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Uber die Darstellung von Indeno-[1.2]-imidazolen 
und Versuche zu ihrer Dehydrierungl) 

Von HEINZ PAUL und KARLHEINZ WALTER 2, 

In haltsubersicht 
2-Amino-(3-alky1, -aryl)-indanon-(1)-hydrochloride werden niit Kaliunithiocyanat zu 

%Memapto-indeno-[l, 21-imidazolen urngesetzt, die sich mit RANEY-Nickel zu den Indeno- 
[l, 21-imidazolen entschwTefeln lassen. Dehydrierungen der Indeno-imidazole sowie des 
Indano-v-triazols fiihrten nicht zu bestandigen Benz-di-(tri)-azpentalenen. 

Indeno-[3', 2': 2,3]-indole lassen sich nach G. KEMPTER, M. SCHWALBA, 
W. STOSS und K. W A L T E R ~ ) ~ )  zu dunkelroten his violetteii ,,Azpentalenen" 
dehydrieren, deren erster Vertreter von W. TREIBS 5, beschrieben wurde. Das 
Cyclopenteno- [b]-indolund dasIndeno-[2,1; b]-pyrrol konnten von H. PAUL 
und A. WEISE 'j) zu Benz-azpentalen-Salzen dehydriert werden. 

Um Kenntnisse iiber weitere Vertreter des Azpentalensystems zu er- 
langen, in denen mehr als eine Methingruppe durch Stickstoff im gleichen 
Fiinfring ersetzt ist, souten Dehydrierungsversuche am Indeno-[ 1,2]-imid- 
azol und am Indano-[1, ad]-v-triazol geeignet sein und zu 4,5-Benz-I, 3- 
diazpentalenen bzw. 4,5-Benz-I, 2,3-triazpentalen fuhren. 

1. Indeno- [ 1,2] 4midazole 

Das von diesem System allein bekannte 2-Mercapto-Derivat synthetisier- 
ten STELZNER und GABRIEL') durch Umsetzung von a-Amino-indanon-( 1)- 

l) VI1. Mitteilung uber Bicyclo-[3,3,O]-octane; VI. Mitteilung : H. PAUL u. A. WEISE, 

z ,  KARLHEINZ WALTER, Diplomarbeit Berlin 1962, Humboldt-Universifiat. 
3) G. KEMPTER, M. SCHWALBA, W. STOSS u. K. WALTER, Z. Chem. 2, 252 (1862). 
4, G. KEMPTER, &I. SCHWALBA, W.  TOSS u. K.  WALTER, J. prakt. Chem. [4] 18, 39 

5) TV. TREIBS, Naturwissenschaften 46, 170 (1969). 
fi) H. PAUL u. A. WEISE, Tetrahedron Letters 1963, 163. 
7 )  R. STELZEER u. S. GABRIEL, Ber. dtsch. chem. Ges. 29, 2607 (1886). 

Z. Cheni. 4, 147 (1964). 

(196%). 
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hydrochlorid ( Ia)  mit Kaliumthiocyanat. Zu seiner Darstellung wurde von 
uns 2-Isonitrosoindanon-( 1) $) in Gegenwart von Palladiumtierkohle und 
Chlorwasserstoff hydriert a ) ,  wobei eine Uberhydrierung, wie sie von EBEL 
und DEUTSCHELg) erwahnt wird, nicht beobachtet wurde. Reaktion mit 
Kaliumthiocyanat in wafiriger Losung liefert das 2-Mercapto-indeno-[l, 21- 
imidazol (Ira),  das mit Hilfe von RANEY- Nickel nach MOZINGO und  WOLF^^) 
zum Grundkorper, dem Indeno- [1, 21-imidazol (IIIa),  entschwefelt werden 
konnte. Die Entschwefelung gelang nur mit ganz frisch bereitetem RANEY- 
Nickel. 

