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Jedoch auch dirse Rorper  scheinen hier keirie Rolle zu spieleo, 
denn die Guajak-Tinctur allein rnit einer Warrserstoffsupero*ydliisuog 
giebt in der KPlte iiach rinigen Minuten einr drutliche blaue Farben- 
tmcheinnng irnd brim ErwPrmen sogleich. Eine echwachr. friscli 
berritetc, liclite, alkoholische Liisung von Gu:tjak-Harz giebt nach 
dem Versetzen n i t  eiiiigeii Tropfrn von Wnssrrstotfsuperoxyd bei ge- 
wiihnlichrr Temperatur rnonientnn eiiir stnrkr blauc Ffirbung; starkr. 
dunklr Liisungrn lassen dirse Farbenrraction nach 3 - 3  Minuten er- 
schcinrn. 

Die G u a j a k - l h c t i o n  k n n n  nian. nirinrr Aiisicht mch,  vorthrilliaft 
m m  Sachwriae voii X ~ 0 3 .  NOzH anwenden. Die ron mir unter- 
suchtrn Liiwngeri ron Kaliuni- wid N:itriurii-Nitrit, Amvliiitrit, HO . 
SO2 . O N 0  gvbcti moiiirntan stnrkr dimkrIl~1:tur FRrburigen. welchc br i  
d r r  A n ~ v r ~ i d u n g  von O.OOOO--) g S:rtriuinriitr it odrr Amyliiitrit iioch sehr 
gut cricbthar sind. 

I);i :indw-rsrits 01) direndr l in rper  wir : OZOII, C'hlor, Brom. Jod ,  
Siilpetrrsaiit r, Chro~nsiiure. Iinliiimltrrni:itigariat, b'erricyankaliurn u. s. w. 
init drr Gu:ij:rk-Tinctur rbenfall.* l h u e  1 7 a r ~ i ~ n g r ~ i  prben, rerlirrt die 
arigefiihrtr Reaction in der Aowendiiiig auf Diastase mi Werth. 

('hein. trchii. l abora t .  d. K. K. Trchn. 
Zloch3chllle. 

L r r o h r r g ,  28.  hlai lS97. 

237. R i c h a r d  E s c a l e s :  
Ueber die Darstellung von Aluminiumchlorid. 

; E i n g e p i i p n  ;in1 31. Xii.: 

Wrtiii inan aich zur Ausfiiliriiog voii Syrithesrii orgnniaclier Vrr- 
Liuduugen des Aluriiiniiiiiicliloridu bedirrit , so strllt miin sich dirars 
I'raparat perti sclbst dar .  nachdem iiinii  die I+faIirung grmaclit hat. 
dnss das kliuflichr, durcli Ihhitzen vou Thonrrdr  niit Kohle irn 
Chlorstroni rr1t:iltriir Clilorid nicht geniigrnd rein ist . bei sr inrr  
\'erst riiduiig in dciii Renctioilsgenliscli l:htige, durch unlosliche 
Thonrrde her\-orgrrufrnr Eniulsiown auftretrn urid aueuerdem die 
prwiiiisclltrn Reiictionrtl zirrnlich 1:ings:ini rind mit schlechtrr Ausbrutt. 
vrrlnufrn. 

Zur 1)arstrllurlg riiirs rrincii rind wirksanirn Alnminiiimchlttrids 
habrii nun F. S t o c k h a u s e l l  iind L. ( ; a t t e r m : i n n  ') eiur Methode 
ausgrarbritrt . wrlche \volil i n  den Lalorntorien nllgemein ange- 
waodt wirtl. 

- .- 

I) Diese Berichte 25, 3521. 
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Nach diesem 
in einem echwer 
erhitzt und iiber 

Verfahreri werden Aluminium-Schnitzel oder Griee 
schmelzbaren Glasrohr auf dem Verbrennuogsofen 
das  andauernd erhitzte Metall wird ein Strom 

trockenen Salzeliuregasee geleitet. G a t  t e r m a n  n l )  schreibt dabei 
auadriicklich vor: ,Man erhitzt die Rohre ihrer ganzen Lange nach 
zunachat mit einer kleinen Flamrne, welche man allmtihlich ver- 
grijesert. Bei einer gewissen Flammengrijsse hemerkt man dann, d m e  
weisee Dampfe von Aluminiuoichlorid auftreten. welche sich in der 
Vorlege verdichtena. 

Bei einer Daretelluug des Praparates uach ( i a t t e r m a u n  musste 
ich in Folge eines Unfalles am Salzsiiurr-Etitwickler eine Unter- 
brrchung eintretrri lassen, worauf ich s51ni1itliche Flanimen des Ver- 
brennungsofens ausloeehtr ; als ich nach riniger Zeit den in Ordnung 
gebrachten Salzsaure-Entwickler wieder niit deru Rohre verband, 
leitete ich zuiiachst Sttlzeiiure uber da:, Metall, ohne die Flammen 
anzuziinden. Deiin da  bei der Reaction srlbst Wasserstoff gebildet 
wird, so ist surrachet die Luft sorgfiiltigst RUS dem Apparat zu ver- 
drangen. 

