
368. Kurt Brand und Hans Werner Stephan: Zur Kenntnis des 
Diphensuccinden-(I 0) -dions-(9.12) (XVII. Mitteil. iiber Verbindungen 

der Diphensuccinden-Reihe *) . 
[Xus d. Pharn1azev.t.-diem. Iristitut d. T'niversitiit Marburg a. (1. I,. 

(Eingegangen am 20. Woveniher 1939.) 

Nach den bisherigen Versuchen ist das noch nicht bekannte 1) i p hen  - 
succinden-(lO)-dion-(9.12) (I) nicht oder nur unter ganz bcstimmten, 
noch nicht erkannten Bedingungen bestandig. Waihrend die Herstellung des 
Bis-(4-dimethylamino-anils), des Dioxims tind des Bis-(4-nitro-phen)-lhydra- 
zons) des Diphensuccinden-(lO)-dions-(9.12) gelang,*) konnte letzteres noch 
nicht erhalten werden. An seiner Stelle entstand - und zu-ar auch bei Reak- 
tionen, die erfahrungsgemal,? zu dein gesuchten cyciischen Diketon hatten 
fuhren sollen ~ neben Kohlenmonoxyd eine leuchtend rote, prachtvoll 
krystallisierende Verbindung C3,H1,0, (111) voin Schtnp. 284O, und zwar wohl 
in1 Sinne der folgenden Formelnl) : 

CO - -  C---CH 
/ / --f CO- C31H1603 

CsH, - C -CO 
I. 

Uber die chemische Struktur der roten Verbindung C,,H,,O, konnten 
zunachst noch keine bestimmten Angaben gemacht werden. Es wurde nur 
gesagtl), daQ deren Entstehungsweise vielleicht in Parallele zu der von W. 
Di l they ,  W. Schonimer und 0. Trosken2)  beobachteten Bildung von 
Tetraphenyl-dihydrophthalsaureanhydrid a m  Endo-carbonyl-tetraphenyl-di- 
hydrophthalsaureanhydrid gestellt werden kann, welches nach der D iels - 
A1 d e r schen,) - Synthese aus Tetraphenyl-cyclopentadienon und Maleinsaure- 
anhydrid entsteht. In Anlehnung an diese Reaktion kann die Bildung der 
roten Irerbindung C3,Hl,0, folgendermaBen formuliert M erden : 

0 
11). 

1 1  
0 

11. 

I 
0 

11 I 

*) S V I .  Mitteil.: K.  B r a n d  u. H. IT'. Stephan ,  A. 542, 29 usw. j1939;. 
l) K. B r a n d ,  W. Gabel  u. H. O t t  (gemeinsam mit K. 0. Miiller 11. R. F l e i s c h -  

z, B. 66, 1627 !1933]. 
h a u e r ) ,  B. 69, 2504 usw. r1936j. 

3, A. 460, 98 j192SI. 
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Das eine (Ia) der beiden an der Bildung der I'erbindung C,,M,,O, be- 
teiligten Molekiile von Diphensuccinden-(lO)-dion-(9.12) wiirde hierbei die 
Rolle des von W. n i l t h e y  und Mitarbeitern angewandten Tetrapheiiyl- 
cyclopentadienons und das andere (Ib) die Rolle des Maleinsaureanhydrids 
ubernehmen. 

Um einen Einblick in die cheinische Struktur der Verbindung Ca1H1603 
zu gewinnen, wurde sie zunachst niit Eisessig-Chromsaure behaiidelt . Die 
Oxydation verlief zwar ganz glatt, aber sie fiihrte zu Verbindungen, deren 
chemische Natur selbst erst noch ermittelt werden mu13. Diese erlauben daher 
bislang keinen RiickschluB auf die Struktur der Verbindung C3,H1603 4, und 
bediirfen noch einer weiteren Untersuchung. 

Ein wesentlich giinstigeres Ergebnis hatte die Aufspaltung der Ver- 
bindung C,,H,,O, mit alkohol. Kalilauge. Sie fiihrte tinter andereni zu einer 
gelben, bei 343-344O schrnelzenden Dicarbonsaure, welche zu dein von 
W. S chlen k und E. B ergmann5) beschriebenen 1.2.3-Triphenyl-naphthalin 
(XII) abgebaut werden konnte. 

