
X'r, 4i1940: Ilieche. Ri idolvh .  S e i f e r t .  343 

60. Alfred Rieche, Walter Rudolph und Richard Seifert: uber 
Dinaphthylendiimin und Dehydrodinaphthylendiimin. 

:Aus d. wissenschaftl. Zahorat. a. 1 . 4 .  Farhenindustric A.-G., Parhenfahrik, Wolfen.] 
(Kingegangen am 2-1. Pehrunr 1940.) 

Das Dinaph thy lend ioxyd  (I) ist seit langem bekannt') und vor 
allem, durch die Arbeiten von Pummere r  nnd seinen Mitarbeitern in seiner 
Konstitution aufgeklart, leicht zuganglich gemacht und eingehend unter- 
sucht wordenz). Das entsprechende St icks tof fana logon,  das Dinaph-  
thy lendi imin  (II), uncl auch sein Dehydrierungsprodukt, das Dehydro-  
d inaphthplendi in i in  (111), sind bisher noch nicht beschriehen worden. 
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Das Rings  ys t e in d e s D e h y d r od i  n a p  h t h ylendi i  m i n s ist ubrigens 
irii F l a v a n t h r e n  enthalten, das als ein 5.5'-Chinon eines 67,6'.7'-Dibenzo- 
dehydrodinapthylendiimins aufzufassen ist : 
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Xannigfache \-ersuche wurden angestellt, urn zu diesem Grundkorper des 
Flavanthrens zu gelangen; sie waren aber zunachst alle erfolglos. Die von 
uns unternommenen Yersuche sollen hier kurz geschildert werden, da sie 
teils zu anderen interessanten Verbindungen fiihrten, teils neue Einblicke 
in  die Reaktionsweise der Dinaphthyl-(1 .l')-Verbindungen verniittelten. 

Die Versuche, im Dinaph thp lend ioxyd  die Sauers tof fa tome durch  
St ickstoff  zu ersetzen - etwa durch energische Behandlung mit Am- 
moniak - schlugen fehl. Nachdem wir spater das Dehydrodinaphthylen- 
diiniin in Handen hatten, zeigte sich, da13 vielmehr eine Tendenz besteht, 
die Stickstoffatome gegen Sauerstoff auszutauschen, daB also wohl die ifber- 
fiihrung des Dehydrodinaphthylendiimins in Dinaphthylendioxyd gelingt, 
nicht aber der umgekehrte Weg. 

1) B u n z l y  u. Decker ,  R .  38, 3270 [19O.i]. 
2) Punimerer  11. F r a n k f u r t e r ,  I%. 47, 1475 11914;; I 'ummerer ,  P r e l l u .  Rieche, 

G .  59, 2139 :1926:; Deutsch. Reichs-Pat. 449121 ; P u m m e r e r ,  Rieche,  Kri idener ,  
Pfeiffer ,  Pre l l ,  Tucl imann u. Wilsiiig, -4. 503, 40 [1933j. 

Uerichte d.  L). Clicm. Gejellsrhnft. Jalir?. LXSIII. 23 
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Ebensowenig gelingt die Umsetzung von 9 -Dinaph tho l  mi t  ,4111- 
moniak  zu Dinaphthylendiimin. Es zeigte sich hierbei, daW die Dinaphthyl- 
bindung unter dem Einf ld  von Ammoniak wieder gesprengt werden kann- 
I,eitet man bei hoher Temperatur wasserfreies Ammoniak durch geschniol- 
zenes Dinaphthol, so wird das bekannte a .P-Naphthazin (11’) erhalten. 
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Beim langeren Behandeln von Dinaph tho l  m i t  s t a rkem wailjrigen 
. lmmoniak u n t e r  Druck  erhalt man in vorziiglicher Ausbeute das bisher 
aus 2.2’-D i amino  - din  a p  h t h yl- (1.1’) (VI) weniger leicht zugangliche 3.4 ; 
5.6-Di h enz o -c a r b az 01 (V) 3). 
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Die Umsetzung m i t  Ammoniak zu Carbazolen diirfte bei den 
meisten 0.0‘-Dinaphtholen gelingen und wurde verwirklicht beim p-Di- 
naphthol und bei der 2.Zf-Dioxy-dinaphthy1-( 1.1’) -disulfonsaure-(7.7‘). 

