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323. Edward de Barry  Barnett  und R a y m o n d  A. Lowry:  
Notiz iiber 2.3-B0n~anthrOn und 2.3-Benzanthranylacetat. 

[Aus d. Sir John Cass Technical Institute, London.; 
(Eingegangen am 13.  September 1932.) 

Fieserl) hat angegeben, da13 2.3-Renzanthron (Naphthacenan- 
t h r o n) nach der Pyridin-Acetmhydrid-Methode nicht in das entsprechende 
Anthranylacetat umgewandelt werden kann. Nach den in unseren Labora- 
torien gewonnenen Versuchs-Ergebnissen mit anderen Bz-substituierten An- 
thronen erschien d ies  Angabe recht unwahrscheinlich, und wir haben dem- 
entsprechend auch feststellen konnen, da13, wie zu erwarten, das Anthron 
sich leicht acetylieren M3t und ein gut krystallisierendes Acetat liefert. Das 
angewandte 2 .3-Benzanthron wurde sowohl aus Tetralin nach der Methode 
von Fieser,  wie auch bequemer durch Kondensieren von Naphthalin-di- 
carbonsaure-(~.3)-anhydrid mit Renzol, Reduktion der entstandenen 3-Benzoyl- 
naphthoesaure- (2) ZU 3-Benzyl-naphthoesaure-(z) und nachfolgende De- 
hydratation mit Zinkchlorid hergestellt. 

Berchrcibun~ d u  Vcrsuche. 
3-Benzoyl-naphthoesaure-(~)~): 7 g fein gepulvertes Aluminium- 

c h 1 or i d wurden zu 5 g Naphtha li n - di c a r b o n s a u r e - (2.3) - an  h y d r i d 
und 80 ccm Benzol gefiigt. Die bei gewohnlicher Temperatur einsetzende, 
lebhafte Reaktion wurde nach 1/2 Stde. durch einige Minuten langes gelindes 
Erwarmen auf dem Wasserbade zu Ende gefiihrt. Das in der ublichen Weise 
aufgearbeitete Produkt schmolz nach dem Umlosen aus Toluol bei 2100, 

wie Waldmann und Mathiowitz angeben. 
3-Benzyl-naphthoesaure-(~): 4 gder obigenSaure, I j  g Zinkstaub, 

75 ccm Ammoniak (d = 0.880), 75 ccm Wasser, 25 ccm NaOH (33-proz.) 
und etwas Kupfersulfat-Liisung wurden auf dem Wasserbade erhitzt, 
bis der erhaltene Niederschlag beim Ansauern einer filtrierten Probe in Na- 
triumcarbonat vollstiindig loslich war (nach 16 Stdn.). Das Produkt wurde 
in der ublichen Weise aufgearbeitet und nach dem Ausfallen aus seiner fil- 
trierten Natriumcarbonat-Gsung aus Toluol umgelost. Die farblosen Kry- 
stalle schmolzen bei 204~. 

0.1507 g Sbst.: 0.4555 g CO,. 0.0757 g H,O. 
C,,H,,O,. Ber. C 82.4, H 5.34. Gef. C 82.4. H 5.58. 

l) Journ. Amer. chem. SOC. 63, 2329 [1931]. 
z) vergl. Waldmann u. Mathiowitz ,  B. 61. 1713 [1931]. 

Rerichte d.  D. Chem. Gesellschaft. Jahrg. LXV. 108 



2.3-Benzanthranylacetat: Die Versuche, aus der obigen Benzyl- 
n a p  h thoes au re durch Schwefelsaure Wasser abzuspalten, waren erfolglos, 
doch wurde das Anthron glatt erhalten, als 3.5 g der Satire, mit Ij g Zink- 
chlorid innig vmmischt, 20 Min. auf 1750 erhitzt wurden. Das entstandene 
Anthron schmolz nach dem Umlosen aus eineni Gemisch von Aceton und 
Alkohol bei 184~; Fieser (1. c.) gibt den Schmp. des ganz reinen Anthrons 
mit ,,etwa 196~" an. Es wurde acetyl ier t  durch I-stdg. Erhitzen auf dem 
Wasserbade mit Pyridin und Acetanhydrid. Das entstandene Acetat  war 
nach dern Umlosen aus Eisessig und aus Toluol orangegelb und schmolz bei 
213~. Mit kaltem alkohol. Alkali gab es nicht sofort, sondern erst beim Er- 
warmen eine purpurrote Farbung. 

0.1503 g Sbst.: 0.4621 g CO,, 0.0699 g H,O. 

Uasselbe Produkt (Schmp. und Misch-Schmp.) wurde erhalten, als eine Probe des 
nach Fieser hergestellten Anthrons acetyliert wurde. 

Te t I a h yd r o - 2.3 -be n z an t hr  o n un d T e t r ah  y dr  o - 2.3 -be n z a n t  hr  a- 
nylacetat:  Das Tetrahydro-2.3-benzanthron ist von J. v. Brauo und 
Fiesera) durch Reduktion des Chinons4), sowohl katalytisch, als auch mit 
Zink und Salzsaure hergestellt worden. Die Reduktion wird indessen am 
bequemsten nach der ublichen Methode mittels konz. Schwefelsiiure und 
Aluminium-Pulver ausgefiihrt. Die Acetylierung durch Pyridin und Acet- 
anhydrid erfolgte schnell auf dem Wasserbade; das entstandene Acetat 
wurde durch Umlosen aus Cyclohexan gereinigt. Es bildete blal3gelbe Kry- 
stalle, die bei 1750 schmolzen. 

0.1507 g Sbst.: 0.4567 g CO,, 0.0852 g H,O. 

Die Autoren sprechen den Imperial  Chemical Industr ies  Ltd. ihren 
D,mk aus fiir die Ulberlassung von Naphthalin-dicarbonsaue-(2.3) und fiir 
eine finanzielle Unterstiitzung, durch die auch andere Kosten gedeckt werden 
konnten. 

CloH,,O,. Ber. C 83.9, H 4.90. Gef. C 83.9, H 5.17. 

C,,H,,O,. Ber. C 82.8. H 6.21. Gef. C 82.7, H 6.28. 

3) -4. 469, 300 j1928j. 
4) Die Herstellung von Tetrahydro-naphthoyl-benzoesaure erfolgte durch 

Iangsames Zufiigen von 80 g AlCl, zu 40 g Phthalsaure-anhydrid und 40 g Tetralin 
in 130 ccm Tetrachlordthan. Die Keaktion trat schon h i  gewohnlicher Temperatur 
ein und war in rtwa 3 Stdn. beendet. Die Ausbeute betragt 97%; das Verfahren ist 
vie1 bequcmer als die von Schroeter, B. 54, 248 [1921]. oder Fieser,  loc.cit., be- 
schriebenen Methoden. 




