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G. Bredig') fand bei Xessung der Leitfahigkeit, Kb& =I 63. Hieraus 
berechnet sich -log K,";Kb= 1.80 (t = 25O). 

J. Johns tona ) ,  der K b K ,  durch Katalyse von Methylacetat bestimmte, 
fand diesen Wert = 72, woraus sich -log K,/Kb = 1.86 ergibt (t = 25O). 

Da13 KO in Wirklichkeit die Dissoziationskonstante einer Kation-Saure 
ist, hat B j e r r  u m eingehend behandelt in einer Abhandlung iiber Amino- 
sauren und deren Dissoziationskonstanten l). 

Zurn SchluB mochte ich nicht unterlassen, Hrn. Prof. Dr. N. B j e r r u m  
bestens zu danken fur die aul3erordentlich lehrreichen .\nregungen, welche 
mir die Durchfiihrung dieser =\rheit ermoglichten. 

52. O t t o  D i e l s  und H a n s - F e r d i n a n d  R i c k e r t :  ober den 
Identitats-Nachweis des Dehydrierungs-Kohlenwasserstoffes C,&,, 
aus Sterinen und Geninen mit y-Methyl-cyclopenteno-phenanthren. 

[Aus cl. Chem. Insti tut  d. Universitat Kiel.] 
(Eingegangen am 4. Januar 1935.) 

Bei der Dehydrierung von Cholesterin, Cholesterin-Ilerivaten, Cholsaure 
und Ergosterin mit Selen entstehen nach den Beobachtungen von 0. Diels ,  
W. Gadke  und P. Kordingl ) ,  sowie von 0. Diels  und A. Kar s t ens2 )  
aromatische Kohlenwasserstoffe, deren Struktur-Aufklarung nicht nur fur 
die Sterine von Bedeutung ist. Es hat sich namlich in den letzten Jahren 
herausgestellt, dafi der durch Dehydr i e rung  tier S t e r i n e  in besonders 
reichlicher Menge entstehende Kohlenwassers toff  C,,H,, auch der Gruppe 
der Herz  ~ G e ni n e (Digitoxigenin, Gitoxigenin, Strophanthidin, Peristogenin, 
Uzarigenin usw.) und der der neutralen Sapogenine  (Parillegin, Gitogenin 
u. a,)  zugrunde liegt. So ist es begreiflich, daB von verschiedenen Seiten der 
Versuch gemacht worden ist, die Struktur dieses Kohlenwasserstoffes durch 
Vergleichs-Synthese sicher zu stellen. 

0. Diels  und H. Klare3)  sind bei einer kritischen Priifung der hierbei 
von den verschiedenen Forschtrn gewonnenen Resultate zu dern Ergebnis 
gekommen, daB von einem biindigen Heweis fur die Struktur des Kohlen- 
wasserstoffes CIaHI, und fur seine sichere Identitat mit einem der s y n t  he- 
t isc h hergestellten I'ergleichs-Praparate nicht die Rede sein konnte. Dagegen 
durfte man es als wahrsche in l ich  ansehen, dal3 der von den HHrn. S. H. 
H a r p e r ,  G. A. R.  K o n  und F. C. 1. Ruzicka4)  synthetisch gewonnene und 
nach seiner Entstehung als y -Me t hy1-c y c l o p  en  t eno-  phenan  t h ren  (I) 

?) G. B r e d i g ,  Ztschr. physikal. Chem. 13, 789 [1894]. 
s, J .  J o h n s t o n ,  Ztschr. physikal. Chem. .;7, 557 [1907]. 
1) A. 4.59, 1-26 rig271 
3, B. 67, 113 [1934:. 4, Joiiru. chem. Soc London 1934, 174-12S 

2 ,  A .  478, 129-137 [1930]. 
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aufzufassende Kohlenwasserstoff init dem ,,Sterin- 
H CH, C,,H,,"5) identisch i ~ t ~ ~ ) .  Da uns Hr. G. A. R. K o n  

eine kleine Quantitat des von ihm synthetisch ge- 
wonnenen Praparates freundlichst iiberlassen hatte, 
so schien die Frage nach seiner Identitat niit dem ,,Ste- 
rin-C,,H,," durch CJberfiihrung in die von 0. Die ls ,  
W. Gadke  und P. Kording6)  mit nitrosen Gasen dar- 

gestellte, sehr charakteristische Verb indung  C,,H,,O,N in einfachster Weise 
entscheidbar. Dieser Irersuch ist negatir verlaufen. Wir stehen indessen auf 
dem Standpunkt, daB diesem Ergebnis deswegen keine ausschlaggebende 
Bedeutung beizumessen ist, weil die Menge des uns fur die Nitrosierung zur 
Verfiigung stehenden Konschen Kohlenwasserstoffs nur etwa 3 g betrug, 
und n.eil bei der aul3erordentlichen Empfindliclikeit dieser Stoffe selbst 
gegen sehr geringe Mengen von Salpetersaure und bei der Schwierigkeit der 
Dosierung der nitrosen Gase ein MilJerfolg hei einer eininaligen Nitrosierung 
keineswegs ausgeschlossen erscheint . 

