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Zur eingehenderen Bearbeitung des Tribenzoylenbenzol- 
systems war es notwendig, auch iiber Verfahren zu verftigen, 
um Derivate des Tribenzoylenbenzols darzustellen. Dies ist 
grundsgtzlich in verschiedener Weise mSglich: 

1. Durch direkte Substitution (lk:itrierung, t talogenierung, 
Sulfurierung usw.). Dabei ist es zwar mSglieh, Derivate a zu ge- 

-winnen, doeh kann-man  rait Riieksicht auf  die Isomeriemiiglich- 
keiten wohl kaum hoffen, bei nieht allzugroi~em igaterialeinsatz 
direkt zu einhei~lichen Stoffen zu gelangen. 

2. Dureh Synthese der substi tuierten Tribenzoylenbenzole 
aus sehon substi tuierten Baus~einen. In  dieser Riehtung werden 
im folgenden zwei ~M~Sgliehkeiten ngh~r besehrieben: Da man aus 
Phthalsgurederivaten ]eieht Tribenzoylenbenzol herstellen kann "~, 
wurde zuerst versucht, aus substi tuierten :Phtha]sguren en~- 
spreehend substituierte Tribenzoylenbenzole zu gewinnen. Aller- 
d 'ngs ergibt sieh sehon beim Durchdenken dieses Saehverhaltes 
ffir monosubstituierte l~hthals~turen folgende Sehwierigkeit  : 
Aueh wenn man von in ihrer Konst i tut ion eindeutig festgelegten 
raonosubsti*uierten l~hthalsiiuren ausgeht, darf  man nicht erwarten, 
bei der Synthese einheitliehe Trisubsti~utionsprodukte des 
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1 Vgl. G. BACH, Diplomarbeit Graz, 1940. 
2 Vgl. W. KEnLERMANN, Dissertation 6raz (.1942) 306. 
a R. S~KA und L. LAc~x~, vgl. vorstehende Arbeit. 
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Tribenzoylenbenzols zu erhalten. Denkt  man sich die Synthese 
in der Weise abgewandelt, dab z. B. aus dem 4-Chlorphthals~ture- 
di~thylester mit  Essigester und ~a t r i um zuerst der 5-Chlor- 
1: 3-indandion-2-carbons~iure~thylester hergestellt wird, dann ist 
der fiir die Kondensation zum Tribenzoylenbenzol in Frage 
kommende Stoff das 5-Chlor-l,3-indandion. Da dieser SCoff sich 
nun grunds~itzlich an zwei Stellen des Molekiiles welter konden- 
sieren kann, hat  man theoretisch nicht ein, sondern vier isomere 
Trisubsti tutionsprodukte des Tribenzoylenbenzols bei der Kop- 
densation zu erwarten, die die Substituenten an folgenden Stellen 
tragen kSnnen: 3, 7, 11; 3, 6, 10; 2, 7, 11; 2, 6, 10. Ausgehend 
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yon dem 4-Chlor-phthals~turedi~thylester und yon dem 4-Brom- 
phthals~turedi~thylester konnte im Sinne der oben angedeuteten 
Reakdonsfo]ge Trichlor-tribenzoyJenbenzol und Tribrom-triben- 
zoylenbenzol dargestellt  werden. Allerdings haben wit  vorerst 
keine Gew~hr dafiir, dab bier wirk]ich einheitliche Stoffe vor- 
]iegen. Der nicht sehr scharfe Schmelz- bzw. Zersetzungslounkt 
dieser Stoffe L scheint auf  ein Isomerengemisch hinzudeuten. Wir  
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hoffen aber , '  bei der weiteren, vertieften Durcharbeitung dieses 
Gebietes, entweder durch,  den u mit einheitlichen, auf  
anderen Wegen hergestellten Verbindungen oder durch den 
Verglelch der Absorptionsspektren die Frage nach der Einheit- 
]ichkei% dieser Stoffe beantworten zu k~innen. 

