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Condensation des Dichloracetals init Phenol 
uiid Toluol; 

yo11 W. P. Bzitfeuberg. 

Ui~hei t~ ld ich lo~~~t l~  apt , ( CGH&=C H- CHC.1, . 
Zu einem Geiiiisch von 500 g Dichloracetal uiid 420 g 

Benzol l a s t  man uater fortwiihrendem Umschwenken und Ab- 
kuhlen 1500 ccin coucentrirte Schwefelsaure tropfen ; die 
Masse nimmt eine schmutzigbrnune Farbimg an, erwarmt sich 
und wird dickflussig. Nach dem Zusntz der Schwefelsiiure 
giesst man den Iiolbcninhalt uach uiid inch in  die funf- bis 
sechsfache Menge Eiswasser; dns dadurch als kiirnige Masse 
ausgeschiedene Condensationsproduct wird zur Entfernung der 
Schwefelsaure mehrmals niit Wasser gewaschen, darauf zur Ent.- 
fernung schmieriger Producte iiiit 1/2 bis 1 Liter etwn 50 pro- 
centigen Alkohols in  einer gerauniigen Reibschale gut durcli- 
geknetet und durch Absaugen YOU der Fliissiglceit getrennt. 
Es resultirte anf diese Weise ein gran gefarbtes Pulver, 
welches durch mehrnialiges ITmlir~~sttlllisireii aus heissein Alkohol 
i n  farblosen, zogespitzteii Prisinen ~0111 Schnielzp. 800 erhalten 
wurde; derselbe Schnieizpunkt war, wie in  einer Abhaiidlung 
von (3. G o l d s c h m i d t l )  ermiihnt wird, nuch YOU v. B a e y e r  
beobachtet worden. 

1. 0,3856 g gitbeii 0,442 I ~ C L  
11. o , m e  g ,1 0,3805 A ~ ( : I .  

Brrecliuet t'iir Gefunden - 
C14H12C12 1. 11. 

C1 2894 28,34 28,E 

l)as I)iphenyldichlorrthan ist leicht liislich in Alkohol, 
Aether, Ligrolii, Chloroform, Acetou und Eisessig und zeigt 
sich selir bestiindig gegen coiicentrirte Schwefelsaure. Bei der 
Destillation unter gewiihnlicheni Druck siedct es bei 295-305O, 

I) lier. d. deutsrh.  cilrm. GPS. ti, 1502. 
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zersetzt sich aber dabei unter Salzsaureabspaltung und Um- 
wandlung in Diphenylmonochlorathylen. 

Benzalchlorid wird bekanntlich durch Ueberhitzen mit 
Wasser oder beim Erhitzeii mit entmiisserter Osalsaure in  
Benzaldehyd umgewandelt. Daq Diphenyldichlor~than, welches 
j a  auch die Atomgruppirung CHCI, enthhlt, gab in  aiialoger 
Weise behanclelt keine Spur \on dem erwartetea Diphenyl- 
acetaldehyd. 

D ~ n i f ~ o d ~ ~ l i e ~ z ~ l r l i c l i 7 o ~ n ' t l i a ~ z ,  (h'O,.C,H,),=CH-CHCI, . 
10 g Diphenyldichlorkthan wurden in 120 g niit Kdlte- 

mischung gekuhlte rsuchende Salpetersdure eingetragen. Nach- 
den1 das Reactionsgemisch e tna  24  Stunden bei Oo  gestanden 
hatte, wurde dasselbe in Eiswasser eingegossen. Der Nieder- 
schlag wurde abgesnugt und gewaschen. Zur Entfernung harz- 
artiger Beimengungen murde das Product niit wenig Alkohol 
ausgekocht und dsrauf aus siedeiidem Eisessig unikrystallisirt. 
Es wurden schwach gelb gefarbte Iirystnlle erhalten, welche 
bei 177 - l78O schmolzen. 

