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Zur Neutralisation von 0.0966 g waren 3.4 ccm Il/lo-Kalilauge crlorderlich. 
Der Berechnung nach sintl zur Neutralisation ciner einbssischen Skure 
CllsH13 OaN 3.3 ccm erforderlich. 

Wenn die Saure einige Zeit auf  245O erhitzt w i d ,  so erhhlt man 
das D i p h e n y l - y - p y r i d o n  (Scbmp. 178O)), aus welcbeni ein Cbloro- 
platinat bereitet a u r d e  (Schnip. 21 8-221O unter Zersetzung). 

0.1650 g Sbst.: 0.0353 g Pt. 

Dies alles Iiewies iins, da13 bei der  Einwirkung von Ammoniak 
dns Methyl-Lactam in das IJ:tctaIii verwandelt wird. 

Resonders anschaulich ist das Verdriingen des Anilin-Restes durch 
Ammoniak u n d  Methylamin. Dns Phenyl-Lactam lijst sich ziemlich 
schnell in alkobolischem Ammooiak nuf: nach einigeu Stunden scheidet 
sich ein krystallinisches Produkt vom Schmp. 2670 atis. Beim Iangereit 
Stehen scheiden sich noch grode hfengen des Lactaliis aus. Im Filtrat 
kann mau die Gegenwart des Anilius durch Chlorkalk konstatieren. 
Ganz analog verlauft der Versuch rnit Methylamin, niir ist es hierbei 
inancbmal nijtig, die Losung etwns verdunsten zu lasseu. 

(CliH,3NO, HCl)Pt,Clr. Bw. Pt 21.5. Gef. P t  21.4. 

0 d ess  a ,  Universitzt. 

487. Franz Kunckell: tfber das o-Oxy-acetophenon, 0-Oxy- 
6-chlor-acetophenon und einige Uhlor-chalkone und Chlor- 

flavone. 
(Mitbearbeitet \-on Hrn. A1 b e r  t F ii rst e ti b erg.) 

[Mitteilnng aus tlein Chem. Institnt dor Universitat Rostock.] 

(Eingegangen am 12. Dezeniber 1911.) 

I m  Jahre  1903 I) habe ich in diesen Berichten mit Hru. K e s s e l e r  
iiber das 1-Benxoyl -f2-nietbyl-4-amitio-cun1aron und einige. seiner 
Derivate mitgeteilt, und 2 ,Jabre friiher habe ich ebenfalls in diesen 
Berichten iiber das 2-Oxy-5-acetainino-ncetophenon *) berichtet. Ge- 
nanntes Amino-o-oxy-acetophenon habe ich spater noch naher unter- 
suchen lassen 3, und ersetze jetzt die Amino-Gruppe nach S a u  d m e y  e r  
durch C1, Br, CN usw., um nus diesen u-Osy-acetophenon-Derivaten 
Chalkone, Flavone und Cumaranone herzust~llen. Durch die Publi- 
kntionen yon J. T n m b o r  i n  dem letzten iind vorletzten Hefte dieser 
. ... . . - -~ 

I) B. 36, 1260 [1903]. 
a) 1naug.-Dissertat. D i r k s ,  1906. 

2) B. 34, 124 [1901]. 



3655 

Jjericbte sebe ich niicli, uni tuir ein ruhiges Weiterarbeiten auf diesem 
Gebiete zu sicbern, geniitigt, diese kurze Mitteilung der Offentlichkeit 
zu iibergeben. 

JJarstellung voii o- Oq-acefophenon l) a w  obeicpmannten~ Aniino-1)erit.d. 

Zu diesem Zwecke habe icb 10 g 2-0xy-5-acetamino-acetophenon 
mit ?5 ccm 20-prozentiger Salzsaure gekocht (l /1 Stunde), um die 
Acetyl-Gruppe abzuspalten. Nnch kurzer Zeit geht das Amin unter 
Bildung des salzsauren Salzes in Losung. Hierauf verdunnt man die 
SBure mit 25 ccm Wasser und kiihlt unter Oo ab, wobei sich das salz- 
snure Salz abscheidet. Die stark nbgekiiblte Losung diazotiert man 
mit der berechneten Menge Natriumnitrit und tragt die Diazochlorid- 
Losung; vorsichtig, unter guter Kiihlung in die alkalische Zinncbloriir- 
Losung ein; alsdann sauert man an und treibt das  o - O x y - a c e t o -  
p h e n o n  mit WasserdLmpfen uber. DRS Produkt ist ein farbloses 01, 
das bei 717 mm Druck und 213O unzersetzt siedet. Zur  naheren 
Cbarakterisierung dieses Icetons wurde es in das Chalkon-Derivat 
iibergefubrt, das  schori friiber von Y. I< o s t a n e c k i  hergeetellt war. 
Schmp. 88-890. 

