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L. Jovevska, M. Jancevska und J. Janculev

UBER KONDENSATIONSPRODUKTE VON 3-ACETYLTHIONAPHTEN
UND BENZYLACETON MIT OXALESTER

In Anlehnung an unsere bisherigen Arbeiten(*~") im Bereich der
Polioxoverbindungen wurden nach der Claisen'-Kondensation folgende
Tetraketone erhalten: 1,6-Di-/3-Thionaphtenyl/-1, 3, 4, 6-hexantetron (I} und
1,10-Di~(phenyl)-3, 5, 6, 8-dekantetron (1I).

Die Kondensation wurde aus 3-Acetylthionaphten® und Benzylace-
ton mit Oxalester im Verhéltnis von 2 : 1 Mol im Gegenwart von Natrium-
dthylat® als Kondensationsmittel ausgefiihrt.

Die Tetraketone wurden durch ihre Chinoxalinderivate (1II) identi-
fiziert.
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BESCHREIBUNG DER VERSUCHE.
1,6 — DI — (3 — THIONAPHTENYL) — 1, 3, 4, 6 — HEXANTRTRON (D)

In einem 250 m Rundkolben versehen mit Riickflusskuhler und
Calciumchloridrohr, wurde Natriuméthylat in 40 ml absoluten Ather aus
0,92 gr. (0,04 mol) Natrium und 1,84 gr. (0,04 mol) absoluten Athanol dar-
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gestellt. Zu dem entstandenem Natriumdthylat wurde nun 7,049 g (0,04
mol) 3-Acethylthionapthen und 2,92 g (0,02 mol) frisch destilierten Diithy-
loxalat zugegeben.

Das Reaktionsgemisch wurde 3 Tage bei Zimmertemperatur stehen
gelassen und von Zeit zu Zeit geschittelt. Die Farbe dds Genmisches wech-
selte von rosa bis rot.

Die erhaltene Natriumverbindung wurde mit einem Gemisch von
HCI und Eis (1 : 1) behandelt. Das ausgeschiedene rohe Tetraketon wurde
abgesaugt, mit Wasser gewaschen und getrocknet. Ausbeute 3 gr. (547)).
Nach mehrmaliger Umkristallisierung aus Dimethylformamid erhélt man
rein gelbe Kristalle mit Schmp. 212°C.

Anal: C,,H,,0,S, (406, 464)
Ber. C 65,00 H 348....
Gef. C 65,42 H 3,15

Das Chinoxalinderivat ist durch vierstiindiges Erwdrmen von #qui-
molekularen Mengen von Tetraketon und o-Phenylendiamin in absoluten
Athanol dargestellt worden. Nach wiederholten Umbkristallisieren aus Di-
methylformamid erhiilt man rote Schuppen mit Schmp. 232°C.

Anal: CyH,4N,0,S, (478,572)
Ber. C 70,25 H 3,80 N 586
Gef. C 7049 H 4,10 N 5,99

1,10 — DI (PHENYL) — 3, 5, 6, 8 — DEKANTETRON (II).

Auf dhnliche Weise wie oben, wurde das Tetraketon (II) dargestellit.
Das gebildete Natriumsalz von Kondensationsprodukt wird wie oben mit
einem Gemisch von HCL und Eis (1 : 1) behandelt. Der Niederschlag wird
abfiltriert, gewaschen und getrocknet. Nach dem Umkristailisiren aus 70%,
Essigsdure erhidlt man hellgelbe Néidelchen mit Schmp. 70°C. Ausbeute 2,3 gr.

Anal. C3,H,,0, (350,40)
Ber. C 7541 H 6,33
Gef. C 75,68 H 6,61

Das Chinoxalinderiat ist durch vierstiindiges Erwidrmen von &qui-
molekularen Mengen 1,10 — Di — (phenyl) — 3, 5, 6, 8 — dekantetron und
o-Phenylendiamin in ansoluten Athanol hergestellt worden. Man erhilt
hellrote Kristalle, welche nach wiederholten Umkristallisieren aus 709, Essig-
sdure einen Schmp. von 171°C zeigen.

Anal. C,4H,,0,N, (422,50)

Ber. C 79,59 H 6,20 N 6,63
Gef. C 79,61 H 6,41 N 6,98
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J. Josescka, M. Januescka u J. Januyaes

KOHIEH3AIIMOHU MMPOAYKTH HA 3-AUETUJITHOHA®TEH
N BEH3WJAILIETOH CO OKCAJIEH ECTEP

Pezuwme

IMpu xonacH3auuja Ha 3-aueTHITHOHA(QTEHOT KaKO M OCH3WIAUETOHOT
€O IMETHJIOKCANAT BO NPHCYCTBO HA HATPHEB €THJIAT KaKO KOHICH3ALMOHO
cpenctBo ce mobuenu 1,6-Di.(3-tuonadrenmn)—I1, 3, 4, 6-xeKCanTETPOH ¢
u 1, 10-Di-(penmn)—3, 5, 6, 8-nexauterpon (II).

Jlpara TETPAKETOHM Ce MACHTHOUIMPAKHE CO HUBHUTC XHHOKCAJMHCKH
nepusata (IID).

XeMHCKH MHCTHTYT
IMpupoano-Marematuuxu (axyiarer -— Ckomje

6 TonuuieH 300pPHEK



