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Untersuchungen tiber Perylen und seine Derivate
(XXV. Mitteilung)

Von
Alois Zinke und Walter Hirsch

Aus dem Pharmazeutisch-chemischen Laboratorium der Universitiat Graz.

(Vorgelegt in der Sitzung am 7. Mirz 1929)

Durch Einwirkung von konzentrierter Schwefelsiure auf
8,49, 10-Tetranitro (I), 3,10-Dinitroperylen (II) und 38, 9-Di-
chlor-4, 10-dinitroperylen (III) entsteht ein Perylendichinon (V) ?,
fitr das nachgewiesen wurde, daB die Karbonyle die Stellen
3,4—9,10 innehaben. Durch die Feststellung der Struktur dieser
Verbindung war die Moglichkeit gegeben, auch die Frage nach
der Stellung der Chloratome in dem frither beschriebenen Tetra-
chlorperylen 2 zu entscheiden.

Bei der Behandlung des Tetrachlorperylens mit konzen-
trierter Schwefelsdure bei 150—160° entsteht unter Abspaltung von
Chlorwasserstoff und Schwefeldioxyd itber violett und blau eine
rotgefirbte Losung. Das durch Fillung mit Wasser isolierte Re-
aktionsprodukt kristallisiert aus Nitrobenzol in rotbraunen
Nadeln, die alle Eigenschaften des oben erwidhnten Perylen-
dichinons aufweisen. Auch die Analyse ergab auf die Formel
C,,H,0, stimmende Werte. Der Ubergang des Tetrachlorperylens
(IV) in Perylendichinon beweist, daB die Chloratome die Stellen
3,49, 10- einnehmen. Das Perylendichinon ist demnach auf fol-
genden Wegen erhiltlich:

Reaktionsschemata siehe nichste Seite.

Wir haben dann die Versuche auch auf andere Perylen-
derivate ausgedehnt und Hexachlorperylen ?, 3,9-Diacetyl-* und
3, 9-Dibenzoyl-4, 10-dichlorperylen® der Einwirkung von heiBer
konzentrierter Schwefelsiure unterworfen. Hexachlorperylen 1ost
sich in Schwefelsiure zunichst mit blauer Farbe, die beim Er-
hitzen auf 140—150° iiber violett rot wird. Das mit Wasser ge-
tillte Reaktionsprodukt ist leicht verkiipbar, konnte aber nicht
zur Kristallisation gebracht werden, weshalb wir es nicht niher
untersuchten,

Uberraschende Ergebnisse brachten die Versuche mit
3,9-Diacetyl-4, 10-dichlorperylen (VI) und 3,9-Dibenzoyl-4, 10-di-

'A.Zinke, W. Hirseh und E. Brozek, XIX. Mitteilung (1929).

2A.Zinke, A.Pongratz und K. Funke, Ber. D. ch. G. 58, 1925, S. 332.

3A.Zinke, A. Pongratz und K. Funke, Ber.D. ch. G. 58, 1925, S. 332.

41 A.Pongratz Monatsh. Chem. 48, 1927, S. 590, bzw. Sitzb.. Ak. Wiss. Wien
(ITL) 136, 1927, S. 590.

A.Zinke, A.Pongratz und K. Funke, Ber. D. ch. G. 58, 1925, S 33L.
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chlorperylen. Wir haben die Versuche in der Absicht unternom-
men, die bisher noch nicht bekannten 3,9-Diacylderivate des
4,10-Perylenchinons darzustellen., Die Versuche haben folgendes
ergeben:
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Eine Losung von 3,9-Diacetyl-4,10-dichlorperylen in kon-
zentrierter Schwefelsiure #ndert ihre Farbe beim Erhitzen auf
120—125° von rotviolett iiber blanu mnach weinrot, in diinner
Schicht blaugrau, mit intensiver dunkelroter Fluoreszenz. Ober
80° entwickelt sich reichlich Chlorwasserstoff und Schwefeldioxyd.
Das Reaktionsprodukt ist ein mikrokristallines, violettes Pulver,
das sehr leicht mit hellroter Farbe und intensiv gelbgrimer
Fluoreszenz verkiipbar ist. In siedendem Nitrobenzol 10st sich die
Substanz mit violettroter Farbe und man erhilt nach mehr-
maligem Umkristallisieren aus diesem Losungsmittel feine, oft zu
Biischeln vereinigte Nadeln. Den Analysen nach hat diese Ver-
bindung eine Zusammensetzung von C, H,,0,, entspricht dem-
nach einem Perylenchinon.

