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Nach E. Ziegler und Mitarb. 1 reagieren Cyclanonanile mit  OxMyl- 
chlorid in einfacher Weise zu 1-Phenyl-4,5-polymethylen-2,3-dion-pyrrolen. 
Aus diesem Grunde ist versueht worden, weitere 1,3-wasserstoffaktive 
Verbindungen einer anMogen Cyclisierung zuzuffihrem 

So liiBt sich z. B. N-Phenyl-benzoylaeeton~min in Toluol mit  OxMyl- 
chlorid zum 1,5-Diphenyl-4-aeetyl-pyrrol-2,3-dion (1) kondensierem 
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1: R = I K  3 : . n = 4  5 
2 : R = CHa(Io ) 4 : n = 5 

Analog reagieren in recht guter Ausbeute N,N-disubstituierte Cyclanon- 
hydrazone zu den Verbindungen 3 und 4. 

Goerdeler und Sappelt 2 berichten fiber die Einwirkung von OxMyl- 
chlorid auf N-substituierte Benzamidine nnter Bildung yon Imidazolin- 
dionen, deren thermisches Verhalten genau untersucht worden ist. In  der 

1 E. Ziegler, 2'. Hradetzky und :Y/. Eder, Mh. Chem. 97, 1391 (1966). 
2 j .  Goerdeler und R. SappeIt, Chem. Ber. 100, 2064 (1967). 

142" 



2250 E. Ziegler u . a . :  [Mh. Chem., Bd. 98 

Zwischenzeit ist es uns gelungen, Dibenzoylmeth~n mit  Oxalylchlorid in 
A~her bei 20 ~ umzusetzen,  wobei das gelb gef/~rbte 4-:Benzoyl-5-phenyl- 
furan-2,3-dion (5) entsteht .  Es ist der erste Vertreter  diesel" K6rperklasse, 
denn alle Versuche, Furan-2,3-dione zu synthetisieren, schlugen bisher fehl. 
So haben  Fleck  u. a. a festgestellt, da~ bei der AbspaRung yon  HBr  aus 
4-Brom-4,5-dihydrofuran-2,3-dionen nicht  der gewfinschte KSrper  ent- 
steht, sondern Zersetzung eintritt.  

Die yon  uns dargestellte Verbindung 5 yore Schmp. 120 ~ zeigt eine 
gewisse L~bilitgt, da beim Erhi tzen  auf 130--140 ~ lebhafte CO-Entwick- 
lung einsetzt. Nach  Beendigung der Decarbonylierung verfestigt sich die 
Schmelze zu einem farblosen P roduk t  (Schmp. 276 ~ der Zusammensetzung 
C15tt1002. I n  welcher Ar t  dieses Bruchstiick, das entweder als 1,3-D~ipol 
oder ~ls Dibenzoylearben auftre~en kann,  weRerreagiert,  ist bisher unbe- 
kannt .  Davon  und fiber weitere geak t ionen  dieser Ar t  wird noch be- 
r ichtet  werden. 

Der Fa. J. R. Geigy AG., Basel, sei ffir die Un~erstfitzung dieser 

Arbeit  gedankt .  

Experimenteller Teil 

1. 1,5-Diphenyl-4-acetyl-pyr~'ol-2,3-dion (1) 

2 g N-Phenylbenzoylacetonamin, gel5st in 100 ml absol. Toluol, werden 
bei 0 ~ mit 1,1 g Oxalylchlorid versetzt, nach Zugabe yon Alkohol kurz zum 
Sieden erhitzt und zur Trockne eingedampft. Es resultieren gelbe Nadeln, 
welche, aus Essigester umkristallisiert, einen Schmp. yon 190 ~ zeigen. 
Ausb. 1,3 g (53,5% d. Th.). 

ClsI-I13NOs. Ber. C 74,20, I-I 4,50, N 4,80. 
Gef. C 74,14, I-I 4,45, N 4,84. 

2. 1-Phenyl-4-acetyl-5-p-tolyl-pyrrol-2,3-dion (2) 

Analog zu 1 erh~lt man aus 4 g ]NT-Phenyl-p-toluoyl-acetonamin und 2 g 
Oxalylchlorid in 150 ml absol. Toluol eine gelbe Kristallmasse, welche aus 
Essigester umkristMlisiert wird. Schmp. 181~ Ausb. 2 g (41,6~o d. Th.). 

C19I-I15NOs. Bet. C 74,74, I-I 4,95, N 4,60. 
Gef. C 74,60, ~ 4,92, N 5,08. 

3. 1-Dimethylamino-4,5-tetrametl~ylen-pyrrol-2,3-dlon (3) 

Zu einer L6sung yon 5,3g N,N-Dimethyl-cyclohexanonhydrazon in 
200 ml absol. ~ ther  fiigt man unter Kiihlen 5,3 g Oxalylchlorid zu, worauf sich 
ein 01 abscheidet, welches nach einiger Zeit zu farblosen Kristallen erstarrt. 
Aus ~V[ethanol--Wasser erh/~lt man die Verbindung 3 yore Schmp. 160~ 
Ausb. 5 g (61% d. Th.). 

C10H14N202. Bet. :N 14,43. Gel. N 14,58. 

3 F.  Flecls, A .  Rossi  und H. Schinz,  Helv. chim. Acta 32, 998 (1949). 
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4. 1-DimethyIa/mino.4,5-pentamethylen-pyrrol-2,3.dio~ (4) 

9 ,3g N,N-Dimethyl-cycloheptanonhydrazon,  gelSst in t 5 0 m l  absol. 
~ ther ,  werden analog rnit 7,7 g Oxalylchlorid versetzt,  iXTach einiger Zeit 
fallen farblose Kristal le  aus, welche mit  ~ t h e r  gewaschen und ~us Petrol~ther 
umkristullisiert  werden. Schmp. 159~ Ausb. l0 g (90,5~ d. Th.). 

C11H16~N202. Ber. N 13,46. Gef. 1~ ~ 13,73. 

5. 4-Benzoyl-5-phenyl-Juran-2,3-dion (5) 

Man l~il~t eine Mischlmg yon 5 g Dibenzoylmethan und 2,8 g Oxalyl- 
chlorid in 50 cm a absol. ~-ther 5 Stdn. bei 20 ~ stehen. Nach dieser Zeit ha t  
sich ein gelber Niederschlag abgeschieden, welcher ~bges~ugt, mit  -~ther 
gew~schen und aus CC14 umkristal l isiert  wird. Lange gelbe Nadeln yore 
Schmp. 120~ Ausb. 3~5 g (57% d. Th.). 

C17tt1004. ]3er. C 73,30, H 3,62. 
Gef. C 72,88, H 3,47. 


