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0.2074 g Sbst.: 0.6670 g CO., 0.1229 g H,0.
CaoHis0. Ber. C §7.59, H 6.57.
Gef. » 87.71, » 6.58.

Wir haben bereits die Grignard’scbe Reaction auch auf den o-
und den m-Toluylsduremethylester iibertragen. Ueber die hierbei er-
haltenen Resultate gedenken wir demnichst zu berichten.

Freiburg (Schweiz), I. Chem. Laboratorium der Universitt.

102. R. Geipert: Die Condensation von Benzilsiure mit
Phenolent).

(Eingegangen am 5. Februar 1904.)

Bistrzycki und Nowakowski¥) haben gezeigt, dass die Bevzil-
siure sich leicht mit Phenol, sowie mit den drei Kresolen condensirt.
Der Benzilsidurerest greift dabei und zwar vermittelst des Carbinol-
koblenstoffatoms entweder in die p-Stellung zum Phenolhydroxyl ein,
und es entstehen p-Oxysduren, z. B. von der Formel I (mit dem m-
Kresol), oder er tritt in die o-Stellung zum Phenolhydroxyl, indem
sich das Lacton einer 0-Oxysiure (Formel II) bildet:

CH;
AN N
I (G H5)2(‘3.\ ;-OH IL (CsHsuC—{ ).CHs.
oy
COOH C0.0°

Die so erhaltene p-Oxytriphenylessigsiure und ibre beiden Homo-
logen haben als Ausgangsmaterial zu einer Reihe interessanter Unter-
suchungen gedient3),

Auf Veranlassung des Hrn. Prof. Dr. A. Bistrzycki habe ich
weitere Phenole mit Benzilsiure condensirt, ndmlich drei Xylenole,
dag Thymol, das Carvacrol und die beiden Naphtole.

) Vergl. die Inaug.-Dissertation des Verf. Freiburg (Schweiz), 1900.

%) Diese Berichte 34, 3063 [1901].

%) Bistrzycki und Herbst, diese Berichte 34, 3073 [1901}; 35. 5133
{1902); 36, 2833, 3565 r1903%; Bistrzycki und Zurbriggen, diese Be-
richte 36, 3558 [1903].
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Benzilsdure und o-Xylenol:

2-Oxy-4.5-dimethyl-triphenylessigsiurelacton,
_-CHg
(Ce Hb)gclj—< >.CH3 .

C0.0

Die Condensation' von Benzilsdure mit den verschiedenen Phe-
nolen wurde analog den Angaben von Bistrzycki und Nowa-
kowski (l. c.) iiber die Paarung von Benzilsiure nnd Phenol vorge-
nommen: 6 g Benzilsiure und 4 g 0-Xylenol, CgH3(CH3); .OH (1:2: 4),
werden, in 120 ccm Benzol geldst, mit 10 g Zinntetrachlorid auf dem
Wasserbade 15 Minnten unter Riickfluss gekocht. Die Lésung firbt
sich dabei erst schwach gelb, wird dann tribe und zuletzt unter Ab-
scheidung einer kleinen Menge harziger Producte wieder klar. Nach
dem Erkalten wird sie im Scheidetrichter mit Gberschiissiger, nicht
allzu verdiinnter Sodalsung durchgeschiittelt, wobei alles Zinn als
Zinnsiure abgeschieden wird. Von den entstandenen beiden Schichten
wird die obere, gelb gefirbte Benzolschicht abgehoben, klar filtrirt
und an der Luft verdunsten gelassen. Wird der Riickstand aus Eis-
essig umkrystallisirt, so werden 7 g (= 85 pCt. der theoretischen
Ausbeute) derbe, meist tafelférmig ausgebildete Krystalle erhalten vom
Schmp. 1780, Sie sind leicht 18slich in kaltem Benzol oder sieden-
dem Eisessig, in kochendem Alkohol missig, noch weniger in Ligroin
16slich.