Da es aber w[inschenswert war, auch ein Yerfahren zu 
besitzen, um aus entsprechend substituierten, niedermolekularen 
Bausteinen Tribenzoylenbenzolderivate von eindeutiger Struktur  
aufzubauen, wurde zu dlesem Zwecke noch folgender Weg be- 
schritten : In Analogie zu den Erfahrungen, die seinerzeit 
J. HAUSMANN t u n d  FR. ST. KIpPI~5 am Indan0n.-1 gewonnen 
batten, wurden zuerst aus .den substituierten Indanonen-1 durch 
Bromierung die substituierten 2, 2-Dibrom-Indanone-1 dargestel]t. 
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Die Kondensation dieser Dibromide erfo]gte nun durch 
Kochen mit atkoholischem Kali ;  dabei mul} man annehmen, dal} 
die Tribenzoy]enbenzolsynthese, da nur mehr eine CH~-Gruppe 
neben den Bro~nresten zur u  steht, eindeutig zu den 

den Stellen 2- 6, 10-trisubstituierten 
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4 j. HAystAck, Ber. dtsch, chem. Ges. 22 (1889) 2025. 
5 Fm ST. KieeI~% J. chem. Soc. London 65 (1894) 501, siehe aueb wei/er 

C. R~vis und Fm ST. Kieer~a~ J. chem. Soc. London 71 (1897) 239. 



226 R. Seka, G. Bach und W. Kellermann 

fiihrt. Naeh dlesem Verfabren konnte his jetzt nicht nur das 
Tribenzoylenbenzol selbst, dessen Bildung seinerzeit sehon 
FR. ST. KIePI~G~ kurz beschrieben hatte, sondern auch das 
2~ 6, 10-Trimethy]-tribenzoylenbenzol und das 2, 6~ 10-Trichlor- 
tribenzoylenbenzol gewonnen werden. Leider sind aber die Aus- 
beuten bei diesen Kondensationsverfahren bis jetzt noch recht 
unbefriedigend; wit werden uns aber bemiihen, sowohl die Aus- 
beuten zu verbessern, als aueh die Grenzen der Brauchbarkeit 
dieses Arbeitsverfahrens an weiteren Beispielen festzustellen. 

E x p e r i m e n t e l l e r  Tel | .  6 

5-Brom-1,  3 - i n d a n d i o n - 2 - c a r b o n s ~ u r e ~ t h y l e s t e r  (B). 

In einem K(ilbchen warden zu 8g 4-Bromphthals~ure- 
di~thylester 7, 1"23 g Natriumdraht und dazu zuerst 4 g yon der 
theoretisch notwendigen Menge yon 5"89g Essigester eingetragen. 
Im Verlaufe des Erhitzens im {)lbad auf 100 bis 1100 trat die 
Umsetzung ein, wobei slch feste Iqatriumverbindungen auszu- 
scheiden begannen. Nach dreistiindigem Erhitzen wurden noch 2 g 
Essigester zugesetzt und 2 Stunden weiter erw~rmt. Die l~atrium- 
salze der Ester bildeten nun eine feste~ rotgelbe ~[asse, die in 
:~ther suspendiert und mSgliehst rasch unter Vermeidung yon 
Feuchtigkeitszutritt filtriert and ira Vakuum getrocknet wurde. 
Die Rohausbeute betrug 7"3g Natriumsalz, das noch zlemlieh 
stark nach Acetessigester roch. Beim Eindampfen der ~therischen 

Li~sungen blieben 2 g eines diekfliissigen gelben C)les zuriick, das 
im Wesentlichen aus Aeetessigester und unverbrauchten 4-Brom- 
phthals~uredi~thylester bestand. Da die Reinigung des freien 
Esters z iemliche Schwlerigkeiten bereitete, wurde das Natrium- 
salz des Esters auf i"olgendem Wege zur Analyse gereinigt: 
I g des rohen Natriumsalzes wurde durch vorsiehtiges Erw~rmen 
in 70 cma Wasser gel~st~ die L(isung in der K~lte vollkommen 
mit Kohlendioxyd ges~ttlgt und sodann am Wasserbade voll- 

Der hntei! der beiden Mifarbeifer geht aus dem Versuchsfeil hervor, 
indem bei den einzelnen Yerbindungen jeweils der Anfangsbuehstabe des I\'amens 
des Mitarbeiters angegeben ist, der sie hergestellt hat. 

