
chcn, die bei 1700 schmelzen und 1 YO~. Krystallwnsser enthalten: die alko- 
holische Tisung wird durch Ferrichlorid blutrot gefirbt. 

0.2019 g lufttrockne Sbst.: 0.3883 g COz, 0.0933 g HzO. 
CI0H1005 + HzO. Ber. C 52.63, H 5.25. 

Gef. D 52.45, D 5.17. 
0.3844 g Sbst. verloreii, bis zur Gewichtskonstanz iiber Schwefelsau~-e ge- 

trocknet, 0.0304 g H20. 
Ber. Ha0 7.90. 

C10H1005. 

Gcf. HsO 7.91. 
0.1811 g Sbst.: 0.3800 g CO,, 0.0820 g HaO. 

Ber. C 57.14, H 4.80, 
Gef. *) 57.22, 5.06. 

Als wir unter deu geschilderten Bedioguogen auf Salicylsaure 
Acetylchlorid einwirken liefien, erhielten wir nicht die Acetosahyl- 
s lure  I), sondern einen neueo, sch6n krystallisierendeo Kiirper, dessen 
Untersuchuog noch sussteht. 

Diesen Korper, sowie die Einwirkuog auderer Saurechloride auf 
I’hloroglucin uncl aromatiscbe Orysauren werden wir niiher studieren. 

B e  r 1 1 ,  Universit3itslaboratoriurn. 

166. A. Pietermann und J. Tambor: Sgntheee dee 
o-Oxy-flavons 1) (2’-Oxy-flavona). 

(Eingegangen ani 15. April 1912.) 

Vom Flavon leiten sich 8 Mooooxyderivate ab, und 6 von diesen 
wirden YOU K o  s t n n e c k  i und seinen Schiilern dnrgestellt ; es siod 
dies die folgenden: 
3-Oxyflavon (Flilronol); Kos tanecki  nnd S z a b r a n s k i ,  B. 37, 2880 [1904]. 
.5-0~~-7-niethyl-flavon (1-Oxy-3-methyl-flavon): Lud winowsky und Tam bor, 

B. 39, 4037 [ 19061. 

I )  B. 30, 1776 [189T]. 
2, In dieser Arbeit werden die Derivate des Pheno-y-pyrons nach dem 

scit einigen Jahren in den *)Rerichte.-Registern (vgl. B. 48, 376.5 (19101) bc- 
nutzten Schema beziffert : 

Zur leichteren Oricniierung ist in Klnmmern tlic alte von Kostanecki  
gebrauchte Bezifferung beigeftigt. 
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G-Oxyflavon (.2-0syflavon); liost;riiecl;i, 1 , c s i  und Tambor ,  B. 32, 326 

7-Oxyflavon (3-Oxyflavon); Emilewice iind I iostnnecki ,  1). 31, 696 [169S]. 
m-Oxyflavon (3’-OxyfIavon); Kos tanccki  und Taml,or, 13. 34, 1691 [1901]. 
p-Oxyfla\-on (4’-Oxyflavon); GroOninnn nnd Ros tanccki ,  B. 33, 2.515 

[1899]. 

[1900]. 

Wir erglinzen diese Liste, iutleni wir heute iiber den Aufbau (lea 
( J -  Oxy- flavons (2’- Oxy-Ilavon) berichten. Die Vornrbeiten fiir die 
Synthese des 8-0sy-flavons (4-Ory-flavon) siod bereits im Gauge, ea 

mu13 zuerst ein Bnustein, das r.-Aceto-lrenzcatecl~in, zicgiinglich ge- 
macht werden. 

Fur den Aufbau des o-Oxy-flavons benutzten w i r  das o-  A t b o x  .Y - 
a c e  t op  h e n  o n und den M e t h  y I -s al i cy 1 s iii 11 r e  - m e t h y I e s t e r. U’ir 
haben die Komponenten zu einern ,%Diketon g~paa r t :  

0 C2Hi 
,.,,-OCH, 

+ CH3.C0.( ‘; 
‘., “COO CHs 

Das erhalteue 2-  M e t h ox  y - 2’- a t  h o s y - b e  n z o y 1- a c e  t o  1) h e  11 v 11 

girig beim Kochen mit starker JodwnsserstofKiure unter Ringscblir- 
h o g  uiid vollstiindiger Entrlkylieriiog in das o - O s y - f l a v o n  ii1it.r: 

../ --.A co .. /‘.(-O CH 

S - hl,e t h  o x y-2’- a t  h o x y-  I )  e n z o y I - nc e t o p h e n on .  
2 g o-Athosy-ncetopheuon (1 Nol.), S g (4 Mol.) hlethylsalicgl- 

siiure-methylester und 0.6 g (3 Atome) granuliertes Natriurn werden in 
einern Kolbchen niit aufgesetzteiii Chlorcalciumrohr im olbade w r -  
sichtig etwn 1 Stunde auf 130” erhitzt. Die entstandeoe dicke, brautie 
Masse haben w i r  zur Isolierung tles p-TMietons nach der von 1Cost:i- 
u e c k i  uird Tanibor  fiir die Gewinnuog des r , - . : i t l~osy-benzoyl -n~~t~~-  
phenons’) gegebeuw Vorsclrift vernrbeitet. Weil tlas olige $-Diketon 
iiicht kr) stallisiert erhalten werden konnte, so Ii;iben wir direkt (la, 

I )  B. 38, 333 [1900]. 



robe 2-hlethoxy-2'-Lthoxy-beuzoyl-ncetopbenon 4 Stunden mit Jod- 
wasserstoffsBure-( 1.9) gekocht und das 

0 - o x y - f l a v o o  
erhalten. Dltsselbe ist in  Alkohol schwer loslich iind krystallisiert 
tlaraus i n  hellgelben, gknzenden Nadelri vom Schmp. 238.5O. Es liist 
sich in konzentrierter Schwefelsiiure rnit scbwach gelber, in verdunnter 
Natronlauge niit inteosiv gelber Parbe nuf. 