0.0870 g Shst.: 0.2683 g COy, 0.0465 g H,0.

CaaHys03. Ber. C 84.08, H 5.73.
Gef. » 84,10, » 5.94.

Die Verbindung wird von kalter, verdiionter Natriumcarbonpat-
lésung nicht und selbst von siedender, verdinnter Kalilange nur lang-
sam aufgenommen, zeigt also den erwarteten Lactoncharakter, ent-
sprechend der Formel HL

_CHa HeC CHa
L. (cgﬁﬁ)g(‘l—< >.cug Iv. (GGH.s)Q(‘:—< \/
C0.0 C0.0

Die Bildung einer p-Oxysiure war ausgeschlossen, weil die p-
Stellung zum Phenolhydroxyl im o-Xylenol besetzt ist. Die For-
mel 1V fir das Condensationsproduct erscheint zwar nicht ginzlich
unmdglich, ist jedoch viel weniger wahrscheinlich als III, da sie ein
benachbartes Tetrasubstitutionsproduct des Benzols vorstellen wiirde



und sich solche Producte bei Condensationen bekanntlich!) nicht
leicht bilden.

Brom-2-oxy-4.5-dimethyl-triphenylessigsdurelacton,
(3.5 (37
(CeHp)2C - CGH(CH8)2§3T .
CO-0®

Das obige Lacton (3 g) wird bei 2-stiindigem Kochen mit Brom
(1.9 g) in Eisessigldsung (45 ccm) in ein Monobromproduct iibergefiihrt,
das beim Erkalten der Losung in weissen Nidelchen auskrystallisirt
(1.5 g). Schmp. 161° nach vorhergehendem Erweichen.

0.2039 g Sbst.: 0.0959 g AgBr.

CyaH;703Br. Ber. Br 20.36. Gef. Br 20.02.

Das Brom ist wahrscheinlich in die Stellung 3 des o-Xylenol-

restes eingetreten.

Benzilsdure und m-Xylenol.
2-0Oxy-3.5-dimethyl-triphenylessigsdurelacton,
_CH;
(CoHg2C—{ )
0.0 CHy
Die Reaction wurde mit dem m-Xylenol, C¢H3(CHs):.OH (1:3:4),
ganz dhnlich ausgefihrt wie mit dem o-Isomeren. Kochdauer
12 Minuten. Die Benzolschicht hinterliess beim Abdunsten wieder
einen krystallisirten, etwas orange gefirbten Riickstand, der aus Eis-
essig in Form weisser Tifelchen vom Schmp. 170° krystallisirte. L.6s-
lichkeit und Verhalten wie bei dem oben beschriebenen Isomeren aus
o-Xylenol.
0.1016 g Shst.: 0.3132 g CO,, 0.0552 g Hz0. — 0.1449 g Shst.: 0.4446 g
00,, 0.0814 g H;0.
022 81302. Ber. C 84.08, H 5.73.
Gef. » 84.07, 83.68, » 6.03, 6.24.

Benzilsaure und p-Xylenol.
4-Oxy-2.5-dimethyl-triphenylessigséure,
_ _CH;
(CsH%C -~ {  .OH.

| o

COOH CH;
Abweichend von den beiden obigen Fillen verliuft die Conden-
sation von Benzilsiure mit p-Xylenol, C¢Hj;(CHs):.OH (1:4:5), unter

1) Yergl. V. Meyer und Jacobson, Lehrbuch der organ. Chemie 2, 404.



