
!$TEREOC@EMICAL STUDIES-XXXIII.’ 
SATURATED HETEROCYCLES-IX2 

SYNTHESIS AND CONFORMATIONS OF STEREOISOMERIC CIS- AND 
ZRANS-TETRAMETHYLENE AND PENTAMETHY LJZNEDIHYDRO-13-OXAZINES 

P. SOHAR 
hatime for Lhq Rmarch, H432S B&pent, Ujpwt 1, P.O.B. 62, Hunpy 

1: n=2 2: n-2 
I: n-3 0: n-3 

a: n-2 4: n-2 
I: n-3 0: n-3 



8w 0. BERN&B et a& 

l-o+@)c~H.-c 

0 NH 

&Et - 
KHs In 

37 CJ 
KH,h 

CeH4CI (PI 
37 Ml C‘H4Cl (PI 

1%: n-2; cls 11: n=2; c/a 
1S: n=2; tmns 111: n-2; tntn8 
36: n = 3; cis 18: n=3;&a 
17: n - 3; t?n8 10: n-3; tram 

!ichme2. 

vi 4 v&v) 4 va < v,(w)* 

TsWet.Physidandrartyticrl~of~~ __ .- 
Compound 
Ilo. 

'dEP* 
C Folulnd Ti t1 Formula Zoquired :; 

c II tf 

a 77-76 67.6 6.6 5.6 

h? 1%105 67.3 6.G 6iTJ 
67.4 6.6 6.6 i4 6zxt4 67.0 6.6 5.9 C14tl16Cltic 

3 100-109 t7.6 t.C 5.6 

12 07+E: 66.3 7.0 5.3 

1,;! 106~IX7 66.3 7.0 6.4 
c16:116clfIo 66.3 t.9 6.3 in 121 t7.9 7.0 6.G 

i? 86-66 66.6 6.9 5.4 

2 

I 
CH,-M+-CD-C,H,Cifpf 
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lk: n-2 
17~ n-9 

16a: n-2 
lk: n-9 



o-ln8lde 
12a:n-2 d 

o-outukkJ 
12b: n-2 

16a: n-3 w 16b: n=3 

N-lnslh -Me 
14~ n-2 e lib: n-2 
18a: n-3 w la: n-3 

3cbwx 6. 

C 



a04 0. Bmrh (I 1 

T&&3. ~fnctioarlcamrdhbd~vikrtioprl~(X~~f~coapolllldr~~~~ 
Ihlietd~dwiukm~~iDh 

Malmaula'~ 

x/a v/b z/a Ull U22 U33 U23 UlS u12 

o(1) 34660) 2Old2I 

c(2) 53490) lC66(3) 

N(S) 3606W 134kI 

c(4) 4092(2) 14(4) 

C(6) 4323(2) 1172(s) 

cm 3901(2) 1916(3) 

c(7) 4666(2I 1603(4) 

c(e) 4777(2l 3031(6) 

c(9) 4326(2) 576%4)1 

c(10) 407l(2) 3176(4) 

c(11) 26650) 1233w 

C(lz) 2663(l) 362(3) 

cm) 22l2m 466(4I 

c04) 19200) 1607(3) 

cm) 20670) 2367w 

cm) 26650) 224l(3) 

Cl(17) 1532(l) 1676(l) 

x/a VbJ 

4669(s) 

3633(4) 

3642($ 

4726(d 

6262(S) 

66l7(6) 

407l(6) 

4624(e) 

6046(7) 

6266(s) 

2669(4) 

1460(4) 

470(6) 

666(6) 

ltWO(6) 

2692(6 

-e&l) 

z/a 

666(12) 

632(16) 

644(16) 

76d(o*) 

667(19) 

7=M 
7OQk3) 

916(33) 

941(3l) 

920(27) 

46606) 

609(1e) 

700(20) 

612(17) 

663(16) 

646(17) 

7C6(7) 

660(7) 

662(Q) 

69s(s) 

6l6mI 

72&o) 

6wlO) 

66l(12) 

llOO(16) 

g69(16) 

67703) 

646(e) 

e60(9) 

72600) 

644(g) 

69200) 

639(g) 

92Om 

760(16 

636(17) 

762(17) 

676(26) 

763(2l) 

669(20) 

lOOSk6) 

1277(36) 

1041(51) 

626(26) 

632(16) 

701(16) 

766(2l) 

776(20) 

600(20) 

740(19) 

1119(9) 

-62(11) 

42(14) 

370s) 

32(19) 

so(1e) 

606) 

ok=) 

-117(3l) 

-96&d 

-191(2.l) 

77(13) 

o(1eI 

-20(17) 

106(16) 

3607) 

-19(l6) 

144(6) 

-77(11) 

1106) 

-2606s) 

-126m 

-117(16) 

-46(16) 

63(23) 

127(3l) 

-69(P) 