Wir haben uns daher bemiiht, die Identitat der beiden Kohlenwasser- 
stoffe auf andere Weise, aber auch durch eine rein chemische Methode, 
sicher zu stellen und haben endlicli in der Bromie rung  ein gee igne tes  
Verf a h r e n  dafiir gefunden. Das fur diese Vergleichs-Reaktion in Arbeit 
genommene ,,Sterin-C,,H,," haben wir nach der schonen h4ethode der 
,,chromatographischen Analyse" von W i n t e r s t e i n  und G. S te in7)  aid das 
sorgfaltigste gereinigt. Wir konnten dabei feststellen, da13 die Eigenschaften 
des vollig reinen Kohlenwasserstoffs C,,H,, in keiner Beziehung von den in 
der allerersten Mitteilung ,) dariiber gemachten Angaben abweichen. 

Es gelang uns aber auf diese Weise gleichzeitig der Nachweis, da13 durch 
Umkrystallisieren aus Alkoliol gereinigtes, prachtvoll krystnllisierendes 
,, Sterin-C,,H,," trotz scharfen und richtig bei 124-125O liegenden Schmelz- 
punktes noch teils olige, teils krystallinisclie Verunreinigungen enthalt, die 
wir nach dem neuen Prinzip der , , f r ak t ion ie r t en  Adsorp t ion"  a n  Alu- 
m i n i u m o s y d  entfernen konnten. Aus den so abgetrennten Verunreini- 
gungen des ,,Sterin-C,,H,," ltonnten wir e inen  wei te ren ,  bei 238-239O 
schnielzenden D e h  y d r  i e r ungs-  KO hle  nw a s ser  s t of f herausarbeiten, der 
die Zusammense tzung  C,,H,, zu  hesitzen scheint und moglicherweise 
identisch ist mit Verbindungen, die von I,. Ruz icka  und G. T h o m a n n g )  
bei der Dehydrierung von Cholatriensaure mit Selen, soivie von den HHrn. 
H a r p e r ,  K o n  und F. C. I. Ruzicka'O) bei der Darstellung des syntheti- 
schen .,.-Methyl-cyclopenteno-phenanthrens beobachtet worden sind. 

Die Bromierung des reinen ,,Sterin-C,,H,," und des nach der Vor- 
schrift von Harpe r -Kon-F .  C. I. Ruzickal l )  synthetisierten und nach 
den1 Prinzip der ,,chromatographischen Analyse" gereinigten Kohlenwasser- 
stoffes spielt sich auflerlich unter vollig gleichen Bedingungen und Erschei- 

1,- 
.,---.,,-.H2 

-'$)l pH, 

s, Die Schreibweise ,, Sterin-C,,H,," sol1 nndeuteti, da13 der Kohlenwasserstoff 
C,,HIG zxvar kein Sterin ist, aher aus einem Sterin stammt, im Gegensatz zu den syn- 
thetisch hergestellten. 

h a )  Aninerkung bei  der K o r r e k t u r  : Vergl. hierzu die soeben erschieiiene 
Mitteilung von H. H i l l e m a n n ,  B. 68, 102 [1935]. 

6, A. 459, 17 [1927]. 
7 Hclv. chirn. Acta 16, 226 [1933]. 

In) Journ chem. SOC. London 1934, 127. ll\ loc. cit. 

') H. 220, 2-17 [1933]. s, A. 469, 15 [1927]. 



{ 1935)] Kohlenwasserstoffes C,,H,, aus Sterinen und Cenimn. 269 

nungen ab. Es bilden sich mehrere  Bromie rungsproduk te ,  iiber die 
im einzelnen in der vorliegenden Mitteilung nicht berichtet werden SOU. 
Nur das Hauptergebnis sei als wichtig herausgegriffen, namlich die Ent- 
stehung ei n e s cha r  a k t e r is t is c h en  , s c h o n k r  y s t a l l is  ie r t e n T r ib r o - 
mids,  das  a u s  be iden  Kohlenwassers toffen gebi lde t  wi rd  u n d  
dessen I d e n t i t a t  aufier F rage  steht. 