I. 0,3186 g g'tben 23,2 ccm Stickgni bei 1 1 O  uud 739 mm Druck. 
11. 0,3402 g ,, 24 ccm ,, ,, 14' ,, 719 mm ,, 

111. 0,669 g ., 0,5682 BgC1. 
Berechnet fiir Gefiiiiden 
CJl,oC12N204 I. IT. ID. 

C1 20,79 - 
N 8,22 8,33 S,18 - 

- 21,oo 

Di~~henyln~onochlo~i i th~7e~~,  (C6H5),=C=CHC1. 

Zur Darstellung dieses Iiorpers verwendet man entweder 
die voni Umkrystallisiren des Uiphengldichloriithans zuruclr- 
gebliebenen alkoholischen Mutterlaugen oder das rohe Diphenyl- 
dichlorathnn; z. E. werden 150 g des letzteren n i t  einer 
Ldsung von 80 g Aetzlrali in 500 ccni Alliohol acht his zehn 
Stunden anf den1 Wasserbade am Ruckflusslruhler erhitzt. 
Darauf wird der Alkohol nbdestillirt und der Ruckstand zur 
Entfernung der anoiganischen Producte im Scheidetrichter 
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mit lauwarnieni Wnsser geschuttelt. Dabei setzt sich das 
Diphenylnioiiochlorlthyleii als braunes Oel ab, welches man 
von der iiberstehenden Salzlijsung treniit. Durch Auflosen in 
heissem Alliohol und langsaiiies Erltaltenlassen erlialt man lange 
Nadelu voni Schmelzpunkt 420, leicht loslicli in Aether, 
Schwefellcohlenstoff, Chloroform. Benzol und Aceton. Sehr 
leicht lasst sich das Diphenylmonochlorsthylen in ganz reiueni 
Zustaude erhalten durcli Ileetillatioii cles Rohproductes; es siedet 
bei gewolinlichein Druclr niizersetzt bei 298O, unter 39 nim 
Druck bei 1Y9O. 

I. 0,4146 g gaben 0,2776 AgC'l. 
II. 0,4582 g ,, O,:3031 AgCI. 

Eerechuet fdr 
C,,HlICl 

( 4  et'unden 

I. II. 
e- 

('1 16,62 16,55 16,% 

Wurde DiphenJ.liiionochlorathJ.len init Wasser in1 Rohre 
auf 200O und niit Eisessig und verdiinnter Schwefelssure auf 
140 - 1 50° erhitzt, so kounte in detn Reactionsproducte keiu 
Aldehyd nachgewiesen werden , \I &hreiid clas urn eine Phenyl- 
gruppe armere Clilorstyrol 

(',H-~-CH=CR('l 

nach J u t z  ') durch Eiu\\ir.laug \ o n  Wasser bei lioher Tcmpe- 
ratur theilweise in Plienylacetaldeli; d 

(',H,.('H,.C'HO 
bbergefuhrt \\ ird. 

Beim Destilliren uber Aetzkalk ini  eiiiseitig zugeschmolzeiie~i 
Verbrennuiigsrolire eiitstaiid iieben Zersetzuagsproducten Stilben, 
welches durcli Umwanillung iu sein bei 237O schinelzeiides 
Dibromid charakterisirt wurcle. 

Nitrirzmg des Di2,lae~a~l~~aonoclilorutliyle~zs. 

Dnrcli Eintrageii in geliithlte rauchende Salpetersaure, 
24sthndiges Stehen bei etMa Oo uiid Eiugiessen in  Eiswasser 
wurde aus dein Di~~lienyl~nonoclilorath~-len ein Product erhalten, 

loc. cit. 
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welches in  der Kalte fest und pulverisirbar war, aber schon 
bei Handwarme erweichte und nicht in krystallisirteu Znstand 
iiberfuhrbar war. Durch Kochen init Phenylhydraziii in alko- 
Eiolischcr Losung eutstand ein in Alkoliol schwer losliches 
Hj-drazon ; durcli Umkrystallisiren aus Eisessig wurde ein 
brauurotlies, lirystallinisches Pulver vom Schmelzp. 2340 erhalten. 

