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Dimeres  Diphenyl - th ioke ten  (IV). 
a) 2 g Diphenyl-thion-essigsaure-phenylester (11) wurden inr 

Kohlensaure-Strom I Stde. auf 2800 erhitzt. Nach dem Abkiihlen krystal- 
lisierte man die erstarrte Schmelze aus heiBem Benzol urn. Citronengelbe 
Nadelchen, Schmp. 257- 258O. In  der benzolischen Mutterlauge konnte man 
P h e n o l  in Form von Tribrom-phenol (Schmp. 950) nachweisen. - b) 1.2 g 
Dip  henyl-  di t hi o - e ssig s a u r  e -p  hen yles  t e r  (IIIa) wurden in einem Sabel- 
kolben I Stde. auf 250° (Badtemperatur) e rwarmt .  In dem Sabel (Kiihlung!) 
sammelte sich ein 01, welches sich als Thio-phenol  erwies; es wurde zur 
Identifizierung in Diphenyldisulfid iibergefiihrt (Ausbeute 0. I g) . Im 
Kolben verblieb ein fester Riickstaud, aus dem 0.4 g des dimeren Di- 
phenyl-thioketens erhalten wurden. - c) 1.1 - Diphenyl -  2 - mercap  t o-  2 - 
p hen y lme r c a p t  o - a t h y len  (111) wurde einer War  me - Behandlung unter- 
worfen, wie bei a) beschrieben. Auch hier wurden das dimere Diphenyl- 
thioketen und Thio-phenol erhalten. 

Das d imere ,  D ipheny l - th ioke ten  wird aus Benzol in gelben Nadel- 
chen vom Schmp. 257-2580 erhalten. SchwerlSslich in Ather, Benzin, Al- 
kohol, Benzol, leichter in Chloroform. l%ergieBt man es mit konz: Schwefel- 
saure, so nimmt diese nach kurzer Zeit eine blaue, spater violette FzbL 0 an. 
Sehr thermostabil und widerstandsfahig gegen hydrolytische Xittel, wie 
z. B. folgender Versuch zeigt: 0.5 g teils suspendiert, teils gelost in einem 
Gemisch von 50 ccm Eisessig und 10 ccm konz. waBriger Salzsaure wurden 
auf dem Wasserbade 5 Stdn. erhitzt : Es trat keine Veranderung ein. 

- 0.0052 g Sbst. in 0.1490 g Campher: A = 6O. 
4.656 mg Sbst.: 13.655 mg CO,, 2.03 mg H,O. - 8.965 mg Sbst.: 9.855 mg BaSO,. 

C,,H,oS,. Ber. C 79.94, H 4.80, S 15.15, M.-G. 420. 
Gef. ,, 79.99. ,, 4.88, ,, Ij.10. ., 4x2. 

420. Paul  Schor ig in ,  W. Issagul janz ,  A. Gussewa ,  V. O s s i -  
pow a und C. Po 1 j ak o w a: Vber die Darstellung und Verarbeitung 
von Organoma nesiumverbindungen ohne Anwendung von Ather, 

(Eingegangen nm 25. August 1931.) 
I. Mitteil. : 8 ber die Darstellung von P-Phenyl-iithylalkohol. 

Seit der Entdeckung von Organomagnesiumverbindungen durch Ha l l  - 
wachs und Schafar ik  in Jahre 1859 und ihrer glanzenden Einfiihrung 
in die organische Praxis durch Gr ignar  d haben bereits zahllose Unter- 
suchungen in diesem Gebiete festgestellt, daB : I. die Organomagnesium- 
verbindungen vom Typus MgRz unloslich und fiir die Synthesen ungeeignet 
sind, 2. den individuellen Grignard-Verbindungen die Formel R.MgX 
zukommt, 3. diese Verbindungen nur in Gegenwart von absol. Ather (oder 
tert. Aminen) darstellbar sind . Unerwarteterweise erwiesen sich allc diese 
SchluBfolgerungen im Lichte neuerer Untersuchungen als nicht zutreffend. 

