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durch in keiner Weise geindert, ein groBler Vorteil gegeniiber dem
Platinkontakt Dennstedts.

Die einzige wabroebmbare Verinderung der Kontaktsubstanz ist
wobl auf Rechoung des Asbestes zu setzen: nach etwa 50 Stunden
effektiver Glubhdauer war der ebemals langiaserige Asbest in ein
lockeres, leichtes Pulver zerfallen, ohne jedoch seine Brauchbarkeit
einzubiiBen. Eine Erpeuerung ist also nicht uvnbedingt erforderlich
— eine solche wiirde im iibrigen bei dem sehr geringen Preise (der
Bedarf an Kontaktsubstanz fiir die Analyse kostet nur wenige Plennige)
picht ins Gewicht fallen.

DaB die Methode auch zur Ausfilbrung mit dem Dennstedt-
schen Apparat zur doppelten Sauerstoffzuliibrung geeignet ist, hat Hr.
Dipl.-Ing. E. Perci durch besondere Apalysen festgestellt.

Organ. Laborat. der Konigl. Techn. Hochschule zu Berlin.

338. Pritz Mayer: Untersuchungen in der Fluoren-Reihe.
[Aus dem Chem. Inst. d. Physikal. Vereins u. der Akademie zu Frankfurt a. M }
(Eingegangen am 21. Juli 1913.)

Unter den wenigen Koblenwasserstoffen, welche noch nicht auf
kiinstlichem Wege erbalten worden sind, befindet sich das Fluor-
anthen (I)., welches von Fittig!) aus dem Nachlaufe von Phen-
antbren-Fraktionen des Teers und gleichzeitig von Goldschmiedt?)
(Idryl) aus dem Stuppfett, einem Abfallprodukt der Quecksilberdestil-
lation 'in Idria erbalten worden ist, Der Konstitutionsbeweis von
Fittig, welcher fast liickenlos ist, deutet auf die Angliederung eines
Fiinfringes an das Fluoren.
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Fluoranthen ist heute kaum mebr zu beschaflen, weil die Queck-
silbergewinnung in Idria eingegangen ist und es sich auch in den
hochsiedenden Bestandteilen des Teers in geringerer Menge vorfindet
als frither. Ein mir durch die gitige Vermittlung des Hro. Dr. R.
WeiBgerber von der Gesellschalt fir Teerverwertung in Duisburg-
Meiderich zur Verfiigung gestelltes und als Phenanthren-Nachlauf be-

) B. 10, 2141 [1877); A. 193, 142 [1878). %) M. 2, 7 [1881].
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zeichnetes Préparat ist auf seinen Gehalt an Fluoranthen untersucht
worden.

Man kano sich dabei einer von Fittig!) angegebenen Methode
bedienen, wonach der Gehalt an Fluoranthen durch Oxydation mittels
Chromsiure zu Diphenylenketo-carbousiure ([II) ermittelt wird.
Wihrend nun Fittig einen Gebalt von 15—18%, an dieser nur aus
dem vorhandenen I'luoranthen entstehenden Sdure fand, habe ich bei
dem von mir untersuchten Produkte nur 1—3.4°, Saure ermitteln
kénuoen.

Diese merkwiirdige Abweichung J48t sich nur so erklaren, dafl
damals eine andre Kohle, die sogenannte Kannelkohle, zur Gasbe-
reitung verwandt wurde, welche heute abgebaut ist. Ferver sind die
Ofentemperaturen andre geworden seit der Einfiihrung moderner Ofen-
kounstruktionen und seit der Einfihrung des Auerlichts, wodurch die
Gewinnung stark leuchtender Leuchtgase uondtig geworden ist. Pyro-
gene Reaktionen sind ja in hobem Grade von der Temperatur ab-
héngig, wie neuerdings wiederum durch die Uuntersuchungen von
Richard Meyer?) festgestellt ist. Endlich entstammt ein grofler Teil
des Teers heute der Hochofen-Koks-Produktion, die ebenfalls unter
andren Bedingungen arbeitet.

Graebe?) hat nun versucht, durch Uberleiten von 9-Athyl-fluoren
(I) durch glihende Rohren Fluoranthen zu erhalten, konnte aber
nur Phenanthren gewinnen. Ich habe eine Mischung von Benzol und
Inden durch eine zur dunkeln Rotglut erhitzte Glasrdhre geleitet, es
lieB sich aber nur Chrysen nachweisen. Graebe hat weiter Athyl-
fluoren mit Bleioxyd erhitzt, und einen Kohlenwasserstoff bekommen,
der pach der Analyse des Pikrates 15 Kohlenstoffatome enthielt. Da
jedoch der Schmélzpunkt des Pikrates von dem des Fluoranthen-pikrats
abwich, so sprach er die Vermutung aus, ein Methyl-phenanthren in den
Hiénden zu haben.

