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Siéure Cg Cl; O3 Ha in kohlensaurem Natron und setzt nun tropfen-
weise verdiinnte Natronlauge zu; sofort scheidet sich Chloroform in
feinen Tropfchen ab; man hort mit dem Zusatz der Natronlauge auf,
wenn keine Triibung mehr eiotritt, séiuert dann sofort mit Salzsiure
an und schiittelt wiederholt mit Aether aus. Beim Abdunsten des
Aethers hinterbleibt die Siure als helles bald erstarrendes Oel. Zur
Reinigung trocknet man sorgfiiltig, 16st in wasserfreiem Aether, setzt
Benzin zu und lisst im Vacuum verdunsten.

Die Perchlorglutaconsiure krystallisirt in farblosen, weichen,
sich fettartig anfiihlenden Tafeln und Blittern; ausser in Benzin ist
sie in den gebriuchlichen Lésungsmitteln leicht 18slich; der Schmelz-
punkt liegt bei 109—1100.

Ber. fiir C5CLkH20, Gelunden

C 22.33 922.43 — pCt.
H 0.69 1.00 — 3
Cl 52.88 — 52.76 »

Ammon-, Baryum- und Calciumsalz sind leicht l§slich,
beim Erwirmen der Losung tritt unter Briunung Zersetzung ein, wo-
bei sich fiichtige stark zu Thrinen reizende Verbindungen bilden.
Der Methylester, mit Hiilfe von Salzsiure dargestellt, ist bis jetzt
fiiissig geblieben.

400. Arnold Reissert und A. Junghahn: Ueber das Pr-3-
Methyl-«-naphtindol.
[Aus dem 1. Berl. Univers.-Laborat. No. DCCCLXXXXI.]
(Eingegangea am 11. August.)

Im Chloraceton besitzen wir eine Substanz, von welcher man er-
warten sollte, dass sie sich zu mancherlei interessanten Synthesen
eignen wiirde, da sie zwei einander bepachbarte Kohlenstoffatome be-
sitzt, welche ansserordentlich reactionsfihig sind. So sollte das Chlor-
aceton befihigt sein, Ringschliessung zu bewirken in den Fillen, wo
hierzu die Anplagerung einer zweiatomigen Kohlenstoffkette an eine
gegebene Substunz erforderlich ist. Dieses Erforderniss trifft zu bei
der Bildung von Indolen ans aromatischen Aminen. Man sollte dem-
gemiss die Bildung von Skatol ans Anilin und Cbloraceton er-
warten.

Ein Versuch, diese Condensation herbeizufiihren, scheiterte an
der Schwierigkeit, aus dem stark verschmierten Reactionsgemenge
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etwas Fassbares zu isoliren, dagegen gelang es uvs. das Skatol der
«-Naphtalinreihe aus Chloraceton und «-Naphtylamin, wenngleich in
schlechter Ausbeute, zu erhalten. Die Reaction verliuft gemiss der
Gleichung:

|/\/\ NN

]
NS ?OC“f'= \/\|/\C.CH3
NH; Cl.CH, NH\/
CH
+CmH7NH2.HCl+H90.

Pr-3-Methyl-a-naphtindol, CysHy N.

Zur Darstellung der Verbindung eignet sich am besten die
fulgende Methode: Je 14 g (2 Mol.) «-Naphtylamin werden mit 4.5 g
(1 Mol.) Chloraceton ohne Losungsmittel in Selterwasserflaschen im
siedenden Wasserbade 4 Stunden lang erhitzt. Die schwarzbraune
schmierige Reactionsmasse wird wiederholt mit Wasser ausgekocht
zur Entfernung des gebildeten salzsauren Naphtylamins, wobei auch
unangegriffene Mengen der freien Base in Lésung gehen. Der Riick-
stand wird scharf getrocknet, gepulvert und aus einer Retorte bei
hoher Temperatur destillirt. Man erhilt als Destillat eine wachs-
weiche gelbe Masse, welche durch mehrmaliges Umkrystallisiren aus
Alkohol oder besser noch aus verdinuter Essigsiure schliesslich in
silberglinzenden Blittchen vom Schmelzpunkt 198° erhalten wird.
Dieser Schmelzpunkt ldsst sich jedoch erst nach sebr hiufigem Um-
krystallisiren erreichen. Die Analyse ergab Zahlen, welche anf die
Formel C;;Hy1 N des Methylnaphtindols stimmen:

Theorie Versuch
Cus 156 86.19 86.20 — pCrt
H;, 11 6.08 618 — »
N 14 7.73 — 8.17 »

181 100.00

Der Kérper lost sich leicht in Eisessig und absolutem Alkohol in
der Hitze, in Benzol bereits in der Kilte, von Ligroin wird er schwer
und von Wasser garnicht aufgenommen. Beim Kochen mit con-
centrirter Salzséiure erlcidet er Zersetzung unter  Blaufirbung der
Fliissigkeit. Ein mit Salzsiure befeuchteter Fichtenspahn wird durch
die alkoholische oder essigsaure Lésung des Indolkdrpers indigo-
blau gefirbt.

Duas bereits bekannte, mit unserer Verbindung isomere Pr-2-
Methyl-«-naphtindol!) ist von dem unsrigen deutlich verschieden, die

1> Schlieper. Ann. d. Chem. 239, 237,
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Fichtenspahnreaction bestebt bei dieser Verbindung in einer blau-
violetten Fiirbung, ihr Schmelzpunkt liegt bei 1320,

Acetyl-pr-3-methyl-w-naphtindol, C;sHy{(N.COCH;S.

Die Acetylirung des Methylnaphtindols gelingt leicht durch
Kochen desselben mit Essigsiureanhydrid und Zersetzen des iiber-
schiissigen Anhydrids mit Wasser. Beim FErkalten der essigsauren
Lésung erhilt man Krystalle, welche nach dem Umkrystallisiren aus
absolutem Alkohol in schwach rothlich gefirbten Nidelchen vom
Schmelzpunkt 2280 erhalten werden. Um diese Substanz in etwas
grosserer Menge zn gewinnen, warde das Prodnct der Reaction
zwischen Chloraceton und «-Napbtylamin nach dem Auskochen mit
Wasser und Trocknen direct mit iiberschiissigem Essigsiureanhydrid
2 Stunden lang am Riickflusskithler gekocht, das Anhydrid mit Wasser
zersetzt, das ausgefallene Product getrocknet und mit Benzol in der
Hitze extrahirt. Beim Abkiihlen der filtrirten Losung erhdlt man
alsdann die bereits beschriebene Substanz, welche durch Krystalli-
sation aus Alkohol gereinigt wird. Die kalte Benzollosung enthilt
noch geringe Mengen nicht acetylirten Productes. Die Analyse des
Acetylderivates gab auf die Formel C;; HysNO stimmende Zahlen:

Theorie Versuch
Cis 180 80.72 80.66 — pCt.
His 13 5.83 621 — »
N 14 6.28 —_ 6.25 »
¢ 16 7.17 — —_ 3
223  100.00

Der Korper 18st sich ziemlich schwer in heissem Benzol und
heissem Alkohol, ist unlslich in kaltem Alkohol, Ligroin und Wasser.
Er zeigt nicht die Fichtenspahnreaction.

Versuche, dieses acetylirte Methylnaphtindol direct aus Chlor-

aceton und Acetnaphtalid bezw. Natriumacetnaphtalid zau gewinnen,
schlugen fehl.