Die Acetylgruppen wurden offenbar abgespalten und durch
Wasserstoff ersetzt. Um dies zu erweisen, destillierten wir einen
Teil des schwefelsauren Filtrates ab. Das Destillat wurde mit
n/4-Natronlauge neutralisiert und eingedampft. Im Riickstand
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JieB sich die Essigsdure leicht mit den bekannten Reaktionen
(Geruchsprobe, Ester-, Bisenchlorid- und Kakodylprobe) nach-
weiserl.

Da das Chinon halogenfrei ist, muf} bei der Einwirkung von
Qehwefelsiure folgende Umsetzung stattgefunden haben, wobei
allerdings iiber den Verlauf und die zeitliche Ifolge der einzelnen
Stufen keine bestimmte Aussage gemacht werden kann, da wir
keine Zwischenprodukte fassen konnten.
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Der auf diesem Wege -isolierte Korper millte demnach
identisch sein mit dem von Zinke, Springer und Schmid?®
aus 3,9-Dihalogenperylenen mit heiler konzentrierter Schwefel-
siure erhaltenen 3,9-Perylenchinon. Die genannten Autoren
konnten diese Verbindung aber nicht in reinem Zustande fassen
und wiesen auf Grund der damaligen Analysen auf die Moglich-
keit hin, daB das Chinon als Molekiilverbindung (C,,H,,0,),. H.O
vorliege. Ein Vergleich der Praparate ergab, da das frither be-
schriebene 3, 9-Perylenchinon jedenfalls durch eine konstante Bei-
mengung von Perylendichinon verunreinigt ist, was die Ana-
lysenwerte erheblich herabdriickt und so den Wassergehalt vor-
tduscht. Durch diese Beimengung sind auch kleine Unterschiede
in den Eigenschaften festzustellen. Vor allem sind die Losungs-
farben des neuen Priparates wesentlich reiner. Die Gegenwart
des Perylendichinons in den fritheren Praparaten erklirt sich
durch die oxydierenden Eigenschaften der Schwefelsiure, die das
bei der Behandlung der Dihalogenperylene unter Abspaltung der
Halogenatome entstehende Chinon weiter oxydierte. Dafl dies zu-
trifft, beweisen die von uns ausgefiihrten Versuche mit dem nun
dargestellten reinen 3, 9-Perylenchinon (VII). Wie wir festgestellt
haben, wird diese Verbindung durch weitere Behandlung mit
konzentrierter Schwefelsiure bei 180° zum Teil oxydiert.

Durch diese Untersuchung ist demnach zum ersten Male das
reine 3, 9-Perylenchinon (VII) dargestellt. Zur Charakterisierung
der neuen Verbindung haben wir auch das Benzoat und das

A.Zinke, R. Springer und A. Schmid, Ber. D. ch. G. 58, 1925, S. 2389.
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p-Brombenzoat des 3, 9-Perylenhydrochinons bereitet. Diese Ver-
bindungen unterscheiden sich in ihren Eigenschaften kaum von
den frither aus unreinem 3,9-Perylenchinon gewonnenen Pripa-
raten ",

Die auffallende Erscheinung der Abspaltung der Acylgruppen
im Diacetyldichlorperylen durch konzentrierte Schwefelsiure ist
wohl auf die besondere Reaktionsfihigkeit der peri-Substituenten
im Perylen zuriickzufiihren. Offenbar findet durch die Hiufung
negativer Substituenten an den peri-Stellen eine Lockerung der
Bindungen statt. DaBl gerade die Behandlung des 3, 9-Diacetyl-4,
10-dichlorperylens mit konzentrierter Schwefelsiure zum reinen
3,9-Perylenchinon fiihrt, ist erklirlich durch die verhiltnismiBig
niedrige Temperatur, die zur Ausfiihrung der Reaktion nétig ist.

