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Mitteilnngea 
426. W. Boreche und J. Wollemann: tZber 1.10-Diphenyl- 
decan und ein Verishren s m  Dewstellung (u,w’-diaryUerter 

Fettkohlenwasseretoff 8. 

[Aus dem Allgemeinen Chemischen Institut der Universitat GBttingen.] 
(Eingegangen am 2. November 1911.) 

S e b a c i n  eiiur e c h l  o r i d ,  CO C1. (CH&, COC1, l iS t  sich, wie zuerst 
A u g e r  beobachtet hat1), rnit B e n z o l  zu einem 1.10-Diketon, dem 
D i p  h e n  y 1- d e c a n  d i o n ,  c6 Hs . co .(C&)S. C o  . c6 Hs, vereinigen, in 
dem zwei aromatische Reste diirch eine norniale Kette von zehn 
Kohlenstoflatomen rnit einander verkniipft siod. Der  dieser Verbin- 
dung zugrunde liegende Kohlenwasserstoff, das  1 . 1 0 - D i p h e n y l - n -  
d e c e n ,  CSHS .(CHZ)IO. 66&,  ist aber bisher ebensowenig bekannt, 
wie die iibrigen ro, w’-Diphengl-paraffine mit mehr als vier Methylen- 
gruppen. W i r  haben nun gefunden, daI3 man ihn bequem und in 
guter Ausbeute erhalt, wenn man 1.10-Diphenyl-decandion- 
d i o x i m  zum Diamin reduziert, dieses durch trockne Destillation 
seines Phosphates in  das niathylen verwandelt und letzteres naeh 
der P a a l s c h e n  Methode in die gesattigte Verbindung iiberfiihrt: 

Cs Hs . CO .(CHp)s .CO .CsHs [I.] --t Cs H5 .C(:N. OH).(C&)s e 

C(:N. OH). Cs H5 [II.] Cs Hg , CII(NHz) .CHs .(GHs)6 .CHz. --t 

CH(NHz).CsHg [IlI.] --* CsH5 .CH:CH.(CH,)s.CH:CH.CsHs [IV.] 
-+ C6 Hs . CHz . CHz . (CH2)e. CHs . CHs . Cc H5 [V.]. 

S eb a c i  n s a u r e c h l  o r i d u n d  1.10-D i p h e n y 1 - d e c a n  - 1.10- d i o n. 
A u g e r  hat  zur Darstellung des Sebacylchlorids Phosphorpenta- 

chlorid auf Sebaciosaure einwirken lassen. Wir zogen nach einigen 
orientierenden Versuchen vor, das T r i c h l o r i d  zu benutzen und ver- 
fuhren nach folgender Vorschrift: 

30 g Sebacinstiure werden mit 28 g Phosphortrichlorid galinde erffirrnt, 
bis die Salzsiiureentwicklung boendigt ist. D a m  gielt man von der phos- 
phorigen Siiuro ab ,~ entfernt die okkludierte Salzsiiure durch vorsichtige 
Wiirmezufuhr im Vakuum und destilliert schlieBlich das Keaktionsprodukt 
unter mbglichst geringem Druck. 

20 g ciavon wurden rnit 80 ccm B e n z o l  verdiinnt und im Lauf 
einer Viertelstunde rnit 24 g fein gepulvertem Aluminiumchlorid ver- 

Sdp.16 182O, Ansbeote etwa 26 g. 

1) A. ch. [6] 23, 361 [l891]. 
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setzt. Als die erste, sehr sturmische Reaktion Yoriiber war, wurde 
noch einige Stunden auf dem Wasserbad digeriert, oach dem Erkalten 
mit Eiswasser und verdiinnter Salzsaure zersetzt und das unver- 
brauchte Benzol rnit Wasserdampf abgeblasen. Der  kaum gelarbte, 
krystallinische Destillationsruckstand gab an \-erdiinnte, warme Soda- 
losung 5 g w - B e n z o y l - n o n y l s a u r e ,  C,H~.CO.(CHS)B.COIH, ab;  
sie krystallisiert aus Alkohol in silbergllnzenden Bliittchen, deren 
Schmelzpunkt wir etwas hijher als A u g e r ,  bei 85-86O, fanden. 

0.1574 g Sbst.: 0.4217 g CO?, 0.1215 g H,O. 
C , ~ H ? ~ O J .  Ber. C 73.28, H 8.40. 

Gef. )) 73.08, n 5.64. 