Beim Durchleitrn ron  Salzsiiure iiber das noch warrne Aluminium 
bemerktr ich nun, dass es d r s  Anziindens der Flarnmen gar nicht 
bedurfte, um den Fortgang der unterbrocheneii Reaction zu veran- 
lassen. Vielmehr ging ohne jede iiussere Wiirmezufuhr die Bildung 
des Aluininiumchlorids weiter VOI' sich, wobei das  Aluminium an ein- 
zelnen Stellen in Folge d r r  auftretenden ReactionswPrme zum 
Gliihrn knm. 

Ich scliloss daraus, dass die Hilduug rou Alurniniumchlorid aus 
Alumiiiiurn und Chlorwasserstoff eiiie Reaction mit stark poaitiver 
Wiirrn:tonung spin iniisse, und dass es nur niithig sri.  die Reaction 
einzuleiten, wahrrnd fur die Weiterfiihrung dersrlben die auftretende 
Reactionswarme selbst geniige. 

Tbeoretisch kann dies nicht iiberraschen, denn Alurniniumchlorid 
ist eine vie1 etiii ker exothrrniische Verbindung, ale Chlorwnsserstoff; 
die W a r m e t h u n g  verhalt eich zu der der Salzeiiure wie 53.9 : 22, 
ist also ungefahr .'l/2nial so gross'). 

Es ist auch vou anderrr  Seite schon beobachtet worden, dass es  
nicht der hohen Temperatur des Verbretinurigsofens zur Aluminium- 
chlorid-Darstellung bedarf. 

A s k  e n  a s y  s, hat gefunden, dass die Temper:rtur des Schwefel- 
darhpfes geniigt. , 
. 1 .  

') Die Praxis des organ. Chemikerb. 2. Autl. S. 3OY-311. 
') B e r t h e l o t  piebt f8r AlpC16 eine Warmethung von a23.6 oder 

3) Dr. P a u l  Askenasy ,  D. R.-1'. iG909. 
G x 53.9, fiir HCI eine solche von 22 an. 
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As k e  n asy fiihrte jedoch wlhrend des ganzen Verlaufes der  
Reaction aussere WBrme zu; nach meiner Beobachtung iind den 
thermischrn Daten schien mir dies uberfliissig. .- Ich wandte statt 
des G a t t e r m a n n ’ s c h e n  Rolires eine gewohnliche. zweifiich tubulirte 
Glasglocke (Exsiccatorglot-ke) an.  von r twa 22 cm Hohe und 16 cm 
iinterem Diircbmesser; die Glocke I)efindrt sich luftdicht auf einer 
Cflasplattc und auf letztere stellt man eine rn6glichst die ganze Flache 
bedeckende (flasschale ; dariiber stellte ich cinen Glasdreifuss und auf 
dieseri brachte ich pine Asbrstplntte van x - 10 cm Durchlneseer, be- 
deckt mit einer Lagr  von etwa ‘LO g Aluminiumgries. - Man leitet 
nun durch den untereri Tubus (a) trackeiirs Salzsiiuregas in den 
trockenen Apparat, bis die Luft ziemlich verdrangt ist: sodanii wirft 
miiii unter fortwtihrendern Diirchleitwi der  S;tlzraure r twa 1/2 - 1 g 
erhitzten Aluminiumgries so durch die ohere Oet’fnung ( c ) ,  dass das 
Aliiminiuiii m ii gI i c h s t h r i s s  auf die Asbrstplntte ( b ) .  fallt. 

Ziim Erhitzrn beniitztr ich 
rinen kleineii Parzel1:intiegel und 
rin G e b l h r .  wobei ich rnit dem 
Mundr den 1,iiftstram zufiihrte; 
dirse kleine Merigr Alurniriiurn- 
grirs niuss ziemlich stark, mag- 

<‘ ---‘“y, lichst bis ziim Schmelzrn oder 
doch bis zii zienilicher Rothglutli 

rrhitzt und in diesrni Zugtand direct in die Glocke hineingrworfen 
werden. 

Dadurch wird die Reaction eiiigelritet. was  man mi drr Ent- 
strhurig der dicken Aluminiuriiclilorid-r)lmpfr bemrrkt. 

