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2.2".Dioxyflavon, ‘ C(I)CSH4(2)OH.

Ho.__L__on
CcO
Die Entithylirung des 2.2"-Diithoxyflavons geschah durch mehr-
stiindiges Kochen mit starker Jodwasserstoffsiure. Das aus ziemlich
viel Alkohol umkrystallisirte 2.2'-Dioxyflavon bildete sehr schwach
gelblich gefirbte Nadeln vom Schmp. 304—305% die sich in Natron-
lauge mit gelber Farbe leicht 13sten. Mit concentrirter Schwefelsiure
firbten sich die Krystillchen rein gelb, die Losung erschien schwach
gelb gefirbt und besass, namentlich nach einigem Stehen, eine griine
Fluorescenz.
CisHip04. Ber. C 70.86, H 3.93.
Gef. » 71.00, » 4 19.
2.2-Diacetoxyflavon, Ci;sHgO:(0O.COCH;).. Kleine, dicke,
weisse Prismen (aus verdiinntem Alkohol), Schmp. 148 —1490.
C1oH1406. Ber. C 67.45, H 4.14.
Gef. » 67.57, » 4.23.

Bern, Universititslaboratorium.

409. C. Crivelli und St. v. Kostanecki: Ueber das
. g-Methyl-2-Oxychromon.

(Eingegangen am 1. August.)

Ebenso wie das o-Aethoxyacetophenon!), der Resacetophenondi-
#thylither?) und der Phloracetophenontridthylither?®), ldsst sich auch
der Chinacetophenondiiithylither mit Sdureestern (Essigester, Benzog-
siuredthylester) zu p-Diketonen paaren:

OC2 H_ﬁ OC? H.‘)
N I~
o + C;H;00C.R = |
NS N T
C:H;0 CO.CHs CsH,0 CO.CH;.CO.R

+ Cz Hs (OH).

Die erhaltenen g-Diketone lassen sich, wie alle bisher bekannten
o- Aethoxy-g3-Diketone, durch Kochen mit Jodwasserstoffsiure in

) Kostanecki und Tambor, diese Berichte 33, 330.

%) Bloch und Kostanecki, diese Berichte 33, 471.

3) Emilewicz, Kostanecki, Tambor, diese Berichte 32, ;2448;
Czajkowski, Kostanecki, Tambor, diese Berichte 33, 1988.
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Chromonderivate (p-Methyl-2-Oxychromon, resp. 2-Oxyflavon) dber-
fibren:

OCaHs, 0]
l/\|/ .CO.R ‘/\/‘CR
- >
/\/\/\CH‘Z /‘\/‘\/CH
C.H;0 CcO C:11;0 CO

(R = CHj; resp. C¢H,).

2.5-Didthoxy-Acetylacetophenon,

2.5 1
(CsH;0)3 CyH;.CO:CH:.CO.CHs.

Zu einer Lésung von 5 g Chinacetophenondidthylither und 6 g
Essigsdureiithylester werden 0.6 g granulirtes metallisches Natrium
zugegeben. Nach kurzem Sechiitteln tritt starke Erwiirmung ein, uond
es entsteht eine feste, schwach gelb gefirbte Masse, die nach voll-
stindigem Erkalten in sehr verdinnte Essigsiure eingetragen wird.
Man schiittelt nun das Ganze mit Aether aus und entzieht der itheri-
schen Schicht das gebildete f-Diketon durch Ausschiitteln mit ver-
diinnter Natronlauge. Nach dem Ansduern der alkalischen Losung mit
verdinnter Essigsiure wird der erhaltene Niederschlag aus ver-
diiontem Alkohol umkrystallisirt. Farblose, breite Spiesse vom
Schmp. 60° deren alkoholische Ldésung durch Eisenchlorid roth ge-
farbt wird.

Ci4H1504. Ber. C 67.20, H 7.20.
Gef. » 66.73, » 7.04.

0]

~~~C.CH
g-Methyl-2-Oxychromon, J l \C ~ E
. JcH
HO Co

Um das 2.5-Diidthoxy-Acetylacetophenon direct in das f-Methyl-
2-Oxychromon iberzufiihren, muss man es lingere Zeit mit starker
Jodwasserstoffsdure kochen. Beim Eintragen der Reactionsmasse in
Natriumbisulfitlosung erhilt man einen voluminésen Niederscblag, der
aus Alkohol in langen, schwach gelben Prismen vom Schmp. 247°
krystallisirt.

CmHaOs. Ber. C 68.18, H 4.54.
Gof. » 68.34, » 4.64.

In Alkalien ist das -Methyl-2-Oxychromon mit schwach gelber
Farbe leicht l6slich. Die Lésung der Krystalle in concentrirter
Schwefelsiure ist farblos und besitzt griinlich-blaue Fluorescenz.

162*
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g-Methyl-2-Acetoxychromon, CyH,;05(CH;)(0.COCHj).

Iu der iiblichen Weise dargestellt, krystallisirt das p-Methyl-
9-Acetoxychromon aus verdiinntem Alkohol in langen, feinen, seide-
glinzenden Nadeln, die bei 999 schmelzen.

Ci9H004. Ber. C 66.05. H 4.58.
Gef. » 66.13, » 4.80.

2.5-Diiithoxy-Benzoylacetophenon,
2.5 1
(CsH50);Cs H3.CO.CH,.CO.Ce Hs.

In 7 g Benzoésinreithylester trigt man 0.7 g granulirtes metallisches
Natrium ein und setzt 5 g Chinacetophenon-Diiithylither hinzu. Es
tritt nach einigem Schiitteln eine schwache Erwirmung ein, indem das
Gemisch dickfliissig wird und briaulich-rothe Farbe annimmt. Maa
iiberldsst run das Reactionsgemisch in gut verschlossenem Kolben
12 Stunden sich selbst. iibergiesst alsdann die fest gewordene Masse
mit kaltem Wasser, siuert mit Fssigsiure schwach an und schiittelt
das Ganze mit Aether aus. Die itherische Schicht wurde alsdann
mit verdiinnter Natronlauge durchgeschiittelt und in die alkalische
Lésung Kohlensiure eingeleitet Das 2.5-Didthoxy-Benzoylacetophenon
fiel hierbei als gelblicher Niederschlag aus, der sich aus verdiinntem
Alkohol umkrystallisiren liess. Hellgelbe, glinzende Nadeln, die bei
72—74° schmelzen und deren alkoholische Ldsung durch Eisenchlorid
roth gefirbt wird.

Cl{)H‘)OOJ,. Ber. C 73.06, H 6.4‘2.
Gef. » 73.36, » 6.42.

Durch Kochen mit Jodwasserstoffsiiure liess sich das 2.5-Didithoxy-
Benzoylacetophenon unter Ringschliessung und vollstindiger Ent-
methylirang in das 2-Ox yflavon iiberfiibren, welches durch den
Schmelzpunkt (231—232¢) und alle Reactionen mit dem von Kosta-
necki, Levi und Tambor') auf anderem Wege erbaltenen 2-Oxy-
flavon identificirt wurde.

Bern, Universititsluboratorium.

) Diese Berichte 32, 331.



