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222. Horst Baganz und Ernst Brinckmannl): Uber I-Xthoxy-2- 
phenoxy -%then, 11. Mitteil." 

[Aus dem Oganisch-Chemischen Institut der Technischen Universitit 
Berlin- Charlottenburg] 

(Eingegangen am 14. Mkz 1956) 

Durch Anlagerung von Chlomaasemtoff an l-~thoxy-2-phenoxy- 
athen w i ~  auch durch Umsetzung von Phenoxyacetaldehyd-diitthyl- 
acetal mit Phosphorpentachlorid wurde 1-Chlor-1 -iithoxy-2-phenoxy- 
tthan erhalten und zu vemchiedenen gemischten Acctalen des Phen- 
oxyacetaldehyds umgesetzt. Die Anlagerung von Chlor an das Athen 
ergab 1.2-Dichlor-l-itthoxy-2-phenoxy-iithan, aus dem durch Chlor- 
wasserstoffabspaltung 1 -Chlor-1 -iithoxy-2-phenoxy-ithen erhalten 
wurde. 

Um den EinfluB der Athoxy- baw. Yhenoxygruppc auf die C=C-Doppel- 
bindung zu vergleichen, wurde l-~thoxy-2-phenoxy-athen ( I ) 2 )  mit ver- 
schiedenen Reagenzien umgesetzt. Die Anlagerung von trockenem Chlor- 
wasserstoff bei 14" lieferte das nicht unzersetzt destillierbare 1-Chlor-1-athbxy- 
I-phenoxy-athan (IT). Durch Verseifimg zum Phenoxyacetaldehyd konnte die 
Stellung des Chloratoms an dem die Alkoxygruppe tragenden C-Atom nach- 
gewiesen werden. Da das isomere Anlagerungsprodukt, das l-Chlor-2-iithoxy- 
1-phenoxy-athan, nicht beobachtet wurde, scheint die Richtung der Chlor- 
wasserstoffanlagerung durch die Ladungsverteilung an der C=C-Doppelbin- 
dung bestimmt zu werden, d. h. das die Athoxygrupe tragende C-Atom 
besitzt positiven und das die Phenoxygruppe tragende C-Atom negativen 
Charakter. 

a- a+  l l C l  PCI, 
(!,H50.CH: CH. OCZH, --+ C,H50 *CHz 'CHCl.OCZH5 t - C,H,O *CHz.CH(OC,HS)2 

I I1 111 

Wesentlich einfacher konnte I1 durch Umsetzung von Phenoxyacetalde- 
hyd-diathylacetal(II1) mit Phosphorpentachlorid unter Rildung von Phos- 
phoroxychlorid und Bthylchlorid erhalten werden. Ein Angriff des Phosphor- 
pentachlorids an dem die Phenoxygruppe tragenden C- Atom wurde nicht 
festgestellt 3). 

Durch Reaktion der auf beiden Wegen gewonnenen Verbindung I1 mit 
Natriumbutylat in Rutanol wurde in 80-proz. Ausbeute Phenoxyacetaldehyd- 
athylbutylacetal, Sdp., 163", und durch Umsetzung mit Natrium-iithyl- 
mercaptid in Ather in heterogener Reaktion l-~thoxy-2-phenoxy-l-~thyl- 
mercapto-at.han, Sdp.,, 165", in 55-proz. Ausbeute erhalten. 

Der Versuch, aus dem a-Chlorather durch Chlorwasserstoffabspaltung mit 
Kalium-tert.-bufylat &as bisher nur durch sehr muhsame fraktionierte Destil- 

I )  Auszug aus tler Dissertat. Berlin 1965. 
2)  Vergl. I. Mitteil.: H. Baganz  u. E. B r i n c k m a n n ,  Chem. Ber. 86, 1318 [1953]. 
3) Wir glauben, daR daa Verfahren zur Darstellung von a-Chloriithern durch Um- 

setzung von Acetalen mit anorganischen bzw. organischen Siiurechloriden (L. Summers,  
Chem. Reviews 66,301 [1955]) auf Aryloxy- bzw. Alkoxyacetale ausgedehnt werden kann. 
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lation des Isomerengemischs rein erhaltene trans-l-~thoxy-2-phenoxy-athen*) 
zu gewinnen, ergab nur 9.5% der angereicherten trans-Form neben 587; 
Phenoxyacetaldehyd-athyl-tert.-butyl-acetal vorn Sdp.14 142". 

