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121ber o-Nitrobenzaldi@naphthol 

Von 

Otto Dischendorfer  

Aus dem Institute fiir organisch-chemische Technologie clef Technischen Hoch- 
schule in Graz 

(Vorgelegt in der Sitzung am 17. Juni 1927) 

Das o-Nitrobenzaldi-~-naphthol (I.) wurde yon Z e n o n i  1 durch 
Kondensation von einem Mol o-Nitrobenzaldehyd und zwei Molen 
~-Naphthot mit Schwefelsfiure und Eisessig bei gew6hnlicher Tem- 
peratur hergestellt. Das Rohprodukt wird~ wie nunmehr gefunden 
wurde, vorteithaft aus Eisessig mit einem Zusatze yon etwas 
Natriumacetat umkrystallisiert, um einen teilweisen Ringschlul3 durch 
die meist vorhandene eingeschlossene Mirlerals~iure zu verhindern. 
Zur Charakterisierung des K6rpers wurden nach bekannten Methoden 
das Diacetat, das Dibenzoat und der DimethyEither dargestellt. 

Oxydiert man den K6rper bei Zimmertemperatur in alkoholi- 
scher LSsung mit Natronlauge und Bromwasser, so f~illt der tier 
orangefarbige DehydrokSrper (II.) vom Schmelzpunkte 206 ~ aus; 
er liefert ein schwach hellgelbes, normales 20x im.  Beim Kochen 
des Dehydrok6rpers mit konzentrierter Salpeters~ure erh~ilt man 
ein Dinitroderivat, bei dem die Stellung der hinzugekommenen 
Nitrogruppen noch unsicher ist. 

Die Reduktion des o-Nitrobenzaldi@naphthols ftihrte nicht 
zum erwarteten o-Aminobenzaldi-~-naphthol, sondern sofort durch 
~vVasserabspaltung zwischen einer Hydroxyl- und der entstandenen 
AmJnogruppe zu einem Hydroacridinderivat, das sich w/ihrend 
seiner Reinigung durch Destillation in ein Acridin, das 9-(2-Oxy- 
naphthyl[1])-l.2-benzacridin (III.) verwandelt. Die Hydroxylgruppe 
des letzteren liel3 sich durch Bildung eines Acetates einwandfrei 
feststellen. 

Das schon von Z enon i  dargestellte ,ms-(2-Nitrophenyl)dinaph- 
thopyran (IV.)wird aus dem 2-Nitrobenzaldi-~-naphthol in Eisessig- 
l~sung dutch Salzstiure oder Schwefelstiure in der Wfirme erhalten. 
Die besten Ausbeuten liefert abet die direkte Kondensation vor~ 
o-Nitrobenzaldehyd und ~-Naphthol mit Schwefels/iure und Eisessig 
in der W/irme. 

Gazz. ch[m. 23, II, 217. 
2 Vgl. O. D i s e h e n d o r f e r ,  Bet. 59 (1926), 774. 
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Charakteristisch ffir das ~ns-(2-Nitrophenyl)dinaphthopyran, wie 
ffir o-Nitrobenzaldi-[~-naphthol ist die Lichtempfindlichkeit, die beide 
KSrper offenkundig der in o-Stellung zur Methingruppe stehenden 
Nitrogruppe verdanken. ~ Dieselbe ~iul3ert sich sowohl bei den festen 
Substanzen als such bei ihren L6sungen. Es scheint, als ob hier- 
bei eine teilweise 13bertragung des Nitrosauerstoffes auf das 
.r stattf/inde. Eine Untersuchung dieser Licht- 
reaktionen ist im Gange. 
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II. I. III. 

Durch konzentrierte Schwefels~iure wird das Pyran bei 
Wasserbadtemperatur langsam zum sauren Sulfat des ~,ts-(2-Nitro- 
phenyl)dinaphthopyranols oxydiert, einem dunkelroten Pulver, das bei 
seiner Zerlegung mit Wasser das freie Pyranol liefert: Leichter er- 
h/ilt man das letztere, wenn man das Eisenchloriddoppelsatz des. 
H~s-(2-Nitrophenyl)dinaphthopyryliumchlorids mit Wasser  Zerlegt._ 
Diese Eisenverbindung l~if3t sich nach dem Vorgang yon A. W e r n e r  ~ 
darstetIen, indem man die Eisessigl(3sung des Pyrans chloriert und 
mit festem Eisenchlorid versetzt. Sie ftillt dann in sch~Jnen, tief- 
roten Krystallen aus. Durch Einleiten von trockenem Salzs~iuregas 
in die mit Salzs/iure anges~uerte Pyranoll6sung l~il3t sich leicht das  
rote ms-(2-Nitrophenyl)dinaphthopyryliumchloridhydrochlorid ge- 
winnen. Letzteres liefert mit Mercurichlorid ein Doppelsalz des. 
Pyryliumchlorids. Das Pyranol wird durch Behandlung seiner Eis- 
essigI~Ssung mit Bromwasserstoffstiure und Brom in ein Perbromid 
fibergeftihrt, durch Versetzen seiner AcetonltSsung mit Perchlor- 
sgurel/Ssung in ein schwer 16sliches, sehr explosives Perchlorat. 
Die blafigelben Athyt- und Methyl~ither des Pyranols konnten durctt 
Kochen des Eisenchtoriddoppetsatzes, des sauren Sulfats des Pyra- 
nots oder des Pyryliumchloridhydrochlorids mit Alkohol erhalten 
werden. Dutch Kochen des Pyrans mit konzentrierter Satpeterstiure 

1 Sachs und Hitpert, B. 37 (I904), 3425; H. /vleyer, Ann. 3 5 I  (t907), 
274. Der Dehydrok6rper und das Pyranol sind lichtbestiindig. 

B. 3d (1901), 3304. 
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erh~tlt man durch gleichzeitige Oxydation und Nitrierung ein hell- 
gelbes Dinitroderivat des ~1~s-(2-Nitrophenyl)dinaphthopyranols, bei 
dem die Stellung der Nitrogruppen noch fraglich ist. 

Durch Reduktion des Nitropyrans gelangt man zum ~1~s-(2- 
Aminophenyl)dinaphthopyran (V.). Es war meine Absicht, dutch 
Diazotierung dieser Verbindung und Behandeln des Diazonium- 
sulfates mit Kupferpulver nach P s c h o r r  zu einem neuen Ring- 
gebilde (VI.) zu kommen. Die geringen Ausbeuten an reinem Amin 
und die leichte Oxydierbarkeit des am ens-Kohlenstoffatom befind- 
lichen Wasserstoffatoms haben dieses Vorhaben vereitelt. 
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IV. V. VI. 