Gilmanl)  hat die Verbindungen vcm Typus MgR durch Einwirkung 
von Mg auf HgR, dargestellt; sie losten sich in absol. i t h e r  und reagierten 

1) Gilman (und Mitarbeiter), Journ. Amer. chem. Soc. 49, 2328 ;19271, 61, 3149 
LI9291. 
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mit Carbonylverbindungen in analoger Weise, wje gewohnliche Gr ig n ax d - 
Verbindangen. Jolibois2) schlug vor, die Atherate von R.MgX als MgR,, 
MgX,, z(C,H,),O zu formulieren. Gilman und Browns) haben das Ab- 
destillieren ejner kleinen Menge Mg (CH,), beim Erhitzen von CH, .MgCl 
im Hochvakuum beobachtet. W. Schlenk und Wilh. Schlenk jun.4) haben 
in sehr anschaulicher Weise gezeigt, darj in Grignard-Losungen ein Gleich- 
gewicbt : z R . MgX + MgR, + MgX, besteht ; sie habep namlich entdeckt, 
daB beim Versetzen solcher Losungen rnit Dioxan R.MgX und MgX, in 
Form von Atheraten (mit Dioxan) sich ausscheiden, MgR, aber in Losung 
verbleibt. In einer Grignard-Loung aus Broni-benzol ergab sich z. B. 
folgende Verteilung des Magnesiums auf die 3 Romponenten5) : 30% 

Kleinfeller u, hat gezeigt, daB in frisch dargestelltem Acetylen-bis- 
magnesiumbromid das Gleichgewicht im Laufe der Zeit ganz nach der rechten 
Seite sich verschiebt: BrMg.C i C.MgBr + MgC, + MgBr,. Gilman und 
Bro wn7) haben Organomagnesiumverbindungen beim Erhitzen von C,H,. C1 
mit ;Mg in zugeschmolzenen Rohren mit guter Ausbeute (a. 85% d. Th.) 
erhalten; das Reaktionsprodukt erwies sich als loslich in absol. Ather und in  
einem Gemisch von Ather und B e n d ;  nach den Angaben von Gilman 
und Brown mu13 die erhaltene Organomagnesiumverbindung zwecks weiterer 
Verarbeitung aufgelost werden, denn in festem Zustande sol1 sie kaum reak- 
tionsfahig sein. Wilh. Schlenk jun.a) schliel3lich wies nach, da13 Alkyl- 
jodide, -bromide und -chloride in Benzol-Losung mit Mg mit verschiedener 
Geschwindigkeit und wechselnder Ausbeute reagieren ; dabei zeigte sich, 
daB Phenylhalogenide C,H,.X (auch CH,. J) unter diesen Bedingungen 
iiberhaupt nicht merklich in Reaktion treten. 

In Anbetracht dieser neuen, alle bisherige Ansichten uber das Wesen 
und den Mechanismus der Grignard-Reaktionen umwalzenden Tatsachen, 
schien es uns verlockend, den letzten Schritt - die vollige Beseitigung von 
Ather - auch in der zwejten Phase - bei der Verarbeitung von fertigen 
Organomagnesiumverbindungen - zu versucben ; denn das Haupthindernis 
bei der Verwendung von Organomagnesiumverbindungen im GroBbetrieb 
bestand immer in der Sotwendigkeit der Verwendung von absol. Ather. 
Als erste Aufgabe dieser Art stellten wir uns die Darstellung von p-Phenyl- 
athylalkohol aus billigem Chlor-benzol. Dieser Riechstoff wird fabrik- 
maBig gewohdich durch Reduktion von Phenyl-essigester in absol. Alkohol 
mit Natrium dargestellt ; bieses Verfahren ist aber ziemlich umstiindlich, 
und darum strebt man seit langem danach, es durch bessere Methoden zu 
ersetzer ”. 

