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Durch seine molekularen Bildungsverhiltnisse steht es der Benzal-
dehydpyrogallolverbindung am niichsten, aber es hat wohl noch weitere
Wasserverluste erlitten, da es in kaltem Alkali nicht mehr leicht 18-
lich ist.

Organisches Laboratorium der Technischen Hochschule zu Berlin.

181. St. v. Kostanecki und M. L. Stoppani: Synthese
des 3-Oxy-flavonols.
(Eingegangen am 15. Mirz 1904.)

Als Ausgangsmaterial fir die Synthese des 3-Oxyflavonols diente
das von Emilewicz und Kostanecki?) durch Paarang des Paeonols
mit Benzaldehyd dargestellte 2-Oxy-4-methoxy-chalkon:

CH;0.__~__-OH

~-"C0.CH; +~ OCH.CsH;
CH;0__~__-OH
= l + H;O.
~"~C0O.CH:CH.G:H,

Es liess sich anf folgende Weise in das 3-Methoxyflavanon um-
wandeln:

Eine mit 150 cem 10-procentiger Schwefelsiure versetzte Losung
von 5 g 2-Oxy-4-methoxy-chalkon in 250 ccm Alkohol wird 24 Stun-
den auf dem Wasserbade am Riickflusskiihler erhitzt. Die nach dem
Erkalten der Fliissigkeit ausgeschiedene Krystallmasse besteht aus
3-Methoxyflavanon und unverindertem Chalkon. Die Trennung beider
Kérper kann durch Umkrystallisiren aus Alkobol und Waschen der
Krystalle mit Aether, in welchem Ldsungsmittel das Chalkon sehr

leicht 1ldslich ist, bewerkstelligt werden. In reinem Zustande kry-
stallisirt das 3-Methoxy-flavanon,

0
CHs O~~~ ~~ CH.C.H,

~— CH: ?
CO

aus Alkohol in farblosen Nadeln, welche Lei 91° schmelzen und von
concentrirter Schwefelsiure mit griinlich-gelber, von alkoholischer
Natronlauge mit orangegelber Farbe aufgenommen werden.
ClsHl‘Oa. Ber. C 7.:!59, H 5.51.
Gef, » 75.36, » 5.56.

) Diese Berichte 32, 311 [1899).
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0
CHSO\/\/\CH.CGHQ

Isoni -3- -flav
sonitroso-3-methoxy-flavanon, —__C:N.OH
010)

Die Nitrosirung des 3-Methoxyflavanons geschah durch Versetzen
seiner siedenden, alkobolischen Lésung mit Amylpitrit und starker
Salzgiure. Das mit Wasser ausgefillte Product wird in verdiinoter
Natronlauge geldst, mit Essigsiure ausgefillt und aus Benzol umkry-
stallisirt. Man erhilt so fast farblose Blittchen, welche bei 183°
unter Zersetzung schmelzen.

015H|3N04. Ber. N 4.94. Gef N 4.94.

Das Isonitroso-3-methoxyflavanon ist in Natronlauge mit schwach
gelber, in concentrirter Schwefelsiure mit orangegelber Farbe l6slich.
Es firbt einige von den Scbeurer’schen Beizen an, aber schwicher
als das isomere Isonitroso-2-methoxyflavanon. Auf Kobaltbeize wer-
den orange, auf Uranbeize gelbe Firbungen erzielt.

0

) CHa O\/\‘/\C_C6 H5
3-Methoxy-flavonol, ‘ | .

CoO

Beim Kochen einer essigsauren Losung des oben bescbriebenen
Isonitrosoflavanons mit 10-procentiger Schwefelsiiure scheidet sich das
3-Methoxyflavonol in farblosen Nadeln ab, welche zor vdlligen Reini-
gung auns Alkohol umkrystallisirt werden. Man erhilt so lange, farb-
lose Nadeln, welche bei 1800 schmelzen.

ClanO.;. Ber. C 71.64, H 4.47.
Gel. » 71.50, » 4.51.

In verdiinnter Natronlange ist das 3-Methoxyflavonol unldslich,
beim Erwirmen entsteht ein gelb gefirbtes, schwer Iésliches Natrium-
salz. Von concentrirter Schwefelsiure werden die Krystillchen gelb
gefirbt und mit sehr schwach gelber Farbe und bliulicher Fluores-
cenz aufgenommen. Wie alle Flavonole firbt auch dieses Beizen an,
indem auf Thonerdebeize schéne, hellgelbe Firbungen entstehen.

Das
Acetyl-3-methoxy-flavonol,

CH; 0\/\/0\0. CeH,

K

_~_-C.0.COCH;4
Co

krystallisirt ans Alkohol in weissen, zu Rosetten gruppirten Nadeln,
die bei 1400 schmelzen.
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C]::H“O{,. Ber. C 6967, H 4‘51.
Gef. » 69.62, » 4.55.

(0]
3-Oxv-flavonol ’ ; '
v ’ \/\/C-OH

CO

Trigt man das fein pulverisirte 3-Methoxyflavonol in warme
Jodwasserstoffsdure ein, so geht es alimihlich in Lésung und nach
einigem Erhitzen scheidet sich das 3-Oxyflavonol als sandiges Kry-
stallpulver ab. Nach dem Eintragen des Reactionsgemisches in Na-
triumbisulfitldsung wird der erhaltene Niederschlag aus Alkohol um-
krystalligirt, alsdann acetylirt, und die durch Krystallisation gereinigte
Acetylverbindung durch kurzes Erhitzen mit Jodwasserstoffsiure
verseift.

In ganz reinem Zustande krystallisirt das 3-Oxyflavonol in sehr
schwach gelblichen, fast farblosen, prismatischen Nadeln, welche bei
257—2590 schmelzen. Es ist in verdiinnter Natronlauge mit griinlich-
gelber Farbe leicht 16slich ond firbt die Thonerdebeize blassgelb an.
Gegen concentrirte Schwefelsiure verhilt es sich wie sein Methyl-
sther.

CisHip04. Ber. C 70.86, H 3.98.
Gef. » 70.64, » 3.95.

Das
Acetyl-3-acetoxy-flavonol,

CH3 CO0.0 ST /O\C . Cs H5
: \/\/C * OCOCH;
CO

wurde durch kurzes Kochen mit Essigsdureanhydrid und entwissertem
Natriumacetat dargestelit. Es krystallisirt ans verdiinntem Alkohol
in prachtvollen, weissen Nadeln, welche bei 1579 schmelzen.
CioHy40s. Ber. C 67.45, H 4.14.
Gef. » 67.24, » 4.36.

Bern, Universititslaboratorium.