Auch in der Diphenylreihe IaOt sich die Reaktion durchfiihren. Im 
einfachsten Fall kann also aus 2.2’-Dioxy- diphenyl Carbazol hergestellt 
werden. 

Weiterhin wurde versucht, vom 2.2’-D iamino  -d inap  h t h yl- (1.1’) (VI) 
auszugehen. Bei der Oxydation mit Eisenchlorid oder Chromsaure erhielten 
wir einen violetten Korper, der als ch inhydrona r t ige  Molekulverbin- 
d u n g  des  Dehydrodinaphthylendiimins (111) und  des  Diaminodi-  
n a p h t h y l s  (VI) e r k a n n t  wurde4). Auch bei der Anwendung von Kupfer- 

9 Dtsch. Reichs-Pat. 624563 v. 10. 3. 34 der 1.4. Farbenindustrie A.-G., Erfinder 
A. Rieche  u. R. Seifer t .  

*) Im Al izar in labora tor ium der  1.4. F a r b e n i n d u s t r i e  A.-G., Ludwigs-  
haf e n ,  wurde etwa gleichzeitig aus Diaminodinaphthyl mit Aluminiumchlorid und Sauer- 
stoff Dehydrodinaphthylendiimin in geringer Menge neben anderen Produkten erhalten. 

Im W isse n sch  af  t l i c  h e n  H au  p t 1 a b or a t o r i u m  d e r  I. -G. Lever  kusen  wurde 
von Dr. 2 e h Dehydrodinaphthylendiimin aus 2.2’-Diamino-8.8’-dimethoxy-dinaphthyl- 
(1.1‘) ebenfalls zu etwa derselben Zeit in guter Ausbeute erhalten. Das Produkt wurde 
jedoch zunachst als Dinaphthylendiimin angesehen. Der von Dr. Ze h eingeschlagene 
Weg war folgender : 2-Amino-8-methoxy-naphthalin wurde iiber die Diazoverbindung 
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oxyd in siedendem Nitrobenzol wurden geringe Mengen Dehydrodinaphthylen- 
diimin erhalten, ferner bei der Destillation von Diaminodinaphthyl mit 
Kaliumferricyanid. 

2.2'-Diamino-dinaphthyl wurde nach K u h n  und Goldfinger  aus 
2.2'- Az o n a p  h t h a1 i n hergestellt 5). 

Alle diese Bildungsweisen befriedigten aber nicht, um e k e  sichere De- 
finierung des Produktes zu ermoglichen. Wie erwahnt, liegt das Ringsystem 
des Dehydrodinaphthylendiimins dem Flavanthren zugrunde. In  der leichten 
Bildung des Diimin-Ringes im Flavanthren schien uns auch ein Weg zur Dar- 
stellung des Dehydrodinaphthylendiimins (fur d a s  wir  d e n  geki i rz t  en  
Namen  ,,Dinylin" vorschlagen mochten)  vorgezeic!in.t zu sein. Es 
war  zu  e rwar t en ,  daI3 d ie  N-Bri icken le ich t  geschlagen werden  
konnen ,  wenn s ich  Amino- und  Keto-Gruppen in  geeigneter  Weise 
gegeni ibers tehen.  Hierbei ist das Vorliegen der trans-Form Voraussetzung. 
Diese Vorbedingungen sind bei den in 8.8'-Stellung subs t i t u i e r t en  Di-  
n a p h t h o n e n gegeben (siehe die voranstehende Abhandlung iiber Dinaph- 
thone) . 

