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Untersuchungen iiber Perylen und seine Derivate
(40. Mitteilung)

Von

ALOIS ZINKE und OTTO BENNDORF

Aus dem Institut fiir Pharmazeutische Chemie der Universitit in Graz

(Vorgelegt in der Sitzung am 1, Februar 1934)

Durch Behandein mit Amylalkohol und Natrium bilden sich
aus dem Perylen zwei Hydroverbindungen, ein Oktahydroperylen
und ein Tetradekahydroperylen (I und III) .
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Da die erstere (I) naszierenden Wasserstoff nicht mehr aui-
nimmt, kann sie keine Zwischenstufe auf dem Wege zum Tetra-
dekahydroperylen (III) sein. Wir nehmen deshalb an, dal} Perylen
beim Ubergang zum Oktahydroperylen (I) im Sinne der Formel V
reagiert, analog dem Naphthalin, das durch Amylalkohol und Na-
trium in durch naszierenden Wasserstoff auch nicht weiter hydrier-
bares 1, 2, 3, 4-Tetrahydronaphthalin verwandelt wird.

1 A. Zixge und O. Bexnporr, Monatsh. Chem. 59, 1932, 8. 241, bzw.
Sitzb. Ak, Wiss. Wien (II'b) 740, 1931, S. 669.

Monatshefte fiir Chemie, Band®4 7
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Neben dem Oktahydroperylen I entsteht das 14fach hydrierte
Perylen III, wahrscheinlich iiber das Hexahydroperylen (II) und
ein isomeres Oktahydroperylen (IV). Dieser Prozef 146t sich wohl
besser mit der Perylenformel VI in Einklang bringen.

Die Tatsache der Bildung zweier verschiedener Endstufen
bei der Hydrierung mit naszierendem Wasserstoff veranlafite uns
zur Annahme, dafl Perylen im Sinne der beiden Formeln V und VI
reagieren kann®. Mit dieser Auffassung im Einklang steht auch
die Bildung der 3, 9- und 3, 10-Dihalogenperylene bei Halogenie-
rung des Perylens; auch Oxydationsmittel greifen an diesen Stellen
an und fithren zum 3, 10-Chinon bzw. zum Abbauprodukt des
3, 9-Chinons, der Anthrachinon-1, 5-dikarbonsiure. ‘

Zur Klirung der Frage nach der Feinstruktur des Perylens
ware die genaue Kenntnis der einzelnen Phasen der Wasserstofi-
anlagerung wohl von einiger Bedeutung.

Beim Naphthalin kann man durch Anwendung von Athyl-
alkohol und Natrium Dihydronaphthaline als Zwischenstufen fas-
sen®. Wir hofften durch analoge Versuche auch beim Perylen
niedere Hydrierungsstufen festhalten zu kommen wnd so einen
besseren Einblick in den Verlauf der Wasserstoffanlagerung an
diesen Kohlenwasserstoff zu gewinnen.

Nach Versuchen von ZINKE * und UNTERKREUTER wird Perylen
durch Alkohol und Natriumamalgam nicht verdndert. Wir stellten
deshalb Vemsuche unter Anwendung von metallischem Natrium
in Athylalkohol an. Um einen milderen Verlauf der Reaktion zu
erzielen und das Perylen moglichst in Losung zu halten, verwen-
deten wir ein Benzol-Alkohol-Gemisch als Losungsmittel. Durch
Zufiigen von Natrium zur kochenden Losung wurde die Hydrie-
rung vorgenommen. Trotz Anwendung eines starken Uberschusses
an Natrium konnte eine Entfirbung der Losung, wie sie bei Re-
duktion in Amylalkohol eintritt, nicht beobachtet werden. Nach
Beendigung der Reaktion .war auch noch starke, violettblaue
Fluoreszenz vorhanden. Das Rohprodukt dst eine griingelbe, zum
grofferen Teil kristallisierte Masse.