In  gleicher Weise lie6 sich das 2-1sonitros0-3-methyl-indanon~~) zum 
2-Amino-3-methyl-indanon-( 1)-hydrochlorid (I b) hydrieren, das zum 2-Mer- 
capto-8-methyl-indeno- [l, 21-imidazol (I1 b) umgesetzt wurde. Weiter hat 
sich aus dem nach ZAUGG und H O R R O M ~ ~ )  durch katalytische Hydrierung 
von 2 -1soni troso - 3 -phen yl-indanon- ( 1) 13) zugtinglichen 2 -A.mino -3-phen yl- 
indanon-( l)-lq=drochlorid (I c) auch das 2-Mercapto-S-phen;yl-indeno-[l, 21- 
imidazol ( I I c )  gewinnen lassen. Die Entschwefelungen von I I b  und I I c  
zum 3-Methyl- resp. 3-Phenyl-indeno-[l, 21-imidazol (I11 b, c)  liefien sich 
glatt durchfiihren. 

I a-c Ira-c 
R: N i  1 I-1%' ~ R 

H Br @ 

IVa-c IIIa-c 

8 )  N. LEVIN, B. E. GRAHADZ u. H. G. KOLLOFF, J. org. Chemistry 9, 1180 (1944). 
9) F. EBEL u. W. DEIJTSCHEL, Chem. Ber. 89, 2799 (1956). 

10) R. MOZINGO u. E. WOLF, J. Amer. chem. SOC. 65, 1015 (1943). 
l1) J. v. BRAUN u. G. KIRSCHBAUM, Ber. cltsch. chem. Ges. 46, 3045 (1913). 
12) H. E. ZAUGG u. B. W. HoRRonr, J. Amer. chem. Soc. 76, 4488 (1954). 

C .  F. KOELSCH, H. HOCHNANNU. C .  D. LECLAIRE, J. Amer. chem. Soe. G , 5 9  (1943). 
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2. uber einige Versuche zur Darstellung von 2- bzw. 2,8-substituierten 
Indeno- [ 1,2] -imidazolen 

Da man mit einem EinfluB der Substituenten auf das Dehydrierungs- 
verhalten des Indeno-imidazolsystems rechnen darf, wollten wir auch in 
2-Stellung substituierte Abkommlinge in die Untersuchung einbeziehen. 

Die Reaktion von 2-Brom-( 2-Chlor)-indanon-( 1) 14)15) mit Benzamidin in 
Chloroform in Anlehnung an die Methode von KUNCKELL~~)  fuhrte nicht 
zum Imidazol, sondern durch die Basizitat des Amidins infolge von Halogen- 
wasserstoffabspaltung unter Selbstkondensation zum 2-Brom-3-[indanon- 
(I)-yl-(2)]-indanon, das bereits von REVIS und KIP PING^^) aus dem Brom- 
keton mit athanolischer Kalilauge erhalten wurde, respektive dem nicht be- 
schriebenen 2-Chlor-3- [indanon-( 1)-yl-( 2)]-indanon (V) neben nicht umge- 
setzten Ausgangsstoffen. 

Die Imidazolsynthese nach HUANG und CORNBORTH~~) ,  zu der wir die 
zwei Aminoindanon-hydrochloride I a  und I c mit Benzimidsauremethylester 
in essigsaurer Losung umsetzten, fuhrte weder zu Oxazolen noch zu Imid- 
azolen oder dern Gemisch beider. Aus I a  entstand so in guter Ausbeute das 
N-Benzoyl-2-amino-indanon-(l) (Id),  das von E. CIORANESCU u. Mitarb. 
auf anderem Wege dargestellt wurde. Vollig analog verlief diese Reaktion mit 
I c  zum N-Benzoyl-2-amino-3-phenyl-indanon-(l) (Ie). Id  und I e wurden 
durch die 2,4-Dinitrophenylhydrazone charakterisiert. 

Der Verlauf dieser Reaktion ist durch die leicht erfolgende Hydrolyse 
intermediar auftretender Oxazole deutbar, die zu I d  und I e  fuhrt. 

