
Nr. 7/1951] von Naphthyl-hydrazonen mit Diazoniumsalzen 657 
~ _ ~ . _ _ _ _ . _ _ _ _ _ _ _ _ ~ _ _  __________________ 

(150 mg). Das kristallisierte D i h y d r o c h l o r i d  wurde analysiert (ber. N 12.12%, gef. 
N 11.93%) und der Oxydation rnit Cbronitrioxyd in verd. Schwefelaiiure unterworfen. 
Daa ausgefallene Chinon wurde in Ather aufgenommen und der Riickstand durch ,Subli- 
mation gereinigt. Wir erhielten 40 mg Naphthochinon-(1.4)  in Form gelber Nadeln 
vom Schmp. 121-1220; Misch-Schmp. 121-1220 Die Rontgenspektren (Debye-Scher -  
r e r  -Aufnahmen) beider Substanzen waren identisch. 

: Aus 10 g B enz  - 
aldehyd-p-nitro-phenylhydkazon in 400 ccm Alkohol und 200 ccm F'yridin ent- 
standen nach Kupplung mit dem Diazoniumsalz aus 6 g  a - N a p h t h y l a m i n  7 g  Roh- 
formazan. Kristallktion aus Eenzol lieferte dunkelrote Prismen vom Schmp. 196-197O. 

C:,H,,N,O, (355.4) Ber. N 17.73 Gef. N 17.76 
B enza lde  h y d ~ [4 - (p - n i t r o - p h e n  y 1 a z  0) - n a p  h t h y 1 - (1) - h y d r a z  on] (VI) : 6.4 g 

Benzeldehyd-a-naphthylhydrazon wurden in 300 ccm absol. Alkohol gelost. Dazu 
gaben wir eine Liisung von Kal i~mii thylat~)  (6 g K )  in b0 ccm Athanol und veraetaten 
mit der Diazoniumsalz-lijsung aus 3.5g p - N i t r o - a n i l i n  in 30 ccm Salzeiiure (1 : 1). 
Die entetandene tiefrote A z o v e r b i n d u n g lieD sich aus Benzol umkrietallisieren. h h m p .  
228-2290; Ausb. 80% d. Theorie. 

Ber. C 69.86 H 4.33 
R e d u  k t i v e  S p a l t u n g  von  V I  : 1 e A z o v e r b i n d u ng VI wurde mit 15g SnCI, . 2H20 

in 15 ccm konz. Salzsaure und 15 ccm Akohol 1 Stde. gekocht. Die rote Subsfam ging 
langsam in %sung;; dabei fie1 ein graues Pu1,ver aus. Zur Reinigung wurde a h l i s c h  ge- 
macht, ausgeatbert und sublimiert. So erhielten wir 300mg 1.4-Diamino-  n a p h t h a l i n -  
d i  hydrochlor id .  Oxydation mit Chromeiiure lieferte 40 mg N b p h t h o  c h i n  o n - ( 1 . 4 ) .  

N - P hen  y l -  N'- P - n a p  h t h yl - C- p hen y l -  for  m a z a n  (VIl) ') : Darstellung aus 12 g 
Benzaldehydphenylhydrazon und l o g  diazot.. P l N a p h t h y l a m i n  in Pyridin + 
Alkohol. Schmp. nach Kristalliaation aus Benzol 165-166O; Auab. an reinem F o r  m a  - 
z a n  47 % d. Theorie. 

C,H1&, (350.4) 

N - p - N i t r  0- p h e n  y 1 - N'- a - n a p  h t h y l  - C - p hen y 1 - form az a n  (V) 

CmHl,O$T6 (395.4) Gef. C 70.15 H 4.15 

Ber. C! 78.83 IF 5.18 N 15.99 
Benza lde  h y d ~ [ 1 - be  nz olaz o -nap h t h y 1 - (2) - h y d r a z  on] (VIII) : Setzt man in 

Alkohol + Pyridin 4 g Benzaldehyd-P-naphthylhydrazon mit dem Dirtzomumaalz 
aus 1.5 g Anil in  um, dann erhalt man 4 g einea rohen Gemiaches von Formazan VII und 
Azoverbindung VIII. Zur Trennung kocht man daa getrocknete Rohprcdukt mit etwa 
80 ccm Benzol und filtriert. Daa F o r  m a z a n VII lost eich in Benzol und laDt sich daraus 
in tiefroten, mctalliech gliinzenden Prismen vom Schmp. 164-165O gewinnen (2.2 g). 
Misch-Schmp. mit dem im vorstehenden Abschnitt beschriebenen Formazan 164-165O. 

Die auf dem Filter geblicbene Substanz wurde aus sehr vie1 Benzol mehrmsla umkri- 
stalliert.  So erhielt man 2 g Azoverb indung VIII in roten, stiibchenfdrmigen Kri. 
atallen vom Schmp. 203-204O. 

Gef. C 79.02 H 5.52 N 16.47 

C,H18N, (350.4) Ber. C 78.83 H 5.18 N 15.99 Gef. C 78.70 H 5.29 N 16.01 
R e d u k t i v e  S p a l t u n g  v o n  VIII: 0.Wg Azoverb indung VlII  wurden mit 15 ccm 

konz. Salzsiiure, 25 ccm Alkohol und 9 g Sn Cl, .2H,O 2 Stdn. unter RiickfluB gekocht. 
Aus dieeem Ansatz lieBen sich 0.2Og 1 . 2 - D i a m i n o - n a p h t h a l i n  als Dihydrochlor id  
ieolieren. Diem Substanz war rnit ehem aus Benzoldiazoniuknchlorid und p-Naph- 
thylamin und anechliehnde Reduktion der erhaltenen Azoverbindung in Eieeseig mit 
Zn-Staub hergestellten 1.2-Diamino-naphthalin-dihydrochlorid rontgenograpbisch iden- 
tisch. 

B e r  i c h t i g.u n g  

Jahrg. 84 [1951], Heft 4, S. 370 im Titel liea ,,XIV. Mitteil." shtt ,,XItI. Mitteil.", 
in FuDnote *) liea ,,XIIT. Mitteil." statt ,,XU. Mitteil.". 