I. 0,2368 g gnhen 304 ccm Stickgas hei IIo nnd 770 mm Druck. 
11. 0,2148 g ,, 27,2 ccm Stickgas bei 11' und 767 mm Druck. 

Derechnet fiir Gefundeu 
-.- 

C,,%N404 I. 11. 
N 16,60 15,41 15,5'4 

Der Sticlistofigehalt weist auf I)iiiitrobenzopheuoiihydrazon. 
Deninach wirkt die Salpetersiiure nnf Diphenylmonochlorathylen 
in dem Shine ein, dass der Rest >CHC1 abgespalten wird, 
wiihrend ein I(eiizoDhenonderivat, das Diiiitrobenzophenon 

entstelit. 
Eine Sihnliclie Beobachtung ist \-or Kurzein auc,Ii im 

GiSttinger Laboratoriuni gemacht wordcn; T, a n g e  und Z ufal13) 
geben an, dnss bei der Einwirkung YOU Salpctersaurc auf 
1)iphenyldichlorlthylen 

Dinitrobenzophenon entsteht. 

Ei+azuirk,uizg r o ) z  Nntrit~nziitky7at mtf Di~~lieiz~liizoizocl~loriifl~yle~z.. 
D~~lieiaylci~zzy2utl~e~~ uiad Tolan. 

(NO,.C:,H,),CO, 

(C,H,),=L'=('C'I, 

25 g clurch Destillation gereinigtes Diphenylmonodllor- 
athylen wnrden in1 Ei~ischnielzrohre init 60 ccin NatriumSthylat- 
losung, in  20 ccin 1 g Xatriuiii enthalteiid, etwn acht Stunden 
lang a.uf 180-2000 erhitzt. Der Inhalt der Rohrcn, in welchen 
liein Driiclr vorhanden war, wurde init einer zur Losnng des 
entstandenen Chlornatriums liinreicheudeii Menge Wasser in  
eine Schale gespult nntl zur Entfernang des Alltvliols auf dem 
IVasserbade ernTiirnit ; dabei war ein eigenthuniliclier, meerrettig- 
artiger Gerucli wahrzunehinen. In der ruckstandigen liochsalz- 

') Dirse dnnalen 271, 4. 
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lijsung schied sicli ein fast farbloses Oel ah ,  welches durch 
Ausschiitteln mit Aether und Verdampfen des letzteren isolirt 
wurde ; zur Reinigung wurde es der Destillation im luftverdunuten 
Raume unteiworfen ; dabei wnrden zwei Fractionen gewonnen : 
die erste ist nnter ziemlich heftigem Stossen, die zweite ruhig 
ubergegangen, beide linter 18 nim Druck bei 178-1 82O siecknd. 
Beide Destillate stellten farblose, liclitbrechende Fliissigkeiteu 
dar, von angenehmem, aromatischem Geruch; von dem erwiiliiiteu 
ineerrettigartigen Gerach wad uichts inehr zii beinerken. Znr 
Analyse wurde die einige Zeit bei looo getroclinete zweite 
Fraction benntzt. 

I. 0,2464 g gd~e.11 O,iiS8 CO, nnd 0,1544 H,O. 
11. 0,2614 g ~, 0,8231 ('02 :, 0,1634 H,O. 

Berechnet fiir (iefunden 
CIBHlbO I. JI. 

,-- 

c 8h,67 %,53 85.N3 
H 7,S i,U i :OO 

Die Reaction hatte also im Sinne folgeiitler Gleichung 
stattgefundeu : 

(C,H,'I,=C=CHCl f NaOC',H, = NnC1 f ((,',;H,),=C=i'H(OC!pHB). 

In dem ersten Theile des Destillates hatten sich schou 
nach einein Tage I<rgstalle uud, nach mehrwocliigem Stellen in 
der Kalte, lange, farblose Nadeln abgeschieden , wdirend cler 
zweite Theil unverandert blieh. Die abfiltrirten Iirystalle zeigten 
den Schmelzpunlrt. 6 O o ;  zur  Aualyse wurden sie ails Alkohol 
umkqstallisirt. 

