
Untersuchungen fiber Perylen und seine Derivate. 
LVIII .  M i t t e i l u n g :  U b e r  das  2 ,3 ,10 ,11-Dinaphtho-pery len .  

Von 
A. Zinke, F. Bossert und E. Ziegler. 

Aus dem Institut ffir Organische und Pharmazeutische Chemie der 
Universit~t Graz. 

(Eingelangt am 23. Juli  1948. Vorgelegt in der Sitzung am 7. Okt. 1948.) 

Beim Behandelu yon in Benzol suspendiertem Chrysen mit  wasser- 
freiem Aluminiumchlorid entsteht ein Kohlenwasserstoff C~H20 , den 
B. Schiedt 1 n~ther untersuehte. Aus der Bruttoformel ist zu ersehen, 
dal3 er aus 2 Mol. Chrysen durch Dehydrierung entstanden sein mu~, 
fiir seine Struktur kommen demnach die Formeln I und I I  in Betracht. 

Die Ergebnisse yon Abbauversuchen ffihrten Schiedt zur Auffassung, 
dal~ der neue Kohlenwasserstoff das 2,3,10,11-Dinaphtho-perylen I ist. 
Durch Oxydation mit  Natr iumbiehromat  in Eisessig erhielt *er zwei 
Produkte,  ein Chinon Ca6H180 ~ und eine Dicarbons~iure C35H1606. 

])era Chinon schreibt Schiedt in Analogie zu Resultaten, die E. Clar 2 

bei der Untersuehung eines aus Phenanthren mit  Aluminiumchlorid 
gewonnenen Dibenzperylens erhielt, die Struktur eines 2,3,10,11-Di- 
naphtho-l,12-furano-perylenehinons-(4,9) I I I a  oder seines Dihydropro- 
duktes I I I b  zu. Die Abbausaure soll eine Ketodiearbonsaure der Formel IV 
sein. Ihr  weiterer Abbau mit  ttilfe der Alkalisehmelze lieferte zwei 
Phenanthren-earbonsauren: die Phenanthren-monocarbonsaure-(1) und 
eine Phenanthren-dicarbons~ure mit  unbekannter Stellung der Carboxyl- 
gruppen. 

Bei der reduzierenden Aeetylierung des Chinons entsteht ein Tri- 
acetylderivat, durch das nach Schiedt der Furansauerstoff naehgewiesen 
erscheint. 

1 Ber. dtsch, chem. G es. 71, 1248 (1938); Schiedt gibt als Summenformel 
irrtfimlich C~6I-I1s start C:36H2o an. 

Ber. dtsch, chem. Oes. 6~, 846 (1932). 
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Die Beweisf i ihrung Schiedts stf i tz t  sieh im wesent l iehen auf die Analogie  
seiner Resu l t a t e  mi t  den yon  Clar am Dibenzpery len  aus P h e n a n t h r e n  
erhal tenen.  A .  Z i n k e  3 und  Mi ta rbe i t e r  konn ten  aber  zeigen, dab  die 
A n n a h m e n  Clars n ieh t  zutreffen.  Der  aus P h e n a n t h r e n  erh~l~]iehe 
Kohlenwassers tof f  en t spr ieh t  n ieh t  der  von Clar vorgesehlagenen F o r m a l  V, 
sondern der  eines 2,3,8,9-Dibenzperylens (VI). Dieser U m s t a n d  ver- 
anlaBte uns, die Arbe i t  B.  Schiedts zu fiberprfifen. 

Den Ausgangsstoff  gewannen wir naeh  den A nga be n  Schiedts. 1 Die 
Oxyda t ion  des Kohlenwassers toffs  l ieferte die yon  diesem Forseher  be- 
sehriebenen Verb indungen :  ein in b r aun ro t en  Nade ln  kr is ta l l is ierendes  
Chinon (Schmp. 289~ und  eine in ge lbbraunen  Nade ln  kr is ta l l i s ierende 
Si~ure (Sehmp. 268~ 

3 A .  Z inke  und E.  Ziegler, Ber. dtseh, chem. Ges. 74, 115 (1941). - -  
A.  Zinl~e, E.  Ziegler und H.  Gottschall, Ber. dtsch, chem. Ges. T~, 148 (1942). - -  
A.  Zinlce, 57. Mitteihmg, Mh. Chem. 80, 202 (1949). - -  E.  Schauenstein nnd 
E.  Bi~wermeister , Ber. dtsch, chem. Ges. 76, 205 (1943). 