667

Bildung einer p Oxysdure. Das war zu erwarten, weil bei diesem
Xylenol die p-Stellung zum Hydroxyl frei ist. Die Ausfiihrung der
Reaction war wieder die gleiche wie beim o-Xylenol; nur liess man
die Mischung 20 Minuten lang kochen. Die abgehobene Benzotlisung
hinterlisst einen nur unbedeutenden Riickstand, nidmlich das iiber-
schiissig angewandte p-Xylenol; dagegen fiillt beim Ansiuern der
filtrirten Sodalésung mit Salzsiure ein flockiger, weisser Niederschlag
aug, der, aus Alkohol umkrystallisirt, Blittchen vom Zersetzungspunkt
236—237% bildet. Sie sind in Alkohol und Lisessig in der Hitze
ziemlich leicht loslich, in den sonstigen iblichen Ldsungsmitteln mehr
oder minder schwer loslich. Ausbeute etwa 85 pCt. der theoretischen.

0.0949 g Sbst.: 0.2756 g COy, 0.0538 g H,0.
Cy;HooO3. Ber. C 79.52, H 6.02.
Gef. » 79.20, » 6.29.

Elbs und Tolle!) haben schon auf die merkwiirdig geringe
Aciditdt der Triphenylessigsiure hingewiesen. Bistrzycki und
Nowakowski (l. c., S. 3065) haben angegeben, dass auch die p-Oxy-
triphenylessigsiure eine nur schwache Siure ist, die sich mit Soda-
16sung nicht titriren Jidsst. Auch die vorliegende Siure ist auffillig
schwach. Sie 18st sich in der dquivalenten Meoge balbnormaler Soda-
16sung selbst beim Kochen nicht klar auf. Erst bei Anwendung von
etwa 1%/, Aequivalenten Natriumcarbonat ging die Siure beim Erhitzen
in Losung.

Acetylderivat, (C;H,)2 C[Cs Hy(CHjs)e. O.COCH,j. COOH.

Bei 10 Minuten langem Kochen der obigen Siure (2 g) mit Essig-
sdureanhydrid (12 g) und entwiissertem Natriumacetat (4 g) entsteht
ein Product, das sich nach Wasserzusatz als Oel abscheidet. Es
schmilet, aus Eisessig zwei Mal umkrystallisirt, bei 230—231° unter
Zersetzang.

0.1510 g Shst.: 0.4235 g CO», 0.0802 g Hy0. — 01515 g Shst.: 0.4275 g
COQ‘ 0.0791 g HgO

CuHa 04, Ber. C 77.00, H 588
Gef. » 76.49, 76.96, » 5.90, 5.50.

Es liegt also ein Monoacetylderivat vor, und zwar eine Acetoxy-
siiure, weil es in schwach erwirmter. verdiinnter Sodalésung klar
16slich ist. Bei der analogen Acetylirung der p-Oxytriphenylessig-
siure und der m-Kresyldiphenylessigsdure entstehen Diacetylproducte,
indem auch die Carboxylgruppe veridndert wird.

Y Jourp, fir prakt. Chem. N. F. 82, 625 (138351
Berichte d. D, chem. Gesellschaft. Jahrg. XXXVII, 43
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Das Natriumsalz der Acetoxysidure scheidet sich in flimmern-
den Krystillchen ab, wenn die Ldsung der Siure in verdiinnter,
warmer Sodalésung stark abgekiihlt wird.

0.1980 g Shst.: 0.0352 g NasSO;.

CNHQI O;Na. Ber. Na 5.8l. Gef. Na, 5.76.

Brom-4-oxy-2.5-dimethyl-triphenylessigséure,
@25 @) (39

(CsH;)2C.Cs H(CHa)z (OH)Br.
COOH

Die Bromirung der Oxysidnre aus p-Xylenol erfolgte durch 1%/s-
stiindiges Kochen mit der dquimolekularen Menge Brom in Eisessig-
l6sung. Die nach vorsichtigem Zusatz von Wasser allmihlich abge-
schiedenen Krystalle wurden aus 90-procestiger Essigsiure umkrystal-
lisirt. Sehwach gelblich gefarbte Bliittchen vom Schmp. 232—235°.
In der Hitze leicht 15slich in Alkohol und Eisessig, schwer in Benzol
und Chloroform.

