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bei der allmshlichen Concentrirung der Liisung blieb schliesslich nur 
eine amorphe, glaeige, sehr hygroakopische Masse zuriick. 

Das Bitartrat iet also nicht krystallisirt zu erhalten, und dem- 
gemiias war auch keine Trennnng zu erzielen. Wir haben aber in 
letzter Zeit bemerkt, dase dae n e u t r a l e  weineaure Salz im Ex- 
siccator zu kryetallieiren beginnt und werderi damit, sowie mit activer 
Mandelsaure, noch weitere Spaltuogeversuche vornehmen. 

Organ. Laboratorium der K6nigl. T e c h .  Hochschule zu Ber l in .  

308. C. MoritE und B. Wolffenetein: Ueber die Einwirkung 
von Kaliumpereulfat auf Alkylgruppen. 

(II. Mittheilung.) 
@ingeg. am 15. August; vorgetr. in der Sitzung ron Hm. B. Wolffenstein.] 

Vor einigen Monatenl) hiben wir iiber die Einwirkung von 
Raliumpersulfat auf Toluol und Aethylbenzol berichtet. Die Reaction 
yerlief dabei in der Hauptsache so, dsss zwei &folekiile der Kohlen- 
wasserstoffe unter Austritt zweier Wasserstoffstome aus den Alkyl- 
gruppen zusammentraten und so die entaprechenden Dibenzylverbin- 
dungen entatanden. Nur in untergeordneter Weise wirkte das Kalium- 
persulfat direct Saueretoff zufiihrend, indem es die Kohlenwasserstoffe 
mi Aldehyden resp. Siuren oxydirte. 

M'ir baben nun weiterhin das Kaliumpereulfat auf 0-, p-, rn-Xylol, 
Mesitylen, Propylbenzol und tertiffres m-Butyltoluol einwirken lsssen nnd 
sind dabei iiberall zu den gewiinschten Dibenzylderivaten gelangt. Von 
dieeen war bieber nur das m,m-Dimethyl-Dibenzyl bekannt. Am 
Ieichtesten findet die Condeneation zwischen Methylgruppen der 
Kohlenwaaserstoffe statt, wobei eine Ausbeute von ca. 15 pct.  er- 
reicht wird (Toluol, Xylole, Meaitylen), wiihrend bei langeren Seitm- 
ketten die Auebeute gegen die Hildung von Aldehyden oder Sauren 
qriickzutreten scheint (Aethylbenzol, Propylbenzol, Butyltolud). 

Die Versuche wurden genau in derselben Weise, wie sie 
in unserer ersten Mittheilung beschrieben sind , vorgenommen. 
0-Xylol bildet das o,o-Dimethyl-Dibenzyl, 

I 

-\/\C H2 - CH,/\/ 
das aus Alkohol in gliinzenden , weiesen Blattchen krystallisirt. 
Scbmp. 66.5 ". 

rca3 cH3"' I '  

1) Diem Berichte 34, 432. 
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0.2233 g Sbst.: 0.7472 g COs, 0.17i4 g HsO. 
Cl6H18. Ber. C 91.43, H 8.57. 

Gef. * 91.26, D 8.62. 
Molekuiargewiclitsbestimmung nach der Methode von L a n d  s- 

0.5620 g Sbst., gelBst in 7.0365 g Aether, gaben eidc SiedepunktserhBhung 
b e r g e r  in iitherischer Losung: 

Yon 0.800. 
Ber. 210. Gef. 210.6. 

p-Xylol liefert dae p,p-Dimelhyl-DibenzyI, 

glllnzende, weisse Blattchen. Schmp. 82". 
0.1765 g Sbst.: 0.5907 g Co,, 0.1397 g H10. 

ClsHts. Ber. C 91.43, H 8.57. 
Gef. * 91.28, Y) 8.79. 

Molekulargewichtsbestirnmung in Benzolltisung: 
0.6735 g Sbet., geliist in 12.4.560 g Benzol, gaben eine SiedepunktserhBhung 

von 0.680. 
Ber. 210. Gef. 212. 

m-Xylol giebt daa m,ni-Dimethyl-Dibenzyl, 

CHs CHy 

ein farbloses Oel, Sdp. 2960, identisch mit dem aus Xylylchlorid und 
Natrium gewonnenen. (Vo 11 r a t  h )  l). 

0 . 1 9 1 8 ~  Sbst.: 0 . 8 2 1 5 ~  C02, 0.1918 g HaO. 
CleH~e. Ber. C 91.43, H S.57. 

Gef. )) 91.26, )) 8.68. 

Yesitylen giebt das m,m-Tetramethyl-Dibenzyl, 

C Hs 

gliinzende, weisse Bliittchen. Schmp. 77-78 O. 

C M H ~ .  Ber. C 90.76, H 9.24. 
Gef. 90.72, n 9.70. 

0.1796 g Sbst.: 0.5966 g CO1, 0.1568 g HsO. 

- 

I) Z. fiir Chemie 1866, 489. 
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Propylbenzol giebt das Dilithyl-Dibenzyl, n? ' 'CH-CH- 
b H 5  &H5 

0 
fettgllinzende, weisse Bliittchen, Schmp. 88 O. 

0.1094 g Sbst.: 0.3646 g C&, 0.0918 g Hg0. 
CISH~P.  Ber. C 90.7, H 9.2. 