Alle Versuche ZLU Darstellung grokrer Mengen von Organomagnesium- 
verbindungen haben wir in einem eisernen, mit mechanischem Ruhrwerk 
versehenen Autoklaven ausgefiihrt; Magnesium-Spane wurden darin mit 
Chlor-benzol 3-3.5 Stdn. im &bade auf 160-165~ (Temperatur des 
Bades) erliitzt. Der D r x k  steigt in; L d e  der Reaktion Lis arlf 2.5 Atm., 

CuH,.MgBr, 35% W(C,H,), und 35% MgBr,. 

*) Jol ibois ,  Compt. rend. Acad. Sciences 166, 353 [1912], 183, 971 [1926]. 
3) Rec. Trav. chim. Pays-Bas 48, 1133 [rgzg]. 
5) Wilh. Schlenk jun., B. 64, 735 [1931!. *) Kleinfel ler .  B. 62, 2736 [I929]. 
:) Journ. Amcr. chem. Soc. 62, 3330 [1930]. 
9) vergl. z. B.  die neuen Patente der I.-G. Farbenindustrie: C. 1980, I1 20j3,3082. 

’) B.  62, 920 [1929]. 

B. 64, 739 [ I W I  
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fallt aber gegen das Ende der Einwirkung. Die Ausbeute an Organomagne; 
siumverbindungen wurde nach der Methode von GilmanlO) (durch Titration 
mit H2S0,) bestimmt. Die beste Avsbcute (70% d. Th., ber. auf C,H,.Cl, 
resp. 5gy0, ber. auf Mg) erhielten wir bei der Verwendung von I Gew.-T1. Mg 
.auf 4 Gew.-Tle. Chlor-benzol (auf I g-Atom Mg ca. 0.85 Mol. C,H,.Cl). Als 
Nebenprodukt entsteht dabei immcr Di pheny l ,  und zwar bei Verwendung 
von relativ groI3eren Mengen C6H,. C1 in steigender Ausbeute : 

das Gemisch von 1.5g-Atom Mg rnit I Mol. CIH,.Cl ergab*) 8% d. Th. Diphenyl, 
das Gemisch von 1.2 g-Atom Mg rnit I Md.  C,H,.Cl ergab *) 14% d. Th. Diyhenyl, 
das Gemisch vou 1.0 g-Atom Mg mit I Mol. C,H,.Cl ergab') 16% d. Th: Diphenyl. 
*) ber. auf C,H,.Cl 

A u k r  Diphenyl wurc1.e aus dem Reaktioosprodukt in ziemlich kleiner Menge eine 
krystallinische Substanz vom Schmp. zog--2110 .isoliert, die wir spater untersuchen 
werden. 

Bei dieser Umsetzung haben wir auch den Zusatz von K a t a l y s a t o r e n ,  aber ohne 
besonderen Erfolg. gepriift; J o d  (0.2 % vom Mg-Gewicht) beschlemigte zwar die Reaktion, 
ohne jedoch die Ausbeute zu vergrokrn; auBerdem war das Proddkt dunkler gefarbt umd 
backte mehr zusammm. D i m e t h y l - a n i l i n  (3 yo) verlangsamte sogar die Einwirkung: 
erst mach 4-stdg. Erhitzen auf 2100 war die Reaktion beendet; die husbeuteaber betrug 
nur 4cy0 d. Th. (ber. auf C,H,.Cl). 

Wjr haben dann die Losi i  chke i t  der erhaltenen Organomagnesium- 
verbindungen in verschiedenen Solvenzien angenahert bestimmt (durch 
Titration der gecattigten ' Losungen nach der obenerwahriten Methode von 
Gilman) : 

Losungs- Losl ichkei t  
m i t t e l :  (g in IOO ccm, ber. auf C,H,.MgCl) 

I7 
Isoamylather. .......................... 16 

................... Ather + Benzol (I : I) 

Methyl-benzy 1-at her 14.5 
Athyl-benzyl-ather I4 
Benzol ................................ 3.6 

.................... 
..................... 