Interessant ist ein Vergleich der Farben der hergestellten 
K6rper. Blal~gelb gef~irbt sind das o-Nitrobenzaldi-~-naphthol sowie 
seine Ester und Ather, ferner das Pyranol und seine 5ther, starker 
gelb ist das Pyran, leuchtend orangegelb ist der Dehydrok6rper, 
intensiv rot sind die Halogen-, S~iure- und salzanlagerungsprodukte 
der Pyryliumhalogenide sowie das saure Sulfat und das Perchlorat 
des Pyranols. Das ~J~s-(2-Aminophenyl)dinaphthopyran ist dagegen 
rein weifL Theoretische Schltisse bezfiglich der Konstitution und 
beztiglich des Einflusses der substituierenden Gruppen auf Farbe 
und BestZndigkeit der entstehenden K6rper sollen erst dann ge- 
zogen werden, wenn Erfahrungen mit einer Reihe yon substituierten 
Benzaldehyden vorliegen, fiber die Untersuchungen von meiner Seite 
in vollem Gange sind. 

Experimenteller Tell. 

2-Nitrobenzaldi-~-naphthol (C27H1904N). 

Bezfiglich der Darstellung dieser Verbindung babe ich den 
yon Z e n o n i  ~ gemachten Angaben nur weniges hinzuzuffigen. Ffir 

I Gazz. chim. 23, II, 217. 
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die Erlangung entsprechender Ausbeuten ist die verwendete Menge 
an konzentrierter Schwefels/iure wesentlich. So erhielt ich unter 
anderem aus 4"5g  o-Nitrobenzaldehyd und 8 ' 4 g  }-Naphthol bei 
24stfindigem Stehen in 100cm ~ Eisessig bei Zusatz yon 3cm ~ 
konzentrierter Schwefels/iure 460/o der Theorie, bei Zusatz yon 
l l c m  ~ konzentrierter Schwefels/iure 85~ der Theorie an fast 
reinem, einmal aus Eisessig umkrystallisiertem 2-Nitrobenzaldi-}- 
naphtol. Bei der Reaktion ist jede Erw~rmung zu vermeiden. Man 
mischt daher zweckm~if~ig v o r h e r  die konzentrierte Schwefels~iure 
mit einem Teile des Eisessigs und setzt hierauf dieses Gemisch 
nach dem Abktihlen der Ctbrigen LtSsung zu. Das Umkrystallisieren 
des mit Eisessig gewaschenen ungetrockneten Rohproduktes wird 
vorteilhaft in siedendem Eisessig unter Zusatz von wenig Natrium- 
acetat vorgenommen; so gelingt es, den teilweisen Ringschlul3 zum 
ms-(2-Nitrophenyl)dinaphthopyran zu vermeiden, der sonst leicht 
durch die eingeschlossene Minerals/iure zustande kommt. Die Sub- 
stanz krystaltisiert aus Eisessig in gelben, niedrigen, schiefen, 
sechsseitigen Prismen und schmilzt bei 207 ~ unter iebhafter Gas- 
entwicklung zu einer roten Fltissigkeit. Sie ist lichtempfindlich, die 
lichtgelben Krystalle werden bei l~ingerem Stehen auch im zer- 
streuten Tageslichte allm~ihlich an der Oberfl/iche rotgelb. L~il3t 
man eine benzolische oder eine Pyridinl~Ssung in einer Eprouvette 
am Sonnenlichte stehen, so zeigt sich die gleiche Verf/irbung schor~ 
nach ungef/ihr einer halbert Stunde. ~ 

Diacetat des 2-Nitrobenzaldi-~-naphthols (CslH23OGN). 

1 g o-Nitrobenzaldi-~-naphthol und 2g" wasserfreies Natrium- 
acetat werden in 2 0 c m  3 Essigs/iureanhydrid eine Stunde zum 
Sieden erhitzt. Nach Zusatz yon A1kohol zur klaren gelben LSsung 
und Abdestillieren des gebildeten Essigs/iure/ithylesters wird mit 
Wasser heii3 bis zur Trfibung versetzt. Beim Erkalten fallen rosetten- 
fSrmig angeordnete N/idelchen aus, die nach zweimaligem Umkrystal- 
lisieren aus Eisessig bei 196 bis 197 ~ schmelzen. Auch aus heil3em 
Alkohol oder aufWasserzusatz aus Aceton und Pyridin lassen sich 
schSne Krystalle gewinnen. In Ligroin ist die Substanz fast unlSs- 
lich. W~sserige Lauge 15st nicht, alkoholische beim Erhitzen unter 
Gelbfiirbung. Konzentrierte Schwefels/iure 15st langsam "mit toter 
Farbe. 

Zur Analyse wurde bei 100 ~ getrocknet (Dr. Springei ') :  

5 '345 mff Substanz gaben 14 '35 rag" CO2 und 2 '16  rag" H2Q ; 
4"665 ~g" ,~ ~, 12"53 rag" CO 2 >~ 2 '04  rag" H~O. 

Ber. ftir C31HoaOGN: C 73'64,  H 4"58o/0 ; 

geL: C 73"22, 73'25,  H 4 '53,  4'89o/0. 

1 Belichtu0gsversuche dieses K6rpers und des ~is-(o-Nitrophenyl)dinaphtho- 
pyrans mi~c ultraviolettem Lichte sind im Gange. 
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Dibenzoat des 2-Nitrobenzaldi-~-naphthols (CslH~706N). 

l g  o-Nitrobenzaldi-~-naphthol wurde in einer Lasung van 2 0 g  
Kal iumhydroxyd in 5 0 0 c m '  Wasse r  lauwarm gel0st  und mit 1 5 g  
Benzoylchlorid geschtittelt. Nach mehrmaligem Umkrystallisieren 
aus Alkohol und w/~sserigem Aceton erh/tlt man farblose flache 
St/ibchen mit schr/igen Enden,  die bei 213 bis 214 ~ schmelzen. 
Aus w/i.sserigem Aceton und Pyridin f/illt die Substanz in sechs- 
eckigen B1/ittchen. Sie last sich sehr leicht in kaltem Benzol so- 
wie in heiflem Alkohol und Eisessig. Konzentrierte Schwefels/iure 
last langsam gelbrot, Salpeters/iure in der Hitze gelb. 

Die Substanz wurde gur Analyse bei 100 ~ getrocknet 
(Dr. V e r d i n o ) :  

4"905 Jt~q" Substanz gaben 14 '00  ~tzg CO s und 1 '89 ,rag H~O; 

5"030 mg  ,~ ,, 14"34 ~llo-O" CO 2 .-> 1 '84  ~ll~J" H20. 

