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Notiz fiber das Verhalten des Phtalids bei der 
Destillation mit Kalk 

yon 

Hans Krczmat.  

Aus dem chemischen Laboratorium derk. k. deutschen Universit/it in Prag. 

(Vorgelegt in der Sitzung am 14. Juli 1898.) 

Phtalid wurde  mit der dreifachen Menge reinen, aus-  

gegltihten Kalkes gemengt ,  in einem Glasrohre,  durch das ein 

l angsamer  Wassers to f f s t rom geleitet wurde, erhitzt. Die Tempe-  

ratur  wurde  zun/ichst  so niedrig wie magl ich gehalten, sie 

war  nicht hSher als eben nothwendig,  um das  Phtalid zu 

destilliren, dessen Siedepunkt  bei 290 ~ liegt. 

Es ging eine Fltissigkeit  fiber, die, zunf.chst  wasserhel l ,  

gegen das Ende der Destillation, we  die T e m p e r a t u r  e twas 

geste iger t  wurde,  eine br/iunlichgelbe F/irbung annahm.  
In das vordere,  weniger  erhitzte Ende der R6hre sublimirte 

eine gelbe krystal l inische Masse,  die durch Erhi tzen aus  dem 

Rohre herausdesti l l i r t  und besonders  aufgefangen wurde. 
Im Rohre selbst  waren  nur  geringe Anzeichen  yon Ver- 

kohlung zu sehen. 
Das fltissige Dest i l la t ionsprgduct  wurde fractionirt, wobei  

eine wasserhel le  Flt issigkeit  zwischen 81 und 110 ~ fiberging 
und im Fract ionsk61bchen eine ge lbbraune  Masse  zurfickblieb. 

Auf diese Weise  waren  aus  35 g Phtalid 17 g fltissiges und 

2 g festes Destillat erhalten worden.  
Der fltissige Antheil wurde nun fractionirt, wobei  die 

H a u p t m e n g e  (circa zwei Drittel) zwischen 81 und 83 ~ tiberging. 

Der Rest wurde in Fract ionen,  die yon 8 4 - - 9 5  ~ und yon 95 bis 
1100 tibergingen, aufgefangen.  
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Der bei 83 ~ s iedende Antheil erstarr te  bei Eiskt ih lung und 

gab bei Behandlung mit Salpeter-Schwefels~ture Nitrobenzol,  

ist somit  als Benzol identificirt worden.  
Die Fract ion 9 5 - - 1 1 0  wurde  behufs  des Nachwe i ses  yon 

eventuell  vo rhandenem Toluol  mit ChromsS.ure oxydirt .  Die 
Anwesenhe i t  einer sehr ger ingen Menge Benzo~s~iure konnte  

nur durch den Geruch constat ir t  werden;  ein Isoliren der S~iure 

war  in Anbetracht  der ~iusserst ger ingen Menge derselben 

nicht m6glich. 

Das feste Dest i l la t ionsproduct  wurde  nochmals  destillirt und 

zeigte nach dem Umkrysta l l i s i ren  aus  Alkohol den Schmelz-  

punkt  211 ~ 

Da zu erwar ten  war,  dass  sich bei der Destillation des 

Phtalids mit Kalk hochmoleculare  Kohlenwassers toffe ,  wie 

Phenanthren,  Anthracen  oder Stilben, bilden k6nnten,  so lag es 

nahe, den so erhal tenen K6rper  for Anthracen zu halten. 

Um dies festzustellen,  wurde  er nach den Angaben  yon 

C l a u s  1 in heisser  a lkohol ischer  L6sung  mit Brom behandelt ,  

wobei  sich beim Erkal ten ein K6rper ausschied,  der den 

Schme lzpunk t  274 ~ zeigte und sich als Anthrachinon erwies. 

Dadurch war  die Identittit des Dest i l la t ionsproductes  als 

Anthracen  festgestellt.  

An dem Geruche  desse lben  glaube ich die Anwesenhei t  

ger inger  Mengen Diphenyl  e rkannt  zu haben. 

W a s  die Reaction bei dieser Behandlung des Phtalids 

anbelangt ,  so dtirfte dieselbe in der Weise  vor sich gehen,  dass  

CO~ abgespal ten  und unter  Austri t t  yon Wasse r s to f f  eine 
Aneinander lagerung  der Reste eintritt, wodurch  das Auftreten 

von Anthracen seine Erkl/ i rung findet. 

Die Bildung des Benzols  ist schwerer  zu erklS.ren. Toluol  
h/itte allenfalis auftreten k6nnen:  dasse lbe  gibt zwar  beim 

Durchlei ten durch ein in heller Rothgluth befindliches Rohr 

Benzol;  eine solche Bedingung war  aber  nicht vorhanden,  da, 
wie schon oben erwiihnt, die Tempera tu r ,  bei der die Destillation 
v o r g e n o m m e n  wurde,  unter  Rothgluth lag. 

1 B. 10, 926. 