7 BEILSTEIN IX~ 8~]~ Die 4-Bromph~hals~ure wurde nach den Angaben yon 
It. W~LD~An~, J. prakt. Chem. [II] 126 (1930) 65 ; Chem. Zbl. I (1930) 3673 durch 
Bromierung der Phthalsi~ure in iiberschfissiger alkalischer LSsung hergestellt; 
sie war, trotzdem sie fiber das schwerlSsliche saute Kaliumsalz gereinigt 
worden war, nicht ganz einheitlich ; Sehmp. 165 ~ naeh vorheriger Sinterung (Lit. 
Schmp. 1670 bzw. 170"5~ 
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kommen zur Troekene eingedampft, wobei 1"13g Trockensubstanz 
zuriickblieben. Dabei wurde alles iiberschiissige, freie Alkali 
neu~ralisiert und der gegen Kohlendioxyd empfindliehe Natrium- 
acetessigester zersetzt. Das Salz wurde nun in einem Extrak- 
tionsapparat m~t )/[ethanol ~raktioniert extrahiert. Der nach 
5 Minuten langer Extraktionsdauer erhaltene erste dunkelrot 
gef~irbte Extrakt, der einen Grol]teil der Verunreinlgungen ent- 
Melt, wurde entfernt. Bei der weiteren Extraktion mit Methanol 
konnte nun der Rest des Salzes herausgelSst werden. In der 
Hiilse blieben nur geringe Mengen unliislieher S~offe zuriiek. 
Beim Einengen der Methanoll(isung, deren Farbe etwa einer 
Bichromatliisung entsprach, kristallisierten 0"lgg des gelben 
Natriumsalzes des 5-Brom-1, 3-indandion-2-carbons~ureesters aus 
und wurde (lurch 3maliges weiteres Umkrlstallisleren aus 
Methanol noch welter gereinigt. 

4"390 mg Sbst.: 7"145 mg C0~, 1"040 mg tI~O. 
10"470mg Sbst.: 6"840 mg AgBr. l l '190mg Sbst. : 2"170 mg Na2S04. 

C~ttsO4BrNa (318"975). Ber. C 45"14, H 2"53, Br 25"05, Na 7"21. 
Gef . ,  44"39, ,, 2"65, , 27"80, , 6"28. 

5-Chlor -1 ,  3 - i n d a n d i o n - 2 - c a r b o n s ~ u r e e s t t r  (B). 

Die Dars~ellung dieser u erfo]gte in analoger 
Welse wie die Synthese des soeben besprochenen Bromk(irpers: 
4"60 g 4-Chlor-phthals~ure-di~thylester s wurden mit 0"83 g Nutrium- 
draht und 3"86g Essigester bei 100--110 o im Olbad 8 Stunden 
erhitzt. Naeh Beendigung der Umsetzung wurde das Reaktions- 
produkt mit ~ ther  angerieben, filtriert und naeh dem Trocknen 
im Vakuum 5"78g gelbgef~rbtes Rohprodukt gewonnen. Die 
Reinigung des Salzes erfolgte in der gleiehen Weise wie beim 
Bromk~irper; aus 1 g Rohsalz wurden im Durchschnitt 0"l g an 
analysenreinem Produkte gewonnen. 

4"130mg Sbst.: 7"905mg C0~, l '260mg tI~O. 
9"230mg Sbs~.: 4"845 mg AgC1. 11"760mg Sbst:: 2"650mg Na2SO ~. 

Ct~Hs0tC1Na (274"516). Ber. C 52"45, H 3"01, C1 12"92, Na 8"38. 
Gel. , 52"20, , 3"41~ , 12"98, , 7"29. 

s ItE~LSTE~N IX 816, Erg~nzungsband IX 366. Die Darstellung des 4-Chlor- 
phthalsliuredi~thylesters erfo]gte nach den Angaben yon F.F.  BLICKE und 
F. D. S~ITH [J. Amer. chem. Soc. 51 (1929) 1865; Chem. Zbl. l I  (1929) 878] 
aus 4-Amino-phthalsi~ure-dii~hy!ester durch Ersatz der Aminogruppe durch den 
Chlorrest. 
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T r i b r o m - t r i b e n z o y l e n b e n z o l  (B). 

l g  5-Brom-1, 3-indandion-2-earbons~ureester, d argesteIlt 
(lurch AaflSsen des Natriumsalzes des Kondensationsrohproduktes 
in Wasser und vorsichtiger F~llung mit verdiinnter Salzs~ure, 
wurde naeh dem Trocknen in 2 0 c m  ~ konz. Sehwefels~ure ein- 
getragen. Dabei begann sich Kohlendioxyd zu entwickeln; die 
entstandene tieffote LSsung blieb zuerst fiber Naeht stehen und 
wurde hieraus einen Tag am sehwaehsiedenden und naeh ZusaCz 
yon weiteren 5 cm3 Schwefels~ure einen weiteren Tag am stark- 
siedenden Wasserbade erhitzt. Das erka]tete Kondensations- 
gemiseh wurde i n  400cm3 Wasser gegossen, der dabei aus- 
fallende voluminSse, braune Ksrper am Filter zuerst mit Alkohot 
and dan~ solange mit 1"5 % ig. l~atriummethylatl~sung gewaschen, 

