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SIure Cs C1.l 0 3  Ha in kohlenaaureni Natron und setzt nun tropfen- 
weise verdiinnte Natronlauge zu ; sofort scheidet sich Chloroform i n  
feinen Tropfchen ab ;  man hort mit dem Zusatz der Pu'atronlauge auf, 
wenn keine Triibung rnehr cintritt, sauert dann sofort mit Salzsaure 
a n  und schiittelt wiederholt mit Aether aus. Beim Abdunsten des  
Aethers hinterbleibt die Sarire als helles bald erstarrendes Oel. Zur  
Reinigung trocknet man sorgfiiltig, lost in wasserfreiem Aether, setzt 
Renzin zu und lasst irn Vacuum verdunsten. 

Die P e r  c h i  o r g l  u t a c  o n sii u r e krystallisirt in farblosen, weichen, 
sich fettartig anfuhlendeii Tafeln uiid Blattern; ausser in Benzin ist 
sie in den gebriiuchlichen Liisungsmitteln leicht liislich ; der Schmelz- 
punkt liegt bei 11)9-110°. 

Ber. fiir CS Clr Ha 0 4  

H 0.69 1.00 - % 

c 1  52.88 - 52.76 n 

Gelimden 
c 22.33 32.4:i - pct .  

Ammon-, B a r y u n i -  iind C ; t I c i u m s a l z  sind leicht loslich, 
beim Erwarmen der Liisung tritt unter Brsunung Zersetzung ein, wo- 
bei sich fliichtige stark zu Thr:inen reizende Verbindungen bilden. 
Der M e t h y l e s t e r ,  mit Hulfe vim Salzsiiure dargestellt, ist bis je tz t  
fliissig qeblieben. 

400. A r n o  d Reissert und A. Junghahn: Ue-er das Pr-3- 
Methyl-u-naphtindol. 

[Aus dein 1. Berl. CTnivers.-Laborat. No. DCCCLXXXXI.] 
(Eingegangen a m  11. August.) 

I m  Chloraceton besitzen wir eiue Substanz, von welcher man er- 
warten sollte, dass sie sich zu mancherlei interessanten Syrithesen 
eigneri wiirde, da  sie zwei einander benachbarte RohlenstofYatome be- 
sitzt, welche ausserordentlich reactionsfiihig sind. So sollte das  Chlor- 
aceton befahigt sein, Ringschliessung zu bewirken in den Fallen, wo 
hierzu die Anlagerung einer zweiatomigen Kohlenstoff kette an eine 
gegebene Substrnz erforderlich ist. Dieses Erforderniss trifft zu bei 
der Bildung von Indolen aus aromatischen Aminen. Man sollte dem- 
gemiiss die Bildung von Skatol ails Anilin und Chloraceton er- 
warten. 

Ein Versuch , diese Condensation herbeizufiihren, acheiterte a n  
der Schwierigkeit, aus dem stark verschmierten Reactionsgemenge 
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etwas Fassbares zu isoliren, dagegen gelang es UDS. das Skatol der 
a-Naphtalinreihe ails Chloraceton und a-Naphtylamin, wenngleich in 
schlechter Ausbeute, ZII erhalten. Die Reaction verlaoft gemass der 
Gleichuiig : 

I , ,C.CHs 
I ’  

,/’ \ 

; ; I  - /  COCH.4 ’\ I - - \ , I  . +  
NHr CI. CHn N H  ’ 

CH 
+ C l n H ? N H s . H C I  + HoO. 

I.’ r - 3 - M e t h y l -cx-iiaph t i  n d o 1, C13H1LEC. 
Zur Darstellung der Verbindung eiguet sich am besten die 

