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Atherrhkstand gab nach der Destillation im Vakuum (bei 12 mm 149-150") 
1.4 g Keton, das nach einigcr Zeit krystallinisch erstarrte. 

Das  Keton ist i n  allen organischen Liisungsmitteln leicht liislich. 
Aus Petrolather lirystallisiert es nach liingerem Stehen in farblosen 
Nadeln und schmilzt bei 48". 

0.1060 g Sbst.: 0.2984 g COP, 0.0489 g H1O. - 0.1322 g Sbst.: 10.3 ccm 
N (22O, 720mm). 

C I I H ~ O N .  Ber. C 77.2, H 5.3, N 8.3. 
Gef. n 76.8. D 5.3, 8.4. 

M e t h y I - ( i soc  h i n  o l  y 1-1) - k e t o n besitzt schwacben Gerucb. Es 
gibt mit P h e n y l h y d r a z i n  in essigsaurer Liisung ein gelbes H y d r a -  
zon ,  das sich bei 160" zersetzt. 

P h e n yl -  ( is  o c  h i n  01 y 1 - 1)- k e t o 11. 
Es entsteht aus Phcnyl -magnos i i imbromid  und Cyan- i sochinol in  

wie die homologen Kbrper. Mit Wasserdampt ist es nicht fliichtig. Nach 
dem Abdestiltieren des Diphenyls wurde ammoniakalisch gemacht nnd rnit 
Ather extrahiert. Der Atherrhckstand destilliert im Vakunni konstant bei 
231O unter 12 mm Druck. Nacb einigeu 'Tagen ist das Destillat krpstallinisch 
erstarrt. 

Aus Ligroin erbalt man groBe, farblose, stark lichtbrechende 
Tafeln vom Schmp. 76-77". 

0.1170 g Sbst.: 0.3332 g CO1, 0.0500 g H1O. - 0.1316g Sbst.: 7.0ccm 
N @Po, 716 mm). 

C16HI1ON. Ber. C 82.4, H 4.7, N 6.0. 
Gef. 82.3, D 4.7, n 5.7. 

P h e n y l - ( i s o c h i n o l y l - 1 ) - k e t o n  ist in Benzol, Alkohol und i t h e r  
leicht Iiislich, schwerer i n  Ligroin. Mit Jodmetbyl nnter Druck auf 
100° erhitzt, bildet es kein Jodmethylat. 

Universitiit G e  n I ,  Laboratorium fur organiscbe Chemie. 

584. K. Brand: aber die elektrochemieche Reduktion 
organischer Halogen-Verbindungen. II. 

(Eingegangen am 14. August 1913.) 
Die unsymmetrischen Diaryl-trichlor-Bthane, Ar, CH . CCls, gehen 

bei der Destillation mit Zinkstaub') oder aber ,  wie E l b s a )  fand, bei 
lLngerem Kochen ihrer alkoholischen Liisung mit Zinkstaub in Gegen- 
wart von Ammoniak und einer Spur von Kupfer  unter Verlust des 

I) Goldschmidt ,  B. 6, 990 [1873]. 
2) E l b s  und F B r s t e r ,  J. pr. 121 39, 299 [1899]; s. a. die Literaturan- 

gaben bei den betr. Stilben-Derivaten. 



Chlors und molekularer Umlageruog in  die entsprechenden S t i l b e n -  
D e r i v a t e  uber: Ar2CH.CCls --t Ar.CH:CH.Ar. 

Bei dern Versuche, diese Umwandluog mit Hilfe des elektrischen 
Stromes auszufuhren, entstand bei Verwendung einer Bleikathode 
wider Erwarten aus dern niphenyl-trichlor-athan (C, 115)s CH. CCI, in 
der Kalte D i p  h e n  y l - d i c  h l o  r -  a t h a n  (C, H5)2 C H .  CHCl2, i n  der  
Hitze dagegen vorwiegend der K o h l e  n w a sser s t  o f f (C, Hs)a . CI Ha. 
(C6Hs)a ’>. 

p ,  p'-Ditolyl-trichlor- than liefert unter denselben Bedingungen 
nebeo einem dem Kohlenwasserstoff (C, H5)2 C4 Hs ( c ,  H5)s homologen 
Kohlenwasserstoff (CH3. C6 HI)*. C4 Ha .(C$ H4.  CHI)^ in geringer Menge 
p ,  p‘-Dimethyl-stilben CHa . Cs H1. CH : CH. CS Hc .CHI. 17, p’-Dimethoxy- 
trichlor-athan zeigt das  gleiche Verhalten wie p,p’-Ditolyl-tricblor- 
a than ’). 