206 A. Zinke, F. Bossert und E. Ziegler: 

Unsere Analysen des Chinons bestatigen die yon Schiedt fiir diese 
Verbindung aufgestellte Formel C36HlsO~. Die reduzierende Acetylie- 
rung liefert, was schon Schiedt feststellte, eine Triaeetylverbindung 
(Sehmp. 287~ Ein Tribenzoylderivat (Schmp. 331 ~ l~Bt sich durch 
Schiitteln der roten Kiipe des Chinons mit Benzoylchlorid darstellen. 
Auch die Analysen dieser Verbindungen beweisen, dab die von Schiedt 
Iiir das Chinon aufgestellte Formel zutrifft. Da es bei der Zinkstaub- 
destillation zum Ausgangsprodukt reduziert wird, kann bei der Oxy- 
dation des Kohlenwasserstoffs zum Chinon keine gingaufspaltung 
stattgefunden haben. Zwei der O-Atome geh6ren den Chinoncarbonylen 
an. Eine Hydroxylgruppe kann nieht vorhanden sein, denn das Chinon 
ist in w/~Briger Natronlauge auch in der Kochhitze unlSslieh. Schiedt 
nimmt deshalb an, dab das dritte O-Atom Bestandteil eines Furanringes 
ist. Da das Chinon mit o-Phenylendiamin nicht reagiert, mit IIydrazin- 
hydrat  aueh kein Azin bildet, sehlieBt er o-Stellung der Carbonyle aus 
mud sehreibt dem Chinon die Strukturformel I I I  a oder I I I  b zu. 

Diese Auffassung entbehrt aber einer gesicherten Begriindung. Ab- 
gesehen davon, dab die Bildung eines Furanringes bei der Oxydation 
des Dinaphthoperylens hSchst unwahrseheinlieh ist, 4 besteht auch keine 
Analogie zwisehen dem Oxydationsprodukt des aus Phenanthren mit 
Aluminiumehlorid darstellbaren Dibenzperylens VI und dem des Di- 
naphthoperylens. Zinke 3 und Mitarbeiter erbraehten den Beweis, dab 
das Chinon des Dibenzperylens VI der Summenformel C2sH1402 ent- 
sprieht, demnaeh kein drittes Sauerstoffatom enthalt. Die Clarsche 
Formulierung dieses Chinons als ein Furanderivat trifft demnaeh nicht 
zu, es ist vielmehr ein 2,3,8,9-Dibenzperylenehinon-(4,10) (VII). Damit 
f~llt auch einer der Griinde weg, die Schiedt zur Aufstellung der Formel I I I  
fiir sein Dinaphthoperylenehinon bewogen. Das experimentelle Material 
der Arbeit B. Schiedts reieht ftir eine gesieherte Aussage fiber die Struktur 
seines Dinaphthoperylenchinons nieht hin. Wir erweiterten es dureh 
eine Untersuchung der Abbaus~iure. Unsere Versuche bringen einige 
neue Ergebnisse, die nnseres Erachtens mit der Schiedtschen Struktur- 
formel I I I  nicht in Einklang zu bringen sind. Sic veranlassen uns, ffir 
das Dinaphthoperylenchinon die Formel VIII  vorzuschlagen. 

Schiedt finder tiir die Abbaus~ure die Bruttoformel C35H1606. Aus 
unseren Analysen der Sgure und yon einigen ihrer Derivate geht aber 
hervor, dab sie der Zusammensetzung C~GtI2oO ~ entspricht. Bei der 
Oxydation des Dinaphthoperylens zur S~ure bleiben demnach s~mtliehe 
C-Atome erhalten, vom Chinon Ca6HlsO ~ unterscheidet sich die S/~ure 
dureh den Mehrgehalt yon drei Sauerstoff- und zwei Wasserstoffatomen. 
Vier Sauerstoffatome gehSren zwei Carboxylgruppen an, denn die S~ure 

4 S. die folgende Mitteilung. 
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gibt beim Behundeln mit Methylalkohol und Chlorwasserstoff einen 
Dimethylester. Die beiden restliehen Sauerstoffatome miissen in Chinon- 
earbonylen vorhanden sein, denn die S~ure gibt in Mkaliseher LSsung 
eine rote Kiipe. 

