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Bei der katalytischen Hydrierung nimmt I ein Mol Wasserstoff auf. AUS dem 
Hydrierungsprodukt konnten bei der Verseifung rnit KOH nur dunkle Zersetzungs- 
produkte isoliert werden. 
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IIb wird von katalytisch erregtem Wasserstoff nicht angegriffen, was im Einklang 
'mit seiner Strukturformel steht. Fiir das Vorliegen einer )C=N- neben der >GO- 
Bindung spricht ferner auch das 1R.-Spektrum von IIa. Eine ahnliche Verschiebung 
der Ringdoppelbindung wie h i m  gbergang von I in I1 findet ubrigens auch beim 
.Additionsprodukt von Azodicarbonsaureester an 1,4-Diphenylbutadien statt [4]. 
: Die Reduktion von IIa und IIb mit Lithiumaluminiumhydrid lieferte keine reinen 
Produkte. Auch der Versuch, den Alkohol der Struktur V aus der Substanz VI (durch 
Addition von Azodicarbonsaureester an Sorbinalkohol erhalten) durch decarboxy- 
lierende Verseifung mit uberschiissiger Lauge (4 Mol. KOH) darzustellen, ergab nur 
indefinierbare Zersetzungsprodukte. 
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Durch Kochen yon VI  mit 2 Mol. KOH in alkoholischer Losung konnte aber ein 
kristallisiertes Tetrahydropyridazin-N-carbonsaure-y-lacton VII vorn Smp. 10.5-106" 
erhalten werden, 
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Mit katalytisch erregtem Wasserstoff l&st sich V I  zum Hexahydropyrid~~n-l)cri- 
vat VIII reduzieren, das durch Verseifen mit 2 Mol. KOH zwei gut definierbare Pro- 
dukte Iiefert: ein bei 110-111" schmelzendes Lacton IX und ein unzersetzt destillirr- 
bares 01 der mutmasslichen Struktur X. 

Die 1R.-Spektren von VII und IX unterscheiden sich lediglich irn Fingerprint- 
gebiet etwas voneinander. Sie enthalten eine schwache bis rnittelstarke B k d e  bci 
2,9 p f-NH-) und eine den y-Lactonen entsprechende starke Bande bei 5,6-5,7 p. 
Im 1R.-Spektrum von X findet man eine starke Carbonyl-Bande bei 5,95 p und ciiie 
starke OH-Bande bei 2,95 p. 

Experhenteller Teil 
6-Carb~#hoxy-2[(4-pyridz~o)-dlhyl]-3-melhyl-Z,3,4,5-letrahydropyvidn ( I l l b ) .  15 g 4-Viiipl- 

pyridin, 5 g IIb und 2 g Eisessig werden wahrend 2l1, Std. auf 80" erhitzt, dann wird iiberschiissigcs 
Vinylpyridin im Vakuum abdestilliert und der Riickstand in Ather aufgenommen. Etwas unlijs- 
liches Polymerisat wird abfiltriert und die Ltisung im Hochvakuum fraktioniert. Sdp. 140-1GU"/ 
0.01 Torr; N: = 1,5280. Das Hydrochlorid erhalt man mit alkoholischer Salzsaure. Smp. 128-1 29' 
(aus Alkohol-Essigester) . 

Hydrochlorid Cl,H&IN30, Ber. C 57,79 H 7,11 N 13,48 C1 11.37% 
(311,8) Gef. ,, 58.25 ,I 7.26 ,, 13,78 ,, 11,66% 

2,8 g IIIb werdcn mit einer Usung yon 500 mg NaOH in 50 ml7O-proz. Alkohol2 Std. ge- 
kocht, der Alkohol im Vakuum entfernt. der Ruckstand rnit HCl angeeuert und rnit Essigester 
ausgeschiittelt. Der Extrakt liefert mit der aquivalenten Menge Cyclohexylamin das Cyclohex )-l- 
aminsah von IIIa. Smp. 138-13ga. 
C&,O,N, (346,5) Ber. C 65.86 K 8,72 N 16,17% Gef. C 66,OZ H 8,67 N 16.06:;; 

