14. Roland Scholl und Heinrich Neumann:
Abspaltung aromatisch gebundenen Wasserstoffes unter Ver-
kniipfung aromatischer Kerne durch Aluminiumchlorid
4. Mitteilung?): Uber den RingschluB bel zweifach benzoy-
lierten Naphthalinen.

(Eingegangen am 21. Oktober 1921.)

In der ersten Mitteilung iiber diesen Gegenstand haben Scholl
und Seer?) u. a. einen Weg gezeigt, um aromatische Mono- und
Polyketone, die wenigstens 1 freie peri--Stellung zu einem Keton-Car-
bonyl aufweisen, in Benzanthron-Abkdmmlinge zu verwandeln. In
der voranstehenden (3.) Mitteilung sind weitere Belege fiir diese Re-
aktionsweise angeliihrt, aber die einfachsten, hier in Betracht kom-
menden Polyketone, 1.4- und 1.5-Dibenzoyl-naphthalin, waren bisher
nicht Gegenstand der Untersuchung gewesen. Diese Liicke ‘soll durch
folgende Mitteilung ausgefiillt werden.

Aus 14-Dibenzoyl-naphthalin (I) muf bei normalem Re-
aktionsverlaufe 4.5,8.9-Dibenz-pyrenchinon-3.10 (IL), aus 1.5-
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Dibenzoyl-naphthalin (IIl.) 3.4,8.9-Dibenz-pyreachinon-5.10
{IV.) entstehen:
Cco 9
N N INEIT
111 L\) —~ l) . MCh 1V, ‘\/L\/\/\s’/\

\/1\06\/ l’\“/\ﬁ/’\

o

Die erste Kondensation hat sich in der Tat durchfiihren lassen,
die zweite dagegen nicht. Zur Entscheidung der Frage, ob dem ne-

1) 8. Mitt.: Die voranstshende Abhandlung. ) A. 394, 111 [1912).
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gativen Befunde im zweiten Falle eine GesetzmaBigkeit zugrunde liegt,
reicht der vorhandene Tatsachenbestand nicht aus.

Wibrend 4.4'-Dibenzoyl-1.1-binaphthyl leicht in Violanthron iber-
geht'), 1aBt sich 5.5-Dibenzoyl-1.1'-binaphthyl mit Aluminium-
chlorid picht zu Violanthron verbacken?). Wabrend sich 2-Anthra-
chinonyl-a-napthyl-keton zu 6.7-Phthalyl-1.9-benzanthron konden-
sieren 138t%?), obwohl einer der beteiligten Ringe mit 3 Carbonylen
verbunden ist, scheinen o-, m- und p-Di-a-napbthoyl benzol, also Ver-
bindungen mit nur 2 Carbonylen in dem Benzolkern, der an der Kon-
densation beteiligt werden soll, nicht in die entsprechenden Benzan-
thron-Derivate fiberzugehen*). Von den drei isomeren Chlorbenzoyl-
a-naphtbalinen konnten nur das meta- und para Isomere zu Chlor-
benzanthronen verbacken werden®). Stellung und Zahl der Carbonyle
und anderer Substituenten diirften wohl eine Rolle spielen, deren Ge-
setzmiBigkeit indessen noch nicht erkennbar ist.

Das im ersten oben erwébnten Falle aus 1.4-Dibenzoyl-naphtha-
lin entstehende 4.5, 8.9-Dibenz-pyrenchinon-3.10 (II.) diirfte, nachdem
gewichtige Griinde geltend gemacht worden sind, wonach das von
Gribe aufgefundene, bei der Oxydation des Pyrens mit Chromséure
entstehende Pyrenchinon nicht, wie von Goldschmiedt und Lang-
stein angenommen, als 3.10-Diketo-pyren, sondern als 3.8-Diketo-
pyren anzusprechen ist®), der erste Abkommling des 3.10-Diketo-py-
rens sein”)., Da es zugleich ein Abkdmmling des Benzanthrons ist,
das bekanntlich durch Cbromsiure zu Antbrachinon-l-carbonsiure
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abgebaut werden kann?®), durfte man erwarten, dafl es bei gleicher
Behandlung in das wiederholt vergebens gesuchte 1.2- oder ang.
Phthalyl-anthrachinon (V.) iibergehen werde:

1) Scholl und Seer, A. 398, 82 [1913].