Dutch Reduktion der Abbaus~iure mit Zinkstaub in Pyridin-Eis- 
essig 1 bzw. mit I tydrazinhydrat  in Pyridin entsteht eine in gelben 
Nadein kristallisierende Verbindung. Sie gMcht in ihren Eigensehaften 
der yon Schiedt  besehriebenen und auf gMche Art erhaltenen, unter- 
seheidet sich abet yon dieser im Sehmelzpunkt und in den Analysen- 
werten. Die yon uns erhaltene Verbindung sehmilzt bei 233 ~ Schiedt 

gibt fiir sein Reduktionsprodukt den Sehmelzpunkt 33I ~ an. Von Be- 
deutung ist die Beobaehtung, dag unser l~eduktionsprodukt in kalter, 
w/~Briger Natronlauge unl6slieh ist, beim Koehen abet in die S~ure 
riiekverwandelt wird. Dieses Verh~lten erinnert an die yon R.  Scholl 5 

entdeekten Antrahydroehinon-earbonsiiurelaktone. Dutch Aeetylierung 
der reduzierten S/~ure entsteht ein lV[onoaeetylderivat, sie muB demnaeh 
eine Monooxy-l~ktonearbonsaure sein. 

Die Abbausaure selbst gibt beim Koehen mit Essigsaureanhydrid 
in Pyridin eine Diaeetylverbindung. Dureh Zinkstaubdestillation ent- 
steht aus ihr ein Kohlenwasserstoff, dessen Analysenwerte einem Di- 
naphthyl-phenanthren entspreehen. Dieser Befund wird dureh die 
Ergebnisse der Natronkalkdestillation der Abbaus/ture gestiitzt. Diese 
liefert einerseits Phenanthren (XIV), das dutch Schmelzpunkt, Miseh- 
sehmelzpunkt und dutch Oxydation zum Phenanthrenchinon identifiziert 
werden konnte, anderseits aber Naphthalin (XV). Die Entstehung des 
letzteren konnten wit an seinem eharakteristisehen Gerueh feststellen, 
eine Reindarstellung gelang nieht, da wit nur kleine Mengen der S~ure 
bei unseren Versuchen einsetzen konnten. 

Die Resultate unserer Untersuehungen sind unseres Erachtens am 
besten mit der Formel VIII  fiir das Dinaphthoperylenehinon in Einklang 
zu bringen. Es ist aueh naheliegend, dab aus einem Kohlenwasserstoff I 
ein 1,12-Chinon entstehen wird, da ja aueh das analog gebaute Dibenz- 
pery lenV ein 2,3,10,11-Dibenzperylen-l,12-ehinon liefert. 6 Das dritte 
O-Atom dtirfte einem ~thylenoxydring angehSren, der bei der reduzieren- 
den Aeylierung unter Bfldung yon Triaeylderivaten (IX, R = --CO �9 CH 3 
bzw. - -CO.  C6I-I5) aufgespMten wird. 

Der weitere Abbau des Chinons liefert die Abbaus~ure X (I~ = H), 
die offenbar /thnlieh wie Antraehinonearbons~urechloride in der tauto- 
meren Form XI  (R ~ H) zu reagieren v e r m a g / d e n n  beim Erhitzen mit 

5 R.  Schol lund Mitarbeiter, Ber. dtseh, chem. Ges. 62,616, 1278, I424 (1929). 
6 A .  Zinl~e, Mh. Chem. 57. Mitteihmg, 5Ih. Chem. 80~ 202 (1949). 
7 R.  Scholl und Mitarbeiter, Liebigs Ann. Chem. 493, 56 (I932); 494. 