0.1545 g Sbst.: 0.4296 g CO?, 0.0586 g HIO: 
Cj5HIU03.  Ber. C 75.60, H 4.20. 

Gef. n 75 83, II 4.34. 
o-Acetory-f lavon.  ,\us sclir verdiinntem hlkohol hellgelbe NAdelchen. 

Schmp. 90°. 
0.1?60 g Sbht.: 0.3353 g '202, 0.0507 g HaO. 

ClrH120,. Ber. C 72.90, H 4 30. 
Gef. s 72 58. D 4.50. 

Durcli Erhitzen des o-0xyIlavons mit Methyljodid iind methylalkoho- 

o-Methouy-f lavon,  das aus Alkohol in farblosen NLdelchen vom 
I n  konzentrierter Schwefelsiiure last es sich mit 

lischem Kali entsteht das 

Schmp. 1050 crhalten mird. 
gelber Farbe und griiner Fluoresccnz. 

0.1410g Sbst.: 0.3918 g Cot ,  0.0606 g Hg0. 
C16HlzO:. Bcr. C 76.20, H 4.70. 

Get. 55.79, 4.80. 
Das heute leicht zugangliche o-Athoxy-acetophenon haben wir 

ferner mit Essigester und Prot'ions~ureiithylester gepsart, um die ent- 
sprechenden Chromonder iva te  zu erhalteu. Dns 

2 - A t h o s y - a c e t y l - a c e t o p h e n o n  
wurde in der yon K o s t a n e c k i  uod T a m b o r  bei der Darstellung des 
o-Athosy- benzoyl-acetophenons I )  angegebenen Weise gewonuen. 

Dss rohe P-Diketon ist ein 01, das aus verdiinntem Alkohol in 
fnrblosen NHdelchen vom Scbmp. 56-57O krystallisiert. Seine alko- 
liolische Liisung wird durch Eiseochlorid intensiv rotbraun gefiirbt. 

0.1642 g Sb6t.: 0.1217 g coo, 0 3035 g &0 
ClaH1$03. Ber. C 69.90, €I 6.79. 

Gef. D 70.04, D 7.00. 
Durch kurzes KocLeu niit Jodwasserstolfsiiure (D. I .!IS) wird das 

2-ithoxy-acetylacetophenon iri das von B l o c h  und K o s t a n e c k i a )  
beschriebene 2-M e t h y l - c h r o  nion (P-Methyl-chromon) ubergefiihrt. 
WeiDe Nadeln vom Schmp. 73O. 

1) B. 33, 333 [1900]. 2, B. 33, 1999 [1900]. 
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0.1138 g Sbst.:, 0.3130 g COP, 0.0520 g HsO. 
CloHsO?. Bcr. C 75.00, H 5.00. 

Gef. )) 75.02, 5.11. 

o - -4 t h o Y y - p r o p  i o n y 1 - a c e  t o p h e  n o n , 
&HI (0 CaH5). CO . CH:, . CO . GHs. 

Aus verdunntem Alkohol farblose Nadeln. Scbmp. 46 '. Durch 
Ferrichlorid wird die alkoholische Liisung tief rot gefarbt. 

0.1554 4 Shst.: 0.4038 g COr, 0.100 g HgO. 
C I ~ H ~ G O ~ .  Ber. C 70.90, H 7.37. 

Gef. x 7057, 7.20. 
Die uberfiibrung des p-Diketons in das 2- i thy l -chromon 

(&-ithylchromon) gelang iins nicht , wir erhielten nicht krystallisier- 
bare Produkte. 

B e r n ,  Unirirsitatslaboratoririm. 

167. Hugo Voswinckel und Fritz de Weerth: 
tfber GallocarbonatLure. 

(Eingegangen am 10. April 1912.) 

Zu gewisseri synthetischen Versuchen bedurften wir einer mehr- 
fach hydroxylierten Orthophthalsiiure. Wir wandten uns daber der 
von C. S e n n l i o f e r  und C. R r u n n e r ' )  aufgefundenen G a l l o c a r -  
b o n s i i u r e  zii.  

Die yon diesen Porschern ziir narstellung der Saure mgewandte 
Methode: Erhitzen von Pyrogallol oder Gallusskne mit Ammonium- 
carbonat in wiibriger Liisung auf 130°7 liefert aber n u r  iiuflerst ge- 
nnge Ausbeuten. Eine meitere Darstellungsmethode, auf  welche C. 
B r u n n e r  an anderem Orte 2, hinweiat: Erhitzen yon Gallussiiure 
und Ammouiumcarhonat i n  Glycerin auF 170° unter Zuleiten von 
Kohlensilure, ergibt nach F e i s t ? )  Ausbeuten his zu 70° /0 ,  die wir aber 
nicht erreicben konnten. 

Zu einer Ausbeute r o u  95-9Y O i 0  der  Theorie gelmgt man nuu,  
wie sich gezeigt hat, auf folgentlem sehr einfacheu Wege. 

5 g krystallisierte G a l l u s s L u r e  (nicbt entwassert) und 15 g 
I< a l i  11 m bicn  r bo n at  (oder auch N a t r i  u m bi c n  r b o  nat), gepulvert 

_ _  

1) M. 1880, 466. 
9 Ar. 245, 618 [19Oi:. 

I )  *\. 361, 334 [ 19071. 