Die Loslichkeiten variierten etwas je nach den Reaktions-Bedingungen ; 
z. B. zeigte ein bei hoh&r Temperatur (1850, anstatt 160~) hergestelltes 
Produkt bessere Loslichkeit in Benzol. Vielleicht mird diese Erscheinung 
durch die wechselnde Zusammensetzung der erlialteaen Organomagnesium- 
verbindungen bedingt. Diese Zusammensetzung wurde durch Ausfdleri 
des in absol. Ather gelosten Produktes mit Dioxan bestimmt : 'der Betrag 
an  organisch gebundenem Mg wurde vor dem Zusatz von Dioxan .und nach 
.dem Fallen durch Titration mit Schwefelsaure ermittelt ; alle Operationen 
- das Ausfallev und die Filtration (durch ein Schott-Glasfilter) - wurden 
in einer Wasserstoff-Atmosphare ausgefiihrt. Hierbei ergab sich, daB im 
Filtrat 60-70y0 11) d's anfanglich vorhandenen organisch-gebundenen Mg 
in Form von"g(C,H,), in der Losung .rerbleiben. Dies beweist also, daB 
Lei unseren Bedinguiigen das Gleichgewicht : 2 C,H, . MgCl + Mg (C,H5)2 

4.- MgC1, nach rechts versrhben ist ; die Lage des Gleichgewichtes entspricht 
___- 

lo) Journ. Amer. chem. S O ~ .  45, 150 [r923]. 51, 1576 [1929]. 
11) Die Titration verschiedener Proben desselben Reaktionsproduktes gibt gut zu- 

einander passende Resultate, die Produkte verschicdener Darstellungen zeigen aber 
groL3ere Differenzen. 
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angenlhert den von Wilh. Schlenk jun. mit C,H,.Mggr gewonnenen 
Resultaten. 

Nach der Feststellung der optimalen Bedingungen fiir die Herstellung 
von Organomagnesiumverbindungen haben wir den zweiten Teil unserer 
Aufgabe - die Darstellung von p-Phenyl-athylalkohol ohne An- 
wendung von Ather - zu losen versucht. Dabei wandten wir uns zur 
Kondensation von Organomagnesiumverbindungen mit Athylen- 
chlorhydrin;  nach Grignard12) vollzieht sich die ReaMion (mit C,H,.MgBr) 
in 2 Stufen, die zweite erst nach Abdestillieren des Athers, beim Abtreiben 
des Benzols: 

C6H5.EdgBr + C1 .CH,.CH,. OH = C,H, + C1 .CH_.CH,. O.MgBr, 
C,H5 .MgBr + C1 .CH, . CH, . 0 . MgBr = C,H,. CH, . CH, . 0 . MgBr + ClMgBr . 

Da wir zum Teil mit hoher siedenden Losungsmitteln arbeiteten, so 
haben wir bei unseren ersten Versuchen das Losungsmittel im Vakuun bei 
70° abdestilliert; spater zeigte sich aber, daB die Temperatur (70°, IOOO, 
1300) und das Abtreiben des Losungsmittels ohne wesentlichen EinfluS auf 
die Ausbeute an Pbenyl-athylalkobol sind. Die Natur des Losungsmittels 
(Ather + Benzot, Methyl-bemyl-ather, Isoamyliither, Benzol) beeinflul3te 
die Ausbeute ebenfalls nur unwesentlich; ohne besondere Bedeutung war 
ferner der Umstand, da13 bei Verwendung von Benzol die Organomagnesium- 
verbindungen sich nur teilweise auflijsten. 

