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2. i -  Amy 1 am m o ni um - h e x ab r 0 m o - r u t h e ne a t ,  [Cs HI,. NH& Rn BrG. 

CloElnsNzRuBre. Ber. Ru 1342. Gef. Ru 13.18. 

3. ,8 -Pi co 1 in  i u m - h ex a b  r o m o - r u t h  e ne a t , [C, Ha. CHa . NH]S Ru Brc. 

ClsU16NaRuBrG. Ber. Ru 13.22. Gef. Eu 12.59. 

Bildet gliinzende, blauschwaree Krystzllchen. 

Wird in Form glhzender, blauschwarzer Nadelchen gemonnen. 

4. Chino li n i u m - hex a h  r o mo - r u t  h e n eat ,  [C, 137. NBJg Ru Br6. 

Stellt lebhaft glitzernde, kleine, blauschwarze Krystiillchen dar. 

Fiir diese Versuche standen Xittel aus der JubiliiumastiFtuug der Deut- 
C , ~ H l ~ N ~ R u B r f i .  Ber. Ru 12.08. Gef. Ru 11.76. 

schcn Industrie mit zur Verfiigucg. 

316. A. Schornberg: Acenaphthen-Synthese. (Vorlaufige 
Mitteilung.) (IV. Mitteilung uber o-Chinsne und 1.2-Diketone.) 
[Bus dem Organisclien Laboratorium der Technischen Hoclischule Berlin ] 

(Eingegangen am 19. September 1921.) 

Vor einiger Zeit witrde gezeigt, dafi Acenaphthplen-l.2-azin I )  (I.) 
bei der Einwirkung v o ~ i  mahigem Anirnoniak arif Acensphthenehinsn 
(IV.) entateht. 

Im AnschluS an diese Arbeit habe ich die Unter~nchung auf 
s u b  B t i t 3  i e r t  c A c e  ti zlpht h e n  c h i  n o n e ansgedehnt. Diese stellte 
ich durch Einwirkuug Ton CJxalylchLkcl rmp. O?inls~ure-imid-ehlorics- 
Derivaten nach P r i e d e l -  C r a f t s  auf substituierle Napht,haliae dar. 
Durch das  am 10. August 1921 ausgegebene Heft dex Chemischen 
Zentralblattes erhalte ich Kenntnis vofi einer Verijffentlichung, aus 
der ich ersehe, da13 auch Hrn. S t a u d i n g e r  und Mitarbeitcrn 2, die Syn- 
these von Acenaphthenchinon und Derivaten nach dieser Mcthode ge- 
lungen ist. 

Neben der Darstellung von substituierten Acenaphthenchinonen 
und der Untersuchung ihres Verhaltens gegen waBriges dmmoniak 
suchte ich rnit Erfolg Acenaphthen aus dem Chinon darzustellen, urn 
auf diese W&e zu einer brauchbaren Acenaphthen-Synthese zu ge- 
laogen. Wahrend wir fur die wichtigen sromatischen Grundkohlen- 

2, Hclv. chim. act. 4, 334 und 342 [19211. l )  B. 54, 238 [1921]. 
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wssserstoffe (Naphthalin, Anthracen, Phenanthren usw.) Synthesen 
kennen, die uns nicht nur den Kohlenwasserstoff selbst liefern, sondern 
nach denen sich auch Derivate darstellen lassen, fehlt eine solche fiir 
das Acenaphthen vollkommen. Durch Einwirkung von Reduktions- 
mitteln ist es bisher nicht mirglich gewesen, Acenaphthenl) aus dem 
Chinon in einer fur prayarative Zwecke geeigneten Weise zu erhalten. 
Dies gilt auch fur Derivate des Acenaphthens; so haben L i e b e r m a n n  
und Z Y  uf fa a) vergeblich versucht, aus dem Aceanthrenchinon (11.) 
zu dem entsprechenden Kohlenwasserstoff zu gelangen. 

L u d w i g  Wolff  3, zeigte, dalj Semicarbazone durch Einwirkung 
ron  Natriumalkoholat derart veriindert werden, daB die Gruppe 
>C=N-N-CO-NHs in >CHa iiberfiihrt wird. Es gelang mir 

nach dieser Methode, aus dem C h i n o n  (IV.) iiber das Di semi -  
c a r b a z o n  (V.) A c e n a p h t h e n  (VI.) darzustellen, dessen Totalsyn- 
tliest: durch folgendes Schema erllutert wird: 
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4 g A c e n n p h t h e n c h i n o n - d i J e m i c a r b a z o n  (V.) wurden i m  
SchieSsohf mit einer Bnflosung von 0.5 g Natrium in 6 g absol. 
Alkohol hbergoesen und 12 Stdn. auf 2000 erwarmt. Das Reaktions- 
produkt wurde salzsaiier gemacht und der Wasserdampf-Destillation 
cmtwworfen. Schoo i m  Kiihler setzten sich zolllange farblove Nadeln an. 
J liese, sowie die in der Vorlage sich befindenden, zeigten den Schmp. 
93--94O, sie waren also fast rein. Nach einmaligem Umkrgstallisieren 
wurde der konstante Schmp. 950 erhalten. Durch ihre Eigenschaften und 
Zusammensetzung erwies sich, dalj Acenaphthen vorlag (Schmelzpunkt- 
Mischprobe ergab keine Depression). Ausbeute: 5 O 0 / o  der Theorie. 

Acenaphthenrhinon-Derivate sind ziim Teil leicht zugHngUch. Ich 
bin beschiiftigt, aus ihnen systernstisch nach der oben beschriebenen 
Methode Acenaphthene darzustellen. 

Zur Wahrung der Prioritat erfolgt diese kurze Mitteilung. 

1) 13. 44, 853 [1911]. 
4) Helv. ehim. act. 4, 334 und 343.[1921]. 
5) Darstellung des Oxalsfcure-phenylimidchlorids: B. 40, 2653 [1907]. 

a) B. 44, 852 [1911]. A. 394, 86 [1912]. 


