2935

Atherrickstand gab nach der Destillation im Vakuum (bei 12 mm 149 —150%)
1.4 g Keton, das nach einiger Zeit krystallinisch erstarrte.

Das Keton ist in allen organischen Ldsungsmitteln leicht 13slich.
Aus Petrolither krystallisiert es nach lingerem Stehen in farblosen
Nadeln und schmilzt bei 48°,

0.1060 g Sbst.: 0.2984 g CO;, 0.0489 g Hy0. — 0.1322 g Sbst.: 10.3 cem
N (229, 720 mm).

CnH,ON. Ber. C 77.2, H 5.3, N 8.2,
Gef. » 76.8, » 5.3, » 84,

Methyl-(isochinolyl-1)-keton besitzt schwachen Geruch. Es
gibt mit Phenylhydrazin in essigsaurer Losung ein gelbes Hydra-
zon, das sich bei 160° zersetzt.

Phenyl-(isochinolyl-1)-keton.

Es entsteht aus Phenyl-magnesinmbromid und Cyan-isochinolin
wie die homologen Kérper. Mit Wasserdampt ist es nicht flachtig. Nach
dem Abdestillieren des Diphenyls wurde ammoniakalisch gemacht nnd mit
Ather extrahiert. Der Atherriickstand destilliert im Vakuum konstant bei
2310 upter 12 mm Druck. Nach einigen Tagen ist das Destillat krystallinisch
erstarrt.

Aus Ligroin erbilt man groBe, farblose, stark lichtbrechende
Tafelo vom Schmp. 76—77°,

0.1170 g Sbst.: 0.3532 g CO,, 0.0500 ¢ Hs0. — 0.1316 g Sbst.: 7.0 cem
N (229, 716 mm).

CisH;;ON. Ber. C 824, H 4.7, N 6.0.
Gef. » 823, » 4.7, » 5.7.

Phenyl-(isochinolyl-1)-keton ist in Benzol, Alkohol und Ather
leicht 16slich, schwerer io Ligroin., Mit Jodmethyl unter Druck auf
100° erhitzt, bildet es kein Jodmethylat.

Universitit Genf, Laboratorium fiir organische Chemie.

384. K. Brand: Uber die elektrochemische Reduktion
organischer Halogen-Verbindungen. II.
(Eingegangen am 14. August 1913.)

Die unsymmetrischen Diaryl-trichlor-athane, Ar; CH.CCls,. gehen
bei der Destillation mit Ziokstaub?) oder aber, wie Elbs?) fand, bei
lingerem Kochen ihrer alkoholischen Losung mit Zinkstaub in Gegen-
wart von Ammoniak und einer Spur von Kupfer unter Verlust des

1) Goldschmidt, B. 6, 990 [1873].
?) Elbs und Forster, J. pr. [2] 39, 299 [1899]; s. a. die Literaturan-
gaben bei den betr. Stilben-Derivaten.
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Chlors und molekularer Umlagerung in die entsprechenden Stilben-
Derivate iiber: Ar; CH.CCly —> Ar.CH:CH.Ar.

Bei dem Versuche, diese Umwandlung mit Hilfe des elektrischen
Stromes auszufiibren, entstand bei Verwendung einer Bleikathode
wider Erwarten aus dem Diphenyl-trichlor-athan (C;H;): CH.CCL in
der Kiilte Diphenyl-dichlor-dthan (CsH;)CH.CHClL, in der
Hitze dagegen vorwiegend der Kohlenwasserstoif (C¢H;):.CiH;.
(Cs Hs)a ).

», p'-Ditolyl-trichlor-ithan liefert unter denselben Bedingungen
neben einem dem Kohlenwasserstoff (CsH;)s Ci Ha (Cs Hs); homologen
Kohlenwasserstoff (CH;.CsHy):.CyH,.(CsH,:.CHs)s in geringer Menge
7, p-Dimethyl-stilben CH;.C¢H,.CH:CH.C; Hi.CH;. p, p'-Dimethoxy-
trichlor-ithan zeigt das gleiche Verhalten wie p, p’-Ditolyl-trichlor-
dthan ¥).

Die weiteren Untersuchungen haben nun gezeigt, dal die Natur
der Reduktionsprodukte der asymm. Diaryl-trichlor-ithane wesentlich
. von der Art des angewandten Kathodenmaterials bestimmt wird. Im
Folgenden seien die an Zink- und Kupfer-Kathoden erhaltenen Resul-
tate mitgeteilt.

