge ausmacht, und in einen petrolitherlslichen Teil. Aus
letzterem konnte neben anderen Produkten durch mebrmalige Extrak-
tion mit Aceton ein schén krystallisierter, fast farbloser Korper ge-
wonnen werden, der nach dem Ergebnis der Analyse eine sauerstoff-
freie Verbindung zu sein scheint und noch genauer untersucht wird.



