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Notiz iiber die Darstellung von 5-Chlor-acenaphthenchinon

Aus dem Chemischen Laboratorium des Science College, Patna (Indien)

(Eingegangen am 27. Dezember 1961)

5-Chlor-acenaphthenchinon!) ist ein bisher sehr selten verwendetes Substitutionsprodukt
des Acenaphthenchinons. S. K. GuHA2) und Mitarbb. benutzten es zur Synthese von Azinen
und gutausfirbenden asymm. Thioindigofarbstoffen. Im folgenden wird eine zuverldssige
Methode zur Darstellung von 5-Chlor-acenaphthenchinon iiber 5-Chlor-acenaphthen3) be-
schrieben.

5-Chlor-acenaphthen: 20 g Acenaphthen werden in 50 ccm kaltem Chloroform in einem
250-ccm-Erlenmeyer-Kolben mit aufgesetztem, zweimal rechtwinklig gebogenem Glasrohr
gelbst. Unter Schiitteln gibt man vorsichtig 10.7 ccm Sulfurylchlorid zu. Die nach kurzer Zeit
einsetzende Reaktion wird durch Eintauchen des Kolbens in ein Eisbad gemiBigt. Der Ansatz
bleibt 4—5 Tage bei Raumtemperatur stehen. Der nach Abdestillieren des Chloroforms
zuriickbleibende Sirup ergibt bei der Destillation aus einem seitlich mit Asbestpapier ver-
kleideten 100-ccm-Destillierkolben zwei Fraktionen (305—310° und 310—315°), die, aus
Athanol umkristallisiert, 11—12 g (39—42% d. Th.) cremefarbener Kristalle von 5-Chlor-
acenaphthen, Schmp. 67—68°, liefern. Sie sind fiir die nichste Umsetzung rein genug. Nach
weiterem Umkristallisieren schmelzen sie, entspr. den Lit.-Angaben?3), bei 69 —70°.

Ci2HoCl (188.6) Ber. C118.82 Gef. Cl 18.45

5-Chlor-acenaphthenchinon: 5 g 5-Chlor-acenaphthen werden in einer Porzellanschale
(18.5 cm &) in 46 ccm warmem Eisessig gel6st und im Wirmeschrank auf 103° erhitzt. Nach
Entfernung der Heizquelle filgt man 10 g geschmolzenes, fein gepulvertes Natriumdichromat
auf einmal zu und riithrt mit einem Thermometer, bis die anfangs heftig und unter Schiumen
erfolgende Reaktion allmihlich schwicher wird. Die Reaktionstemperatur soll 120° nicht
iibersteigen. Die dunkelgriine Masse wird mit heiBem Wasser verriihrt, abfiltriert und sorg-
faltig gewaschen. Den nun ziegelroten krist. Niederschlag rithrt man 1!/, Stdn. mit 50 ccm
10-proz. Natriumcarbonatlosung bei 80 —~85°, wischt ihn dann alkalifrei und extrahiert ihn
zweimal mit 30 ccm kochender 40-proz. Natriumhydrogensulfitlosung. Die Ausziige werden
bei Raumtemperatur zur Kristallisation beiseite gestellt, dann unter Rithren auf 65—70°
erwirmt und filtriert. Hierdurch wird 4-Chlor-naphthalsiure-anhydrid entfernt, das der
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Alkalibehandlung entgangen war. Die verbleibende krist. Hydrogensulfitverbindung wird mit
Wasser behandelt, unter Riihren auf 60 —65° erwdrmt und abfiltriert. Das Filtrat ergibt, mit
verd. Schwefelsdure gekocht, 1 —1.15 g (17—209% d. Th.) gelbe Nadeln von 5-Chlor-acenaph-
thenchinon. Schmp. 212—213° (aus Eisessig) (Lit.1): 212—213°).

C12HsClO; (216.6) Ber. C!116.38 Gef. Cl16.82