201 (1932). 
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Essigs/~ureanhydrid und  Py r id in  l iefert  sie eine Diaee ty lve rb indung  X I  
(R = - - C O C H ~ ) ,  bei  der  reduz ierenden  Aee ty l i e rung  ein Monoaeetyl -  

de r iva t  X I I .  s 
Ges t i i t z t  wird  die Fo rme l  X der  Abbaus / iure  aueh durch  die Ergebnisse  

de r  Z inks taub-  und  der  Na t ronkMkdes t i l l a t ion .  Ers te re  l iefert  einen 
Kohlenwassers tof f  der  Zusammense tzung  C34H22, offenbar  das  1,8-Di- 
n a p h t h y l - p h e n a n t h r e n  X I I I ,  le tz tere  P h e n a n t h r e n  (XIV) nnd  N a p h t h a -  
l in (XV). Die Abbaus~Lure is t  demnach  eine 2 ' , 2 " , l , 8 -D inaph thy l -  
phenan th reneh inon -9 ,10 -d i ca rbons / i u r e - l ' , l "  (X, R = I-I), d a s  Chinon 
ein De r iva t  (VI I I )  des l ' ,2 ' ,1" ,2" ,2 ,3 ,11 ,10-Dinaphthopery len-eh inons-  

1,12. 
Mit  der  yon  uns vorgesehlagenen S t r u k t u r  X der  Abbauss  is t  

aueh  die yon Schiedt 1 beobach te te  Bi ldung einer Phenan th renmono-  
earbons~ure-1 und  einer Phenanthrendiearbonsi~ure  durch  Alkal isehmelze  
erkl~rlich. 

Experimenteller Teil. 
Oxydation des Dinaphthoperylens I .  1 5 g Dinaphthoperylen,  gewonnen 

nach den Angaben B. Schiedts, 1 werden in 300 ecru Eisessig suspendiert  und 
mi t  20 g Natr iumbichrom~t am R(iekflul3kfihler 90 Min. zum Sieden erhitzt.  
Die noeh heiBe Flfissigkeit wird mit  der doppelten Menge warmen Wasser 
verdfinnt, tier entstandene braune Niederschlag abgesaugt und mehrmals 
mi t  heil3em Wasser ausgewasehen. Zur Trennung der S/~ure vom Chinon 
wird das gohp roduk t  (4,7 g) 4real mit  500 ccm n/10-Natronlauge ausgekocht. 

Aus den vereinigten F i l t ra ten  f~Lllt die Abbaus/iure dureh Zusatz yon 
Salzs/~ure in hellgelben Floeken aus. Die Rohsgure (3 g) wurde dureh Um- 
kristallisieren aus siedendem Nitrobenzol gereinigt. Die gelbbraunen Krist~Lll- 
chert sehmelzen bei 267,8 ~ In  den meisten organischen L6sungsmitteln ist 
die Abbaus~Lure sehwer 16slich, gut 16slieh in siedendem Pyr idin  und siedendem 
Nitrobenzol.  In  konz. Schwefelsgure 16st sie sich mit  blaugrfiner Farbe.  
Die heil~e, gelbe L6sung in w ~ r i g e r  Natronlauge wird auf Zusatz yon Kfipen- 
salz rot, nach kurzem Stehen scheidet sieh eine rote Substanz in feinen Nadeln 
& U S .  

Analyse der S/~ure (X, 1~ = H):  

CzGI/[.2006. Ber. C 78,82, F[ 3,68. GeL C 78,45, ~ 3,44. 

Das Rohehinon (1 g) reinigten wir dureh Umkflpen und nachtr/~gliche Subli- 
mat ion im Wasserstoffstrom. Die in brannroten Nadeln erhaltene Verbindung 
sehmilzt bei 289% Sie ist  in den tiefersiedenden L6sungsmitteln sehwer 
16slieh, in siedendem Nitrobenzol und Pyr id in  gut  16stieh. Die Kfipe ist rot, 
die L6sung in konz. Schwefels/iure rotviolett .  

C86H~803. Ber. C 86,73, H 3,64. Gef. C 86,85, K 3,55. 