Die weitereo Untersuchungen haben nun gezeigt, dalj die Natur 
der Reduktionsprodukte der mymi.  Diaryl-trichlor-athane wesentlich 

. von der Art des angewandten Kathodenmaterials bestimmt wird. Im 
Folgenden seien die an Zink- und Kupfer-Kathoden erhaltenen Resul- 
tate mitgeteilt. 

Ersetzt man hei der elektrochemischen Reduktion der cisy))trrc. 
niaryl-trichlor-athalie die Blei- durch eioe amalgarnierte Zink-Kathode, 
so bleibt die Bildung von Verbindungen der Formel Ara .C4 Ha .Ar* 
aus. An ihrer Stelle entstehen die entsprechenden Stilben- Abkiimm- 
linge neben noch Chlor enthaltenden Verbindungen, vorwiegend der 
Formel AraCH.CIIC12. Allerdings ist die Ausbeute a n  den Stilbeo- 
Derivnten nur miiI3ig. Soweit sie i n  heinem Alkohol schwer 18slich 
sind, scheiden sie sich zum Teil schoo wahrend der  Elektrolyse ab. 
Daraus folgt, daI3 sie wirklich wahrend der Reduktion entstanden sind 
und ihre Bildung nicht etwn Reaktionen verdanken, die sich erst beim 
Aufarbeiten der Kathodenfliissiglteit abspielen. Uher den Mechanismus 
der Stilben-Bildung aus niaryl-trichlor-athanen llBt sich etwras Be- 
stirnmtes noch nicht sagen. D a  Diaryl-chlor-$thane bei der Destilla- 
tion unter Abspaltung von Salzsiiure nach der Gleicbuog 

ArpCH.CHaC1 -+ A r . C H : C H . A r + H C I  
in Stilben-Derivate ubergehen, kiinnte man geneigt sein, den Diaryl- 
chlor-athnnen die Rolle von Zwiscbenprodukten bei der Stilben-Bil- 
dung durch elektrochemische Reduktion zuzuschreiben. Bisher sind 
nber noch keine sicheren Anhaltspunkte gefunden worden, die fur die 
Richtigkeit dieser Auffsssung spechen.  Von Interesse ist jedenfalls 

I )  Brand ,  Z. El. Ch. 1910, 669. 
z, S. die folgende Arbeit von B r a n d  und Matsni .  
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die  Tatsache, daB die mit Wanderung einer Arylgruppe verbundene 
Stilben-Bildnng auch bei der nur  kurze Zeit in Anspruch nehmenden 
Elektro-Reduktion asymn. Diaryl-trichlor-athane stattfindet. 

Nebenbei sei bemerkt, dalj beim Ersatz der amalgamierten durch 
eine nicht amalgamierte Zink-Kathode Diphenyl-trichlor-athan zu D i - 
p h e n  y l -  I t h a  n und p ,  p ’ - D i t  o l  y l -  t r i c  h l  o r -  5 t ,han  zu D i  t o l y  1 - 
a t h a n  reduziert wird: 

ArsCH.CCl8 + 6 H  -+ ArzCH.CHa + 3HCI 
(Ar = c 6 8 5  oder C ~ H I . C H ~ ) .  

Bei dieser Reaktion wird die Zink-Kathode sehr stark angeariffen. 
Wesentlich anders verlauft die Reduktion von u q m m  Diaryl-tri- 

chlor-iithanen an einer Kathode aus K u p f e r .  Sieht man von einer 
nur bei der Reduktion des Diphenyl-trichlor-iithans in nennenswertem 
Umlange beobachteten Nebenreaktionl) ab, so fiihrt die Reduktion 
der  Diaryl-trichlor-iithane an Kupfer in der Hauptsache nach der  
Gleichung ArsCH,CC13+2H --t ArrCH.CHCI9 + H C I  z u  D i a r y l -  
d i c h l o r - i i t h a n e n .  Es wird also lediglicb ein Cbloratom durch ein 
Wasserstoffatom ersetzt. Eine weitergehende Reduktion konnte in 
bemerkenswertem Malje nicht beobachtet werden. 

