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Bei der t r o c k n e n  D e s t i l l a t i o n  d e s  H y d r o c h l o r a t e s  sollte 
ein dem Cymol isomerer Kohlenwasserstoff entsteben: 
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Wir unterwarfen etwa 30 g Hydrochlorat in Portionen je 5 g der 

trocknen Destillation. Dieselbe verl8uft anscheinend ganz glatt, indem 
weisser Salmiak als Riickstand verbleibt uud ein gelblicbes Oel iiber- 
geht. Dasselbe, a. 8 g, mit verdiinnten SBiuren durchgeschiittelt und 
getrocknet, sott bei ca. 170--175O, entf8rbte Brom und Permanganat- 
liisung, bestand aber zum gr6sseren Theil aus Cymol. Wallachl)  hat 
bei der gleichen Destillation des Dihydrocarvylaminchlorhydrates Ter- 
pinen, C1oHl6, und ebenfalls Cymol erhalten. Wir haben vorliiufig die 
Untersuchung dieses interessanten Kohlenwasserstoffes, weil das APE- 
gangsmaterial in griisseren Mengen schwer zu beschaffen ist, aufgeben 
miissen. 

H. Goldschmidt  2) hat gefunden, dass bei der Reduction des 
Carroxims mit Zinkstaub und Essigsaure zwei isomere Carvylamine 
enbtehen, welche er durch die verschiedene Liislichkeit der Nitrate 
trennen konnte. Auch bei der Reduction des Oxamincarvoxims mit 
Natrium und Alkohol entsteht ein isomeres Basengemisch, welches man 
mittels der Nitrate scheiden kann. Das Diamin, welches sich ale 
Hauptproduct bildet, ist oben beschrieben worden; iiber dae beige- 
mengte Isomere werden wir in Kiine berichten. 

207. A. W o h l  und L. Neuberg:  Ueber die Daretellung 
dee AoroleZhs. 

mttheilung aus dem I. Berliner chem. UniversitBta-Laboratonum.] 
(Eingegnngen am 28. April.) 

Vor einiger Zeit hat A. Wohl  die Synthese des r-Glycerinalde- 
hydes vom Acrolein aus beschrieben. Die Fortfiihrung dieser Unter- 
suchung, insbesondere die Versuche zur Spaltung des Glycerinalde- 
hydes in seine stereohomeren Componenten, erforderten grosse Mengen 
des Ausgangsmaterials, und es erschien deshalb wiinschenswerth, ein 
bequemeres und ergiebigeres Darstellungsverfahren fir Acrolein aus- 

1) Ann. d. Chem. 276, 125. 2, Diese Berichte 30, 2069. 



zuarbeiten, ale das gebriiuchliche, durch Wasserabspaltung aue dern 
Glycerin mittels Kaliumbisulfat. Die letztgenannte Substanz hat ale 
Entwiieserungsmittel den Nachtheil, dass die darin enthaltene freie 
Schwefelsiiure als Oxydationsniittel zerstbrend auf die organische 
Substanz einwirkt. Ferner  wird auch durch die in grossen Mengen 
entwickelte schwefliga Saure, die in’s Destillrt iibergeht, die Rein- 
darstellung des Acrolei’ns erheblich erschwert. Beides schien ver- 
meidbar durch Verwendung von BoraHureanhydrid an Stelle dea Bi- 
sulfates. 

Es wurden 40 g Glycerin mit 15.2 g gepulvertem Borsbreanhy-  
dr id ,  gut gemischt und ails einer Metallretorte rrech destillirt. Neben 
Wasser  ging ein gelbbraunes Oel iiber, aus  dem durch mehrfache 
Destillrtion und Trocknen mittels Chlorcalcium 12.5 g = 51.8 pCt. 
der  Theorie an noch etwas gelblichem, sonat aber  reinem Acrolein 
erhalten wurde. Die Deetillation verliiuft unter den angegebenen 
Bedingungen ohne wesentliches Steigeu der  Masse, wlhrend bei an- 
deren Meagenverhiiltnissen auf Glycerin berechnet eine kleinere Aus- 
beute erhalten wird und liistiges SchHumen auftritt, dae durch Bei- 
mischen von Sand oder Eisenspiihnen uicht zu beseitigen ist. 