Die Aufkiirung dieser Reaktion bot fiir mich nach zwei Rich-
tungen hin Interesse, einmal weil die Chemie der Methyl-phenanthrene )
noch lickenhaft ist, andrerseits weil eine Synthese des Fluoranthens
zur vollkommenen Sichersteliung seiner Konstitution erwiinscht wire.
Als die Versuche schon begonpen waren, hat mir Hr. Geheimrat

1) A. 200, 1 [1880]. 2 B. 46, 1609 [1913].

3 B. 87, 4145 [1904].

%) Uber die Ergebnisse von Methyl-phenanthren-Synthesen nach Pschorr,
welche ich mit Hrn. cand. G. Balle ausgefiihrt habe, werde ich in Kiirze be-
richten.
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Graebe seine Laboratoriumsnotizen iibergeben, woliir ich ihm auch
an dieser Stelle herzlich danke.

Ich hatte zuerst das Einwirkungsprodukt von Fluoren-oxalester
auf Athyljodid?) direkt nach der Verseifung mit Atzkali also rohes
Athyl-fluoren ohne weitere Reinigung der Erhitzung iiber Bleioxyd
unterworfen und aus dem rohen Reaktionsprodukte in allerdings sehr
geringen Mengen ein Pikrat fillen konuen, welches den gleichen
Schmelzpunkt (155-—156°) hatte wie das von Graebe a.a. 0. erwihnte
Pikrat. Die Darstellung ist uoter I. im experimentellen Teile be-
schrieben, Als ich jedoch Graebes genaue Versuchsbedingurgen
innebielt auf Grund der Kenntnis seiner Notizen, niimlich Destillation
des rohen Athyl-fluorens vor der Erhitzung mit Bleioxyd und Destil-
lation des Reaktionsprodukts nach der Einwirkung des Bleioxyds (wie
unter II. beschrieben), koonte ich-wiederum ein Pikrat vom Schmp.
156° ebenfalls in geringer Ausbeute erhalten, das jedoch zu meiner
Uberraschung mit dem oben bezeichneten nicht identisch war, Dieses
letztere, das Graebesche, wurde zuerst naher untersucht und als das
Pikrat des Athyliden-fluorens identifiziert. Dieser Kohlenwasser-
stoff (V1) ist bereits von Ullmann?) aus Diphenylendthyl-carbinol (VII)
erhalten worden. Somit ist die von Graebe vermutete Bildung von
Methyl-phenanthren iiberhaupt nicht eingetreten.

Die Analysenzahlen des von mir zuerst aus rohem Material dar-
gestellten Pikrates vom Schmp. 156° stimmen nun auf das Pikrat
eines Diphenylen-dthyl-carbinols. Ich stellte das Pikrat des
Ullmannschen Carbinols dar, welches sich jedoch als verschieden
von dem meinen erwies. Somit bleibt fiir mein Carbinol nur die
Formel IV oder IVa iibrig, womit der ganze Reaktionsverlauf im
Sione der Formelbilder IV (oder IVa und V) und VI gegeben ist.
Damit ist auch der Einfluf3 erklirt, den das Unterlassen oder Aus-
fihren der Destillation nach der Behandlung mit Bleioxyd ausiibt.
Destilliert man nicht, so bleibt offenbar die Reaktion bei IV oder
IVa stehen. Destilliert man, so schreitet sie von IV nach VI oder
von IVa nach VI unter intermedidrer Bildung von V fort, wobei
Wasser abgespalten wird, Dieser letztere Schlufl ist gerechtfertigt,
weil die Athyliden-fluorene sehr unbestindiger Natur zu sein scheinen.
Selbst das von Ullmann dargestellte zersetzt sich, wie aus den An-
gaben von Dufresne®) hervorgeht, bei der Aufbewahrung unter Bil-
dung eines Ozonides.

