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Untersuchungen iiber Perylen und seine Derivate
(XXIX. Mitteilung)
Uber den Abbau des Perylens zu Benzanthron

Vou

Alois Zinke und Rudolf Wenger

Aus dem Pharmazeutisch-chewmisehen Laboratorium der Unpiversitit.Graz

(Vorgelegt in der Sitzung am 26. Juni 1930)

Perylen (I) wird durch Behandeln mit wisseriger Chrom-
siurelosung oder durch Braunstein in schwefelsaurer Lé-
sung der Hauptmenge nach zu Perylen-3, 10-chinon (IV) oxy-
diert, ein kleiner Teil aber aueh zu Anthrachinon-1, 5-dikarbon-
sdure (II1) abgebaut*. Das Zwischenglied dieses Abbauprozesses
ist das von A. Zinke? und Mitarbeitern beschriebene Pery-
len-3, 9-chinon (II), denn unterwirft wman diese Verbindung
der Einwirkung wisseriger Chromsiureldosung oder von Schwe-
felsdure und Braunstein, so entsteht in guter Ausbeute und in
sehr reiner Form nur Anthrachinon-1,5-dikarbonsidure (III).

Perylen-3, 10-chinon und Anthrachinon-l, 3-dikarbonsdure
sind aber nicht die einzig faBbaren Produkte der Oxydation
des Perylens mit den oben angefiihrten Mitteln. Imm Roh-Pery-
len-3, 10-chinon ist vielmehr noch ein drittes, sehr interessantes
Oxydationsprodukt enthalten. Behandelt man das durch Oxy-
dation des Perylens mit wésseriger Chromsiurelésung dar-
gestellte Roh-Chinon mit heifler, verdiinnter, wisseriger Na-
tronlauge, so geht ein Teil mit tiefbrauner Farbe und inten-
siver griiner Fluoreszenz in Losung. Beim Ansiuern der fil-
trierten alkalischen Losung erhilt man eine braune flockige
Fiallung. Das Produkt ist nur teilweise in siedendem Nitro-
benzol 18slich. Aus der Losung kristallisieren beim Erkalten
derbe, braune, spieBige Kristalle aus. Der in Nitrobenzol un-
losliche Anteil besteht nur aus Anthrachinon-1, 5-dikarbon-
sdure (III), er kann auf die friiher angegebene Weise! ge-
reinigt werden.

Die braunen Kristalle, die sich auch sehr gut durch
Sublimation im Kohlendioxydstrom rein gewinnen lassen, sind
nach der Formel C,,H,O, zusammengesetzt. Die neue Verbin-
dung enthilt um ein Kohlenstoffatom weniger als Perylen,
ist demnach wohl durch Abbau aus diesem entstanden. Bei
der Aufstellung der Konstitutionsformel lieBen wir uns von
den nachstehend mitgeteilten Versuchsergebnissen leiten.