Bet. ffir C41H2700N: C 78"19, H 4'33o/0 ; 

gef.: C 77"84, 77"75 ,  H 4"31, 4"09O/o. 

Dimethyl i i ther  des 2-Nit robenzaldi-~-naphthols  (C29H~3NOa). 

i ~# o-Nitrobenzaldi-~-naphthol wird mit 0" 25 g Kali?.lmhydroxyd 
in 2"5 cm 3 Methylalkohol am Wasserbade  gel0st. Nach Zusatz van 
0 " 6 ~  Dimethylsulfat wird die rote Lasung eine Stunde am Wasser-  
bade gekocht.  Dann wird mit Wasser  gefg.llt, abgesaugt, mehrmals 
mit verdtinnter Lauge verrieben und gewaschen.  Da ein Teil des 
Ausgangsmaterials unter Ringschlu6 in ms-(2-Nitrophenyl)dinaphtho- 
pyran Oberzugehen scheint, wird nunmehr aus heil3em Eisessig 
unter Wasserzusa tz  fraktioniert, wobei der Methyi/ither in den 
leichtlaslichen Anteilen zu finden ist. Man erh~it nach mehrmaligem 
Umkrystallisieren. rosettenfarmig angeordnete,  schief abgeschnittene, 
kurze  Stg.bchen van schwach gelblicher F/irbung, die bei raschem 
Erhitzen unter Gasentwicklung bei 191 ~ schmelzen. Die Substanz 
last sich sehr leicht in Aceton, Pyridin und Chloroform, nur in der 
Siedehitze in Benzol und Alkohol, sie ist fast unlaslich in Ligroin 
und Sehwefelkohlenstoff. In konzentrierter  Schwefelsg.ure last sie 
sich erst beim Erw~irmen mit gelbroter Farbe. KalJlauge last nicht, 
Salpeters/iure erst beim Kochen. 

Zur Analyse wurde bei 100 ~ getrocknet (Dr. S o l t y s ) :  

3"822 iltg Substanz gaben 10"86 r162 GO.~ und 1 '69 mg H20 ; 
3"379 ~zff >, ,> 9" 62 mg CO 2 >> 1" 53 mg H20. 

Ber. ffir C29H23NO4: C 77'47, H 5"16O/o ; 
geL: C 77"49, 77"65, H 4"95, 5"07o: 0 . 



5 4 8  O. D i s c h e n d o r { e r ,  

Dehydro-2-nitrobenzaldi-[~-naphthol (C~TH17NO~). 

3 " 3 g  o-Nitrobenzaldi-}-naphthol werden in 50cm 3 Alkohol 
gelSst. Die hellgelbe LSsung wird auf Zusatz von 50cm a zehn- 
prozentiger wtisseriger Lauge intensiv rot. FOgt man nunmehr Brom- 
wasser hinzu, so ftillt eine rStlichgelbe, flockige Substanz aus, die 
abgesaugt, mit Wasser gewaschen, getroeknet und aus der zwanzig- 
fachen Menge siedenden Eisessigs umkrystallisiert wird. Die intensiv 
orangefarbigen Prismen yon rhombischem Umrisse schmelzen 
bei 206 ~ 

Die Substanz ist in zehnprozentiger Lauge auch in der Siede- 
hitze unI0slieh, 16st sich dagegen in alkoholischer Lauge mit ROt- 
lichftirbung. In Sehwefels~ture 15st sie sich gelbrot, heiBe, konzen- 
trierte Salpeters/iure 15st goldgelb, beim Abk0hlen kommen hell- 
gelbe Nadeln heraus. Salzsgure greift sie nicht an. Die Substanz 
ist fast unlSslich in Ligroin und Ather, wenig 15slich in siedendem 
Alkohol, leichter in Eisessig, noch besser in Aceton, sehr leicht 
schon in der K~ilte in Schwefelkohlenstoff, Nitrobenzol, Chloroform 
und Pyridin. 

Analyse tier be4 100 ~ getrockneten Substanz (Dr. Spr inger ) :  

4"570 ~;~g Subs~anz gaben 12"97 ~ g  CO s und 1"77 ~1~g H gO; 
5"264 mg >> >> 0"177 cm a N (725 ~s~m Kg, 25~ 

Ber. fi.ir Cs7HI:NOr C 77"30, H 4 '09,  N 3"340/o; 
gef.: C 77"40, H 4 '33,  N 3'67O/o. 

Oxim des Dehydro-2-nitrobenzaldi-~-naphthols (C27H~sN20~). 

0"5g  Dehydro-2-nitrobenzaldi-~-naphthol werden in 60 c m  ~ 

Alkohol am Wasserbad gelSst und mit einer LSsung yon 0 " 2 g  
Hydroxylaminchlorhydrat und 0 " 2 g  Natriumbicarbonat in wenig 
Wasser versetzt. Nach einsttindigem Kochen wird zur heit~en hell- 
gelben LSsung Wasser bis zur Triibung hinzugef0gt. Aus ver- 
dflnntem Aceton erh~ilt man lichtgelbe Ngdelchen, die bei 194 ~ 
sintern und bei 197 ~ naeh Dunkelf~irbung unter lebhafter Gas- 
entwicklung schmelzen. 

Das Oxim ist fast unlSslich in 5_ther, Ligroin und Schwefel- 
kohlenstoff, es 10st sich in der Siedehitze in Eisessig, Benzol und 
Chloroform, schon in der K&lte ziemlich leicht in Alkohol und 
Aceton, seh:: leicht in Pyridin. In Salzs~iure wie in zehnprozentiger 
Lauge ist tier KSrper unl6slich, konzentrierte Schwefels~.ure 15st 
ihn mit intensiv gelber Farbe. 

Zur Analyse wurde die Substanz im Vakuum getrocknet: 

5 '072  ~/z~r Substanz gaben 13"95 mg CO s und 1 '90 ~ng H~O; 
5"030 ~t~g >, >> 13"84 1;~g CO s >, 1 '97 1rig H20. 

Be:'. flit C27HlsNo04: C 74"63, H 4'18O/o; 
gel.: C 75-01, 75'04, H 4"18, 4"390/0. 
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Dinitroderivat des Dehydro-2-nitrobenzaldi@-naphthols 
(CsvHI~N3Os). 

0 " 2 g  Dehydro-2-nitrobenzaldi-~-naphthol werden in 10 cm a 
&rbloser Salpetersgure vom spezifischen Gewichte 1"41 in der 
Siedehitze gelSst und ftinf Minuten gekocht. Schon nach einigen 
Sekunden fallen hellgelbe, seidengl/inzende, flache Nadeln aus, die 
nach dem Umkry.stal!isieren aus Eise~sig nac.h vorheriger Dun kel- 
f/irbung bei 295 ~ unter GasentwickIung schmelzen. 