Nimmt man fur die statt des gesuchten Diphensuccinden-( 10) -dions- 
(9.12) (I) erhaltene Verbindung C,,Hl,O, die Strukturformel I11 an, so kann 
nian sich iiber die Bildung der gelben Dicarbonsaure vom Schmp. 343--344O 
und deren Abbau zum 1.2.3-Triphenyl-naphthalin (XII) folgende Vorstellung 
machen. 

Die bei der Spaltung der roten Verbindung C,,H,,O, mit alkohol. Kalilauge 
erhaltene, aus Chloroform-Benzol in gelben Tafelchen oder Nadelchen krystal- 
lisierende Verbindung vom Schmp. 343--3440 ergab bei der Verbrennung 
auf die Formeln C,,H1805 oder C,,H,oO, stinimende Werte. Sie wurde von 
waBr. Soda-, Alkali- und fkmmoniaklosung leicht und vollstandig aufge- 
nommen und fie1 beiin Ubersattigen dieser Losungen mit Salzsaure unverandert 
wieder aus. Beim Behandeln mit Methanol und Chlorwasserstoff ging die 
Verbindung in einen in orangegelben Stabchen krystallisierendeii Dimethyl- 
ester der Zusammensetzung C,,H,,O, vom Schrnp. 216O iiber, der bei der 
Zeisel-Bestiminung auf zmei Methoxylgruppen stimniende Werte ergah. 
Wegen der geringen Loslichkeit dieses Esters in Jodwasserstoffsaure uiid wegeri 
seines hohen Schmelzpunktes inul3te die 3fethosylgruppenbestininiung in 
Gegenwart von PhenolG) durchgefiihrt werden. 

In der bei der Spaltung der Verbindung C,,H,,O, niit all<ohol. Kalilauge 
erhaltenen gelben Saure vom Schmp. 343-3440 liegt rnithin eine Dicarbon- 
saure Tor, welche durch Offnen der beidpn fiinfgliedrigen Ringe €3 und C 
(in Formel 111) entstanden s)ein diirfte. Oh rnit dieser Spaltung eine Dehy- 
drierung verbunden ist oder nicht, ob also cler Dicarbonsaure die Pormel 
C,,H1805 oder aber C,,H200, zukommt, kann auf Grund der Analyse allein 
nicht entschieden werden, und es sind daher fur 
Schmp. 343-344O die Strukturfornieln 117-\XI 

die Dicarbonsaure vom 
in Betracht zu ziehen: 

4) Siehe H. Ott, Dissertat. Marburg :I9371 (114); 
Marburg [1939! (D 4). 

5, A. 463, 76 usw. [1928]; s. a. E. Bergniann  u. 0. 
j19311. 

'j) F. U'eisl iut .  Xonatsh. Chem. 33, 1165 [1912]. 

II. W. S t e p l i a n ,  Dissertat. 

Zwecker ,  A. 487, 155 IISW. 
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Q ? 

Y I I I  

Da die Analyse des L)imethylesters der Dicarbonsaure roni Schinp. 343--344n 
besser init der Forniel C,,H,,O, als mit der Formel C33H2205 iibereinstimnit, 
so geben wir fiir die Ihcarhonsaure vom Schmp. 343----344” zur Zeit voi-hehalt- 
lich weiterer Vxitersuchungen der Pormel C,,H,,O, den Vorzug. Welche der 
Strukturfornieln l7-VI1I ihr zukommt, kann noch nicht entschieden werden. 

Neben der gelben 1)jcarbonsaure C31132,,05 entstand bei der Hehandlung 
der Verbindung C,,H,,O, mit alkohol. Kalilauge eine aus Eisessig in orange- 
roten Blattchen krystallisierende L‘erbindung vom Schnip. 312~---313.5 ”, 
deren Analyse auf die Formel C,,H,,O, stirnrnte. Sie war in waiBr. Soda- und 
Alkaliliisung nur unvollkominen loslich und hedarf noch der naheren Uriter- 
suchung . 
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Die gelbe Dicarbonsaure C,,H,,O, (V-VIII) verlor beim Erhitzen in 
Chinolin unter dem EinfluB von Naturkupfer C zw-ei C0,-Gruppen und zwei 
Wasserstoffatome. Es entstand eine aus Essigester-Methanol in seideglanzenden 
orangefarbenen Wadeln krystallisierende Verbindung voni Schmp. 247.5-248.5' 
und der Zusammensetzung C,,H,,O, welche als das bisher noch nicht beschrie- 
bene 5.6-Diphenyl-chryso-fluorenon (IX) erkannt wurde. 