Durch diese Beobachtung ist die I d e n t i t a t  des  ,,Sterin-C,,H,," m i t  
dem von den englischen Forschern syn the t i s ch  da rges t e l l t en  Kohlen-  
wasserstoff endgultig bewiesen. Falls daher die Ansicht uber die Struktur 
des letiteren richtig ist, hat man das ,,Sterin-C,,H,," als y-Methyl-cyclo-  
pen teno-phenan th ren  aufzufassen. Gewisse feine Unterschiede zwischen 
den beiden Vergleichs-Kohlenwasserstoffen (vergl. den experimentellen Teil) 
haben wir trotz allem feststellen konnen, ohne daW wir bis jetzt eine Er- 
klarung dafiir gefunden hatten. 

Die Untersuchung wird fortgesetzt. 

Beschreibung der Versuche. 
Dars te l lung  des  ,,Sterin-C,,H,," 

80 g Cholesterylchlor id  werden mit 120 g schwarzem, pulvrigem 
Selen in einem elektrisch geheizten und genau regulierbaren Luftbade auf 
200-230° (Badtemperatur) erhitzt, bis alles geschmolzen ist. Nachdem - 
u n t e r  gleichzeitigeni kraf t igem Riihren - die Temperatur 1/4 Stde. 
auf dieser Hohe gehalten worden ist, wird das Bad starker geheizt, so daB 
innerhalb von 5-10 Min. 300° erreicht sind. Die Entwicklung von Selen- 
wasserstoff setzt schon gegen 280° ein und wird dauernd lebhafter. Man 
reguliert nun die Heizvorrichtung so, daW in weiteren 15-20 Min. die Tem- 
peratur auf 350-360° steigt, bei der die eigentliche Dehydrierung in der 
kurzen Zeit von 5 Stdn. vor sich geht. Das Reaktionsgemisch hat hierbei, 
wie mehrere Stichproben gezeigt haben, eine durchschnittliche Temperatur 
von 340-348O. Die dehydrierte Masse wird nach dem Abkuhlen mit vie1 
Ather herausgelost. Das hierbei zuruckbleibende Selen - die Halfte der 
angewandten Menge ist verbraucht - kann nach Zugabe von 60 g frischem 
Selen ohne weiteres zur Dehydrierung einer neuen Charge von 80 g Chole- 
sterylchlorid dienen. 

Die Menge des nach dem Abdampfen des Athers zuruckbleibenden 
Rohols betragt 52-58 g. Zur Fraktionierung wurden jeweils die Ruck- 
stande von zwei Dehydrierungen vereinigt und lieferten dann aus Frak- 
tion 212) 4.5-5 g rohes Cl,Hl, und aus Fraktion 4 miihelos 1 g des aus- 
gezeichnet krystallisierenden Kohlenwasserstoffs C,,H,,. Es empfiehlt sich, 
den rohen Kohlenwasserstoff C,,H,, durch 1-maliges Umkrystallisieren aus 
siedendem 95-proz. Alkohol vorzureinigen. Man erhalt ihn so in prachtigen, 
schon bei Tageslicht hellviolett fluorescierenden, weichen Blattern. 

'rrotz des schonen Aussehens enthatt aber dieses Produkt noch Ver- 
unreinigungen, die ihm hartnackig anhaften, die sich ihm aber nach der 
,,chromatographischenAdsorptions-Ana1yse"von Win te r s t e in  und S teinla), 
wenn auch muhsam, entziehen lassen. Es wurde die von den Autoren an- 

12) Uber die Einzelheiten der Fraktionierung vergl. A. 459, 1-26 [1927j. 
18)  loc. cit. 

Berichte d. D. Chem. Gesellschaft. Jahrg. LXVIII. 18 
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gegebene ,4pparatur benutzt, doch wurde zum besseren Ausmechseln der 
Absauge-Flasche im VorstoW ein Sperrliahn angebracht. Das Adsorptions- 
rolir - von 2 cm lichter Weite - wirde bei schwachem Vakuuni (680 bis 
690 mni) unter leichtem Stampfen mit Aluminiunioxyd bis zu einer Schicht- 
hohe von 20-22 cm gefiillt. Zuni Einschlammen des Adsorptionsmittels, 
zum Losen und Zuni , ,Entwickeln" wurde ausschlieBlich Petrolather vorn 
Sdp. 70--80° verwandt. 