Wie friiher ’) gezeigt wurde, geht Diphenyl-trichlor-Ithan auch 
a n  Blei lediglich in Diphenyl-dichlor-athan iiber, wenn man in der 
Kalte reduziert. Fur die in kaltem Alkohol nur  wenig 1BsIichen 
Homologen und Analogen des Diphenyl-trichlor-athans ist natiirlich 
diese Reduktionsmethode ungeeignet. D a  nun bei Verwendung von 
Kupfer als Kathode die Reduktion auch in der Warme nur  bis zu 
den Diaryl-dichlor-Itbanen fiihrt, so durfte die Reduktion der Diaryl- 
trichlor-iithane a n  Kupfer fiir die priiparative Herstellung der Diaryl- 
dichlor-athane, die bisher nur  synthetisch gewonnen werden konnten, 
von Vorteil sein. 

Zur Identifizierung wurden die elektrochemisch hergestellten Di- 
aryl-dichlor-athane durch Kochen niit alkoholischer Natronlauge in 
die  entsprechenden D i  a r  y I -  c h l o  r - % t h J I  e n e  3, ubergefuhrt : 

Ars CH.CHCI8 + N a O H  -+ NaCl + I h O  + Ara C: C H  CI. 
Qei dieser Gelegenheit sei darauf hingewiesen, dalj sich die Di- 

aryl-chlor-llthylene in konzentrierter Schwefelsaure mit charakteristi- 
scher Farbe liiseo: 

I) Auf diese Nebenreaktion, bei der zwei Diphenyl-trichlor-athan-Reste 
unter nur teilweiser Beseitigung des Chlors mit einander verkniipft werden, 
werde ich spiiter zuriickkommen. 

2, B r a n d ,  Z. El. Ch. 1910, 669. 
3, Die Literatur ist bei den betr. Diaryl-chlor-hthplenen angegeben. 



Diphenyl-chlor-Lthylen: gelb, 
p ,  p’-Ditolyl-chlor-athylen : tief orange, 
p ,  p’-Dimethoxy-diphenyl-chlor-athylen : tiefrot, 
p ,  p’-Diathoxy-diphenyl-chlor-Hthylen : tiefrot. 

Die entsprechenden gesattigten Diarpl-dichlor-&thane geben mit 
konzentrierter Schwefelsaure keine oder nur eine schwache Farbung, die 
aber erst bei langerer Einwirkung der Schwefelsaure auf die Diaryl- 
dichlor-athane auftritt. Wahrscheinlich wird unter dem EinfluB der 
konzentrierten Schwefelsaure aus den Diaryl-dichlor-athanen Salzsaure 
abgespalten unter Bildung von Diaryl-chlor-athplenen, welche die all- 
inahlich auftretende FLrbirng bedingen. 

E s p e r  i m e n  t e l l e r  T eil.  

A. R e d u k t i o n  a n  Ble i .  
Das Bad fur die folgenden Versuche bestand aus einem schlanken 

Becherglase oder einem Porzellanbecher und einer sehr hohen Ton- 
zelle. Das obere Viertel der Tonzelle war mit einer Bleirohrschlange 
umwickelt, die aahrend der Elektrolyse von kaltem Wasser durch- 
flossen wurde. Hierdurch wurde das Entweichen von Alkohol- 
dampfen aus dem Kathodenraum, zwischen Tonzelle und Becherglas, 
fast ganz verhindert. I n  der Tonzelle fanden die Bleisnode und ver- 
dunnte Schwefelsaure Aufnahrne. Der  Raum zwischen Tonzelle und 
Becherglas nahm die Kathodenfliissigkeit und den vor jeder Reduktion 
frisch rtmalgamierten, durchlochten Zinkzylinder von 373 qcm ein- 
seitiger Oberflache auf. Die Kxthodenfliissigkeit wurde heil3 einge- 
fiillt und wahrend der Reduktion durch Erwiirmen auf dem Wasser- 
bade im Sieden erhalten. Bei einer Stromstarke von 3 A. betrug die 
Spannung 10 Volt. Dem Katholyten wurde die fur die Reaktion 

ArgCH.CC13 + 4 H  -+ Ar.CH:CH.Ar + 3HCI 
nijtige Strommenge zugefiihrt. 