Die folgende Tabelle Lei@ die Abhangigkeit der Ausbeuten (in 
oh d. Th., ber. auf Athylenchlorhydrin) von den relat iven Mengen 
der  einzelnen Komponenten (in Molen) und vom Losungsmittel ,  
dessen Volumen immer dasselbe blieb. 

Mg CIH, .C1 H0.CH2.CH,.C1 Losungsmittel p-Phenyl-athylalkohol 
I .2 I .O 0.36  Methyl-benzyl-ather IS % 
1.2 I .o 0.36 Benzol 18 % 
1.2 I .o 0.27 Methyl-benzyl-ather 36 % 
1.2 I .o 0.27 Benzol 38 % 
1.2 1.0 0.18 Benzol 53 % 
1.2 I .o 0.18 Isoamylather 49 % 

Da die Umsetzung mit k.hylenchlorhydrin 2 Mol. C,H,.MgCl auf 
I Mol. des gebildeten Phenyl-athylalkohols erfordert, so schien es uns zweck- 
maBiger, zur Ersparnis von M g ,  Athylenoxyd anzuwendenls) : 

C,H5. MgCl+ CH2-CH2 + CeH5. CH, . CH, . 0 . MgC1- 
CoH5. CH, . CH, . OH. i-’ 

‘0’ 

1.00 
(C6H5) ZMg f 2 CHZ-CH, --t (COH5. CH,. CH2.O)tMg- 

Das im Autoklaven dargestellte Reaktionsprodukt wurde mit trocknem 
Benzol versetzt und eine benzolische IXsung von Athylenoxyd (von be- 
kannter Ronzentration) uoter Eiskiihlung und Umriihren allmahlich zuge- 

I*) Grignard, Ann. Chim. Phys. [8] 10. 27 rrgo7:: Houbcn.  Arbeitsmeth-den d.  

13) Die Synthese primarer Alkohole.narh Bla ise ,  Compt. rend. -4cad. Sciences 134, 
organ. Ch:m. 4,  800. 

551 [I9021. 

Berichte d. D. Chern. Ceselbchaft. Jahrg. LSIV. 16C 
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fiigt; nach dem Stehenlassen iiber Nacht bej Zimmer-Temperatur ist die 
Kondensation beendigt . Die zweckmafiige Aufarbeitung des Produktes 
ergibt reinen P-Phenyl-athylalkohol mit einer Ausbeute von ca. 70% 
d. Th. (ber. auf khylenoxyd). 

Dieses Verfahren zdr Darstdlung LOU p Pbenyl-athylalkohol ist wahr- 
scheinlich das einfachste und billigste und aueh im Grol3betrieb bequem 
anwendbar ; als Ausgangsmaterial verwendet man das tillige Chlor-benzol, 
die erste Phase wird iiberhaupt ohne Losungsmittel, die zweite ohne Ver- 
wendung von Ather durchgefiihrt; beide Phasen kann man in demselben 
Autoldaven ausfiihren. Der erhaltene P-Phenyl-athylalkohol ist sehr rein 
und von ausgezeichnetem Geruch. Auch in vielen anderen Fallen, in welchen 
die Verwendung von Phenyl-magnesiumverbindungen notwendig ist, erschejnt 
dieses Verfahren anwendbar. Die Arbeit wird nach verschiedenen Richtungen 
hin fortgesetzt. 

Berchreibuns der Vermche. 
I. Darstellung und Untersuchung von Phenyl-magnesium- 

verbindung en. 
In einem sorgfaltig getrockneten, eisernen Autoklaven, der mit einem 

mechanischen Riihrwerk versehen ist, erhitzt man ein Gemisch von I Gew.-Tl. 
Mg-Spanen mit 4 Gew.-Tln. trocknem Chlor-bend 3-3.5 Stdn. auf 160-1700 
(Temperatur des olbades ; Temperatur im Dampfraum des Autoklaven 
ca. 152"); wenn nach 40-50 Min. der ifiberdruck I Atm. erreicht, wird die 
Luft aus dem Autoklaven ddrch ein Ventil abgelassen. Der Drdck steigt 
dann irn Laufe der Reaktion t i s  auf 2.5 Atm., fallt aLer gegtn das Ende 
der Einwirkuq auf 0. Das Produkt kt ein fester, hellgelber, mehr oder 
weniger lockerer Korper, je nach der Intensitat des Riihrens wahrend der 
Einwirkung. 