tA.Zinke und R.Wenger, Monatsh. Chem. 55, 1930, S. 32, bzw. Sitzb. Ak.
Wiss. Wien (IIb) 138, 1929, S.650. 2 A.Zinke und Mitarbeiter, Ber. ID. ch. G. 58, 1925,
S.2386; Monatsh. Chem. 52, 1929, S. 13, baw. Sitzb. Ak. Wiss, Wien (IIb) 138, 1929, S. 181.
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Die Zinkstaubdestillation ergab einen auns Alkohol in
gelblichen Blédttechen kristallisierenden, luftempfindlichen
Kohlenwasserstoff. Die Losungsfarbe dieses Reduktionsproduk-
tes in Schwefelsidure (rot mit rotbrauner Iluoreszenz) fiihrte
uns zur Vermutung, daBl Benzanthren?® (VII) vorliegt. Der
Schmelzpunkt des Produktes war sehr unscharf. Da wir keine
allzu groflen Mengen des braunen Abbauproduktes fiir die
Zinkstaubdestillation opfern wollten, verzichteten wir auf die
Reindarstellung des Reduktionsproduktes selbst und versuch-
ten aus ihm durch gelinde Oxydation eine eindeutig definier-
bare Verbindung zu erhalten. Durch Behandeln des Zinkstaub-
Destillationsproduktes in essigsaurer Losung mit Chromsidiure
bei Zimmertemperatur entsteht ein gelb gefidrbtes Oxydations-
produkt. Beim Behandeln dieser Substanz mit verdiinnter
Natronlauge und Natronhydrosulfit ohne Erwirmen geht nur
ein Teil (etwa ein Viertel bis ein Drittel der Gesamtmenge)
mit der charakteristischen Kiipenfarbe des Anthrachinons in
Losung. Durch Ausblasen der filtrierten Kiipe mit Luft er-
hielten wir tatsdchlich Anthrachinon. Der nicht verkiipte,
groBere Anteil kristallisiert aus Alkohol oder Eisessig in
gelben Nidelchen, die durch Schmelzpunkt, Mischschmelz-
punkt, Losungsfarbe in konz. Schwefelsiure und die Analyse
als Benzanthron (VIII) erkannt wurden. Das Zinkstaub-De-
stillationsprodukt der neuen Abbauverbindung besteht dem-
nach zum geringeren Teil aus Anthrazen, zum groferen Teil
aus Benzanthren (VII). Auf Grund dieser Versuchsergebnisse
ist wohl anzunehmen, daB im neuen Abbauprodukt ein Benz-
anthren-Abkommling vorliegt.

In wisseriger Natronlauge und wisseriger Sodalosung
ist das neue Abbauprodukt nur langsam mit brauner Farbe
und stark griiner Fluoreszenz loslich. Sauert man die eis-
gekiihlte Losung in verdiinnter, wisseriger Natronlauge mit
eisgekiihlter verdiinnter Salzsdure an, so erhilt man hellgelbe
Flocken. Die gut mit Wasser gewaschene und im Vakuum iiber
Schwefelsinre getrocknete Saure ist nach der Formel C,,H,,0;
zusammengesetzt, enthilt demnach um ein Molekill Wasser
mehr als das urspriingliche braune Abbauprodukt. Dall die
aus Natronlauge umgefillte Substanz eine zweibasische Sdure
ist, geht aus der Methoxylbestimmung des sch6n kristallisier-
ten Methylesters hervor, den wir iiber das Silbersalz dar-
stellen konnten. Eine Titration der Sidure lieB sich nicht aus-
fithren, da ihre Losung in Lauge tiefe Farbe und starke
Fluoreszenz aufweist, die ein Erkennen des Umschlagspunktes
unmoglich machen.

Beim Umkristallisieren aus Nitrobenzol oder beim Subli-
mieren verliert die Sdure 1 Mol Wasser und geht wieder in
das braune Produkt iiber, das demnach ihr Anhydrid ist. Es
konnte sich um ein Dikarbonsidureanhydrid oder um ein I.ak-

3.0.Bally und R. Scholl, Ber.D. ch. G. &, 1911, S. 1667,
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ton handeln. Da die freie Sidure in alkoholischer Losung keine
Eisenchloridreaktion zeigt, enthdlt sie wohl kein phenolisches
Hydroxyl, sie muB demnach eine Dikarbonsiure sein. Das
Zwischenglied beim Abbau des Perylens zur neuen Siure ist
das Perylen-3, 10-chinon (IV), denn dieses gibt bei der Oxy-
dation mit Schwefelsiure und Braunstein ausschlieflilich das
neue Abbauprodukt.

Beriicksichtigt man das Ergebnis der Zinkstaubdestilla-
tion, durch das der Benzanthrenkomplex im neuen Abbau-
produkt nachgewiesen erscheint, so kann die Konstitution der
Siaure und ihres Anhydrides nicht zweifelhaft sein. Sie wird
durch die Formeln (VI) bzw. (V) wiedergegeben. Die SHure
ist zu bezeichnen als 1,9-Benzanthron-2-dikarbonsiure-5,10
{(VD), ibr Anhydrid als 1,9-Benzanthron-2-dikarbonsiure-5, 10-
anhydrid (V).