1) Scholl und Seer, A. 398, 84, 95 {1913].

5 Scholl und Seer, A. 394, 119 {1912].

4) Seer und Dischendorfer, M. 34, 1493 [1913].

) Scholl und Seer, in der voranstehenden 3. Mitteilung.

8 Scholl und Seer, A. 394, 125 [1912].

") Ein Hydroxylderivat des 4.5,8.9-Dibenz-pyrenchinons-3.10 ist viel-
leicht das nach dem D. R.-P. 298345 der Elberfelder Farbentfabriken
{nach Beispiel 5) aue 2-Oxy-anthracen, Phthalséiure-anhydrid und Aluminium-
chlorid entstehende Produkt.

8 Bally und Scholl, B. 44, 1666 [1911].
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Das hat sich in der Tat bewahrheitet. Das so erhaltene, mit
dem lin. Phthalyl-anthrachinon?) isomere ang. Phthalyl-anthrachinon
hat sich durch Hydrazinhydrat leicht in das Azin der Formel VI.
verwandeln lassen,

Durch Zinkstaub-Destillation des 4.5,8.9-Dibenz- pyrenchinons-3.10
im Wasserstofi-Vakuum erhielten wir die sauerstoiifreie Stammsub-
stanz, das in griinlichgelben Blattern krystallisierende, in Losung
fluorescierende, durech Chromsiure in das Chinon zuriickoxydierbare
4.5,8.9-Dibenzpyren (IIa).

Vergleicht man die Eigenschaiten der im Folgenden beschrie-
benen Naphthalin-Derirate, so findet man, da8 die 1.4-Derivate durch-
gingig grofere Loslichkeit und tielere Schmelzpunkte aufweisen als
die isomeren 1.5-Derivate.

Versuche.

1.4-Dicyan-naphthalin?.

Zur Darstellung dieser Verbindnng benutzten wir das nach der
Methode von Gattermann?) leicht zugingliche naphthalin-1.4-di-

1) Philippi, M. 82, 6381 [1911]; Scholl und Seer, A. 394, 120 [1912].

) Dieses Nitril haben offenbar schon Darmstiadter und Wichelhaus,
B. 2, 358 [1869]; A. 152, 307 [1869], in Hinden gehabt, als sie die aus
a-Brom-naphthalin und rauchender Schwefelsaure entstehende Brom-naphtha-
lin-sulfonsiure vom Schmp. 138—139°, in der nach Meldola, B. 12, 1964
{1879], hochst wahrscheinlich die 1.4-Verbindung vorliegt, mit Cyankalium
destillierten. Sie geben den Schmp. zu 2049 an. In Richters Lexikon ist
es als Nitril der y-Naphthalin-dicarbonsiiure verzeichnet.

3 B. 82, 1145, 1156 [1899]. Die Diazotierung der Naphthionsiure
fithrten wir, statt in Salzsiure wie Gattermann, in Schwefelsiure durch,
wegen der darauf folgenden Behandlung mit Kupferpulver.
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sulfonsaure Natrium, indem wir es in robem, trocknem Zustande in
Anteilen von 10 g mit je 15 g Cyankalium destillierten. Das in einer
Ausbeute von bis zu 50°, der Theorie erhiltliche Nitril ist schwer
13slich in Alkohol, Ather und Benzol und krystallisiert aus Eisessig
in langen, schwachgelben Nadeln vom Schmp. 206° (unkorr.).
0.1438 g Sbst.: 20.8 cem N (249, 724 mm).
CiyHegN; (178.07). Ber. N 15.74. Geof. N 13.84.

Naphthalin-1.4-dicarbonsdure.

