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des Brechungsindex und der Dichte wurden in unveranderter Form von E. WElSS9) iibernom- 
men. Die Auswertung der MeBergebnisse erfolgte nach dem Verfahren von HEDESTRAND. 

Bei den MeBergebnissenvenveMeten wir die folgenden Abkiirzungen : x2 = Molenbruch; Ap12, 

A E I ~  und A,n212 = Anderung der Dielektrizititskonstanten, der Dichte und des Quadrates des 
Brechungsindex; (I, b und c = Steigungen der Dielektrizitltskonstanten-, Dichte- und der 
n2-Konzentrationskuren; P~CZJ = gesamte Molpolarisation der gelasten Substanz; ,P, = 

Elektronenpolarisation f i r  die Na,-Linie; p = Dipolmoment in Debye. Der Index 2 bezieht 
sich auf die geloste Substanz, der Index 12 auf die Losung. Die angesetzte Atompolarisation 
ist in Prozenten der Elektronenpolarisation als Index von p geschrieben. Die Fehlergrenzen der 
MeBergebnisse wurden nach dern graphischen Verfahren bestimmt. Die zur Berechnung er- 
forderlichen Molekulargewichte wurden den Konzentrationskurven der Molekulargewichte 1) 

entnommen. Nur unter Beriicksichtigung dieser Molekulargewichtswerte erhalt man lineare 
Kurven. 

9) Z. anorg. allg. Chem. 287, 223 [1956]. 
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Versuche, Dehydrobenzol in einer Diels-Alder-Reaktion an Acridin zum Aza- 
triptycen (I) anzulagern, ergaben nicht das erwartete Resultat. Man isolierte 4- 
Phenyl-acridin (IV) und Reduktionsprodukte des Acridins sowie des N-Phenyl- 
acridons, deren Bildungsweise gedeutet wird. AbschlieDend erorterte Varianten 
mit o-Silber-fluorbenzol und Acridiniumderivaten fihrten ebenfalls nicht zum 

Ziel. 

Die Beobachtung, daD Dehydrobenzol als dienophile Komponente mit Anthracen 
in glatter Reaktion Triptycen (I, CH statt N) bildet I), lud dazu ein, die Diels-Alder- 
Addition auf Acridin als Dien zu ubertragen - mit dem Ziele, das noch unbekannte 
Aza-triptycen I zu praparieren: 

I 

Die Aussicht auf ein Gelingen des Vorhabens war nicht giinstig, da Acetylen- 
dicarbonsaureester, der sich mit Anthracen in der erwarteten Weise vereinigtz), mit 

1) G. W I ~ G  und R. LUDWIG, Angew. Chem. 68, 40 [1956]; G. WITTIG und E. BENZ, 

2 )  0. DIELS und K. ALDER, Liebigs Ann. Chem. 486, 191 [1931]. 
Chem. Ber. 91, 882 [1958]. 
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Acridin in Alkohol die Pseudobase I1 liefert, die an der Luft in das Acridon I11 
ubergeht3). 

9 
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Die Umsetzung von o-Fluor-brombenzol mit Magnesium in Tetrahydrofuran, bei der 
ein intermeditires Auftreten von Dehydrobenzol zu vermuten ist, lieferte bei gleich- 
xitiger Anwesenheit von Acridin ein Ham, aus dem sich acht Verbindungen iso- 
lieren liekn, aber nicht das gewiinschte Aza-triptycen. 

Bei der Aufarbeitung des Harm wurde zunachst in Ausbeuten bis zu 27% eine 
in den gebrauchlichen organischen Solvenzien und in Suren unlosliche farblose 
Substanz abgetrennt, die sich als identisch mit dem bei 249" schmehnden 9.10.9"- 
Terrahydro-biacridyl- (9.9') (VIII) erwies. Da Acridin mit Magnesium und Magnesium- 
bromid4) in Tetrahydrofuran dasselbe Reduktionsprodukt V M  bildet, diirfte es aus 
der Grignard-Reaktion - abseits von entstehendem Dehydrobenzol - hervorge- 
gangen sein. 