Die Addition von Chlor an I in der Kiilte mit oder ohne Lijsungsmittel ergab 
in fast quantitativer Ausbeutc 1 .2-Dichlor-l-athoxy-2-phenoxy-athan4) (IV). 

.- ____ 

(L K-ferl.-Butylat 
I - --+ C6H50.CHCl.CHCI.0C2H5 pK? C6H,0*CH:CQ.0C,H, 

IV v 

Es nimmt in seinen Eigenschaften die erwtlrtete Mittelstellung zwischen dem 
1.2-Dichlor-1 .Z-diiithoxy- und dem 1 .2-Dichlor-l.2-diphenoxy-iithan5* 6) ein. 
Dampfe des Di-a-chlorathers erzeugen bei langerem Einatmen einen auBer- 
ordentlich hartniickigen Husten'). 

Die Einwirkung von Kalium-tert.-butylat in Benzol bei 0" wie auch von 
in Petrolather suspendiertem Kaliumhydroxyd bei 70-80" auf dm Dichlor- 
athan-Derivat IV crgab im Gegensatz zu I1 keine Substitution, sondern 
fiihrte unter Abspaltung von Chlorwaaserstoff 'In 75- bzw. 60-proz. Ausbeute4) 
zum 1-Chlor-1-iithoxy-2-phenoxy-iithen (V) vom Sdp., 96". Die 1-Stellung des 
Chloratoms wurde durch Hydrolyse bewiesen. Wahrend unter den von S. M. 
McElvain und Ch. H. Stammers)  fur die Hydrolyse des I-Brom-1.2-di- 
athoxy-athens angegebenen Bedingungen - 1 stdg. Kochen unter RiickfluS 
mit Wasser - kaum Verseifung eintrat, konnte die vollstandige Hydrolyse 
von V durch 1sMg. Behandeln mit verd. Natronlauge in der Bombe bei 150" 
erreicht werden. Dabei wurden bei einem Verbrauch von 177 yo Ntltronlauge 
pro Mol. Chloriithen-Derivat 88.3 o/o ionogcnes Chlor, Athanol und Phenoxy- 
essigsaure erhalten, sowie Spurcn Phenol, die durch Hydrolyse aus letzterer 
entstanden sein diirftenQ). Athoxyessigsiiure wurde nicht beobachtet. Als 
Reaktionsverlauf nehmen wir Anlagerung von Wasser an die Doppelbindung 
und anschliefiende Abspaltung von SalzGure unter Bildung von Phenoxy- 
essigsiiure-athylester an*). 

Die katalytische Hydrierung von V in Gcgenwart einer aquivalenten Menge 
Natriumiithylat ergab unter Aufnahme von 2 Moll. Wasserstoff Athylphenyl- 
glykoliither neben 0.92 Mol. ionogenem Chlor. Sie kann jedoch nicht, wie 
wir friiher annahmend), uber IT verlaufen, da dieses nach den oben beschrie- 
henen lteaktionen bei den angewandten Reaktionsbedingungen unter Sub- 
stitution Phenoxyacetaldehyd-diathylacetal geliefert hiitte. Vielmehr ist an- 
zunehmen, daB zunachst eine reduktive Abspaltung des C1 unter Bildung 
\-on I erfolgt, das dann zum Athylphenyl-glykolather weiterhydriert wird. 

4 )  H. Baganz 11. E. Brinckmann,  Saturwi&nscheften 41,427 [1954]. 
5 )  H. Baganz u. 1'. K l inke ,  Cheni. Ber. 88, 1649 [1955]. 
6 )  H. Baganz,  W. Hohmann u. J. Pflup, Chem. Ber. 86,615 [1953]. 
7 )  H. Fiesselmann u. F. Horndler,  Chem. Ber. 87,911 [1954]. 
n, J. ilmer. chem. SOC. 76,2154 119531. 
!I)  F. Fischer u. \V. Gluud,  C.191911,516. 
Chemisehe Berichte Jahrg. 89 100 
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Die IR-Spektren der Verbindungen 1 und V, die mit einem Perkin Elmer, Mod. 21, 
in Ihsungen 1:60 (im Bereich 1-8 p in Tetrachlorkohlenstoff, von 8-15 p in Schwefel- 
kohlenstoff) aufgenominen wurden, weisen die fur dio C=C-Valenzschwingungen charek- 
kristischen Banden bei 1682 cm und die Banden tier C-O-C-Srhwingungrn hei 1233 
his 1050 cm-l aufl0). 