Offenbar identisch mit dieser S#ure ist aus den in der Fufinote 2
zu 8.120 schon angefiihrten Griinden die in Richters Lexikon an-
gefiibrte y-Naphthalin-dicarbonsiure. Man gewinnt sie aber aus dem
Nitril, statt durch Kochen mit konz. Lauge nach Darmstiadter und
Wichelhaus?), besser durch !/,-stiindiges Erhitzen mit miflig konz.
Schwefelsdure (1 Tl. Nitril, 2 Tle, Wasser, 6 Tle. konz. Schwefel-
siure) unter RiickfluB in einem Bade auf 170—180°% Beim Erkalten
scheidet sie sich krystallinisch ab. Man verdiinnt mit Wasser, fil-
triert, 16st die S#ure in verd. Kaliumcarbonat, kocht lingere Zeit mit
Tierkohle und scheidet die Siure aus dem Filtrat durch Salzsiure
aus. Ausbeute fast quantitativ. Durch Umkrystallisieren zunichst-
aus Eisessig, dann aus Nitro-benzol gereinigt, schmilzt die in den
meisten Mitteln schwer l6sliche Saure bei 309° (unkorr.).

0.2173 g Sbst.: 0.5333 g COjy, 0.0791 g H,0.

CisHs O (216.06). Ber. C 66.65, H 3.73.
Gef. » 66.93, » 4.07.

Naphthalin-1.4-dicarbonsdurechlorid

Aus der Siure mit Phosphorpentachlorid nach den Angaben von
Moro? fir Naphthalin-1.5-dicarbonsiurechlorid. In den gebrauch-
lichen Mitteln schwer léslich, krystallisiert es aus Petrolither in
diinnen Nadeln und schmitzt bei 80°.

0.1145 g Sbst.: 0.1278 g AgCL
Ci1aHg 0,Cl; (252.97). Ber. Cl 28.03. Gel. Cl 27.61.

1.4-Dibenzoyl-naphthalin.

Man versetzt eine Lésung von 6.8 g Naphthalin-1.4-dicarbon-
saurechlorid in 8 g Benzol und 80 g Schwefelkohlenstoff mit 15 g
feingepulvertem Aluminjumchlorid in drei Gaben, 1i8t die Mischung
unter Chlorcalcium-Verschlul 3—4 Tage bei Zimmertemperatur stehen
und erwiarmt noch 1 Stde. auf dem siedenden Wasserbade. Der-

) B. 2, 358 [1869]; A. 152, 307 [1869]. 3 G. 26, 1 91 [1896].
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Bchwetelkohlenstoff wird abgegossen, der Riickstand mit Eis und verd.
Salzsiure zersetzt, der Rest von Schwefelkohlenstoff und Benzol mit
Wasserdampf abgeblasen und der klebrige Riickstand nach dem Ab-
gieBen der sauren Fliissigkeit 1 Stde. mit 12-proz. Natronlauge aus-
gekocht. Das ungeloste Ol erstarrt bei Zimmertemperatur zu einem
sproden Harz (7.2 g) und ist nahezu reines Keton, zeigt aber sehr
geringe Krystallisationsfihigkeit. Eine Ldsung desselben in verd.
Essigsiure setzte nach etwa 10 Tagen einige Krystalle ab. UbergieBt
man das Harz mit ganz wenig Eisessig und impft diese Krystalle
ein, so zerfillt es rasch zu farblosen Krystallen. Jetzt 1aBt sich das
Keton durch mebrmaliges Dmkrystallisieren aus 75-proz. Essigsiure
leicht reinigen, bildet dann farblose Nadeln und schmilzt bei 106°
{unkorr.). '

4.510 mg Sbst.: 14.154 mg COs, 1.85 mg H;0.
C24Hy505 (336.13). Ber. C 85.63, H 4.80.
Gef, » 8559, » 4.59.

Das Keton lést sich leicht in Alkohol, Ather, Chloroform, Eis-
essig, Pyridin. Die Losung in konz. Schwefelsiure ist orangegelb.

