—

XIII_0012

Extrait du BULLETIN SCIENTIFIQUE - Teme 6, No. 1, 1961 1

CHIMIE

UBER KONDENSATIONSPRODUKTE
VON y-ACETYLPYRIDIN MIT
OXALESTER

In Anlehnung an unsere fritheren Mitteilungen (1. 2)
wurde die Synthese von 1,6-Di—(y-Pyridyl)-1,3,4,6-Hexan-
tetron, von p-Pyridinoylbrenztraubensire-Athylester und
von y-Pyridinoylbrenztraubensdure nach Claisen und Brom-
me (3,4) versucht.

Die Kondensation von zwei Mol y-Acetylpyridin (5) und
ein Mol Oxalester ist mit Natriumithylat als Kondensations-
mittel durchgefiihrt worden. Das Tetraketon wurde durch
sein Chinoxalinderivat identifiziert.

R—CO—CH;—C0—CO—CH,—CO—R R = -Pyridyl

e eeehdi— K ondensation von - ¢-Pyridinoylbrenztraubensiure-

Athylester ist mit einem Mol y-Acetylpyridin und einem
Mol Oxalester ausgefithrt worden.

R—CO—CH,—CO0—CO—~0C,H; R = Pyridyl

Durch Saponifikation des Esters ist die y-Pyridinoyl-
brenztraubensdure erhalten worden.

Beschreibung der Uersuche
1,6-Di~(y-Pyridyl)-1,3,4,6-Hexantetron

1,6-Di~{y-Pyridyl)-1,3,4,6-Hexantetron wurde durch Kon-
densation von y-Acetylpyridin und Oxalester dargestellt.
(2) Man erhilt 56%0 der Th. rohen Tetraketon.

Das Tetraketon ist in Sduren, Alkalien und Natrium-
karbonatlésung leicht 16slich. Eine alkoholische Losung des
Tetraketons gibt mit einem Tropfen Eisenchloridlésung eine
braunrote Firbung. Nach dem Umkristallisieren aus Ace-
tessigester erhdlt man gelbe Nadeln von Schmp. 218°C.

Anal: C,H,N,0, (296.28) Ber. C 64.84 H 4.08 N 9.46%»

Gef. C65.15 H4.20 N 9.15%

Chinoxalinderivat des 1,6-Di~{y-Pyridyl)-1,8,4,6-Hexan-
tetrons

Das Chinoxalinderivat ist durch einstindiges Erwidrmen
von diquimolekularen Mengen 1,6-Di~(y-Pyridyl)-1,3,4,6-He-
xantetron und o-Phenylendiamin im Eisessig dargestellt
worden. Nach dem Erkalten erhilt man nadelformige Kri-
stalle. Nach dem Umkristallisieren aus absoluten Alkohol
zeigen die orangeroten Kristalle einen Schmp. 281-283° C.

Anal: CyH,4N,O, (368.38) Ber. C71.72 H4.38 N 15.21%
Gef. C71.96 H4.35 N 15.16%

y-Pyridinoylbrenztraubensiure- Athylester

Der y-Pyridinoylbrenztraubensiure-Athylester ist aus He-
xan umkristallisiert worden und schmilzt bei 96°C. Die
Kristalle sind farblose Nadeln.

Anal: C,HNO, (221.20) Ber. ¢ 59.72 H5.01 N 6.38%
Gef. C59.85 H491 N 6.36%

y-Pyridinoylbrenztraubensiure

Die Sidure wird durch Verseifung des Esters dargestellt
(7). Die Sdure kristallisiert aus Wasser in seidengldnzenden
Nadeln von Schmp. 64° C.

Anal: C,H;NO, (193.15) Ber. C55.95 H 3.64 N 7.25%
Gef. C55.72 H3.42 N 7.15%
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