Die Substanz ist sehr schwel: in den niedrig siedenden 
L/Ssungsmitteln 15slich, schwer auch in siedendem Alkohol, etwas 
l~esser in Benzol; aus Eisessig und aus konzentrierten Nitrobenzol- 
15sungen kommen Nadeln heraus. 

4"044 ~Hff Substanz gaben 9'46 ~nff CO~ und 1'10 1rift HoO; 
3"860 m E >, >, 0'268 om '~ N (719 mm Hg, 21~). 

Bet. ftir CsTH~.sNaO8: C 63'64, H 2'97, N 8"25o/o; 

gef.: C 63"80, H 3'04, N 7"630/0. 

Es sind also-zwei Nitrogruppen neu eingetreten; ihre Steihmg 
ist unbekannt. 

9 - (2-Oxynaphthy l [1] ) - l .2 -benzacr id in  (C27H1vNO). 

2 g 2-Nitrobenzaidi-~-naphthol werden in einem Gemisch von 
25 c ln ~' Benzol und 60 cm a Eisessig mit 6 g  Zinkstaub drei Stunden 
am Wasserbade gekocht. Die Fltissigkeit wird hell3 yore ROck- 
s.~ande abgegossen, letzterer noch zweimal heir3 mit Eisessig aus- 
gezogen  und der Auszug zur ersten LSsung hinzugeffigt Das 
Benzol und ein grof3er Tell des Eisessigs werden abdestilliert. 
Nach dem Versetzen mit Wasser  bis zur Trfibung, Abkfihlen und 
Fittrieren wird mit 130 cm '~ Alkohol ausgekocht,  wobei nut  wenig 
in LSsung geht. Der ge~rocknete Rfickstand wird nunmehr  bei 
einem Drucke yon 19 bis 14 ram Quecksitber in einem Xohlen- 
d ioxydst rome sublimiert, wobei man gelbrote, br,eite Nadeln erh[It. 
Nach mehrmaligem AuflSsen in heil3em Pyridin und F/illen 
mit Wasser  erh/ilt man blaI3gelbe, rhombische bis elliptische 
B15.ttchen, die bei 352 ~ unter DunkeIfiirbung, abet  ohne Gas-  
entwicklung schmelzen. 

Die Substanz ist fast unlSslich in den niedrig siedenden 
Lbsungsmitteln, sie 15st sich nut  sehr schwer i n  siedendem Benzol 
und Chloroform, ziemlich leieht in heil3em Eisessig, gut in sieden- 
dem Nitrobenzol und kaltem Pytidin. Sie ist in zehnprozentiger,  
w~isseriger Lauge unlSslich, 15st sich abet in alkoholischer mit ro~- 
gelber Farbe. 

Von SehwefeIsg.ure wlrd sie Iangsam mit gelber Farbe 
gel/3st. 

Chemiehef* Nr. 7. 37 
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Zur Analyse wurde bei 110 ~ getrocknet: 

4" 840 mg Substanz gaben 15" 52 mg CO 2 und 2"04 ntg H20 ; 

4"555 mg ~ ~> 14'60 mg CO~ ~ 1"89 mg H20. 

Ber. fiir C~THITNO: C 87"30, H4:62O/o; 

gef.: C 87"45, 87"41, t t  4"71, 4'640/0. 

Aceta t  des 9 - (2-Oxynaphthy l [1] ) - l .2 -benzacr id ins  (C29H19NO2). 

1 g 9-(2-Oxynaphtyl[1])-i  .2-benzacridin wird in 10 cm ~ Essig- 
s~iureanhydrid siedend gelSst und unter Zusatz yon 1 g Natrium- 
acetat eineinhalb Stunden am Drahtnetze erhitzt. Dann wird das 
tiberschtissige Essigsitureanhydrid mit Wasser  zersetzt  und die 
Substanz gef/illt. Nach zweimaligem Umkrystallisieren aus wiisserigem 
Aceton erh~ilt man farblose, zu B0scheln vereinigte N~idelchen, die 
bei 192 ~ sintern und bei 194 ~ schmelzen. 

Das Acetat 15st sich sehr leicht in Benzol, Alkohol, Eis- 
essig, Chloroform, Schwefelkohlenstoff und Pyridin, in letzterem mit 
violetter Fluoreszenz. Auf Wasserzusa tz  kann man es aus Aceton, 
Alkohol oder Pyridin in Krystallen erhalten. Es lBst sich etwas in 
kalter, konzentrierter Salzs~iure, gut in heif3er. Kalte, konzentrierte 
Schwefels~iure 15st mit intensiv gelber Farbe. In w~ssriger Natron- 
lauge ist der KBrper unlBslich, in alkoholischer 15st er sich. 
langsam. 

Die bei 100 ~ getrocknete Substanz gab folgende Werte:  

4'845 mg Substanz gabml 14'92 ~lzg CO 2 und 2"09 mg H20 ; 
4"274 mg ,, ,~ 13'18 ~ng CO 2 ,, 1'75 ~ H20. 

Bet. ftir C29H19NO2: C 84"23, H 4"64O/o ; 
gef.: C 83'99, 84"10, H 4"82, 4"58O]o. 

ms- (2 -Ni t ropheny l ) -d inaph thopyran  (9- [2-Ni t rophenyl ] - l .  2 - - 7 . 8 -  

d ibenzxanthen) ,  (C27 H17 Os N). 

Diese von Z e n o n i  1 erstmals dargestellte und kurz beschrie- 
bene Verbindung kann in verschiedener Weise erhalten werc!en: 

I .  0"2  g o-Nitrobenzaldi-}-naphthol werden in !0  c m "  Eisessig 
m i t  1 c m  3 konzentrierter Salzs~iure dureh drei Stunden am Rflck- 
flul3ktihler zum Sieden erhitzt. Auf Zusatz von Wasser  zur heil3en. 
L6sung his zur Tri ibung fallen gelbe Nadeln vom Schmelzpunkte  
267 bis 269 ~ aus, die fast reines ms-(2-Nitrophenyl)-dinaphthopyran 
darstellen. 