Zur quantitativen Best i mmu ng d er en  t s t a n d e n e n P h e n y 1 -mag n e - 
siumverbindungen wurde das Produkt in einem Gemisch von absol. 
,%ther und Benzol (I : I) gelost (33 Gew.-Tle. Losungsmittel auf I Gew.-Tl. a); nach 15-2o-stdg. Stehenlassen wurden von der oberen, vollkommen 
klaren Schicht (ein Teil des Reaktionsproduktes - MgC1, und Kieselsiiure - 
bleibt ungelost) 10 can abpipettiert und in einem Kolben mit 125 ccm Wasser 
und 75 ccm 0.24. H,SO, auf 70° erwaimt, dann wieder abgekiihlt und der 
fjterschul3 an H,SO, mit NaOH-Losung zuriicktitriert (Indicator : Phenol- 
phthalein) : 

2 C,H, . MgCl + H,SO, = 2 C,H, + MgSO, + MgCl,, 
(C6H,),Mg + €€,SO4 = 2C,H, + MgSO,. 

Die Ausbeute an Phen yl-magnesiumverbindungen erwies sich bei unseren 
Versuchen als ziemlich konstant: 69-70% d. Th., ber. als C,H,.MgCl auf 
C6H,C1, resp. 59% d. Th., ber. auf Mg; den fberschul3 an nicht in Reaktion 
getretenem M g  kann man leicht zuriickgewinnen und zu demselben Zwecke 
von neuem benutzen. 

fher die Loslichkeit des Reaktionsproduktes in verschiedenen Mitteln 
wurde bereits im theoretischen Teil berichtet. Die Zusammensetzung des 
Produktes wurde nach der Methode von Nollerl4) bestimmt; die erhaltenen 
Resultate sind ebenfalls schon im theoretischen Teil angefiihrt. 

14) Noller, Journ. Amer. chem. Soc. 53, 639 [Jg31l. 
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2. Dars te l lung  von p-Phenyl -a thyla lkohol  rnit Hi l fe  von Athylen-  
ch lorhydr in .  

Das wie oben beschrieben erhaltene Produkt wurde mit trocknem Benzol 
versetzt (auf I Gew.-T1. Mg 12 Gew.-Tle. Benzol), uber Nacht stehen ge- 
lassen und dann Athylenchlorhydrin unter Umriihren allmahlich zugetropft 
(auf I Gew.-Tl. Mg 0.7 Gew.-Tle. Chlorhydrin). Die Reaktion verlauft 
unter Warme-Entwicklung ; man sorgt deshalb durch Wasser-Kuhlung dafiir, 
dal3 wahrend dieser ersten Phase die Temperatur 350 nicht ubersteigt. Die 
zweite Phase der Einwirhng t oll~ieht sich beim Abdestillieren des Benzols 
und dem darauffolgenden I-stdg. Erwarmen auf 70-800. tlber die weitere 
Verarbejtung des Reaktionsproduktes und die Gewinnung dee P-Phenyl- 
athylalkohols vergl. weiter unten. Die Ausbeute von rohem (95-proz.) Phenyl- 
athylalkohol betragt ca. 53% d. Th. (ber. auf Athylenchlorhydrin). 