Das Vorhandensein der Karbonylgruppe zeigt sich auch
im Verhalten gegen Natrinmhydrosulfit. Beim Erwadrmen mit
verdiinnter Natronlauge und Kiipensalz gibt sowohl die Saure
wie das Anhydrid eine tief gefdrbte Kiipe, die beim Auf-
kochen hellgelbe Farbe und starke, griine Iluoreszenz an-
nimmt. In alkoholischer Suspension reagiert das Anhydrid mit
Phenylhydrazin unter Bildung eines stickstoffhaltigen Pro-
duktes, das wir allerdings nicht analysenrein erhalten konn-
ten. In wisserigem Ammoniak sind die Siure und das An-
hydrid 16slich. Nach kurzem Erwirmen der Lésung geht ein
Teil des Ammonsalzes in das Imid (IX) iiber, das sich in gel-
ben Nadeln abscheidet. Aus der Mutterlauge des Imides be-
reiteten wir nach dem Wegjagen des Ammoniaks das Silber-
salz. Das getrocknete Salz wurde durch Behandeln mit Jod-
methyl in #therischer Suspension in den Diester (X) wver-
wandelt.

Sowohl die Sdure als ihr Anhydrid addieren leicht 1 Mol
Brom (geringe Bromwasserstoffentwicklung). Die schon kri-
stallisierten Dibromide sind unbestindig, verlieren beim Um-
kristallisieren ihr Brom und gehen wieder in das Anhydrid
iiber. Offenbar findet die Addition an der Athylenbindung des
mittleren Ringes unter Bildung von (XI) und (XII) statt. Die
Doppelbindung des die Karbonylgruppe enthaltenden chinoiden
Kernes nimmt merkwiirdigerweise selbst unter energischen
Bedingungen kein Brom auf.

Der Abbau des Perylen-3,10-chinons zur 1, 9-Benzanthron-
2-dikarbonsdure-5, 10 veriduft analog dem Abbau des a-Naph-
thols zur Phthalonsidure®. Auch synthetische Beziehungen be-
stehen. Perylen-3, 10-hydrochinon bildet sich aus a-Dinaphthol
beim Verbacken mit Aluminiumchlord® Durch diese Unter-
suchung ist nun auch eine Beziehung zwischen Perylen und

tR.Henrigques,Ber.D.ch.G.21,1888,S.1607; O.Dischendorfer, Monatsh.
Chem. 50, 1928, S. 97, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien (ILb) 137, 1928, S. 573, sA.Zinke

und Mitarbeiter, Monatsh. Chem. 44, 1923, S. 365, bzw. Ak. Wiss. Wien (IIb) 132, 1923,
S. 365.
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Benzanthren geschaffen. Dadurch erhilt auch die Auffassung
des Perylens als 1, 9-5,10-Dibenz-9, 10-dihydroanthrazen ® eine
experimentelle Stiitze.

UUber den Abbau des Perylens zu Mellithsiure und zu
Derivaten des Phenanthrens wird demnéichst berichtet werden.

Beschreibung der Versuche.

1,9-Benzanthron-2-dikarbounsédure-5,10-
anhydrid (V).

a) Aus Perylen.

10y Perylen (fein gepulvert) wurden mit einer Losung
von 100 ¢ Chromsdure in 1 [ Wasser 6 Stunden unter Riihren
und Erneuerung des verdampfenden Wassers zum Sieden er-
hitzt. Der heiB filtrierte Niederschlag, der zum grofiten Teil
aus Perylen-3,10-chinon besteht, wird gut mit Wasser ge-
waschen und mit einer zirka 4%igen wiasserigen Natronlauge
am siedenden Wasserbade behandelt. Ein- Teil des Oxydations-
produktes geht mit tief rotbrauner Farbe und starker griiner
Fluoreszenz in Ldsung. Nach zweistiindigem Erwirmen fil-
triert man heif und fillt im erkalteten Filtrat durch Ansiduern
mit verdiinnter Salzsdure. Die ockergelbe flockige Fillung
wird abfiltriert, gut mit Wasser gewaschen und bei 110° ge-
trocknet.