Durch Extraktion mit Alkohol lief sich daraus Oktahydro-
perylen (I) in reinem Zustande darstellen. Hoéhere, neue Hydrie-

* Evug. BamBereER und W. LopTER, Ber. D. ch. G. 20, 1887, S. 3073,
Fr. StRAUS und L. LemumEL, a. a. O. 46, 1913, 8. 232. ‘

3 Monatsh. Chem. 40, 1919, 8. 405, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien (I1b)
128, 1919, 8. 153.
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rungsstufen scheinen nicht vorhandem zu sein, auch Tetradeka-
hydroperylen, das wir zu isolieren versuchten, war nicht auf-
findbar. _

Perylen und seine Hydroverbindungen zeigen im Ultraviolett-
licht auffallende Lumineszenzerscheinungen. Die Priifung des
vom Oktahydroperylen befreiten Produktes mit der Analysen-
quarzlampe ergab neben der gelben bis orangegelben Lumineszenz
des Perylens die intensiv griine des Hexahydroperylens. Durch
Anwendung von Losungsmitteln gelang eine Reindarstellung des
letzteren nicht. Man erhilt zwar gut kristallisierende Substanzen,
diese waren aber trotz mehrmaliger fraktionierter Kristallisation
aus verschiedenen Losungsmitteln nicht schmelzpunktsrein zu er-
halten.

Wir versuchten deshalb eine Reinigung des Produktes durch
Sublimation.

Das Destillat kristallisiert aus Alkohol in griinlichgelben
Bléttchen, zeigt annihernd den Schmelzpunkt des Hexahydro-
perylens und gibt auch bei der Elementaranalyse dieser Verbin-
dung entsprechende Werte. Da eine Bildung des Hexahydro-
perylens aus Oktahydroperylen (I) kaum in Betracht kommt, da
letzteres bei vorsichtiger Destillation im Vakuum der Wasser-
strahlpumpe im Kohlendioxydstrom fast zur Ginze unzersetzt de-
stilliert, kann mit einiger Sicherheit angenommen werden, daf
im Rohprodukt der Hydrierung auch Hexahydroperylen (II) ent-
halten ist.

Unsere Versuche zeigen demmnach, daB auch bei Behandlung
des Perylens mit Natrium in Athylalkohol zwei zu verschiedenen
Produkten fiihrende Hydrierungsprozesse vor sich gehen. Der
eine ergibt Oktahydroperylen (I), der andere bleibt unter diesen
Bedingungen offenbar beim Hexahydroperylen (II), der Vorstufe
auf dem Wege zum Tetradekahydroperylen (UI), stehen.

Auch dieser Befund entspricht demnach munserer Annahme,
daB Perylen im Sinne der beiden Formeln V und VI zu reagieren
vermag.

In seinen Erorterungen iiber die Konstitution des Perylens lehnt
CLar*® die symmetrische Formel V ab. Gegen diese Formel spricht nach
CrLar 1. a. auch der Umstand, daB Perylen nur einmal mit Maleinsiure-

anhydrid zu reagieren vermag. Abgesehen davon, dafi Crar den Beweis
schuldig blieb, dafl das Maleinsiureanhydrid an den Stellen 1 und 12 ein-

¢ E. CLar, Ber. D. ch. G. 65, 1932, S. 851.
7%
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tritt, konnte die nur einmalige Reaktion auch durch eine Anderung der
Struktur, hervorgerufen durch die Angliederung des neuen Ringes, be-
dingt sein. Aber auch andere Ursachen als konstitutionelle sind moglich.

Die Angabe Crars®, daB Perylen beim Zusammenschmelzen der
Komponenten auch nich{ spurenweise mit Maleinsiureanhydrid reagiert,
trifft, wir wir uns iiberzeugen konnten, nicht zu. Es bildet sich hiebei
vielmehr, in allerdings schlechter Ausbeute, ein alkalilosliches Kondensa-
tionsprodukt, das aber sehr schwer zu reinigen ist.