Die 8.8'-Bis-acylamino-dinaphthone, die also d u r c h  Oxyda t ion  
von  S-Acylamino-naphtho1-(2) leicht erhalten werden konnen, liefern bei 
der Verseifung rnit Sauren in der Warme glatt ,,Dinylin". Man erhalt zunachst 
das Salz des Dinylins rnit der zur Verseifung verwendeten Saure. Mit Alkali 
wird dann die Base in Freiheit gesetzt. Die Verseifung des Bis-acetamino- 
dinaphthons wird am besten rnit 50-proz. Schwefelsaure bei 135O vorge- 
nommen. Es bildet sich das Sulfat des Dinylins, das durch Natronlauge in 
die Base, einen gdben, flockigen Niederschlag, verwandelt wird. 

Eine Bildung von Dinaphthylenoxyd oder Dibenzocarbazol wurde nicht 
beobachtet und ist auch nicht zu erwarten, da im Dinaphthon die freie Dreh- 
barkeit der Dinaphthylbindung aufgehoben ist oder zumindest, falls ein 
Gleichgewicht zwischen Aroxylform rnit freier Drehbarkeit und Ketoform 
vorliegt , die Verbindung fast ausschliel3lich in ihrer Ketoform (trans-Form) 
reagiert. 

mit Natriumsulfit in 2.2'-Diamino-8.8'-dimethoxy-dinaphthyl umgesetzt. Durch Kon- 
densation mittels Aluminiunichlorids oder Eisenchlorids erhalt man Dehydrodinaphthylen- 
diimin : 

0.CH. 0 .CH, O.CH, 
I 

I 
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s, A. 450, 190 [1929]. 
23; 
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I)rl~)-drotl i i~apl~tl~)- lc i ic l i i i~~i~i  
(..I)lnylin") 

Dinyliii biltlet aus Clhlorherizol 1"rnianganat-ahnliche Krystalle vo~ii 
Schnip. 31 2 O .  Its ist im Hochvak. unzersetzt subliniierbar. 

I n  konz. Salzsaure bildet das IXnylin nii t  Metal lsalzen tieffarbige, 
krystallisierte k;omplexsalze,  die sich in Wasser uneersetzt niit roter E'arbe 
liken, durch konz. Salzsaure wieder nusgeschieden und durch verd. Natron- 
huge zersetzt werden. I)as Koniplexsalz  ni i t  FeCl, ist ein feuerrotts 
l'ulver. I)ie Koniplessalze init CuC1, und CoCI, sind griin-hroiizeglanzend 
untl liefern einen roten Strich auf Ton. In deni ISisenkoniplessalz ist auf ein 
1101. Ilinylin 1 Jlol. P'eC1, gehunden. Die Koniplessalze niit ZnC12 und SnCI, 
sind grune Pulver. 

>fit Uroin in fiisessig wird ein krystallisiertes I)ib roini d erhalten, bei 
den das I3rom fest gebunden i5t und beini Itrhitzen niclit wieder ahgegeben 
u-ird. Ik i  niilder Einwirkung von Salpetersaure in konz. Schivefelsaure 
wird eine 110 non i  t r ove  r b indu  n g erhalten. 

Die Kichtigkeit tler fiir 1)inylin angegehenen Konstitution geht einnial 
ails der Hildung aus Diaminodinaphthon hervor und ferner aus der Tatsache, 
daa niari 1)in y l in  in einer reduzierenderi Xtinosphare init Wasser in Gegen- 
wart \-on Silicagel oder A1,O3 bei etwa 300° i n  D i n a p h t h g l e n d i o s g d  
ii herf ii h ren kann. 

SchlieWlicli kaiin das Dinylin direkt durch katalgtische Osydation von 
2-Osy-8-amino-nai)hthalin init Sauerstoff in Gegenwart von Iiupferoxyd 
geworirien werden. 