4.5,8.9-Dibenz-3.10-pyrenchinon (IL.).

Ein feinzerriebenes Gemisch von 4 g 1.4 Dibenzoyl-naphthalin
mit 40 g frisch bereitetem wasserfreiem Aluminiumchlorid wird in
-einem weiten, mit Rithrwerk versebenen und gegen Feuchtigkeit ge-
achiitzten Reagensrohre in ein auf 130° vorgewiirmtes Bad eingefiihrt
und die Temperatur 1 Stde. auf dieser Héhe gehalten. Die Masse
schmilzt, wird rot und entwickelt lebhait Chlorwasserstoff. Man stellt
den Rihrer ab, lilt die Badtemperatur auf 100—110° sinken, hilt
sie 24 Stdn. auf dieser Hohe, versetzt dann die griinlich schwarze
Schmelze mit Eis und verd. Salzsiiure, filtriert, wascht mit Wasser
aus und extrahiert den rotbraunen, getrockneten und ndtigenfalls ge-
pulverten Riickstand mit Ather. Der Ather 15st unverindertes Keton
und Reduktionsprodukte des Chinons, nimmt gelbe Farbe an und
.griinlicbgelbe Fluorescenz?). Der #ther-unlosliche Rickstand, ein
schokoladenbraunes Pulver, 18st sich leicht in Nitro-benzol und kry-
stallisiert daraus zum geringen Teile in kleinen, dunklen Nadeln, 123t
sich aber auf diesem Wege von den Verunreinigungen kaum befreien.
Leicht, wenn auch mit groBen Verlusten, gelingt dies durch vorsich-
tiges Sublimieren mit Hilfe eines Luftbades aus dem Schiffchen im

1) Die atherische Losung scheidet nach einiger Zeit geringe Mengen des
<Chinons ab, durch Filtrieren und Eindunsten des Filtrats erhilt man das
aicht in Reaktion getretene, von neuem verweadbare Keton.
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evakuierten Verbrennungsrohr unter Hindurchleiten von Kohlendioxyd,
wobei grofle Mengen von aschehaltiger Kohle zuriickbleiben. Das
Sublimat bildet breite rotbraune Nadeln, die Ausbeute betrigt aber
kanm mehr als 5°%, Fir die Analyse wurde das Sublimat noch
viermal aus Nitro-benzol und einmal aus Xylol umkrystallisiert und
bei 200° getrocknet. Die Verbindung bildet so leuchtendrote, gelb-
schimmernde Nadeln und schmilzt bei 365° (unkorr.).

8.494 mg Sbst.: 11.09 mg COs, 1.13 mg H,0.

Coe Hi190s (332.1). Ber. C 86.72, H 3.64.
Gef. » B6.56, » 3.62.

Das Dibenz-pyrenchinon zeigt eine sehr geringe Ldslichkeit; in
siedendem Xylol von etwa 1:400, in siedendem Nitro-benzol vom
etwa 1:200. Die Losung in Nitro-benzol ist orangefarben mit leuch-
tend gelber Fluorescenz, die Losung in Xylol gelb mit griingelber
Fluorescenz. Die Farbe in konz. Schwefelsiure ist olivgriin und wird
bei abnehmender Schichtendicke tiber gelb fleischfarben. Mit heiBem,
alkalischem Hydrosulfit entsteht eine gelbrote Kiipe, die keine Ver-
wandtschaft zur pHlanzlichen Faser zeigt. Bezeichnend ist der Far-
benumschlag von rotgelb in griin, den eine Lésung von Spuren des
Chinons in #thylalkoholischer Natronlauge beim Sieden zeigt!). Beim
Erkalten an der Luft wird die L3sung sofort wieder rotgelb. In Na-
triumbisulfit 16st sich das Chinon im Gegensatz zum gewdShnlichen
Pyrenchinon nicht.

4.5,8.9-Dibenz-pyren (1a.).