Ersetzt man bei der elektrochemischen Reduktion der asymm.
Diaryl-trichlor-éthane die Blei- durch eine amalgamierte Zink-Kathode,
so bleibt die Bildung von Verbindungen der Formel Ar,.C,H;.Ar;
aus. An ihrer Stelle entstehen die entsprechenden Stilben- Abkémm-
linge neben noch Chlor enthaltenden Verbindungen, vorwiegend der
Formel Ar;CH.CHCI,. Allerdings ist die Ausbeute an den Stilben-
Derivaten nur miflig. Soweit sie in heillem Alkohol schwer 16slich
sind, scheiden sie sich zum Teil schon wilhrend der Elektrolyse ab.
Daraus folgt, daB sie wirklich wihrend der Reduktion entstanden sind
und ihre Bildung nicht etwa Reaktionen verdanken, die sich erst beim
Aufarbeiten der Kathodenfliissigkeit abspielen. Uber den Mechanismus
der Stilben-Bildung aus Diaryl-trichlor-ithanen lifit sich etwas Be-
stimmtes noch nicht sagen. Da Diaryl-chlor-ithane bei der Destilla-
tion unter Abspaltung von Salzsiure nach der Gleichung

Ar; CH.CH;Cl —> Ar.CH:CH.Ar + HCI

in Stilben-Derivate iibergehen, kinnte man geneigt sein, den Diaryl-
chlor-ithanen die Rolle von Zwischenprodukten bei der Stilben-Bil-
dung durch elektrochemische Reduktion zuzuschreiben. Bisher sind
aber noch keine sicheren Anhaltspunkte gefunden worden, die fir die
Richtigkeit dieser Auffassung sprechen. Von Interesse ist jedenfalls

) Brand, Z. El. Ch. 1910, 669.
?) 8. die folgende Arbeit von Brand und Matsui.
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die Tatsache, daB die mit Wanderung einer Arylgruppe verbundene
Stilben-Bildung auch bei der nur kurze Zeit in Anspruch nehmenden
Elektro-Reduktion asymm. Diaryl-trichlor-ithane stattfindet.

Nebenbei sei bemerkt, daB beim Ersatz der amalgamierten durch
eine nicht amalgamierte Zink-Kathode Diphenyl-trichlor-ithan zu Di-
phenyl-athan und p,p'-Ditolyl-trichlor-dthan zu Ditolyl-
dthan reduziert wird:

Arg CH.CCI; -+ 6H —> Al'zCH.CHa -+ 3HCI
(Ar = CsH; oder C¢H,.CH;).

Bei dieser Reaktion wird die Zink-Kathode sehr stark angegriffen.

Wesentlich anders verlioft die Reduktion von asymm. Diaryl-tri-
chlor-ithanen an einer Kathode aus Kupter. Sieht man von einer
nur bei der Reduktion des Diphenyl-trichlor-athans in nennenswertem
Umfange beobachteten Nebenreaktion?) ab, so fibrt die Reduktion
der Diaryl-trichlor-dthane an Kupfer in der Hauptsache nach der
Gleichung Ar;CH.CCl; + 2H —» Ar,CH.CHCl; + HCl zu Diaryl-
dichlor-dthanen. Es wird also lediglicb ein Cbloratom durch ein
Wasserstoffatom ersetzt. Iiine weitergehende Reduktion konnte in
bemerkenswertem Mafle nicht beobachtet werden.

Wie frither?) gezeigt wurde, geht Diphenyl-trichlor-athan auch
an Blei lediglicb in Diphenyl-dichlor-dthan iiber, wenn man in der
Kilte reduziert. Fur die in kaltem Alkohol pur wenig ldslichen
Homologen und Anpalogen des Diphenyl-trichlor-athans ist natiirlich
diese Reduktionsmethode ungeeignet. Da nun bei Verwendung von
Kupfer als Kathode die Reduktion auch in der Warme nur bis zu
den Diaryl-dichlor-ithanen fiihrt, so diirfte die Reduktion der Diaryl-
trichlor-athane an Kupfer fiir die priparative Herstellung der Diaryl-
dichlor-athane, die bisher nur synthetisch gewonnen werden konnten,
von Vorteil sein.