Der trichinoide Mittelring ist auch kein Grund, die Formel V ab-
zulehnen. Wenn auch zurzeit Trichinoyl noch nicht in reiner Form be-
kannt ist, 30 148t sich doch daraus kein SchluB auf die Unwahrscheinlich-
keit der Existenz von Verbindungen mit trichinoidem Kern ziehen, Ver-
bindungen, die einen derartigen Kern eingebaut in ein aromatisches
System enthalten, konnen sehr wohl bestindig sein. Es sei darauf ver-
wiesen, daB z. B. im Anthrachinon die Chinonnatur durch den Einbau
des parachinoiden Kernes in die seitlichen aromatischen Ringe stark
veréindert ist.

CLar befiirwortet die Formel VII mit asymmetrischen Naphthalin-
komplexen, Sie kann mit der Bildung des 3,10-Chinons als Hauptprodukt
der Oxydation (nicht 3,9-Chinons, wie CLAR¢ schreibt) gut in Einklang
gebracht werden und vermag auch in anderen Fillen das Verhalten des
Perylens zu erkliren. Diese Formel mit o-chinoidem Mittelkern ist des-
halb auch unseres Erachtens als eine durchaus mogliche in Betracht zu
ziehen. Eine endgiiltige Entscheidung kann wohl erst auf Grund eines
grifleren Tatsachenmaterials, als des jetzt bekannten, getroffen werden.

Im iibrigen verweisen wir auf unsere fritheren Ausfithrungen?®.

Um den Einfluf von Substituenten auf den Verlauf der
Hydrierung kennenzulernen, haben wir auch Aroylperylene auf
ihr Verhalten gegen naszierenden Wasserstoff gepriift.

3, 9-Dibenzoylperylen nimmt wie Perylen bei Hydrierung
mit Natrium in Athylalkohol acht Wasserstoffatome auf und gibt
ein Dibenzoyl-oktahydro-perylen. Um diese neue Verbindung zu
charakterisieren, versuchten wir, sie in ein Oxim zu verwandeln.
Der Versuch ergab nur eine geringe Menge einer Verbindung,
die wahrscheinlich identisch ist mit dem Dioxim des 3,9-Di-
benzoyl-perylens, das wir zum Vergleich darstellten. Offenbar
trat bei der Oximierung oder Reinigung des Oxims Dehydrie-
rung ein.

Nimmt man die Hydrierung des 3, 9-Dibenzoyl-perylens in
Amylalkohol vor, so werden auch die Karbonyle reduziert. Das
Auftreten einer dem Tetradekahydro-perylen entsprechenden
Hydrierungsstufe konnte aber nicht festgestellt werden.

5 a.a. 0., S.848.
6 a, a. 0, S. 851,
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Da Perylenkohlenwasserstoffe mit Seitenketten bisher nicht
bekannt simd, versuchten wir, das Dibenzyl-oktahydro-perylen
zum 3, 9-Dibenzyl-perylen pyrogen zu dehydrieren. Der Versuch
ergab aber eine Spaltung der Hydroverbindung in Perylen und
Toluol. Ein dhnliches Resultat erhielt A. Poxgratz 7 bei der Zink-
staubdestillation von Diazylperylenen.

Auch Dianisoylperylen 148t sich in Amylalkohol durch Na-
trium reduzieren. Wir erhielten eine Hydroverbindung in gelb-
lichen prismatischen Kristallen, die aber wohl nicht ganz einheit-
lich sein diirfte. Die Ergebnisse der Analysen liegen den Werten
fiir ein Dimethoxy-dibenzyl-oktahydro-perylen nahe. Bei der Hy-
drierung blieben demnach die Seitenketten erhalten, was sich
auch durch die Methoxylbestimmung leicht nachweisen lief, die
Karbonyle wurden reduziert.