6-Carb~~ho~y-2[(2'-Bh612yC2'-~yhydroxy)-Ilhy~J-3-)nelhyK-2,3,d, 5-delvahydropyridazin (I V). 8,5 g 
Ester IIb werden rnit 6 g Styroloxid vermischt und die Mischung je 2 Std. lang auf 60, 120 urid 
185" erhitzt. Nicht umgesetzte Ausgangsstoffe entfernt man bei 140'11 Torr und destilliert den 
Riickstand irn Kugelrohr. Man erhalt 6,5 g dickfliissiges bl vom Sdp. 148-152"/0,01 Torr. 

CI,H,,O,N, (290,3) Ber. N 9,65% Gef. N 9,64% 

7 , 2 - D i - c a ~ b ~ R o x y - 6 - h ~ d ~ a x y ~ e ~ h y l - 3 - ~ e t ~ ~ ~ - l ,  2,3,6-tclrrslrydropyrd~aziarir VI). 98 g 2,4-Husa- 
diend-ol und 174 g Azodicarbonsaurediathybster werden in 1 Liter Xylol gel6st und 2 Std. 
am Riickfluss gekocht. Nach Verdampfen des Xylols wird das Produkt durch Destillation gc- 
reinigt. Sdp. 131-141°/0.6-1,0 Torr. Ausbeute 237 g. mb = 1,4778. 
C,,H,O,N, (272,3) Ber. C 52,93 H 7,43 N 10.29% Gef. C 52,69 H 7,48 N 10,3.5":, 

H e ~ s t e U n g  des xngesiilfigkm Lactons V I I .  13,6 g VI kocht man rnit einer Usung von 6,2 g 
KOH in 100 ml95-prOz. Alkohol4 Std. am Riickfluss. Das ausgeschiedene Kaliumcarbonat nird  
abgesaugt und der Alkohol verdampft. Man lost den Ruckst+nd in 50 ml Wasser und schiittelt die 
?-&sung nach Anshern meMach mit einem ITther-Chloroform-Gemi~h (2: 1) aus. Der Extrakt 
liefert nach Verdampfen des Losungsmittels und Verreiben des Ruckstandes in Ather 5,6 g 
kristallines Prudukt vom Smp. 65-68". Dieses wird zur Chromatographie auf eine Alox-II-Saule in  
Benzol aufgetragen, rnit Benzol-Chloroform (4: 1 v/v) gewaschen und mit Aceton eluiert. Nach j e  
Zmaligem Udmistallisieren aus Essigester und aus Benzin (Sdp. XO-lOOo) scchmilzt die Substallz 
!xi 105-106'. 
C,K,O,N, (154.1) Ber. C 54.50 H 6,54 N 18.18% Gef. C 54.09 H 6.49 N 18,23O, 

1 . 2 - D i - c a ~ b l # l r o r y - 6 - h y ~ ~ o ~ ~ e ~ h y ~ - 3 ~ ~ e t ~ y l - ~ x ~ h y d ~ ~ ~ ~ r ~ d ~ ~ ~  (VIII). 27.2 g VI werden in  
100 ml Alkohol nach Zugabe von Palladium-Kohle in einer Wasserstoff-Atrnosphlre bis zur Anf- 
nahme dsr ber. Menge H, geschiittelt. Das F'rodukt wird durch DestiLlation im Vakuum gereinigt. 
Sdp. 147-15OD/1 Tom; xb = 1,4710. Ausbeute fast quantitativ. 
C,,K,O,N, (274,3) Ber. C 52,54 H 8,lO N 10,23% Gef. C 52.54 H 8,32 N 10,13"; 

Luckm I X  und Monocarbdtho%y-Derivde X durch Verscijung uon V I I I .  84 g VIII werden mit 
36 g KOH in alkoholischer Ltjsung (600 ml) 5 Std. unter Riickfluss gekocht, ausgeschiedencs 