Weitere Versuche zeigten, dass statt des Anhydrida rnit weeent- 
lich gleicheln Erfolge auch die weit wohlfeilere B o r d u r e  benutzt 
werden kann. I/¶ k g  Glycerin und 1 / ~  k g  Borsiiure (kryst.) werden 
i n  einer Metallretorte l) von ca. 3 L Inhalt zunachst bei gebffnetem 
Deckel erhitzt, so laoge Waaserdiimpfe entweichen und bis sich d ie  
Maase zu schwiirzen beginn@). Dabei entweicht rnit den Waeserdiimpfen 
etwas Glycerin und BorsBure, aber  keiu Acrolei’n, d a  zur Zerseteung 
der  intermediiir entstehenden Borsiiureglycerinverbindung aehr riel hiihere 
Temperatur erforderlich ist. Nach dem Erkal ten wird die Retorte ge- 
schlossen und zur Erhiihung der  Heiewirkung rnit einem Schornatein 
aus Aabestpappe umgeben, rnit dem Kuhler  verbunden und mittels 
zweier Zehnbrenner erhitzt. So lasst sich die Destillation in etwa 
a/hStunden beendigen und liefert 154 g Acrolei’n = 50.5 pCt. derTheorie3. 

1) Am besten aus Gusseisen, mcglichst d i innwandig  gegoseen; z. B. 
ein gew6hnlicher Papin’scher Topf, dessen Deckel durch eine diinne, in die 
Rille eingeklopfte Asbestschnur angedichtet wird. 

9 Die Schmelze aus Glycerin und Borssure l b s t  sich in verschlossenen 
Gefiissen auf bewahren und jedeneit mit der angegobenen Aaebeute auf 
Acroleln verarbeiten. 

3) Der Retorteninhalt bildet, wenn die Destillation zu Ende gefiihrt ist, 
eine sprijde, schwarze, wie Retortenkohle aassehende Masse, die sich leicht 
von den W h d e n  ablbst und durch Aaskoahen mit Wasser eine betriichtliche 
Menge Borsiiure euriickliefert. Aber aach abgesehen von dielien Umetande 
stellt sioh der Preis der Rohmaterialien pro 1 kg Acrolein nur auf 3-4 Mh., 
wenn Rohglycerin zur Destillation verwendet wird. 



1st die Temperatur nicht hoch genug und die Destillrtion zu lang- 
ram, 80 setzt sich tibergehende Borrriiure leicht im Kiihler feat und 
ffihrt zu lhtigen Verstopfungen. Zum Auffnngen dee Destillates 
dient zweckmffesig ein Blechkessel, wie er irn Laboratorium fiir die 
Entwickelnng von Waaeerdampf gebrPncblich iet. Derselbe wird mit 
Kiilteniischung umgeben und durch einen fast bis zom Boden reichen- 
den Voretose mit dem Kiihler verbanden. An dem seitlich eneitzenden 
Blechri5hrchen wird mittels Gummischlauch ein Glasrohr befeetigt, 
das bie in die Schorneteiniiffnung des Abzuges reicht. So wird jede 
Bellstigung (lurch den Geruch des Acrole'ins vermieden. Das Destillat 
wird zur Reinigung einmal fiir eich und zweimd fiber Chlorcalcium 
dee tillirt. 

B e r i c  h t i g ungen. 
Jabrg. 32, Heft 6, S. 819, Z. 10 Y. u. lies: 1,4-Di-o-h'itranilin-pentan stett 

1,4-Di-Nitranilin-u-pentan. 
33, 7 6. 3 S49. ~b 11 Y. u. '> 1,4-Di-o-Toluidin-pentan ststt 

1 ,&Di-Toluidin-'o-pentan. 
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