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Chimia 20 - 1966 - September

-+ 300%) wihrend 10 Stunden unter N,-Atmosphire bei 110—
115°C verriihrt. Anschliefend mit weiteren 20 cm?® Methanol
verdiinnt und iiber Nacht bei Zimmertemperatur weiterge-
rithrt. Das ausgeschiedene hellrote, kristalline Pulver wird ab-
filtriert, mit Methanol und heilem Wasser gewaschen und ge-
trocknet: 13,65 g (85% d. Th.), Smp. 143-145°C. Rohprodukt
kann weiter gereinigt werden durch Séulenchromatographie an
Kieselgel mit Chloroform/Toluol (1/1) als FlieBmittel und an-
schliefende Kristallisation aus n-Butanol. Feine ziegelrote
Kristalle, Smp. 171-172°C.

CyoH,40,N (M:321)
Ber. C 74,77
Gef. C 74,76

H 5,92
H 5,80

0 14,95
0 15,08

N 4,36%
N 4,41%

b) 12,13 g 1-Chloranthrachinon werden mit 19,4 g 1,2-
Iminocyclohexan wihrend 1% Stunden unter N,-Atmosphire
bei 100-105°C geriihrt. Rote Reaktionsmischung mit 10 em?®
Methanol versetzt und 2-3 Stunden bei Zimmertemperatur
weitergeriihrt. Kristallin ausgeschiedenes Rohprodukt wird
abfiltriert, mit Methanol und zuletzt mit reichlich heilem
Wasser gewaschen und getrocknet: 11,15 g (69% d. Th.) eines
bei 130-131°C schmelzenden, orangegelben kristallinen Pul-
vers.

Vom nicht umgesetzten 1-Chloranthrachinon wird durch
Séulenchromatographie an Kiselgel mit Chloroform/Toluol(1/1)
oder Benzol/Aceton (8/2) als FlieBmittel abgetrennt und das
zur Trockenheit eingedampfte Eluat aus Alkohol oder n-Bu-
tanol kristallisiert. So erhaltene Reinsubstanz ist nach Schmelz-
punkt, Absorptionsspektrum und Mikroanalysenwerten iden-
tisch mit dem nach Methode a) erhaltenen Produkt.
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1-(2’-Chlor-cyclohexyl-1'-amino- ) anthrachinon, trans-( XXIX)

Der unter XXVIII b) genannte Ansatz wird bei 110-115°C
wihrend 11 Stunden gerithrt und sodann genau gleich aufge-
arbeitet: 8,8 g Rohprodukt (52% d. Th.), Smp. 145-149°C. Es
muB durch Siulenchromatographie (Kieselgel) mit Chloro-
form/Toluol (1/1) als FlieBmittel und anschlieBende Kristalli-
sation aus n-Butanol gereinigt werden. Man erhilt die Verbin-
dung in Form von feinen, hellziegelroten Kristallen vom Smp.
183-183,5°C.
C,H,30,NCI (M:339.5)
Ber. C 70,69 H 5,33
Gef. C 70,77 H 5,40

09,43
09,67

N 4,12
N 4,11

Cl 10,46%
Cl 10,42%

1,2-(Hexyhydro-2’,3'-indolo-) anthrachinon (XXX)

Waurde bei der Reinigung der Verbindung XXVIII durch
Sdulenchromatographie in der Kieselgelsidule als mit Chloro-
form/Toluol (1/1) langsamer laufende Zone abgetrennt und
durch Kristallisation aus n-Butanol in analysenreiner Form

erhalten: Glinzende, hellrote Kristallpldttchen vom Smp.
184-185°C.

CooH 0,N (M:303)
Ber. C79,21 H561 010,56 N 4,62%
Gef. C7894 HS552 01045 N 4,75%

Die Mikroanalysen verdanken wir unserem Mikroanalytischen
Laboratorium, Leitung: Herr Dr. H. WAGNER, die Absorp-
tionsspektren wurden auf einem Spektrographen Typ BECK-
MaN DK 2, die Kernresonanzspektren auf den NMR-Geriten
VarIAN A 60 und HA 100 unter der Leitung von Herrn PD
Dr. T.M.BURER aufgenommen.