:bis die Wasehfliissigkeiten farblos abfielen. Aus 0"42g des so 
gewonnenen Rohproduktes konnten naeh dreimaligem Umkristalli- 
sieren aus l~ir 0"19 g eines gelben, in Nadeln kristalli- 
sierenden Bromk~rpers gewonnen werden. Schrap. 3930 unkorr. 
Zar Analyse warde die Substanz im Yakuum (12 ran, bei 330 
bis 340 ~ sublimiert and hierauf noch einmal aus ~itrobenzol 
umkristallisiert. Der in feinen, reingelb gefdrbten N~delchen 
kristallisierende TribromkBrper war sehr schwer 15slich in Benzol, 
sehwer l~slich in  heiBem Toluol, ziemlieh l~slieh in heil3em 
Pyridin and Chlorbenzol, leieht 15slich in hei~em Nitr0benzo] , 
Anilin, Dimethylanilin, Benzoes~ure~thylesfer, Phenylhydrazin 
and Chinolin. Schmp. 412 ~ trfibe Sehmelze, 4130 klare Sehmelze 
(ira Yakuum unkorr.). 

4"890 mg Sbst. : 9"495 mg CO~, 8"880 mg H~O. 
13"010 rag Sbst.: 12"490 mg AgBr. 

C~g~0~Brs (620"818). Bet. C 52"19, H 1"46, Br 38"62. 
Gef. , 52"96, ,, 2"03~ , 40"85. 

T r i c h l o r - t r i b  enzoy len  benzol  (B). 

t g des Na~rlumsalzes des 5-Chlor-l~3-indandion-2-carbom 
s~ureesters wurden in 25 c m  ~ konz. Schwefels~ure eingetragen 
und naeh dem Stehen fiber lqaeht einen Tag am schwach- 
siedenden und einen Tag am starksiedenden Wasserbade kon- 
densiert. Die Aufarbeltung eriolgte wie bei der frfiher be- 
sproehenen Kondensation des BrorakSrpers; es wurde jedoch nach 
dem ersebSps Auswasehen des Rohproduktes mit 1"5 o~ ig. 
Na~riummethylatlSsung das Reaktlonsprodukt zur Entfernung 
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anhaftender basischer Anteile zuerst noch mit verd[innter Salz- 
s~ure und dann noehmals mit Alkohol und ~_ther naehgewasehen. 
Nach dreimaligem Umkristallisieren aus Nitrobenzol, wurden 
0"15 g des in hellgelben N~delehen kristallisierenden ChiorkSrpers 
gewonnen. Sehmp. 404 ~ (unkorr.). Zur Analyse wurde der KSrper 
im Yakuum sublimiert und dann noch einmal umkristalHsiert. 
Sehmp. 4250 Br~unung, 4300 ~riibe Schmelze, 4370 ganz ge- 
schmolzen (ira Yakuum unkorr.). 

Das Triehlor-tribenzoy]enbenzoi ist wenig 15slieh in h. Benzol, 
ziemlieh lSslieh in h. Chlorbenzol, sehwer 16slieh in h. Pyridin 
und h. Toluol, leicht 16slieh in h. Anilin, Nitrobenzol, Dimethyl- 
anilin, Benzoes~ure~thylester, Phenylhydrazin und Chinolin. 

5"500 mg Sbst. : 13"345 mg C02, 1"240 mg H20. 
8"860 mg Sbst.: 7"775 rng AgCL 

C~H~O~CI~ (M 487"441). Ber. C 66"47, H 1"86, Cl 21"82. 
Gel.., 66"17,, 2"52, , 21"71. 

2 , 2 - D i b r o m - i n d a n o n - 1  ~,~ (K). 