Eine andere Reihe von Versuchen hatte «en Zweck, Zwischenstufen
der Reduktion des 3,4-Dibenzoyl-perylens zum Diphenylaceperylen® zu
fassen, um einen Einblick in den Verlauf dieser Reaktion
zu gewinnen. Wir vermuten, daBl diesem ProzeB eine Pi- w04  Celis
nakolin- wund Retropinakolin - Umlagerung zugrunde liegt. H(_|> /0\&1
Unsere Versuche haben uns aber bisher keinen Erfolg [ |
gebracht. Nur auf dem Wege der katalytischen Hydrierung YAVAN
konnten wir aus dem 3,4-Dibenzoylperylen ein neues Re- ‘ 1 l
duktionsprodukt fassen, das wir im Experimentellen Teil
beschreiben. Es enthélt ein Sauerstoffatom weniger und \I/ NS
zwei Wasserstoffatome mehr als das Dibenzoylperylen. l ‘
Vielleicht 1liegt in der neuen Verbindung das Ring- NS
system VIII vor, das durch Wasserabspaltung aus dem
bei der Reduktion zunichst sich bildenden sekundiren ' ‘
Dialkohol entstehen konnte. Dariiber soll in einer spiteren \_/ \_~
Mitteilung berichtet werden. VIII

Experimenteller Teil.
(Bearbeitet mit Vera Grim und GERNOT MANHART.)

Reduktion des Perylens mit Athylalkohol und
Natrium.

Man lost 4 g Perylen in 300 cm® siedendem Benzol und ver-

diinnt mit 100 c¢m® Alkohol; die rotbraune, griin fluoreszierende

Fliissigkeit bleibt klar. Zur Hydrierung wurden dn die siedende

" A, PoveraTz und Mitarbeiter, Monatsh. Chem. 51, 1929, S. 230,
bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien (Ilb) 137, 1928, S. 1182.

8 A. Zivgke und O. BENNDORF, Monatsh. Chem. 56, 1930, 8. 153, bzw.
Sitzb. Ak. Wiss. Wien (II'b) 7139, 1930, S. 423.
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Fliissigkeit Natriwmstiicke (in die zur Beschwerung je ein Schrot-
korn eingedriickt war) eingetragen. Die Losung firbt sich all-
‘mahlich dunkler, die Fluoreszenz wird blaustichig. Im Laufe von
3—4 Stunden wurden 50 ¢ Natrium zugefiigt und in dieser Zeit
die Reaktionsfliissigkeit anteilweise noch mit 400—500 cm® Alko-
hol verdiinnt.

Nach Beendigung der Reaktion wurde mit Wasser zersetzt,
mit Salzsdure angesiuert, das Benzol abdestilliert und das aus-
geschiedene Hydrierungsprodukt abgenutscht. Es bildet ein locke-
res, zum groften Teil kristallisiertes Pulver von gelbgriiner Farbe.
Ausbeute 4 g.

Zur Isolierung des Okta-hydroperylens wurde das Rohpro-
dukt in der Hiilse eine halbe Stunde mit 100 cm® siedendem Alko-
hol extrahiert. Aus der Extraktionsfliissigkeit fallen beim Erkal-
ten zunichst gelbliche Kristalle aus, die man durch Filtmeren
abtrennt. Durch Einengen des Filtrates erhilt man einen schwach
gelb gefirbten Korper, der sich in langen, wollig geballten Nadeln
ausscheidet. Zur Reinigung 16st man dieses Produkt in Ather
und 146t eindunsten. Das Okta-hydroperylen kristallisiert in lan-
gen, weiBen Nadeln aus, die nach dreimaligem Umkristallisieren
aus Ather einen Schmelzpunkt von 119—120° aufweisen.

4-235 mg Substanz gaben 14-34 mg CO, und 278 mg H,O
4118 mg , 1392 mg CO, und 2-76 mg H,0.