W e  durch die folgenden 1:ormelhiltler veranschaulicht mird, enthalt 
das l\lolekiil des Ilinylins sowohl das Ringsysteiii des -1c r i tl ins  als auch 
des I 'henanthr i t l ins:  
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Die Eigenschaften des Acridins und Phenanthridins, wie Basizitat und 
Xeigung zur Bildung von Additionsrerbindungen, sind im Dinylin wieder- 
zufinden. Wie *4cridin und Phenanthridin kann es niit Hydrosulfit- oder 
Zinkstaub-Alkali reduziert werden. Das Keduktionsprodukt ist lebhaft rot. 
.An der Luft oder beim 1-ersuch, es zu schmelzen, g ih t  das  Redukt ions-  
p r o d u k t  seinen Wassers toff  wieder a b  u n t e r  Ruckbi ldung des  
Dinylins. Es ahnelt in dieser Beziehung den1 l . Z - B e n z ~ - a c r i d i n d i h y d r i d  
und deiii 9 -P h e n y 1 -acr id  i n d i  h p d r i d sowie dem D i h y d r o p h e n a n t h r i - 
d i n ,  die an der Luft ebenfalls in die dehydrierten Systenie iibergehen. Die 
vol l s tandige  Reduk t ion  zum Dinaphthylendi imin  (11) i s t  noch 
n i ch t  gelungen. Bei der Reduktion geht das in feiner Verteilung gelb 
aussehende Dinylin unter Farbvertiefung in eine rote Verbindung iiber . 

In dem intensiv roten Reduktionsprodukt liegt sicher eine chin h y d r  o n - 
a r t ige  Moleki i lverbindung de r  ch inoiden  Dehydros tufe  m i t  dem 
be nz oi den  Din  a p  h t h y 1 endi imin  \-or, deren Bestrehen. Wasserstoff ah- 
zngehen, so groB ist, daB sie der weiteren Einwirkung von Keduktionsmitteln 
widersteht. Das Dehydrodinaphthylendiimin liefert mi t  organische n 
Basen sehr  s t ab i l e  Moleki i lverbindungen.  Die Verbindung niit 2.2’- 
Diamino-dinaphthyL(l.1’) im Mol.-\-erhaltnis 1 : 1 wurde bereits erwahnt. 
.luch mit 2-Oxy-8-amino-naphthalin wird eine Additionsverbindung erhalten . 
Diese kann auch direkt durch Behandlung von 2-Oxy-8-amino-naphthalin 
niit Kupferosyd in Nitrobenzol gewonnen werden. Diese Verbindungen 
kiinnen durch Alkali in ihre Komponenten gespalten werden. Mit .\nilin 
wird ebenfalls e in  ro tes  Anlagerungsprodukt  erhalten, das ini Gegen- 
satz zu den anderen ilniin-Anlagerungsrerbindungen nicht in die Kompo- 
nenten gespalten n-erden kann, sodal3 also vielleicht ein echtes  Konden-  
s a t  i o n s p rod u k t , \vie etwa das aus Benzochinon und Anilin erhdtliche 
,Anilinochinon, vorliegt. Das Kondensationsprodukt wircl sich vom Dehydro- 
dinaphthylendiimin ableiten, obwohl zunachst ein Derirat des Dinaphthylen- 
diimins entstehen niiiote. 

.Auffalligerweise liist sich die Additionsverbindung iiiit Anilin in ver- 
schiedenen organischen Liisungsmitteln mit ganzlich verschiedener Farbe, 
z. B. in halogenierten Kohlenwasserstoffen rot, in Alkoholen blau, in Eis- 
essig griin. Auf Grund des allgenieinen Verhaltens des Dinylins gegen Amine, 
wobei sich also imnier ,4dditionsverbindungen im Verhaltnis 1 : 1 bilden. 
niochten wir annehmen, daB sein tieffarbiges Reduktionsprodukt chinhydron- 
artige Struktur gemaB Formel \‘I1 hat, obwohl natiirlich auch die Xoglichkeit 
besteht, da13 ein monomolekulares Gebilde der Formel 1’111 rorliegt. 
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Auffallend ist das auaerordentlich starke Bestreben des Reduktions- 
produktes des Dinylins, wieder in die Dehydro-Stufe uberzugehen. Auch 
gelang es bisher nicht, den Iminwasserstoff in der reduzierten Verbindung 
irgendwie festzulegen, etwa durch Einfiihrung einer Toluolsulfo-, Acetyl- 
oder Methylgruppe. Das Reduktionsprodukt ist basisch und bildet mit 
Mineralsauren grune Salze, die auch direkt durch Reduktion des Dinylins 
in saurem Medium erhalten werden konnen. 