Zur Reinigung kristallisiert man entweder aus sieden-
dem Nitrobenzol um oder sublimiert unter vermindertem
Druck im Kohlendioxydstrom. Das Rohprodukt ist nur teilweise
in siedendem Nitrobenzol 16slich, der nichtgeloste Anteil ist
Auntrachinon-1, 5-dikarbonsdure (I1I).

Die reine Verbindung kristallisiert in braunen Nadeln
oder Stibehen und 16st sich in konz. Schwefelsiure mit leuch-
tend goldbrauner Farbe und gelber Fluoreszenz. In heiBen
Alkalien ist sie langsam 16slich. Auf Zusatz von Natrium-
hydrosulfit tritt zunichst violettblaue Firbung auf, die iiber
Weinrot dunkelbraun wird, beim Aufkochen tritt Aufhellung
ein, die Farbe der Losung wird hell gelbbraun und zeigt
starke griine Fluoreszenz.

4405 mg Substanz gaben 12-25 mg CO, und 1'02 mg H,O

4122 myg » » 11'49mg CO, , 102 mg H,0
4-346 myg ” » 1214 mg CO, , 111 mg H,0
4-580 mg » » 12°765mgCO, , 1-14 mg H,O.

C,H,0,. Ber.: C76-00, H 2-67%.
Gef.: C 75-85,76-02,76°18,76°05; H 2-59, 276, 2-80, 2-784%.

b) Aus Perylen-3,10-chinon.

In eine Loésung von 1 g Perylen-3, 10-chinon in 50 cm?
konz. Schwefelsiaure (Lésungsfarbe kirschrot) trigt man unter

¢ R.Seholl, Chr.Seer und R. Weitzenbick, Ber.D. ch. G. 43, 1910, S. 2202.



148 A. Zinke und R. Wenger

Rithren und Erhitzen auf dem siedenden Wasserbade anteil-
weise im Laufe einer Stunde 6 g gepulverten Braunstein ein.
Die Losung #ndert ihre Farbe, sie wird braunrot und zeigt
olivbraune Fluoreszenz. Nach einstiindigem Erwidrmen gieBt
man in die sechsfache Menge Wasser ein und saugt die braun-
gelbe Fillung ab. Der gut mit Wasser gewaschene Riickstand
wird mit heiBer 4%iger wisseriger Natronlauge ausgezogen
und die heiB filtrierte Losung mit verdiinnter Schwefelsdure
gefallt. Rohausbeute 0-35 ¢; Anfarbeitung und Reinigung wie
unter a),

4-355 mg Substanz gaben 12-160 mg CO, und 1-060 myg

4440 mg » » 127450 mg CO, , 1-060 mg
C,,Hy0,. Ber.: C76:00, H 2:674%.

Gef.: C 76-15, 76-48: H 2-72, 2-67¢,.

H,0
H,0.

1,9-Benzanthron-2-dikarbonsédure-510 (VI).

