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D i p h e n y l  h y d r a z i n a c e t o n y l a c e t o n ,  
CHJ C-.- CHs CHa C CH3 

!! !! 

cS H~ N2 H N2 H c6 H~ ’ 
hildet sich bei kurzem Erhitzen von Acetonylaceton mit iiberschiissigem 
Phenylhydrazin. Beim Erkalten erstarrt die Masse kryetallinisch. 
Dieselbe Verbindung entsteht auch, wenn man das  Doppelketon mit 
ciiier wasserigen Losung von essigsaurem Phenylhydrazin zusammen- 
bringt. Die neue Substanz scheidet sich olfdrmig ab, wird aber nach 
einiger Zeit fest. Durch mehrmaliges Umkrystallisiren aus verdiinntem 
Alkohol erhalt man dieselbe in reinem Zustande in Form fast weisser, 
gllnzerider Blatter vom Schmelzpunkt 120°, welche in Alkohol, Aether 
und Benzol leicht liislich, in Ligroi’n fast unl6slich sind. Auch in 
Minerdsluren liist sich die Verbindung, wobei jedoch Zersetzung ein- 
tritt. Sie ist ziemlich unbestiindig, schon nach kiirzer Zeit Brbt  sie 
sich gelb und verharzt allmiihlich. 

Gefunden Ber. fiir ClsH2sN~ 
c 73.08 73.47 pct. 
H 7.44 7.48 )) 

N 18.78 19.05 3 

12. M. S e n f f  Ueber die trockene Deet i l la t ion des Holsee. 

(Eingegnngen am 10. Janoar.) 

Meine praktische Thatigkeit auf dem Gebiete der trockenen 
Destillation des Holzes liess es mir wiinschenswerth erscheinen , um- 
fassendere sorgfaltige Ausbeutebestimmungen durchzufiihren. Wenn- 
gleich durch die von mir erhaltenen Zahlen im Grunde nichts neues 
cotistatirt wird, so sind dieselben doch sehr wohl geeignet , mehrere 
dem I’raktiker bekannte Thatsachen iibersichtlich zu illustriren und 
zahlenmlssig zu belegen. 

Die Versuche wurden in kleinem Maassstabe im Laboratorium 
ausgefulirt. 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 griisserer Pra- 
cision und Sicherheit und bilden eine zuverlassigere Basis fiir Ver- 
gleichung der einzelnen Resultate unter einander, worauf es mir $-or 
Allem ankam. 

Zu den Versuchen diente eine gusseiserne, liegende, cylindrische 
Retorte von GOcm Lange und 20cm Durchmesser, welche in einen 
kleinen Heerd eingemauert war. Dieselbe konnte vermittelst Deckel 
und Schraubenbiigel bequem hermetisch verschlossen werden. Die 
die Destillationsprodukte condensirende Kiihlschlange war 80 lang 
und der Kiihlwasserzufluss so reichlich, daas selbst bei schnellstem 
Operiren eine viillige Kiihlung immer zu bewirken war. Das un- 
condensirte Gas wurde vom flassigen Destillat vermittelst einee kleinen 
Winkelsyphons getrennt, durch ein Rohr abgeleitet und entziindet. 
Fiirbung und Griisse der Gaaflamme geben neben den iibrigen Merk- 
malen eine sichere Beurtheilung des jeweiligen Ganges der Operation. 

Ich fasste zunachst zwei Gesichtspunkte ins Auge: 

1. Die Vergleichung der Ausbeuten verschiedener Holzarten (ver- 
schiedene Baumspecies - verschiedene Theile desselben 
Baumes - daaselbe 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 kiinnen. 

Auf die Auswahl des Holzmaterials wurde die grosste Sorgfalt 
verwandt. Als gesundes Holz wurde niir allerbeste Qualitiit aus- 
gesucht; unter anbriichigem Holz wird stark zersetztes verstanden, 
welches in feuchtem Zustande schwammig, im trockenen mehr oder 
weniger leicht zerbriickelnd ist. Brand tritt bei Astholz von Laub- 
biiumen ein, wenn dasselbe unter intakter Rinde im Freien zum Zwecke . 
des Trocknens aufgestapelt wird. Dasselbe biisst dabei seine ziihe 
,fasen'ge Struktur viillig ein und wird spriide und briichig. Als Ast- 
holz wurden Zweige gewiihlt, welche hochstens 6 cm Durchmesser 
hatten. Wo nicht das Gegentheil angegeben, wurden siimmtliche 
Hiilzer mit der ihnen anhaftenden Rinde - dem Retriebe im Grossen 
entsprechend - verkohlt. 