Cl1 CO.CeHs
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Das 3, 9-Dibenzoyl-4, 10-dichlorperylen (VIII) wverhilt. sich
dhnlich. Auch hier werden bei der Behandlung mit konzentrierter
Schwefelsdure nicht nur die Halogenatome abgespalten, sondern
auch die Benzoylreste, denn wir konnten aus der Reaktions-
fliissigkeit Benzoesiure isolieren. Das Reaktionsprodukt ist aber
kein reines 3, 9-Perylenchinon; es gleicht in seinen Eigenschaften
und seiner Zusammensetzung der friither als Wassermolekiilver-
bindung beschriebenen Substanz® Jedenfalls findet auch hier eine
teilweise Weiteroxydation zum Perylendichinon (V) statt, welche
Beimengung man auch durch hiufiges Umkristallisieren nicht ent-
fernen kann. Das aus der Kiipe dargestellte p-Brombenzoat des
Hydrochinons gibt jedoch, nach fiinfmaligem Umkristallisieren,
auf die Formel C,,H,,0,.(CO.CH,.Br), stimmende Werte.

In der Meinung, daB die Entstehung des reinen 3, 9-Perylen-
chinons aus 3, 9-Diacetyl-4, 10-dichlorperylen (VI) auf eine Schutz-
wirkung der abgespaltenen Essigsiure zuriickzufiihren ist, fiihrten
wir auch Versuche mit 3, 9-Dichlorperylen und mit Schwefelsiure,
der etwas Essigsiure zugesetzt worden war, aus. Der Versuch
ergab tatsichlich ein Produkt, das nach mehrmaligemm Um-

7A.Zinke, R.Springer u. A. Schmid, Ber.D.ch.G. 58,1923, S. 2390, 2391.
8A Zinke, R.Springer und A. Schmid, Ber. D. ch. G. 58, 1925, S. 2387.
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kristallisieren weit hohere Kohlenstoffwerte ergibt, als die von
Zinke, Springer und Schmid® beschriebene Verbindung,
demnach nur zum geringeren Teil Perylendichinon enthalten
diirfte.

Da die Bildung des Dichinons aus 3, 9-Dichlorperylen wohl
auf die durch die zu hohe Reaktionstemperatur zu kriftigeé Ein-
wirkung der Schwefelséiure zuriickzufiithren ist, wiederholten wir
die friitheren Versuche’® bei etwas tieferen Temperaturen. Wie
wir feststellen konnten, 148t sich die Weiteroxydation fast ganz
ausschalten, wenn man das Dichlorperylen bei 120° der Kin-
wirkung von konzentrierter Schwefelsiure unterwirft. Unter
Einhaltung dieser Temperatur ist es uns jetzt auch gelungen aus
3, 9-Dichlorperylen ein fast reines 3,9-Perylenchinon zu erhalten.

Schliefllich mo6chten wir noch erwdhnen, daf A. Dadieu
auch durch spektroskopische Untersuchung feststellen konnte, daB
die frither von Zinke, Springer und Sechmid? erhaltenen
Priparate, zum groBten Teil aus 38,9-Perylenchinon bestehen. Die
friither beschriebene Molekiilverbindung * (C,.H,,0,)..H,O ist aus
der Literatur zu streichen.

Versuchsteil.