") Wislicenus und Densch, B. 33, 765 {1902].
) B. 38, 4107 [1905]. 3 BL [4] 1, 1283—1238.
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Schon Graebe hatte bei der Untersuchung der Einwirkungs-
produkte von Bleioxyd auf Athyl-fluoren die Bildung eines roten
Nebenproduktes in geringer Menge konstatiert. Ich habe, wie unten
beschrieben, zwei solcher Korper ermitteln konnen, welche beide auf
das Zahlenverhiltnis Cy; H:o stimmende Analysen liefern. Der eine
Korper ist tiefdunkelrot gefarbt und schmilzt bei 360° noch nicht. Er
weist eine Ahnlichkeit auf mit einer von Wislicenus und Densch
a. a. O. beschriebenen Verbindung. Wislicenus gibt an, der Kdrper
sei bel 300° noch picht geschmolzen, wihrend in der Dissertation von
Densch die Zahl 360 steht. Die Verbindung ist von ihnen bei der
Einwirkung von Natriumithylat und Ameisensdureester auf Fluoren
erhalten worden. Wislicenus weist ihm die Formel VIII zu.
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Ich habe versucht, diese Verbindung wpach der dort gegebenen
Vorschrift darzustellen, konnte sie aber trotz vielfacher Abadnderung
der Versuchsbedingungen, selbst pach monatelangem Stehen der Re-
aktionsmischung nicht erhalten. Weitere Versuche, aus dem Formyl-
fluoren von Wislicenus!) analog der Bildung von Bepzal-fluoren
aus Benzaldebyd und Fluoren nach Thiele?) einen dem Formelbild
VIII entsprecbenden Korper zu gewinnen, sind erfolglos geblieben.

Der von Wislicenus fir seinen roten Kdrper angenommenen
Konstitution schien entgegenzustehen, dall die durch Zusammentritt
von Fluoren mit andren Resten entstehenden bekannten Kérper sich,
wenn sie Doppelbindungen enthalter, durch niedrigeren Schmelzpunkt
auszeichnen. So schmilzt das eine Doppelbindung entbaltende Ben-

) B. 42, 786 [1909]. % B. 33, 52 [1900].
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zal-fluoren bei 769, das gesiittigte Diphenylen-ithan bei 241° da-
gegen wieder das Doppelbindung enthaltende Dibiphenylen-ithen bei
188°. Eine neue Stiitze erbalt die Wislicenussehe Auffassung jedoch
durch die soeben von R. Pummerer und G. Dorfmiiller!) be-
schriebene Synthese des Dehydro-athyliden-bis-fluoreuns, eines
Homologen des Formelbildes VIII. Diese Verbindung schmilzt noch
nicbt bei 350°, ist aber nur rein gelb gefirbt. Di-biphenylen-ithan
wurde iibrigens einmal aus den Reaktionsprodukten der Bleioxyd-
Erhitzung isoliert, was aul beigemengtes Fluoren zuriickzufiibren ist,
welches bekanntlich durch Erhitzen mit Bleioxyd n diese Verbindung
tibergeht.

Eine sichere Entscheidung iiber die Konstitution der beiden von
mir erhaltenen roten Verbindungeu lifit sioh picht treffen, zumal die
Mengen fiir eine Molekulargewichtsbestimmung nicht ausreichend waren.
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Weitere Versuche galten der Bildung der Fluoren-essigsiure
(IX) und der Fluoren-propionsiure (X), die jedoch nicht durch
RingschluB zu Fluoranthen-Abkommlingen kondensiert werden koenten.
Endlich babe ich versucht, ausgehend von der Diphenyl-3-carbon-
siure zu Fluoren-Derivaten, welche sich voraussichtlich zur Fluor-
anthen-Synthese eigneten, zu kommen. Die Ausbeuten nach der im
experimentellen Teil beschriebenen Darstellungsweise sind jedoch so
gering, dafl der Koérper als Ausgangsprodukt nicht in Frage kommt.

Experimenteller Teil

I. Erhitzen von Athyl-fluoren iiber Bleioxyd ohne nach-
folgende Destillation.

Zur Verwendung gelangte Athyl-fluoren, welches nach
Wislicenus unod Densch?) iiber den Fluoren-oxalester dargestellt
wurde. Fir den in der Uberschrift angegebenen Versuch wurde das
Einwirkungsprodukt von Athyljodid auf Fluoren-oxalester roh nach
dem Abspalten des Oxalesters verwandt. FEs enthielt offenbar noch
vie! unverindertes Fluoren.