R e d u  k t i  o n d e s  D i p  h e n y l- t r i c  h l o r -  ii t h a n  s, (Cti Hs)? CH . CCla (1) 
Die Kathodenflii’ssigkeit bestand aus 30 g Diphenyl-trichlor-ithan, 300 

ccm Alkohol und 10 ccm koazentrierter Salzsaure. Nach Beendignng der 
Elektrolpse wurde die Kathodenilkssigkeit von dem groPten Teile des Al- 
kohols durch Destillation befreit und der mit  Wasser versetzte Destillations- 
riickstand mit Schwefelkohlenstoff ausgeschiittelt. Die schwefelkohlenstoff- 
haltige Losung wurde nach dem Trocknen mit Chlorcalcium, Filtrieren and 
Abkkhlen auf 00 so lange mit einer LGsung von Brom in SchweFelkohlenstofI 
versetzt, bis kein Brom mehr aufgenommen wurde. Sofort schied sich das 
S t i  1 ben - d i b r o  m id in farblosen, seideglanzenden, feinen Nadeln ab, die 



entsprechend den Literaturangabenl) bei 237O unter Zersetzung schmolzen. 
Die mit Brom versetzte Mutterlauge schied eine weitere Menge Stilben- 
bibromid aus. Die Ausbeute an Stilbenbibromid betrug nur 40/0 der zu er- 
wartenden Menge. In der Hauptsache enthielt die Reduktionsflissigkeit D i- 
p h e n  y l -  d i c h l  o r -  a t han. 

R e d  u k t i o  II d e s p ,  p'-  D i t ol J 1 - t ri  c h l  o r - ti t h a n  s, 
(4) (1) 

(CHs .C6Hd)pCH.CCh (11). 
Die Kathodenfliissigkeit bestand aus 30 g p,p'-Ditolyl-trichlor-athan, 

300 ccm Alkohol nnd 10 ccm konzentrierter Salzsiure. Die nach Beendigung 
der Reduktion filtrierte Lijsung schied beim Erkalten die Hauptmenge des ge- 
bildeten p ,p ' -D ime thy l - s t i l bens  in schonen Krystallblittern ab,die abgesaugt 
wurden. Von eiuem Teil des Alkohols befreit, lielerte die Mutterlauge beim 
Abkiihlen eine weitere Menge Dimethyl-stilben. Auch die Kathode war mit 
Dimethyl-stilben bedeckt. Sie wurde mit Alkohol ansgekocht, der Alkohol 
abdestilliert und so noch etwas Dimethyl-stilben gewonnen. Aus heiSem 
Essigester erhil t  man das Dimethyl-stilbeu in schonen, derben Krystall- 
blattern, die den Ychmelzpunkt von 17902) zeigten. Sein D i b r o m i d  schmolz 
bei 207-20802). 

R e d u k t i o n  d e s  [ p , p ' -  D i m e t h o x y  - d i p h e n y l ] -  t r i c h l o r - a t h a n s ,  

Die Ausbeute an Dimethylstilbeu betrug etwa 6 Ole. 

(4 (U 
(CHI 0 .  c6 H4)a CH. CCla (111). 

Die Kathodenfliissigkeit bestand aus 19 g Dimethoxydiphenyl-trichlor- 
athan, 300 ecm Alkohol und 10 ccm konzentrierter Salzsiure. Schon wihrend 
der Elektrolyse schied sich ein Teil des gebildeten p , p ' - D i m e t h o x p - s t i l b e n s  
ab. Die aus der erkalteten Kathodenlhung auskrystallisierten Krystalle wur- 
den abgesaugt und mit heil3em Alkohol gewaschen. Die Kathode war mit 
einem dichten Ubenug  von Dimethoxy-stilben bedeckt, welcher niit siedendem 
Alkohol und siedendem Benzol entIernt und nach dem Verdampfen der L6- 
sungsmittel in fester Form gewonnen wurde. Aus heiSem Essigester wurde das 
p ,p ' -D ime thoxy-s t i  1 b e n  in Form schillernder Krystallblittchen gewonnen, 
die den Schmp. 2120 xeigten. Die Aus- 
beute an Dimethoxy-stilben betrog etwa 10%. In konzentrierter Schwefel- 
siiure liist sich das p,p'-Dimethoxy-stilben mit weinroter Farbe. 

Das Dibromid schmolz bei 145O3). 

R e d  u k t i  o n d e s [p ,p ' -  Di a t  h ox y -d i p h e n  y I ]  - t r i c h  1 o r  - ii t h a n s, 
(4) (1)  

(C, H:, 0. Cs &)z CH . CCls (IV). 
Die Kathodenfliissigkeit bestand aus 35 g Diithoxydiphenyl-trichlor-5than, 

Auch hier schied sich 300 g Alkohol und 10 ccm konzentrierter Salzsiure. 