Bei der Zinkstaubdest i l lat ion des Chinons erh/~-lt man orangegelbe Nadeln, 
die wir dureh noehmalige Sublimation nnd dureh Umkristall isieren aus 
Toluol reinigten. Schmp. und Misehschmp. dieses Produktes  mi t  reinem 
Dinaphthoperylen : 240 ~ 

s Es k6nnte sieh aueh um gemischte Anhydr ide  handeln. S. R. Scholl 
und Mitarbeiter,  Ber. dtseh, chem. Ges. 62~ 107 (1929). 
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Acethylderivat (IX,  R = "COCH~) des reduzierten Chinons VIII .  Die 
Darstellung dieser Verbindung erfolgte nach den Angaben yon Schiedt. 1 
Zur ]~einigung kristallisierten wir das gelbe Rohprodukt aus Pyridin urn. 
Griinlichgelbe Kristalle, Sehrnp. 287 ~ 

C~.I{2sO 6 (628,2). Ber. C 80,24, 14 4,49. Gel. C 80,16, H 4,46. 

Benzoylderivat ( I X ,  R ~ .  COC~Hs) des reduzierten Chinons V I I I .  
0,5 g in 200 ccm 5% iger w~l~riger Natronlauge fein verteiltes Chinon 
wurdcn unter Erhitzen auf dem siedenden Wasserbade und Durchleiten 
eines kr~ftigen Wasserstoffstromes durch Eintragen yon 2 g I~atrium- 
hydrosulfit verkiipt. Man li~l~t erkalten und ffigt unter kr~ftigem Schfitteln 
in kleinen Anteilen 10 ccm Benzoylchlorid zu. Die Benzoylverbindung 
scheidet sich in gelben Flocken ab. Man filtriert und kocht den Riick- 
stand mehrmals mit  Wasser aus. 

Zur Reizfigung wurde das Rohprodukt (0,51 g) aus siedendem Nitrobenzol 
umkristallisiert. I-Iellgelbe Nadeln, Schmp. : 331 ~ in siedendem Nitrobenzol 
und kochendem Pyridin leicht 15slich. 

C~I~aO 6 (814,3). Ber. C 8~,01, 14 4,20. Gef. C 84,02, 14 4,11. 

Zur Verseifung wurden 0,35 g der Benzoylverbindung in 10 ccm 
konz. Schwefelsiiure 90 Mill. auf dem siedenden Wasserbade erw~rmt. 
Die  urspriinglich hellgelbe LSsung fi~rbt sich allm~thlich violett. Zur 
Abscheidung des Chinons verdfinnt man mit  50 ccm hefl~em Wasser, 
filtriert die dunkelbraune flockige Fi~llung und w~scht mit  Wasser nach. 
Zur Reinigung wurde aus siedendem I~itrobenzol umkristallisiert und 
die erhaltenen orangeroten Kristalle im Kohlendioxydstrom sublimiert. 
Schmp. und Mischschmp. des so gewonnenen Pr~parats:  289 ~ 

Oxydation des Chinons VI I I .  0,5 g feingepulvertes Chinon werden 
in 15 ccm Eisessig mit  2 g Natr iumdichromat 6 Stunden am RiickfluB- 
kfihler zum Sieden erhitzt. Durch Verdiinnen der heil3en Reaktions- 
flfissigkeit mit  150 ecm hefl~em Wasser wird das Reaktionsprodukt 
abgeschieden und zur Isolierung der gebildeten Abbaus~ure (X, 1% ---- H) 
zweimal mit  100 ccm n/10 wi~Briger Natronlauge ausgekocht. Aus der 
filtrierten alkalischen LSsung wird die S~ure durch Ansi~uern mit  verd. 
Salzs~ure in gelben Flocken abgeschieden. Der mehrmals mit  Alkohol 
gewaschene l~iederschlag wurde nach dem Trocknen aus siedendem 
Nitrobenzol umkristallisiert. Ausbeute: 0,2 g. Gelbbraune Kristalle, 
Schmp. und Mischschmp.: 267 ~ 