Gef. D 90.8, D 9.3. 
Tertiiires m-Bntyltoluol, der Stammkohlenwwerstoff des kiinst- 

lichen Moschus, ergiebt m, m-Dibutyl-Dibeiizyl, 
C (CHS)B C(CH3)a 

ii n9 
-'-CHI. CH2- 

weisee Bliittchen, Schmp. 149 O. 

0.0711 g Sbst.: 0.2339 g COz, 0.0681 g HsO. 
Cn 630. Ber. C 89.8, H 10.2. 

Gef. 89.7, D 10.6. 
Wie oben erwiihnt, bilden sich neben den Dibenzylderivaten auch 

Aldehyde und Sliuren. 
Die Abscheidung der Aldehyde geachah mit Hiilfe ihrer Phenyl- 

bydrazin - Verbindungen, indem die betreffenden Fractionen, welche 
die Aldehyde enthalten mussten, mit Phenylhydrazin erwiirmt warden. 
Nach dieser Methode liese aich vom m-Xylol der m-Methylbenzaldebyl 
und vom Butyltoluol der m- Butyl-Benzaldehyd nachweisen, wshrend 
die andern Kohlenwasserstoffe keine Aldehyde lieferten. 

A n  a1 y s en. m-Methylbenzaldehyd -Phenylhydrazon, Schmp. 84 O. 

0.1105 g Sbst.: 13.0 ccin N (250, 764 mm). 

rn- Butylbenzaldehyd- Phenylhydrazon, Schmp. 115O. 
0.1313 g Sbst.: 13.1 ccm N (230, 761 mm). 

Beim p-Xylol und m-Xylol hatten sich die entsprechenden Phtal- 
asuren, beim Propylbenzol Benzohkre  in geringer Menge gebildet. 

Nachdem so feetgeatellt war, dase die condensirende Wirknng 
dee Kaliumpersulfata auf alkylirte Kohlenwasserstoffe von allgemeiner 
Giiltigkeit war, erweiterten wir diese Reaction und zwar auf V e r  
bindungen, deren Alkylgruppen mit anderen, als aromatiechen Resten 
verbunden waren. 

So versuchten wir, auu Esaighure Bernsteinsliure zu erhalten nach 

C I I B I ~ N ~ .  Ber. N 13.33. Gef. N 13.28. 

CI.~H?ONS. Ber. N 11.1. Get. N 11.3. 

folgender Gleichung: 
CHz . COOH 

2 CH3. C02H + Kz SsOe = kHs. COOH + KsS04 + HnSO4. 

163" 
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In den von der Gleichung angegebenen Mengenverhliltnissen 
’ wnrde Essigsiiure (50 g) mit Kalinmpersulfat (120 g) nnd Wasser 

(300 g) in einem Rundkolben mit Steigerohr ca. 8 Stnnden auf dem 
Wwerbade  erwiirrnt. Nach dieser Zeit war das Kaliumpersulfat 
verbraucht, die schwach gelb gefiirbte Liisung wurde eingedampft, 
urn die unverlinderte Essigstiure zu vertreiben, und der Ruckstand 
mit Aether im Sox1 eth’echeii Apparat estrahirt. Nach Verdampfen 
des Aethers wurde die zuriickbleibende Krystallmasse (0.8 g) zur 
Analyse aus Alkohol und Aether umkrystallisirt. Schmp. 183 0.  

C4HsOl. Ber. C 40.68, H 5.08. 
Gef. D 40.90, s 5.39. 

0.1758 g Sbst.: 0.2687 g Cog, 0.0854 g HIO. 

Auch in allen ihren sonstigen Eigenschaften erwies sich die ge- 
bildete Substanz ale Berns t e ins i in re .  

Die Untersuchung der Einwirkung von Kaliumpersulfat auf Alkpl- 
gruppen bitten wir uns noch auf einige Zeit vorbehalten zu diirfen. 

Organ. Laboratorium der Kgl. Technischen Hochschule zu Be; !in. 

Berichtigung sur Abhendlung von Willi8,m A. Noyea:  
Ueber die Cempherstlure; Synthese von Dimethylcyenoerbox- 

tithyloyalopentanon (8 .  2288). 
Die Siltze S. 2290, 2. 2 v. u. bie S. 2291, Z. 3 v. 0. sind zu streichen 

mid durch die folgenden zu ereetzen: 
nDiese Formel ist von Bouveault (Chem.-Ztg. 21, 762) vorgeschlagen 

worden. In dem Referat des Shemischen Centralblattag fiber Bouveault’s 
Abhandlung (1897,II, 856) ist durch ein Versehen die Stellung der Carhonyl- 
und Methylen-Gruppe vertauschta. 

B e r i  c h t i  g u n g e 13. 

Jahrg. 84, Heft 6, S. 919, Z. 15 v. 0. lies: Aethylaminealz statt Natriumsalz 
s 33, n 12, )D 2083, 24 v. 0. )) Pinen statt Pinol. 
)D 32, D 12, >> 2083, D 25 v. 0. s 

CB9 CH2 .. 
CH---C- -CRs CH- - . C .  

I---- C(CH3)s I sbtt  /‘O,C(CH& 
CHs- -CH- CH2 

I 
CHa d H -  CHs 

A. W. S c h s d  9’8 Bochdruckerei in Berlin S., Stallsrhrciberatr. 4S/46. 