- -- - - - . -- - - -. - - - - - - - 

Beschreibung der Versiiche 

I-Chlor-l- i i thoxy-2-phenoxg-Bthan (11): n) In 33 g (0.2 Mol) gut getrocknet.es 
und auf 0" gekiihltes I-Athoxy-2-phenoxy-athen (I) wurde unter Feuchtigkeitsaus- 
schlul3 so schnell getrockneter Chlorwassers toff  eingeleitet, da13 die Temperatur in) 
Kolben 15" erreichte und wahrend 1.5 Stdn. konstant blieb. Die Aufnahme an Chlor- 
wasserstoff betrug nwh Absaugen des Cberschusses 95% der Theorie. Hei dern Versuch 
einer Vakuumdestillation unter Stickstoff wurden unter Schwarzfarbung des Kolben- 
inhalts nur Destillatc voni Sdp., 113' bzw. Sdp.,,-,, 134' mit dem ng 1.5155-1.5180 cr- 
halten, deren Chlorgehalt 12% (theoret. 17.67% CI) nicht uberschritt.. Von einer b i n -  
tlarstellung durch Destillation wurde (laher Abatand genommen. Das Kohprodukt ist 
cine wasserhelle Fliissigkcit, die an der Luft gcrinefiigig raucht. 

Zur Verseifung wurden 700 mg des Itohprodukteb iiher Nacht mit 2 ccm M'asser stelien- 
gelassen, danach mit etwas Satriumacetat venetzt und unter mehrfacheni Umschiitttln 
noch 3 S u n .  bei Zimmertemperatur belassen. Aus der wkDrigen Phase wurde nach Zu- 
gabe von Semicarbazid-hydrochlorid tlas Semicarbazon dcs l'henoxy-acctaldehyds ge- 
fkllt, Schmp. und Misch-Schmp. mit dem ails Phenoxyacetaldehyd erhaltenen Semi- 
carbazon 147.5" (CH,OH) (Lit.I1) : 145'). 

b ) D ur c h U m  s e t z un  g v on P h e n o x y a c e t a1 d e h y d - d i a t h y 1 ace  t a 1 (111) 1x1 it  
Phosphorpentachlor id :  Zu 200 g (0.96 Mol) P h o s p h o r p e n t a c h l o r i d  wurrlen unt.rr 
Kiihlung, Ruhren und FeurhtigkeitsausschluD langsam 210 g (1 Mol) 1 1 1 2 )  gegehen. 

Zur Bcendigung der Reaktion wurde noch 4 Stdn. bei Zimmertemperatur weiter- 
geruhrt. Von dem gebildeten hhylchlorid wurden durch Destillation bei Sormaldrurk 
10 g isoliert, dcr Rest wurde i. Vak. bei Ziinmertemperatur abgesaugt.. Durch Erhitzen 
des Reaktionsgemisches bei 15-18 Torr im Bad von 65' wurden 127 g einer bei 25-W 
siedenden Fluwigkeit erhalten, die diirvh Fraktionierung unter Bornialdruck neben wenig 
Phosphortrichlorid 120 g Phosphoroxychlorid vom Sdp. 105-106" ergab. das durch Hy- 
drolyw und Fiillung der Phosphorskure mit Ammoniummolybdat. identifiziert wurtle. 
I)er Ikstillationsruckstand bcstand aus 21 I g rohem, durch Phosphoroxychlorid verun- 
reinigtem 1-Chlor-l-athoxy-2-phenoxy-athan (11). Bei dem Venuche, das Phos- 
phoroxychlorid vollstitndig zu entfernen, wurden bei einem Ansatz ron 0.2 Mol zwar 
30 g Phosphoroxychlorid (9804 (1. Th.) erhalten, jedoch zersctzte sich das Reaktionr- 
produkt dabei vollkommen oberhalb einer Radtemperatiir ron 85". 