Vom verbleibenden atherliislichen Anteil der Reaktionsprodukte wurden die vor- 
handenen Basen mit Saure ausgezogen und chromatographiert. Hierbei isolierte man 
eine bei 122-122.5" schmelzende hellgelbe Verbmdung (2% d. Th.), die sich als 
identisch mit 4-Phenyl-acridin (IV) erwies. Das Vergleichspriiparat wurde entsprechend: 

(J;+ HzN Q - aq N - QcQ N 
C6HS C6HS IV C6HS 

durch Umsetzung von o-Formyl-cyclohexanon mit o-Amino-biphenyl und durch 
nachfolgende Dehydrierung des Kondensationsproduktes mit Palladium auf Tier- 
kohl&) gewonnens) . 

Die von den Basen befreite atherische Liisung schied nach liingerem Stehenlassen 
an der Luft N-Phenyl-acridon (4%) ab, das auch beim Chromatographieren der neu- 

3) R. M. ACHEWN und M. L. BURSTALL, J. chem. SOC. [London] 1954,3240; R. M. ACHE- 
SON und C. W. JEFFORD, ebenda 1956, 2676; E. DE BARRY BARNETT und Mitarbb., J. chem. 
SOC. [London] 1934, 1224. Der unseres Wissens einzige Fall einer Diels-Alder-Reaktion rnit 
einem Dien, das N als Kettenglied enthalt, ist die Anlagerung von Styrol an Dehydro-indigo 
zum N.N-StyroEindigo; R. PUMMERER und H. FIESSELMANN, Liebigs Ann. Chem. 544, 210 
[ 19401. 

4) Vgl. M. GOMBERG und W. E. BACHMANN, J. Amer. chem. SOC. 52,2455 [1930]. 
5 )  V. A. Pernow. J. chem. SOC. [London] 1942,695. 
6 )  AuDerdem wurde in Ausbeuten unkr 1 % eine bei 265.5-266" schmelzende, gelbe Ver- 

bindung CszHzoNz isoliert, die in SBure wie das 4-Phenyl-acridin und UnverPndert zuriick- 
gewonnenes Acridin laslich ist. Es handelt sich offenbar um ein Phenyl-biacridyl, dessen 
Phenyl-Position in einem der ankondensierten Benzolkerne nicht ermittelt wurde. 
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tralen Anteile auftauchte. Im Zuge dieser Trennungsoperation erhielt man ferner- 
hin in Ausbeuten bis zu 10% d. Th. bei 230-232' (Zers.) schmelzendes IO.IO'-Di- 
phenyl-9.10.9'.10'-tetrahydro-biacridyl-(9.9') (X),  dessen Struktur durch oxydativen 
Abbau bewiesen wurde. Mit Chromsaure in Eisessig wurde es augenblicklich zu 
N-Phenyl-acridinium-chromat oxydiert, das bei alkalischer Aufbereitung an der Luft 
allmahlich in N-Phenyl-acridon uberging. Weiterhin lieB sich X rnit Jod uber eine 
Titration in benzolischer Liisung quantitativ in das rostrote N-Phenyl-acridinium- 
perjodid iiberfuhren, das auch aus N-Phenyl-acridan mit Jod gebildet wird7). 

AuDerdem konnte eine bei 158-162" schmelzende Verbindung bis zu 13 % isoliert 
werden, bei der es sich ihrer Zusammensetzung C ~ ~ H B N ~  zufolge um das 10-Phenyl- 
9.10.9'.10'-tetruhydro-biacridyl-(9.9') (IX) handeln muD. Hiermit in ubereinstim- 
mung liefert IX bei der Oxydation rnit Kaliumpermanganat N-Phenyl-acridon und 
Acridin. 