3,4—9,10-Perylendichinon(V) aus 3,4—9,10 Tetra-
chlorperylen (IV).

(Bearbeitet von Hans Kolmayr.)

04 ¢ 3,9—4,10-Tetrachlorperylen * wurden in der 100fachen
Menge konzentrierter Schwefelsiure gelost und unter Durchleiten
von Kohlendioxyd im Olbade auf 150° erwidrmt. Sobald in der
Vorlage kein Chlorwasserstoff mehr nachweisbar war (25 Stun-
den), wurde die Reaktion beendet. Die urspriinglich rotviolette
Losungsfarbe war am Ende des Versuches granatrot.

Das Reaktionsprodukt wurde mit Wasser ausgeflockt, ge-
waschen und getrocknet. In siedendem Nitrobenzol mit rot-
brauner Farbe schwer loslich; daraus mehrmals wmkristallisiert,
erhiilt man lange, granatrote, federformige Nadeln. Das Produkt
kiipt mit orangeroter bis roter Farbe und braungriiner Fluo-
reszenz.,

4-370 mg Substanz gahen 12-220 g CO,, 1:160 mg H,O0.
Ber. fiir C,,H,0,: C 76-90, H 2:584.
Gef.: C 76:27, H 2:974.

A.Zinke, R.Springer u. A. Schmid, Ber.D.ch. G. 58, 1925, S. 2389, 2390.
1 Ber. D. ch. G. 58, 1925, S. 332.

Sitzungsherichte d. mathem.-naturw. Kl,, Abt. IID, 128. Bd., Heft 3 13



186 Alois Zinke und Walter Hirseh

3,9 Perylenchinon(VII) aus3,9 Dichlor-4,
10-diacetylperylen (VI).

1'5¢ 3,9-Dichlor-4, 10-diacetylperylen ** wurden in 150 ¢m?
konzentrierter Schwefelsiure gelost und im Olbade durch 4 Stun-
den auf 120—125° erwirmt. Hiebei geht die urspriinglich rot-
violette Losungsfarbe iiber blauviolett und tiefblan in ein dunkles
Weinrot itber; in der Durchsicht erscheinen diinne Schichten
blaugrau. Bei 80—90° beginnt eine deutliche Chlorwasserstoffab-
spaltung. Nach 4 Stunden wurde die intensiv dunkelrot fluo-
reszierende Losung mit der 15fachen Wassermenge ausgefillt,
wobel sich das rohe 3, 9-Perylenchinon in violetten Flocken von
mikrokristalliner Struktur abscheidet.

Aus dem schwefelsauren Filtrat wurde die abgespaltene
Essigsiiure abdestilliert, das Destillat mit n/4-Natronlauge neu-
tralisiert und eingedampft. Der Riickstand gab die bekannten
Essigsdurereaktionen (Geruchsprobe, Ester-, Eisenchlorid- und
Kakodylprobe). .

Das Rohprodukt erhilt man durch oftmaliges Umkristalli-
sieren aus siedendem Nitrobenzol, in dem es sich mit rotvioletter
Farbe ziemlich leicht lost, in feinen Nadeln, die oftmals zu
Biischeln oder zu kugeligen Aggregaten vereinigt sind. Der neue
Korper kiipt leicht mit roter Farbe und intensiver dunkelgriiner
Fluoreszenz und zieht auf Baumwolle leicht und ausgiebig mit
hellroter Farbe auf. Nach dem Vergriinen resultieren lila bis
violette Tone.

4-055 mg Substanz gaben 12-650 myg CO,, 1-305 mg H,O0.
4:010 mg ” » 12:505 mg CO,, 1-290 mg H,O.
Ber. fiir G, H,,0,: C 85-08, H 3-574%.
Gef.: C 85-08, H 3:609%.
C 85-05, H 3-60%.

Benzoylierung des 3,9-Perylenchinons (VII) in
der Kiipe.