Ia,c 

Id: R. = H 
Ie: R = C,H, 

W-'ho 
Id,e 

14) C. REVIS u. F. ST. KIPPINC, J. chcm. Soc. [London] 71, 243 (1897). 
l5) CH. COURTOT, Fayet e t  Parant, C. R. hebd. SBances Acad. Sci. 186, 372 (1928). 
le) F. KUNCKELL, Ber. dtsch. chem. Ges. 34, 637 (1901). 
17) J. W. CORNRORTH u. R. H. CORNFORTH, J. chem. SOC. [London] 1947, 96; J. W. 

18) E. CIORANESCU u. L. BUCHEX-B~RLADEANU, Nachr. Akad. Wiss. UdSSR 1961, 149. 
CORNFORTH u. H. T. HUANG, J. chem. SOC. [London] 1948, 731, (1960). 
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Ein 4,5-Dihydroxy-2-phenyl-indeno- [1, 21-imidazol sollte nach DIELS und 
SCHLEICH~~) aus Indandion-(1.2) mit Benzamidin entstehen konnen; die 
Selbstkondensation des Diketons Zuni Dimeren verhindert die Reaktion. 
Die Tendenz der Dimerisierung ist beiin 3-Phenyl-indandion-( 1,2) nicht so 
ausgeprligt, es zeigt unter gleichen Bedingungen keine Umsetzung. 

Beide Diketone verharzen unter den Bedingungen dey Imidazolsynthese 
von JAPP und ROBIN SON^^) resp. WEIDENHAGEX u. a. 21)22) vollstandig, selbst 
wenn in essigsaurer, natriumacetathaltiger Losung gearbeitet wird. Es gelang 
so nicht, 2- oder 2,s-substituierte Indeno-[l, 21-iinidazole ldarzustellen. 

3. Dehj drierungsversuche an Indeno- [ 1,2] -imidazolen und am 
Indano-v-triazol 

Versuche, in Anlehnung an TREIBs 23), der z. B. Benzo-cycloheptamethy- 
len-imidazol zum 4,5-Benzo-l, 3-diaz-azulen dehydrierte, durcli Schwefel- 
schmelze aus IIa-c und IIIa-c Abkommlinge des 4,5-Benz-l, 3-diazpenta- 
lens zu erhalten, fiihrten auch in Naphthalin als Losungsmittel zur volligen 
Zersetzung. Bereits bei 175" stellt sich dabei lebhafte Schwefelwasserstoff- 
und Ammoniakentwicklung ein. Weitere Versuche mit Dibenzyldisulfid, 
Chloranil, Chloramin, Chloramin T, Eisen-III-chlorid, Diphenylpikrylhydra- 
zyl, Triphenylphenoxyl-radikal, Dichlordicyanobenzochinon oder auch 
Quecksilberacetat in Eisessig als Dehydrierungsreagenz ien, fuhrten zwar 
gelegentlich nach Chromatographie zu sehr geringen Mengen reinfarbiger 
(rot, blau), amorpher Produkte, deren Analysen auswiesen, daB Sauerstoff 
aufgenommen wurde und somit nicht die erwarteten Produlite vorliegen 
konnten. 

Ein stabilisierender EinfluB von Substituenten in cter 8-Stellung am 
Indeno-imidazolsysteni hat sich nicht feststelleii lassen. Urn Versuche zur 
Dehydrohalogenierung von IIIa -c durchfuhren zu konnen, wurden die 
drei Indeno-imidazole in Tetrachlorkohlenstoff jeweild mit einem Mol Brom 
umgesetzt. Dabei wurden jedoch stets die Hydrobromide der 2,s-Dibrom- 
indeno-imidazoleIVa -c neben Ausgangsprodukt erhalten, die sich mit Py- 
ridin oder anderen tert. Basen nicht ohne Zersetzung deliydrohalogenieren 
lieBen. 

