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3'.4'- Di m e t ho  x y-  [be n z a1 - 9-d i b r om - 2.7 - f 1 u o r en] - 2'- c a r b o n  - 
s i i u r e  (XII.). 

Aus 0 p i a n  eiiu r e  und D i  b r  o m - f 1 u o r en. Mattgelbe, mikrosko- 
pische Stabchen aus Eisessig. Schrnp. 249-2500 nach vorherigem 
Erweichen. 

0.0836 g Sbst..: 0.1646 g Cog, 0.0264 g 830. 
C 2 a E l ~ 0 4 B r ~  (516.09). Ber. C 53.50, H 3.13. 

Gef. 53.71, 3.53. 
A t h y l e s t e r .  GroBe, tiefgelbe SpieSe aus Alkohol. Schmp. 135O. 
0.1988 g Sbst.: 0.4035 g COs, 0.0656 g H10. - 0.1130 g Sbst.: 0.0790 5 

AgBr. 
C ~ s H ~ 0 0 4 B r ~  (541.13). Ber. C 55.16, H 3.70, Br 29.38. 

Gef. s 53.37, B 3.68, D 29.75. 

In  atherischer Liisung entstand dorch Reduktion der Fulveu- 
Doppelbindung mit aktiviertem Aluminium der entsprechende D i -  
h y d r o - e s t e r .  Farblose Nadeln au3 Alkohol. Schmp. 90°. 

0.0978 g Sbst.: 0.1976 g Cog, 0.0357 g HsO. 
C95H2204Bra (546.15). Ber, C 54.95, H 4.06. 

Gef. 55.12, B 4.09. 

228. A. Sieglitz: 
tfber die Spaltung dee [l.l-Diphenyl-~thyl-2]-urethans. 
[Aus d, Chem. Laborat. d. Bayer. Akad. d. Wissensch. in 1Kinchcn.j 

(Eingegangen am 15. M a n  1922.) 
Wie in der voranstehenden Abhandlung I) berichtet wurde, IiiS 

sich bei der Destillation yon [Fluorenyi-9~methyl]-urethan (I.) mit  
Calciumoxjd nicht das erwartete Amin (II.), sondern nur  geringe 
Mengen eines ungesattigten Kohlenwasserstolfes, des 1.1-Diphenylen- 
athens (HI.), fassen. 
(CsH~)~CH.CIIa.NH.COOCsIIS ( C G H ~ ) : , C I I . C H ~ . N I ? ~  

I. 11. 

IV. IT. 
Um festzustellen, o b  auch bei anderen Urethanen 

die Amin- Stufe hinaus moglich ist, wurde das 

(CG&}> CH.  CIIl .NH. COOCgHs (CoBsb CH. CHg . N& 

(CGHl)P C:CII2 
111. 

( c 6 m  c: CII? 
vr. 

Spaltung iiter 
nahverwandte 

[1.1 - D i p  h e n  y I -  at h J 1- 2]-ur e t h a n  (IV.) dargestellt und mit Calcium- 
oxyd destilliert. Diesesmal entstand r1.1- D i p  h e n y  1- t t  hy l-2): a m i  n 
(V.). Der zu erwartende Kohlenwasserstoff, das l.l-Dipben!-i- 

I)  B. 56. 2032 [1922]. 
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iithen (VI.) hatte sich in dem Gemisch der nebenher gebildeten, n i ch t  
baaiechen Stoffe befinden miissen. Letzteres wurde fraktioniert, die 
Siedepunkte der iibergehenden Anteile waren aber vom Siedepunkt 
des 1.1-Diphenyl-iithens (VI.) deutlich verschieden. Demnach hatte 
sich letzteres nicht in nachweisbarer Menge gebildet. 

Beschreibung der Versuehe. 
Mitbearbeitet von Hrn. Hans Spitzer. 

3.3-Dip h e n  yl-p ro  pans i iure-h  J d r a z i  d. 

17 g reiner B,B-Dipheny l -prop ions lure - i t thy le s ter  I )  wur- 
den rnit 10 g 50-proz. Hydrazin-hydrat in 25 ccm absolufern Alkohnl 
24 Stdn. zum Sieden erhitzt. Nach dem Abdestillieren der Haupt- 
menge Alkohol erstarrt die Losung beim Stehen in der Kalte. Nach 
dem Trocknen wird das abgesaugte Hydrazid (9 g) durch Losen in 
wenig Benzol und Ftllen rnit Ligroin (Sdp. 70-10O0) in schimmern- 
den, farblosen Bltttchen vom Schmp. 127-128O erhalten (6 g). 

N (200, 720mmj. 
0.1789 g Sbst.: 0.4911 g COs, 0.1068 g HaO. - 0.1542 g Sbst.: 16.5 ccm 

C15H160Na (240.23). Ber. C 74.96, H 6.71, N 11.66. 
Get n 74.89, D 6.68, D 11.81. 

Aniealverbindung. 1.5 g Rydrazid und 0.75 g Anisaldehyd murden 
in 60 ccm absolutcm Alkohol 3 Stdd. gekocht, wobei sich das Hpdrazon in 
feinen, farblosen Nadeln abschied. Aus Eisessig umkrystallisiert, schmolz 
es bei 196O (2 g). 