Chrysofluorenon (Chrysoketonj (IX, C6H,==H) wird v o ~ i  schmelzendem 
Kaliumhydrosyd zu der 2-P-Naphthyl-b.c-nzoesaure (X, C,H,=H) und zu der 
2-Phenyl-naphthoesatre-( 1) (XI, C,H,=H) aufgespaltenT). 

Die Analyse der beim Behandeln von 5.6-lliphenyl-chrysofluorenon (IX) 
mit schnielzendem Kaliumhydroxyd erhaltenen farblosen Carbonsatire 
stimmte auf die Formel C,,H,,O,, also auf eine Triphenyl-naphthalincarbon- 
saure. Aber selbst nach mehrnialigem Umkrystallisieren schtiiolz sie nicht 
scharf, sondern zwischen 238-243 O. Wahrscheinlich sind also wie beim 
Chrysofluorenon (IX, C,H,=H) auch bei der Alkalispaltung des 5.6-Di- 
phenyl-chrysofluorenons (IX) die beiden isomeren Triphenyl-naphthalin- 
carbonsauren ( X  und XI) entstanden, deren Trennung bisher noch nicht gelang. 
Die eine dieser isomeren Sauren, die 1.2.3-Triphenyl-naphthalin-carbon- 
saure-(4) (XI) mwrcle bereits von W. Schlenk und E. Rergmanns)  beschrieben 
und sol1 bei 258O schmelzen. 

Beim Erliitzen des Gemisches der beiden isomeren Triphenylnaphthalin- 
carbonsauren in Chinolin mit Naturkupfer C wurde ein Kohlenwasserstoff 
von der Zusamniensetzung C,8H,, und dem Schmp. 152-153.5 O erhalten. 
Der Kohlenwasserstoff erwies sich als das bereits von W. Schlenk  und 
E. B erg  In a n  n 5 ,  aus Tolan iiber dessen I,ithiumadditionsverbindung dar- 
gestellte 1. '2.3-Triphenyl-naphthalin (XI1 j . 

IS. C,H, X. CoH5 

Ein nach den Angaben von W. Schlenk und E. Bergmannj)  dar- 
gestelltes 1.2.3-Triphenyl-naphthalin schmolz bei 153-154 O ,  das Gemisch 
tlieses Kohlenwasserstoffes mit dem aus der Verbindung C,lH,,O, auf den1 
oben angegebenen Wege erhaltenen Triphenyl-naphthatin bei 152.5-1540. 
Letzteres ist also ebenfalls Triphenyl-naphthalin (XII) . 

?) Siehe B e i l s t e i n ,  Handbuch d. organ Chem (IV. Aufl.), Bd. VII, S. 520 [1925]. 

138 Briichte d. D. Chem Gesellscliaft. Jahrg LXXII. 
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Mithiti niuB die lTerbindung C31131603 das Kohlenstoffskelett des Naphtha- 
lins bzw des Chrj-sofluorenons enthalten Die mitgeteilten T'ersuchsergebnisse 
sind also init der fur die rote Verbindung C,iH1,O, zunachst aufgestelltrn 
Strukturforniel (111) durchaus in Einklang zu bringen und sprechen fiir die 
,luffas\ung, daB die 1-erbindung CS1HIG03 iiii Sinne einer Lliels-A41derschen 
Synthese in der oben angegebenen Weise ails zi? ei 3Iolekulen von zunachst 
gdddeterr: 7)iphensnccincien-(l0)-dion-(o. 12) entstelit. 

Die T'ersuche n d e n  fortge5etzt un;i erganzt. 

Beschreibung der Versuche. 

durch Dehgdrierung TTon Diphensucc indandion-(g .  1 2 )  init Selenig-  
s& u r t a n  h \- dr id  dargestellt. 