Ber. fiir C,,H,,: C 9225, H7-755%.

Get.: C 92-35, 92+19, H 7-35, 7-50 %.

Um das Hexahydroperylen zu isolieren, wurde das Rohpro-
dukt der Hydrierung im Kohlendioxydstrom im Vakuum der
Wasserstrahlpumpe aus einem Porzellanschiffehen destilliert. Das
Destillat schligt sich an den kalten Teilen des Rohres als gelblich
bis rotlichgelb gefirbte Masse nieder, die beim Erkalten zum Teil
kristallin wird. Dieses Produkt wurde in einer Hiilse mit 200 cm’
Alkohol extrahiert. Beim FErkalten der alkoholischen Liosung
scheiden sich zunichst Kristalle ab, die man abtrennt. Aus dem
eingeengten Filtrat erhilt man gelbliche Kristalle, die aus Alkohol
und aus Azeton durch teilweises Eindunsten der Losungen um-
kristallisiert wenden. Das gereinigte Produkt bildet griinstichig
gelbe Blittchen, die unscharf bei 182—185° schmelzen.

4-153 mg Substanz gaben 14-16 mg CO, und 2-69 mg H,O.

Ber. fiir C,oH,: C 92:97, H 7-034.

Gef.: C 92-99, H 7-259,.
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Das Oktahydroperylen destilliert im Vakuum der Wasserstrahlpumpe
im Kohlendioxydstrom fast génzlich -unzersetzt, was ein Kontroliversuch
zeigte. Das Destillat erstarrt schnell und kristallisiert aus der Htherischen,
mit einigen Tropfen Alkohol versetzten Losung beim langsamen Eindun-
sten in langen weiBen Nadeln aus, die den unveréinderten Schmelzpunkt
des Oktahydroperylens aufweisen.

Oktahydro-3,9-Dibenzoyl-perylen.

In eine Suspension von 2 ¢ fein g-evpurlvertem 3, 9-Dibenzoyl-
perylen in einem Gemisch von 300 c¢m?® Benzol und 50 cm® Alko-
hol trigt man im Laufe von elf Stunden Natriumstiicke ein und
verdiinnt nach Bedarf allmidhlich mit 700 c¢m® Alkohol. Die Re-
aktionsflissigkeit firbt sich dunkelbraun und fluoresziert intensiv
griin. Nach Beendigung der Reaktion wird mit Wasser verdiinnt
und mit Salzsiure angesduert. Dann destilliert man das Benzol
ab und 148t erkalten. Das Hydrierungsprodukt scheidet sich mit
Kochsalz vermischt aus. Man saugt ab, entfernt das Kochsalz
auf der Nutsche durch Wasehen mit heifem Wasser und trocknet
dann das Reaktionsprodukt bei 80° im Vakuum.

Die neue Verbindung ist in den gebriduchlichen organischen
Losungsmitteln 1oslich. Die Losungsfarbe in kalter konz. Schwe-
felsdure ist olivgriin, beim Erwirmen wird sie dunkelgriin., Zur
Reinigung kristallisiert man die neue Verbindung abwechseind
aus einem Azeton-Alkohol-Gemisch und aus Essigsiureanhydrid
um. Klare, lichtbraungelbe prismatische Kristalle vom Schmelz-
punkt 276°.

3-988 mg Substanz gaben 12-75 mg CO, und 2-19 mg H,0
3:984 mg . » 12°798 mg CO, , 2-19 mg H,0
3-964 mg ” » 12:67mg CO, ,, 2-70 mg H,O.
Ber. fiir C,,H,,0,: C 87-14, H 6-03¢.
Gef.: C 8719, 87-49, 87-17, H 615, 6:10, 6-21¢.

Dioxim des 3,9-Dibenzoyl-perylens.