N (210, 712 mm). 
0.1257 g Sbst.: 0.3553 g Cog, 0.0711 g €LO. - 0.1588 g Sbst.: 11.6 ccm 

C,aHs,OZNz (358.32). Ber. C 77.06, H 6.19, N 7.83. 
Get. 77.11, * 6.33, 7.95. 

[ 1.1 - D i p h e n  y 1 - ii t h J 1-21- u r e t h a n  (IV,). 

Die heiS bereitete Losung von 4 g Hydrazid in 15 ccm 15-proz. 
Salzsiiure und 60 ccm Wasser wurde auf Oo abgekiihlt und mit einer 
Losung von 1.3 g Natriumnitrit in 20 ccm Wasser rersetzt. Das ab- 
geschiedene farblose Azid wurde mit Ather aufgenomrnen. Die 24 Stan. 
getrocknete Otherische Losung wurde rnit 25 ccm reinem Alkohol ver- 
setzt und nach vorsichtigem Entfernen des Athers 3 Stdn. gekocht. 
Beim Versetzen rnit Wasser fie1 das Urethan (2.2 g) aus. Aus Ligroin 
(Sdp.40-70°) umkrystallisiert, bildet es farblose Nadeln vom Schmp. 69". 

N (l'io, 724 mm). 
0.1957 g Sbst.: 0.5458 g CO2, 0.1278 g HoO. - 0.1370 g Sbst.: 6.6 C C ~  

*) Barstellung nach W. Wislicenus uad I<. Eble ,  B. 50, 253 1191i:. 
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ClrHlsOIN (?69.25). Ber. C 75.80, H 7.11, N 5.20. 
Gef. B 76.08, B 7.31, a 5.40. 

IT. a r  n s t o f f d e s [ 1.1 - D i p  h e n  y 1 - iit h J 1-21 - a m  i n s. 

Yerwendet man beim Verkochen des Azids wasserhaltigen Alkohol, 
dann  entsteht neben dem Urethan (IV.) ein aus Alkohol in feinen 
weiSen Nadelchen krystallisierender, schwerloslicher Stoff, der nach 
seinen Analysen die genannte Konstitution besitzt. 

0.0995 g Sbst.: 0.3026 g COa, 0.0599 g H10. - 0.1070 g Sbst.: 7 ccm 
h- (2.'O, 696.5 mm). 

Schmp. 1 No. 

C ~ ~ H ~ B O N ~  (420.39). Ber. C 82.82, H 6.71, N 6.67. 
Gef. 82.97, D 6.74, B 6.94. 

S p a1 t u n g d e s [ 1.1 - D i p h en y 1 - ii t h y 1 - 23 - u r  e t h an s (IV.). 
10 g Urethan, mit 30 g Calciumoxyd gemischt, wurden in 2 Teilen im 

Wasserstoff-Strom bei 12 mm destilliert. Das halbieste Destillat wurde in 
Ather anfgenommen und dnrch Durchschiitteln mit Salzsiure vom gebildeten 
Amin (V.) befreit. Aus der salzsauren L6snng lieBen sich durch Alkalisch- 
machen, Ausathern und Abdestillieren des h e r s  2 g des oligen Amins ge- 
w h e n .  Das aus Alkohol in feinen, farblosen Nadeln erhaltene Chlorhydrat 
schmolz bei 2530 (Literaturl) 2550). Das durch Vereinigung der Kompo- 
nenten in alkoholischer L6sung neu dargestellte Pikrat bildete gelbe Krystall- 
warzen vom Schmp. 212-213". 

0.1943 g Sbst.: 0.4035 g COz, 0.0774 g H20. 
CnoHlaO~IS4 (426.28). Ber. C 56.32, H 4.26. 

Gef. n 56.65, * A.46. 
Die amin-freie Btherische Losung hinterlid 2 g cines mit Krystallen durch- 

setzten 01s. Davon ging unter 12 mm Druck bei 120-1300 1 g eines farb- 
losen 01s und bei 1800 ein rasch erstarrendes gelbes 01 iiber. Pen Siede- 
punkt des nach A. Klages2) aus 1.1-Diphenyl-ilthanol-1 bereiteten 1.1-Di- 
phenyl-ithens fanden wir zu 143- 1440 bei 15 mm. Die niedriger siedende 
Fraktion, dem Geruch nach Diphenyl-methan, Sdp.,c 133-1350a), entfarbte 
Brom in Chloroform schwach. Versuche, etwa vorhandene Anteile an I.l-Di- 
pbenyl-athen durch die charakteristischen Produkte der Bromierung') oder 
Nitrieri~ng~) nachzuweisen, blieben erfolglos. 

I) M. F r e u n d ,  B. 23, 2845 [18901. 
a) K. v. Auwers ,  A. 422, 221 [1921]. 
'1 R. Anschi i tz ,  A. 235, 160 [1886]. 
j) H. W i e l a n d ,  B. 81, 1773 [1921]; R. Anschi i tz ,  B. 54, 1854 [19211. 

l )  B. 35, 2647 [1902]. 