S p ti1 t u n g d e r Ye r b i n d u  n g C,, H 16 0 mi t a1 k o h o 1 is c h e r K a l i  1 a u g e. 
10 g feinstgepulverte rote Verbindung C,1H,60, mirden in kleinen Gaben 

in 300 ccni auf deni U7asserbad erwarnite 10-proz. alkohol. Kalilauge ein- 
getragen. Die Fliissigkeit farbte sich alsbald schokoladenbraun, schlieBlich 
hraunschwarz, und nach einige Minuten wahrendem Sieden der Mischung war 
die rote Verbindung nahezu vollkoinmen aufgenommen worden. Die tiefdunkle 
Liisung wurde zur Entfernung etwa noch vorhandener ungeloster Teilchen 
der Verbindung C,,H,,O, durch eine Nutsclie filtriert, das Hare Filtrat mit 
1000 ccm kalteni Wasser verdiinnts) und die nunmehr aufgehellte, orangegelhe 
Fliissigkeit niit 100 ccni konz. Salzsaure versetzt. Die ausgeschiedenen orange- 
gelben Flocken \rurden abgesaugt , mit Wasser griindlich gewaschen und 2-ma1 
mit Sodalosung ausgekocht, wohei ini Durchschnitt hiichstens 2--2.5 g eines 
riitlichen Pulvers (a) ungeliist zuriickblieben. Die von dieseni abgesaugte 
sodaalkalische Losung lieB bei vorsichtigem Bnsauern mit Salzsaure gelbe 
Flocken fallen, die abgesaugt, mit Wasser griindlich gemaschen und auf Ton 
getrocknet wurden (b). Ausb. ini Durchschnitt 8.4 g. 

Zur Reinigung wurden die Flocken (b) niit Benzol iibergossen und langsam 
wenig, aber SO vie1 Methanol zugefiigt, bis alles gelijst war. Rein1 langsamen 
hbdestillieren der 1,asungsniittel schieden sich zunachst wenige rote, schon 
ausgebildete, nicht glanzende Krystallchen ab, deren Menge sich unter heftigem 
StoBen der Fliissigkeit bald vermehrte. Erhalten wurden durchschnittlich 3.5 g 
Das Filtrat von diesen lieferte nach weiterem Einengen in1 Durchschnitt noch 
weitere 1.3 g gelbe Krystallchen (c). Sowohl die roten als auch die gelbeii 
Krystallchen schniolzen bei etwa 320 O ; Jlischschnielzpunkt ebenfalls etwa 320 0 .  

Beide Krpstallisationen wurden in wenig Chloroform gelost und die filtrierte 
1,ijsting mit Benzol versetzt. Each den1 Yerdampfen des Chloroforms mirden 
gelbe Nadeln oder Tafeln voni Schnip. 343---344 O erhalten. 

Die Yerbindung C,,H,,O, wurde nach der friiher gegebenen Yorschrift 

5.313, 4.536 nig Sbst.: 15.413, 13.120 111g CO,, 1.94, 1.60 1ng H,O. 
C,,H,,O,. Her. C 79.12, H 3.86. 
C3,1I2,,O~. Rer. ,. 78.79, ) )  4.27. 

Gei. ,, 79.13, 78.88, ,, 4.09, 3.95. 
Die Dicarbonsaure  (IY-17111) loste sich leicht inXthano1, Methano!, 

Eisessig, Aceton, Essigester untl Chloroform, schwerer in kaltem Benzol und 

*) Aus konz. LOsulig iallt das Keaktionsprodukt auf Zusatz r o n  Salzsaure nicht in 
flockiger, sondern in znsammengel~allter, scllrnieriger Form aus. 
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'Itoluol. I7on Fatronlauge, Sodaliisung und Aiiinioniakfliissigkeit wurde sie 
leicht mit orangeroter Farbe aufgenomnien und fiel ails diesen Losungen auf 
Zusatz yon Xineralsiitiren unveriindert wieder aus. 

Die Xtitterlauge cler Krystallisation (c) lieferte beim vollstandigen 
1-erdampfen des I,osungsmittels ein in den iiblichen organischen Liisimgs- 
mittelri leicht losliches, sprdes  Rarz, das von Bisessig vollstiindig nnd mit 
roter Farbe aufgcnommen mirde. Diese 1,osung setzte nach langerem Stehen- 
lassen orangerote und gelbe Krystallchen ab, die nach hiiufigem Umkrystalli- 
sieren aus Chloroform-Benzol gelbe Nadelchen der eben beschriebenen Dicarbon- 
satire rom Schmp. 343-344O gaben. 