Methylester der Abbausi~ure ( X  oder X I ,  R - ~  CH~). Man erhitzt 
0,4 g feingepulverte Abbausiiure in 100 ccm Methylalkohol unter l~fick- 
flul] auf dem siedenden Wasserbade und leitet einen kr~ftigen Chlor- 
wasserstoffstrom durch die siedende Fliissigkeit. Die Saure geht zun~ichst 
in L5sung, nach kurzer Zeit scheiden sich gelbe Flocken ab. I~ach Be- 
endigung der Veresterung verdfinnt man mit  200 ccm warmem Wasser 
und l ~ t  fiber I~acht stehen. Durch Umkristallisieren aus siedendem 
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Toluol erh~lt ma n  gelbe Krist/illehen mit  dem Sehmp. 228 ~ Ausbeute  
0,32 g. 

C3s~2406 (576,2). Ber. C 79,15, I-[ 4~,19. Gel. C 78,77, 78,93, H 3,93, 3,99~ 

Durch Verseifen des Esters (0,4 g) mit  konz. Schwefels~ure (12 ecru) 
auf dem siedendem Wasserbade erh~lt man die Abbaus/~ure zurfick. Das 
Verseifungsprodukt wurde dureh Verdiinnen mit Wasser abgeschieden nnd 
aus siedendem ~itrobenzol mit etwas Tierkohle umkristallisiert. Gelbbraune 
Kristgllchen. Sehmp. und Mischschmp. 268 ~ 

Reduktionsprodu/ct der Abbausgure. Zu einer LSsung yon  1 g Abbau-  
sgure in 50 ccm Pyr id in  fiigt man  19 ecm Eisessig nnd  1 g Zinkstaub 
und  erhitzt  20 Min. unter  Rtickflul] zum Sieden. 1 Beim Erkal ten  der 
heiB filtrierten Flfissigkeit scheiden sieh gelbe Iqadeln ab. Man saugt 
ab, wgseht mit  Alkohol und kristallisiert ans Pyridin  unter  Zusatz yon  
Tierkohle urn. Gelbe Nadeln, Schmp. 233 ~ L6snngsfarbe in konz. 
Schwefelsgure orangerot.  

Das gleiche l~eduktionsprodukt  erhglt  man  durch Kochen einer 
LSsung yon  0,2 g Abbausgure  in 7 ccm Pyr id in  unter  Zusatz yon  2 ecru 
Hydraz inhydra t .  Iqach Beendigung der 1%eaktion (naeh e twa 10 Min.) 
f/igt man  zur dunkelroten LSsung 3 corn Alkohol und lgBt Erkalten.  
Das in goldgelben, glitzernden Nadeln abgesehiedene Rohproduk t  wird, 
wie oben angegeben, durch Umkristallisieren aus Pyridin  gereinigt. 
Gelbe Nadeln, Schmp. 233 ~ der Mischsehmp. mit  dem oben dargestellten 
Pr~para t  zeigte keine Depression. I n  verd. w/~Briger Natronlange 15st 
sieh das Redukt ionsprodukt  beim Koehen ~llm/~hlich mit  gelber Farbe  
auf. Zusatz yon  Kiipensalz bewirkt  Rot fg rbung  und Abseheidung roter 
Floeken. 

Cs6t~2oO 5 (532,2). Bet. C 81,19, H 3,78. Gel. C 80,99, H 3,37. 

Acetylderivat der reduzierten Sdiure (XII ) .  Zu einer heil]en L6sung von 
0,5 g der reduzierten S/iure in 20 ccm Pyridin ffigt man 50 ccm frisch destillier- 
tes Essigs~ureanhydrid und kocht unter l~fickflul] etwa 10 ~V[in. Die urspr/lng- 
lich dunkle Farbe der Flfissigkeit schl~gt in hellgelb urn. Beim Erkalten und 
Stehen fiber Nacht  scheidet sich das Acetylderivat in hellgelben Kristgllchen 
ab. 1%ohausbeute 0,45 g. Zur l~einigung kristMlisiert man aus 10 ccm sieden- 
dem Nitrobenzol urn. I-Iellgelbe Xqadeln, Schmp. 282 ~ 

Bus Acetylderivat ist in siedendem Pyridin und i~ siedendem l~itrohenzot 
leieht 16stich, in Toluol anch in der Kochhitze schwer 16slich, in Chloroform 
und in Alkohol unl6slich. Die ge]be L6sung in kalter konz. Schwefels~ure 
wird beim Erw~rmen rot. Die Verbindung ist auch in kochender verd. I~atron- 
lauge unl6slich, durch Zus~tz yon l~atriumhydrosulfat tri t t  keine Ver~nderung 
ein. 