Mit der Aufklgrung der isolierten Verbindungen lassen sich die Vorggnge rekon- 
struieren, die zu ihrer Entstehung fiihren. Das bei der Umsetzung von o-Fluor-brom- 
benzol mit Magnesium entstehende Dehydrobenzol, das - sofern es frei auftritt - in 
seiner dipolaren Grenzform wirkt, greift in elektrophiler Substitution Acridin an, 
wobei 4-Phenyl-acridin (IV) gebildet wird: 

\J 
Da nach der von D. A. BROWN und M. J. S. DEWARB) berech- 
neten Ladungsverteilung im Acridin (nebenstehende Formel) 
auaer dem 4-Kohlenstoffatom, also der Orthoposition des im 
Acridin eingebauten Anilin-Systems, nur der Stickstoff negativ 
aufgeladen ist, vereinigt sich in einer nebenher gehenden him&- 
reaktion Dehydrobenzol auch mit dem freien Dublett am Hetero- 
atom, wobei das Zwitterion V entstehts) : 

o/"" R 

VI1 
VI 

7) F. ULLMANN und R. MAAG, Ber. dtsch. chem. Ges. 40, 2518 [1907]. 
8) J. chem. SOC. [London] 1953. 2410. 
9 )  Nach W. A. WATERS und D. H. WATSON, J. chem. SOC. [London] 1959, 2082, 2085, 

greifen Radikale, wie das Benzyl-Radikal, Acridin ausschlieDlich in der 9-Position an. 
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V, bzw. dessen magnesium-organisches Derivat VI 10) werden nun im Zuge der Grig- 
nard-Reaktion zum isolierten N. N'-Diphenyl-tetrahydro-biacridyl X reduziert. Dieser 
ProzeR ist analog der oben erwiihnten Umwandlung von Acridin in Tetrahydro- 
biacridyl VIII, die - wie bereits friiher nachgewiesen") - uber relativ langlebige 
Radikale vom Typ VII (hier R = MgBr) verlauft. Da in der Grignard-Liisung zwei 
verschiedene Radikale M1 mit R = MgBr und R = C6H4. MgBr vorhanden waren, 
muRten nebeneinander drei Kombinationsprodukte gebildet werden, die bei der nach- 
folgenden Hydrolyse in die erhaltenen Verbindungen VIII, IX und X ubergingen: 

H C6Hs C6Hs 

H 

I I 
1X H x C6HS 

I 
VIII H 

Da weiterhin IX - im Gegensatz zum resistenten X - durch Kaliumpermanganat zu 
Acridin und N-Phenyl-acridon abgebaut wird, ist die oben beschriebene langsame Bil- 
dung der letzteren Verbindung der Oxydation von IX durch Luftsauentoff zuzu- 
schreiben. 

Erwahnt sei schlieRlich, daR bei der Aufarbeitung des Grignard-Ansatzes im 
Chromatogramm als weitere Produkte Triphenylen (2%) und Spuren von 2-Fluor- 
biphenyl gefunden wurden, die Folgeprodukte der Einwirkung von Magnesium auf 
o-Fluor-brornbenzol sind. 

Die Ausbeute an 2-Fluor-biphenyl steigerte sich auf 28 % d. Th., wenn man aus o- 
Fluor-brombenzol und Butyl-lithium bei -70" praparierttx o-Lithium-fluorbenzol1*) 
auf Acridin einwirken lie& das dabei praktisch unangegrsen blieb. Hielt man 
in einem zweiten Ansatz die Temperatur mehrere Stunden lang auf -70", dann isolierte 
man stattdessen in 37-proz. Ausbeute 2-Fluor-2'-brom-biphenyl13), das offenbar aus 
zuniichst entstehendem 2-Fluor-2'-lithium-biphenyl und Fluor-brombenzol entspre- 
chend: 

+ C6H4FBr - 
hervorgegangen war. 

