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5irrn und zeigte im Ziistmde rollkommener Reinheit den Schmp.  117 OV 

Die Analyse stimnite auf einrn Kiirprr,  der 1 Mol. Salzsaure weniger 
-nthalt als der vorige: 

1. 0.1i7G g Shst.: 0 2416 g (302, 0.0474 g H20. - 11. 0 177 g Shbt.: 
0.24h3 g COa, O.OA04 8 HaO. - 111. 0.153 fi Sbyt.: 0.20552 AgCl. 
(‘iRc 0 4  el2 BW C 37 33, H 2.66, Cl 31.55. 

C;Ff  D I. 3i.94, 11. $7 5ti. 1. 3.19. 11. 2.!19, ) 111. 31.44. 

Die Verbindmg ist leicht 16elirh in Alkohol, d r t h e r  und Benzol, 
2~ hweier in Ligroin, aucb ron kaitem Waster wird pir aufgenommen. 
Beim Erwarn en dei- w:tssrigen Loaung tIitt ein stechender Oerucb 
xnf. 

Die Constitution dirser V ~ I  bindungen konnte nocti nicht rnit ge- 
n igendcr Sicaherheit aufgeklirt werden. D a  Hr. W. M e y e r  rerhin- 
2crt ifit, die Vntersochuug dieser Vrrbinduugrn fortzusetzen, wurden 
Liebe bisher erha1trnr:i Hesultate veriiffentlicht. utn das Br’ueitsgebiet 
Z L ~  sirhern. 

In  Alkali l i i s t  sic ti die Verbindune linter Braunfarbuog auf. 

221. H e r m a n n  A p i t z s c h :  Zur Darstellung des Dibenzylketons, 
Mitth~ilurig aus drm pharni.-chem. ln3titut dzr Unircrsitit ErlangiTn-. 

(Eingc‘gmqen am 2:9. Xarz 1904.) 
II. W i e l n n d  I) rriipfirlilt i[n ieuten Heft dieser Berichte, / u r  Dar- 

zteliung des Dibenzylketons die DeQtillation des phenylessigsaurrn 
Cnlciums im Vacuum rorzanrhrnen, wodrireh die Ausbeutr auf 60 - 
; t i  pCt. drr Tfreorie geateigert weld?. 

Jo ling2) fiihrt die Lkstil1:ttio;i in eineni ron ihm angegebenen Ap- 
p.ir;it ini Danipfe von sirdendem Schwefel aus . n:tchdrrrt das Calciurn- 
xrlz bei einer 1300 n i ih t  ubexstrigendpu T e q e i  ntrir run  seineni Kry- 
sII&wnPaPr ( 3  Mol.) bcfieit ist. Die Aiisbeut~ :LII Iceton betrligt nach 
, r o u n p  76.6 pCt. der Tiieorie. 

Nach P t o b  b e ?) eignet sich’das Barj unisalz drr  F‘benylessigaiure, 
v elchep sclion R a (3 z i 8 z e w 91; i4)  empfohlen hatte, besser zur Darstel- 
~ , I I I C ~  de5 Ketons uls clns C:ilciumsalz, welches xicben riel  Toluol nur 
P enig I i ~ t t r n  iiaferte. S t o  bh e erripfiehlt Destillation unter rermindertem 
Iiruck und giebt rine Ausbrrrte von ptwa 50 pCt. ,711 reineni Ketori an, 

Seit lingerer Zrit niit ririer i\i beit ticschhftigt iiher die Einwir- 
ki;ng von 3chx efelkollieustoi? r11jd Artyk:ili :id Dibenzylketon, G b e ~  



die ich demnachst berichten werde, bediene ich mich zur Darstellung 
griisserer Mengen des Dibenzylketons des phenylessigsauren Calciunis 
niit bestrm Erfolge nach folgendem Verfahren: 

500 g phenylessigsaures Calcium (von Kahlbaum)  werden in flachen 
Porzellan-chalen be1 150-1600 ungefnhr  e ine S t u n d e  g e t r o c k n e t ,  bic  
a l les  S a l z  i n  e i n e  v iscose  Masbe v e r w a n d e l t  i s t ,  d ie  beim E r -  
iralten g l a s i g  u n d  s p r o d e  wird. Das getrocknete Salz (ungefiihr 3.50 g, 
wird :I:> grobes Pulver in zwei Portionen in nicht tabulirten Retorten van 
annahernd 300 ccm Inhalt aub Jenaer Verbrennuugsglas mit vorgclegtem 
lturzem I~uftkuliler mittels eines Tecl u-Brenners direct erhitzt, bis nur mehr 
theerige Pioducte iibergehen. Die Nenge des Rohdestillates betragt ca. 300 g';. 

Diesc.. nsit dem gleichen Volumen Aether aufgenommen, wird mit Na- 
triumsulfat gut getrocknet und nach dem Abdestilliren des Aethers zwei bis 
drei Ma1 irnctionirt. Die bei 324-3250 (An schu  t z -  Thermometer) iibergehende 
1-rsction erstarrt in grossen, farblosen I<rgstallen , die einer weiteren Reini- 
gung nicht bedfirfen. Die Ausbeute an reiuem Keton (Sdp.739 324-325") betrggt. 
ungefiihr 240 g, entsprechend 53 pCt. der Theorie, da 500 g krgstallwasser- 
lialtiges Calciumsalz ?8S g Keton entsprechen. 

222. C a r l  Hel l  und Fr. W i e g a n d t :  
Ueber V e r b i n d u n g e n  der Stilbenreihe. 

[Il. M i t t  hei  1 u n  g.] 
cr-Phenylstilben und M e t h y l e n a t h e r  des 3.4-Dioxy-stilbens. 

(Eingegangen am 29. Mkrz 1904.1 

Tm weiteren Verlauf der Cntersuchungen iiber die Einwjrkung 
von Brnz~.lmagnesiunichlorid aof aromatische Aldehyde und Ketone. 
welche zur einfachen Darstellung des Stilbens, p-Methoxystilbens und 
a-Methylstilbens gefiihrt haben2), theilen wir ini Nachstehenden die 
Resultate mit, welche wir bei der Anwendung der G r i g n a r d ' s c h e n  
Syntbrse mit Renzylmngnesiumchlorid nuf Benzophenon und Piperonal 
e rhal t en h a  h en. 

Dip h e n  y 1 - b e n  z y 1 - c a r  b i n o 1. 
40 g Benzylchlorid werden in der 2*/2-fachen Menge Aether gelijst, 

rnit 7.6 g Magnesium stehen gelassen, bis die Bildung des Benzyl- 
magnesiumchlorids erfolgt ist, und dann mit der theoretischen Menge 
Renzophenon (58 g) zusammengebracht. Man kann das Letztere ent- 

I) P o p o w  (diese Berichte 6, 560 [ 18 i3 ] )  erhielt aus 1.50 g phenylessig- 
saurm Caiciuin nur 55 g Rohproduct. 

2, Diese Berichte 37, 453 [1904]. 
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