Der ron kocheiider Sodalosung nicht geliiste hi te i l  (a) wurde nach niehr- 
nialigem Umkrystallisieren aus Eisessig in orangeroten, aderlich an Azohenzol 
erinnernden Blattchen vom Schmp. 312-313.5 O erhalten. 

5.301, 5.040 mg Shst.: 15.88.5, 1.5.045 mg CO,, 1.92, 1.81 mg H,O. 
C,,H,,O,. Ber. C 81.91, H 3.99. Gef. C 81.73, 81.41, H 4.05, 4.02 

Die xTerbindung ging bei kurzer Einwirkung von alkohol. Kalilauge 
1-ollkonimen in Losung und fiel beim sofort anschliel3enden Ansauern der 
1,osung mit Salzsaure unveraiidert wieder aus. Bei 15 Illin. langem Erwarmen 
der 1,iisung der Verbindung in alkohol. Kalilauge wurde sie dagegen in eine in 
Sodalosung losliche Verbindung iibergefiihrt. Die Untersuchung der 1-erbin- 
dung C31H1804 vom Schmp. 31 2-31.3.5 O und ihrer Umwandlungsprodukte 
ist noch nicht abgeschlossen. 

U i me t h y le s t e r C,,H 0 der  D icar  b o n  s a ur  e C,,H 2o 0 
vom Schmp.  343-344O. 

In die auf deln Wasserbade siedende Losung von 1 g der D i c a r b o n s a is r e  
C,lH,005 in 70 ccm Ne thano l  wurde getrockneter Chlorwasserstoff 
111, Stdn. eingeleitet . Das heifle Filtrat schied beim Erkalteii kleine orange- 
gelbe Krystalle ah, deren Menge durch weiteres Einengen der Fliissigkeit 
verniehrt werden konnte. Nach haufigem Umkrystallisieren aus siedendem 
Methanol wurden orangegelbe Stabchen vom Schmp. 216 O erhalten, die sich 
nicht in wal3r. Soda- und Alkalilosung losten. 

4.904, 5.091 mg Shst.: 14.180, 14.735 mg CO,. 1.99, 2.05 mg H,O. 
C,,H,,O,. Ber. C 78.98, H 4.56. 
C,,H,,O,. Ber. ,, 79.49, ,, 4.45. 
C,,H,,O,. Ber. ,, 79.17, ,, 4.84. 

Gei. ,, 78.86, 78.94, ,, 4.54, 4.51. 

Die Yerbrennung gibt keinen Aufschlul3 iiber die Zahl der in dem Ester 
enthaltenen Methoxylgruppen. Da der Ester einen iiber dem Siedepunkt der 
konz. Jodwasserstoffsaure liegenden Schmelzpunkt (216 O )  besitzt und sich in 
Ietzterer nur sehr schwer lost, vvurde er bei der nlethoxylgruppenbestini~ung 
nach Zeis el nur unvollkoninien angegriffen. Das Zersetzungskolbchen enthielt 
daher nach der Analyse ein Gemisch der bei 343-344 schmelzenden Saure und 
des unzersetzten, bei 216 O schmelzenden Esters, dem die Saisre niit Sodalosung 
entzogen werden konnte. 

Deshalb wurde die Methoxylbestimmung in GegenTTart von Phenol nach 
den Sngaben von F. Weishut6)  vorgenommen. Die Substanz wurde in 3.0 g 

138* 
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geschmolzenem Phenol geliist und mit 15 ccm Jodwasserstoffsaure (d 3.7) 
erhitzt. 

Ohne Phenol: 0.159 g Sbst.: 0.0366 g AgJ. Mit Phenol: 0.1518 g Sbst.: 0.1284 g AgJ. 
C,,€I,,O,. Ber. OCH, 6.4. 
C33H,405. Bcr. ,, 12.4. 

Gef. ,, 1.4 (ohlie Phenol). Gef. OCH, 11.2 (init Phenol). 