1. 0,2909 g ga lm 1,CK)S CO, uud 0,1486 H,O. 
11. 0,2214 g ,, 0 , i W  CO, ,, 0,1153 H20. 

Berechnet fiir (+ eflllltlell -- 
C'l4Hl" I. 11. 

CI 9 4 , 3  94,2? 94,4 
H 5,66 5,iZ 5,PY 

Die gefundene procentische Zusainmensetzungund der Schmelz- 
punkt wiesen m f  Tolan ; zur Vergewissermg, dass wirklich 
dieser Xiohlenstoil" entstandeii war, wurde das bchon von 
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Lini  1) r i c h  t und S c h  w a n  e r  t ') beschriebene Dibromid dar- 
gestellt ; dasselbe besass den Schmelzpunkt 205--20G0. 

0,1658 g gaben 0,1840 AgBr. 

Berecluiet fiir 
C.lIHlOB1.Q 

13 1' 47.30 

Bei spiiteren Darstellungen des Dilihen\-lvinylathers wurde 
der niit Wasser ausgespulte Riihreninhalt nach den1 Verdainpfen 
des Alkohols einige Zeit stehen gelassen; es fand dann bald 
eine Abscheidung von schBn ausgebildeten Tolsnkrystallen statt. 
Daraus geht hervor, dass der Iiolilenwasserstoff nicht etwa 
beim Rectificiren des Diphenylvinyliithers nus letzterem ent- 
standen war. 

Die Ausbente an Tolan betrug etvva 9 pC. vom angewandten 
Diplien;l-liiionoclilorathylen. 

Diphenylvinylather wurde mit der gleichen Menge Alkohol 
verdunnt und hierzn unter fortwbhrendeni Umschutteln das 
doppelte Volumen concentrirter Schwefelsaure in lileinen Portionen 
zugegeben; beiin Eingiessen in Wasser sammelte sich auf der 
Oberflache cine blige Masse an, welche nach einiger Zeit nahezu 
fest wurde und - zuniichst aus Eisessig, dann mehrinals aus 
Ligroin umltrystallisirt - darchsichtigc, schwach gelb gefiirbte 
Krystalle voin Schmelzp. 1:17--158O gab. 

0,1556 g gaben 0,537 CO, nnd 0,080'2 H,O. 

Berediuet fiir Gefiinden 
CllHll 

c 9 4 3  94,14 
H 5,66 3,77 

Ob der Korper ~ i r k l i c h  nach cler Forinel CI4H,, oder nnch 
einem Mehrfachen derselben zusamniengesetzt ist, muss dahin- 

') Ann. 11. C'hem. 11. I'liarm. 145, 3-18. 
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gestellt bleiben ; zur eingehenderen Untersuchung felilte es an 
Material, da die Ansbeute nur eine sehr geringe war. Ein 
Broniadditionsproduct ltonnte niclit crhalten werden. 

Durstell~ii?ag vo~i,  D~~keiaylircctuldel~Ud. 

In allen FBllen , in welchen Vinylallahol CH,=CH(OH) 
entstehen kijnnte, beobaclitet man das Auftreten des durch 
Umlagerung a.us jeneni gebildeten Acetaldeliyds CH,.CHO. So 
war von vornherein z i i  erwarten, dass auch bei dcr Behandlung 
des Diplienylvin3718thers mit SSuren niclit der Diplienylvinyl- 
alkohol , sondern stntt desseii der isonierc niplienJ.lncetnldehSd 
entstehen aiirde nach den Gleichungen : 

(C,H&=C!=C'H(C)C',H,) f H,O = (C,H5&=C=CHiOH) f C,H,OH, 
(C6H,),=C'=CH(OHj = (CJJ5~,=CH-CHC). 