-30(u) 

1404) 

-22(16) 

-62(16) 

606) 

2607) 

-6(16) 

-209(6) 

W(la) 

-5(14). 

l62(l4) 

lm(lSI 

11607) 

lS(17) 

62(19) 

-361(26) 

-269(26) 

-99(P) 

26(D) 

62(16) 

-26(17) 

-12(14) 

62(16) 

70(14) 

-11(4) 

Molecule g 

Ull u22 u33 U23 u13 u12 

o(1) 

c(2) 

N(3) 

c(4) 

C(G) 

c(e) 

c(7) 

C(6) 

c(9) 

c(10) 

cm) 

c(12) 

c(13) 

c(14) 

c0.5) 

cm) 

Cl(17) 

9943(g 
w72(9) 
9322(7) 

10623(9) 

10012(9) 

llG6d9) 

62+2(o) 

7369(11) 

7320(10) 

98EG(lO) 

7347(7) 

72G3,3(9) 

6661(10) 

4i22(9) 

4l67(10) 

6776(9) 

2092(l) 

6Ce(3) 

1798(4) 

2762(3) 

2810(4) 

1267(4) 

420(4) 

676(4) 

1792w 

3161(6) 

3652(4) 

lM3(4) 

063(4) 

929(6) 

1973(4) 

2962(4) 

2699(4) 

2062(l) 

1966(l) 

2011(2I 

1676(2I 

1106(2) 

936(2) 

1401m 

609(2) 

99(2) 

349(2) 

658(2) 

2Jsd2) 

2940(2) 

3394(2) 

3426(2) 

3W7(2) 

2l3ooo(2) 

4am(l) 

606(17) 

7m20) 

764(19) 

666(2l) 

sss(2.l) 

714(23) 

741(22I 

637(26) 

0[16(27) 

m2(27) 

62500) 

824(23) 

666(20) 

740(222) 

722(26) 

762(23) 

922(6) 

760(s) 
532(9) 
606(S) 
707(10) 

@36(10) 

766(12) 

70000) 

609(12) 

017(13) 

7g7(12) 

606(g) 

71001) 

76Gcl2) 

670(10) 

734(11) 

696(11) 

E69(6) 

701(16) 

670(18) 

614(16) 

720(2lI 

7m20) 

OlO(24) 

666(20) 

776(26) 

776(26) 

746(24) 

504(17) 

666(23) 
t97(19) 

699(24) 

610(21) 

m(7) 

26(12) 

-33(14) 

43(13) 

-14(m) 

-3dlG) 

-36(20) 

-69(17) 

-16(19) 

126(20) 

107(20) 

-69(13) 

-9(16) 

19(17) 

-61(14) 

-39(lG) 

-dl6) 

-94(4I 

l64(14) 

27(16) 

123(16) 

llm(19) 

120(m) 

123(2l) 

12l(16) 

90(23) 

123(24) 

159(22) 

13(17) 

65(19) 

lll(2l) 

49(16) 

llO(2l) 

106(18) 

227(c) 

llO(14) 

2(17) 

-00(16) 

-96(10) 

23(10) 

77(19) 

-11(17) 

-42(22) 

67(23) 

-74(20) 

-14(14) 

22(19) 

-12(2l) 

-62(17) 

23(19) 

3116) 

-90(G) 

fi th6 anioatropia vibrctionol parwetere ora given in the fores 



Hotwocyclic 

(a# c(4)-cm-cm-O(1) - -Ss.o" 

c(8)-cb31_0(1)-c(2) - 37.8 

c03)-0(1)-c(2)-11(3) - -8.7 

O(l)-C(2)_(1(3)-C(4) . 0.0 

C(2)-d3)-C(4)2(8) - -22.8 

H(3)-C(4)-C(S)-C(S) . 49.8 

(&# N(3)-C(4)-C(S)-Cb3) . -62.7 

C(4)-C(S)-Cb3)-0(1) I 88.0 

c(s)-c(8)-o(1)-c(2) - -31.9 

cm-ow-c(2)-r~(3) - 1.4 

O(l.)-C(2)-N(3)-C(4) . 2.2 

C(2) -N(3) -c(4)-C(S) - 25.4 

I 49.4O 
- 49.8 
. -53.1 

I 68.9 

I -67.1 

. 83.0 

I -82.1 

I 64.1 

I -68.2 

. 68.4 

I -68.2 

. 63.1 

iuT&&l. 

m.p. 146lSO’ (with dcampdh). (hauli C, 62.9& If, 7.42; 
N. 10.60. C,,H,&lN& nquired. 63.03; H, 7.11; N. 10~33%). 

(b) Undwidmtid~wilbr~rmapntdHCl, 
iarlhr&utllcyidduaa73%. 