0-3¢ 3,9-Perylenchinon wurden in 250 cm® 8%iger Natron-
lauge suspendiert und mit 5¢ Kiipensalz auf dem Wasserbad
verkiipt. Nach dem Filtrieren wurde der intensiv gefarbten Kiipe
in kleinen Anteilen unter stindigem Schiitteln 20 cm® Benzoyl-
chlorid zugesetzt. Das Benzoat des 3, 9-Perylenhydrochinons fallt
sofort fast quantitativ in gelbbraunen Flocken aus. Das rohe
Benzoat ist ein ockergelbes Pulver, das aus siedendem Nitro-
benzol, in dem es sich mit rotbrauner Farbe leicht 16st, mehrmals
umkristallisiert wird, wobei man es in goldgelben Nadeln oder
breiteren Spieflen erhilt.

Die Losungsfarbe in konzentrierter Schwefelsiure ist kar-
moisinrot mit dunkelroter Fluoreszenz. Schon nach kurzem Er-

1 A Pongratz, Monatsh. Chem. 48, 1927, 8.590, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien
(IIb) 136, 1927, S. 590.
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wirmen tritt die Verseifung zum 3,9-Perylenchinon ein. Die
reine Verbindung schmilzt bei 312—314° (unkoyr.). Der Misch-
schmelzpunkt mit den seinerzeit dargestellten Praparaten?? lag
Dei 812° (unkorr.).
£-125 mg Substanz gaben 12-540 mg CO,, H,0®.
4-302 g » 13:090 mg CO,, 1-540 mg H,O.

Ber. fiir Gy, H,00,: C 82:90, H 4-1045.

Cel.: C 82-914, H2,

C 82-99, H 4004 .

p-Brombenzoylierung des 3,9-Perylenchinons
(VII) in der Kiipe.

03¢ 8,9-Perylenchinon wurden in 180 cm® 8%iger Natron-
lauge mit 3 ¢ Natriumhydrosulfit verkiipt. Nach dem Filtrieren
warde zur Kiipe in kleinen Anteilen und unter fortgesetztem
Schiitteln eine Losung von 3 ¢ p-Brombenzoylehlorid in 20 ¢sn?® Ather
hinzugefiigt. Das p-Brombenzoat des 8, 9-Perylenhydrochinons fallt
in gelbbraunen mikrokristallinen Flocken aus. Nach sorg-
fiiltimem, mehrmaligem Waschen mit sehr verdiinnter, natrinm-
hydrosulfithaltiger Natronlauge wurde aus siedendem Nitro-
benzol oftmals uwmkristallisiert. Man erhilt so den reinen Korper
in prachtvollen, langen, goldgelben Nadeln. Schmelzpunkt bei 359°
bis 360° (unkorr.). Der Mischschmelzpunkt mit den friiher be-
schriebenen Priparaten ** lag bei 358° (unkorr.).

Die Losungsfarbe in konzentrierter Schwefelsiure ist violett,
schon bei kurzem FErwirmen wird das p-Brombenzoat zum
3,9-Chinon verseift, das beim Awusflocken mit Wasser in den
typischen violetten Nadeln erhalten wird.

4335 ing Substanz gaben 10-050 sz¢ CO,, 1-060 mg H,O.
7+118 mg ,, 4-070 mg AgBr.
Ber. fir C,,H,,0,Br,: C 62-77, H 279, Br 2459%.
Gef.: C 63-23, H 2-73, Br 24-344.

Oxydation des 3,9-Perylenchinons (VII) mit kon-
zentrierter Schwefelsdure.

02 ¢ 3,9-Perylenchinon wurden in 35cm® konzentrierter
Schwefelsdure gelost und im Olbade wihrend 8 Stunden
auf 180° erwidrmt. Die urspriinglich weinrote Losungsfarbe dn-
dert sich gegen granatrot. Mit der 10fachen Wassermenge
wurden braunviolette Flocken ausgefillt, die, mehrmals aus
siedendem Nitrobenzol umkristallisiert, neben den Kristallnadeln
des 3,9-Perylenchinons reichlich solche des 3,4—9, 10-Perylen-
dichinons ergaben.