II. 5 g o-Nitrobenzaldi-[~-naphthol werden in I20 c m ~ siedendem 
Eisessig gelSst und mit einem Gemisch yon 5 cm ~ konzentriertet- 

1 Gazz. chim. 23, II, 217. 
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Schwefels/iure und 20 cm a EisessJg versetzt. Die erst klare rot- 
gelbe LOsung wird tiefrot und trtibt sich beim Abk0hlen dutch 
Ausscheidung yon orangegelben breiten Nadeln, die nach dem Um- 
krystallisierel: aus der zwOlffachen Menge Benzol bei 267 his 269 ~ 
schmelzen. 

III. Am einfachsten und vorteilhaftesten ist die direkte Dar- 
stellungsmethode" 9 g o-Nitrobenzaldehyd und 16 g ~-Naphthol 
:verde:: in 100 cm 3 Eisessig an: Wasserbade gelOst. Zur ungeftihr 
50 ~ warmen LOsung werden 20 c,m ~ konzentrierte Schwefels~iure 
unter krtfftigem Umschwenken in einigen Minuten hinzugegeben. 
Es tritt starke Erwtirmung auf, gteichzeitig f~illt ein gelb- bis grau- 
Oft'met Niederschlag aus. Man liil3t ohne Kt'thlung ausreagieren. Nach 
einigen Stunden werden 100 cm 3 -Wasser hinzugesetzt, der Nieder- 
schlag wird abgesaugt, mit Wasser gewaschen, in einer Reibschale 
mit verdfinnter Lauge angerieben und abgesaugt. Nach einmaligem 
Umkrystallisieren ist der KOrper fast rein. 

Die Substanz 10st sich nur sehr schwer in siedel:dem Ligroin, 
.XAher, Alkohol und Eisessig, leicht in heil3em Essigs~ureanhydrid, 
Aceton, Essigester und Benzol, sehr leicht schon in kaltem Chloro- 
form und Pyridin. Ihr KrystallisationsvermOgen ist gro[3. In konzen- 
trierter Schwefelsiiure 10st sJe sich erst bei Wasserbadtemperatur 
sehr langsam mit tiefi'oter Farbe, in Salpeterstiure langsam bei Siede- 
hitze, in Lauge ist sie unlgslJch. Dutch das Sonnenlicht werden die 
gelben Krystalle rasch, durch das zerstreute Taoeslicht in eJnigen 
Tagen oberfl~tchlich rotgelb. Die entstehende dunkelrote Verbindung 
!~interbleibt beim Umkrystallisieren aus Benzol ungelOst am Filter. 
Auch die lichtgelben LSsungen des KOrpers werden bei BelJchtung 
dm:klergelb bis orangerot. 

Zur Analyse wurde die Substanz bei 100 ~ getrocknet: 

5"288 mg Substanz gaben 2"082 ~ g  H20 und 15"52 z ~  COs; 
4" 357 ~ r  >, >> 1 '764 ~ g  H20 >> I2 '82  ~ r  CO~. 

Ber. ftir Co TH1703N: C 80'37,  H 4"250,'o: 
geL: C 80"12, 80"24, H 4"41, 4"53o, o. 

~lzs-(2-Nitrophenyl)-dinaphthopyranol (9-[2-Nitrophenyl]-l .2--7.8- 
dibenzxanthydrol), (C~.: H17 NO~). 

Die Verbindung wird dutch Oxydation des vorhin beschriebenen 
KOrpers auf verschiedenen Wegen erhalten: 

I. 2 g ~1~s-(2-Nitrophenyl)-dinaphtOopyran werden in 100 cm ~ 
konzentrierter Schwefelstiure eine und eine halbe Stunde am Wasser- 
bade erhitzt. Der KOrper geht sehr langsam :nit tiefroter Farbe in 
L0sung. Er wJrd durch Absaugen tiber Asbest yon einigen unge- 
i0st gebliebenen Krystatlen des Ausgangsmaterials befreit und in 
viel kaltes Wasser unter Rtihren eingegossen. Die braunrote FKllung- 
wird abgesaugt, :nit Wasser gut gewaschen, bei 100 ~ getrocknet 
und mit Pyridin ausgekocht, wobei ein Tell rnit dunkelgrt'mer Farbe 
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in L6sung gehe, wtthrend ein sehr schwer  16slicher dunkler KSrper 
zurfickbleibt. Die LSsung wurde heil~ mit Wasse r  bis zur Tr t ibung 
verse tz t  Beim Erkalten fielen dunketgraue Krystalle yore Schmelz-  
punkte 235 ~ aus. Naeh ftinfmaligem Umlr aus w~sser igem 
Pyridin wurden  hellge!be schiefwinkelige Tafeln erhalten, die sich 
im polarisierten Lichte aus kleinen, verschieden orientierten Kryst~,ll- 
then  zusammengese tz t  erwiesen. Beim Einfahren in ein vorgeheiztes  
Bad schmelzen sie nach Dunkelf~irbung bei ungeftihr 235 ~ unter 
Gasentwicklung bei 243 ~ 

Die Substanz ist unlSslich in Ligroin, sehwer  15stich in heif~em 
Benzol und Atkohol, besser  in Chloroform. Sie 15st s i t e  leieht in 
kaltem Aeeton und Pyridin und l~fit sich durch Wasse rzusa tz  daraus 
!eicht krystallisiert erhalten. Die genannten LSsungen sind s~imtlich 
nahezu  farblos. Konzentrierte Schwefels~iure last in der Kgite mit 
hellroter, Eisessig erst in der Siedehitze mit orangegelber  F/irbung 
und grCmer Fluoreszenz,  konzenirierte Ameisensgure mit roter Farbe 
und intensiver braungrfiner Fluoreszenz,  w/isserige schwefelige Sttm'e 
15st nicht. Konzentrie,~te Salzstiure und Salpeters~iure f/irben die feste 
Subsfanz '  orange bis rot und tSsen sie beim Erhitzen in geringer 
Menge auf. 

Die bei 100 ~ getrocknete Substanz gab folgende \,Verte: 

5.430 lno~ Substanz gaben 1"82 ~g  H~O und 15"42 mg CO2; 
5'265 1rig ,~ ~, 2'04 ~:*g H20 ,, 15"01 mg COe; 
4"605 mg >, >> 1'60 zcq" H,O >> 13'09 ~ng CO~. 

Ber. fiir Cs-~HI:N04: H 4"09, C 77'300/0 ; 

geL: H 3'75, 4'33, 3"89, C 77"45, 77"75~ 77'52~0/0. 

AUS den Analysen ist Mar ersichtlich, dab es sich hier nicht 
um das Anhydrid des Pyranols, ~ sondern um das Pyranol  selber 
handeit. 

II. Bedeutend leichter und yon vornherein reiner gewinnt  
man das Pyranol fiber das Eisenchloriddoppelsalz des ms-(2-Nitro- 
phenyl)-dinaphthopyryliumchlorids.  