Das ungeliist zuriickbleibende D i p h e n y l - d i k e t o d e c a n  erhiel- 
ten wir aus \rerdiinntem Alkohol in ge1l)lichweiBen Blattchen vom 
Scbmp. 91-92O; Ausbeute 16 g. 

0.1469 g Sbst.: 0.4432 g COa, 0.1087 g HsO. 
CzlH*602. Ber. C 81.99, H 5.07. 

Gef. D 82.26, D 8.28. 

1.10- D i p  h e n  y l -  1.10- d i o x  i m id  o-  d e c a n  [II.]. 
Eine abgewogene Menge des Diketons wird in warmem Alkohol 

ge18st und mit den gleichen Quanten Hydroxylamin-chlorhydrat in mog- 
lichst wenig Wasser und Natriumcnrbonnt eioige Stunden gekocht. 
n a n n  fallt man mit Wasser und reinigt durch Ilrystallisation %us ver- 
diinntem Alkohol. Das Dioxim bildet gelblichweil3e Krystalle vom 
Schmp. 120- 121O. Es scheint sich bei llngereni Aufbewahren all- 
mhblich zu zersetzen. 

0.1677 g Shst.: 12.0 ccm N (17O, 750 mm). 
C22H28 02Np. Ber. N 7.97. Gef. N 8.05. 

1.10-Diphenyl-1.10-diamido-decan [HI.]. 
15 g Oxim werden in 375 ccm siedendem, aasserfreiem Alkohol 

gelost und durch 25 g Natrium reduziert. Dann neutralisiert inan mit 
SalzsLure, b l h t  den Alkohol ab, filtriert und entzieht dem rnit Alkali 
ubersattigten Filtrat d s s  Diamin durch wiederholtes Ausschutteln mit 
Atber. Beirn Abdestillieren des Liisungsmittels bleibt es als z lh-  
fliissiges, farhloses 0 1  ron charakteristischem Basengeruch zuriick, 
das unter 18 mm um 260° siedet und sich bei Luftzutritt durch 
I~ohlensliure-Absorption schnell rerandert. Es wurde durch sein D i - 
b e n z o s t  und den D i h a r n s t o f f  charakterisiert und in dieser Form 
auch zur Analyse gebracht. 

D ip hen yl -  d i  am ido-  d ecan - d i ben z o  a t scheidet sich mit salzsaurem 
Pyridin zusammen aus, menn man eine Losung der Base in der zehnfachen 



Menge Ppridia mit 2 Mol, Benzoylchlorid versetzt. Nach den1 Umkrystnlli- 
sieren aus Eisessig bildet cs ein weilles, bei 198-19So schmelzendes Pulrer. 

0.1054g Sbst.: 0.3140 g CO2, 0.0715 g H20. 
C J ~ H ~ O O ~ N ~ .  Bcr. C 81.14, H 7.57. 

GeF. n 81.25. I) 7.58. 
Diphenyl-dicarbamido-decnn wircl bei der Umsetzung von Di- 

phenyl-diarnido-decan-chlorhyclrat mit Kaliumcyanat zunkchst in Form einee 
ziihen I-Iarzes orhalten, laat sich irber durch wiederholtes Umlbsen aus ver- 
tliinntem Alkohol in ein meil3es Polver mikroskopisch kleiner Nidelchen ver- 
wandeln. Das analysiertc Prgparat schniolz bei 153- 184O. 

1.10- D i p  h e n  y 1- -11.9-dek n d i e n  [IV.]. 
ills Ausgangsmaterial fur diesen Kohlenwasserstofl client zweck- 

mli13ig das rohe Diphenyl-diamino-decan in der Form, wie inan es  
beim Abdestillieren des Athers bekommt. Man neutralisiert es i n  
einern Destillierkolben mit angeschniolzener Vorlage mit wiiflriger 
Phosphorsiiure, dampft unter yerrnindertem b u c k  ein und nnterwirft 
den Ruckstand unter denselben Bedingungen der  Destillation. Die 
entweichenden Dampfe verdichten sich in der Vorlage zu einem frtrb- 
losen 0 1 ,  dns beim Erkalten grofltenteils in lnngen Nndeln erstarrt. 
Durch Abpressen auf Ton von anhaftendem 61 miiglichst befreit und 
durch Umkrystallisieren aus Alkohol oder Eisessig weiter gereinigt, 
schmelzen sie bei 53 O. 

0.1487 g Shst.: 0.4951 g C02, 0.1210 g HsO. 
C~sH26. Rer. C 90.97, H 9.03. 