Da unter den bislang gewiihlten Bedingungen Reduktionen des Acridins und seiner 
Folgeprodukte den Reaktionsgang - wie erortert - storten, versuchte man weiter- 
hin, o-Silber-fluorbenzof ( X I )  mit Acridin zur Umsetzung zu bringen. Das bei -70" 

10) Vgl. G .  WITTIG und E. BENZ, Chem. Ber. 92, 1999 [19591. 
11) K. LeHMsmDT, W. BRUNS und H. KLEE, Ber. dtsch. chem. Ges. 69, 2399 119361. 
12) H. GILMAN und R. D. GORSICH, J. Amer. chem. SOC. 77, 3919 119551; 78, 2218 119561. 
13) Sein IR-Spektrum zeigte nur o-disubstituiertes Benzol an. 
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hergestellte o-Lithium-fluorbenzol lieferte zwar mit Silberbromid XI, das aber bei 
Raumtemperatur nicht zu Dehydrobenzol und Silberfluorid zerfiel, sondern in einer 
ULLMAm-Reaktion 2.2'-Difluor-biphenyl(77 % d. Th.) bildete: 

' 'Ag 'F d' 
XI 

Das aus o-Lithium-fluorbenzol und Quecksilber(II)-chlorid erhaltene Bis-[o-fluor- 
phenyll-quecksilber erwies sich als erheblich stabiler als XI und ging erst beim Er- 
hitzen mit Silberpulver in 2.2'-Dij%or-biphenyl(94 % d. Th.) uber. In Abwesenheit von 
Silberpulver zersetzte es sich bei tagelangem Erhitzen auf 250" zu farblosen amorphen 
hodukten, ohne daB Triphenylen, das ,,Leitfossil" des Dehydrobenzols, aufzuhden 
war. 

Eine letzte Moglichkeit, zu Aza-triptycen zu gelangen, bot sich rnit der Blockierung 
des die Diels-Alder-Reaktion storenden Dubletts am Acridin-Stickstoff. Wiihrend 
Komplexbildner, wie Lithiumbromid oder Triphenylbor, zu wenig wirksam waren, um 
die Umsetzung von Dehydrobenzol rnit Acridin in andere Richtung zu lenken, 
fiihrten die Reaktionen vom Aminoxyd bzw. Jodmethylat des Acridins rnit Dehydro- 
benzol zu undefinierbaren Gemischen. 

BESCHREIBUNG D E R  VERSUCHE 

Umsetzung von o-Fluor-phenyl-magnesiumbromid mit Acridin 

Zu 8.8 g (45 mMol) Acridin und 0.9 g (36 mGrammatom) Magnesium in 20 ccm absol. 
Tetrahydrofuran lieI3 man 5.25 g (30 mMol) o-Fluor-brombenzol in 5 ccm Tetrahydrofuran 
zutropfen, wobei sich die Reaktionslbsung unter schwachem Sieden dunkelbraun farbte. 
Nachdem die Mischung noch 45 Min. erhitzt war, zog man das Lbsungsmittel i. Vak. ab. 
Der verbleibende Sirup wurde rnit 2 n HCI zersetzt, in 250 ccrn Ather und 700 ccm SalzsPure 
aufgenommen und abgesaugt. Nach Auskochen des ungelBsten Anteils rnit Salzsaure 
fugte man die abfiltrierte LBsung zum salzsauren Extrakt und kochte den Riickstand je 
zweimal rnit 15 ccm Chloroform und Methanol aus. Ungelbst blieben bis zu 27 % 9.10.9'.10'- 
Tetrahydro-biacridyl-(9.9'), das nach Umkristallisation aus Dimethylformamid bei 249" 
(Zers.) schmolz (Mischprobe rnit Vergleichsprlparat 14)). 

