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163. C. Funk und St. v. Kostanecki: Ueber das
2-Methoxy-stilben.
(Eingegangen am 22. Februar 1905.)

Da nach der Ansicht von Feuerstein und Kostanecki das
Brasilin (I) das Kohlenstoffskelett des Dibenzyls, CsHs.CHs.CHa.
CsHs, enthilt, so erschien es uns von Interesse, das 2-Oxy-dibenzyl
kennen zu lernen, um von dieser Verbindung aus den Aufbau des
Rufenols (II), der Muttersabstanz des Brasiling, zu versuchen:
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Um nun die Synthese des 2-Oxy-Dibenzyls vorzubereiten, haben
wir nach folgendem Plane die Darstellung des 2-Methoxy-stilbens
unternommen.

Es sollte der Salicylaldehydmethylither mit Phenylessigsiiure auf
Grund der Perkin’schen Reaction zu der 2-Methoxy-stilben-$-carbon-
sdiure (III):
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condensirt, und diese Siure durch Abspaltung der Carboxylgruppe in
das 2-Methoxy-stilben dGbergefiihrt werden.

Die Versuche haben gezeigt, dass die Siure sich leicht nach der
iir die 4-Methoxy-stilben-3-carbonsiure von Oglialoro!) angegebenen
Vorschrift gewinnen lisst. Wihrend aber die 4-Methoxy-stilben-g-
carbonsdure beim Destilliren glatt Kohlensiure abspaltet und das be-
kannte 4-Methoxy stilben liefert, ergibt die 2-Methoxy-stilben-$-car-
bonsdure bei derselben Behandlung kein 2-Methoxy-stilben, sondern
unter Ringschliessung das «-Phenyl-cumarin:
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Die gewtinschte Ueberfihrung gelang uns erst, als wir in ana-
loger Weise wie Fittig und Binder?) die Zimmtsiure in das Styrol

1) Jahresherichte 1879, 731. % Anzn. d. Chem. 193, 137 [1879).
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umgewandelt batten, die 2 Methoxy-stilben-§-carbonsiure mit starker
Jodwasserstoffsiure mehrere Tage stehen liessen und das mit Wasser
ausgefillte Product in siedende Sodaldsung eintrugen. Es schied sich
hierbei ein Oel ab, welches beim Erkalten krystallinisch erstarrte und
das gesuchte 2-Methoxy-stilben vorstellte.

2-Methoxy-stilben-g-carbonsiure (Formel III).
Zur Darstellung dieser Siure werden 16 g Salicylaldehydmethylither mit
26 g phepylessigsaurem Natrium und 60 g Essigsiiureanhydrid 12 Stunden lang
im Qelbade auf 150—160° erhitzt. Man trigt alsdann den Kolbepinhalt in
viel Wasser ein und kocht so lange, als noch unzersetztes Essigsiureanhydrid
vorhanden ist. Die ausgeschiedene Siure wird durch Lisea in Sodaldsung
und Ausfillen mit Salzsiiure gereinigt und aus Alkohol umkrystallisirt.
Sie bildet weisse Nadeln, die bei 186 —187° schmelzen.
C]GHHO3. Ber. C 7339, H 3.51.
Gef. ® 7570, » 5.39.

2-Methoxy-stilben, CsH:(OCH;)?(CH:CH.CsHs).

Fein pulverisirte 2-Methoxy-stilben- 5 -carbonsdure wird mit Jodwasser-
stoffsanre (spec. Gew. 1.96) ibergossen und nach fleissigem Schiitteln mehrere Tage
in gut verschlossenem Kolbchen stehen gelassen. Das alsdann mit Natriumbisul-
fitldsung behandelte Product wird noch feucht in siedende Sodalosung cinge-
tragen.

Das abgeschiedene 2-Methoxy-stilben lisst sich aus verdiinntem
Alkohol umkrystallisiren. Es bildet langgestreckte Blittchen, welche
bei 70° schmelzen.

C]:,HNO. Ber. C 8571. H 6.66.
Gef. > 85.57, » 6.87.

Zum Schlass sei erwihnt, dass wir auch pach derselben Methode
die 4-Methoxy-stilben-p-carbonsiiure in das 4-Methoxy-stilben iiber-
gefiihrt haben. Die 3-Methoxy stilben-p-carbonsiure!) ergab hingegen
bei analoger Behandlung kein 3-Methoxy-stilben.

Bern, Universititslaboratorium.

) Die 3-Methoxy-stilben-g-carbonsiure, CyH4(OCH2)?*(CH:C
COOH).C;Hs}!, wurde durch Einwirkung von phenylessigsaurem Natrium
und Essigsiureanhydrid auf m-Methoxy-benzaldehyd dargestellt. Sie krystalli-
sirt ans Alkohol in dicken Nadeln vom Schmp. 1890

C1:H1;0;5. Ber. C 75.59, H 5.51.
Gef. » 7537, » 5.56.