0.2050 g Sbhst.: 0.0924 g AgBr.

CaoHy303Br. Ber. Br 19,46, Gef. Br 19.18.

Benzilsdure und Thymol.

p-Thymolyl-diphenyl-essigsiure!)
(4-Oxy-2-methyl-3-isopropyl-triphenylessigsiure),
- / _-CH(CHj),
6 115 . o/
CoHe— =>C - ‘/.OH.
COOH CH,

Die Condensation mit Thymol ergiebt, wie die mit dem analog
gebauten p-Xylenol, ausschliesslich eine p-Oxysédure. Zur Verwendung
gelangten 6 g Benzilsiiure, 4 g Thymol, 10 g Zinntetrachlorid und
120 cem Benzol. Kochdauer 15 Minuten. Aus der von der Benzol-
schicht getrennten und von der Zinnsdure abfiltrirten Natriumcarbonat-
I6sung scheidet sich — abweichend von den bisher beschriebenen Fillen
— ein schwer losliches, krystallinisches Natriumsalz ab, und zwar um
80 schueller und reichlicher, je concentrirter die Ldsung ist. Ein Theil
der entstandenen Sidure bleibt als Natriumsalz iu Ldsung und wird erst
auf Zusatz von Salzsiure als freie Siure gefillt. Ausbeute fast quan-

1 2 5 4
) Die Bezeichnung p-Thymolyl fir das Radical . C¢ He(CHj3) (Cs H7)(OH)
ist von Decker eingefihrt worden. (Diese Berichte 35, 3218, Anm. 1 [1902]).

1 3 [ 4
Analog wird im Folgenden der Rest . Cg Ha(CH3) (C3 Hy)(OH) \\p-Carvacrolyl«
genannt.
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titativ. Die erhaltene Siure bildet, aus Eisessig unter Wasserzusatz
umkrystallisirt, prismatische Krystalle, die bei 197—198¢? schmelzen,
schon vorber aber etwas erweichen. Sie sind bereits in der Kilte
leicht 13slich in Alkohol, Eisessig und Aether, ferner ziemlich leicht
16slich in kaltem Chloroform und heissem Benzol, so gut wie un!és-
lich in Ligroin.

0.0962 g Sbst.: 0.2819 g COy, 0.0587 g H,O.

CanOa. Ber. C 80.00, H 6.67.”}‘
Gef. » 79.92, » 6.78.

Bemerkenswerth ist, dass diese Siure stirker ist als die vom p-
Xylenol und vom Carvacrol sich ableitenden analogen Siuren. Sie
158t sich niimlich — im Gegensatz zu Letzteren (s. d.) — schon in
einer annihernd iquivalenten Menge kochender, halb-normaler Soda-
16sung auf. Besondere Versuche ergaben, dass diese Verschiedenheit,
die iibrigens noch weiter studirt werden soll, nicht etwa durch eine
grossere Loslichkeit der Thymolylsiure in siedendem Wasser bedingt
wird,

Die Siure ist vermittels Alkohol und Salzsiuregas ebensowenig
esterificirbar wie die p-Oxytriphenylessigsiure (Bistrzycki und No-
wakowski, L.c., S. 3066), und zwar weder in der Kilte, noch in der
Wirme, weder nach dem Verfahren von E. Fischer und Speyer!?),
noch nach der Methode, die V. Meyer?) fiir sehr kohlenstoffreiche,
mehr als 2 Phenyle enthaltende Siuren empfohlen hat. Die indirecte
Esterificirang der Siure unter Verwendung ihres Kaliumsalzes und
von Alkyljodid gelang hingegen ohue Schwierigkeit.