Das Holzmaterial war in  Stiicken von 20 cm Lange und 2-3 cm 
Dicke sehr lange Zeit in gewiihnlicher Zimmerluft abgelagert; kiinst- 
liches Trocknen wurde ganzlich vermieden. 
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Um den Gegensatz swischen langsamer und schneller Verkohlung 
miiglichst zu rerscharfeii, wiirde folgendermaassen operirt : 

Im ersten Falle nurde  die Ketorte erst nach dem Beschicken 
uiid Schliessen angeheizt und wiihrend des ganzen Verlaufes der 
Drstillation ein regelmissiges kleines Feuer unterhalten, wiihrend irn 
zweiten Falle die leere Retorte zuviirderst zu lebhaftern Rothgliihen 
gebracht wurde und hierauf das mit Hulfe eines Drahtes in passende 
Bundel vereinigte Holz schnell in die Retorte geschoben und letztere 
sofort geschlossen wurde. Durch kriiftiges Feuer wurde die Retorte 
wbhrend der ganzen Destillationsdauer i n  Rothgluth erhalten. J e  
nach dem Holzsortiment fasste die Retorte etwa 4-6 k g  Holz und 
dauerte eine langsame Verkohlung etwa 6 Stunden, wiihrend eine 
schnelle in circa der Hiilfte dieser Zeit beendet war. 

Erwiihnt sei noch, dass die jeder langsamen Verkohlung corre- 
spondirende srhnelle nicht nur mit genau gleichwerthigem Materiale 
ausgefiihrt wurde, sondern auch zur selben Zeit, um etwaige kleine 
Abwrichungen irn Feuchtigkeitsgehalt des Holzes miiglichst auszu- 
schliessen. 

S a c h  beendigter Destillation blieb die Retorte bis zu riilligem 
Erkalten geschlossen. Sofort nach dem Oeffnen wurde die riick- 
stindige Holzkohle gewogen. Nach mehrwocheotlichem Lagerri in 
gewiihiilicher Zirrimerluft wnrde ihre Gewkhtszunahme constatirt. 

Das Gesammtdestilliit setzt sich zusammen aus Rohessig und 
Theer. Heide wiirden mittelst des Scheidetrichters getrennt. Das 
nncondrnsirte G a s  wurde als Diflerenz ermittelt: Holz - (Gewmrnt- 
drstillat + Holzkohle) = Uncondensirtes Gas. 

Eine Ermittelung des neben d r r  Essigsaure wichtigqtoi Destilla- 
tionsproduktes , des Holzgeistes, wiirde als in kleinem Yaassstabe 
schwierig und unzuverliissig nicht angestrebt. Es ist bekannt , dass 
die Aiisbeiite daran mit der a n  Essigsiiure anniihernd proportional zu- 
oder abnimmt , weshalb die unten angegebenen Zahlen auch alleiri 
geniigen, den Verlauf des Processes zu erkennen und ein Urtheil iiber 
den .\usbeutewerth zii gewinnen. 

Dieselben sind nach der Ausbeute ari wasserfreier Essigsiiure bei 
I;tngs;tmer Verkohlung geordnet : 
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Die Zahlen der Reihen a repriiseiitireii die Resultate langsamer, 

Aus den Versucheii geht hervor: 
die unter b schneller Verkohluiig. 

I. Hinsichtlich der Vergleichung der rerschied(vic.n Holzsortimeiite 

1. Di r  gewichtlichen Ausbeuten an Rohessig, Theer, Holzkohle 
und Gas sirid bei deli rerschiedeusteii Hiilzerii nicht wesent- 
lich rersctiieden. 

2. Sehr Yerschiedeii hiiigegeii ist der proceiitische Siiuregehalt 
des gewonnenen Itohessigs und damit der Gewinn an wasser- 
freier Siiure. 

3. 111 dieser Hinsicht unterscheiden sicb die Laubhiilzer hochst 
vortheilhaft von den Nadelhiilzerii. 

4. Stammholz ergiebt mehr Siiure als Astholz. 
5. Holz ergiebt mehr Saure als Rinde. 
G .  Gwundes IIolz ergiebt mehr Saure als krankes. 

unter eiiiander bri glriclier Verkohlungsart : 

11. Hiiisichtlich der Vergleichiirig larigsarner mit schneller Ver- 

1. Schnelle Verkohluiig ergiebt mehr uncorideiisirtes Gas  auf 
Kosteii der Ausbeute an Gesammtdestillat wie an Holz- 
kohl(,. 

2. Die schiielle Zcrsrtzung ergiebt ein bedelitend saureiirmeres 
Destillat. 

:i. Die roii sclinc~ller V~~rkohliing resiiltirende Holzkohle ist riel 
hygroskopischer als die  diirch langsame Destillation erzengte. 

kohlung : 

H a l l e  a/S. im Janiiar 1885. 

13. Ira Remsen:  Ueber die Einwirkung von Alkohol auf 
Diazoverbindungen. 

(Eingegangrn aiii 11. Jannar; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. A. Pinnor.) 

Die Heol);ichtnngen v o r i  A. W. Hofrnai in  '), H a l l e n  *) und W r o -  
b l e w s k y  ") uber diesen Gegenstand veranlasseii mich, auf eine friihere 
Beobachturig aufiiirrksani zii niachen, welche irn hiesigen Laboratorium 
gemacht und in derii Aiiierican Chemical .Tourrial *) und auch im hus-  
__- - 

I) Dicsc Rcrichtc S V I I ,  1917. 
a) Dicw Bciriclito XVII, 1557. 
3, Uiew Bcrichte XVII, 2703. 
4) 1'. 11. I 3 r o n r i .  s\mcrican Chemical Journal .  Vol. 4, 11 374. 

B e r i r h t e  d ,  D. # h e i n .  ( : e ~ t - l l . r h n f t  J n h r g .  XVI I I .  J 