Eine theilweise Uniwandlung des Viny1St.liers in den Aldeliyd 
findet bereits beim Erliitzen niit Wasser in1 Rolire auf 1SO bis 
200O statt; in den1 Keactionqroclucte konnte der dldchyd inittelst 
amnionialialischer Silberlosiing und einer durch scliwef lige SBure 
gebleicliten Fuclisinlosung nachgen-iesen nerden. Am einfachsten 
und glattcsten gelingt die Ueberfiihrung des Vinj%ithers in den 
Aldehyd durch mehrstiindiges Stehenlassen init etwa den1 vier- 
fachen Voluiiien mit Sa.lzsanregas gesattigten Eisessigs. Atis 
dcm Reactionsgemisch wird der Aldehyd durch Wasser abge- 
schieden und dorch Destillation iin luftvcrdunnten Raume ge- 
reinigt; unter 28 nim Druc,lc siedet er bci l ciS-172° uiid stellt 
ein schwacli gelb gefcirbtes Oel dar. 

I. 0,2682 g gabeu 0,8161 CO, uud 0,149 H,O. 
11. 0,2132 g ,, 0,67":2 C 0 2  ,, 0,1191 H,?O. 

Berechuet fiir Gefuuden -- 
C,,H,& 1. 11. 

c: 85,Ni 86,09 86,OO 
H 6,17 6,22 6,25 
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I u  h e r  Stijpselflasche niisclit nian 10 g Phenol, gelost in 
40 ccm HC1- Eisessig , init 12 g Diphenylvinylather 5 )  und ver- 
schliesst das Gef2ss; es tritt sofort Rothfarbung ein, nber selbst 
nach wochenlnngem Stehen in  cler Iialte findet keine ltrystal- 
linische Ahscheidung statt. Das Geinisch wurde dnher in lraltes 
Wasser eingetragen und die dnbei nbgeschiedene , riithliche, 
schmierige Masse zur Entfernung cles Phenols mehrnials init 
Wasser ausgekocht. Das zuriicltbleibende , schon bei Hand- 
warme erweichende Harz wurdc zuniichst mehrninls init aarniem 
Bcnzol estrahirt und darauf aus vie1 Benzol unilirystallisirt. h f  
diese Weise wurden I<ry&tlle crhalten, nclvlic nach dein 
Trocknen bei 1 OClo ein rijthliclies Pulver I-oin Schinelzp. 230 
bis 2.320 gaben. 

I. 0,1932 g g b e u  0,6Wi? wit1 0;!(?46 E,U. 
II. 0,1624 g ,, 0,5068 (?(I2 ,, il,O9ci4 H,O. 

Berecliiiet wir Gefui I d w  
7'- 

C',,H,,O, r. 11. 
c 85,21 S5,02 85,133 
H 6,05 6,OG 6,23 

Diese Verbinduug entsteht. durch mehrstundiges Erwarrnen 
des Dioxytetrayhenyliithans init iiberschussigeni Acetylchlorid; 
sie krystallisirt nus Alkohol in ltlcinen Nadelii uud schniilzt 
bei 155O. 

0,1551. g gabeu 0,4563 C@, l i d  0,0346 H,O. 
Brrechnet fiir G e f u d e n  

C,,H,,@& 
C 79$7 SO,% 
H 5,A2 6,lU 

5, Aus Dipliei~ylacetaldeliy~l und Plieuol entsteht natiirlich dasselbe 
Condensatiousprodiict; d a  der Aldehyd aus den1 YiuylBt,ller diirc,ll 
HCI-Eisessig eutsteht, kauu man die Darstellung des Aldeliyds 
umgehen wid den Vinyliitlier direct zur Condensation beiintzen. 
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Zn einer Auflosung von 7,s g Tliymol in 5 g Diplienylvinyl- 
Htlier giebt matn 10 ccm fIC1-Eisessig. Die nach einigen Tageu 
abgeschiedenen Iirystallniassen werden abfiltrirt, gepresst uiid 
in heisseni Eisessig gelbst ; nian erhiilt so farblose Krystalle 
vom Schnielzp. 224O. 

