313. M. Bloch und 8t. von Kostanecki:
Ueber das -Methylchromon.
(Eingegangen am 22. Juni.)

Im Anschluss an die von uns vor Kurzem mitgetheilte Synthese
des 3-Oxy-p-Methylchromons!) haben wir seine Muttersuustanz, das
f-Methylchromon, dargestellt.

Methylsalicylsiuremethylester wurde bei Gegenwart von metalli-
schem Natrium mit Aceton zu einem @-Diketon gepaart:
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welches beim Erwirmen mit Jodwasserstoffsiure unter Ringschliessung
in das pg-Methylehromon iiberging:
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2-Methoxy-Acetylacetophenon,
CH;0 (2) CsH, (1) CO.CH;3.CO.CHs.

6 g Metbylsalicylsiuremethylester, 2 g Aceton und 0.7 g granu-
lirtes Natrinm werden in einem Kolbchen mit aufgesetztem Chlor-
calciumrohr geschiittelt. Es tritt bald Selbsterwirmung ein, die sich
zu einer stirmichien Reaction steigert, sodass es zweckmiissig ist, den
Kolben durch Einstellen in kaltes Wasger zu kiihlen. Man lisst nun
die fest gewordene Masse 12 Stunden stehen, idbergiesst alsdann mit
Eiswasser, siuert mit Essigsiure schwach an und schiittelt das Ganze
mit Aether aus. Das in die atherische Schicht iibergegangene §-Di-
keton entzieht man derselben durch Ausschiitteln mit verdiinnter Na-
tronlauge und fillt es aus der alkalischen Losung durch Einleiten von
Kohleusiiure aus.

Nach dem Umkrystallisiren aus verdiinntem Alkohol erhélt man
sehr lange, breite, gestreifte Prismen, die bei 36—37° schmelzen und
deren alkoholische Losung durch Eisenchlorid roth gefirbt wird.

CanOg. Ber. C 68.75, H 6.25.
Gef., » 68.86, » 6.21.
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f-Methylchromon, CGH‘\ ”C CH‘*'

Das 2-Methoxy-Acetylacetophenon liaisst sich schon durch kurzes
Erwiirmen mit Jodwasserstoffsiiure (1.7) in das g-Methylchromon dber-
fihren. Beim Eingiessen der Reactionsfliissigkeit in Natriumbisulfit-
lésung scheidet sich ein Oel aus, das ziemlich stark nach o-Oxyaceto-
phenon riecht. Das Oel erstarrt nur langsam zu feinen, weissen
Nadeln, indem das o-Oxyacetophenon die Krystallisation des §-Methyl-
chromons verzigert. Es erwies sich zweckmissig, das Oel mit Aether
aufzunehmen und die #therische Schicht behufs Entfernung des o-Oxy-
acetophenons mit verdiinnter Natronlange durchzuschiittela. Die nach
dem Abdampfen des Aethers zuriickgebliebene Krystallmasse kry-
stallisirte aus Petroleum#ther in weissen, zu Blischeln vereinigten
Nadeln vom Schmp. 70-71°.

C|0H302. BOI‘. C 75.00, H 5.00.
Gef. » 75.10, » H.16.

In concentrirter Schwefelsiure 16st sich das fg-Methylechromon
farblos auf. Die Schwefelsaureldsung zeigt in dicken Schichten eine
schwach violet-blaue Fluorescenz.

Bern, Universititslaboratorium.

814, C. Harries: Ueber Oxydation von Oximen
ungesiittigter Verbindungen.
[Vorlaufige Mittheilung aus dem I. chem, Universitatslaboratorium zu Berlin.]
(Vorgetragen in der Sitzung von Hrn. C. Harries.)

In Folge der Verdffentlichung des Hrn. E. Bamberger im letzten
Heft der Berichte »iber die Oxydation des Benzaldoxims«, die er
als »erste Mittheilung iiber Oxydation von Oximen< betitelt, sehe
ich mich gendthigt, das Beobachtungsmaterial, welches ich bereits
iiber die Oxydation von Oximen ungesiittigter Verbindungen, speciell
des Mesityloxyds, gesammelt habe, kurz mitzutheilen. Gemeinschaft-
lich mit R. Gley') habe ich gezeigt, dass das «-Mesityloxydoxim mit
salpetriger Siure leicht unter Bildung eines sogenannten Nitrimins
reagirt, dem wir zundchst, nach dem Vorgang von R. Scholl beim

(CHy);C:CH.C.CH,

Pinakolinnitrimin, die Formel zuertheilten.

N.NO:

1) Diese Berichte 32, 1336.



