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(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Anthr-9-oylessigsaure, die als Zwischenprodukt fir die
Synthese von Farbstoffen und héher kondensierten Aromaten Verwendung finden kann. Die Synthese der
Titelverbindung erfolgt durch Umsetzung von 9-Acetylanthracen mit einem Carboxylierungsmittel, beispielsweise mit
Magnesiummethylcarbonat oder Phenolat/Kohlendioxid, in einem aprotischen, dipolaren Losungsmittel,
vorzugsweise Dimethylformamid. Das Verfahren ermoglicht es, die bisher unbekannte Anthr-9-oylessigsaure in hoher
Ausbeute und Reinheit zu synthetisieren.
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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Herstellung von Anthr-9-oylessigsédure der Formel |
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dadurch gekennzeichnet, daR 9-Acetyl-anthracen der Formel Il
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mit einem Carboxylierungsmittel in einem aprotonischen dipolaren Lésungsmittel umgesetzt wird.
2. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daB als Carboxylierungsmittel
Magnesiummethylcarbonat oder Phenolat/Kohlendioxid eingesetzt wird.
3. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daR als Losungsmittel dipolar aprotische
Verbindungen wie Dimethylformamid verwendet werden.
Anwendungsgebiet der Erfindung
Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Anthr-8-oylessigsaure, die als Zwischenprodukt zur Darstellung von
hdher kondensierten Aromaten wie zum Beispiel Benzoanthracenderivaten Verwendung finden kann.

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Es ist kein Verfahren zur Herstellung substituierter oder unsubstituierter Anthroylessigsduren bekannt.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, ein effektives Herstellungsverfahren der bisher unbekannten Anthr-9-olyessigsdure zu finden.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Aufgabe der Erfindung ist es, Anthr-8-oylessigsaure durch ein einfaches Verfahren in hoher Ausbeute und Reinheit herzustellen.
Erfindungsgemil wird die Aufgabe dadurch gelost, daB Anthr-8-oylessigséure der Formet |
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hergestelit wird, indem 9-Acetylanthracen der Formel Il
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mit Magnesiummethylcarbonat oder Phenolat/Kohlendioxid in einem aprotischen dipolaren Losungsmittel vorzugsweise
Dimethylformamid carboxyliert wird.

Die Vorteile der Erfindung bestehen darin, da8 mit diesem Verfahren die bisher unbekannte Anthr-S-oylessigsaure in hoher
Ausbeute und in reiner Form erhalten wird. Die Struktur wird durch das 'H-NMR-Spektrum in den Ausfiihrungsbeispielen belegt.

Ausfihrungsbeispiele

Beispiel 1 Carboxylierung mit Magnesiummethylcarbonat

In einem 100-ml-Dreihalskolben werden 10,5g (0,05 mol) 9-Acetylanthracen und 50ml einer dreimolaren Lésung von
Magnesiummethylcarbonat in DMF zwei Stunden lang bei 110-120°C geriihrt. Nach dem Abkiihlen des Gemisches auf
Raumtemperatur wird durch EingieBen in eine Mischung aus 3009 Eis und 25 m! konzentrierte Salzséure hydrolysiert. Das feste
Reaktionsprodukt wird durch Losen in verdiinnter Natriumhydroxidlésung und Ausfallen mit Salzséure bei 0°C gereinigt. Es
bleiben 12,29 (96 %) Anthr-8-oylessigsiure zuriick.

Beispiel 2 Carboxylierung mit Phenolat/Kohlendioxid

In einem 100mI-Dreihalskolben werden zu 6g (0,052 mol) trockenem Natriumphenolat 5,25g (0,025 mol) 9-Acetylanthracen und
40ml trockenes DMF gegeben, AnschlieBend wird unter Rilhren 3 Stunden trockenes Kohlendioxid bei 25°C eingeleitet. Das
Reaktionsgemisch wird mit Eis/Salzs4ure hydrolysiert und mit Ether extrahiert. Die etherische Phase wird mit
Natriumcarbonatldsung extrahiert und diese bei 0°C mit verdiinnter Salzsiure angesduert, Das feste Produkt wird abgesaugt. Es
bleiben 2,39 (36,2 %) Anthr-8-oylessigsiure zuriick.

Charakterisierung durch:

"H-NMR(DMSO): & = 4,18ppm (2H, s,~CH,)
5 = 5,48ppm (1H, s, ~CH=)
5 =135ppm (1H, s, =C-0OH)
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