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setzung dem Dichlor-tetralin sehr nahe, enthiilt aber noch Verunreini-
gungen, von denen es sich auch durch wiederholtes Destillieren nicht
befreien laft.

0.1918 g Sbst.: 0.0656 g CL

CioHioCla. Ber. Cl 3532, Gef. Cl 342.

DaB es tatsichlich «,8-Dichlor-tetralin enthilt, konnten wir da-
durch zeigen, dafl wir daraus durch Eintropfen bei 60° in mit Zink-
feile versetzten Alkohol?) in erheblicher Menge (bis zu 50°/,) reines
A4'-Dialin gewinnen konnten. Immerhin scheint: uns fir die pri-
parative Darstellung des Dialins das wunreine Dichlor-tetralin vied
weniger geeignet als das Dibrom-tetralin zu sein. Auch bei der Be-
handlung mit Wasser und mit Eisessig kounten wir die Reaktions-
produkte — die chlorbhaltigen Analoga von XIIL und XIlI. — nur in
oliger Form fassen, vermutlich deshalb, weil das Ausgangsmaterial
nicht den Létigen Reinheitsgrad besa?).

75. Julius v. Braun und Karl Moldédnke:
Styrol aus Athyl-benzol.
[Aus dem Chemischen Institut der Landwirtschafilichen Hocbschule Berlin.)
(Eingegangen am 7. Januar 1921))

Als gewbhnliches Ausgangsmaterial fir die Darstellung des
Styrols kann man den Benzaldehyd betrachten; denn die aus dem
Benzaldehyd darstellbare Zimtsiure wird entweder durch Trocken-
destillation oder nach Anlagerung von Brom- resp. Jodwasserstoff
durch Behandlung mit Soda in den ungeséttigten Kohlenwasserstoft
verwandelt.

Die in der voranstehenden Abhandlung mitgeteilten Beobachtun-~
gen iiber das Verhalten des Tetraling bei der Bromierusg und nach-
folgen.den Brom-Euntziehung lieBen uns der Frage naher treten, ob
nicht auch das Athyl-benzol auf dem Wege:

CsHs.CgIIs — C‘sHs.C.H-BI'.CHgBI' —_— J:GIIs.CHICHg

sich bequem in Styrol verwandeln lieBe. Das ist, wie die nachfol-
genden Versuche zeigen, in der Tat der Fall, und da das Athyl-benzol
gu den Préparaten gehort, die in einem Unterrichtslaboratorium in
der Regel dargestellt werden und stets vorratig zu sein pilegen, sor

1 Vergl. S. 604.

2) Das B,8-Dichlor terralin ist eimer kiirzlich von Waser (B. 49, 1202
[1916]) gemachten Beobachtung zufolge in reinem Zustande fest; vermutlich
wird man, vom 4!-Dialin ausgehend, anch zu ganz reinem a,B-Dichlor-tetralin
gelangen konnen; in priiparativer Hinsicht ist dies aber im Sinne der Aus-
fithrungen auf S. 611 ohne besonderes Interesse.
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diirfte die Gewinoung von Styrol auf diesem Wege in praparativer
Hinsicht picht ohne Interesse sein.

Die Bromierung von Athyl-benzol zu [«¢,8-Dibrom-athyl]-
benzol nach der alten Vorschrift von Radziscewski?) verliuft sehr
glatt. LBt man im Olbade bei 145—1550 zu Athyl-benzol 2 Mol.
Brom zutropfen — bei 50 g Athyl-benzol und 140 g Brom sind dazu
1'/; Stdo. erforderlich — und destilliert sofort, so gebt alles véllig
konstant unter 19 mm bei 133° als farblose, schuell zu einer-farb-
fosen Krystallmasse (Schmp. 72°) erstarrende Flissigkeit dber; die
Ausbeute betragt 110 g = 90 ¢/,

In #therischer Losung setzt sich das Produkt, das gar nicht weiter
gereinigt zu werden braucht, mit Magnesium (1 At.) so leicht um,
dal zeitweiliges Kiihlen mit Wasser ndtig ist; auch muBl dag Metall
am besten portionsweise zugegeben werden. Zum Schluf erwirmt
man kurze Zeit auf dem Wasserbade, wobei nur ein ganz kleiner
Rest des Magnesiums unveréndert -zuriickbleibt, und isoliert das Re-
aktionsprodukt in der iiblichen Weise. Beim Fraktionieren verflich-
tigen sich 709/, (tast 30 g aus 110 g Dibromid) unter. Hinterlassung
eines kleinen Riickstandes (B) bei 145—150° (mit kleinem Nachlauf
bis 160°) und gehen beim nochmaligen Destillieren scharf beim Siede-
punkt des Styrols (146°) iber.

0.1248 g Sbst.: 0.4214 g CO,, 0.0886 g H;0.

Cs Hs. Ber. o] 92-23, H 7.76.
Gel. » 92.09, » 7.89.

Die Reinheit des Produktes kontrollierten wir noch durch quan-
titativen Ubergang mit der berechneten Menge Brom in [a,f-Dibrom-
aithyl] benzol vom Schmp. 72°.

Der Riickstand-B erweist sich schwach bromhaltig, erstarrt teil-
weise beim Erkalten und scheint u. a. das sog. »fliissige Distyrol«
zu enthalten; sein Vorhandensein stort die Herausarbeitung des Styrols
nicht im geringsten.

Dem Zink gegeniiber verhilt sich das Dibromithyl-benzol ganz
shnlich wie das Dibrom-tetralin. Arbeitet man in #therischer oder
acetonischer Losung, so findet eine genau so lebhafte Umsetzung statt,
und die Losungen firben sich gelb bis braun. Verarbeitet man die
Reaktionsprodukte, so erweisen sie sich fast frei von Brom, liefern
aber beim Destillieren unterhalb von 200° nuyr minimale Mengen
Styrol; der Rest ist, wie beim Dibrom-tetralin, in hochsiedende
Polymerisationsprodukte des Styrols — vielleicht Gemenge
von Distyrol und Metastyrol — verwandelt.

1 B.'6, 493 [1878).