2.S-3 g des vorgereinigten ,, Sterin-C,,H,,", gelost in 80-95 ccni 
Petrolather von 15---20°, werden bei dem soeben angegebenen Vakuum lang- 
Sam auf das hluminiumoxyd aufgetropft. Dabei beobachtet man schon nach 
kurzer Zeit die Bildung eines scharfen ge lben  Ringes von adsorbierteni 01, 
der in der Schicht des Adsorptionsmittels langsam weiter nach unten wandert 
und am Ende des Versuches etwa 8-10 cm vom oberen Rande entfernt ist. 
1st die Losung aus dem Tropftrichter herausgetropft, so wird mit 3-4 ccm 
mehr Petrolather, als zum Liisen des C,,H,, notig war, ,,entwickelt". Die 
Absauge-Flasche wird d a m  - nach Abdrehen des Sperrhahns - schnell 
noch einmal ausgewechselt, damit Zuni SchluW nicht die ganze, zum Ein- 
schlammen verwandte Menge Petrolather mit eingedampft werden muB. 
Sobald die Kohlenwasserstoff-Losung in die Vorlage zii tropfen beginnt - 
man erkennt dies an der Schlieren-Bildung und an dem Auftreten der blauen 
Fluorescenz im Lichte einer Quecksilberlampe - werden zunachst noch 
10 Tropfen fur sich aufgefangen. Nachdem dann die Vorlage nochmals ge- 
wechselt worden ist, tropft die Kohlenwasserstoff-Losung in kurzer Zeit in 
die Vorlage. Der Versucli ist beendet, sobald die ,,Entwicklungs-Flussigkeit" 
aus dem Tropftrichter ausgeflossen ist und bei g le ichgehal tenem Vakuuni 
nichts mehr in die Vorlage tropft. 

Durch Eindampfen der bereits stark fluorescierenden Losung des Kohlen- 
wasserstoffes auf dem Wasserbade, schlieI3lich im Vakuuni der 'CTiasser- 
strahl-Pumpe, erhalt man etwa 2.2-2.4 g ,,Sterin-C,,H,,", das aber noch 
immer nicht ganz frei von Verunreinigungen ist. Man mu13 daher das eben 
beschriebene Reinigungsverfahren mit einem neu gefullten Adsorptionsrohr 
und unter Verwendung entsprechend reduzierter Mengen an Losungs- und 
, ,Entwicklungs"-Mittel nochmals wiederholen, wobei man den Rest der Ver- 
unreinigung in Gestalt eines dunnen, gelben Ringes, der wahrend des ,,Ent- 
wickelns" hochstens 2 cm nach unten wandert, in Erscheinung treten sieht. 

Man gewinnt so schlieBlich 1.8-1.9 g des reinen ,,Sterin-C,,H,,". Der 
Kohlenu-asserstoff schmilzt scharf bei 124-12j0, besteht aus groBen, weichen, 
glanzend-meiBen Blattern, deren hellblaue Fluorescenz, bereits in1 Tageslicht, 
- wie schon des iifteren hervorgehoben -- a d e r s t  charakteristisch ist. 
Setzt man die Krystalle dem direkten Sonnenlicht aus, so nehmen sie bald 
von der Oherflache her eine braunliche Parbe an. 

I so l i e rung  der  a m  A1,0, adso rb ie r t en  S u b s t a n z  (CI8Hl4?). 
Wird nach Beendigung des soeben beschriebenen Reinigungs-Verfahrens 

das Adsorptionsrohr nnter der Analpen- Quarzlampe betrachtet, so zeigt sich 
an der Stelle des oligen, gelben Ringes eine starke, hellgrune Fluorescenz 
und von dieser Stelle an abwarts die sich bis zum unteren Ende langsam 
mehr und mehr verstarkende, bekannte, strahlend hellblaue Fluorescenz des 
C,,H,,. Das Aluniiniumoxyd des Adsorptionsrohres wird unterteilt und im 
S o s h l e  t -Apparat unter Verv erfung der obersten, his zurn gelben Ring 
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reichenden Schicht, die nur aus 01 besteht - init Ather extrahiert. Nach 
dem Abdampfen des Athers erhalt man Krystalle, die, aus dem e r s t e n  Ad- 
sorptionsrohr gewonnen, zwischen 175-210O schmelzen, walirend der Extrakt 
ails dern zwei ten  Rohr bei 125-135O schmilzt und zweifellos ein Gemisch 
des , ,Sterin-C,,H,," mit dem hoher schnielzenden Kohlenwasserstoff darstellt. 