I. 0,1701 y gnben 0 ,324  C'O, und 0,12.52 H 2 0 .  
11. 0,2228 g ,, 0,6934 C'O, ., O,llj26 H,O. 

Herechnet fiir C+etuuden 
7- 

C34H3,OJ I. 11. 
c 85,30 85,48 85,14 
H S,O1 834  8,17 

Das Dithynioldiplienylrithaii ist leicht Ibslich in AlkohoI 
und Aether, schnicriger in ltnltem Eiscs4ig. 

entc;teht aus dem soehen beschriebenen Condensatiousproducte 
durch Iiochen niit Acetylchlorid nnd krystnllisirt atis Alkohol 
in Nadeln voni Schnielzli. 1 3 P .  

0,8318 g gaben 0,688ti C O ,  11nd @,ltiO7 H,O. 
Eerechnet fiu I;efiincleii 

C':,H4J), 
(' s1,09 81,03 
H r,3a r r l  

(, (6 r .  - 

D i ~ l i ~ . ~ z ~ l ~ i c c t r i l t 7 e l i ~ ~ l  ioid /I - Nqildol. 

Slclehyde, z. E. BenzaldehJ-d, yereiuig.cn sich, wie C l a i s e n G )  
gefiinden lint, mit $-Nai)htol im Sinne folgender Gleichung: 

G, Diese Amialen 837, 264. 
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Es lag nahe, zu vermuthen, ds,ss sich der Diphenylacet- 
aldehyd analog verhalten wurde. 

Zu einer Losung vou 6 g 8-Naphtol in 20 ccm HCI-Eis- 
essig wurden 4 g Diphenylvinyliither gegeben ; am zweiten Tage 
war eine reichliche krystallinische Abscheidung vorhanden; 
durch Absmgen und Umkrystallisiren aus Alkohol wurden 
schiine, nadelformige Ihystalle voiii Schmelqi. 1 4 1  - 142O 
erhal ten. 

I. 0,2596 g g-a,beu 0,8170 C 0 2  iiiid 0,1381 H,O. 
II. 0,1081 g ,, 0,6477 CO, ,, 0,1043 H,O. 
111. 0,2120 g 0,6913 (10, ,, 0,1102 H,O. 

Bererhiiet fur 
* 

Cl,Hl,O f 2C,,H,.OH - 2H?O C,,H,,O f C,,H7.0H - H,O . - 
C,,H?,O C d i d '  

c 91,04 80,'lr) 
H 6,39 $3 

(ief'iiiideii - 
I. 11. LII. 

c 89,OO 89,G Y8,95 
Tr 5,95 5,Hi; 5,82 

Der Kiirper ist leicht loslich in C,liloroforni, Schwefel- 
kohlenstoff, Benzol, schwerer in Aether, Alkohol, Eisessig. 

Eine ~lolekularge~ichtsbestinimung nach dem Gefrierver- 
fahren, wobei Benzol als Losungsmittel angewendet, wurde, 
ergab fur 0,3025 g eine Depression von 0,554". 

Berechnet fiir 
C,,H,*O 

Y 322 

Gefundeo 

:304 

Die condensation war also in  anderem Sinne verlaufen, 
als erwartet worden war; nicht zwei, sondern nur ein Molekiil 
8-Naphtol  war in Reaction getreten. Uni Gewissheit zu er- 
langen, dass dieser Verlauf nicht der Anwendung des Diphenyl- 
vinyliithers zuzuschreiben war, wurde auch Dipheiiylacetaldehyd 
mit 8-Naphtol condensirti das erlialteue Product schmolz ehen- 
falls bei 141 - 142O, nnd iiiit Material von dieser Darstellung 
wurde Analyse I11 ansgefiihrt. 
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I. 0,1100 g gaben 0,3021 CO, mid O,OE;% H,O. 
11. 0,1410 g ,, 03370 C'02 ,, 0,082'1 H20. 

Berechnet fur 
C,,H,,O, 

c 74.97 i1,91 74.87 
11 6,zl  6.36 632  

Das Ozim des Desosyniiisoins , dargestellt durch Kochen 
des letzteren niit Hydroxylamin in alltoholischer Losung, Irrystalli- 
sirt aus ~erdilnntein Alkohol in 

U.1912 p gaban 8.9 ccm Stickzas 
Uertdiuet fur 

" ,CHl7wl  

x 5,17 

Prismen Tom Schnielzp. 1 _"So. 