I) Z i n c k e ,  A. 198, 127; W i s l i c e n u s  und S e e l e r ,  B.28, 2696 [1895]. 
a)  G o l d s c h m i d t  und H e p p ,  B.6, 1504 [1873]. E l b s  und F B r s t e r ,  

Ansch i i t z  und 

3, E l b s ,  J. pr. [2] 47, 68 [1893]: W i e c h e l l ,  A. 279, 341 [l894]; K o p p ,  

J. pr. [2] 39, 299 [1899]. E l b s ,  J. pr. [2] 47, 46 [1893]. 
W i r t z ,  B. 18, 1948 [1885]. 

B. 26, 603 [1892] 

B u t t e n b e r g ,  A. 279, 337 [l894]. 



schon bei der Elektrolyse ein betrzchtlicher Teil des entstandenen Di i i thosy-  
s t i l  bens ab. Die Aularbeitung der Katbodenflussigkcit geschah genau so 
wie bei der Reduktion des Dimethoxydiphenyl-trichlor-lthans. Die Ausbente 
an Diithoxystilben betrog lOo/o .  A u s  Essigester wurde es in Form schbn 
glinzender Ih-ystall blitter gewonnen, die bei 207O scbmolzen. Sein D i  h r o  m i d 
zeigtc den Schmp. 1920 I ) .  I n  konzcntrierter Schwefelsiure l6st sich das 
p,p'-Diiithoxy-stilben mit weinroter Farbe. 

B. R e d u k t i o n  a n  I i u p f e r .  

Fiir die folgenden Versuchc diente das i n  dem Abschnitt A dieser 
Arbeit beschriebene Bad. Die Kathode war eiu Kriplerdrahtnetz yon 
380 qcm einseitiger Oberflache. Bei einer Spannung ron 10 Volt be- 
trug die Stromstarke 3 A. Irn ersten Stadium der Elektrolyse ist 
die Wasserstoffentwicklung a n  der Kathode nur schwach. Fast der 
gauze Wasserstoff, der an der Kathode zur Entladung kommt, dient 
zur Reduktion des Trichlor~than-Derivats. In dem MaBe, wie dieses 
der Reduktion unterliegt, wird die Wasserstoff-Entwicklung stiirker. 
Hat  der Katholyt die der Gleichung 

CI, C , CHAra + 2 1% -+ CIS HC.  CHAr, + HCl 

entsprechende Wasserstoffrrienge aufgenommen, so wird die Wasser- 
stoflentwicklung sturmisch, fast der gauze an der Kathode entladene 
Wasserstoff entweicht jetzt unbenutzt. 

Die Elektrolyse wurde nuf dem siedenden Wasserbade vorge- 
nommen und dem Kntholyten das  Doppelte der obiger Gleichung ent- 
sprechenden Strommenge zugefuhrt. 

Als Anodenflussigkeit rand durchweg verdunnte Schwefelsaure 
Verwendung. 

B e  d u  k t i  o n  d e  s D i  p h  en y 1- t r i c  h lor-  5 t h a n  s (s. Formel I). 
Die Kathodenflissigkeit bestand aus '28 g Diphenyl-trichlor-ithm, 300 ccm 

siedcndem Alkohol und 10 ccm konzentrierter Salzsiure. Beim Erkalten schied 
sich aus der Kathodenflussigkeit ein gelbes 61 ab, von dem die uberstehende 
Fliissigkeit abgegossen wurde. Beim Umkrystallisieren tles mehrmals mit 
Alkobol ausgekochten 010s aus Eisessig wurde eine i n  farblosen Krystallen sich 
ausscheidende Verbindung erhalten, auf die in  einer spatercn Arbeit zuriick- 
gekommen werden ~011. Aus der von dem 01 abgegossenen Flfissigkeit schied 
sich beim lingeren Stehen eins reicliliche Menge D i p h e n y l - d i c h l o r - & t h a n  
in fast farblosen Krystallen ab, die abgesaugt wurden. Dorch Befreiung der 
Mutterlauge von einem Teil des Alkoliols lie13 sich die Ausbeute an Diphenyl- 
diehlor-athan noch erhshen. Durch mehrmdiges Umkrystallisieren aus sie- 

I )  Wiechel l ,  A. 279, 343 [1894]. 
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tlendeni Alkohol erhalt man das Diphenyl-dichlor-%than in farblosen Bliittchen, 
welche gern%B den Angaben yon S u t t e n  herg l )  bei 800 schmelzen. 

