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Diphenylhydrazinacetonylaceton,
CH;C--CH;y--CHy--C---CH;
4 u

CeH,--NoH NyH--CeHs

bildet sich bei kurzem Erhitzen von Acetonylaceton mit iiberschiissigem
Phenylhydrazin. Beim Erkalten erstarrt die Masse krystallinisch.
Dieselbe Verbindung entsteht auch, wenn man das Doppelketon mit
einer wiisserigen Lésung von essigsaurem Phenylhydrazin zusammen-
bringt. Die neue Substanz scheidet sich 6lfsrmig ab, wird aber nach
einiger Zeit fest. Durch mehrmaliges Umkrystallisiren aus verdiinntem
Alkohol erhiilt man dieselbe in reinem Zustande in Form fast weisser,
glinzender Blitter vom Schmelzpunkt 120°, welche in Alkohol, Aether
und Benzol leicht ldslich, in Ligroin fast unléslich sind. Auch in
Mineralsiuren 15st sich die Verbindung, wobei jedoch Zersetzung ein-
tritt. Sie ist ziemlich unbestindig, schon nach kurzer Zeit firbt sie
sich gelb und verharzt allméhlich.

Gefunden Ber. fiir CigsHaa Ny
C 73.08 73.47 pCt.
H 7.44 748 >
N 18.78 19.05 »

12. M. S8enff: Ueber die trockene Destillation des Holzes.

(Eingegangen am 10. Januar.)

Meine praktische Thitigkeit auf dem Gebiete der trockenen
Destillation des Holzes liess es mir wiinschenswerth erscheinen, um-
fassendere sorgfiltige Ausbeutebestimmungen durchzufihren. Wenn-
gleich durch die von mir erhaltenen Zahlen im Grunde nichts neues
constatirt wird, so sind dieselben doch sehr wohl geeignet, mehrere
dem Praktiker bekannte Thatsachen iibersichtlich zu illustriren und
zahlenmissig zu belegen.

Die Versuche wurden in kleinem Maassstabe im Laboratorium
ausgefiihrt. Wenn gleich somit keine direkten Betriebsversuche, so
wurden dieselben doch dem Grossbetriebe durchaus analog ausgefiihrt,
so dass kein Zweifel obwaltet, dass die erlangten Ausbeuten unter
Voraussetzung desselben Materials in einem rationell eingerichteten
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und gut geleiteten Betriebe mindestens ebenso hohe sein miissen.
Jedenfalls haben Laboratoriumsversuche den Vortheil grisserer Pri-
cision und Sicherheit und bilden eine zuverlissigere Basis fiir Ver-
gleichung der einzelnen Resultate unter einander, worauf es mir vor
Allem ankam.

Zu den Versuchen diente eine gusseiserne, liegende, cylindrische
Retorte von 60 cm Linge und 20 cm Durchmesser, welche in einen
kleinen Heerd eingemauert war. Dieselbe konnte vermittelst Deckel
und Schraubenbiigel bequem hermetisch verschlossen werden. Die
die Destillationsprodukte condensirende Kiihlschlange war so lang
und der Kiihlwasserzufluss so reichlich, dass selbst bei schnellstem
Operiren eine vdllige Kiihlung immer zu bewirken war. Das un-
condensirte Gas wurde vom fliissigen Destillat vermittelst eines kleinen
‘Winkelsyphons getrennt, durch ein Rohr abgeleitet und entziindet.
Fiéirbung und Grésse der Gasflamme geben neben den iibrigen Merk-
malen eine sichere Beurtheilung des jeweiligen Ganges der Operation.

Ich fasste zuniichst zwei Gesichtspunkte ins Auge:

1. Die Vergleichung der Ausbeuten verschiedener Holzarten (ver-
schiedene Baumspecies — verschiedene Theile desselben
Baumes — dasselbe Holz in gesundem oder kranken Zu-
stande) bei gleich geleiteter Destillation.

2. Die Vergleichung "der Ausbeuten ein und derselben Holzart
bei langsam und bei schnell geleiteter Destillation.

Zu beiden Versuchsreihen wurde lufttrockenes Holz verwandt.
Die Durchfiihrung analoger Versuche mit frischem Holz hoffe ich
demniichst beendigen zu kénnen.

Auf die Auswahl des Holzmaterials wurde die grésste Sorgfalt
verwandt. Als gesundes Holz wurde nur allerbeste Qualitit aus-
gesucht; unter anbriichigem Holz wird stark zersetztes verstanden,
welches in feuchtem Zustande schwammig, im trockenen mehr oder
weniger leicht zerbréckelnd ist. Brand tritt bei Astholz von Laub-
biumen ein, wenn dasselbe unter intakter Rinde im Freien zum Zwecke -
des Trocknens aufgestapelt wird. Dasselbe biisst dabei seine zdhe
faserige Struktur vollig ein und wird spréde und briichig. Als Ast-
holz wurden Zweige gewihlt, welche h&chstens 6 em Durchmesser
hatten. Wo nicht das Gegentheil angegeben, wurden simmtliche
Holzer mit der ihnen anhaftenden Rinde — dem Betriebe im Grossen
entsprechend — verkohlt.

