
373. L. Grosjeen:  Ueber (z-Dithionaphtol, CioH6 (SH)z. 

(Eingegangen am 12. Joli; mitgetheilt in der Sitzung Ton Hrn. A. Pinner.) 

Die naheren Angaben, welche unlangst von F. K r a f f t  und 
R. S c h o n h e r r ' )  iiber die Reduction der Naphtalinsulfochloride zu 
Thionaphtolen (oder >Naphtylsulfhydratencc) gemacht worden sind, 
veranlassten mich, auch die Darstelluug eines Dithionaphtols oder 
Naphtylendisulfhydrats auf demselben Wege zu versuchen. Nach 
einigen Vorproben bin ich bei dem folgenden Verfahren stehen ge- 
blieben, das leicht zum Ziele fiihrte, obwohl die Ausbeute vorlaufig 
noch sehr zu wunschen ubrig liess. Man behandelt 10 Theile 
a- naphtalindisulfosaures Natrou mit 14 Theilen Phosphorpentachlorid; 
die Reaction tritt schon in der Kalte ein und wird zuletzt durch 
Erwarmen im 0elba.de unterstiitzt. Nach dem Erkalten tragt man 
das gesammte Reactionsproduct in eine Mivchuug von 35 Theilen 
Zinkstaub und 210 Theilen verdiinnter Schwefelsaure (1 : 2.5 Wasser) 
eh, indem man fiir massige Abkiihlung Sorge tragt; hierauf wird der 
Ballon, in welchern mail die Reduction ausfiihrt, langsani starker und 
zuletzt wahrend eioiger Stunden uuter Riiclifluss zum Sieden erhitzt. 
Sobald der Zinkstaub grosseutheils gelijst is t ,  lasst man abkuhlen, 
filtriit, wascht den Riickstand aus und trocknet ihn in] Vacuum. 
Hierauf wird er zerrieben und in einem Soxhle t ' schen  Apparat mit 
Aether extrahirt. 

Nach dem Verdunsten des Aethers erhalt man einen gross- 
krystallinischeii , kaum gelblich gefarbten Ruckstand, dessen Geruch 
an Thiouaphtol erinnert. Am besten gelingt die Reinigung des a - D i -  
t h i o n a p h t o l s  dorch Rectification im luftverdunnten Raume: unter 
15 m m  liegt der Siedepunkt bei 210O. Das Destillat, welches kry- 
stallinisch und schon iiahezu farblos ist, lijst sich in  siedendem Alkohol 
auf und schiesst daraus beim Erkalten in schijneu, perlmntterglanzendrn 
Blattcheri wieder an. Der Schmelzpunkt des so erhaltenen Prhparats 
lag bei 18n-IH1 I) iind anderte sich beim weiteren Umkrystallisiren 
n i c l t  mebr. In ksltein Alkohol 16st es sich nur sehr wenig, ebenso 
in Aether, LigroYn uud Toluol. Die alkoholische Lijsuug giebt niit 
Bleiacetat einen intensiv gelben Niederschlag, der jedoch bei Gegen- 
wart  von Salzsaure nicht eintritt. 

Bei der Analyse des Kijrpers faud ich mit der Thenrie hinlliig- 
lich iibereinstimmende Zahlen; der Schwefelgehalt (33.33 pCt ) wird 
rnit Salpetersaure jedoch leicht etwas zu niedrig gefunden. 

1) Dime Berichte XXIl, S2I. 
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Gefunden Ber. fiir CloHfi(SB)z 
C 62.47 62.50 pCt. 
H 4.65 4.16 3 

Das B e n z o y l d e r i v a t  des Dithionaphtols bildet sich beim Er- 
warmen von 3 Theilen desselben mit 5 Theilen Benzoylchlorid auf 
etwa 1G00; zuletzt bringt man das Oelbed auf ca. 200O. Das feste 
Reactionsproduct wird in vie1 siedendem Alkohol aufgelost, und dar- 
aus beim Erkalten in seidenglanzenden Krystallen erhalten. Den 
Schmelzpunkt fand ich bei 152-153O. 

Gefunden Ber. fir CloHs(S. CTH5O)a 
c 71.37 72.00 pCt. 
H 4.55 4.00 

Das A c e t y l d e r i v a t ,  CloHs(S. C ~ H S O ) ~ ,  bildet sich, wenn man 
einen Theil Dithionaphtol mit drei Tbeilen Acetylchlorid etwa zwei 
Stunden auf 80-1 200 erhitzt. Man giesst den erkalteten Rohren- 
inhalt in Eiswasser, filtrirt, wascht iind trocknet das vollig weisse 
Product. Das Umkrystallisiren wild auch hier wiederum zweck- 
miissigerweise rnit siedendem Alkohol ausgeflhrt. Man erhiilt so 
schiine farblose Krystalle, die gegen 1 l o o  schmelzen. 

Gefunden Ber. fir CIO He (S . Ca H3 012  
C 60.85 60.86 pCt. 
H 4.85 4.34 2 

Das a-Dithionaphtol, welcbes im festen Zustande durchaus luft- 
bestandig ist, wird besonders in alkalischer Losung durch den Sauer- 
stoff der Luft niit grosser Schnelligkeit oxydirt, indem sich ein weisser 
Niederschlag ansscheidet ; derselbe bildet ein weisses Pulver, welches 
noch nicht bei 220° schmilzt und in den gewijhnlichen Losungsmitteln 
unloslich ist. In Anilin lost derselbe sich jedoch beim Erwarmen auf, 
und knnn dann durch rerdiinnte Salzsaure wieder abgeschieden 
werden. 

Eiuige mit rohem p -  Naphtalindisulfochlorid (Schmp. 226 O )  aus- 
gefiihrte vorlaufige Reductionsversuche zeigten eine nusserordentliche 
Bestandigkeit dieses Chlorids gegeniiber rerschiedenen Rednctions- 
mitteln; was vermuthlich die Folge seines hohen Schmelzpunktes ist. 

H e i d e l b e r g .  Laboratorium des Prof. F. K r a f f t .  