C1,HI~Cl~. Ber. C1 18.24. Gel. C1 28.03, 28.00. 
Beiru Kochen mit alkoholischer Natronlauge ging das  Diphenil- 

clichlor-%t.han in D i p  h e n  y l -  c h 1 o r -a t  h y 1 e n  , (c6 Hs)a C: CHCI, uber 
dns nach dem Umkryst~llisieren ails beil3em Alkobol den von B u t t e n -  
b e r g ? )  nngegebenen Scbnip. 420 zeigte. 

Das an Kupfer gewonnene Diphenyl-dichlor-iithan ist nur schwer 
durch Umkrystallisieren von der nebenbei entstandenen, oben erwiihnten 
Verbindung vollstandig zu befreieo. Die Ausbente an ganz reinem 
Diphenyl-dichlor-Zthan ist deshalb nur maBig. Aus diesem Grunde 
wendet man zu seiner Herstellung zweckrnaflig die in der ersten Mit- 
teilung3) bescbriebene Reduktion an Blei in der Kiilte an.. 

R e d u  k t i  o n  des p,$- D i t o l  y l- t r i c  h I o r - zi t h a n  s (s. Formel 11). 
Die Kathodenfliissigkeit bestand aus 30 g Ditolyl-trichlor-tithan, 300 ccm 

siedendem Alkohol und 10 ccni konzentrierter Salzsaure. .4us der erkaltenden 
Kathodenlhung fielen cinige Tropfen eines gelbeu ijles aus, von denen die 
Flissigkeit abgegosscn wurde. Beini vollsthdigen Erkalten schied dime ein 
bald erstarrendes 01  aus, das nach dem rlbsaugen .ond Umkrystallisieren aus 
heinem Alkohol dss von B u t t e n  b e r  g a )  beschriebene p,p'-D i t 0 1 y I-d i c h l o  r -  
iithan, (CHI.CsH&CH.CHCls, vom Schmp. 80" gab. 

ClsH16c&. Ber. C1 25.41. Gef. c1 25.9. 
Das Filtrat von dem erstarrten 61 hinterlien beim Verdampfen des Al- 

kohols ein butterartiges 61, das aus siedendem Alkohol noch eine geringe 
Xenge dee p,p'-Ditolgl-dichlor-8thans lieferte. Ein Teil des erhaltenen Ditolyl- 
tlichlor-ilthans wurde (lurch Kochen mit alkoholischer Nrtronlauge in das 
p,p'-  D i t  ol y 1 - c h l o r -  tit h y len,  (CH,. CGH,)~ C:CHCI, iibergefiihrt. Bus heiBem 
Eisessig wurde es in den Ton B I: t t e n h e r g  beschriebenen Nadeln rom Schmp. 
6 i 0  erhalten. 

R e d  u k t i  o n d e s [p,p'-D im e t h  o x y - d i  p h e n yl]-:t r i c  h 1 o r -  at  b a n  s 
(s. Forniel 111). 

Die Kathodcnlliissigkeit bestand ails 34 g p,p'-Dianizyl-trichlor-&than, 
EOO ccm siedendem Alkohol und 10 ccni konzentriertcr Salzsaure. Nach dem 
Erkalten gab die Reduktionsfliissigkeit cine reichliche Krystallisation, welch 
rbgesaugt wurde. Eine zweite Krpstallisation wurde noch aus der Mutter- 
lnoge nach dem Abdestillieren des Alkohols gewonoen. Aus heinem Jlkohol oder 
bciCem Eisessig murde das [p ,p ' -  D i ni e t h  ox y - d i p h en y I]- d i ch 1 o r  - a t  h a n  , 

Es besal3 in i'bereinstimmung mit 
den Angaben Ton Wiechel l ' )  den Schmp. 113--114°. Die Ausbeute war 
sehr gut. 

C I G H I ~ C ~ ~ O ~ .  Ber. CI 22.8. Gef. 23.2. 

CHS 0. Cg H,)a CH . CH CIS, rein erhalten. 

1) A. 279, 334 [1894]. 
3, Z. El. Ch. 1910, 669. 

z, A. 279, 334 [1894]. 
') A .  279, 337 [1894]. 