Phenoxyacetaldehyd-athylbutylacetal: An 33 g (0.2 Mol) 1 -$thoxy-.'- 
p h e n o x y - a t h e n  (I) wurden, wie vorstehend unkr  a) beschriehen, 5.9 g (0.16 Mol) 
( lhlorwassers toff  (80% d. Th.) angclagert. I)er gebildete a-Chlorather wurde in tler 
Eiskiilte unter Ruhren zii einer Liisung von 7 g Natrium in 125 ccm B II t a n o 1 (0.3 Mol 
Natriumbutylat) zugetropft, wobei das gebildete Natriumchlorid schon Zuni groDten Teil 
clusfiel. Nach liingerem Stehenlassen wurde der Ansatz zusamnien niit Glaswolle in einen 
Kolben gegeben und alle fluchtigen Bestandteile bei 10-11 Torr iind einer Bndteruperatur 
von 100-290" in eine mit Nis-Kochsalz-Mischung gekuhlte Vorlage abdestilliert. Aua 
tliesem Destillat wurden durch nochmalige Fraktionierung i. Vrtk. neben nicht umgesetz- 
tern Butanol und 8 g Vorlauf rom Sdp.,,-,, 130 -163" (zum grijRten Teil nicht umpesetz- 

10) Hm. Dr. S p c c h t ,  Garungsmittelinstitut Berlin, danken wir fur die Aufnahiiten 
der IR-Spektren. - Es ist vorgesehen, dic Spektren in der vom Institut fur Spektro- 
ohemie und Angew. Spektroskopic, Dortmund- Aplerbeck, herausgegebenen und in Biildt. 
im Verlag Chemie erschcinenden Randlochkart,ei niedenulegen. 

11) M. R o t h a r t ,  Ann. Chimie 1934 I ,  479. 
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tes I) 30.5 g Phenoxyacetaldehyd-athylbutylacetal vom Sdp.,, 163' erhalten; 
Ausb. SOY0, bez. auf angelagerten C'hlomasserstoff: ng 1.4792, d: 0.979, MR bcr. 68.83, 
gef. 69.08. 

C,,H,,O, (238.3) Ber. C70.55 -9.30 Gef. C70.12 H9.24 

-__ 

Die Verbindung ist cine wasserhelle Flussigkeit mit einem schwach an Butanol er- 
innernden Geruch. Sie ist mit allen organischen Lijsungsmitteln mischbar, in Wasser 
unloslich und zeigt gegen Laugen und Sauren das Verhalten eines Acetals. Bei der ana- 
logen Umsetzung mit dem nach b) hergestellten IT betrug die Ausb. nur 61%. 

1 -Athoxy-2-phenoxy- 1 -iithylmercapto-Lthan: Zu einer Suspension von 0.26 
Mol Nat r ium-a thylmercapt id  in Ather - hergestellt durch Liisen von 6 g Xatrium in 
einer Mischung von 25 g Mercaptan und 100 ccm Ather - wurden unter ltiihren und Eis- 
kiihlung 32 g (0.145 Mol) mit Phosphoroxychlorid verunreinigtes I1 gegeben. Zur Re- 
endigung der Reaktion m d e  24 Stdn. bei Zimmertemperatur weitergeriihrt. Die Airf- 
arbeitung erfolgte, wie beim Phenoxyacetaldehyd-athylbutylawtal angegehen. Bei der 
fraktionierten Vak.-Destillation wurden folgende Fraktionen erhalten: 1. Sdp.,, 55-65O. 
5 g (wahrecheinlich Diiithyldisulfid); 2. Sdp.,, 160-164', 7 g. Vorlauf; und 18 g 1 -Ath- 
oxy-2-phenoxy-1-ithylmercapto-athan vom Sdp.,, 165', Sdp., 134' (Drehband- 
kolonne), nz 1.5229, d: 1.046, MR bcr. 65.57, gef. 66.09; Ausb. 55%. 

C,,H,,O,S (226.3) Ber, S 14.17 Gef. S 14.50 
Die Verbindung ist eine wasserhelle Fliissigkeit mit nur schwach an Thioather erinnern- 

dem Geruch. Sie ist loslich in allen organischen Lijsungsmitteln und unloslich in Wasser. 
Wahrend sie gegen h u g e  unempfhdlich ist, wirken Siuren verseifend. 