Jodierung von IIIa-c mit Jod in Methanol in Gegenwart von Kalium- 
acetat fuhrte zu den 2-Jodderivsten, von denen nur das 2-Jod-S-phenyl- 

19) 0. DIELS u. K. SCKLEICH, Ber. dtsch. cheni. Ges. 39, 1711 (1916). 
z") F. R. JAPP u. H. H. ROBINSON, Ber. dtsch. chcm. Ges. 15, 1268 (1882). 
21) R. WEIDENHAGEN 11. R. HERRVIANU, Ber. dtsch. cheni. Grs. 6S, 1063 (1935). 
22) D. DAVTDSON, M. WETS\ 11. M. JELTJW, J. org. Cheniistry 9 ,  319 (1937). 
23) I V .  TREIBS, NaturiT issenschafteri 49, 13 (1962). 
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indeno- [I. 2]-imidazol (IV d) analysenrein erhalten werden konnte. Die De- 
hydrojodierungen mit Pyridin oder Chinolin fuhrten zu Harzen. 

Als Beweis fur das Entstehen von IVd ist die Reaktion des 2-Mercapto- 
8-indeno-[l, 21-imidazols (I1 c) mit Jod anzusehen, wobei zwar ein Mol Jod 
verbraucht, aber eine jodfreie Verbindung, wahrscheinlich das Disulfid, er- 
halten wird. 

In  ahnlichen Beispielen wird bei der Jodierung von Imidazolen ebenfalls 
bevorzugt die %Stellung besetzt 24). 

Indano-1,-triazol, das nach RAPOPORT und NILSSON 2 5 )  zuganglich ist, 
konnte von uns mit den bereits genannten Dehydrierungsverfahren ebenfalls 
nicht in definierte Substanzen uberfuhrt werden. Sowohl bei milder wie anch 
kraftiger Einwirkung der Reagenzien wurden nienials auffaillige Farbungen 
wahrgenommen, wie sie fur Abkommlinge des Pentalens zu erwarten bind. 
ublicherweise erfolgt unter Schwarzbraunfairbung vollige Verharzung. 

Brschrribung der Vcrsuche 
2 - A  mi no - 3 - m e t  h y 1 - i n  d a no n - ( 1 ) - h y d r o  c 1110 r i d  ( I  b) : Die Losung von 112 g 

2-Isonitroso-3-methyl-indanon-( 1) in 1400 ml Athanol, der 110 nil konz. Salzsaure zugefiigt 
werden, wird in  Gegenwart von 12  g l0proz. Palladiumkohle bei Normaldruck in eineni 
SchuttelgefaB hydriert. Nach Verbrauch von 28 1 Wasserstoff wurde vom wieder verwend- 
baren Katalysator abgesaugt, die rote Losung auf 100 ml eingeengt und nach Abkuhlen I b 
abgesaugt. Aus der Mutterlauge fallt durch Zusatz von Ather weiteres Hydrochlorid. Ge- 
samtausbeute 92g (72,5% d. Th.) eines schwach gelben Produktes. Nach Losen in Athanol 
und Zugabe von Ather kristallisiert I b  farblos aus, Schmp. 183". 

Cl0H,,C1NO (197,7) ber.: C 60,76; H 6,12; N 7,08; 
gef.: C G0,52; H 6,08; N 6,94. 

2-Amino-3-phenyl-indanon-(l)-hydrochlorid ( I c ) :  I c  wird nach ZAUGG nnd 
H O R R O M ~ ~ )  in einer Ausbeute von 59% d. Th. erhalten. 

2 - Me I: c a p  t o - i n  d e n o - [ 1 , 2  ] - i nii d a z o 1 2 - Me r c a p t o - 8 - m e t  h y 1 - i n  d e n o  - 
[ 1 , 2  1- i m i d a z 01 (I1 b), 2 - Mer c a p t o - 8 - p h e n  y 1 - i n  d e n o - [ 1 , 2  1- i ni i d a z o 1 (I1 c) : 0,2 Mol 
des jeweiligen Aminoindanons I a-I c werden in 300-350 ml Wasser zusammen mit 0,2 Mol 
Kaliumthiocyanat in einem mit Ruhrer versehenen Kolben geliist und 2-3 Stunden unter 
Riickflulj gekocht. Ausgefallenes Mercapto-indeno-imidazol wird abgesaugt, niit dern Riick- 
stand des abgedampften Filtrates vereinigt und mit Wasser das Kaliumchlorid herausge- 
waschen. Das trockene, dunkelgefarbte Geniisch mird zweimal aus Eisessig umgelost. 
I Ia - I Ic  fallen dann analysenrein an. 