3. Dars te l lung  von  @-Pheny l -a thy la lkoho l  m i t  Hi l fe  von  Athylen-  

Der Unterschied von dern soeben beschriebenen Verfahren besteht 
darin. dal3 man zu dem mit Benzol versetzten Reaktionsprodukt, anstatt 
Athylenchlorhydrin, eine benzolische Losung von Atbylenoxyd 16) unter Eis- 
Kiihlung zufugt (auf I Gew.-T1. Mg 1.2 Gew.-Tle. Athylenoxyd) ; dabei geht 
die Phenyl-magnesiumvexbindung allmahlich in Usung. Diese ist a k r  ziem- 
lich instabil and gelatiniert bisweilen schon bevor das Zutropfen von Athylen- 
oxyd beendet ist; dieser Umstand erschwert die Vollendung der Reaktion. 
Ihre Beendigung wird (nach 3-4Stdn.) am Ausbleiben der Farben- 
reaktion mit Michlerschem Keton erkannt. Das Ganze bleibt dann bei 
Zimmer-Ternperatur uber Nacht stehen; a m  nachsten Tage wird das 
Losungmittel abgetrieben, der Ruckstand mit verd. Schwefelsaure versetzt, 
die olige Schicht abgetrennt und die waBrige Usung mit Toluol mehrmals 
ausgeschuttelt ; dann wird das Toluol abdestilliert und der Rest, zx.ammen 
rnit dem oligen Produkt , einer fraktionierten Destillation im Vakuum unter- 
worfen. Die Hauptfraktion geht unter 5 m m  Druck bei 93-95O uber und 
enthalt ca. 95% Phenyl-athylalkohol (analytisch bestimmt durch Acety- 
lierung). Die hoher siedenden Fraktionen, deren Menge ca. l/* der Haupt- 
fraktion ausmacht, enthalten noch ca. 70”/0 Phenyl-athylalkohol (analytisch 
bestimmt d ur ch Acet ylieren) . 

Urn das Produkt von beigemengtem Diphenyl vollkommen zu befreien, 
wurde der rohe (95-proz.) 8-Phenyl-Zthylalkohol durch tjberfiihrung in 
seine CaC1,-Verbindung gereinigt ; dazu losten wir ihn in Benzol, fiigten 
fein gepulvertes, trocknes CaCl, hinzu und lieBen das Gemisch im hermetisch 
verschlossenen GefiiJ3 bei Zimmer-Temperatur uber Nacht stehen ; das feste 

oxyd.  

- 
16) - k t h y l e n o x y d  wurde gewonnen durch E r w h e n  der kauflichen, ng.-proz., 

wahigen Losung von Athylenchlorhydrin unter Zutropfen von 40-proz. NaOH-Losung 
auf 90-950; das entweichende gasformige dthylenoxyd passiert nierst einen Riickflul- 
kiihler, dam eine Waschflasche mit NaOH-Losung und 2 !l”iirme mit festem NaOH 
und KOH; schliellich wird es in abgekiihltem, absoht trocknem Benzol aufgelost. 
Der Gehalt der Losung an Athylenoxyd wurde durch den Zuwachs des Gewichtes be- 
stimmt; wir benutzten Losungen, die auf I kg Benzol ca, 600 g dthylenoxyd ent- 
hielten. Die Ausbeute an Athylenoxyd betragt ca. 75 % d. ‘Ih. 

166’ 
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Produkt wurde dann abfiltriert, mit Benzol gut ausgewaschen und schliel3lich 
mit Wasser zersetzt. Der Phenyl-athylalkohol wurde mit Toluol ausge- 
schiittelt und im Vakuum destilliert. Diese Reinigungs-Operation ist mit 
einem Verlust von ca. 10% verbunden, das erhaltene Produkt ist aber von 
sehr hoher Qualitat und ausgezeichnetem Geruch : der Gehalt an 
C,H,. CH,. CH,. OH, analytisch bestimmt durch Acetplieren, iibersteigt 
99% ; Sdp,. = SIO, dI5 = 1.0245, n: = 1.5351. 
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