Das Verhalten des Dinylins bei der Reduktion ahnelt dem des gelben 
1.2, 7.8-Dibenzo-acridins, das bei der Reduktion niit Natriumamalgam in 
Alkohol eine nicht weiter reduzierbare, orangefarbene Molekiilverbindung 
fiefert, die sich an der Luft wieder in Dibenzoacridin zuriickverwandelt 6 ) .  

In  Anlehnung an diese Beobachtung mochten wir annehmen, daS also auch 
im Reduktionsprodukt des Dinylins ein Doppelmolekiil, bestehend am der 
Dehydrostufe und der Dihydroverbindung, vorliegt. 

Beschreibung der Versuche. 

De h q. d r  odi n a p  h t h y le ndi i  mi n (Din y lin). 
20 g 8.8'-Bis-acetamino-l.l'-dinaphthon-(2.2') werden in der 

Jlischung von 300 g konz. Schwefelsaure und 300 ccni M'asser suspetidiert. 
Xach 5-stdg. Erhitzen auf die Siedetemperatur (130O) hat sich eine klare 
rote Losung gebildet, aus der sich beim Erkalten bronzeglanzende Krystalle 
abscheiden. Ohne diese zu isolieren wird die Reaktionsmischung auf Eis ge- 
gossen, so da13 das Gesamtvolumen etwa 3.5 l betragt. Mit Alkali wird dann 
die Schwefelsaure neutralisiert, wobei aus dem rot in Losung gegangenen 
Sulfat des Verseifungsproduktes ein brauner flockiger Kiederschlag ab- 
geschieden wird. Es entstehen davon 14g=100% d. Theorie. Aus diesen erhalt 
man durch Sublimation im Yak. oder durch Extraktion niit Chlorbenzol 
8.5 g = 60% d. Th. permanganatahnlicher Krystalle mit den1 Schmp. 312O. 

C,,H,,S, (278). Rer. C 86.33, H 3.60, S 10 07 (;ef C Pfi 1, I1 3.77, S 10 3 

Dinylin lost sich in konz. Schwefelsaure mit gelbroter Farbe und griiner 
Fluorescenz. In  organischen Losungsmitteln, wie Benzol und seinen Homo- 
logen, Halogenbenzolen oder Anisol, lost es sich n i t  rotlich-gelber Farbe und 
griingelber Fluorescenz. Durch EingieLlen einer konz. Losung von Dinylin 
in Schwefelsaure in etwa die ll/,-fache PtIenge Wasser erhalt man das bei 
2790-28O0 schmelzende Sulfat, das in Wasser zienilich lijslich ist. Bronze- 
glanzende Blattchen. 
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Metal lkomplexsalze des  Dinylins. 
0.5 g Dinyl in  werden in 50 ccm konz. Salzsiure gelost. Dazu gibt man 

die Auflosung von 1.2 g Eisenchlor id  (sublim.) in 10 ccm,konz. Salzsaure. 
Es scheidet sich sofort eine voluminose rote Fallung aus. Die uberstehende 
Fliissigkeit ist gelb, wahrend sie vor dem Zusatz des Eisenchlorids intensiv 
rot gefarbt ist. Nach dem Absaugen, Auswaschen mit konz. Salzsaure und 
Trocknen auf Ton im Vak. erhdt man 0.65 g. 

In Form rubinroter Krystalle erhdt  man den Eisenchlor id-Dinyl in-  
K o m pl e x , indem man die Umsetzung in kochend heiIjem Eisessig durch- 
fiihrt. 