2 A, Zinke, R. Springer und A. Schmid, Ber. D. ch. G. 58, 1925, S. 2390.
3 H-Bestimmung verungliickt!
4A. Zinke, R. Springer und A. Schmid, Ber. D. ch. G. 58, 1925, S. 2391.

13%
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Auch die Analyse des oxydierten Produktes zeigt den Ge-
halt an Perylendichinon an.

4-205 mg Substanz gaben 12-320 mg CO,, 1:100 mg H,O.
3642 myg 10-690 mg CO,, 1-060 mg H,0.
Ber. fiir C,,H,0,: C 76-90, H 2-609%.
Ber. fir C, H,,0,: C 85-08, H 3:57%.
Gef.: C 79-90, H 2-93%.
C 80-05, H 3-25%.

Einwirkung von konzentrierter Schwefelsdure
auf das 3,9-Dichlor-4,10-dibenzoylperylen (VIII).

2 ¢ 3,9-Dichlor-4, 10-dibenzoylperylen ¥ wurden in 120 cm?
konzentrierter Schwefelsiure gelost und durch 8 Stunden im 0l-
bade auf 120—130° erwiirmt. Die urspriinglich tiefblaue Lisungs-
farbe geht iiber griinlichblau, griin in Dunkelviolettrot itber. Bei
100° beginnt eine reichliche Abspaltung von Chlorwasserstoff und
Schwefeldioxyd. Die dunkelrotviolette Losung, die in diinnen
Schichten in der Durchsicht griinlichblau gefirbt erscheint, wurde
mit der 15fachen Wassermenge gefillt. Es scheiden sich reichlich
mikrokristalline violette Nadeln ab. Nach dem Waschen, Ab-
saugen und Trocknen erhilt man violettschwarze Krusten mit
Metallglanz, welche in siedendem Nitrobenzol mit rotvioletter
Farbe loslich sind. Aus diesem Losungsmittel mehrmals um-
kristallisiert, erhilt man violettschwarze Nadeln mit Metallglanz.

Aus dem schwefelsauren Filtrat wurde die abgespaltene
Benzoesiure mit Ather ausgeschiittelt und durch die bekannten
Reaktionen sowie den Schmelzpunkt und Mischschmelzpunkt
identifiziert.

4-150 mg Substanz gaben 12:510 mg CO,, 1-210 mg H,O.
3-850 mg 11-600 mg CO,, 1120 mg H,O.

Ber. fiir C,gH,0,: C 76-90, H 2:60%.

Ber. fiir C,,H,,0,: C 8508, H 3-574.

Gef.: C 82-21, H 3-264.

C 82-17, H 3-25%.

p-Brombenzoylierung des Reaktionsproduktes
aus 38,9-Dichlor-4,10-dibenzoylperylen (VIII) in
der Kiipe.

045 g Reaktionsprodukt, erhalten durch Einwirkung von kon-
zentrierter Schwefelsdure auf 3, 9-Dichlor-4,10-dibenzoylperylen,
wurden in der friiher beschriebenen Weise mit 3-5¢ p-Brom-
benzoylchlorid, gelost in 25c¢m® Ather, in der Kiipe behandelt.
Das p-Brombenzoat des Hydrochinons fillt fast quantitativ in
gelbbbraunen Flocken aus.

# Ber. D. ch. G. 58, 1923, S. 331.
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Nach sorgfiltigem Waschen wurde der erhaltene ockergelbe
Korper ans siedendem Nitrobenzol, in dem er mit goldbrauner
Tarbe leicht 16slich ist, mehrmals umkristallisiert. Man erhilt
ihn auf diese Weise in feinen goldgelben Nidelchen, welche Gold-
glanz aufweisen. In konzentrierter Schwefelsiure 16st er sich in
der Kilte rosa, beim kurzen Erwidrmen mit kirschroter Farbe
und ebensolcher Fluoreszenz.