P hen o x y a c e t a Id e h y d - ir t h y 1 - 1 ert. - b u t  y la c e t a 1 : In eine Suspension von 116 g 
Kalium-tert .-butylat  (0.61 Mol -t 0.6 Mol Kristallalkohol) in 1$Occm Benzol wurden 
in der I(i1ta 71 g (0.33 Mol) mit Phosphoroxychlorid venmreinigtes I1 eingetropft und 
dann noch 2 SMn. wcitergertihrt. Die Natriumchlorid-Abscheidung, die nur gering war, 
verstiirkte sich erst nach 2stdg. Kochen unter RiickfiuS. Die Aufarbeitung geschah, wic 
beim Phenoxyacetaldebyd-cithylbutylacetal beschrieben. Nach mehrmaliger Fraktionie- 
rung iiber eine Drehbandkolonne konnten folgende Raktionen erhaltcn wcrden : 

1. Sdp., 137", I, ng 1.5180-1.5210, Ausb. 5 g (9.5% d. Th.), 
2. Sdp.,, 120-141". 6 g Zwischenfrektion und 
3. Sdp.,, 134" (Drehbandkolonne), 

ace ta l ,  Sdp.,, 142", nB 1.4786, 
(58% d. Th.). 

P he  no x ya ce t a1 d e h y d - cit h y 1 - t e r t .  ~ b u t y 1 - 
0.980, M R  ber. 68.45, gef. 68.92; Ausb. 41 g 

C,,H,,O, (238.3) Ber. C 70.55 H9.30 Gef. C 70.09 H9.31 
Die Verbindiing ist eine schwach nach Butanol riechende, waserhelle Flussigkeit 

mit Eigenschaften, die anderen gemischten Acetalen gleichen. 
1.2 - Dic hlor - 1 - a t  ho x y - 2 - p he no x y- B t han  (IV) : Unter E'euchtigkeitsausschIuB 

wurden an 42 g (0.256 Mol) trockenes I in 50 ccm Petroltither (Sdp. 50-80°) oder ohne 
Liisungsmittel unter Eis-Kochealzkiihlimg bei -15 bis -5' 17.5 g (96% d. Th.) Chlor 
angelagert. Nach Absaugen den Petrolathers i. Vak. wurden durch fraktionierte Destil- 
lation unter FeuchtigkeitsausschluD uber eine von auDen gehcizte Widnrer-Spirale 44.5 g 
(77% d. Th.) I V  erhalten; Sdp.,, 148", n5 1.5203, di5 1.2176, MR ber. 57.98, gef. 58.73. 

C l o H , ~ O ~ C ~  (235.1) 
IV ist einc farblose Flussigkeit von rettichartigem Geruch. Seine Diimpfe rufen einen 

hartniickigen Husten hervor. Frisch destilliert raucht die Substanz an der Laft nicht 
und ist in trockenen, gut verschlossenen Flaschen liingere Zeit haltbar. Wird das Roh- 
produkt nicht sofort umgesetzt, 80 muB der Di-a-chloriither destilliert werden, da bei 
Proben, die liingere %it nach der Chlorierung gestanden haben, beim Destillieren mit 
heftigem Verpuffen zu rechnen ist. Pmben, die liingor als 6-10 Stdn. gestanden haben, 
sind deshalb zu verwerfen. 

Ber. C 51.09 H 5.15 C130.13 Gef. C 51.31 H 5.29 C1 30.50 

1 - Chlor - 1 - a t  hoxy- 2 - phenoxy - a t  hen (V) 
a) A u s  1.2-Dichlor-1-iithoxy-2-phenoxy-iithan (IV) mi t  Kalium-tert.- 

b u t y l a t  in  Renzol: Ineine Suqmnsionvon 153g K a l i u m - t e r t . - b u t y l s t  (1Mol 
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i 0.5 Mol Kris~llalkohol) in 200 ccm Benzol wurden unter Ruhren und Feuchtigkeits- 
ausschluD 170 g (0.72 Mol) rohos IV eingetropft. AnschlieBond wurde weitere 2 Stdn. 
geriihrt und nach l2stdg. Stehenlaasen das tert.-Butanol und Renzol durch Durchsaugen 
von trockener Luft entfernt. Aus dem Riickstand wurden bei 4 Torr 120 g rohes V 
erlialten; Sdp., 96", ng 1.5288, &f 1.127, MR ber.52.65, gef. 54.09; Ausb. 75% d. Theorie. 

C,,H,,O,CI (198.6) Ber. C 60.46 H 5.58 C117.85 Gef. C 60.25 H 5.40 Cl 17.86 
Das 1 - C h 1 o r  - 1 - a t  h o  x y - 2 ~ p h e  n o  x y - t h e  n ist eine wasserhelle, geruchlosc? 