Die uther. L6mng wurde Uber Natriumsulfat getrocknet und vom Solvens befreit. Der 
verbleibende Sirup (5  g) wurde in Cyclohexan uber Aluminiumoxyd chromatographiert und 
eluiert. In den ersten Fraktionen befanden sich einige KrisWchen o-Fluor-bighenylvom Schmp. 
72-73", die, mit einer authent. Probe gemischt, ohne Depression schmolzen. Die weitere 
Fraktion bestand aus 10.IO'-Diphenyl-9.10.9'.IO'-tetrahydro-biacridyI-(9.9') (bis zu 10 %), das 
nach Umkristallisation aus Essigester bei 230 -232" unter Braunung schmolz. 

C3gH2gN~ (512.6) Ber. C 89.03 H 5.51 N 5.47 Gef. C 89.09 H 5.79 N 5.54 
Mol.-Gew. 508 (nach RAST in Campher) 

AnschlieDende Eluierung rnit Tetrachlorkohlenstoff lieferte 1 % Trighenylen vom Schmp. 
193 - 195" (Mischprobe). In den letzten Fraktionen rnit Benzol fanden sich gelbe Kristalle 

14) K. LEHMSTEDT und H. HUNDERTMARK, Ber. dtsch. chem. Ges. 63, 1237 [1930]. 
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des N-Phenyl-acridons, die nach Umlbsen aus Chloroform und k h e r  bei 263 -267" schmolzen 
(Mischprobe mit Vergleichspraparat 15)). 

Der salzsaure Extrakt wurde rnit konz. Ammoniak alkalisch gemacht und der Niederschlag 
(2.8 g) abgesaugt. Chromatographieren iiber Aluminiumoxyd und Eluieren rnit Tetrachlor- 
kohlenstoff lieferte 2 g Acridin zurilck. AnschlieDend isolierte man 2 % 4-Phenyl-acridin, das 
nach Umkristallisation aus khan01 bei 122- 122.5' schmolz. 

C19H13N (255.3) Ber. C 89.38 H 5.13 N 5.49 Gef. C 89.24 H 5.36 N 5.55 
Mo1.-Gew. 243 (nach RAsr in Campher) 

SchlieDlich eluierte man Phenyl-biacridyl (0.5 %), das nach Umkristallisation aus Tetra- 
chlorkohlensto5 gelbe Rhomben vom Schmp. 265 -266' bildete. 

C32H20N2 (432.5) Ber. C 88.86 H 4.66 N 6.48 Gef. C 88.24 H 4.65 N 6.51 

Jodoxydution des N.  N'-Diphenyl-refrohydro-biacridyls: Bei der Titration von 0.1 mMol X 
in Benzol rnit einer benzolischen Jodlbsung fliipfeln gegen Stilrkepapier) wurden 0.3 mMol 
Jod verbraucht. Die ausfallenden rostroten Kristalle des entstandenen N-Phenyl-acridinium- 
perjodids (Ausb. 100 % d. Th.) wurden mit schwefliger SPure in N-Phenyl-acridiniumdodid 
iibergefiihrt, das mit einem Vergleichspraparat7) ohne Depression bei 233" (Zers.) schmolz. 

Synrhese des 4-Phenyl-acridins: o-Formyl-cyclohexanon 16) wurde in Anlehnung an die Vor- 
schrift von V. A. PET ROW^) rnit o-Amino-biphenyl in wenig khan01 vereinigt, wobei das Anil 
in gelblichen Rhomben auskristallisierte. 22 mMol des bei 93-98" schmelzenden Anils 
wurden ohne weitere Reinigung mit 22 mMol o-Amino-biphenyl-hydrochlorid und 25 mMol 
entwassertem Zinkchlorid in absol. khan01 14 Stdn. gekocht. Nach Verjagen des Solvens 
machte man den Riickstand alkalisch und nahm ihn in Ather auf. Das erhaltene 01 wurde iiber 
200 g Aluminiumoxyd chromatographiert, wobei Cyclohexan 29 % 4-Phenyl-5.6.7.8-terrara- 
hydro-acridin eluierte. Es schmolz nach Umkristallisation aus Methanol bei 85 -886". 

