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Notiz tiber das Trimerkapto-g-naphthol
Von
Eugen Blumenstock-Halward und Eugen Riesz

Aus dem Laboratorium fiir chemische Technologie der Universitit in Wien.

(Vorgelegt in der Sitzung am 11. Juli 1929)

Ausgehend vom 2-Carbithoxy-oxynaphthalin-3, 6, 8-trisulfo-
chlorid waren am hiesigen Institut bereits verschiedene Derivate
des 2-Oxytrimerkaptonaphthalins, u. zw. vornehmlich carbith-
oxylierte, hergestellt worden®. In vorliegenden Versuchen
wurde nun freies 2-Oxynaphthalintrisulfochlorid reduziert, wo-
bei aber das entsprechende 2-Oxytrimerkaptonaphthalin infolge
seiner leichten Oxydierbarkeit genan so wenig rein gefaBt wer-
den konnte, wie in der zitierten Arbeit, vielmehr analog nur in
Form seines Bleisalzes abgeschieden wurde2 Das 2-Oxytri-
merkaptonaphthalin wurde durch sein Tripikrylderivat charak-
terisiert, dessen Uberfithrung in ein einheitliches Phenoxthin
bisher nicht gelang . Schlielich wurde aus 2-Oxynaphthalin-
trisulfochlorid durch reduzierende Azetylierung das 2-Azetoxy-
tri-(azetylmerkapto)naphthalin erhalten.

Versuchsteil,
mitbearbeitet von Paul G. Bum.

Die azetonische Losung von 5 ¢ rohem 2-Naphthol-3, 6, 8-trisulfo-
chlorid wurde mit 15¢ Zinkstaub und portionenweise mit 10 c¢m® konz.
Salzsdure versetzt und nach dem Nachlassen der anfangs sehr heftigen
Reaktion noch einige Minuten am Wasserbade zur Vertreibung der Haupt-
menge des Azetons erwdrmt, wobei Dunkelfdrbung erfolgte. Das nach mog-
lichst schnellem Filtrieren und AusgieBen in Wasser sich in gelben Flocken
abscheidende Merkaptan wurde ausgeédthert, wobei sich jedoch nach
einiger Zeit neuerlich dtherunlgsliche Oxydationsprodukte abschieden, wes-
halb aus der é#therischen, mit Alkohol versetzten Losung der Ather im
Stickstoffstrom moglichst vertrieben und hierauf durch Versetzen mit Blei-
azetat das orangerote Bleimerkaptid ausgefdllt wurde. Das mit Wasser
mehrmals ausgekochte Produkt gab im Vakuum, itber Chlorkalzium zur
Konstanz gebracht, einen Bleiwert, welcher auf die Formel (CioHs083):Phbs
eines Bleisalzes des 2-Oxytrimerkaptonaphthalins hin-
wies. Der zu niedrig gefundene Bleiwert lieB darauf schliefen, daBl auch
das Bleisalz durch Oxydationsprodukte verunreinigt war, die sich nicht
mehr vollig entfernen liefen.

1E.Blumenstoeck-Halward und E. Jusa, Monatsh. Chem, 50, 1928,
S. 123, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien (ITDb) 137, 1928, S. 599.

2 Monatsh. Chem, 50, 1928, S. 135, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien (II b) 137, 1928, S. 611,

3 Vgl. jedoch J.Pollak und E. Riesz, Monatsh. Chem. 50, 1928, S. 231, bzw.
Sitzb. Ak. Wiss. Wien (IIb) 137, 1928, S. 727.
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0:1563 ¢ Substanz gaben: 0-1270 g PbSO,.
Ber. {. (C, H;08;),Pb,: Pb 56-714%,
Gef: Pb 55:514.

Die nach Vertreiben des Athers verbleibende alkoholische Losung
des Tnmelkaptoﬂnaphthols wurde mit Pikrylchlorid unter Zusatz von
etwas Natriumazetat einige Zeit erwirmt, wobei unter Dunkelfirbung der
Loésung ein gelbes, in Azeton und E1sess1g leicht, in Alkohol unlosliches
Produkt ausfiel, das durch Lésen in Azeton und Ausfillen mit Petroldther
gereinigt wurde. Die beim Erhitzen verpuffende, im Vakuum iiber Chlor-
kalzium zur Konstanz gebrachte Substanz ergab bei der Analyse Werte,
die mit den fiir ein Tri-(pikrylmerkapto)-2-naphthol der
Formel C:sH11016NpS; bérechneten in Ubereinstimmung standen.

0:1632 g Substanz gaben 0-2293 g CO,, 0:0209 g H,0

0°1300 ¢ 0-1057 g BaS0, .

0-1447 ¢ ” » 1824 em3 N (17°, 751 mamn).
Ber. £ CyH,,0,,N;8,: C 38:47, H 1-27, § 11-02, N 14-444.
Gef.: C 38-32, H 143, S 11-17, N 14:664 .

7 ¢ 2-Naphthol-3, 6, 8-trisulfochlorid wurden allmihlich in ein Ge-
menge von 30 ¢ kastaub 75 g Essigsiureanhydrid, 20 g geschmolzenem
Natriumazetat und 150 cm" Eisessig eingetragen, 4 Stunden zum Sieden
efwirmt und nach neuerlicher Zugabe von 10 g Zink heil filtriert. Nach
dem Versetzen des Filtrates mit kaltem Wasser schied sich allmihlich
ein weiBer Niederschlag ab, der, aus einem Benzol-Benzingemisch um-
kristallisiert, weifle Kristallbiischel vom konst. F. P. 134° lieferte. Die
Verbindung konnte auch nach dem Ausfillen mit Wasser durch Aus-
dthern der verdiinnt essigsauren Losung gewonnen werden.

Die Analyse der im Vakuum iiber Chlorkalzium zur Konstanz ge-
brachten Substanz ergab Werte, die auf das Vorliegen eines Azetoxy-
tri-(azetylmerkapto)-naphthalins von der Formel CisHis05Ss
hinwiesen.

4:732 mg Substanz gaben 9-144 mg CO,, 1-771 mg H,0
0-1225 ¢ » » 0-2080 ¢ BaSO,.
Ber. f. C,;H,,0,8,: C 5290, H 3-95, S 23564 .
Gef.: C 52:70, H 4°19, S 23-329¢.



ZOBODAT - www.zobodat.at

Zoologisch-Botanische Datenbank/Zoological-Botanical Database

Digitale Literatur/Digital Literature

Zeitschrift/Journal: Sitzungsberichte der Akademie der Wissenschaften
mathematisch-naturwissenschaftliche Klasse

Jahr/Year: 1929
Band/Volume: 138_2b
Autor(en)/Author(s): Blumenstock Eugen, Riesz Eugen

Artikel/Article: Notiz Uber das Trimerkapto-B-naphthol. 513-514



https://www.zobodat.at/publikation_series.php?id=7341
https://www.zobodat.at/publikation_volumes.php?id=35805
https://www.zobodat.at/publikation_articles.php?id=186595