C,,fl,,S,. FeCI, (440.5). Ber. E'e 12.75. Gef. E'e 13.10. 

In  Wasser ist das Eisensalz leicht loslich mit roter Farbe ohne Fluores- 
cenz. In dieser Lijsung kann Eisen mit Ferrocyanid nicht nachgewiesen 
werden. 

Die Komplexe rnit Kupferchlor id  und rnit Kobal tchlor i i r  krystalli- 
sieren aus den konz. salzsauren I,iisungen als rote Krystalle rnit griinem 
Rronzeglanz. 

Mononitrodinyl in .  
10 g Dinyl in  werden fein gepulvert in 200 g konz. Schwefelske bei 

.?O eingetragen. Durch Riihren geht alles in Ihsung. Dann gibt man all- 
niahlich, so daB die Temperatur nicht iiber 4 O  steigt, 6.2 g (2 Mol.) NaNO, zu. 
Sach 3-stdg. Riihren bei dieser Temperatur belat man weitere 3 Stdn. 
bei Zimmertemperatur. Die Reaktionslosung wird a d  600 g Eis gegbssen. 
Es bildet sich ein brauner Niederschlag, der nach dem Absaugen rnit Natron- 
lauge bis zum Verschwinden der sauren Reaktion verrieben wird. Nach 
dern Absaugen, Waschen mit Wasser und Trocknen. auf Ton krystallisiert 
man die Nitroverbindung aus Nitrobenzol urn und erhalt sie rein mit'dem 
Schmp. 344O in Form rotvioletter Nadeln. 

C,H,O,X, (323). Ber. N 13.0. 
C,H,O,N, (36R). Rer. N 15.2. Gef. K.13.36. 

Dibromdinyl in .  
- 0.3 g Din yl in  werden in 50 ccm Eisessig warm gelost. Dazu gibt man 

10 ccrn einer 10-proz. Lijsung von Brom in Eisessig. Es xheiden sich sofort 
verfilzte rotbraune Nadelchen ab. Nach dem Auswaxhen mit Eisessig und 
mit Ather erhllt man 0.4 g. Der Schmelzpunkt liegt iiber 3600. 

C,,H,h',Br, (436). Ber. Br 36.7. Gef. Br 38.0. 

Die Verbindung 1PBt sich auf Grund ihrer bemerkenswerten Unlijslich- 
keit nicht weiter reinigen. 

Kedukt ion  des  Dinyl ins .  
0.5 g Dinylin werden in 10 ccm konz. Schwefelsiiure gelost. Diese 

Liisung gieBt man in etwa 100 ccm Rasser. Kach Neutralisieren mit Natron- 
huge erhalt man eine rein gelbe, fein verteilte Suspension von Dinylin, die 
ninn nun mit weiterer Katronlauge und mit 2 g Natr iumhydrdfi t  versetzt 
und auf dem Wasserbad lI4 Stde. auf 600 envarmt. Dabei verwandelt sich 
tler roluminose gelbe Niederschlag in einen gut absitzenden intensiv roten. 
Er wird durch Absaugen in einer Kohlensaureatmosphare isoliert und im 
iiiit CO, gefiillten Exsiccator getrocknet. Im Schmelzpunktsrhhrchen (offen 
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oder gescmossen) wird das rote Puli-er wieder gelb nnd scliiiiilzt bei 310°. 
Es bildet sich also Dinylin zuriick. In IGsessig lost sich das rote Reduktions- 
produkt niit intensiv griiner Farbe. >fit wal3r. Sauren geht das rote Pulver 
in ein griines iiber, aus dem das rote durch Zugabe von Lauge wieder regene- 
riert werden kann. Ilas Reduktionspradukt ist also hefahigt, Salze zu bilden, 
die aber in Wasser unloslicher sind als die cles Dinylins. In  Beriihrung niit 
Luft geht das rote Reduktionsprodukt in das in dieser feinen Verteilung gelhe 
Dinylin iiber. 

