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Durch seine molekularen Rildungsverhaltnisse steht es der Benzal- 
dehydpyrogallolverbindung am niichsten, aber es hat wohl noch weitere 
Wasserverluste erlitten, da es in kaltem Alkali nioht mehr leicht 16s- 
lich ist. 
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181. St. v. K o s t a n e c k i  und M. L. S t o p p a n i :  Synthese 
des 3-Oxy-flavonols. 

(Eingegangen am 1.5. Mlrz 1904.1 

Als Ausgangsmaterial fiir die Synthese des 3-Oxyflavonols diente 
das YOU E m i l e w i c z  und K o s t a n e c k i ' )  durch Paarung des Paeonols 
mit Benzaldebyd dargestellte 2'-Oxy-4'-methoxy-chalkon: 

CH3 O\,\,Oll 

',"CO. CH3 + 0 C H .  Cs Hs 
CKi0,/,/0H 

- - I + H20. 
"'CO . C H  : C H  . Cs H5 

Es liess sich aiif folgeude Weise i n  das 3-Methoxyflavanon urn- 
wandeln : 

Eine mit 1.50 ccm 10-procentiger Schwefelsaure veraetzte Losung 
ron  5 g 2'-0xy-4'-methoxy-chalkon in 250 ccm Alkohol wird 24 Stun- 
den auf den1 Wasserbade am Riickflusskiihler erhitzt. Die nach dem 
Erkalten der Flussigkeit ausgeschiedene Erystallmasse besteht aus 
3-Methoxyflavanon und unveriindertem Chalkon. Die Trennung beider 
Ilorper kann durch Umkrystallisiren aus Alkohol und Waschen der 
Iirystalle mit Aether, in welchem Losungsmittel das Chalkon sehr 
leicht loslich ist, bewerkstelligt werden. In reinem Zustande kry- 
stallisirt das 3 - M  e t b ox y - f l  a v a n o n ,  

aus Alkohol in fitrblosen Kadeln, welche bei 91° scbmelzen und ron 
eoncentrirter Schwefelsaure rnit griialich- gelber , von alkoholischer 
Natronlauge mit orangegelber Farbe aufgenommen werden. 

C I G H I , ~ ~ .  Ber. C 72.59, 11 5.51. 
Gef. B 75.36, 5.56. 

'1 Diese Berichte 32, 311 [1899]. 
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Die Nitrosirung des 3-Methoxyflavanons geschah durch Versetzen 
seiner siedenden, alkoholischen Losung mit ,Imylnitrit und starker 
Salzsaure. Das mit Wasser ausgefallte Product wird i n  verdiinnter 
Natronlauge gelost, mit Essigsaure ausgefallt und aus Benzol urnkrp- 
s ta lh i r t .  Man erhalt so fast farblose Blattchen, welche bei 188O 
unter Zersetzung schmelzen. 

ClsHlsNOa. Ber. N 4.94. Gef. N 4.94. 

Dss Isonitroso-3-methoxyflavanon ist in Natronlauge mit schwach 
gelber, in concentrirter Schwefelsaure mit orangegelber Farbe IBslich. 
Es fiirbt einige von den Scheurer ’schen  Beizen a n ,  aber s c h w k h e r  
als das isomere Isonitroso- 2 - methoxyflavauon. Auf Kobaltbeize wer- 
den orange, anf Uranbeize gelbe Farbungen erzielt. 

0 
C A a  o,/\/\c. C6 Hs 

3-M e t h o xy - f l  a v o  n 01, 
\/\,C.OH - co 

Beim Kochen einer essigsauren Losung des oben beschriebenen 
Isonitrosoflavanons mit 10-procentiger Schwefelsaure scheidet sich daa 
3-Methoxyflavonol in farblosen Nadeln ab, welche zur volligen Reini- 
gung aus Alkohol umkrystallisirt werden. Man erhalt so lange, farb- 
lose Nadeln, welche bei 1800 schmelzen. 

Cl~H1204. Ber. C 71.64, H 4.47. 
Get. D 7120, D 4.51. 

In verdiinnter Natronlauge ist das 3 - Methoxyflavonol unloslich, 
beim Erwarmen entsteht ein gelb gefarbtes, schwer liisliches Natrium- 
salz. Von concentrirter Schwefelsaure werden die Rrystallchen gel\, 
gefarbt und rnit sehr schwach gelber Farbe und blaulicher Fluores- 
cenz aufgenommen. Wie alle Flavonole farbt auch dieses Beizen an, 
indem auf Thonerdebeize schone, hellgelbe Farbungen entstehen. 

Das 
A c e t y l -  3 - m e t h o x y - f l a v o n o l ,  

.,,,-,,C. 0. COCHS 
co 

krystallisirt aus Alkohol in weissen, zu Rosetten gruppirten Nadeln, 
die bei 140° schmelzen. 
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CliHlr03. Ber. C 69.67, H 4.31. 
Gef. >> 69.62, )) 4.55. 

0 
r10~’’‘--”‘-C.~6 H5. 

3 - O x y - f l a v o n o l ,  
,,,A. OH 

C 0 
Tragt  man das fein pulverisirte 3 -Metboxyflavonol in warme 

Jodwasserstoffsaure ein, so geht es allmahlich in Losung und nach 
einigem Erhitzen scheidet sich das 3 -0xyflavonol als saudiges Kry-  
stallpulver ab. Nach dem Eintragen des Reactionsgernisches in Na- 
triumbisulfitlosung wird der erhaltene Niederschlag aus Alkohol um- 
krystallieirt, alsdann acetylirt, und die durch Krystallisation gereinigte 
Acetylverbindung durch kurzes Erhitzen mit Jodwasserstoffsaure 
verseift. 

In  ganz reinem Zustande krystallisirt das 3-Oxyflavonol in sehr 
schwach gelblichen , fast farblosen, prisrnatischen Nadeln, welche bei 
257-2590 schmelzen. Es ist in  verdunnter Natronlauge mit grunlich- 
gelber Farbe  leicht loslich und farbt die Thonerdebeize blassgelb an. 
Gegen concentrirte Schwefelsaure verhalt es sich wie sein Methyl- 
ather. 

C~sHtoOa. Ber. C 70.86, H 3.93. 
Gef. 70.64, s 3.95. 

A c e t y l - 3 - a c e t o x y - f l a v o n o l ,  
Das 

I 
,,\,C. O.COCH3 

CO 
wurde durch kurzes Kochen mit Essigsaureanhydrid ond entwassertem 
Natriumacetat dargestellt. Es krystallisirt aus verdiinntem Alkohol 
in prachtvollen, weissen Nadeln, welche bei 1570 schmelzen. 

C19H1406. Ber. C 67.45, H 4.14. 
Gef. B 67.24, 4.36. 

B e r n ,  Universitatslaboratoriurn. 