Flussigkeit, die mit organischen Losungsmitteln mischbsr, in Weseer unloslich ist. Bro:n 
in Tetrachlorkohlenstoff wird sofort addiert. Im Wasserstrahlvakuum ist die Substmz 
nicht unzersetzt destillierhar, da Radtemperaturen uber 130--140" vcrmiedcn werden 
miisacn. 

b) Mit  g e p u l v e r t e m  K a l i u m h y d r o x y d  i n  Benzin:  Zo 60g (1.05 Mol) gepul- 
vertem Kaliumhydroxyd, in Petrolither (Sdp. 80-1 10") suspendiert, wurden bei 65 bis 
70" langsam unter Ruhren 78 g (0.3 Mol) IV zugetropft. Nach lstdg. Ruhren bei 80" 
wurden Kaliumhydroxyd und Kaliumchlorid abgesaugt und drta Piltrat, wic linter a) an- 
gegeben, aufgearbeitet ; Ausb. 60y" d. Theorie. 

Verseifong v o n  V: 1 g (0.00504 Mol) V wurde mit 20 ccm ca. InXaOH (0.0199 Mol) 
nntl 20ccm Waaser 1 Stde. in einer Stahlbombe auf 150" erhitzt. Von der mit Wasser 
auf 100 ccm aufgefiillten Reaktiomlosung wurden 10 ccm rnit n12, HCl gegen Phenol- 
phthalein titriert. Der Verbrauch von 22 ccm entaprach einem Vcrbrauch von 0.089 
Mol = 177% Xatronlauge fiir die Vorseifung (bezogen auf die Einwaage). Znr Ikstim- 
mung des ionogenen Chlors wurden weitere 10 ccm Verstrifungslosung nach Ansauern mit 
verd. Salpetersiiure potentiometrisch titriert. Es wurden 4.45 ccm 0.1 nAgNO, verbraucht. 
Dies entapricht 157.8 mg C1 oder 88.3% C1 fur die Gesamtmenge. Die restlichen 80% 
der Lusung wurden stark natronalkalisch gemacht und das Wasem und der Alkohol 
weitgehend i. Vak. abdestilliert, wobei ollerdings ein Teil des Alkohols verloren ging. Im 
Uestillat wurde der Alkohol nach B. Rosman") mit Kaliumpermanganat bestimmt. 
Es wurden, auf die Gesamtmenge umgerechnet, 112.5ccm O.lnKMn0, verbraucht = 86 mg 
Xt,hanoI, entspr. 37 %. 

9-.10 und Kinleiten ron 
Kohlendioxyd erschopfend ausgeiithert. In  der atherischen Losung konnten na'ch -4b- 
treiben dcs Athers ca. 20 mg Phenol als 2.4.6-Tribrom-phenol, Schmp. 95-98', nacli- 
gewiesen werden. Die auegeatherte Iijsiisnng wurde sodann stark salzsauer gemacht, erneut. 
auspeathert und ergab dann 390 mg Phenoxyessigsiium (auf die Gesanitmenge berechnct ), 
Schmp. und Misch-Schmp. 98". 

Hydrier i ing v o n  V: 1.917 g (0.00965 Mol) V nahmen in hhanol  in Gugennart \-on 
0.01 Mol Natriumathylat iind Raney-Kickel bei 20" 446 ccm Wassers t ,off  (198% d.Th.) 
auf. 1)as ausgeschiedene Natriumchlorid wurde zusammen mit dem Raney-Nickel ab- 
filtriert und mit Waaser aus dem Niederschlag ausgewaschen. Die potent.iometrische 
Titration ergab 300.7 nig C1. Nach dem Verdampfen des Alkohols aub: dem Filtrat wurde 
in -4ther aufgenommen und die ather. Liisung mit Wasem gewaschen. Die potentio- 
inetrische Titration dieses wiiBr. Auszugs ergab weiter 12.06 mg CI, so daB also insgesanit 
313 mg ClO = -  92% d. Thcorie erhalten wurden. Aus dcr iither. Losung wurden nacli 
1)estillation in einer Kleinapparatur 950 mg dthylphenyl-glykolither, Sdp.,,, 2205, 
, r d E  1.500'7, iaoliert. 

Bag an z , B r i n c kma n n : 1 -A'thox y-2-phenox y-tithen ( I I  .) 
~ ~ ~ 

Die verbliebene Losung nurde nach dcm Einstellen auf 

I ? )  in: K. H. Baiicr, Die orgnnische iliialyse, Akademie Verlag Leipzig 1950, S. '71. 