Zur Identifizierung wurden die elektrochemisch hergestellten Di-
aryl-dichlor-ithane durch Kochen mit alkoholischer Natronlauge in
die entsprechenden Diaryl-chlor-ithylene?) ibergefiihrt:

Ar;CH.CHCls + NaOH —» NaCl 4 H;0 + Ar, C:CHCL

Bei dieser Gelegenheit sei darauf hingewiesen, daf sich die Di-
aryl-chlor-ithylene in konzentrierter Schwefelsiure mit charakteristi-
scher Farbe ldsen:

) Auf diese Nebenreaktion, bei der zwei Diphenyl-trichlor-ithan-Reste
unter nur teilweiser Beseitigung des Chlors mit einander verkniipft werden,
werde ich spiter zurickkommen.

?) Brand, Z. El. Ch. 1910, 669.

3) Die Literatur ist bei den betr. Diaryl-chlor-athylenen angegeben.
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Diphenyl-chlor-athylen: gelb,

p, p'-Ditolyl-chlor-dthylen: tief orange,

, p-Dimethoxy-diphenyl-chlor-ithylen: tiefrot,
p, p-Didthoxy-diphenyl-chlor-dthylen: tiefrot.

Die entsprechenden gesiittigten Diaryl-dichlor-dthane geben mit
konzentrierter Schwefelsiure keine oder nur eine schwache Farbung, die
aber erst bei lingerer Einwirkung der Schwefelsiure auf die Diaryl-
dichlor-ithane auftritt. Wahrscheinlich wird ubnter dem Einfluf} der
konzentrierten Schwefelsiure aus den Diaryl-dichlor-ithanen Salzsiure
abgespalten unter Bildung von Diaryl-chlor-athylenen, welche die all-
mihlich auftretende Firbung bedingen.

Experimenteller Teil

A. Reduktion an Blei.

Das Bad fiir 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 wihrend der Elektrolyse von kaltem Wasser durch-
flossen wurde. Hierdurch wurde das Entweichen von Alkohol-
dimpfen aus dem Kathodenraum, zwischen Tonzelle und Becherglas,
fast ganz verhindert. In der Tonzelle fanden die Bleianode und ver-
diinnte Schwefelsiure Aufnahme. Der Raum zwischen Tonzelle und
Becherglas nahm die Kathodenflissigkeit und den vor jeder Reduktion
frisch amalgamierten, durchlochten Zinkzylinder von 375 qcm ein-
seitiger Oberfliche auf. Die Kathodeniliissigkeit wurde heifl einge-
fiillt und wahrend der Reduktion durch Erwirmen auf dem Wasser-
bade im Sieden erhalten. Bei einer Stromstirke von 3 A. betrug die
Spannung 10 Volt. Dem Katholyten wurde die fiir die Reaktion

Ar,CH.CCl; +-4H —> Ar.CH:CH.Ar -+ 3HCI

nitige Strommenge zugefiihrt.

Reduktion des Diphenyl-trichlor-athans, (CsHs). CH.CCl; (I)

Die Kathodenllissigkeit bestand aus 30 g Diphenyl-trichlor-athan, 300
ccm Alkohol und 10 cem konzentrierter Salzsiure. Nach Beendigung der
Elektrolyse wurde die Kathodenflassigkeit von dem groBten Teile des Al-
kohols durch Destillation befreit und der mit Wasser versetzte Destillations-
riickstand mit Schwefelkohlenstolf ausgeschiittelt. Die schwefelkohlenstoff-
haltige Losung wurde nach dem Trocknen mit Chlorcalcium, Filtrieren und
Abkiihlen auf 0° so lange mit einer Losung von Brom in Schwefelkohlenstoff
versetzt, bis kein Brom mehr aufgenommen wurde. Sofort schied sich das
Stilben-dibromid in farblosen, seideglinzenden, feinen Nadeln ab, die
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entsprechend den Literaturangaben?!) bei 237 unter Zersetzung schmolzen.
Die mit Brom versetzte Mutterlauge schied eine weitere Menge Stilben-
bibromid aus. Die Ausbeute an Stilbenbibromid betrug nur 49, der zu er-
wartenden Menge. In der Hauptsache enthielt die Reduktionsflissigkeit Di-
phenyl-dichlor-athan.

Reduktion des p,p'-Ditolyl-trichlor-dthans,

4) 1)
(CH,.CsH,); CH.CCl; (II).