(c) fnrlbrduxwitkmt ’ . tbcykldwu62%. 
(d)Wiia~-abtimomtamp..tbc 

yiddau36%. 
(a) f~ 24b at mom tampmmwiIboa~,tba 

ybldWUM%. 

El, duxal for 12b. Evqmmtim ahrdal I cobdma oil 
wh&oatritw&mlRithEt~,fPrnbbsdr~8otid 
(170~; 91%); tlIh lwcqswd fmal pctmkam etbw u 
cdodes8phta,m.p.77-m,~~11~fmm1 
with 11. 

2nmml) wu rdnxaf (loll) iu a mixtllm of EtoH (lOpI) raa 
amc.HClflOeRTbcEtOHvuthd&Bkd~aaJ~ 

Z&Q 
llsayl) 
S.no(l) 

99.41(l) 
2543.47 

1301 
1.29 

8 
10% 
1979 
1966 

0.091 
2.35 x 10-J 

2628 

. , 

12tz!s 

:z7ca-’ 

wfYf@ 
s2a 

2273 
1736 

0.119 
l&x w 

(hti=YEd-) 
w=ld(ail?+6f? 



H(4d 4016(2) -466(4) 6712(8) H(4) 12766(9) 2624(4) lSl6kI 

Hhb) 43%(2) -461(4) U66(6) H(6) 12130(9) 1176(4) I%(2) 

H(6) 4647(2) 1023(3) 6233(b) H&k) 13469(g) 639(4) 1%9(2l 

H(6) 3600(2) 1474(3) %16(S) Hhb) 11466(9) -6600(4) 1336(2) 

H(h) 4916(2) 1269(4) 3637(6) H(78) 6696(g) 666(4) 939eta 

H(7b) 4307(2) 1690(4) 3026(S) H(7b) 6460(s) -66(S) 4l6W 
H(68) 6072(2) 2939(6) 6636(e) H(68) 667ull) 1766(S) -261kI 

H(6b) 4942(2) 3466(6) 372lc8) H(Bb) 6634(11). 1621(6) -94kI 
H(98) 447&d 4632(4) 6491(7) H(98) 6946(10) 32l3(6) 677(2) 
H(9b) 4040(2) 3930(4) 4019(7) Hi9b) 6XJ6(10) 3902(B) -26(2) 
H(lO8) 3732(2) 3679(4) 643l(S) td108) lll%(lO) 3666(4) 318W 
H(lOb) 4346(2) 3146(4) 7324(g) H(lOb) 97ll(lO) 4462(4) 669(2) 

H(l2) 292lw -4l1(3) 1390(4) H(12) 6431(9) 26(4) 2910(2) 

H(l3) 2077(2l -200(4) -367(6) H(13) 6606(10) 172(s) 3726(2) 

H(l6,) 1666(l) 3160(3) 1642(6) H(l6) 2927(10) 3769(4) 3032(2) 

H(l6) 2669(l) 2926(31 3416(4) H(16) 6%7(g) 3679(4) 2246(2) 

Phl8 (1): O(l), C(2), H(3). C(4). C(6) I c(6) 
0.4006 x + 0.4394 Y - o.eo4o z = 2.4645 
0.6660 X + 0.2472 7 + 0.3922 2 . 6.3696 

[O(l) 72,~27: C(2) G4,-106: M(3) -268.13; C(4) -166, 213: 

C(6) 327,~340: C(6) -272, 246: C(7) 1643, -18700; C(lO) 276, -414-j 

Pl8n8 (2): o(l), C(2). N(3), c(ll) 
0.5036 X + 0.3963 Y - 0.7678 2 . 3.4463 

0.7904 X + 0.2672 Y + 0.6669 2 . G.4633 

[O(l) 0. -2; C(2) 0, 7: H(3) 0. -31 C(4) 2, -77: C(6) G34. -7271 

C(6) -192, 0: C(7) 2048, -2227: C(10) 350, -817: C(ll) 0, -2: 

C(12) 76, 210; C(16) -86, -2713 

Pl8no (3) : C(U), C(12). C(13), C(14). C(lS), C(16) 
0.4810 :: + 0.4430 Y - 0.76G7 2 . 3.3792 

0.7118 X + 0.4619 Y + O.G37G t . G.4290 

cow 13. -339; c(2) ,- 42, -47; 11(3) -107, 137; C(U) -13.1: 

C(12) 13, -6; C(13) -3. 4: C(14) -8. 4: C(16) 6. -10; 

C(16) 3.6: Cl(17) -24, 31 

Dihedr81 8ngloO to) between pl8nea (l)-(2) 6.7, 10.9: 

(2)-(3) 3.1, 12.1: (l)-(3) 6.4, 17.6 



1 
l 

Be$&&y. tXbd6s. IL-Ko& and P.-Sol& Th 

di%a& D. 0. Neiboa, K. M. Wibroo and Z -UUab, 1. 
Ch.sOr~121211(1!?77). 