IJei 20" nnd 7% iuin b u c k .  
(ief'iuiden 

5,2Y 

An~silnioiza:riirr, CH,O.C',~H~-(I(NO€I)-CO-C~€I~.OCIH, . 

Dasselbe wurde ails Iksosyanisoin nach rler C1 ai s en'schen 
Methocle *) dnrgestellt und durch Krystallisiren atis Alkoliol i n  
farblosen , feineii Nadeln win Schmelzp. 138" erhalten. 
S t i e r l i n  :), welclier es aus Anisil unil Hytlrosylnmiii g ~ a n i i ~  
fand den Sclinielzp. 1 30°. 

0.2068 g graben 9,s ccin Stirkgar bri 31' uiid 761 uini 1)ruck. 
Eerechnet fiir Ciefluldell 

C'I,H&~, 
N 4,:J2? 5.25 

Diui2is~lolyAtlian, CIHsO.C,H,-~H,-CII(OH)-C.GI-I,.OCH, . 
Dieser Kiiirper, welchen man auch als 1) - Dimethosytolugleii- 

hydrat bezeichnen lronnte, wurde durch Reduction von lksosy-  
anisoh niit Natriumamalgam in allioholischer Losung dargestellt 
und krystallisirt, aus Alkohol in feinen ?Jadelo roiii Schmelzp. 1 70°,  
leicht lijslich iii den gebrikchlichen I,Osungsmitteln. 

0,18i2 g gaben 0.51UC1 CO,, iuid 0,1213 H,O. 
Jlerrclinet fiir C+ri'iiiiden 

~*,cH,sOs 
c i 4 3 S  74.10 
H 7,03 72.5 
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Eitaicirkuiag von Natriumci;thylat auf Ditol~lnaonocl~lordtli~len. 
Di~~nethyltoln~a, CII,.C,H,-C-C-CGH,.CH, . 

Die Ausfuhrung des Versuches geschah wie fruher beim 
Diphenylmonochlordthylen: Durch Umkrystallisiren aus Alliohol 
erhdlt man lange Nadeln vom Schmelzp. 136O, schwer loslich 
in Alliohol uiid Eisessig in  cler KUte,  leichter in  Aether und 
Chloroform. Derselbe Schrnelzpunlit warde auch von G 01 d -  
s c  h m i e d  t nncl H e  p p i, beobnchtet. 

0,2702 g gaben 0,9248 CO, iind 0,1667 H,O. 
Errrchnet fiir (3 efundeii 

C,,;H,* 
c1 BYJ5 93,X 
H 6 3 5  6,8G 

Die Ausbeuto an lirystallisirtem Dimethyltolan betrug 85 pC. 
Das Tefracldorid bildet schiine trikline Krystalle und 

schniilzt bei 1S3O. 
0,2980 g gaben 0,493 AgC'l. 

Bereclinet fiir C;etLluden 
CI6H,*C!l4 

C1 40,75 40,97 

I)csoxytoZuoi:ta, CH3.C,,H4-CH9-CO-CljIT,.CBB. 
Zu einer erwdrnitcn Liisung von 10 g Diinethyltolan in 

800 g Eisessig giebt man 60 g c,oncentrirte Sc,hwefelsaure, 
welche vorher mit dem halben Volumen Wslsser verdiiniit 
worden ist, in  kleineu. Portionen hinzu und halt die Teinperatur 
des Gemisches etwa 10 Stunden lang bei 60--7UO; beim Ein- 
giessen in Eis scheidet sich ein voluminoser Niederschlag ab, 
welcher zur Entfernung der SSiure mit Wasser gewaschen w i d .  
Uurch Umkrystallisiren aus verdiinntem Alliohol erhalt man 
f'arblose Nadeln voni Schmelzp. 102O. 

0,1734 g- ga.beii 0,5463 C!02 1111d 0,1139 H,O. 
Ferechnet fiir Gefuuden 

C,,H*& 
c 85,67 P Q 4  
H 7,19 7,4R 

') Ber. d. dentsrh. cliem. Ges. 6 ,  1505. 
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Der Korper ist identisch mit dem von S t i e r l i n s )  aus 
p -Methylbenzaldehyd dargestellt.en Desoxytoluoln. 