Die Kathodenflissigkeit bestand aus 30 g p,p"-Ditolyl-trichlor-4than,
300 ccm Alkohol und 10 cem konzentrierter Salzsiure. Die pach Beendigung
der Reduktion filtrierte Losung schied beim Erkalten die Hauptmenge des ge-
bildeten p,p"-Dimethyl-stilbens in schénen Krystallblattern ab, die abgesaugt
wurden. Von einem Teil des Alkohols befreit, lieferte die Mutterlange beim
Abkiihlen eine weitere Menge Dimethyl-stilben. Auch die Kathode war mit
Dimethyl-stilben bedeckt. Sie wurde mit Alkohol ausgekocht, der Alkohol
abdestilliert und so noch etwas Dimethyl-stilben gewonnen. Aus heiflem
Essigester erhilt man das Dimethyl-stilben in schénen, derben Krystall-
blittern, die den Schmelzpunkt von 179°2) zeigten. Sein Dibromid schmolz
bei 207—208°%). Die Ausbeute an Dimethylstilben betrug etwa 6 9.

Reduktion des ‘[p,p'- Dimethoxy-diphenyl]-trichlor-dthans,

4 1;
(((3%'11 0.CsHy)s C(H.CCla 1. .

Die Kathodenflissigkeit bestand aus 19 g Dimethoxydiphenyl-trichlor-
athan, 300 ecm Alkohol und 10 cem konzentrierter Salzsiure. Schon wihrend
der Elektrolyse schied sich ein Teil des gebildeten p,p'-Dimethoxy-stilbens
ab. Die aus der erkalteten Kathodenlsung auskrystallisierten Krystalle wur-
den abgesaugt und mit heiBem Alkohol gewaschen. Die Kathode war mit
einem dichten Uberzug von Dimethoxy-stilben bedeckt, welcher mit siedendem
Alkohol und siedendem Benzol entfernt und nach dem Verdampfen der Léo-
sungsmittel in fester Forin gewonnen wurde. Aus heiBem Essigester warde das
p,p’-Dimethoxy-stilben in Form schillernder Krystallblittchen gewonnen,
die den Schmp. 212° zeigten. Das Dibromid schmolz bei 145°3). Die Aus-
beute an Dimethoxy-stilben betrag etwa 10°/,. In konzentrierter Schwefel-
sdure lost sich das p,p’-Dimethoxy-stilben mit weinroter Farbe.

Reduktion des [p,p-Didthoxy-diphenyl]-trichior-athans,

(€] (1)
(C2H; 0.CsH,); CH.CCl; (IV).
Die Kathodenflissigkeit bestand aus 35 g Diithoxydiphenyl-trichlor-ithan,
300 g Alkoho! und 10 ccm konzentrierter Salzsiure. Auch hier schied sich

) Zincke, A.198, 127; Wislicenus und Seeler, B. 28, 2696 [1895].

?) Goldschmidt und Hepp, B.6, 1504 [1873]. Elbs und Férster,
J. pr. [2] 39, 299 [1899]. Elbs, J. pr. [2] 47, 46 [1893]. Anschiitz und
Wirtz, B. 18, 1948 [1885]. Buttenberg, A. 279, 337 {1894].

% Elbs, J. pr. [2] 47, 68 [1893); Wiechell, A. 279, 341 [1894); Kopp,
B. 25, 603 [1892)
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schon bei der Elektrolyse ein betrachtlicher Teil des entstandenen Diiithoxy-
stilbens ab. Die Aufarbeitung der Kathodenfliissigkeit geschah genaun so
wie bei der Reduktion des Dimethoxydiphenyl-trichlor-ithans. Die Ausbeute
an Diithoxystilben betrug 109, Aus Essigester wurde es in Form schon
glanzender Krystallblitter gewonnen, die bei 207° schmolzen. Sein Dibromid
zeigte den Schmp. 192°'). In konzentrierter Schwefelsdure ldst sich das
p,p-Didthoxy-stilben mit weinroter Farbe.

B. Reduktion an Kupfer.

Fiir die folgenden Versuche diente das in dem Abschnitt A dieser
Arbeit beschriebene Bad. Die Kathode war ein Kuplerdrahtnetz von
380 qem einseitiger Oberfliche. Bei einer Spannung von 10 Volt be-
trug die Stromstirke 3 A. Im ersten Stadium der Elektrolyse ist
die Wasserstoffentwicklung an der Kathode nur schwach. Fast der
ganze Wasserstoff, der an der Kathode zur Entladung kommt, dient
zur Reduktion des Trichloriithan-Derivats, I[n dem Male, wie dieses
der Reduktion unterliegt, wird die Wasserstoif-Entwicklung stirker.
Hat der Katholyt die der Gleichung

C]aC.CHA!‘z —+ 9H —>» Clz HC.CHA!‘Q -~ HCI

entsprechende Wasserstoffmenge aufgenommen, so wird die Wasser-
stoffentwicklung stiirmisch, fast der ganze an der Kathode entladene
Wasserstoff entweicht jetzt unbenutzt.