C19H17N (259.3) Ber. C 87.99 H 6.61 N 5.40 Gef. C 87.73 H 6.62 N 5.47 

100 mg des Phenyl-refrahydro-acridins wurden zur Dehydrierung rnit Palladium/Tierkohle~7) 
20 Min. auf 250" erhitzt. Das Reaktionsgut wurde rnit 5 ccm Cyclohexan ausgekocht und Uber 
Aluminiumoxyd chromatographiert. Tetrachlorkohlenstoff eluierte 61 % 4-Phenyl-acridin, 
das in der Mischprobe rnit dem oben erhaltenen Praparat vom Schmp. 122-122.5" ohne 
Depression schmolz. 

Grignard-Ansatz in Gegenwart von Lirhiumchlorid: 35 m Mol Acridin, 36 mGrammatom 
Magnesium und 60 mMol getrocknetes Lirhiumchlorid in 10 ccm absol. Tetrahydrofuran ver- 
setzte man unter Riihren tropfenweise mit 30 mMol o-Fluor-brombenzol in 5 ccm Tetrahydro- 
furan, erhitzte die Mischung nach Abklingen der Reaktion noch 30 Min. und arbeitete in der 
oben beschriebenen Weise auf. Hierbei wurden die aufgeftihrten Produkte in den angenahert 
gleichen Ausbeuten isoliert. Nur aus der Ltherischen Lbsung erhielt man eine neue Verbindung, 
als man den nach Abziehen des Solvens verbleibenden Riickstand unter Cyclohexan iiber 
Nacht stehen lieD. Man kristallisierte den ungelbsten Anteil aus 70 ccm Cyclohexan urn und 
gewann so in Ausbeuten von 10- 13 % (bez. auf eingesetztes Acridin) IO-Phenyl-9.10.~.10'- 
tefrahydro-biucridyl-(9.9'). Nach dem Umlbsen aus Essigester und Methanol schmolzen die 
farblosen Kristalle bei 162" (Zers.). 

C32H24N~ (436.5) Ber. C 88.04 H 5.54 N 6.42 Gef. C 87.76 H 5.72 N 6.62 

15) I. GOLDBERG und M. NIMEROVSKY, Ber. dtsch. chem. Ges. 40, 2450 [1907]. 
16) W. BORSCHE, Liebigs Ann. Chem. 377, 84 [1910]. 
17) Analog dem Platin-Dehydrierungskatalysator von K. PACKENDORP und L. LEDER- 

PACKENDORP, Ber. dtsch. chem. Ges. 67, 1388 [1934], hergestellt. 
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37 mg N-Phenyl-tetrahydro-biacridyl in 5 ccm Aceton wurden mit einer Losung von 350 mg 
Kaliumpermanganat in 100 ccm Aceton tropfenweise versetzt, bis die rote Farbe linger als 
1 Stde. bestehen blieb. Die Losung wurde warm filtriert und das Mangandioxydhydrat mit 
Aceton ausgewaschen. Nach Abdestillieren des Solvens zog man den Ruckstand mit Ather 
aus, wobei 23 mg (96% d. Th.) N-Phenyl-acridon vom Schmp. 268-270" (Mischprobe) 
verblieben. Aus dem Ither. Extrakt wurde Acridin chromatographisch isoliert. 