Indeno-[1,2]- i rnidazol  (IITa): Zur Losung vori G g I I a  in 800 ml Athanol, die sicli 
in  einem geraumigen Kolben befindet, gibt man aus 50 g Legierung nach MOZIRGO und 
WOLF lo)  frisch bereitetes RmEY-Nickel. Die Renktion setzt unter starkem Schdumen ein 
und wird durch dreistiindiges Kochen unter RiickfluB zu Ende gefiihrt. Nacli Abfiltrieren 

(I1 a), 

24) K. HOFMANN in  A. WEISSBERGER, Iniidazole and its Derivatives P. I ,  111; Inter- 

zj) H. ~ZAPOPORT u. W. NILSSOK, J. ,4per. chem. Soc. 83, 4262 (1961). 
sciencc Publishers, Inc., New York-London 1963. 
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C,,H,N,S (188,3) 
ber.: C 63,80; H 4,29; N 14,88; S 17,04 
gef.: C 63,60; H 4,21; N 14,61; S 16,68 

C,,HloN,S (202,3) 
ber.: C 65,34; H 4,95; N 13,86; S l5 ,G 
gef.: C 65,54; H 5,17; N 13,79; S 15,41 

CI6Hl,N2S (264,3) 
ber.: C 72,73; H 4,55; N 10,61; S 12J3 
gef.: C 72,79; H 3,83; K 11,03; S 11,84 

hTr . 

I1 a 

IIb 

I1 c 

76 d. Th. 

34% 

40% 

43% 

Sbhmp. 

280' (Zers.) 

275-280' (Zers.) 

237-246" (Zers.) 

des Nickels nird das Losungsmittel abdestilliert und der olige braune Ruckstand in 30 ml 
15proz. Salzsaure gelost. Durch mehrmaliges Ausathern mit je 20 ml Ather werden gefarbte 
Verunreinigungen entfernt und durch Zugabe kleiner Mengen von Natriumhydroxid zur 
salzsauren Losung das pH 9-10 eingestellt. Beim Abkuhlen fallt 111 a als flockiger, farbloser 
Niederschlag; Ausbeute 3,83 g (78% d. Th.). Nach dreimaligem Umkristallisieren aus Wasser 
Schmp. 168-169'. 

ClOH*N2 (156,2) ber.: C 7G,90; H 5,16; N 17,94; 
gef.: C 76,98; H 5,16; N 18,27. 

8 -Met  h y  1 ~ i n d e n o  -[ 1,2]- im i d a z  01 (111 b) : Frisch bereitetes RANEY-Nickel lo) &us 
50 g Legierung wird in kleinen Anteilen zu einer warmen Losung v'on 7 g I1 b in 500 ml 
Athano1 gegeben und nach Abklingen der Wasserstoffentwicklung 3 Stunden unter Riick- 
fluB gekocht. Der nach dem Abfiltrieren des RANEY-Nickels und Abdestillieren des Atha- 
nols in  30 ml15proz. Salzsaure geloste Ruckstand wird durch Ausathern von farbigen Ver- 
nnreinigungen gesaubert. Durch Zugabe von Natriumhydroxid zur salzsauren Losung fallt 
I I I b  nach den1 Sbkuhlen beim p H  9-10 meist als grauweifies Harz, clas auf Ton fest wird. 
Ausbeute 2,55 g (43,5% d. Th.), nach ziveimaligem Umlosen aus Wasser Schmp. 154", 
farblos, mikrokristallines Pulver. 

C1,HIoN, (170,2) ber.: C 77,62; H 5,92; N 16,4G; 
gef.: C 77,47; H 5,97; N 16,39. 