Methylothymolyl-diphenylessigsiuremethylesterd)
(4-Methoxy-2-methyl-d-isopropyl-triphenylessigsiuremethylester),

2, 5) “)
(Gs H;).C.Cs He (CE{:;)(C!(Hﬂ OCH;.
CO0OCH;

Werden 2 g Thymolyldiphenylessigsiiure mit 0.8 g festem Kali-
hydrat und 10 g Methylalkohol 7 Stunden auf etwa 105° erhitzt, so
bildet sich ein Methylester, der aus Methylalkohol, in welchem er selbst
in der Hitze ziemlich schwer léslich ist, in langen, wasserhellen Pris-
men krystallisirt.  Leicht 18slich in kaltem Chloroform oder heissem
Eisessiz. Schmp. 145—1469, -

1y Diese Berichte 28, 1150 und 3252 [1895].

?) Diese Berichte 28, 2774 und 2787 [1895].

3) Die Bezeichnung »Methylo« ist hicr im Sinne von 'Anschiitz gebraucht,
der vorgeschlagen hat (Ann. d. Chem. 305, 28), die an Stelle des Wasser-
stoffs alkoholischer Hydroxyle in"Oxycarbonsiuren eingetretenen Alkyle durch
ein angehfngtes »0< zu kennzeichnen.

43*
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0.1500 g Sbst.: 0.4427 g CO2, 0.0068 g H:0.
CasHas 0. Ber. C 80.41, H 7.22.
Gef. » 80.49, » T.17

Benzilsdure und Carvacrol.

p-Carvacrolyl-diphenyl-essigsiure
(4-Oxv-5-methyl-2-isopropyl-triphenylessigsiure},
,CHj
[N
(CeH:)e C \ /OH .
COOH CH(CHjs):

Die bei dieser Condensation erhaltene p-Oxysiure krystallisirt
aus wissrigem Alkohol in pyramidenférmigen Krystallen, die bei 2417
unter Zersetzung schmelzen. Ausbeuate etwa 82 pCt. der theoretischen.
Leicht 13slich in siedendem Alkohol, etwas weniger in Eisessig, sehr
schwer 16slich in kochendem Benzol oder Chloroform.

0.0945 g Sbst.: 0.2769 g COs, 0.0584 g H, 0.

C9sHz403. Ber. C 80.00, H 6.67.
Gef. » 79.91, » 6.86.

Die vorliegende Siure ist merklich schwiicher als die ibr isomere
Siure aus Thymol. Sie 16st sich niimlich vollstindig erst in etwa
1'/2 Aequivalenten halbnormaler kochender Scdalosung. Wendet man
eine /jp-normale Sodalosung an, so genligen selbst 3 Aequivalente
nicht, um die Siure beim Kochen klar zu 1lésen; vielmehr bleibt das
Gemisch etwas triilbe und triibt sich beim Erkalten noch mehr.

Das Natriumsalz der Carvacrolylsiure ist im (Gegensatz zum
Natriumsalz des Thymolderivates leicht 18slich. Das Silbersalz, in
der iblichen Weige aus einer schwach ammonpiakalischen Losung der
Siiure ausgefiillt, wurde als ein schwach gelblich gefirbter Nieder-
schlag erhalten.

0.1796 g Sbst.: 0.0410 g Ag.

C?4H2303Ag. Ber. Ag 23.08. Gef, Ag 22.83.

Methylocarvacrolyl-diphenyl-essigsduremethylester
(4-Methoxy-5-methyl-2-isopropyl-triphenylessigsiure-
methylester),
G @y
(CsH;)2: C[Cs H3 (CH;) (C3 Hy) OCH;3] CNO CH,.
Darstellung wie die des isomeren Thymolabkdmmlings, Kurze

Prismen vom Schmp. 137—138". In Methylalkohol ziemlich schwer,
in heissem Eisessig oder kaltem Chloroform leicht 1slich.



0.1500 g Sbst.: 0.4410 g COg, 0.0988 g H, 0.
CQGHQBO:;‘ Ber. C 80.41, H 7.22.
Gef, » 80.18, » 7.32.

Benzilsaure und w-Naphtol.