Das Holzmaterial war in Stiicken von 20 cm Linge und 2—3 c¢m

Dicke sehr lange Zeit in gewdhnlicher Zimmerluft abgelagert; kiinst-
liches Trocknen wurde ginzlich vermieden.
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Um den Gegensatz zwischen langsamer und schneller Verkohlung
miglichst zu verschirfen, warde folgendermaassen operirt:

Im ersten Falle wurde die Retorte erst nach dem Beschicken
und Schliessen angeheizt und wihrend des ganzen Verlaufes der
Destillation ein regelmiissiges kleines Feuer unterhalten, wihrend im
zweiten Falle die leere Retorte zuvérderst zau lebhaftem Rothgliihen
gebracht wurde und hierauf das mit Hiilfe eines Drahtes in passende
Biindel vereinigte Holz schnell in die Retorte geschoben und letztere
sofort geschlossen wuarde. Durch kriftiges Feuer wurde die Retorte
withrend der ganzen Destillationsdauer in Rothgluth erhalten. Je
nach dem Holzsortiment fasste die Retorte etwa 4—G6 kg Holz und
dauerte cine langsame Verkohlung etwa 6 Stunden, wihrend eine
schnelle in circa der Hiilfte dieser Zeit beendet war. _

Erwihnt sei noch, dass die jeder langsamen Verkohlung corre-
spondirende schunelle nicht nur mit genau gleichwerthigem Materiale
ausgefiihrt wurde, sondern auch zur selben Zeit, nm etwaige kleine
Abweichungen im Feuchtigkeitsgehalt des Holzes moglichst auszu-
schliessen.

Nach beendigter Destillation blieb die Retorte bis zu vélligem
Erkalten geschlossen. Sofort nach dem Oeffnen wurde die riick-
stindige Holzkohle gewogen. Nach mehrwéchentlichem Lagern in
gewdhnlicher Zimmerluft wurde ihre Gewi_chtszunahme constatirt.

Das Gesammtdestillat setzt sich zusammen aus Rohessig und
Theer. Beide wurden mittelst des Scheidetrichters getrennt. Das
uncondensirte Gas wurde als Differenz ermittelt: Holz — (Gesainmt-
destillat + Holzkohle) = Uncondensirtes Gas.

Eine Ermittelung des neben der Essigsiure wichtigsten Destilla-
tionsproduktes, des Holzgeistes, wurde als in kleinem Maassstabe
schwierig und unzuverliissig nicht angestrebt. Es ist bekannt, dass
die Ausbeute daran mit der an Essigsiure anniihernd proportional zu-
oder abnimmt, weshalb die unten angegebenen Zahlen auch allein
geniigen, den Verlauf des Processes zu erkennen und ein Urtheil iiber
den Ausbeutewerth za gewinnen.

Dieselben sind nach der Ausbeute an wasserfreier Essigsiure bei
langsamer Verkohlung geordnet:
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Die Zahlen der Reihen a reprisentiren die Resultate langsamer,

die unter b schneller Verkohlung.

Aus den Versuchen geht hervor:

I. Hinsichtlich der Vergleichung der verschiedenen Holzsortimente
unter einander bei gleicher Verkohlungsart:

1. Die gewichtlichen Ausbeuten an Rohessig, Theer, Holzkohle
und Gas sind bei den verschiedensten Hélzern nicht wesent-
lich verschieden.

2. Sehr verschieden hingegen ist der procentische Siuregehalt
des gewonnenen Rohessigs und damit der Gewinn an wasser-
freier Siure.

3. In dieser Hinsicht unterscheiden sich die Laubholzer héchst

vortheilhaft von den Nadelhdlzern.

Stammbolz ergiebt mehr Siiure als Astholz.
Holz ergiebt mehr Siure als Rinde.

Gesundes Holz ergiebt mehr Siure als krankes.

o

[or I

II. Hinsichtlich der Vergleichung langsamer mit schneller Ver-
kohlung:

1. Schnelle Verkohlung ergiebt mehr uncondensirtes Gas auf
Kosten der Ausbente an Gesammtdestillat wie an Holz-
kohle.

2. Die schnelle Zersetzung ergiebt ein bedentend sduredrmeres
Destillat.

3. Die von schneller Verkohlung resultirende Holzkohle ist viel
hygroskopischer als die durch langsame Destillation erzeugte.

Halle a/S. im Januar 1885,

13. Ira Remsen: Ueber die Einwirkung von Alkohol auf
Diazoverbindungen.
(Eingegangen am 11, Januar; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. A. Pinner.)

Die Beobachtungen von A. W. Hofmann 1), Hallen 2) und Wro-
blewsky 3) iiber diesen Gegenstand veranlassen mich, auf eine friihere
Beobachtung aufmerksam zu machen, welche im hiesigen Laboratorium
gemacht und in dem American Chemical Journal ) und auch im Aus-

) Diesc Berichte XVII, 1917.

?) Diese Berichte XVII, 1887.

3) Diese Berichte XVIIL, 2703.

4 P. . Broun, American Chemical Journal, Vol. 4, p. 374.
Berichte d. D, chem. Gesellschaft. Jahrg. XVI1IL D