Die Elektrolvse wurde auf dem siedenden Wasserbade vorge-
nommen und dem Katholyten das Doppelte der obiger Gleichung ent-
sprechenden Strommenge zugefiihrt.

Als Anpodenfliissigkeit fand durchweg verdiinnte Schwefelsiure
Verwendung.

Reduktion des Diphenyl-trichlor-ithans (s. Formel I).

Die Kathodenflissigkeit bestand aus 28 g Diphenyl-trichlor-athan, 300 ccm
siedendem Alkohol und 10 cem konzentrierter Salzsiure. Beim Erkalten schied
sich aus der Kathodenfliissigkeit ein gelbes Ol ab, von dem die iiberstehende
Flissigkeit abgegossen wurde. Beim Umbkrystallisieren des mehrmals mit
Alkohol ausgekochten Oles aus Eisessig wurde eine in farblosen Krystallen sich
ausscheidende Verbindung erhalten, auf die in einer spiteren Arbeit zuriick-
gekommen werden soll. Aus der von dem Ol abgegossenen Flissigkeit schied
sich beim langeren Stehen eine reichliche Menge Diphenyl-dichlor-athan
in fast farblosen Krystallen ab, die abgesaugt wurden. Durch Befreiung der
Mutterlauge von einem Teil des Alkohols lieB sich die Ausbeute an Diphenyl-
dichlor-athan noch erhohen. Durch mehrmaliges Umkrystallisieren aus sie-

1) Wiechell, A, 279, 343 (1894].



2941

dendem Alkohol erhilt man das Diphenyl-dichlor-ithan in farblosen Blittchen,
welche gemidB den Angaben von Buttenberg!) bei 80° schmelzen.
CiuH12Cl;. Ber. Cl 28.24. Gef. Cl 28.03, 28.00.

Beim Kochen mit alkoholischer Natronlauge ging das Diphenyl-
dicblor-athan in Diphenyl-chlor-dthylen, (CsHs), C:CHCI, iiber
das nach dem Umkrystallisieren aus heilem Alkohol den von Butten-
berg?®) angegebenen Schmp. 420 zeigte.

Das an Kupler gewonnene Diphenyl-dichlor-dthan ist nur schwer
durch Umkrystallisieren von der nebenbei entstandenen, vben erwihnten
Verbindung vollstindig zu befreien. Die Ausbeute an ganz reinem
Diphenyl-dichlor-dthan ist deshalb pur mifig. Aus diesem Grunde
wendet man zu seiner Herstellung zweckméBig die in der ersten Mit-
teilung ¥) beschriebene Reduktion an Blei in der Kilte an.s

Reduktion des p,p'-Ditolyl-trichlor-dthans (s. Formel II).

Die Kathodenflassigkeit bestand aus 30 g Ditolyl-trichlor-athan, 300 ccm
siedendem Alkohol und 10 cem konzentrierter Salzsiure. Aus der erkaltenden
Kathodenlésung fielen cinige Tropfen eines gelben Oles aus, von denen die
Flassigkeit abgegossen wurde. Beim vollstindigen Erkalten schied diese ein
bald erstarrendes O! aus, das nach dem Absaugen.und Umkrystallisieren aus
heiBem Alkohol das von Buttenberg?) beschriebene p,p-Ditolyl-dichlor-
ithan, (CH;.C¢H,) CH.CHCly, vom Schmp. 80¢ gab.

CisHisClo.  Ber. Cl 25.41. Gef. Cl 25.9.

Das Filtrat von dem erstarrten Ol hinterlieB beim Verdampfen des Al-
kohols ein butterartiges Ol, das aus siedendem Alkohol noch eine geringe
Menge des p,p'-Ditolyl-dichlor-athans lieferte. Ein Teil des erhaltenen Ditolyl-
dichlor-athans wurde durch Kochen mit alkoholischer Natronlauge in das
p,p-Ditolyl-chlor-dthylen, (CH;. C¢H,)s C:CHCY, iibergefithrt. Aus heiBem
Eisessig wurde es in den von Buttenberg beschriebenen Nadeln vom Schmp.
67° erhalten.

Reduktion des [p,p'-Dimethoxy-diphenyl]-trichlor-ithans
(s. Formel IID).