0"5 g Indanon-1 wurden in 1 cm 8 ~roekenem Chloroform ge- 
16st und eine L~sung yon l '21g elementarem Brom in l O c m  "~ 

Chloroform unter Umsehiitteln langsam zugesetzt. Die LSsung 
entf~rbte sieh sehr schnell unter Bromwasserstoffentwieklung. 
Als naeh etwa 10 Minuten langem Stehen das Chloroform ab- 
geblasen wurde, blieb ein weil]gelber Kristallbrei zuriiek. Die 
Kristallmasse wurde zur Reinigung in 15 crn~ Methanol gelSst 
und ergab nach dem Yersetzen mit 20 cm~ Wasser eJnen fahl- 
gelb aussehenden kristallinisehen N~ederschlag. Ausbeute 0"77 g. 
Sehmp. 1350 (Lit. Sehmp. 133~134 ~ ~ und 1320 ~). Das Dibromid 
wird beim Stehen an der Luft  gelb und ist in den meisten 
organisehen LSsungsmitteln leicht l~slich. 

T r i b e n z o y l  enb enzo 1 (K). 

0"5 g 2, 2-Dibromindanon-1 wurden in 10 cm 3 Methanol ge- 
]Sst, rnit einer LSsung yon I g pu]verisiertem Kaliumhydroxyd 
in 25 cm~ ~_thylalkohol versetzt und 21/2 Stunden am RiickflutL 
kiihler gekoeht. Die L~sung f~rbte sieh sofort tier dunkelbiau 
und sehon naeh kurzer Zeit begann sich eln Niederschlag be- 
stehend aus anorganisehen und organisehen Stoffen abzuseheiden. 
Es wurde nun Wasser his zur L~sung der abgesehiedenen 
anorganischen Salze and dann verdiinn• Salzs~iure bis zur 
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schwaeh-sauren Reaktion zugesetzt ;" der in der L~ismJ$ enthaltene 
~iederschlag wurde abfiltriert und mit Methanol ausgekocht. 
So konnten 0"03 g eines gelbgef's Stol%s gewonnen werden, 
der naeh dem Umkristallisieren aus Nitrobenzol den Schmp. 445 ~ 
(ira u  unkorr.) zeigte. Zur Analyse wurde das Pr~parat  
im Val~uum sublimiert und aus Nitrobenzol umkristallisiert. 
Schmp. 445"50 (ira Vakuum unkorr.). 

4"805 mg Sbst.: 14"780mg CO~, 1"425 mg H20. 
C~H120 ~ (384"10). Ber. C 84"35, H 3"31. 

Gel. ,, 83"89, , 3"31. 

Dureh den Schmelzpunk~, durch die Analyse und dureh 
den Verg]eich mit einem auf anderem Wege hergestellten Pr~- 
parate ~ erwies ~sieh dieser Stoff eindeutig als Tribenzoylenbenzol: 

6 - M e t h y l - 2 ,  2 - d i b r o m - i n d a n o n - 1  (K). 

0"7 g 6-~[ethyl-indanon-1 wurden in 1 c~n~ troekenem Chlorb- 
form gelSst und mit 1"5 g elementarem Brom in 10 cm3 Chloroform 
bromiert. Die Bromwasserstoffentwieklung begann sehon naeh 
kurzer Zeit; abet selbst naeh 12stiindigem Stehen war die 
L~isung noch dunkelrot gef~rbt. Das Chloroform wurde nun ab- 
geblasen, das zuriiekbleibende ~)1 ergab beim Aufnehmen in 
8 cm3 Methanol einen gut kristallisierenden Stoff in einer Aus- 
beute yon 0"70g. Aus Methanol kristallisierte der K~irper in 
weiBen 1)latten, die an der Luft  gelb wurden. Sehmp. 73 ~ In 
den meis~en organisehen L~sungsmits ist der Dibromkiirper 
sehr leicht 15slich. 

4"300rag Sbst.: 6"220mg CO~ und 1"110 mg H20. 
11"260 mg Sbst. : 14"370 AgBr. 

C10tlsOBr e (303"89). Ber. C 39"49, H 2"65, Br 52"59. 
Gel. , 39"45,, 2"88, , 54"31. 

2, 6, 1 0 - T r i m e t h y l - t r i b  e n z o y l e n b e n z o l  (K). 