1) B. 46, 2386 (1913]; vergl. auch B. 45, 295 [1912].
%) Dissertation von Alfred Densch, Konigsberg 1902. B. 83, 765 [1902].
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20 g Athyl-flaoren wurden mit 40 g Bleioxyd in einem kleinen Kolbchen
mit weitem Steigrobr im Metallbade auf 3100 erhitzt. Durch die eintretende
Reaktion erwarmte sich das Bad zcitweilig auf 330—360°, so daB dic Flamme
von Zeit zu Zeit cotfernt werden mubte. Nach etwa !/(-stindiger Einwirkung
wurde der Versach unterbrochen. Das Bleioxyd hatte sich schwarz gefirbt
und im Steigrohr waren Wassertropfen, Nach dem Erkalten wurde die halb-
feste Masse mit siedendem Chloroform ausgezogen. Beim Erkalten des
Chloroforms fiel meist ein roter Korper aus (A), dessen HuBerst geringe
Mengen abgetrennt wurden.

Der Riickstand vom Chloroform-Auszug wurde in Alkohol auf-
genommen uod mit der gleichen Gewichtsmenge in Alkohol geldster
Pikrinsiure versetzt. Hierbei fiel manchmal noch eine sebr geringe
Menge des roten Korpers nachtriglich aus, der in Alkohol fast unléstich
ist. Nach lingerem Stehen krystallisierte ein dunkelbraunes Pikrat
vom Schmp. 155—156° aus. Es laBit sich aus Alkohol umkry-
stallisieren und wurde im Vakuum getrocknet.

0.1399 g Sbst.: 0.2975 g COs, 0.0559 g H:0. — 0.1578 g Sbst.: 0.3340 g
CO,, 0.0630 g HyO. — 0.1044 g Sbst.: 8.4 ccm N (179, 760 mm).

Co1 Hi70s N3 (439.17).  Ber. C 57.40, H 3.87, N 9.56.

Gef. » 58.00, 5713, » 4.47, 4.47, » 9.98.

Der rote Korper (A) war bei 360° noch picht geschmolzen, er
wird von siedendem Toluol mit gelber Farbe aufgenommen und kry-
stallisiert in feinen roten Nadeln. Leider reichten die erhaltenen
Mengen bei weitem nicht zu einer Molekulargewichtsbestimmuag aus.

6.375 mg Sbst.: 22.178 mg CO,, 2.860 mg H;0.

Cls Hm(lQO.I) oder Cg1H|a (342.2). Ber. C 94.7, H 5.3.
Gef. » 94.88, » 5.02.

Ein einziges Mal wurde auch ein bei 241° schmelzender und in weillen
Nadeln krystallisierender Kérper in #ulerst geringer Menge abgeschieden,
der wohl mit Di-biphenylen-dthan!) vom Schmp. 241—242° bezw. 246°
identisch sein durfte.

II. Erhitzen gereinigten Athyl-fluorens iiber Bleioxyd mit
nachfolgender Destillation (nach Graebe).

Das rohe Athyl-fluoren wurde destilliert und der bei 306—310°
iibergehende Anteil aufgefangen. Aus ibm krystallisierte bei lingerem
Stehen noch etwas unverindertes Fluoren aus, das durch Filtration
von dem nicht erstarrenden Athyl-fluoren getrennt wurde.

Es wurden auf je 2 Gewichtsteile des so bereiteten Athyl-fluorens
5 Gewichtsteile Bleioxyd angewandt. Die Erhitzungsdauer wurde auf eine
Stunde bemessen. Es wurde mit Chloroform vom Bleioxyd abgetrennt.
Wieder konnte ein roter Korper isoliert werden, welcher jedoch mit dem

'} Vergl. Beilstein, Erginzungsband 1I, 133.
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unter I. beschriebenen nicht identisch war. Er wurde jedoch auch einmal bei
einem Versuche nach I. erhalten. Auch seine Menge war duBerst gering, so
da8 eine Molekulargewichtsbestimmung unterbleiben mullite. Der Schmelz-
puekt liegt bei 300—3100. :

0.1266 g Sbst.: 0.4366 g COs, 0.05)8 g H;0. — 5.778 mg Sbst.: 20.008 mg
C0;, 3.030 mg H;0. — 5.110 mg Sbst.: 17.623 mg COs, 2.555 mg H:O.

Cis Hio (190.1) oder (C;sHjp)ze Ber. C 94.7, H 5.3,
Gef. » 94.05, 94.44, 94.06, » 5.28, 5.86, 3.38.