Die Kathodenfliissigkeit bestand ans 34 g p,p’-Dianisyl-trichlor-athap,
200 ccm siedendem Alkohol und 10 cem konzentrierter Salzsiuve. Nach dem
Erkalten gab die Reduktionsfliissigkeit eine reichliche Krystallisation, welche
abgesaugt wurde. Eine zweite Krystallisation wurde noch aus der Mutter-
lauge nach dem Abdestillieren des Alkohols gewonnen. Aus heiflem Alkohol oder
beilem Eisessig wurde das [p,p'- Dimethoxy-diphenyl]-dichlor-4than,
(CH_:,O.CGIL)B CH.CHCly, rein erhalten. Es besa8l in ﬁbereinstimmung mit
den Angaben von Wiechell*) den Schmp. 118—114°% Die Ausbeute war
sehr gut.

CmHleClaOz. Ber. Ct 22.8. Gef. 22.2.

) A. 279, 324 [1894). ?) A. 279, 334 [1894).

% Z. El. Ch. 1910, 669. 4 A. 279, 337 [1894],

Berichte d. D. Chem. Gesellschaft. Jahrg. XXXXVI. 189
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Das aus dem Dianisyl-dichlor-ithan durch Kochen mit alkoholischer
Natronlauge gewonnene [p,p’'-Dimethoxy-phenyl}-chlor-ithylen,
(CH,0.Cs H,); C:CHCI, zeigte nach wiederholtem Umkrystallisieren aus heiBem
Alkohol den Schmp. 80—819, wihrend ihn Wiechell zu 760 angibt.

CisHi3C10;. Ber. Cl 1291, Gel. C1 125, 12.6.

Reduktion des [p,p-Difithoxy-diphenyl]-trichlor-dthans
(s. Formel LV).

Die Kathodentlissigkeit hatte folgende Zusammensetzung: 37g p,p'-Di-
phenetyl-trichlor-dthan, 300 cem siedender Alkohol und 10 cem konzentrierte
Salzsiure. Nach Beendigung der Reduktion wurde die gelblich gefirbte,
aber klare Kathodeniliissigkeit in ein Becherglas gegossen. Der Boden dex
Becherglases war nach zwei Tagen mit einem erstarrten (?lkuchen bedeckt
und dariiber fand: sich c¢ine reichliche Ausscheidung von farblosen Krystallen.
Krystalle und Olkuchen lieBen sich ohne Schwierigkeiten getrennt absaugen.
Erstere bestanden aus fast reinem Diphenetyl-dichlor-ithan und
zeigten nach dem Umkrystallisieren aus heillem Alkohol den von Wiec hell')
fir das p,p-Didthoxy-diphenyl-dichlor-dthan, (CH;0.CsH,):CH.
CHC); angegebenen Schmp. 720, Der Olkuchen gab beim Umkrystallisieren
aus Alkohol neben einer sehr geringen Menge des bei 207° schmelzenden
pyp -Didthoxy-stilbens ebenfalls p,p'-Diithoxy-diphenyl-dichlor-iithan
vom Sclunp. 72°. Auch aus der von dem (*lkuchen und den Krystallen abge-
saugten Mutterlauge konnte nach dem Abdestillieren des Alkohols noch etwas
Diathoxydiphenyl-dichlor-ithan erhalten werden. Die Gesamtausbeute war
sehr gut. '

CisH203Cls. Ber. Cl 20.91. Gef. Cl 20.64, 20.71.

Ein Teil des p,p'-Diphenetyl-dichlor-8thans wurde durch Erwirmen mit
alkoholischer Natronlauge in [p,p'-Diathoxy-diphenyl]-chlor-dthylen.
(C2H30.Cs H,)2 C:CHC), iibergefiibrt. Nach dem Umkrystallisieren aus heiflem
Alkohol zeigte es den Schmp. 769, wahrend ihn Wiechell) zu 679 fand.

CisHi90gCl. Ber. Cl L1.71. Gef. Cl 11.5, 11.6.

GieBen, Physikalisch-chemisches Laboratorium der Usiversitiit.

3856. K. Brand und M. Matsui: Uber die elektrochemische
Reduktion organischer Halogen-Verbindungen. III.
(Eingegangen am 14. August 1913.)

Diphenyl-trichlor-ithan liefert bei der kathodischen Reduktion
an Blei in der Siedehitze einen Kohlenwasserstoff CesHi2, der entweder
1.1,44-Tetraphenyl-butio-2, analog Formel 1I, oder aber 1.1,4.4-
Tetraphenyl-butadien-1.2, analog Formel 1II, ist?).

1) A. 279, 338 [1894]. %) K. Brand, Z. El Ch. 1910, 669.