0.115 g Dibenz-pyrenchinon wurden in iiblicher Weise im evaku-
ierten und von Wasserstolf durchstrémten Rohre langsam unterhalb
Rotglut iiber Zink-Bimsstein?) destilliert. Das gelbe Sublimat kry-
stallisierte aus Eisessig oder Benzol in Nadeln vom Schmp. 278°
{Ausbente 0.063 g oder 60 %/, der Theorie), lieB sich aber auf diesem
Wege nicht aschefrei erhalten und wurde deshalb im evakuierten
Rohre im Wasserstofl Strom umsublimiert, wobei es zwischen 220°
und 2600 unter Zurlicklassen der Asche iiberging. Aus Benzol kry-
stallisiert es nun bei langsamem Erkalten in gerippten griinlicbgelben

Blittchen, sonst in stabférmigen Prismen, und schmilzt bei 281.5—
282° (unkorr.).

1} vergl. damit die durchaus abweichende, von Bamberger und Philip,
A. 240, 166 [1887], angegebene Farbenreaktion des 3.8-Pyreuchinons mit
alkoholischer Natronlauge. Schell und Seer, A. 394, 126, 163 [1912),

) Die Rohrfillung mit Zink-Bimsstein wurde vor der eigentlichen Ope-
ration im Wasserstoff-Strom und im Vakuum der Wasserstrahl Pumpe durch-
geheizt und dadurch nicht unerhebliche Mengen von Verunreinigungen entlernt,
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4.531 mg Sbst.: 15785 mg COs 193 mg Hy0. — 4.828 mg Sbst.:

16.82 mg CO,, 2.07 mg H,0.
CaHyg (302.11). Ber. C 95.33, H 4.67.
Gef. » 95.02, 95.02, » 4.77, 4.80.

Der neue Kohlenwasserstoff 16st sich sehr schwer in Alkohel
und Ather, in siedendem Eisessig im Verhiltnis von etwa 1:500, in
siedendem Benzol von etwa 1:200. Die gelben Lisungen zeigen bei
starker Verdiinnung schwache blaue Fluorescenz. Konz. Schwefel-
siure 10st blau mit starker roter Fluorescenz; der Kohlenwasserstolf
wird in dieser Lésung bei gewdhnlicher Temperatur langsam, beim
Erwirmen rasch in Dibenz-pyrenchinon zuriickverwandelt, aber unter
Umstinden zugleich sulfiert. Glatter erfolgt die Oxydation in Eis-
essig mit wenig Chromsiiure, wobei man leicht die roten Nadeln des
Dibenz-pyrenchinons zuriickerhidlt. Mit mebr Chromsiure ent-
steht das im Folgenden beschriebene 1.2-Phthalyl-anthrachinon.

1.2- oder ang. Phthalyl-anthrachinon (1.2,3.4- oder ang.
Diphthalyl-benzol (V.).

‘Wir losten 0.0729 g sublimiertes 4.5, 8.9-Dibenz-3.10-pyrenchinon
durch Zerreiben mit Y3 cem konz. Schwefelsiure, fillten es aus der
griinen Ldsung durch Wasser amorph, wuschen durch Absaugen neu-
tral, suspendierten den noch feuchten Niederschlag in 10 ccm sieden-
dem Eisessig und fiigten dazu 0.22 g, d. i. das Doppelte der berech-
neten Menge Chromsiure. Unter Kohlendioxyd-Entwicklung entsteht
rasch eine griine Losung, die man sofort?) heifl filtriert, wobei etwa
nicht oxydiertes Dibenzpyrenchinon zuriickbleibt. Da das Filtrat das
Oxydationsprodukt beim Erkalten zwar krystallinisch, aber mit einem
hartnickig anhaftenden, in Lauge und Soda mit griiner Fluorescenz
loslichen Begleiter ausscheidet, 148t man es heil gleich in Wasser
einlanfen und kocht den amorphen, gelben, neutral gewaschenen Nie-
derschlag mit durch wenige Tropfen Natronlange alkalisch gemachtem
Wasser aus. Durch Umkrystallisieren, des getrockneten Riickstandes.
(0.0513 g = 69 %, der theoretischen Menge) aus einem Gemisch von
20 g Eisessig und 2 cem Nitro-benzol erhdlt man das 1.2-Phthalyl-
anthrachinon in schénen, gelben Blittchen vom Schmp. 325° (unkorr.).