Der Chloroform-Riickstand wurde destilliert ued das bei 310—320° dber-
gehende mit Pikrinsiure wie unter I. beschrieben bebandelt. Es konnte wieder
ein Pikrat abgeschieden werden, welches zwar bei 155—156° schmolz,
aber mit dem unter I, beschriebenen in der Mischprobe eine Schmelzpunkts-
depression von rund 20° zeigt. (Graebe fand den Schmelzpunkt bei 152—153°.)
Es wurde durch Umkrystallisieren aus Alkohol und Trocknen im Vakuum fir
die Analyse vorbereitet.

6.122 mg Sbst.: 13.590 mg CO;, 1.922 mg Hy;0. — 5.892 mg Sbst.:
13.080 mg CO., 1.850 mg H,O. — 4.086 mg Sbst.: 0.38 cecm N (korr.) (199,
711 mm). — 2.468 mg Sbst.: 0225 ccm N (korr.) (189 716 mm).

0.2330 g Sbst.: 0.1360 g pikrinsaures Ammoniak (Graebe).

Cqi His N3 Or (421.18).  Ber. C 59.86, H 3.59, N 9.98,
Gef. » 60.54, 60.54, » 3.51, 3.51, » 9.94, 9.86.
Ber. Pikrinsiure 54.42.
Gel. » 54.33 (Graebe).

Nach Abspaltung der Pikrinsiiure lieB sich ein Korper gewinoen,
welcher mit dem von Ullmann') beschriebenen Athyliden-fluoren
identisch ist. Dieses wurde pach seinen Angaben aus Fluorenon
und Jodathyl dargestellt, wobei man als Zwischenprodukt Diphenylen-
ithyl-carbinol erhidlt. Dieses letztere liefert ein Pikrat, welches
gelbe Nadeln vom Schmp. 155—156° bildet und nicht identisch ist
mit dem unter I. erhaltenen Pikrat gleicher Zusammensetzung, wie ich
durch die Mischprobe feststellte.

0.1464 g Sbst.: 13.4 cem N (319, 754 mm),

Ca1 H;71 05Ny (489.17). Ber. N 9.57. Gef. N 9.74.

Nach Ullmanuns Vorschritt wurde aus dem Diphenylen-ithyl-
carbinol durch Lésen in Eisessig und Kochen mit Salzsiure das
Athyliden-fluoren gewonnen. Das daraus erhaltene Pikrat schmilzt
bei 154—1559, die Mischprobe mit meinem Priparat bei 154—155° Der
aus beiden Pikraten hergestellte Kohlenwasserstolf schmolz bei 100°,
die Mischprobe bei 100°. Das daraus gewonnene Bromid schmolz bei
92—93° die Mischprobe bei 92--93°, Beim Aufbewahren zersetzte

1y B. 88, 4107 [1905].
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sich der Kohlenwasserstoff unter Bildung einer gelben, 6ligen Fliissig-
keit, wie dies schon von Dufresne?) beobachtet worden ist.

III. Darstellung und Eigenschaften der Fluoren-
essigsdure (IX).

13.3 g Fluoren-oxalester ('/30 Mol.) wurden mit einer J.ésung von
1.15 g Natrium (/30 Mol.) in absolutem Alkohol erhitzt und 8.35 g
Bromessigester (*/20 Mol.) zugegeben. Es war ein Farbenumsehlag von
dunkelbraun nach hellgelb zu beobachten. Die Losung wurde noch
3 Stunden am Rickfluflkiibler auf dem Wasserbade erhitzt, wobei
neutrale Reaktion eintrat. Sodann wurde der Alkohol méglichst voll-
standig abdestilliert und der Riickstand mit 100 cem 20-pronzentiger
Natronlauge 1'/; Stunden lang gekocht. Nach dem Erkalten wurde
mit Wasser verdiinot und von unverindertem Fluoren ablfiltriert, die
neue Saure mit verdinnter Mineralsaure gefallt und durch noch-
maliges Lisen in Soda und Wiederausfillen gereinigt. Sie lief sich
aus verdiinntem Eisessig umkrystallisieren und schmilzt bei 129—130°
unter vorherigem Erweichen.

0.1503 g Sbst.: 0.4458 g COs, 0.0710 g H.0. — 0.1348 g Sbst.: 0.3990 g
CO0;, 0.0682 g H.0.

CisHy9 O3 (224.10). Ber. C 80.32, H 5.39.
Gef. » 80.89, 80.72, » 5.28, 5.66.

Der Methylester entsteht durch Behandeln der Siure mit Methyl-
alkohol und Schwefelsiure. Er erstarrte nach Tagen im Exsiccator und liel
sich dann aus Methylalkohol umkrystallisieren und hat den Schmp. 60° unter
Erweichen bei 58°.