8-Phenyl-indeno-[1,2]-imidazol (IIIc): Die warme Losung lion 4 g I I c  in  650 ml 
A&thanol wird mit frisch hergestelltem RANEY-Nickel aus 40 g Legierung versetzt und 
nach Abklingen der Wasserstoffentwicklung 3 Stunden unter RiicIcfluB gekocht. Nach 
Entfernen des Nickels und Abdestillieren des Losungsmittels verbleibt graugrunes, grob- 
korniges I I Ic  in einer Ausbeute von 2,4 g (68,4% d. Th.). Zur Reinigung wird aus Athanol 
durch Zugabe von Wasser das mikrokristalline I l l c  ausgefdlt; Schmp. 244-246". 

C,6H12N2 (232,3) ber.: C 82,73; H $21; N 12,Oci; 
gef.: C 82,76; H 5,20; N 11,92. 

2,s - Di b ro  m - i n d e n  o -[ 1,2  1 - i m i d a z o l ~  h y d r o  br o m  id (IV a), 2,s - D i  b r o  m - 8 - 
m e t  h y 1 - i n d e  n o - [ I ,  2 1- i mi d a z o 1 - h y dr  o b r o ui i d (IV b), 2 ,8  - D i b P O  m - 8 - p h e n  y 1 - i n - 
d e n o  -[ 1,2]- i m i d a  zol - h y d r o  b r  o mi d (IVc) : 0,5 g des jeweiligen Indeno-imidazols I11 a, 
I I I b  oder I I Ic  wurden in 100 ml Tetrachlorkohlenstoff mit 6 g Brom 3 Stunden lang auf 
dem Wasserbad gekocht und anschlieBend das abgeschiedene Bromierungsprodukt IVa, 
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I V b  bzw. IVc abgesaugt. IVa:  Ausbeute 0,4 g, viermal mit Eisessig ausgekocht, farblose 
Kristallchen vom Schmp. 252" (Zers.). 

C,,H,Br,N, . HBr (394,9) 

IVb:  Ausbeute 0,4 g, aus Athanol farblose Kristallchen vom Schmp. 271-274" (Zers.). 

CIlH8Br,N, * HBr 

IVc:  Ausbeute 0,35 g, aus Eisessig farblose Kristallchen vom Schmp. 215" (Zers.). 

C,,H,,Br,N, * HBr (471,O) 

ber.: C 30,42; H 1,79; N 7,09; Br 60,7; 
gef.: C 30,34; H 2,26; N 7,37; Br 60,9. 

(408,95) ber.: C 32,30; H 2,22; N 6,85; Br 58,6; 
gef.: C 32,38; H 2,43; N 6,85; Br - 

ber.: C 40,80; H 2,35; N 5,95; Br 50,9; 
gef.: C 40,57; H 3,08; N 6,20; Br - 

2 - J o d - 8 - p h e n  y 1 - i n  d e n 0  -[ 1 , 2  1- i m i  d a z  01 (IV d) : Zur siedenden Losung von 1 g 
I11 c und 30 g Kaliumacetat in 30 ml Methanol wird nach und nach 1 , l  g Jod in 40 ml Me- 
thanol gegeben, nach dem Verschwinden der braunen Farbung abgekiihlt und in  500 ml 
Wasser eingegossen. IVd wird als blaBgelblicher Niederschlag abgesaugt, iiber Phosphor- 
pentoxid getrocknet, zur Reinigung wiederholt bei maDiger Warme in  Benzol gelost und rnit 
Petrolather in  farblosen Flocken ausgefallt. -4usbeute 1,2 g (77% d. Th.), Schmp. 166" 
(Zers. ). 

C16H,,JN, (358,2) ber.: C 53,63; H 3,07; N 7,82; 
gef.: C 54,72; H 3,64; N 7,66. 

