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Erkennung yon Diresorcin, namentlich 
tischen Phlorogluoin 

v o n  

J. Herzig und S. Zeisel. 

(Vorgelegt in der Sitzung am 17. l u l l  1890.) 

im synthe- 

Im Verlaufe unserer gemeinsehaftliehen Arbeiten sind wir 
sehr oft in die Lage gekommen, reines Phlorog'luein aus dem 
bekanntlieh diresoreinhaltigen, synthetisehen des ttandels darzu- 
stellen. Als Kriterinm der Reinbeit stand uns nut die Bestimmung 
des Sehmelzpunktes und des Wassergehaltes, sowie die Elemen- 
taranalyse zur Verfi~gung. 

Wir haben uns indess tiberzeugt, class der Sehmelzpunkt 
des Phloroglueins dureh die Gegenwart yon Diresorein nicht sehr 
verandert wird. Dass die Wasserbestimmung und Elementar- 
analyse sogar 5% Diresorein nur sehr unsieher erkennen lassen, 
zeigt die naehfolgende Zusammenstellung: 

Es enthalten 100 Theile 

Phloroglucin 

krystall- 
wasserhNtig 

C . . .  44" 44 
H . .  6"17 
H20 22" 22 

Diresorcin 
f 

krystM1- 
wasserfrei wasserh~ltig wasserfrei 

57" 14 56' 69 66' 56 
4"76 5"51 4"68 

14" 13 

Phlorogluein mit einem Gehalte yon 5% Diresorein wiirde 
demnaeh in krystallwasserhNtigem Zustande - -  und unter diesen 
Umst~nden sind die Differenzen relativ noch am gr~ssten 
gegeniiber der reinen Verbindung bloss einen Mehrgehalt yon 
0"60/0 im Kohlenstoffe und 0.4~ im Wasser aufweisen. 
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Unter ungtinstigen Umst~inden - -  wie sic gliicklichcrweise 
bet uuseren bisherigen Phloroglucinarbeiten nicht v0rhanden 
w a r e n -  kann eine derartige Verunrcinigung recht unbequem~ 
viellcicht sogar yon einschneidender Bedeutung werden. 

Eine Metbode, die gestattet, noch sehr kleine Mengen von 
Dircsorcin nachzuweisen, ist daher nichts weniger als iiberflUssig.. 
Vermittelst eines solchen Verfahrens kiinnte anch entschieden 
werden~ welehe yon den bekannten Reinigungsmethoden des 
synthetischen Phloroglueins zu einem wirklich reinen Prgparate 
fiihrt~ was nach dem oben Gesagten durchaus nicht gewiss ist. 

Von diesem Gesichtspunkte aus wird es vielleicht mit Nach- 
sieht beurtheilt werden, wenn wit ciner an sich unbedeutendca 
und unfcrtigen Bcobachtung, die zu cinem Erkcnnungsmittei 
kleiner Diresorcinmengen geftihrt hat, hier einige Zeilen widmen. 

Im Verlaufc unserer VII. Mittheilung ,Neue Beobachtungen 
tiber Binduugswechsel u. s. w." bemerken wir~ dass der Diresor- 
cintetrgthylgther in concentrirter Schwefelsihlre sich mit citronen- 
gelber Farbe 15s b die auf Znsatz yon Essigsiiureanhydrid in 
sch~ines Blauviolett Ubergeht. Dieselbe Reaction zeigt das 
Diresorcin selbst und auch sein Tetracetat. Die F~irbung ist so 
intensiv~ dass sic bet Anwendung i~usserst klciner Diresorcin- 
mengen noch zu bemerken ist~ wenn man verf/ihrt~ wie folgt. 

Wcnige Milligramme der Probe wurden mit circa I c m  ~ con- 
centrirter Schwefels~ture i~ bergossen~ 1--2 c m  ~ Essig'si~ureanhydrid 
hinzugeftigt nnd 5--10 Minuten im k0chenden Wasserbade er- 
w~rmt. 

Auf Zusatz yon sehr viel Wasser oder besser auf Zusatz voa 
tiberschttssigem Alkali verschwindet die Farbung vollkommen. 

Reines Phloroglucin arts Maclurin zeigte unter diesen Um- 
stgnden keine violette sondern nm" eine g'elbe bis g'elbbranne 
Fi~rbung. Ebenso Phlorogluein; welches aus synthetischem; dire- 
soreinhNtigem dm'ch's Acetat hindureh dargestellt worden war. 
Die Reinigung war hier durch Umkrystallisiren des Triaeetyl- 
phloroglucins erfolgt. Auch nach S k r a u p  ~ gereinigtes Phloro- 
glucin verhiclt sieh neg'ativ, ttingegen lieferte k~tufliches synthe- 
tisches Phlorogluein (Me rk) die Reaction sehr iutensiv und noeh 
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immer reeht stark ein yon einem der Praktikanten des Instituts 
naeh Will gereinigtes Pr@arat, welches im Kohlenstoffg.ehalte 
ein Plus yon 0"4% aufwies. 

Daraus geht vor Allem unzweifelhaft hervor~ dass nut die 
Skraup'sche und die Acetatmethode der Reinigung ein diresor- 
cinfreies PrSparat liefert. In Bezug aufBequemliehkeit ist die 
erstere entschieden vorzuziehen. Nnr arbeitet sic bedauerlicher- 
weise mit starkem Verluste. Wir konnten nie mehr als 40--60% 
des k~tufliehen an brauehbarem reinem Phloroglucin gewinnen. 
Die gleiche Ausbeute gibt aueh Skraup an. 

Um die Empfindliehkeit unserer Reaction zu prtifen, ver- 
rieben wir reines Phlorogluein aus Maclnrin mit wechselnden 
Mengen Diresoreins und stellten mit diesen Gemengen die Proben 
an. Wir erhielten bei einem Zusatze yon 0"4% Diresorein n0ch 
immer so deutliche P~rbung, dass man die ~usserste Orenze der 
Empfindliehkeit gewiss betrlichtlich hSher sehtttzen darf. 

Wir mSehten bei dieser Oelegenheit noch darauf aufmerksam 
maehen, dass auch aus synthetischem Material gewonnenes 
re ines  Phlorogluein in seinem ausseren Krystallhabitus voll- 
kommen dem blttttrig krystallinisehen Prodnete gleieht, das man 
arts den Phloroglueiden des Pflanzenreiehs gewinnt. Ein relativ 
geringer Gehalt yon Diresorein veritndert den Krystallhabitus 
ganz auffallend; das Phloroglucin nimmt dadurch das bekannte 
k(irnig-krystallinisehe Aussehen des k~u~iehen Praparates an. 