Sollten diesr Dtimpfr sich riicht odr r  nur schwach Iddens  dann 
muss das ISiliwrrfeii v n n  erhitztcm Aluiiiiriium wiederholt wrr tkn,  
bis die Reaction ordentlich riiigrlritrt ist. 1st dies d r r  Fall, so prht 
der Process von selbst, ohnr jedr Wlrniezufuhr, writer; das  Alti- 
miniurn wird vollstiiudig in Chlorid uriigewmdelt, sublimirt all 
solchrs von der  Asbcstpliitte wrg urid es bleiben dnrauf nur die Ver- 
unrririigungen des Aluniiniumgrirsre :ils schwarzgraues Pulver zuriick. 

Die Glasglockr selbst wird durch das sich niederschlagende 
Chlorid bald ulidurchsichtig, itllein man kanri den Verlnuf der Re- 
action ;in dcr zienilich starkru Erhitzuiig d r r  Glocke verfolgeii. - 
Nach iingrfahr z a r i  Stuiiden ist d r r  Umw:indlunpprocctss f i r  20 g 
Aluminium zu Elide; das Chlorid befindrt sich theils 211s feinea I’ulver 
in  d r r  Hodrnschale. theils als hiirte Krustr in der inneren Wandung 
der Glockr. 

Aus ca. 20 g Alurniniuni gewann icb bei verschiedenen Dar- 
strllungen je ca. i0-75 g rrincs Chlorid, wahrend die Theorie ca. 
100 g verlangt. 

c) 
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Vou den fehlenden 25-30 g ist ein Tbeil iioch auf der Asbeet- 
platte und kann durch Sublimation von den beigemengten Veruoreini- 
gungen getrennt werden; andererseits entweicbt auch etwas Alumi- 
uiunrchlorid dampffiirmig, doch kanu man, sobald die Reaction 
ordentlich im  Gauge ist, den Salzsaurevtrorn so larigsam geben laseeu, 
dass nur weriig Aluminiumchlorid entweicht; auch kann man an d r r  
oberen Oeffnung der Glocke noch eiii weites Gliisrolir aufsetzen, um 
diese Diimpfe wenigstens theilweise zu condensiren. - 

Dns Wesentliche an dem von mir geschilderten Verfahren, - 
bri welchem die Anordnung dcs Apparates modificirt werden kann - 
brsteht d:rrin , drss man Salzsiiuregns auf Aliiminiumgries bei ge- 
wiihnlichrr Temperatur, obne aussere W&rnirzufuhr, einwirken lasst, 
vobei  eine vollstandige Umwaudlung in Chlorid vor sich geht, eohald 
man die Reaction durch einr geringe Menge rrhitztrn Alumiuiumgries 
einleitet. 

. Das Eiirleiten des l’rocrsses kiinute airch niit dem elrktrischen 
Stronr oder mit einer andern Energirquelle erfolgen, die nur kurz, 
aber  intensiv in \Virks:imkrit zti tretrii hat. 

Hei dieser Gelegeuhrit miichte ich nocli auf pine ungenaue Li- 
teraturangabe in v. R i c h  t e r - K l i n g e r ’ s  Lehrbuch d r r  anorganischen 
Chemir hinweisrn. Auf Seite 31 1 ist arigegeben: 

~ Z u r  Darstrllung eines von Eisrn und Oxyclilorid freien Alurni- 
niunlchlorids rrbitzt man am brsteri mrtalliscbes Alurniuium in 
tiorkenern Chlorwasserstoff. (S e u b e r t -P o 1 I ar d ,  diese Brricbte 24. 

In der citirten Abliandlurig ron K a r l  S e u b e r t  und W. P o l l a r d  
findet mail jedoch iiber die r)arstellung von ,iltiiiiiniiimchlorid nichts 
h’rues gegrnuber drti friiberrii Arbeitrn yon N i l s o n  und P e t t e r s o n :  
Diese Brrichte 17, 9 S i ,  .Joiirn. pract. Cbem. 2 Folgr 83, 13, Zeitschr. 
yhys. Chem. 1. 45!)-462. 

N i l s o n  und Petterson haben zu physikalisch-cbemiscbrn 
Zwecken (DRnil’fdichtebestiiiiniiIn~) . klrine Mangen Aluminiumchlorid 
durcli Erhitzen von metallischem Aluminium im Salzslurestrom dar- 
gestellt und S e u b v r t  und P o l l a r d  Labrn lediglich zu pbysikalisch- 
chemischen Zwecken das  N i l s o u  - P r t t e r s o n ’ s c h e  Verfahren 
wiederholt. 

Erst S t o c k h a u s r n  und G a t t e r m a n n  haben 1892 rine prac- 
tische Metbode zur Darstelluug von Aluminiumchlorid aus Aluminium 
und SalzePure ausgearbeitet. - 

Chemisches L:iboratorium d e r  

%75).x - 

K a r l e r u h e ,  den 20. Mai 1897. 
Technischen Hocbschule. 