5.6 -Dip  hen y l -  c h r  ys  o f lu  or en o n (IX.) . 
Die Losung von 200 nig der Dicarbonsaure  C,,H,,O, voin Schrnp. 343 

bis 344O in 15 ccm Chinolin wurde mit 1 g Natu rkupfe r  C versetzt und 
2 Stdn. am RiickfluLlkiihler gekocht. Die allmahlich griiiilichbraun ge- 
wordene Fliissigkeit wurde abgekiihlt, mit Ather versetzt und ~ 7 0 1 1 1  Kupfer 
durch Filtration in einen Scheidetrichter befreit. Nach dem ubersattigen 
mit 25-proz. Salzsaure wmde das Filtrat so lange mit Ather ausgeschiittelt, 
his dieser farblos blieb. Die vereinigten atherausziige wurden nacheinander 
mit Wasser, Sodalosung urid Wasscr gewaschen, dann mit gegliihteiii Natrium- 
sulfat getrocknet und voni ather durch Destillation befreit. 13s hinterblieb 
ein orangeroter krystalliner RBckstand. 

Dieser wurde zur Keinigung in ganz n-enig Essigester aufgznommen, 
in dem er sich leicht liiste. Die filtrierte Losung schied auf Zusatz von Methanol 
das 5.6-Diphenyl-chrysofluorenon in feinen, seideglanzenden, orangefarhenen 
Nadeln ab, die nach einigen Minuten abgesaugt und mit kaltein Methanol 
nachgewaschen wurden. Sie schiiiolzen nach niehrmaligeni Umkrystallisiereii 
aus Essigester unter Zusatz von Methanol scharf bei 247.5- 248.5O. ;lush. 
bis 92% der Theorie. 

5.302, 4.393 ing Sbst,: 17.710, 14.665 mg CO,, 2.28, 1.90 ing H,O. 
C,,H,,O. Rer. C 91.07, 1% 4.75. Gef. C 91.13, 91.04. H 4.81. 4.84. 

A 1 k a 1 is c h m e 1 z e d e s 5.6 - 11 i p h e n y 1 - c h r y s o f 1 u o re no n s (I X.) . 
I n  die in einein kleinen Nickeltiegel ini Rletallbade auf 320-330O erhitzte 

Schmelze von 20 g Kaliumhydroxyd und 2 ccm Wasser wurden Linter dauern- 
den1 Umruliren nach und nach in kleinen Gahen 300 iiig Diphenyl-chryso-  
f 1 u o r e n o n eingetragen, wobei vor jedem neuen Zusatz gewartet w i d e ,  bis 
die vorher zugefiigte Menge aufgenomnien worden war. Nach etwa 30 Min. war 
die Reaktion beendet. Auf der Schinelze schw-amm in geringer Menge sin 01, 
das beiin Abkiihlen zu einem spriiden. Harz erstarrte, aber beim Behandeln der 
Schmelze mit heiUem Wasser ebenfalls in Losung ging. Die heilk Liisurig der 
Schmelze wurde filtriert und noch heiB niit konz. Salzsaure iibersattigt. Die in 
grauweiflen Flocken abgeschiedene Saure wurde nach einiger Zeit abgesaugt 
und niit Wasser griindlich gewaschen. Sie wog nach dem Trocknen 300 mg, 
sah braunlichgrau atis und loste sich ohne Riickstand in heiBer Sodalosung. 
Die Losung der Saure in athano1 wurde einige Zeit aiii RiickfluiSkiihler niit 
Sorboid I1 gekocht, und das he&, farblose Filtrat mit heiI3eni Wasser bis zur 
milchigen Trubung versetzt. Nach einmaligein Aufkochen der Mischung 
schieden sich farblose, glanzende Blattchen ah, die unter den1 Mikroskop 
federartige Struktur zeigten und trotz haiufigem Unikrystallisieren unscharf 
bei 238-243 O schmolzen. Wahrscheinlich lag ein Gemisch der beiden isomeren 
1.2.3-Triphenyl-naphthalincarbonsauren (X u. XI) Tor ( s .  0.). 

