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WALTER RIED und AKHILESWAR SINHARAY !
Uber heterocyclische Siebenringsysteme, XIIT2
Notiz zur Ringschluireaktion mit 0.0’-Diamino-biphenyl
Aus dem Institut fiir Organische Chemie der Universitit Frankfurt am Main

(Eingegangen am 29. Oktober 1963)

Die von W. Riep und W. STorRBECK3) durchgefiihrten RingschluBreaktionen mit o.0’-Di-
amino-biphenyl wurden fortgesetzt. Die bekannte Synthese von F. E. KING und R. M. ACHE-
soN4 fiir 2-substitujerte Benzimidazole aus o-Phenylendiamin und einem Imidsiureester-
hydrochlorid wurde auf o0.0’-Diamino-biphenyl iibertragen. Unter Alkohol- und Ammonium-
chlorid-Abspaltung sollte der RingschluB zum 5H-Dibenzo[d.f][1.3]diazepin erfolgen.
Jedoch miBlingt dieser Versuch mit unsubstituierten, aliphatischen Imids#urcester-hydro-
chloriden. Dagegen reagieren die aromatischen und die a-(elektronegativ)-substituierten ali-
phatischen Imidsédureester-hydrochloride fast ausnahmslos unter Bildung der erwiinschten
6-substituierten 5H-Dibenzofd.f](1.3]diazepine.
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I: R = —CH;*NO; VII:R =

II: R = ~CH,» CN
III: R = —CHz » CO,C;Hs
IV: R = —CHy+ CO;CH, IX:R = ﬂ

O

V: R = —~CHj+ NHSO;C¢Hy » CHy(p)

VI: R = —C¢Hs X:R =
VII: R = —CgHy * NOz(p) '
Wir danken der FARBWERKE HOECHST AG, insbesondere Herrn Dr. H. RuscHIG, und dem

FoNDs DER CHEMISCHEN INDUSTRIE fiir die Unterstiitzung dieser Arbeit. A. Sinharay dankt
dem DEUTSCHEN AKADEMISCHEN AUSTAUSCHDIENST ergebenst fiir ein Stipendium.

BESCHREIBUNG DER VERSUCHE

Darstellung der Imidséiureester-hydrochloride: Die Imidsiureester-hydrochloride wurden
nach dem klassischen PINNERschenS) Verfahren aus den entsprechenden Nitrilen hergestelit.

Allgemeine Vorschrift fiir die Darstellung der 6-substituierten 5 H-Dibenzo{d.f][1.3]diazepine
(s. Tab.): 1.85 g (0.0l Mol) o.0’-Diamino-bipheny! werden in 20 ccm Methanol geldst, mit
einer dquimolaren Menge vom Imidsdureester-hydrochlorid auf einmal versetzt und auf dem
Dampfbad unter RiickfluB gekocht. Nach Beendigung der Reaktion wird die Reaktionsmasse
abgekiihlt, der abgeschiedene Niederschlag abgesaugt und umkristallisiert.
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