Abwandlungen des o-Lithium-Jluorbenzols 

In Anwesenheit von Acridin: Aus 43 mMol o-Fluor-brombenzol und 40 mMol Butyl-lithium 
in 30 ccm Ather wurde bei -73" eine LBsung von o-Lithium-fluorbenzol bereitet 12). Hierauf 
lieD man 42 mMol Acridin in 20 ccm absol. Tetrahydrofuran und 80 ccm bither hinzutropfen, 
wobei die Temperatur -70" nicht ubentieg. Unter dauerndem Rtihren - Acridin war zum 
Teil auskristallisiert - wurde die Reaktionsmischung iiber Nacht auf Raumtemperatur auf- 
getaut. Die jetzt klare Lasung zersetzte man mit 20 ccm Wasser. Nach Abziehen der Sol- 
venzien nahm man den Ruckstand in 150 ccm Ather und 150 ccm Wasser auf. Die auf 30 ccm 
eingeengte kherlosung schied nach 2 Tagen bei 0" 48 % des eingesetzten Acridins aus. Das 
Filtrat wurde vom Ather befreit und der Ruckstand mit 25 ccm Cyclohexan digeriert, wobei 
weitere 3 1 % Acridin verblieben. Die Mutterlauge lieferte beim Chromatographieren Uber 
Aluminiumoxyd nach BROCKMANN 37% 2-Fluor-2'-brom-biphenyl (bez. auf das eingesetzte 
Butyl-lithium), das nach Umkristallisation aus gekuhltem Methanol bei 39.5 -40" schmolz. 

ClzHsBrF (251.1) Ber. C 57.39 H 3.21 Br 31.83 Gef. C 57.59 H 3.42 Br 30.85 

Die mit Tetrachlorkohlenstoff eluierten Fraktionen enthielten 14 % Triphenylen, das nach 
Umkristallisation aus Cyclohexan bei 192 - 193" schmolz (Mischprobe). Benzol und Chloro- 
form eluierten 15 % Acridin, dessen Gesamtausbeute sich damit auf 94 % erh6hte. 

o-Silber-fluorbenzol: Zu einer wie oben hergestellten Lbsung von 30 mMol o-lithium- 
Jluorbenzol in 25 ccm Ather fUgte man unter starkem Riihren bei -70" frisch geftilltes, bei 
120" getrocknetes und gepulvertes Silberbromid. Als der Gilman-Test negativ ausfiel, taute 
man die Mischung auf 0" auf, fugte Wasser hinzu und saugte ab. Nach dem Waschen rnit 
Wasser, Methanol und Ather blieben 8.1 g eines grauen Pulvers, das sich langsam dunkler 
fiirbte. Bei leichtem ErwIrmen sublimierten 67 % 2.2'-DiJluor-biphenyI in farblosen Kristallen 
heraus. die bei 11 2- 1 14" schmolzen (Mischprobe). Aus dem Ruckstand lieBen sich rnit k h e r  
weitere 10% der Verbindung extrahieren. Das verbleibende Gemenge an Silber und Silber- 
bromid wurde mit Natriumthiosulfat ausgekocht und der Ruckstand zu einem Silber- 
Regulus vergliiht. Man erhielt 3.0 g Silber, entspr. einer Ausbeute von 93% d. Th. an o-Silber- 
Jluorbenzol. 

Bis-[o-Jluor-phenyll-quecksilber: Zu einer LBsung von 50 mMol o-Lithium-fluorbenzol in 
150 ccm Ather gab man 23 mMol Quecksilber(II)-chlorid und riihrte die Mischung bei-70" 
90 Min. lang. Nach Zusatz von 1 ccm Methanol taute man die Mischung auf 0" auf, schuttelte 
sie mit Wasser durch und destillierte den Ather ab. Der Ruckstand hinterlieB nach Digcrieren 
mit 60 ccm Petrolither 87 % Bis-[o-Jluor-phenyll-quecksilber, das nach Umkristallisieren aus 
Athanol bei 109- I 10" schmolz. 

ClzHEFzHg (390.8) Ber. C 36.88 H 2.06 Gef. C 37.15 H 2.41 

Beim Erhitzen einer Probe von Bis-[o-fluor-phenyll-quecksilber mit Silberpulver iiber freier 
Flamrne destillierten 94% 2.2'-Dipuor-biphenyl uber, das nach Urnkristallisation aus Athanol 
bei 1 I3  - 114" schmolz (Mischprobe). 