1-Oxy-2-naphtyl-diphenylessigsdurelacton,

TN
CeHs- ~ 3 )
Ce Hb/q \\1_,/\ —
CO O

Die in diesem Falle angewandten Mengenverhiltnisse waren die
folgenden: 9 g Benzilsiure, 6 g «-Naphtol (statt der #quivalenten
Menge von 5.7 g), 15 g Zinntetrachlorid und 200 cem Benzol. Koch-
dauer 10 Minuten. Die Reactionsbedingungen und die Verarbeitung
des Reactionsproductes waren dieselben, wie sie zu Anfang fir das
o-Xylenol angegeben worden sind. Hervorzubeben ist, dass der Ben-
zilsiiurerest nicht, wie eigentlich erwartet wurde, in die p-Stellung
zum Naphtolhydroxyl tritt, sondern ausschliesslich in die o-Stellung,
indem sich wieder ein Lacton bildet. Dasselbe hinterbleibt beim Ver-
dunsten der Benzollgsung in guter Ausbeute als krystallinischer Rick-
stand, der aus starkem Alkohol in farblosen Blittchen krystallisirt.
Einen scharfen Schmelzpunkt besitzen sie nicht. Sie beginnen bei
145% zu erweichen, zersetzen sich dann allmihlich, bis sie bei 1900
vollstindig geschmolzen sind. Sie sind ziemlich leicht 13slich in
heissem Eisessig, kaltem Benzol, Chloroform, sehr schwer in Ligroin.
Von verdiinnter, kochender Kalilauge werden sie langsam geldst, von
warmer Sodaldsung nicht. Zur vollstindigen Reinigung muss die Ver-
bindung mehrmals aus Alkobol umkrystallisirt werden.

0.1503 g Sbst.: 0.4712 g CO,, 0.0690 g H,0.

Cat HisO3. Ber. C 85.71, H 4.76.
Gef, » 85.50, » 5.10.

Versuche, die entsprechende Oxysiure aus der alkalischen Lé-
sung des Lactons durch Essigsiiure auszufiillen und rein darzustellen,
schlugen fehl, weil diese Sdure beim Trocknen wieder in das Lacton
zuriickging.

Brom-]-oxy-Q-napht)’l-dipl1en)'lessigs§ilnrelacton,

CsH
CeH~C  CwHsBr
CO--0
Das obige Lacton (1 Mol.) wurde in Kigessig gelést und nach
Zusatz von Brom (1/; Mol.) 4!/, Stunden unter Riickfluss gekocht.

Schon dabei, mehr noch beim Erkalten der Losung schieden sich gut
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ausgebildete Krystalle aus, die, aus Kisessig umkrystallisirt, wusser-
helle Prismen vom Schmp. 2056° bildeten. Leicht 16slich in Benzol und
Chloroform, weniger in heissem Eisessig, noch weniger in siedendem
Alkohol.
0.2027 g Sbst.: 0.0914 g AgBr.
CosHi50:Br. Ber. Br 19.28. Gef. Br 19.19.

Nitrn-1- oxy-2-naphtyl-diphenylessigsdurelacton,

Cs H;-
Gie  cunNo,

CO—-0
3 g Lacton werden in 40 ccm Eisessig gelost und bei 60° mit
6 ccm Salpetersiure (D = 1.52) versetzt. Augenblicklich beginnt die
Abscbeidung goldgelber Blittchen, die nach 3 Stunden beendet ist.
Ausbeute 2.5 g. Die Substanz schmilzt nach dem Umkrystallisiren
aus Eisessig bei 2419, Leicht 16slich in kaltem Chloroform oder
heissem Benzol, ziemnlich schwer in siedendem Eisessig, noch schwerer
in kochendem Alkohol.
0.0956 g Sbst.: 0.2655 g CO2, 0.0360 g HoO. — 0.2204 g Sbst.: 76 cem
-N (227, 760 mm).
CagHi504N. Ber. C 75.59, H 3.93, N 367,
Gef. » 75,73, » 4.18, » 3.91.