2 - C h lor - 3 -[ i n d  a n o n  ~ ( 1) - y l  - ( 2 )  3- i n d  a n o n  (V) : Eine getrocknete Losung von 
Benzamidin, die aus 20 g des Hydrochlorides in 30 ml Chloroform durch Freisetzen mit Alka- 
lilauge hergestellt wird, wurde mit 11 g 2-Chlorindanon am Wasserbad im Sieden gehalten, 
wobei sich kraftig Ammoniak entwickelte. Nach Entfernen des Losungsmittels lie13 sich aus 
dem Ruckstand nur V isolieren, das nach zweimaligem Umlosen aus h h a n o l  in farblosen 
Kristiillchen anfiel, Schmp. 159", Ausbeute 1 ,O g. 

Cl8H1,CIO, (296J) ber.: C 72,86; H 4,42; 
gef.: C 72,69; H 4,6l. 

2-[Benzoylaminol-indanon-(1) (Id)18): 5 g  Ia  werden bei 100" in 10 ml Eisessig 
gelost und bei dieser Temperatur wahrend einer Minute unter Schiitteln mit 3,75 ml Benz- 
imidsauremethylester versetzt. Unter Aufschaumen und Rotfarbung fallt ein gelbes Kri- 
stallisat. Nach Erkalten wird in  150 ml Wasser gegossen und der Niederschlag abgesaugt, 
mit wenig Wasser gewaschen, getrocknet und aus Athanol umkristallisiert. Nach viermali- 
gem Urnlosen farblose Kristallchen Id, Schmp. 189" (Lit.16): Schmp. 190"), Ausbeute 4,3 g 
(63% d. Th.). 

C!,,H,,NO, (251,3) ber.: C 76,47; H 5,22; N 5,57; 
gef.: C 76,58; H 5,37; N 5,51. 
Mo1.-Gew. 254, nach RAST. 

{ 2 -[Be n z  o y 1 a m i  n o  1- i n d  a n o  n - ( 1 ) } - 2 , 4  - d i  n i  t r o p h e n y 1 h y d r a  z o n (I d/l) : Aus 
athanolischer Losung von I d  fallt mit schwefelsaurer, athanolischer 2,4-Dinitrophenyl- 
hydrazinlosung Id/l,  das aus Athanol zu hellroten, feinen Kristallchen vom Schmp. 240" 
(Zers.) umgelost wird. 

C,,H,,N,O, (431,4) ber.: C 61,25; H 3,97; N 16,24; 
gef.: C 60,94; H 4,09; PIT 16,31. 
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~--[Benzoylamino]-3-phenyl-indanon-(l) ( Ie) :  Zur Mischungvon 7 g I c i n  1Pml 
Eisessig nerden bei 100" unter Schiitteln 3,75 ml Benzimidsauremethylester zugefugt, 
wobei unter Aufschaumen und Rotfarbung ein kristalliner Niederschlag susfallt. Xach Ab- 
kiihlen und Zugeben von 150 ml Wasser wurde das braune Rohprodukt abgesaugt, auf Ton 
itbgedruckt und nacli dem Trocknen aus Benzol niit Petrolather gefallt,. Nach zweimaliger 
\Viederholung erhalt, man I e  in farblosen Kristallchen, Schmp. 164--1~G6", Ausbeute 3,6 g 
(41% d. Th.). 

C,,H,,KO, (327,4) ber.: C 80,il; H 5,23; N 4,28; 
gef.: C 80,81; H 5,31; S 4,62. 

{ 2 - [ Be n z o y l a ni i n o 1- 3 ~ p h e  n y 1 - i nd a 110 n - ( 1 ) 1 - 2 , 4  - d i n i  t r o p h e n  y 1 hydra  z o n 
(Ie/l) : Beim Verseteen einer athanolischen Liisung von I e mit einer schnefelsauren, athano- 
lischen 2,l--Dinitrophenylhydrazinliisung fallt l e / l  in gelben Mikrokristallen; aus Bthanol 
Schmp. 223-225" (Zers.). 

C28H21X50b (607,5) ber.: C GG,26; H 4,17; B 13,80; 
gef.: C (X,43; H 4,09; K 13,91. 

Berl in ,  11. Cheinisches Institut der Humboldt-UniversitBt zu Berlin. 

Bei der Redaktion eingegangcn am 14. Mai 1964. 