Die Analyse ergab Werte, die mit den fiir das p-Brom-
penzoat des 3,9-Perylenhydrochinons berechneten, gut iiberein-
stimmen,

4-010 mg Substanz gaben 9-190 mg CO,, 0-920 mg H,O0.

4-005 mg 9:190 mg CO,, 0-911 mg H,O.
4986 myg 2-925 mg AgBr.
(-202 mg » 3645 mg AgBr.

Ber. fir C,oH,,0, (CO.C,H,.Br), C 6277, H 2-79, Br 2459 4.
tef.: C 62°51, H 2-57, Br 24-85%.
C 62:58, H 2-54, Br 2501 4.

Einwirkung von Schwefelsiure-Essigsdure
auf 3,9-Dichlorperylen.

1¢g 3,9-Dichlorperylen*®* wurde in 90 ¢cm® konzentrierter
Schwefelsiure gelost, 10 cm® Eisessig hinzugefiigt und im Olbade
7 Stunden lang auf 140—150° erwidrmt. Die urspriinglich blau-
violette Losungsfarbe ist bei Beendigung des Versuches in Dunkel-
rot umgeschlagen und zeigt eine deutliche rote Fluoreszenz. Bei
90—100° begann eine merkliche Abspaltung von Chlorwasserstoff
und Schwefeldioxyd.

Mit der 20fachen Wassermenge verdiinnt, fallen braun-
violette Flocken aus, welche in siedendem Nitrobenzol selr leicht
mit roter Farbe in Losung gehen. Daraus mehrmals um-
kristallisiert, erhilt man feine fiedrige und biischelige Nadeln
von violettschwarzer Farbe.

4:140 1ng Substanz gaben 12:740 mg CO,, 1-330 mg H,O.
4-382 myg 13450 mg CO,, 1-260 mg H,O.
4-285 mg 13-170 mg CO,, 1-300 mg H,O.
+-178 mg 12-870 mg CO,, 1-280 mg H,O0.

C 76-90, H 2604 .

X
Ber. fiir C,,H,,0,: C 85-08, H 3-574.
Gef.: C 83-93, H 3-59%.

C 83-71, H 3-229,

C 83-82, H 3-394

C 84-01, H 3434

3,9-Perylenchinon aus 3,9-Dichlorperylen.

0:35¢ reines 3, 9-Dichlorperylen wurden in 85 cm® kon-
zentrierter Schwefelsiure gelost und im Olbade durch 10 Stunden

16 Ber. D. ch. G. 58, 1925, S 331.
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hindurch auf 120° erwiarmt. Nach ungefihr einer halben Stunde
beginnt eine merkliche Chlorwasserstoffabspaltung. Die uxr-
spriingliche Losungsfarbe geht in Tiefrot iiber und zeigt eine rote
Fluoreszenz. In der Durchsicht erscheinen diinne Schichten grau-
blau gefirbt.

Durch Ausflocken mit der 10fachen Wassermenge erhilt
man in guter Ausbeute feine violette Kristalinadeln. In siedendem
Nitrobenzol sind sie leicht mit violettroter Farbe l6slich und
wurden daraus mehrmals umkristallisiert. Schon nach dem ersten
Umkristallisieren ist die Halogenprobe nach Beilstein
negativ.

Der Korper kiipt leicht und vollstindig mif orangeroter
Farbe und intensiver gelbgriiner Fluoreszenz.

4-110 mg Substanz gaben 12:720 mg CO,, 1-120 mg H,O.
4-130 mg ” » 12:770 mg CO,, 1160 mg H,O.
Ber. fiir C,H,,0,: C 8508, H 3°5749.
Gef.: C 8441, H 3054 .
C 84:33, H 3-149.
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