Zu 0-5 g fein gepulvertem 3, 9-Dibenzoyl-perylen in 200 cm®
Alkohol fiigt man 5 ¢ Hydroxylaminchlorhydrat, gelost in 8 cm?®
Wasser, und 10 g Kaliumhydroxyd in 8 cm® Wasser zu und erhitzt
30 Stunden am Wasserbade zum Sieden. Die Fliissigkeit firbt
sich dunkelbraun und nimmt intensive dunkelgriine Fluoreszenz
an. Nach Beendigung der Reaktion 146t man erkalten und filtriert
vom unverinderten Dibenzoyl-perylen ab.

Das klare, mit Wasser verdiinnte Filtrat wird mit verdiinn-
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ter Schwefelsdure angesiduert, wodurch das Oxim in braunen
Flocken ausfillt. Man saugt ab, wischt mit Wasser und trocknet
im Vakuum bei 90°

Die neue Verbindung ist in Xylol, Toluol und Alkohol
schwer 16slich. In konz. Schwefelsiure 1ost sie sich in der Kilte
violettrot, beim Erwirmen wird die Losung violett. Zur Reini-
gung wurde die newe Verbindung aus einem Xjylol-Nitrobenzol-
Gemisch (1:1) einige Male umkristallisiert. Ockergelbe Nidel-
chen; beim Erhitzen im Schmelzpunktsrohrchen wird die Sub-
stanz bei 300° dunkel und schmilzt bei 336° (unk.).

3-883 mg Substanz gaben 11-87 mg CO, und 1-71 mg H,0
4323 mg . 0226 cms N, t = 25% b = 732 mm.
Ber. fir C,H,,N,0,: C 83-23, H 4:53, N 5:71¢4.

Gef.: C 8337, H 4°92, N 5-774.

Oktahydro-3,9-Dibenzoyl-perylen.

Man suspendiert 25 g pulverisiertes 3, 9-Dibenzoyl-perylen
in 150 ¢m® Amylalkohol und trigt im Laufe von 5 Stunden 10 g
Natrium in die siedende Fliissigkeit ein. Die Substanz lost sich
allméhlich auf, die Losung ist zunichst dunkelbraun und fluores-
ziert griin, spiter wird sie hellgelb, die Fluoreszenz verschwindet.
Nach Beendigung der Reaktion schiittelt man mehrmals mit Was-
ser aus und verdiinnt die amylalkoholische Losung mit Wasser
und Alkohol, wodurch ein schmutzigweiler Niederschlag zur Ab-
scheidung gelangt. Man saugt ab, wischt den Riickstand mit
Alkohol und trocknet bei Zimmertemperatur im Exsikkator.

Das Hydrierungsprodukt ist auch in den gebrduchlichen,
tiefer siedenden Losungsmitteln leicht 1oslich. Zur Reinigung 13st
man in der 150fachen Menge Ather, filtriert, verdiinnt das Filtrat
mit Alkohol und 148t langsam eindunsten. Nach mehrmaliger
Wiederholung des Vorganges erhilt man die neue Verbindung
in weiBen Nadeln. F.P. 154° (unk.).

4-142 mg Substanz gaben 14+06 mg CO, und 2-86 mg H,O
4:115 mg ” » 1394 mg CO, , 2:70 mg H,O.

Ber. fiir Gy Hy,: C 92:65, H 7+35%.

Gef.: C 9258, 9239, H 7-73, 7-34%.

Dehydrierung. Zur Dehydrierung wurden 2 g Oktahydro-3, 9-di-
benzyl-perylen iiber eine etwa 10 cm lange Schichte erhitzter Kupferspdne
im Stickstoffstrom destilliert. Die entstehenden gelben Dimpfe konden-
sieren sich an den kalten Stellen des Rohres. Ein fliissiges Destillat wurde
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in -einem durch eine Kiltemischung gekiihiten U-Rohrchen als Vorlage
aufgefangen.