DesoqytoZuoinosi.il, CH,.C,H,-CH,-C(NOH)-C,H4.CHs . 
Zur Darstellung wird Desoxytoluoin mit Hydroxylamin in 

alkoholischer Losung im Einschmelzrohre auf 100O erhitzt ; das 
Reactionsproduct bildet nach dem Umkrystallisiren aus Alkohol 
Blattchen vom Schmelzp. 1 2Y0. 

0,2584 g gabeii 13,6 ccm Stickgss bei 21° und 754 mm Drnck. 

Bcrcchnet fiir Gef~inderr 
CI,,H,,NO 

N 5 4 7  5,91 

Recluctiorz des Desoxytoluoihs, 
Ditolyloxgathan und xugehiiriges Pinukon. 

Desoxytoluoin wird in  alkoholischer Lbsung mit Natrium- 
amalgam auf dem Wasserbade einige Stunden lang gekocht ; 
dabei scheidet sich ein flockiger Korper Bus, wclcher yon der 
alkoholischen Fliissigkeit und dem Queclrsilber getrennt wird. 
Zum Filtrat giebt man Wasser und verdampft den Alkohol; 
es bleibt eine in Wasser n i c k  losliche Masse zuruck, welche, 
aus Alkohol umkrystallisirt , farblose Krystalle giebt und bei 
148O schniilzt. 

0,1390 g gaben 0,4342 CO, und 0,1041 H,#. 

Berechnet fiir 
C,oHH,,O 

C 84,90 
H 8,02 

Gefunden 

Die Reduction hat also im Sinne folgender Gleichnng 
stattgefunden : 

CH,.C,H,-CH, CH,. C&-CH, 

CH,.C,H,-CO CHB.C6H4-CH(OH). 
I + H e =  I 

*) Ber. d. dentsch. chem. Ges. 22, 383. 
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Wird die Eisessigldsung cles Kcirpers rnit einigeii Tropfen 
coticentrirter Schwefelsaure erwiirmt, so entsteht durch Wasser- 
abspaltung p -Dirnethylstilbeii, 

voin Schinelzp. liti-177@. 
Die bei der Reduction abgeschiedenen, in Alkohol schwer 

loslichen Flockeu gaben nach mehrmaligen Umkrystallisiren 
nus ~ l k o h o l  rein weisse h'rystalle loin Schinelzp. 226'). 

CH3.C,H,-CH=CH-C,H*.CHI1 

0,1264 g gabeu 0.3967 CO, nnd 0,0902 H,O. 
lir~~ecliiiet fin (+eflluden 

C,,H,,O: 
( 1  85.28 S5,N 
N i .61 7,90 

Das analgtische Ergebniss und der hohe Schnielzpunkt 
machen es walirscheinlich, dass cler Korper clas Pinakoii von 
folgender Forinel ist : 

C'H,-C',H,.C'H3 
I 
C(OH)-C,,H4.CH, 
I 

C'(OH)-C,HpC'H, 

C'H&,H,.CH,. 

Condensation cles Dichloracetals init 
Rnisol und Plienetol ; 

voii 1% I17iec.lieZb. 

Dici~~is~ltlicliloriitl~a~z, (CH,0.C,H,)2=CH-CHC1, . 
Rei der Condensation cles Dichloracetals rnit Snisol und 

Phenetol muss die Schwefelsiinre mit Eisessig 1 erddnnt merden, 
nei l  sie anderenfnlls sulfurirend wirkt. 

Zu einer Mischung yon 90 g Dichloracetal und 120 g 
dnisol mit 100 g Eisessig lasst mail 250 g conceutrirte 
Schwefelsiiure tropfenweise uuter fortwabrendein Umschattelii 
zufliessen, iudem man darauf achtet, class die Teinperatur des 

Aiiualen der Cheluie 279. Bd. 2 2  