5.463 mg Shst. (bei 220° getrocknet): 15.59 mg COj, 1.47 mg Hy0.

CygH100,4 (388.08). Ber. C 78.09, H 2.93.
Gef. » 77.83, » 3.08.

Die Verbindung lost sich in den gebrduchlichen organischen Mit~

teln schwer mit gelber Farbe ohne Fluorescenz, in siedendem Pyri-

1) Bei lingerem Kochen scheidet sich das Oxydationsprodukt krystalli-
nisch ab uand ist dann schwer wieder in Ldsung zu bringen.
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din eiwa im Verhiltnis 1:100, Konz. Schwefelsiure lost gelb. Al-
kalisches Hydrosulfit gibt eine orangerote, kiipenartige Losung, die
keine Verwandtschaft zur ungebeizien Pflanzenfaser zeigt; mit Luft
entsteht daraus zuerst ein blaugriiner, dann ein fast farbloser, rot-
stichiger Niederschlag (NaOH-Verbindung?), der beim Ansiuern in
das gelbe Ausgangsprodukt zuriickverwandelt wird. Beim Kochen
der Losung treten keinerlei Farbinderungen auf, wie beim 2.3- oder
lin. Phthalyl-anthrachinon?).

Mit Bisulfitlange reagiert die Verbindung nicht, 1iBt sich auch
mit orthe-Diaminen unicht kondensieren — kann also, was schon aus
theoretischen Griinden unwahrscheinlich, kein Picen-di-o-chinon sein —,
leicht dagegen wie das ang. Anthrachinon-acridon von Ullmann und
Sone?) mit Hydrazinhydrat zum

Azin des ang. Diphthalyl-benzols (diperi-Dibenzoylen-phthalazin) (VL.).

Beim Zufiigen von 1 ccm Hydrazinhydrat zu einer siedenden Ld-
sung von 0.2 g ang. Diphthalyl-benzol in Pyridin trat ein Farben-
wechsel iiber rotviolett zu braungelb ein. Das Azin beginnt sich
schon in der Hitze abzuscheiden. Nach 1-stiindigem Kochen wurde
kalt filtriert, der Riickstand aus siedendem Pyridin, dann aus sieden-
dem Nitro-benzol umkrystallisiert und die dabei in gelbbraunen, glin-
zenden Nadeln erhaltene, aber unter dem Mikroskop noch nicht ganz
einheitlich erscheinende Substanz (0.1 g) zur vollstindigen Reinigung
fir die Apalyse im Kohlendioxyd-Strome im ll-mm-Vakuum subli-
miert. Zwischen 360° und 420° sublimieren lange breite Nadeln, die
nun aus Nitro-benzol in zu Biischeln vereinigten, gebogenen, gold-
glinzenden, orangeroten Nadeln mikroskopisch einheitlich an-
schieBen. In Wasserstoff wird die Verbindung bei etwa 430° dunkel
und zersetzt sich urter Gasentwicklung bei etwa 440°,

Die Mikroanalysen wurden von Hrn. Dr. Hans Lieb in Graz ausge-
tithrt, dem auch an dieser Stelle dafiir gedankt sei.

3.629 mg Sbst. (bei 240° getrockn.): 1049 mg CO; 0.99 mg H,0. —
3.005 mg Sbst.: 0.239 ccm Ng (22.59, 711 mm).

CssH100s N3 (334.1). Ber. C 79.02, H 302, N 8.39.
Gef. » 78.84, » 3.05, » 8.59.

Die Verbindung 13st sich in den gebréuchlichen organischen Mit-
teln sehr schwer orangerot, in siedendem Nitro-benzol etwa im Ver-
b#ltnis 1:500. Auch konz. Schwefelsiure ldst orangerot. Mit alka-
lischem Hydrosulfit entsteht eine kirschrote kiipenartige Losung, die
keine nennenswerte Verwandtschaft zur ungebeizten Pflanzenfaser zeigt.