GeF. n 90.81, 9.10. 
In trocknem Schwefelkohlenstoff geliist, addiert Diphenyl-dekadien 

glatt 2 Mol. Brom. Das resnltierende 1.10-Diphenyl-1.2.9.10-  
t e t r a b r o m  - d e c  a n ,  CS Hs . CHBr. C H  Br. (CH&. C H B r  . CH B r  . CS H, , 
bleibt beim Verduusten des Losungsmittels in krystallinischer Form 
zuriick. Es wird durch Auskochen mit Ather YOU oligen Beimen- 
gungen befreit und aus Alkohol, in  dem es nuch bei Siedeternperatur 
nur ma8ig liislich ist, urnkrystallisiert. Es setzt sich daraus als 
weifles Krystallmehl ab und schmilzt in diesem Zustande bei 164-165O. 

0.1678 g Sbst.: 0.2079 g AgRr. 
CzaH26Brr. Ber. Br 52.43. Gef. Br 52.72. 

Dasselbe Tetrabromid wird auch, freilich in sehr vie1 schlechterer 
Ausbeute, erhalten , wenn man I .  10- D i p  h e n  y 1- 1.10 - d i  o xj- d e cn n 
mit der  doppelten Menge frisch geschmolzenen Chlorzinks erhitzt und 
das  iiberdestillierende 0 1 ,  das niir zum kleineren Teil erstarrt, in  
Schwefelkohlenstoff mit Brom zusammenbriogt, his dessen Farbe be- 
stehen hleibt. Das bislier noch nicht beschriebene 1.10- D i p h e n y l -  
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1.10-d i ox y - d e c a n  , Cg Hj . CH(OH).(CHt)s .CH(OH). CS Ks, gewannen 
wir durch Reduktion TOO Diphenyl-decandion mit Natrium und Alko- 
hol. Es krystallisiert nus Ligroin in weiflen , Yerfilzten NHdelchen 
kind verfliissigt sich bei 70-72O. 

0.1644 g Sbst.: 0.4880 g Cog, 0.1333 g H10. 

C?aB3002. Ber. C 80.93, H 9.27. 
Gef. )) 80.96, n 9.21. 

1.10 - D i p h e n y 1 - n - d e c a n [V.]. 
Dipheoyl-dekadien wird i n  Methylalkohol geliivt uud nach Zusatz 

einiger Hundertvtel Gramm kolloidalen Pnlladiums niit WasserstoEF 
geschiittelt; es absorbiert ihn rapide, bis es 2 Mol. dayon aufgenoni- 
men hat. Das Reduktionsprodukt siedet unter 12 mm Drnck bei 
234O; es ist ein wasserhelles 0 1  von schwachein Geruch, aber star- 
kern Lichtbrechungsyermogen , das bei niedriger Temperatur zu einer 
weifien Krystallmasse erutarrt. Ihren Schmelzpunkt beobachteten wir 
bei 16-17O. 

0.1652g Sbst.: O.MZ1 g Cop, 0.1514 g H90. 

C22H30. Ber. C 69.73, H 10.27. 
Gef. B 89.50, B 10.25. 

Wirlsiod darnit beschaftigt, nuf Lhulichem Wege rioch einige 
andere w, to'-diarylierte Fettkohlen wnsserstoffe darzustellen, und hoffen, 
iiber den Erfolg unserer Versuche bald Niilieres mitteilen zu konneu. 

426. Fritz Eisenlohr: 
ffber die Spektrochemie von Nebenvalensen. 

[Aus rleni Chemischen Institut der Univewitat Grcifswald.] 
(Eingegangen am 17. Oktober 1911.) 

Iu eiuer Abhandlung uber die Spektrochemie der  Korper, welclie 
aus Kohlenstoff, Wasserstoff und Sauer,stoff zusammengesetzt sind, 
batten A u w e r s  und E i s e n l o h r l )  dargelegt, daR in der rorhandenen 
Literatur nach Sichtung des Materials keinerlei Anhalt dafiir besteht, 
da13 gemeinhin in Korpern obne eine konjugierte Lagerung von dop- 
pelten und dreifachen Bindungen in] Molekiil o p t i s c h e  E x a l t s t i o n e n  
auftreten. A h  einzige Ausnahmen wurden die Falle des Dreiringes, 
der  semicyclischen Doppelbinduog uod iintergeordnet des Vierrings 
angef iihrt. 
. ._ 

I) B. 43, 610 [1910]. 