Benzilsdure und B- Naphtol.

2-Oxy-1(?)-naphtyl-diphenylessigsiurelacton,

CsH
Sise ooy

CO—0 (2)

Die Reaction zwischen Benzilsiure und g-Naphtol verliuft etwas
langsamer als mit dem «-Isomeren. Kochdaver 30 Minuten unter
sonst gleichen Bediogungen. Auch hier entsteht ausschliesslich und
in reichlicher Ausbeute ein Lacton, das aus der Benzolschicht wieder
durch Verdunsten des Losungsmittels isolirt wurde und, aus Eisessig
umkrystallisirt, klare, derbe Tafelu vom Schinp. 1830 bildete. Dieses a-
Naphtolderivat unterscheidet sich beziiglich der Loslichkeitsverbiltnisse
vom a-Naphtolisomeren durch seine geringe Ldslichkeit in siedendem
Alkohol.

0.2075 g Shst.: 0.6508 g €O, 0.0899 g H,0.

C31Hig03. Ber. C 85.71, H 4.76.
Gef. » 83.55, » 4.81.

Es ist zwar nicht ganz ausgeschlossen, dass der Benzilsiurerest
in die Stellung 3 des Naphtolkernes eingegriffen hat; wahrscheinlicher
aber ist der Eintritt in die Stellung 1.



Das Lacton ist wenig reacticnsfihig. Es blieb z. B., mit wias-
rigem oder alkoholischem Ammoniak im Rohr auf 100° erhitzt, un-
veriindert.

Brom-2-0xy-1(?)-naphtyl-dipbenylessigsdurelacton,

CsH
CeHyC  CuoHsBr

CO—0(2)
wurde durch Einwirkung von {iberschissigem Brom anf eine Bisessig-
losung des Lactons bei mebrstindigem Kochen am Riickflusskiibler
erhalten. Wasserhelle, lange Prismen (aus Eisessig) vom Schmp.
162—164°, die sich leicht in Benzol oder Chloroform, ziemlich leieht
in heissem Eisessig, schwer in heissem Alkohol l§sen.
0.2037 g Sbst.: 0.0944 g AgBr. — 0.2020 g Sbst.: 0.0940 g AgBr,
CaiHis 02Br. Ber. Br 19.28. Gef. Br 19.72, 19.80.

Freiburg (Schweiz), 1. Chem. Laboratorium der Universitiit.

103. Otto Ruff und Wilhelm Plato:
Ueber die Darstellung und die physikalische Beschaffenheit
einiger neuer Fluorverbindungen.

Titantetrafluorid, Zinntetrafluorid, Antimonpentafluorid,
sowie gemischte Antimon-Trifiuvoride und -Pentafluoride.

(Zum Theil gemeinschaftlich mit Hro. Hugo Graf.)

[Aus dem I. chemischen Instistut der Universitit Berlin.]

(Vorgetragen in der Sitzung am 25. Janonar 1904 von Hro. Otto Ruff)

Der Eine von uns hat gemeinschaftlich mit Hrn. Ipsen eine
Darstellung des Titantetrafluorids aus dem Titantetrachlorid beschrie-
benl), der zu Folge das Fluorid durch Ueberleiten von wasserfreiem
Flusssiiuregas tber erhitztes Titantetrachlorid hergestellt wird, Dies
Verfahren war im Vergleich mit den anderen, damals beschriebenen
Arbeitsmethoden das einfachste und erlanbte uns, so viel Material her-
zustellen, dass wir alle die in jener Abhandlung beschriebenen Re-
.actionen damit ausfihren konnten. Bei unseren Bemiihungen, gréssere
Mengen dieses Materials fiir eine weitere Untersucbung in die Hand
zu bekommen, gelang es uns, dies Verfahren noch weiter zu verein-

) Diese Berichte 36, 1777 [1903].