Das 2 - 0 x y - 5, w - d i c  h 1 o r -  nc e t o p h  e n  o TI erhielt Hr. F u r s t  e n -  
b e r g  aus dem 2-Oxy-5-nmino-r~-cblor-acetophenon auf dieselbe Weise 
iri weil3en Nadeln, die bei 64* schmelzen und aus PetrolLtber und 
Alkohol leicbt krystallisieren. 

0.1424 g Sbst.: 0.1975 g AgC1. 
CsBeOaClg. Ber. C1 34.5. Gef. Cl 34.3. 

Dns entsprechende 5 - B r o i n  - o  - oxy - w - c h l o r  - a c e t o p h e n o n  
hildet gelblicbe Nadeln (riecbt abnlich wie Jodoform) rom Scbtnp. 68'. 

0 0683 g Sbst.: 0.1031 g Halogensilber. 
CsH6OaC1Br. Ber. Cl+Br 46.4. Gef. CI+Br 467 .  

5 - C h l o r  - 3 - o x y  - c h  a1  kon, C6H3 Cl(0H) .  C o  . CH:CH.C,Hs, 
wurde nus 5 g obigem 5-Cblor-o-oxy-acetophenon und 2.5 g Benzalde- 
hyd durch Kondensntion mit 30-prozentig:r Natronlauge erhalten. 
Dabei fiirbte sicb zunachst die Losung gelb, die Farbung ging aber 
scbnell in rot uber. Gibt 'man zuviel h u g e  auf einmal zu, so scbeidet 
sich das N a t r i u m s a l z  in gelben Krystallen aus, die dann durch 
Umschutteln rind Erwarmen auf dem Wnsserbade wieder in Liisung 
gebrncbt werden miissen. Nach Ziisntz der  gesamten Natronlsuge 
darf man die Miscbung nur  nocb 3-3 Minuten auf dem Wasserbade 
erhitzen , d a  allzulanges Erwarmen die Ausbeute sehr rerschlechtert. 

1) F r i e s  und F i n c k ,  B. 41, 4271 [190S]. 
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Ebenso nachteilig wirkt nuch zii konzentrierte Lauge. Aus der  waB- 
rigen Losung des Natriuiiisalzes wird nun das C h a l k o n  durch An- 
sauern mit verdiinnter Salzsaure abgeschiedeu. Das freie Chalkon 
scheidet sich teils als feste Krystallmasse, teils in Krystallflocken ab. 
Beim A n s h e r n  mit Salzsaure mu13 nian entweder kiihlen oder die 
S iure  in kleinen Mengen zugeben, urn die Bildung eines oligen Harzes 
zu 1-ermeiden, aus dem nur wenig Ausbeute zu erzielen ist. Dns 
Chalkon lost sich in konzentrierter Schwefelsiiure mit gelbroter Farbe 
ohne Fluorescenz j Alkohol, Chloroform, Ather, Petrollither und  Xylol 
nehmen es leicht auf. I n  verdiinnter Natronlauge lost es sich mit 
bellgelber Farbe. 

Die Verbindung krystallisiert aus Alkohol i u  gelben (flcherfor- 
migen) Nidelchen, die bei 108O schmelzen. 

ClsHllOsCI. Ber. C1 13.7. Gef. C1 13.6. 

5- C h l  o r  - 2  -ox y-ch a Ik o n - d i b  r o  mi d , CGHIC~(OH). CO CHBr. CHBr.CGH5. 
Die vorbeschriebenc Verbindung addiert leicht Brom nnter Aufspnltung 

cler Doppelbindung. 1 g Chalkon wurde in 3 ccm Chloroform gelost iind 

hienn eine Lijsung yon 0.5 g Brom in 1 ccm Chlorofoim tropieniveise zuge- 
geben. Nach dem Vcrdunsten des LBsungsrnittels hinterblieh das D i b  r o m i  d, 
rlas ans Alkohol in kleincn, weiSen Wiirfelcben krystallisicrte und bei 1850 
schmolz; cs lost sicli leicht i n  Chloroform, etwaa schwerer in  Alkohol U I I ~  

i ther  auf. 
0.0969 g Sbst.: 0.1-300 g Halogensilber. 

Die ilrbeit ist nuch ituf die oben nugegebenen Rrom- und Cyan- 
Verbindungen ausgedehnt worden '). Bald werde icb iiber nlle diese 
Verbindungen iiiehr berichten. 

CIS HI, 0, BraC1. Bw. Brz+ Cl 46.6. Gef. Hrz+CI 46.i. 

R o s t o c k ,  den 10. Dezember 1911. 

I) Hier mochte ich noch mitteilen. da13 ich auch die Einwirkung von 
Halogen-siiurechloriden auf a- und 8-Acatnrphthalid uoteraucht hale. 

Kunckel l .  