2 g m s-(g-Nitrophenyl)-dinaphthopyran werden in 280 cm 3 Eis- 
essig siedend gelSst; zur etwas abgekiihlten LSsung ffigt man 10 c#z ~ 
konzentrierte Salzs/iure und 1 4 3  gekSrnten Braunstein in kleinen 
Portionen hinzu. Die anfangs schwach rotgelbe LSsung f/irbt sich 
hierbei tiefrot. Nach halbstfindigem Kochen wird heiB filtriert und 
sofort unter Umschwenken  :nit 3:/2 g festem Eisenchlorid versetzt.  
Nach einigen Sekunden f~.tlt ein leuchtendrotes Krystallpulver aus, 
das nach dem Erkalten der L0sung abgesaugt  und mit Eisessig ge- 
waschen  wird. Aus sehr viel siedendem Eisessig erh/ilt man schiefe 
Prismen bis Blg.tter, die bei 259 ~ zu einer dunklen Flfissigkeit zu- 
sammenschmelzen .  

Die Substanz ist unlSslich in "vVasser, wird aber bei vierund- 
zwanzigstf indigem Stehen bei Zimmertemperatur ,  rascher beim 

1 Vgi. A. Wefnor, B 3d (t901) 3304. 



L~ber o-Nitrobenzaldi-~maphthol. 553 

Kochen unter Bildung farbloser breiter Nadeln bis Pi/ittchen zer- 
setzt. Rascher erfolgt diese Zerse tzung in den leicht herstellbaren 
gelbroten Aceton-undPyridintOsungen aufWasse rzusa tz .  Bei ltingerem 
Sieden des an sich unlOslichen KOrpers in Alkohot entftirben sich 
die Krystalle unter Umwand lung  in farblose Nadeln. In Ligroin und 
Benzol ist die Substanz unlOslich. In siedendem Eisessig 15st sie 
sich nur sehr wenig. In Essigester  ist sie in der K~Ite wenig, hei~ 
gut 1Oslich mit gelber Farbe, in Essigsttureanhydrid schon in der 
K~ilte sehr leicht mit orangeroter  Farbe. 

3. 121 Jug ~ Substanz gaben 2"98 r AgC~; 
5'125 rag" ~, ,, 4"96 H~ 3" AgC1; 
4"380 Hz~ - ~, 0"571 li~g Fe203; ~ 
5' 155 'm~ . ~ 0"697~f  Fe:~O3. ~ 

Bet. fiir C27Hl~NO3C1.FeCla: C1 23'65, Fe 9'310,;0; 
gel.: C! 23'62, 23"94, Fe 9'12, 9"45o/0. 

Das Eisenchloriddoppelsalz wird in der ungeftihr zwanzig-  
fachen Menge Aceton aufgeIOst. Auf Zusatz  von Wasser  wird die 
rotgelbe LOsung in einigen Minuten gelb, gleichzeitig fallen blaB- 
gelbe Bltitter yon rhombischem Umrisse aus, die nach mehrmal igem 
Umkrystallisieren aus verdfinntem Aceton und Pyridin bei 2 4 3  ~ unter 
Gasentwicklung schme!zen.  

3.939 ~nf Substanz gaben 1"51 ling" H20 und I 1' 16 ~ttgr CO2; 
4 '977m~ ,, " '% l'93#~g'H20 L 14'17 ~, CO 2. 

Ber. wie oben, gel.: H 4 29, 4' 34, C 77" 27, 77' 65O.;o." 

Auch in seinen Eigenschaften erweist sich das Produkt  als 
vO!iig identisch mit dem unter I. erhalLenen KOrper. 

1~,zs-(2-Nitrophenyl)-dinaphthepyryl ium eh lo r id -Hydro  ehlorid 

(C~7 H16 NO~ C1. HC!). 

In eine LOsung von 3" 2 g ~l~s-(2-Nitrophenyl)-dinaphthopyrar~ol 
in 150 c m  3 Chloroform und 3 g Acetylehlorid wird trockenes Salz- 
stiuregas eingeleitet. Nach einigen Minuten scheiden sich aus der 
inzwischen intensiv gelb und dann rot werdenden LOsung grfin- 
metallisch glttnzende dunkelrote, in fein gepulvertem Zustande hell- 
ro te  Krystalle aus, die abgesaugt  und im Vakuumexs ikka tor  getrock- 
net wurden.  Bei 190 ~ beginnen sie sich allmtihlich zu schwtirzen, 
schmelzen aber erst bei 301 ~ zu einer fast schwarzen Ftt issigkeh 
zusammen.  

Die Substanz 10st sieb bei feinem Zerreiben in kaitem Wasse r  
leicht zu einer ktaren, rotgelben Flfissigkeit, die sich aber schon 
nach einigen Minuten infolge Zersetzung des KOrpers milchig tr~bt. 
Sie 10st sich leicht in kaltem Eisessig mit gelbroter, sehr ieicht it~ 
!~_eif3em mit roter Farbe, aus konzentrierten EisessiglOsungen erhtilt) 
man grt inschimmernde,  dunkelrote Krystalle. In Ather, Ligroin und 
Benzol ist die Substanz unlOs!ich. In Aceton, Alkohol und Pyridin 
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16st sie sich mit rotgelber Farbe. AufWasserzusatz erhglt man daraus 
fast weil~e Bltittchen. In siedendem Benzol wird beim Durchleiten 
yon Luft kein Salzs~iuregas abgespalten. 

Zur Analyse wurde im Vakuum bei gewShnlicher Temperatur 
zwei Tage fiber Kalk getrocknet: 

4.082 mg Substanz gaben 2"5a1 ~g AgC1. I 
Ber. fiir C27H16NOaCI.HCI: C1 14'96O/o; 
gef.: Cl 15"34O/o. 

~l~s-(2-Nitropt{enyl)-dinaphthopyryliumchlorid-Mercurizhlorid 

(C~7 H16 NO~ C1. Hg C10. 

O" 5,o ms-(2-Nltrophenyl)-dmaphthopyryhumchlorld-HydrochloI la 
werden in 80 cm 3, Aceton pro analysi gelSst und mit 2 g fein ge- 
pulvertem Mercurich!o:i=l vc:setzt. Die ausfallenden roten Krystalle 
werden zur Entfernung yon Sublimat ,nit kaltem Ather ausgezogm~_. 
Die dicken roten Tafeln bis Prismen yon rhornbischem Umrisse 
haben intensiv grfmen Metallglanz; sie werden von 252 ~ an al l -  
mtihlich schwarz und schmelzen bei 268 ~ unter m~ilgiger Gasent- 
wicklung. 