02 g kristallisiertes Anhydrid werden auf dem siedenden
Wasserbade in 100 cm?® 4%iger wisseriger Natronlauge geldst.
Die Auflosung geht nur langsam vor sich, die Farbe der Lésung
ist braungelb und zeigt starke griine Fiuoreszenz. Die heifl
filtrierte Losung wird in Eis auf 2° abgekiihlt und, um Anhy-
drisierung zu vermeiden, mit eisgekiihlter, verdiinnter Salzsiure
gefallt. Die Fidllung ist hellgelb. Man filtriert, wiischt mit
Wasser und trocknet im Vakuum iiber konz. Schwefelsiure.
Zu langes Verweilen im Vakuum verursacht schon teilweise
Anhydrisierung. Die Sdure ist in den tiefer siedenden Losungs-
mitteln wenig 16slich, gut 16st sie sich in siedendem Nitrobenzol,
wobei aber Wasserabspaltung eintritt und das friither beschrie-
bene Anhydrid beim Erkalten der Losung auskristallisiert.
In wisserigen Alkalien ist die Siure glatt 18slich. Die braun-
gelbe Losung in verdiinnter Natronlauge wird auf Zusatz von
Kiipensalz dunkelrotbraun, beim Aufkochen tritt Aufhellung
ein, die Lésung wird braungelb. Xonz. Schwefelsdure 19st gold-
braun mit gelber Fluoreszenz.

Analyse der gefillten, im Vakuum getrockneten Séure:
4-120 mg Substanz gaben 10-82 mg CO, und 1°17 mg H,0
4022 mg . 1066 mg CO, , 1'14 mg H,0.
CoH,,0;. Ber.: C 71-68, H 3:17%.
Gef.: C71-62, 72-28; H 3-18, 3-174.
Analyse der aus Nitrobenzol umkristallisierten SAure
(Anhydrisierung!):
4-204 mg Substanz gaben 11°71 mg CO, und 1-13 mg H,O0.
0,,H,0,. Ber.: C 76-00, H 2-67%.
Gef.: C 75-97, H 3-019.
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Kalziumsalz der Siure VL

Fine kleine Menge frisch gefdllter 1,9-Benzanthron-2-
dikarbonsiure-5,10 wird auf dem siedenden Wasserbade
in 10%iger wisseriger Natriumazetatlosung gelost. Auf Zusatz
von BS5%iger wisseriger Kalziumazetatlosung zur filtrierten
Losung fallt das Kalziumsalz in ockergelben Kristdllchen aus.
Das Salz ist in siedendem Wasser nur wenig mit gelber Farbe
und griiner Fluoreszenz 16slich.
5°190 mg Substanz gaben 4-935 mg CaS0,.

C,gH,0,Ca. Ber.: Ca 11°24 4.

Gef.: Ca 117129,

1,9-Benzanthron-2;dikarbonsiiure—f),
10-imid (IX).

Man behandelt {risch gefdllte Dikarbonsiure mit verdiinn-
tem wisserigem Ammoniak; die Sdure geht mit leuchtend
braungelber Farbe und griiner Fluoreszenz in Lésung. Schon
nach einigem Stehen, noch rascher beim Erwirmen auf dem
siedendenWasserbade, scheidet sich das Imid in braungelben
Nidelchen aus, ein Teil der Sdure bleibt als Ammonsalz ge-
l6st. Die Losung wurde bis zum Verschwinden des Ammoniak-
geruches erwirmt und heifl filtriert. Das Filtrat diente zur Be-
reitung des Silbersalzes.

Der Filterritickstand wurde durch Umkristallisieren aus
siedendem Nitrobenzol gereinigt. Man erhilt das Imid in gelb-
braunen Nadeln, die in konz. Schwefelsiure mit goldbrauner
Farbe und schwach gelber Fluoreszenz 16slich sind. In den tiefer
siedenden Mitteln ist die Léslichkeit der neuen Verbindung
gering. In Lauge firbt sich das Imid dunkler und l6st sich
gelbbraun ohne Fluoreszenz, Zusatz von Natriumhydrosulfit
erzeugt zundchst blutrote, dann violette Firbung, die beim
Aufkochen in ein violettsichtiges Blau umschiigt. Bei lingerem
Stehen verschwindet die blaue Farbe, die Losung wird miB-
farbig.