Eericbte d. D. Cbem. Gasellsohaft. Jahrg. XXXXVI. 1 sn 
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Das aus drm Dianisyl-diclilor-%than durch Koclien rnit alkoholischei. 
Natronlauge gewonnene [ p, p' - Di n ie t l iox  y - p hen  y I ]  - c l i l o r  - % t  l i  yle t i ,  
(CHSO. C g  H,)l C:CHCI, zeigte nach wietlerholtem Umkrystallisieren RUS IiciBeni 
Alkohol den Schmp. SO-810, \r%hrend ilin N'iecliell  eri 76O angibt. 

Cl~HlsC101. Ber. Cl 12.91. Gef. Cl 12.5, 11.6. 

Red  u l< t i  o n d e s [p ,p ' -  n i ii t h o s - d i p  11 e n  y I] - t r i c  h I CI r - H t h an s 
( 8 .  Formel  IV). 

Die Kathodenfliissigkeit hattc folgenda Zusanimensetzung: 37 g p,p'-Di- 
phenetyl-trichlor-athan, 300 ccni sietlender hlkohol  untl 10 ccrn konzeritricrtc 
Salzsaure. Kach Beendigung tler Ketliiktiou \rurdc die gelblich gefiirbte, 
aber klare [(atliodenfliissigkeit in  eiu Becherglas gegossen. Der Boden dtxr 
Becherglases war nach zwei l agen  mit einem erstarrten 1")lkuchen Ledeckt 
und dariibet fand sish cine reichliche Ausscheidnng von larblosen Krystalleii. 
Krystslle und dlkuchen lieBen sich ohne Sclimierigkeiten getreiint absaugen. 
Erstere bestatiden :itis fast reineni D i p l i e n e t y l  - d i c h l o r - k t h n n  u n t l  
zeigten nxch dem Umkrystallisieren aus heillem hlkohol den von W i e c  he1 1') 
Eitr das p,p'-Di ii t hox  y - d i p h e n  y I - d i c h l o r  - ii t han  , (C, Hs O.CtiHI):,CH. 
CHCI:, angegebenen Schmp. 720. Der i)lknclien gab beim Unikrystallisiercn 
aus Alkohol neben einer sehr geringen hfenge des bei 207" schmelzenden 
p , p . -  D is t h o x  y - s t i  I beiis  ebenfalls p , p ' -  Diatboxy - diphenyl-dicblor-Sthan 
vom Schtnp. i2O. Auch aus der ron dem c")lkuclien und den I<rystallen abgc- 
saugten Muttei,lauge konnte nacli dem Abdestilliereii des dlkohols noch etwas 
Dilthox~dipltenyl-dichlor-iitlian erhalteii lrerden. Die Gesamtausbeute iror 
sehr gut. 

ClaH~oO~Cl? .  Ber. CI 20.91. Gef. Cl 20.64, '20.51. 
Eiu Teil des p,p'-Diphenet~I-dichlor-itlians wurcle clurch Erwiirmen mit 

alkoholisclicr Natronlauge in [p,p'-Di& t ho I J - d i p  ti en  y 11- ciil or-i i  t 1iy1 en . 
(C2HJO. C g  II,)?C:CH(:I, iibergefiihrt. Nach den1 Cmkr~stallisieren aus IieiIAeni 
Alkohol zeipte cs den Schmp. S6O, wiihrend ihn ~ ' i e c h e l l ~ )  zu 670 hiid. 

C l ~ H l ~ O o C 1 .  Ber. CI 11.51. Gel. CI 11.5, 11.6. 

G i e I3 e n ,  Phpsikalisch-chemisches Ltbora tor ium d e r  IJniversitiit. 

386. K. Brand und 116. Matsui :  Ober die elektrochemische 
Reduktion organischer Halogen-Verbindungen. 111. 

(Eingegangen am 14. August 1913.) 
D i t ) h e n y l - t r i c h l o r - H t h a n  liefert bei d e r  kathotlischen Reduk t io i~  

an Blei in d e r  Siedehitze einen Kohlenwasserstoff CZsHz., der eutweder 
1 .1 ,4 .4-Te  t r s p l e n  y l -  b 11 t i n  - 2 ,  analog Formel  11, oder  aber  I .1,4.4- 
T e  trap h en y 1-  b ti t a d i e n  - 1 .?, analog Forrnel 111, ;st?). 

I )  A .  279, 33s [1594]. ?) I<. B r a n d ,  Z. El. Cli. 1910, 6f;9. 