Die aus der ersten Adsorptionsrohre gewonnene Substanz, die im Lichte 
der Analpsen- Quarzlampe gleichfalls blau fluoresciert, wird nun des ijfteren 
unter Zusatz von Tierkohle ails Petrolather und Eisessig umkrystallisiert, his 
schlieGlich Schmelzpunkts-Konstanz erreiclit ist. Die neue Verbindung bildet 
schone, silberweifle, im Tageslicht nicht stark fluorescierende Blattchen, die 
bei 238-239O schmelzen. 

4.152, 3.161 mg Sbst.: 14.250, 10.850 mg CO,, 2.250, 1.720 mg H,O. 
C,8H,4. Ber. C 93.87, H 6.13. 

Gef. ,, 93.60, 93.60, ,, 6.06, 6.09. 

Moglicherweise ist dieser Kohlenwasserstoff identisch mit einem Produkte 
gleicher Zusammensetzung, das von I,. Ruzicka  und Thomann14) durch 
Dehydrierung von Cholatriensaure gewonnen wurde. 

U b e r f u h r u n g  des  ,,Sterin-C,,H,," i n  e in  Tr ibromid .  
Zur Bromierung wurde eine Losung von 5 g Brom in 70 ccm Tetra- 

chlorkohlenstoff verwandt. Es entsprechen dann der fur die Darstellung des 
Tribromids notigen theoretischen Menge von 6 Atomen Brom bei Anwendung 
von 0.1 g C,,H,, 2.9 ccm dieser Losung. 0.1 g C,,H,,, gelost in 6 ccm Tetra- 
chlorkohlenstoff, werden in einern Reagensglas in1 Tages l ich t  niit 4.5 ccm 
der erwahnten Broni-Losung vermischt und sich selbst iiberlassen. 13ereits 
nach wenigen Minuten entwickeln sich erhebliche Mengen von Bromwasser- 
stoff, und die Losung ist nach einigen Stunden - unter gleichzeitiger Ab- 
scheidung dunkler Flocken und eines braunen Oles an den Wandungen des 
Reagensglases -- vollig gelb geworden. Nach 6 Stdn. wird die Fliissigkeit 
flitriert, das Filtrat angerieben und weitere 12 Stdn. bei 15---200 stehen 
gelassen. Innerhalb dieser Zeit scheidet sich eine ziemlich betrachtliche 
Menge gel b e r , biischelformig gekreuzter Nadeln und sternformig angeord- 
neter Aggregate ab, deren Menge sich innerhalb von 24 Stdn. noch vermehrt. 

illan verarbeitet zweckmaflig gleichzeitig 5 Ansatze nach der im vorher- 
gehenden mitgeteilten Bromierungs-Vorschrift. Dann wird auf ein gemein- 
sames Filter filtriert und die aus den 5 Ansatzen stammende Mutterlauge 
mit weiteren 2-3 ccm dtr  Bromlosung 2 "age sich selbst iiberlassen. Das 
Abfiltrieren der dann abgeschiedenen Krystalle und die Zugabe neuer Brom- 
rnengen wird nun so lange fortgesetzt, als man noch die Abscheidun, - von 
Krystallen beobachtet. Die zu allererst ahgeschiedenen Krystalle, die offenbar 
ein Gemenge vorstellen, werden verworfen. Die danach ausgefallenen Kry- 
stallisationen werden vereinigt und rnehrere Male aus Tetrachlorkohlenstoff 
umkrystallisiert, aus den1 sie sich in langen, gelben, gekreuzten Nadelbiindeln 
abscheiden, die sich bei 235O zersetzen. 

4.542 mg Sbst.: 7.715 mg CO,, 1.020 mg H,O, 0.066 mg Kiickstand. - 4.742 mg 
Sbst.: 8.050 mg CO,, 1.030 mg H20, 0.005 mg Riickstand. - 4.808 mg Sbst.: 8.155 mg 
CO,, 1.010 mg H,O, 0.002 mg Ruckstand. - 7.701 rng Sbst.: 9.300 m g  AgBr. 

C,,W,,Br,. Her. C 46.07, H 2.79, Br 51.14. 
Gef. ,, 47.01, 46.35, 46.2S, ,. 2.51, 2.43, 2.35, ,, 31.40. 