Kaltes Wasser zersetzt die Verbindung langsam, heif3es schnell 
unter Abscheidung weil3er Krystalle. Konzentrierte Salzs~.ure, Sal- 
peters~iure und Schwefelstiure 15sen kalt wenig, heil3 leicht mit gelb- 
roter bis roter Farbe. Natronlauge und Ammoniak ftir.ben die Substanz 
dunkeibraun, Schwefelammon schwarz. In Ather, Ligroin, Chloroform 
und Benzol ist der KSrper fast unlSslich; Alkohol, Aceton und Eis- 
essig 15sen kalt etwas, in der Hitze ziemlich mit rotgelber Farbe. 
Anilin 15st schon kalt sehr .leicht mit tiefroter, Pyridin mit erst roter, 
alsbald grtinlichgelber Farbe. 

Das bei I10 ~ getrocknete Produkt gab folgende Werte: 

o' 1473 g" Substanz gaben 0"0908 2" AgCI. 
Ber. fiir C~TH16NOaC1.HgCl~: Ci 15'000/0; 
gel.: C1 15"250/o. 

ms-(2-Nitrophenyl)-dinaphthopyryliumperbromid 
(C2v H16 O 3 NBr. Bre). 

Eine kteine Menge des ~s-(2-Nitrophenyl)-dinaphthopyranol 
wird in siedendem Eisessig gelOst; nach Zusatz yon einigen Tropfen 
BromwasserstofftSsung wird in der K~lte eine BromeisessiglSsung 
hinzugeffigt. Es fallen rotgoldig gltinzende B1/ittchen aus, die beim 
Zerreiben ein rotes Pulver geben. Dieselben verlieren an der Luft 
bei Zimmertemperatur langsam Brom; bei 90 ~ geht der Bromgehalt 
in einigen Stunden auf ungef~thr di'e H/rifle herunter. Im Vakuum- 
exsikkator tiber _~tzkalk sind sie dagegen woehenlang mit mlr ge- 
ringen Bromverlusten haltbar. 

Der KSrper ist fast unlSstich in Ligroin~ Schwefelkohlenstoff 
und Benzol, 15st sich mit rotgelber Farbe aber schon in der Ktilte 
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in A!kohol und Eisessig und besonders leicht in Pyridin. In kon- 
zentrierter SchwefelsS~ure 15st er sich unter Rotfg.rbung sehr leicht. 

Zur Analyse wurde die vakuumtrockene Substanz verwendet:  

3'286 mo~ Substanz gaben 2"91 1.sg" AgBr. 
Bet. fiir C.97H1603NBra: Br. 37"350/o; 
gel.: Br 37"68o/0. 

~us- (2-Ni t rophenyl ) -d inaphthopyry l iumperch lora t  (C27 H16NC107). 

0 " 2 g  #zs-(2-Nitrophenyl)-dinaphthopyranol werden in 30 cm'  
Aceton mit einigen Tropfen 20% iger lJberchlors~.urelSsung versetzt. 
Aus der orangeroten, gelb fluoreszierenden L6sung fallen tiefrote 
dicke Tafeln bis Prismen mit grfinem Metallglanze aus, die beim 
Einfahren in ein bis nahe an den Schmelzpunkt  vorgeheiztes Bad 
bei 308 ~ unter starker Gasentwicklung zu einer dunkelroten Flfissig- 
keit schmelzen. 

Der KSrper ist unlSslich in Schwefelkohlenstofl; Ligroin, Benzol 
und Alkohol. Er  15st sich kalt ziemlich, heil3 leicht in Aceton, Eis- 
essig und Pyridin mit gelbroter Farbe. Beim Versetzen der heil3en 
LSsungen mit Wasser  wird der KSrper zersetzt. In konzentrierter  
$chwefels~iure 15st er sich kalt m i t  roter Farbe. 

Die infolge des Vorhandenseins einer Perchlorat- und einer 
Nitrogruppe stark explosive Substanz verlangt bei der Verbrennung 
einige Vorsicht. 

3.790 rag; Substanz gaben i '06 rag AgC1; 
4'043 #aq ~ ~, 1' 13 rag" AgCI. 

Ber. fiir C2zHj.~NCIOT: C1 7"070/0 ; -i 
gef.: CI 6"92, 6' 900/0. 

~'~.thyliither des nzs - (2 -Ni t ropheny l ) -d inaph thopyrano l s  

(C~9 He1 NO4). 
i. Eine kleine Menge des frfiher beschriebenen Eisenchlorid- 

doppelsalzes wurde zwei Stunden mit Alkohol gekocht. Es ist dann 
zum allergrSf3ten Teile in lichte Krystalle umgesetzt,  die nach dem 
Erkalten abgesaugt  und zur Entfernung geringer Mengen unzer- 
setzten Eisensalzes mit Aceton angerieben und rasch abgesaugt  
werden. Nach zweimaligem Umkrystallisieren aus Benzol und 
w~isserigem Aceton erh/ilt man blal3gelbe Bl~itter yon rhombischem 
Umrif3, die bei 255 bis 256 ~ unter Dunkelfg.rbung ur~d Gasentwick- 
lung schmelzen. 

Aus Alkohol und verdfinntem Pyridin erh/ilt man kurze Pris- 
men. Die Substanz ist fast unlSslich in Ligroin, wenig 15slich in 
Alkohol, Eisessig und 5ther,  etwas besser in Schwefelkohlenstoff, 
sie 15st sich leicht in Benzol, Aceton und Pyridin. In Schwefel-  
sg.ure 15st sie sich mit hellroter Farbe; in Salzs~ure wird sie rot, 
in Salpeters/iure gelb, wobei nur geringe Mengen in LSsung gehen. 
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5"247 mgr Substanz gaben 2'  26 mg H:~O und 14 '92 rag CO~ ; 
4 '568  m~" ~> ~> 1 '94 ~J~g" H40 ~ 13"02 lngr C0.2; 
4 '516  mtr ,, ~ 0"141 c m  3 N (732 1ran, 20 '5~  
6"588 rag" >> >> 0"196 cm '~ N (732 ram, 20~ 
4"449 ~Ig" ,, >> 2'  150 mff AgJ. 

Bet. fiir Co9H21N04: H 4 " 7 3 ,  C 77'82,  N 3"13, OC2H 5 10"07O/o; 
geL: H 4 '82 ,  4"75, C 77"55, 77'73, N 3"50, 3"34, OC_oH5, 9"270/0. 

Fiir den )~thoxytwert erh/ilt man unter Berficksichtigung der 
von A. Fr iedr ich~ angegebenen Korrekturen 9"79o/0 . 

