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UBER EINIGE DERIVATE VON « BZW § BZW v
THIOPYRIDINOYLCYCLOHEXYLAMIDE

V. Prisaganec-Aleksié, K. Risteska und F. Anastasova
Chemisches Fakultdt — Universitdt ,,Kiril und Metodij* — Skopje

Das Zeil der voliegender Arbeit war, Vertreter einer bischer valli
unerforischten Klasse von Thioamiden, der Acetyl bzw Thiazolderivate von
« bezw  bzw y-Thiopyridinoylcyclohexylgmide, die alsA naloge der Thio-
pyridinoylamide von chemischem und biologischem 1—5 interesse sind.

Bei AmZendung der gleichen Methode konnten wir zur SchZzfelung
der entsprechenden Amide (Tabelle I) mit Phosphor(x)sulfid in trockenen
Losungsmitteln 6 feststellen, dass « bzw B bzw y—Pyridinoylcyclohexyla-
mide in Verleich zu andere Pyridinolamide 7 schwehrer aktiv sind. Sie ver-
langen besonder Arbeitszedingungen (langes Erwirmen, grossere Menge
Losungsmittel und Phosphor(x)sulfid. Die Thioamide (Tabelle II) konnten
in kleinerer Ausbeute (40—4:%) Rohprodukt) dargestellt werden. Sie sind
in reinem Zustand gut kristtallisierende Substanzen, die im aWasser unlés-
lich, jedoch in den meisten gebriuchlichen organischen Losungsmitteln all-
gemein gut losclich sind.

Nach der Reaktion mit Essigsiureanhydrid bzw Acetylchlorid 8, 9
wurden die & bzw B bzw y-Thicpyridinoylcylohexylamide in N-acetylde-
rivate (Tabelle III) dargestellt.

Durch Erwirmen mit verdiinnter wissriger Natriumhydroxid und
20c Kaliumeisen(IINcyanid 10 wurden die & bzw B bzw v-Thyiopyridinoyl-
cyclohexylamide in entsprechende Thiazolderivate (Tabelle 1V) dargestelit.

EXPERIMENTALLER TEIL
(Die Schmelzpunkte (S1mp) sind nicht korrigiert)

« bzw « bzw y-Pyridinoylcyclohexylamide

In eine Pyridin L&sung von 2,84 g (0,025 Mol) Cyclohexylamin wurde
im laufe von 45—50 Minuten tropfenweise 3, 54 gr (0,025 Mol) « bzw B bzw
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y-Pyridinoylchlorid 11—13 zugegeben. Das Reaktionsgemisch wurde, nach
Beendigung der Reaktion, ins Eiswasser gegossen. Das ausgeschiedene rohe
Produkt wurde nach Filtrieren upd Erocknen aus einem geeigneten Lossungs-
mittel gereinint.

o« bzw 3 bzw y-Thyiopyridinoylcyylohexylamide

In der warmen Losung von « bzw 8 bzw +y-Pyridinoylcyclohexyla-
mide in trockenmem Pyridin bzw Dioxan wurde gepulwertes Phosphor(x)
sulfid portionsweise zugefiigt iund das Gemisch 50—70 Minuten unter Riick-
fluss geckocht. Danach wurde 6 bis 8 fachne Menge Wasser gegosscn. Das
ausgeschiedene Rohprodukt wurde abgesaugt, mit Wasser gewaschen und
getrocknet.

Wenn sich das Pohprodukt als nicht kristalliesationsfihig erweis,
wurde es merhmals mit Benzol ausgezogen. Den vereinigten Benzolextrak-
ten wurden kleine Menage Petroliteer zugegeben. Das gebildete Produkt
Aw_urde abgesaugf und getrocknet.

N-acetyl-« bzw (3 bzw vy-thiopyridinoylcyclehexylamide

In eine Pyridinldsung von 0,001 Mol a bzw f bzw y-Thiopyridinoyl-
cyclohexylamid wérde tropfenweise 0,01 Mol Essigsiurcanhydrid bzw Afe-
tylchlorid vugegeben. Das Reaktionsgemisc wurde iiber Nachf bei Zimmer-
temperatur stehen gleissen und dann ins Einswasser gegossen. Das Pohpro-
dukt wurde filtriert mit Wasser gewaschen und getrocknet.

- Die Reinigung konnte durcs Umkristallisieren aus einem geeigneten
L6 -ungsmittel durchgefiihrt wer?den.

B~ «bwz-3-bzw-y-bzw-Pyridinoyl)-cycloéexyl-thiazol

In eine Natronlaugelo ung von 0,2 bis 0,3 Mol « bzw f bzw vy-thio-
pyridinoylcyclchexylamide wurden durch Erwidrmen y0 ml 207 Kaliumei-
sen (II)cyanid zugegeben. Das Reaktionsgemisch wurde iliber Nachf bei
Timmertemperatur stehen gelassen. Der erhaltene Niederschlag wurde fil-
triert, mit Wasser gewaschen, an der Luft getrocknet und aus einem geeigne-~
ten Losungsmittel umkristallisiert.
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Hexon paepmsaTH Ha o OJHOCHO 3 OJHOCHO Y-THONHPHAMHOW/I-HKJIOXEKCHJI-
JIAMMM/IUTE

B. Ilpucaranen-Asexcnxk, K. Pacrecka u @. Anacracosa
Xemucku axyriveini Yuugepsuinieinn ,,Kupuau Meitioguj* — Croiije
Pezume

Llenta ma oBaa paGoTta Gelle Xa ce CHHTETH3HPAAT ACTHIHA H THA30-
JIOBH JICPUBATH HA & ONHOCHO P OJHOCHO Y -THONHMPHAWHEOMIAMHIMUTE, KOX
KaKO aHAJO3H HA THIMPHAXHOMIAMHULATE CE XEMHUCKH M (GU3HOIOUIKY aXTHBHH
CYNCTaHIIAH.

Op coo[BeTHH NHPUAWHOMI XJIOPHAU M LHKIOXEKCHJIAMHAH HoOuenu
ce @ OFHOCHO [ ommocHO Y -mupHAEHOWIIHKIOXeKcumanmnupu (Tabena I).

Bo peaxmuja co dochop (X) cyndun Bo IpHCYCTBO HA CYB OPraHCKH
pacTBopyBa4 (QUOKCAH MM NHPUAWH) IHPHATHOMINKIOXEKCHTAHUIIH/IATE
MHNYBAAT BO COOZBETHH o OXHOCHO B OZHOCHO ¥ ~THONMPHAUHOMIIMKIIOXEK-
cwiamuga (Ta6ena II).

Co aneTHnHpame HA & OJHOCHO 3 OAHOCHO Y -THONHPHAMHOMIIHKIO-
XeKCHJIAMHAJATE CO AHXUADHJ, HA ONETHA KUCEIHHA OJHOCHO AIeTHII XJIOPHA
ce gobuBaat cooxseTHn N-amermnrmopepusatu (Tabexa I11).

Ipu fejcTBo HAa BOJEHOANKAJEH PAcTBOP of KanueB(epHIHjaHHI
ce AoOmBaaT coopBeTHH THa3ou AepmBatm (TaGena