ftilgende Methode: J e  14 g (2 hlol.) a-Naphtylamin werden rnit 4.5 p 
( I  Mol.) Chloracetoii ohne Losungsmittel in Selterwasserflaschen im 
siedenden Wasserbade 4 Stunden lnng erhitzt. Die schwarzbraune 
schmierige Reactionsmasse wird wiederholt mit Wasser ausgekocht 
zur Entfernung des gebildeten salzsauren Naphtplamins, wobei auch 
unangegriffene Mengen der freien Base in Losung gehen. Der RGck- 
stand wird scharf getrocknet, gepulvert und aus einer Retarte bei 
hober Temperatur destillirt. Man erhalt als Destillat eine wzichs- 
weiche gelbe Masse, welche durcb mebrmaliges Umkrystallisiren aus 
Alkoliol oder besser noch aus verdiinnter Essigsaure schliesslich in 
silberglanzenden Blattchen vom Schmelzpunkt 1980 erhalten wird. 
Dieser Schmelzpunkt lasst sich jedoch erst riach sehr haufigem Um- 
krystallisiren erreichen. Die Analyse ergab Zablen, welche aof die 
Formel Ci:; Hl1 N des Methylnsphtindols stimmen: 

Theorir Verauch 
C1:c 156 SG.19 86.20 - pCt. 
Hri 11 6.08 6.1s - P, 

S 14 7.73  - b.17 2 

181 1oo.ou 

Drr Korper liist sich leicht i i i  Eisessig und absolutem Alkohol in 
der Hitze, in Benzol bereits in der Ealte, vou LigroYn wird er srhwer 
und yon R’asser garnicht aufgenommen. Reim Rochen mit con- 
centrirter Salzsaure erleidet er Zersetzuug unter Blaufarbung der 
Fltssigkeit. Ein mit Salzsaure tefeuchteter Fichtenspahn wird durch 
die alkoholische oder essigsaure Liisung des Indolkorpers i n d i g o  - 
b 1 a u gefarbt. 

Das bereits bekannte, niit unserer Verbindung isomere Pr-2- 
Methyl-c~-naphtindol~> ist von den] unsrigen deiitlich rerscliiede:i, die 

I; Srh l i eper .  Anu. d. Cham. 239, 257. 



Pichtenspahnreaction besteht bei dieser Verbindung in einer blau- 
violetten Farbung, ihr Schmelzpunkt liegt bei 1320. 

A ce t y 1 - p r -3 - met  h y 1- a-11 a p  h t i  n d o 1, C13 HloN . C 0 C €33. 

Die Acetylirung des Methylnaphtindols gelingt leicht durch 
Kochen desselben mit Essigsaureanhydrid und Zersetzen des iiber- 
schussigen Anhydrids mit Wasser. Beim Erkalten der eesigsauren 
LBsung erhalt man Krystalle, welche nach dem Umkrystallisiren aus 
absolutem Alkohol in schwach riithlich geflirbten Nadelchen oom 
Schmelzpunkt 2280 erhalten werden. Um diese Substanz in etwas 
griisserer Menge zu gewinnen, wurde das Product der Reaction 
zwischen Chloraceton und u-Naphtylamin nach dem Auskochen mit 
Wasser und Trocknen direct mit iiberschiissigem Essigslureanhydrid 
2 Stunden lang a m  Riickflusskiihler gekocht, das Anhydrid mit Wasser 
zersetzt, das ausgefallene Product getrocknet und mit Benzol in der 
Hitze extrahirt. Beim Abkiihlen der filtrirten Liisung erhalt man 
alsdann die bereits beschriebene Substanz, welche durch Krpstalli- 
sation aus Alkohol gereinigt wird. Die kalte Benzollosung enthiilt 
noch geringe Mengen nicht acetylirten Productes. Die Analyse des 
Acetylderivates gab auf die Pormel CIS H13 N 0 stimmende Zahlen : 

Theorie 
CIS 180 80.78 
Hiu 13 5.83 
N 14 6.28 
0 16 7.17 

Verauch 

6.21 - 
- . 6.25 3 

80.66 - pCt. 

- - 
523 100.00 

Der Korper liist sich ziemlich schwer in heissem Benzol und 
heissem Alkohol, ist unliislich in kaltem Alkohol, Ligroik und Wasser. 
Er zeigt nicht die Fichtenspahnreaction. 

Versuche, dieses acetylirte Methylnaphtindol direct BUS Chlor- 
aceton und Acetnaphtalid bezw. Natriumacetnaphtalid zu gewinnen, 
schlugen fehl. 