4-25 g Substanz gaben 11-87 mg CO, und 1-15 mg H,0
7-78 mg ” " 0°335 cm* N, t = 23° p = 737 mm.
C,H,0,N. Ber.: C 7623, H 303, N 4-694%.
Gef.: C 7617, H 303, N 4-810,.

1,9-Benzanthron-2-dikarbonsiure-5,
10-dimethylester (X).

Aus dem beim vorhergehend beschriebenen Versuch er-
haltenen ammoniakalischen Filtrat, welches das Ammonsalz
der Dikarbonsiure enthilt, fallt Silbernitrat das Silbersalz in
rotbraunen kisigen Flocken aus. Die Fillung wurde filtriert,
der gut mit Wasser gewaschene voluminése Niederschlag zu-
ndchst auf Ton und dann im Vakunum iiber Schwefelsiure
getrocknet.
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Zur Bereitung des Esters wurde das feingepulverte Salz
in Ather mit einem UberschuB Jodmethyl unter Riickfluf ge-
kocht. Nach zweistiindigem Xochen wurde heifl filtriert und
die gelbe, griin fluoreszierende Losung in einer flachen Schale
zum freiwilligen Verdunsten hingestellt. Der Riickstand bil-
det gelbe Kristidllchen, die zur Reinigung aus Methylalkohol
umkristallisiert wurden. Beim Erhitzen im Schmelzpunkt-
rohrehen sintert die Verbindung bei 186° und schmilzt bei 190
bis 191°. In konz. Schwefelsdure 16st sich der Ester gelb mit
schwach gelber Fluoreszenz.

4-115 mg Substanz gaben 10°99 mg CO, und 1°61 mg H,0
5-065 mg » » 6:78 mg AgJ.

CpH,,0,. Ber.: C 7281, H 4-08, OCH, 17-934.
“Gef.: C 7284, H 438, OCH, 17-694.

EinwirkungvonBromaufl,9-Benzanthron -
2-dikarbonsdure-510-anhydrid (XD).

0-5¢ fein gepulvertes Anhydrid wurden, suspendiert in
25 cm® Nitrobenzol, mit 1 ¢m® einer Losung von 6¢ Brom in
10 cm® Nitrobenzol versetzt und unter o6fterem Schiitteln
26 Stunden stehen gelassen. Unter geringer Bromwasserstoff-
entwicklung wird die Substanz hellgelb und kristallin und geht
zum Teil in Losung. Nach 26-stiindigem Stehen wurde abge-
saugt und der Filterriickstand mit Nitrobenzol und Alkohol
gewaschen. Aus dem Filtrat fallt Alkohol eine weitere Menge
des Bromproduktes in hellgelben Blittchen aus. Das Brom-
produkt ist in Eisessig wenig 16slich, in siedendem Nitrobenzol
ziemlich leicht 16slich, kristallisiert jedoch aus letzterem beim
Erkalten nicht unveriindert aus. Da wegen der Zersetzlichkeit
ein Umkristallisieren nicht méglich war, wurde das Roh-
produkt zur Analyse gebracht.

4-134 mg Substanz gaben 7-65 mg CO, und 0-72 mg H,O
3-890 myg ” » 119 mg CO, , 0 63 mg H,O.
4-522 mg ” » 871 mg AgBr.
5:297 mg » » 4'33 mg AgBr.

C,,H,0,Br,. Ber.: C 49-57, H 1'75, Br 34-76%.
Gef.: € 5047, 50-41; H 1-95, 1-81; Br 34'91, 34794,

Beim Umfillen aus alkalischer Losung oder dureh mehr-
maliges Umkristallisieren aus siedendem Nitrobenzol verliert
die Substanz ihr Brom und geht wieder in das Anhydrid (V)
iiber.

4:20 mg Substanz (2mal aus Nitrobeunzol umkristallisicrt) gaben 1169 mg CO,
und 1:09 mg H,0.
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3:975 mg Substanz (aus Lauge mit Salzsiure umgefillt und aus Nitrobenzol
umkristallisiert) gaben 11-05 mg CO, und 0-97 H,0,

C,,H,0,. Ber.: C 7600, H 267
Gef.: C75-91, 75°81; H 2-90, 2-734.