0"7 g 6-Methyl-2, 2-dibrom-indanon-1 wurden in 10 cm Kthyl- 
atkohol aufgenommen und mit einer L(isung yon l g fein- 
pulverisierr Kalilauge in 30 cm3 :Athanol versetzt; nach 8sr 
digem Kochen am Riickitul~kiihler wurde das tiefdunkelb]au ge- 
f/~rbte Reaktionsgemisch in derselben Weise wie beim 2, 2-Dibrom- 
indanomt aufgearbeitet and dabei 0"02 g unlSslicher Riickstand 
gewonnen. Zur Analyse wurde das hellgelb gef~rbte t~ohprodukt 
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im Vakuum (12 ram)  bei 300--5400 sublimiert und aus Nitro- 
benzsl umkristallisiert. Sehmp. 451 o (im Vakuum unkorr.). Das 
Trimethyl-tribenzoylenbenzol ist in den meisten niedriger siedenden 
organisehen L(isungsmitteln unlSslich, in h. Chlorbenzol m~il~ig, 
in h. Nitrobenzol leicht lSslich. 

4"610rag Sbst. : 14"300 mg C02, 1"810 mg H~0. 
C3oH~s0 ~ (426"14). Bet. C 84"48, H 4"26. 

Gel. ~, 84"60, ,, 4"39. 

6 -Ch lo r -2 ,  2 - d i b r o m - i n d a n o n - 1  (K). 

0"5g 6-Chlor-indanon-1 wurden in 1 c m  3 trockenem Chloro- 
form gelSst und mit 0"96g el. Brom. in 10cm 3 Chloroform 
bromiert. Naeh etwa 15 ~inuteff  langem Stehen begann deutliehe 
Bromwasserstoffabspaltung; als nach 12stiindigem Stehen das 
Brom weitgehend verbraucht war, wurde das Chloroform abge- 
blasen" und der well'e, zuriiekbleibende Kristallbrei in 10 cm 3 
Methanol gelSst. Aus dieser LSsung kristallisierten beim Stehen- 
lassen 0"53g des 6-Ch]or-2, 2-dibrom-indanon-1 in Form ]anger 
weilger Stiibchen aus~ die den Sehmp. 1020 zeigten. Aus der 
Mutterlauge konnten durch F~llen mit Wasser  noch weiiere 
0"3 g des Kgrpers gewonnen werden, tier allerdings etwas tiefer 
sehmolz. Das Pr~iparat ist in den meisten organisehen Liisungs- 
mitteln sehr leieht l~slieh. 

4"745 mg Sbst. : 5"825 mg C02. 0"780 mg H~O. 

Cgtt~0C1Br ~ (324"33). Ber. C 33"20, tt 1"55. 
Gef. , 33"48, , 1"83. 

2,  6,  1 0 - T r i e h l o r - t r i b e n z o y l e n b e n z o l  (K). 

0"5 g 6-Chlor-2, 2-dibrom-indanon-1 wurden in 10 c m  3 ii_thanol 
geliist and mit einer L(isung yon l g Kaliumhydroxyd in 
2 5  c m  3 Athanol versetzt. Nach 51/2 stiindigem Kochen am 
Riickiqul~kiihler wurde die Reakr unterbrochen and die tief- 
dunkelblau gef~irb~e LSsung nach dem Verdiinnen mi~ Wasser  
mis verdiinnter Salzs~ure anges~uert;  der abfil~rierte Nieder- 
schlag wurde nun in der Eprouvetr 3mat mit Eisessig ausge- 
kocht, abfiltriert and nach dem Trocknen aus lqitrobenzol um- 
krlsiallisiert. Die Ausbeute betrug 0.'07 g. Sehmp. 4250 beginnende 
Br~unung, 5250 erste Sinterung, Zp. "wahrscheinlieh um 545 ~ 
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(ira Vakuum unkorr.). Zur Analyse wurde der K@per im Vakuum 
(12 ram) bei" 3500 sublimiert und aus NitrobenzoI umkrista]lisiert. 

Der Schmelzpunkt bzw. Zersetzungspunkt hat sich dutch 
die Reinigung nieh~ ge~ndert. 

4"40rag Sbst.: 10"815mg COs, 0"780rag H20. 
4"405 r~g Sbst.: 4"475 m 9 AgC1. 

C~7H903C13 (487"45). Ber. C 66"47~ H 1'86, CI 21"829. 
Gef. ,, 67"0~, ,, 1"98, , 25"13. 

9 Die Halogenbestimmungen nach CARIuS mach~en auch bei der Mikro- 
analyse Schwierigkeifen; bei diesen sehr schwer zersetzliehen Stoffen fielen die 
Chlorbestimmungen im allgemeinen immer zu hoeh au~, trotzdem die enf- 
sprechenden CH-Werte ganz gut iibereinsfimmfen. Wir werden nns bemiihen, die 
Halogenbestimmungen nach einem anderen Yerfahren zu wiederholen. 

" 4  


