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1.3-Dioxy-3.3-dialkyl- 
propane 

3.3-di-pent~decyl- . . leicht 1. in Ae, 1. in 
PAe, Methylacet., 
heiDem Ac u. Me 

- . _ _ _ _ ~  

3.3-di-hexadecyl- . . 
3.3-di-heptadecyl- . . 

_____ -~ 

3.3-di-octadecyl- . . . 
3.3-di-nonadecyl- . . 
3.3-di-eikosyl- . . . . . 

Summen- 
formel 

C,,H,RO, 

_. 
Schmp. 
(Iron.) 
. - 

60.4 -61.2' 

63.7-64.7' 

67-68.2' 
~ 

71-72.2' 
. -- - - . . 

74.2-750 

76.8-77.5' 637.1 1. in Ae; schwer 1. in 
PAe, kaltem .4e u. 1 Athylacet., nnlosl. 

I , in Me 

168. Friedrich L. Breusch und Mitat Oguzer: Synthose der bi- 
homologen Reihe der symm. phenyl-dialkyl-methanole (XI. Mittoil. uber 

isomere und homologe hihen*)) 
[Aus dem zweiten Cheniischen Institut der Universititt Istanbul] 

(Eingegangen am 12. Mai 1954) 

Die bi-homologe Reihe der symmetrischen Phenyl-dialkyl-metha- 
nole wurde bis zum Phenyl-di-eikosyl-methanol durch Kondensation 
von Phenyl-mapesiumbromid mit symmetrischen Dialkyl-kctonen 
hergestell t. 

Die Synthese der symm. Phenyl-dialkyl-methanole, CBHj * C(Alkyl), . OH, er- 
folgte durch Addition von Phenyl-magnesiumbrornid an symmetrische Di- 
alkyl-ketone. 

Als Beispiel wird die Synthese von P hen y 1 - d i  - t r idec  y 1 - met  h a n o  1 beschrieben. 
Zu 1.2 g Magnesium-Draht in einem Schliff-Dreihalskolben mit Motorriihrer, Tropf- 
trichter und RuckfluBkuhler wurden 8 g (lho Mol) reinstes Brombenzol  in 50 ccm 
wctsserfreiem Ather zugegeben. Nach Zufugung eines kleinen Jodkristalls wurde bis zur 
.4uflosung dea Magnesiums, zuletzt unter Erwarmen mit einer Mikroflamme. geruhrt 
(etwa 1 Stde.). 

Mol reinstem Dialkylketon erfolgte wegen der Schwerloslichkeit 
der hoheren Dialkylketone in Ather direkt in Pulverform. Das Keton setzt sich bei den 
niederen Homologen raych um und lost sich in Ather auf. Bei den hoheren Homologen 
vom Dipentadecyl-keton ab ist 24stdg. Ruhren, untor % u p b e  von weiterem wasserfreien 
Ather und Kochen unter RuckfluD notig. AnschlieDend wurde zuerst rnit Wasser, dann 
mit 20-proz. Schwefelsiiure geriihrt. Der abeetreniito, rnit U'asser gowaschene, mit Na- 
triumsulfat getrocknete &her wurde bei 400 abgedanipft und der farblose kristallisierte 
Ruckstand RUS Methanol, Aceton und Xthylacetrtt bei - 17O bis zur Schmelzpunktskon- 
stanz umkristallisiert. In einigen Fallen war es notig, zur Reinigung die Methode des 
fraktionierten Schmelzens rnit jeweiliger Absangung der flussigon Ant.eile zu verwenden. 

Die farblosen Kristalle sind bei Zimmertemperatur in allen organischon Losungsmitteln 
loslich. Die Aosbeuten an reinen Phenyl-dialkyl-niethmolen betrugen 30 bis 50% d. Th. 

*) 5. Mitteil.: F. I3reusch u. F. B a y k u t ,  Cheni. Ber. S7, 1080 [19541, voranstehend. 
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1062 KO rte: Die Synthese des Xaihthopterins [Jahrg. 87 

T a b e l l e  d e r  sgmm. Phenvl-dialkyl-methanole+) 

Phenyl-dialkyl- 
methanole 

di-undecyl- . . . . . . . . 
di-dodecyl- . . . . . . . . 
di-tridecyl- . . . . . . . . 
di-te tradecyl . . . . . . . 
di-pentadecyl- . . . . . 
di-hexadecyl- . . . . . . 
di-heptadecyl . . . . . . 
di-octadecyl- . . . . . . 
di-nonadecyl- . . . . . . 
di-eikosyl- . . . . . . . . . 

._ . - - 

Summen- 
formel 

Schmp. 
(korr. ) 

28 -28.3' 
35.4 -35.8' 
39.3-40.3' 
44.3-45.1' 
47.8-48.5' 
51.6-52.8' 

55--56' 
55.5-59. lo 

MoL- G ~ w .  
- 

416.7 
444.8 

500.9 
528.9 
557.0 
585.0 
613.1 

472.8 

60.2-62' ' 641.1 
63.8-65' I 669.2 

+) Von allen Verbindungen wurden von Prl. I)r. Loewe,  Istanbul, Mikro-CH-Bestirnrnungcn dureligefiihrt, die 
auandimalos innrrhalb der Fehlergrenzen stirnrnteri. 

169. Friedhelm Korte: Die Synthese des Xanthopterins 
[Aus der Biochemischen Abteilung des Chemiachen Staatainstitutes der 

Universitat Hamburg] 
(Eingegangen am 14. Mai 1954) 

EY win1 eine einfache Synthese des Xanthopterins aus 2.4.5-Tri- 
amino-8-oxy-pyrimidin und Glyoxylester-halbacetal beschrieben. 

Fur die Synthese des Xanthopterins (I) stehen bisher verschiedene J7er- 
fahren zur Verfugung. 

So erhiilt man die Verhindung aus 2.4.5-Triamino-6-oxy-pyrimidin und Dichloressig- 
saurel), Glyoxylsaure-bisulftbariunP) oder Diacetyl-di~iyeyessigau~~~~). Ferner kann 

man Leukopterin mit Natriumamalgam zu Xanthopterin redu- 
zieren6t6). Diese Verfahren haben a.ber entweder den Nachteil 
einer schlechten Ausboute, schweren Zuqanglichkeit der Aus- {yNyoH gangsprodukte oder schwierigen Reproduzierbarkeit der Syn- 
these, meist verbunden mit umstandlichen Reinigungsopera- 

I Im Hinblick auf die noch nicht erkannte biolo- 
gische Bedeutung des Xanthopterins ') war es nun von 

Interesse, eine einfache Synthese zu finden. Diese gelang durch I?msetzung 
von 2.4.5-Triamino-6-oxy-pyrimidin mit dem technisch erhaltlichen Glyoxyl- 
siiureester-halbacetal (z. B. Farbwerke Hoechst) in 80-proz. Schwefelsaure mit 
einer Ausbeub von uber 70 yo. Yapierchromatographisch liiBt sich zeigen, 

?H 

4 /\ / H  tionen* 
H2N N N 
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