II. Der 5thyl/ither biidet sich auch, wenn man das durcb 
I/tngere BehandIung des ms-(2-Nitrophenyl)-dinaphthopyran mit kon- 
zentrierter Schwefels~iure am Wasserbade entstandene dunkelrote 
Pulver, offenbar das saute Sulfat des ~ns-(2-Nitrophenyl)-dinaphtho- 
pyranols mit Alkohol durch ungefg&r eine Stunde kocht und heig 
filtriert. Die Aufarbeitung erfolgt am besten mit verdtinntem Pyridin. 

III. Fast rein erh/tlt man den ~thyl~ther aus dem ms-(2-Nitro- 
pheny])-dinaphtopyrytiumchlorid-Hydrochlorid durch einstfindiges 
Kochen mit der ungef~ihr sechzigfachen Menge absoluten Alkohols. 

Methyliither des ~ns-(2-Nitfophenyl)-dinaphthopyranols 

(C2s Hlo NO~). 

Der Methy!/ither wurde wie der Athyl/ither nach Methode IIL 
dargestellt. Nach zweimaligem Umkrystallisieren aus Aceton schmel- 
zen die lichtgelben Bl/~ttchen bei 260 ~ 

Die LSsungseigenschaften stirnmen mit denen des ~thyl~ithers 
flberein. Zur Analyse wurde bei 110 ~ getrocknet. 

4 '476  rag Substanz gaben 1"91 rag" H20 und i 2 ' 6 8  mff CO~; 
5 '827 ~nff ~ �9 2 '67  rag AgJ. 

Bet. flit C~sH19NOa: H 4"42, C 77"57, OCH 3 7"16o/0 ; 
gef.: H 4"78, C 77'24,  OCH 3 6"33O/o. 

Dinitroderivat des ms-(2-Nitrophenyl)-dinaphthopyranols 

(% o0, 
0"5 g ms-(2-Nitrophenyt)~dinaphthopyran wird in die Kinfzig- 

fache Menge farbloser konZentrierter Salpeters~iure (1"41) einge- 
ttagen rind am VVasserbade eine Stunde erhizt, Wobei sich fast 
alles auflSst. I)urch Ausf/tllen mit Wasse 5 Trocknen und Umkrystalli- 
sieren aus Nitrobenzol erh/ilt man gelbe flache N~idelchen, die bei 
254 ~ tinter DttnklerWerdefl sintern und bei 261 ~ unt~-rGasentwick- 
Itmg schmet~en. 

Die Stib-stane ist unlSstich in Ligroin, Benzol und Chloroform, 
sehr Weflig auch aut in Alkobol, etwas besser in Schwefelkoblen- 

Zeitsehrift ftir physiol. Chemie 163 (1927), 141. 
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stoff und  ,~ther, le ich t  in heil3em E i s e s s i g  und  Ni t robenzo l ,  sehr  
le ieht  s c h o n  in ka l t em Pyr id in .  Konzen t r i e r t e  Sehwefe l s t i u re  15st mit  
in tens iv  g e l b e r  F a r b e .  

8.326 mg Substanz gaben 0"983 #rig H20 und 7'766 Cng COs; 

3"601 1~r ~ ~ 1'005 ~ g  H~O ,> 8"427 1rig CO2; 
3'957 rag. ,, , 0"273 cm a N (738 ~tl~, 21~ 
6'350 czg ,, >> 0"442 cm 3 N (738 ~tm, 21~ 

Bet. for C27H:5NaOs: K 2'97, C 63"64, N 8'250/0; 
gef.: H 3"30, 3"I2, C 63'68, 63'82, N 7"76 ,  7"85O/o. 

Das  P y r a n  w u r d e  of fenbar  z u m  P y r a n o l  o x y d i e r t ;  g i e i chze i t i g  
s ind  zwe i  N i t r o g r u p p e n  ins Molekf l l  e inge t re ten ,  deren  S te l lung  un-  
b e k a n n t  ist. 

j ~ z s - ( 2 - A m i n o p h e n y l ) - d i n a p h t h o p y r a n  (C~7 H~gNO).  

2 g ~ns - (2 -N i t ropheny l ) -d inaph thopy ran  w e r d e n  in e inem Ge-  
misch  yon  20 c ~ n  ~ B e n z o l  und  100 c~n ~ E i s e s s i g  mit  6 g Z i n k s t a u b  
drei  S t u n d e n  a m  Drah tne t ze  in g e l i n d e m  S i e d e n  erhal ten.  Dann  
wi rd  heir3 abf i l t r ie r t  und  das  zu r f i ckb l e ibende  Z ink  mit  B e n z o l  
a u s g e k o c h t .  Beide  L S s u n g e n  w e r d e n  vere in ig t  und  s ta rk  e inge-  
engt.  Nach  m e h r m a l i g e m  z ieml ich  v e r l u s t r e i c h e n  U m k r y s t a l l i s i e r e n  
aus  B e n z o l  erh/ilt  m a n  schneewei l3e  m i k r o s k o p i s c h e  N/ ide lchen,  die 
s ich  obe rha lb  257 ~ e t w a s  d u n k l e r  f~irben und be i  265 bis  266 ~ 
s chme lzen .  

Das  v o l l k o m m e n  re ine  P r o d u k t  15st s i ch  in konzen t r i e r t e r  
Schwefe l s / tu re  farblos,  das  unre ine  R o h p r o d u k t  ze ig t  s te t s  mehr  
minde r  in t ens ive  Rotf/ trbung.  Sa lpe t e r s / i u re  15st in der  H i t ze  mit  
t iefroter  F a r b e ,  konzen t r i e r t e  Salzs~iure 16st nicht .  Der  K 6 r p e r  15st 
s ich seh r  s c h w e r  in A lkoho l  und  E i sess ig ,  z ieml ich  in heifJem Aceto: : ,  
le icht  in s i e d e n d e m  Chloroform,  Benzo l  u n d  Pyridin.  

Die be i  100 ~ g e t r o c k n e t e  S u b s t a n z  gab  fo lgende  A n a l y s e n -  
wer te  : 

4.517 mg Substanz gabe~ 2'12 Hzg HsO und 14'44 zig CO2; 
4"955 *ltg ~ ,, 2"08 mg H20 ,> 15"82 mg COo; 
4"520 ~ng ~ ,> 0" 146 c~n3 N (724 m~.n, 21 o). 

Ber. f[ir C27H:gNO: H 5"13, C 86"83, N 3'75o/o; 
gef.: H 5'25, 4'70, C 87"t9, 87"08, N 3"570/0. 