1 E. Philippi, M. 82, 681 [1911]; Scholl und Seer, A. 394, 120,
159 [1912). %) A. 880, 341 [1911).
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1.5-Dicyan-naphthalin und Naphthalin-1.5-dicarbonsdure.

Auch dieses zuerst von Moro') aus 1.5-Naphthylendiamin durch
Austausch der Aminogruppen gegen Cyan erhaltene 1.5-Dicyan-
naphthalin haben wir mit gutem Erfolge in einer Ausbeute vom
35¢/, der Theorie durch Destillation von je 10 g reinem, trocknem,
uns von der Badischen Anilin- und Soda-Fabrik freundlichst zar
Verfiigung gestelltem naphthalin-1.5-disulfonsaurem Kalium mit je 15 g
trocknem Cyankalium nach dem Verfahren voo Baltzer bezw. Ebert
und Merz?) dargestellt.

ZurUmwandlung desdurch Umkrystallisieren aus Eisessig gereinigten
Nitrils (Schmp. unkorr. 260°) in Naphthalin-1.5-dicarbonsiure
verfuhren wir, abweichend von Moro (a. a. O.), wie oben bei der Dar-~
stellung der 1.4-Dicarbonséure. Durch Umkrystallisieren aus Nitro-benzol
gereinigt, bildet die in den meisten Mitteln sehr schwer losliche Séure
farblose Nadeln und schmilzt unter Zersetzung bei 315—320° (unkorr.).

1.5- Dibenzoyl-naphthalin.

Man 16st 16 g des nach Moro (a. a. 0.) gewonnenen und durck
Umkrystallisieren aus wenig Benzol gereinigten Naphthalin-1.5-dicar-
bons@urechlorids in einer Mischung von 20 g Benzol mit 160 g Nitro-
benzol, fiigt zur erkalteten Losung 70 g wasserfreies Aluminiumchlorid
in Einzelgaben von 10 g, iiberlafit die Fliissigkeit 2 Stdn. sich selbst and
bringt sie dann noch 6 Stdn. in ein auf 80° erwirmtes Bad. Hierauf
gieBt man die Ldsung auf Eis, blist das Nitro-benzol mit Wasserdampf
ab, filtriert nach dem Erkalten und kocht den Riickstand im Damp}-
strome mit 1-proz. Kalilauge aus. Das als braunes Krystallpulver zu-
riickbleibende 1.5-Dibenzoyl-naphthalin erhalt man aus verd. Essigsiure
bei Zuhilfenahme von Tierkohle in farblosen Krystallen in einer Aus-
beute von 16 g, d. i. 75 9/, der Theorie. Der Schmelzpunkt des wieder-
bolt aus Eisessig umkrystallisierten Ketons liegt bei 185—~186° (unkorr.).

0.1606 g Sbst.: 0.5010 g CO;, 0.0672 g H,0.
Cas B,605 (386.13). Ber. C 85.68, H 4.80.
Gef. » 85,59, » 4.68.

Das reine Keton lost sich in der Kilte leicht in Chloroform und
Pyridin, weniger in Aceton, Schwefelkohlenstoif, Benzol, schwer in Al-
kohol und Eisessig. Die Losung in konz. Schwefelsiure ist gelb.

Die Versuche, das Keton mittels Aluminiumehlorids zu einem Benzan-
thron-Derivat zu verbacken, waren erfolglos. Es wurde aus den Mischungen
verschiedenster Zusammensetzang, selbst beim Erhitzen bis 250°, unveriindert
zuriickgewonnen. Auch schmelzendes alkoholisches Kali war ohne Einwirkung.

1) G. 26, I 91 [1896].
7 B. 9, 604 [1876). Vergl. auch Darmstidter und Wichelhaus,
B. 2, 358 [1869]; A. 152, 307 [1869].