Einwirkung von Brom auf 1,9-Benzanthron-2-
dikarbonsidure-510-anhydrid (XI).

0-2¢g Siure wurden in 25cm? Nitrobenzol suspendiert und mit 0-5 ¢
Brom versetzt. Nach 24stiindigem Stehen ist die Siure fast ginzlich in Ldsung
gegangen. Die Flissigkeit wurde filtriert und das Filtrat mit Alkohol verdiinut.
Die gebromte Siure fillt in hellgelben Kristillechen aus, sie wurde ohne wei-
tere Reinigung analysiert.
6°11 mg Substanz gaben 4-80 mg AgBr
3-462 myg » » 274 mg AgBr.

C,,H,,0,Br,. Ber.: Br 33-607.
Gef.: Br 33-43, 33-689.

Zinkstaubdestillation des 1,9-Benzanthron-2-
dikarbonsdure-510-anhydrids.

2g Anhydrid wurden auf die iibliche Weise einer Zink-
staubdestillation unterworfen. Das kristallisierte Sublimat ist
gelblich gefédrbt, in Alkohol, Ather, Benzol, Chloroform und
Tetrachlorkohlenstoff schon in der Kilte leicht I8slich. Die
Ldsung in Alkohol hat gelbe Farbe und griine Fluoreszenz. In
konz. Schwefelsdure 16st sich das Sublimat rot mit rotbrauner
Fluoreszenz. Zur Reinigung wurde das Sublimat in Alkohol ge-
16st und die heifle Losung bis zur Tritbung mit Wasser versetzt.
Beim Stehen kristallisieren schwach gelb gefirbte, nicht gut
aunsgebildete Blidttchen aus. Der Schmelzpunkt der umkristalli-
sierten Verbindung ist unscharf, bei etwa 55° beginat die Sub-
stanz zu erweichen, bei 100° tritt Verfliissigung ein. An der
Luft verindert sich das Produkt und farbt sich dunkler. Dieser
Empfindlichkeit wegen wurde auf eine Reindarstellung ver-
zichtet und versucht, durch Oxydation zu einer einheitlichen
Verbindung zu gelangen.

Die Substanz wurde in warmem FEisessig gelost, die Lésung
auf Zimmertemperatur abgekiihlt und wunter Sechiitteln
tropfenweise mit einer 5%igen Eisessig-Chromsiurelssung ver-
setzt. Es scheidet sich ein brauner Niederschlag aus, der zur
Reinigung zun#chst aus siedendem Alkohol umkristallisiert
wurde. Ge:be Nidelchen, die bei 152° stark sintern und bei 210°
schmelzen.

Da das Oxydationsprodukt in der Kilte nur teilweise
verkiipbar ist, wurde es bei Zimmertemperatur in verdiinnter
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Lauge mit Natriumhydrosulfit behandelt. Es bildet sich eine
rote Kiipe. Der unverkiipte Teil wurde abfiltriert und aus
siedendem. Alkohol umkristallisiert. Gelbe Niadelchen wvom
Schmelzpunkt 170° (unk.) (Schmelzpunkt des Benzanthrons nach
Bally und Scholl?®: 170°. Die Losungsfarbe in konz.
Schwefelsiure ist leuchtend orangerot und zeigt olivgriine
Fluoreszenz.

4-087 mg Substanz gaben 13+27 mg CO, und 1-62 mg H,0,
C,,H,0. Ber.: C 8870, H 4-35%.
Gef.: C 88-55, H 4-449.
Die rote Kiipe wurde ausgeblasen und ergab eine gelb
gefiarbte Substanz mit den Eigenschaften des Anthrachinons.

Die Mikroanalysen wurden in unserem Laboratorium wvon
Herrn Dr. W. Hauser ausgefiihrt.