Das feste Destillat wurde aus Benzol umkristallisiert. Man erhilt
die charakteristischen quadratischen Plittchen des Perylens. Auch durch
Schmelzpunkt und Mischschmelzpunkt konnte die Identitdt mit Perylen
nachgewiesen werden. Die geringe Menge des fliissigen Destillates (ein
Tropfen) wurde nach dem mikrochemischen Verfahren?® zunichst frak-
tioniert destilliert und auf mikrochemischem Wege® der Siedepunkt der
Hauptfraktion bestimmt. Der Siedepunkt ergab, daf Toluol vorlag,

Hydrierung des 3,9-Dianisoyl-perylens.

Die Hydrierung wurde, wie beim Oktahydro-3, 9-Dibenzyl-
perylen beschrieben, ausgefiihrt. Das Hydrierungsprodukt ist ein
hellgelbes, in Alkohol und Ather schwer 1osliches Pulver. Zur
Reinigung wurde die neue Verbindung mehrmals aus siedendem
Eisessig umkristallisiert. Hellgelbe, prismatische, manchmal zu
Drusen verwachsene Kristalle. F.P. 195° (unk.).

Die reine Substanz ist in Alkohol, Ather und Azeton auch
in der ‘Siedehitze nur wenig loslich, in kochendem Benzol und
Eisessig l6slich. Kalte Schwefelsdure 1ost hellgelb, beim Erwir-
men tritt Umschlag nach Rot ein.

3:824 mg Substanz gaben 11:99 mg CO, und 2-52 mg H,0
5+833 mg » » 5:06 mg Agd.

Ber. fiir C,;H;0,: C 86-35, H 7-25, 0.CH, 12-40¢,.

Gef.: C85°51, H 7:37, 0.CH, 11-484.

Katalytische Hydrierung des 3,4-Dibenzoyl-
perylens.

2 g 10%ige Platinkohle wurden in 50 cm® Eisessig mit
Wasserstoff geséttigt, dann eine Aufschlemmung von 1 g fein ge-
pulvertem 3, 4-Dibenzoyl-perylen in 50 cm® Eisessig zugefiigt und
das Gianze bei einem Uberdruck von etwa 250 mm Hg mit Wasser-
stoff geschiittelt. Schiittelzeit 16 Stunden. Dann wurde der Kata-
lysator durch Filtrieren abgetrennt, der Riickstand zunichst mit
250 cm® Eisessig und dann mit 200 cm® Xylol ausgekocht. Beim
Erkalten des Xylolextraktes fallen gelbe, haarformige Nadeln aus,
die zur Reinigung mehrmals aus Xylol umkristallisiert wurden.

Feine gelbe Nidelchen, hiufie zu Biischeln verwachsen.
F.P.: bei 280° firbt sich die Substanz dunkler und schmilzt bei

® Fr. EmicH, Mikrochemisches Praktikum, Miinchen 1981, S. 33.
o Fr. Emich, a. a. 0., S. 31.
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289—291°. Die reine Verbindung ist in Alkohol, Azeton wund
Eisessig auch in der Siedehitze nur wenig loslich, in siedendem
Xylol und Nitrobenzol gut 18slich. Die Ldsung in Xylol ist hell-
gelb und zeigt starke blaugriine Fluoreszenz. Konz. Schwefel-
sdure 16st in der Kélte langsam mit violettroter Farbe, bei schwa-
chem Erwirmen wird die Losung, iiber saftgrin und sechmutzig-
griin, violettblan mit roter Fluoreszenz.
4-114 mg Substanz gaben 13-81 mg CO, und 1-88 mg H,0
4-009 mg » » 13740 mg CO, ,, 1-73 mg H,O.

Ber. fiir C,,H,,0: C 91-44, H 4-974.

Gef.: C 9155, 9116, H 5-11, 4-839.

Die mikrochemischen Bestimmungen wurden von Herrn
Dr. Frirz StiMLER ausgefiihrt.