"I Helv. chim. Acta 16, 226 11933:. 
18" 
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Be o b a c h t ungen  be i d e r S p n t h es e d es y -M e t h y l -  c y clo p e n t  e n  o - 
p h e n a n t h r e n s  nach  S. H. H a r p e r ,  C. A. R. K o n u n d  F. C. I. Ruzicka15).  

Es hat sich gezeigt, daB sich bei der Darstellung des 2.5-Dimethyl- 
1-P-(a-naphthy1)-athyl-cyclopentanols (Formel 1'111) 16) aus Dimethyl-cyclo- 
pentanon und rx-Naphthpl-athylclilorid die husbeuten um etwa 30 O/, ver- 
bessern lassen, wenn man bei der Bereitung der Grignard-Losung, die 
trotz guter Aktivierung mit Jod erst nach langerer Zeit gelingt, als zweiten 
Aktivator 1 ccm Dimethyl-anilin hinzufiigt, zii Anfang nur die Halfte des 
Halogenids anwendet und erst heim Beginn der Reaktion - nach ungefahr 
12 Stdn. - den restlichen Teil langsam zutropfen laat. Am 75 g Diniethyl- 
cyclopentanon wurden 28.5 g fast weifles, krystallisiertes Rohprodukt er- 
halten. Zur Reinigung haben wir dieses in genau derselben Weise durch 
, ,chromatographische Aclsorptions-Analyse" gereinigt und schliel3lich den 
reinen Kohlenwasserstoff vom Schmp. 125-126O erhalten. 

Eigentiimlicherweise zeigt das synthetische C,,H,, gegeniiber dem 
,, Sterin-C,,H,," einen auffallenden, vorlaufig nicht zu erklarenden Unter- 
scliied beim Auskrystallisieren aus heisen1 Alkohol. Wahrend sich das ,,Sterin- 
C,,H,," daratis, \vie bereits erwahnt, in schijnen, silberglanzenden, stark 
fluorescierenden Blattern ahscheidet, zeigen die Krystalle des synthetischen 
C,,H,, -~ in gleicher Weise aus heiBem hlkohol abgeschieden - den charak- 
teristischen Glanz nur so lange, als der Alkohol noch warm ist. Kiihlt man 
die Fliissigkeit ah, so bleibt zwar die Fluorescenz bestehen, aber die Rrystalle 
verlieren ihren Glanz und werden brocklig. Streicht man die Krystallblatt- 
chen, solange sie noch ihren Glanz besitzen, also in warmem Zustande, auf 
Ton, so behalten sie ihr Aussehen. Sohald sic aber aufs neue aus Alkohol 
umkrystallisiert werden, wiederholt sich die Erscheinung des Brockligwerdens 
beim Abkiihlen. Das reine ,,Sterin-C,,H,," zeigt sie dagegen niemals. 

U b e r f u h r ti n g d e s s y n t h e t i s c h e n  y - A4 e t h y 1- c y cl  o p e 11 t e n  o - 
p h e n a n t h r e n s  i n  e in  nii t  dem Tr ib romid  des  ,,Sterin-C,,H,," 

Eine Losung von 0.1 g des synthetischen Kohlenwasserstoffes in 6 ccm 
Tetrachlorkohlenstoff wird niit 3 ccm der oben erwahnten Bromlosung ver- 
setzt. Die Pliissigkeit bleibt zunachst 6 Stdn. bei Tageslicht stehen und 
wird dann in einen Exsiccator gebracht. Nach insgesamt 1s-20 Stdn. wird 
von den dunklen Flocken, von dem braunen 01 und von einer geringen Rlenge 
abgeschiedener Krystalle abfiltriert. AUS dem Filtrat scheiden sich dann 
nach ckui Anreiben innerhalb weniger Stunden reichliche Mengen von Kry- 
stallen aus, die nach wiederholtem Umkrystallisieren aus Tetrachlorkohlen- 
stoff sich bei 23.50 zersetzen und sich durcli Farbe, Aussehen und Xisch- 
Schmelzpunkt als identisch erweisen mit dem a m  dem ,, Sterin-C,,H,," gewon- 
nenen Tribroniid. 

4.511 mg Sbst.: 7.645 mg CO,, 1.065 mg H,O. - 7.499 mg Sbst.: 9.000 rng AgBr. 

i d  e n t  i s  c h e s B r o mi d. 

C18H13L3r3. Ber. C 46.07, H 2.79, Br 51.14. 
Gef. ,, 46.22, ,, 2.64, ,, 51.07. 

15) Journ. chem. SOC.  London 1934, 124. 16) loc. cit., S. 127. 