CssH2206 (574,2). Ber. C 79,43, H 3,86. Gel. C 79,00, H 3,79. 

Acetylderivat der Abbausi~ure (XI ,  R = �9 COCHs). Eine L6sung yon  
0,5 g Abb~us/~ure in 15 ecm Pyridin  wird unter  Zusatz yon  5 ecm Essig- 
f/~ureanhydrid 15 Min. unter  RtiekfluB zum Sieden erhitzt.  Aus der 
filtrierten LSsung seheiden sieh nach 48sttindigem Stehen gelbe Kristalle 
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ab (0,45 g), die durch Umkristallisieren aus 90 ccm siedendem Toluol 
gereinigt wurden. Gelbe, rechteckige Pl~ittchen, Sehmp. 205 ~ bei l~in- 
gerem Anfbewahren fgrbt sich die Substanz br~tunlichgelb. 

Die Acetylverbindung ist in Pyridin und Nitrobenzol in tier Koehhitze 
gut 15slich, m~il3ig 15slich in siedendem Toluol, unlSslich in A]kohol, Aceton 
und Xther. In kalter, verd. w~f3riger ~Tatronlauge 16st sie sich niche, beim 
Erw~rmen geht sie a]lm~hlieh in L6sung. Durch Zusatz yon Natriumhydro- 
sulfit tritt  l~otf/irbung ein. In konz. Schwefe]s~ure ist die Acetylverbindung 
mit blaugriiner Farbe 16slich. 

C~0H240 s (632,2). Ber. C 75,93, I~ 3,83. Gef. C 76,22, H 3,43. 

Zinlcstaubdestillation der Abbausi~ure. Eine Mischung von 0,5 g der 
Abbaus~ure mit  10 g Zinkstaub werden auf dem iiblichen Wege im 
Wasserstoffstrom einer Zinkstaubdestillation unterworfen. Als Destillat 
erh~lt man einen in gelben I~adeln kristallisierenden Kohlenwasserstoff, 
der durch Umkrist~llisieren aus siedendem Toluol gereinigt wurde. 
Ausbeute: etwa 0,1 g, Sehmp. 216 ~ 

Die Verbindung (XII I )  ist in kalter konz. Schwefels~iure mit  schwach 
rotgelber, in der W~rme mit  violetter Farbe ]Sslich. In  siedendem Toluol 
ist sie leicht 15slich, schwer 15slich in Alkohol und Aeeton. 

C3~I:I22 (430,2). Ber. C 94,85, t t  5,15. Gel. C 94,28, 94,59, H 5,47, 4,92, 

Natronkalkdestillation der Abbausi~ure. Eine Mischung yon 0 ,5g  
S~iure und 5 g gut gepulvertem Natronkalk wurde im Wasserstoffstrom 
erhitzt. Es sublimieren gelbliehweiBe Pl~ittehen, die stark naeh Naphthalin 
riechen. Zur Reinigung wurde das Rohprodukt  zweimal resublimiert. 
Der Sehmp. der nunmehr weif~en Pl~ttchen und ihr Mischschmp. mit  
Phenanthren lagen bei ]00 ~ 

Zur weiteren Identifizierung wurden 0,05 g des Sublimats in 1 cem 
Eisessig gelSst nnd zur siedenden L6sung 0,25 g Natriumdiehromat,  
gelSst in 2 ccm Eisessig, zugefiigt. Naeh 30 Min. langem Koehen wurde 
mit heil~em Wasser gef~llt und der rotgelbe Iqiedersehlag aus siedendem 
Eisessig umkristallisiert. Orangegelbe Nadeln mit dem Sehmp. 204 ~ 
Der Mischschmp. mit  Phenanthrenchinon zeigte keine Depression. 