4.024 rrig Sbst.: 12.845 riig C 0 2 ,  1.75 rrig H,O. 
C,,H,,O,. Ber. C Sh.%, H 51.04. Gef. C 87.06, H 4.87. 
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1.2.3 - Tr ipheny l -naph t  ha l in  (XII.). 
Die Losung von 250 mg der bei der Alkalischmelze des 5.6-Diphenyl- 

chrysofluorenons erhaltenen Saure in 10 ccm Chinolin wurde nach Zusatz 
von 0.5 g Naturkupfer C 30 Min. unter Riickfld gekocht. Die mit k h e r  ver- 
diinnte Fliissigkeit wurde filtriert, das Filtrat mit Salzsaure iibersattigt und 
3-ma1 ausgeathert . Die vereinigten kherausziige wurden nacheinander mit 
Wasser, Natronlauge, Wasser, Salzsaure und Wasser gewaschen, mit gegliihtem 
Natriumsulfat getrocknet und vom k h e r  befreit. Es  hinterblieben etwa 
250 mg eines dicken, zahfliissigen, braunen Riickstandes, der mit verd. Salz- 
saure iibergossen und der Wasserdampfdestillation unterworfen wurde. Die 
im Kolben zuriickgebliebene gelbliche fcste Masse wurde abgesaugt (nach 
dem Trocknen auf Ton 160 mg) und lieferte nach mehrmaligem Umkrystalli- 
sieren aus khan01 das 1.2.3 - T r i p  hen  yl- n ap h t h a l in  in schneeweioen 
Nadelchen vom Schmp. 152-153.5 O. 

5.410 mg Sbst.: 18 71 mg CO,, 2.82 mg H,O. 

Der Mischschmelzpunkt des so erhaltenen 1.2.3-Triphenyl-naphthalins 
mit einem nach den Angaben von W. Schlenk  und E. Bergmann6) dar- 
gestellten 1 .2.3-Triphenyl-naphthalin lag bei 152.5-154 O. 

C,,H,,. Ber. C 94.34, H 5.66. Gef. C 94.32, H 5.83. 

369. Kurt Brand und Hans Werner Stephan: Uber das 9.12-Bis- 
( p  -diphenylyl) - diphensuccindadien - (9.1 1) (XVIII. Mitteil. uber Ver- 

bindungen der Diphensuccinden-Reihe) *) . 
[Aus d. Pharmazeut.-chem. Institut d. Universitat Marburg a. d. I,.] 

(Eingegangen am 20. November 1939.) 

9.12-Diphenyl-diphensuccindadien-(9.11) (VI, C,H, . C,H,=C,H,) und 
seine bisher dargestellten, in den Phenylresten substituierten, Abkommlinge 
sehen im festen Zustande braun, ihre Losungen in organischen Fliissigkeiten 
gelbbraun aus. Gleiche Farbtone zeigen auch das feste 9.12-Bis-(Z-naphthyl)- 
diphen-succindadien-(9.11) (VI, C,H, . C,H,=C,,H,) und dessen I,osungenl). 
Um den Einf ld  des Diphenylrestes in 9.12Stellung auf die Farbe der 9.12- 
Diaryl-diphensuccindadiene-(9.11) kennenzulernen, wurde das 9.12-Bis- 
(p-diphenyly1)-diphensuccindadien-(9.11) (VI) dargestellt, iiber das in dieser 
Mitteilung berichtet werden soll. 

Aus dem nach den Angaben von G. Fr iebe l  und B. Rassow2) dar- 
gestellten 4-Nitro-diphenyl (I) wurde mit Natri~msulfhydrat~) nach der 
Gleichung : 

4(1)CGH,.CGH,.N0,(4) +- 6NaSH + H,O -+ 3Na,S,O, -I- 4(1)CGH,.C,H,.NII,(4) 
I. 11. 

*) XVII. Mitteil.: K. B r a n d  u. H. U’. S t e p h a n ,  B. 72, 2168 [1939]. 
l) Literatur: s. K. B r a n d ,  B. 45, 3071 [1912]: K. B r a n d  u. H.I,udwig, B. 63, 

809 [1920]; K. I i r a n d u .  F.W. H o f f m a n n ,  B. 53,815 [1920]; K. B r a n d u .  K. l’rebing, 
B. 66, 2545 [1923], u. a. 

,) Journ. prakt. Chem. “4 63, 448 [1901]. 
3, K. B r a n d ,  Journ. prakt. Cheni. [Z] 74, 449 [1906]. 