-4 n ilin od i ii y l i  n. 
20 g D y 11 i 1 i n werden in 200 cciii X n i 1 i n suspendiert . Beiiii Erhitzen 

zuni Sieden unter KiickfluW geht alles iiiit roter Farbe in 1,iisung. Im wei- 
teren Verlauf des Kochens schlagt die Farbe allmahlich in Blaurot um. Das 
Fortschreiten der Reaktion kontrolliert nian dadurch, daB man von Zeit 
zu Zeit eine kleine Probe in verd. Ilineralsaure eintragt. Bildet sich dabei 
keine rote Losung mehr, sondern eine griine his schwarze pappige Masse 
ohne Anfarhung der waBr. Phase, so ist die lieaktion heendet. Das ist nacli 
etna 2 Stdn. der Fall. h i s  dieser Reaktionsfltissigkeit scheiden sich beini 
Xbkiihleri dunkel braunrote feinverfilzte Nadelchen ab, die nian obsaugt . 
iiiit Anilin auswascht und aus hnilin umkrystallisiert . Man erhalt anf diese 
Weise 17.5 g des Anilinodinylins niit den1 Schmp. 262O. Bine weitere JIeiige 
lafit sich dadurch gewinnen, daC, man die ursprungliche und die beini 1-111- 

krystallisieren anfallende Mutterlauge geiiieinsani niit verd. Salzsaure an- 
siuert, von deni dabei ausgeschiedenen griinen Harz dekantiert, dieses mehr- 
iiials mit Wasser auszieht und dann niit verd. Katronlauge anreibt, bis es 
in ein violett-bronzeglanzendes Pulver iihergegangen ist . Dieses krystallisiert 
iiiaii dann ebenfalls aus Anilin mi. .Xush. nochnials 7 g., insgesamt also 
24.5 g r= Q2"; d. Theorie. 

C,,HI5K3 (369). ner. S 11.38. Gef. S 11.43. 

5.7, 5' . f f -Tetrach1or-dinyl in .  
50 g 8.8'- His-ace t amino  - 5.7, 5'.7'- t e t rac  hlor - 1.1'- di n a p  h t h o  n - 

(2.2') werden bei O0-lOo in 720 g konz. Schwefelsaure gelost. Diese grtine. 
schwach rot fluorescierende Losung laat nian in die noch heiae (110O) SlischunK 
von 720 ecni Wasser und 720 g konz. Schwefelsaure unter Riihreii ein- 
laufen. Es bildet sich eine blaue Losung, die rot fluoresciert. Ohne 
weitere Warniezufuhr laWt nian Stde. stehen und setzt dann 2 1 Wasser zu. 
Dadurch entsteht eine brannrote Fallung, wahrend die iiberstehende Fliissig- 
keit fast farhlos ist. Nach den] -4bkiihlen saugt iiian ah, wascht init Wasser 
und riihrt den Xutschkuchen init etwa 1 1 Wasser an. Diese Suspension ver- 
setzt inan niit Natriiuiiibicarl>onat his zum 1-erschwinden der sauren Reaktioii - 
Durch hbsaugen, Waschen init Wasser und l'rocknen auf den1 Dampfbad 
erhalt nian 30 g == 77.5O4, d. Th. des Tetrachlordinylins in Form eines orange- 
roten Pulvers, das riickstandslos in Sitrobenzol oder 1-Chlor-naphthalin 
liislich ist. Aus Nitrobenzol krystallisiert die neue Verbindung in Blattchen 
vom Aussehen von Pu'aturkupfer-C. Ihr Schmelzpunkt liegt bedeutend hoher 
als 360O. In Schwefelsaure ist sie liislicli niit hlaner Farhe und dunkdroter 
Fluorescenz. 

In rerd. Sauren ist sie unliislich. 
C2"H6X2C1, (416). Bcr. S 6.73 ,  C1 34.13. I k f .  S 7.00, C1 34.25. 