0.1379 g Sbst.: 04075 g COs, 0.0705 g H,0.

CisHi40 (238.12). Ber. C 80.63, H 5.92.
Gef. » 80.59, » 5.84.

Die Siure selbst wurde mit Natronkalk im Fraktionierkolben er-
hitzt, wobei ein gelbes Ol iiberging, das erstarrte. Die Masse wurde
aus Methylalkohol umkrystallisiert, schmolz bei 46° und erwies sich
mit Methyl-fluoren?) identisch. Es lieBen sich dabei auch kleine
Mengen einer hdher schmelzenden Substanz isolieren, die mit Fluoren
identifiziert werden konnten.

Versuche zur Ringbildung.

Beim Erhitzen der Siure mit Chlorzink auf 160° konnten nur Schmieren
aeben unverdnderter Siure gewonnen werden. Mit Thionylchlorid erhitzt
verbleibt nach dem Verdunsten des iiberschiissigen Thionylchlorides ein &liger

h Bl [4] 1, 1283—1238.
%) Wislicenus und Densch, B. 33, 762 [1902].



2587

Rickstand, der in Nitrobenzol aufgenommen and mit Aluminiumchlorid be-
handelt wurde. Nach dem Abblasen des Nitrobenzols erhielt man ein rosa
gefiarbtes Produkt, das nicht zur Krystallisation gebracht werden konute uund
bei der Zinkstaub-Destillation Fluoren lieferte.

2.24 g ("10 Mol.) Fluoren-essigsiure wurden mit 2.08 g (/1o Mol.) Phos-
phorpentachlorid erhitzt. Um wenigstens das Vorhandepsein von Chlorid
nachzuweisen, wurde ein Teil des nach dem Abdestillieren des Phosphoroxy-
chlorides verbliebenen Rickstandes in Benzol anfgenommen und in die Losung -
gastormiges Ammoniak eingeleitet. Die ausgeschiedene Masse wurde mit Soda
verricben und das Amid aus Benzol umkrystallisiert. Es bildet feine vertilzte
Nadeln vom Schmp. 189°. ’

0.1554 g Sbst.: 8.4 ccm N (18° 764 mm).

CisH;3 ON (223.1). Ber. N 6.28. Gef. N 6.24.

Ein andrer Teil des Chlorides wurde bis 200° erhitzt, wobei Salzsiure-
Abspaltung eintrat; es entstand jedoch eine graue amorphe Masse, die nicht
krystallisierte und bei der Zinkstaub-Destillation wiederum Fluoren gab.

IV. Darstellung und Eigenschaften der Fluoren-
propionsiure (X).

13.3 g Fluoren-oxalester ‘wurden mit einer Losung von 1.15 g
Natrium in Alkohol und 11.4 g B-Jod-propionsidureester wie
unter III, beschrieben in Reaktion gebracht.

Die entstandene Siure bildet aus Eisessig und Wasser umkry-
stallisiert weiBe Nadeln, welche bei 144° schmelzen.

0.1490 g Sbst.: 0.4370 g CO,, 0.0790 g H,0.

Cls Hn 01 (238.14). Ber. C 80.62, H 5.93.
Gef. » 79.99, » 5.94.

Die Sdure wurde mit Phosphorpentachlorid umgesetzt uund das
entstandene Chlorid in Ligroin gelést mit Aluminiumchlorid be-
handelt. Auch hier konnte kein Ringschlull festgestellt werden.

V. Darstellung der Biphenyl-3-carbonséure.

Je 5 g Acet-m-toluidin wurden in 20 cem Eisessig gelost und unter
Kihlung mit gasférmiger salpetriger Siure gesittigt, bis die griine Farbe
der Ldsong nicht mehr zunahm. Die griine Losung wurde in eiskaltes
Wasser gegossen und die Lisung nach Vereinigung mehrerer Portionen mit
Benzol susgeschiittelt. Nach dem Trocknen der Benzollosung wurde diese
sehr vorsichtig erwirmt, wobei stirmige Gasentwicklung auftrat. Das Benzol
warde dann abdestilliert und der Rickstand fraktioniert. Das bei 265—280°
Ubergehende wurde gesondert anfgefangen und mit Kaliumpermanganat-
Losung oxydiert.. In einer minimalen Menge wurde eine Siure erhalten, die
bei 161—162° schmolz und sich somit als Biphenyl-3-carbonséure erwxes.



