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KURZE MITTEILUNGEN

Bis am 20. des Monats bei der Redaktion eingehende kurze Mitteilungen werden in der Regel am 15. des folgenden Monats veriffentlicht

Pyridoxin-Synthese
Herstellung von 2- Methyl-3- Acetoxy -4 - Acetoxymethyl - 5 - Oxymethylpyridin *

Im Rahmen einer Untersuchung iiber Pyridoxin haben
wir dessen Synthese nach S. A. HArR1s und K.FoLkERs!
eingehend aufgearbeitet und verschiedene Zwischen-
stufen durch eine systematische Forschung in entschei-
dender Weise gedndert und verbessert2. In der vorliegen-
den Arbeit berichten wir iiber die Ergebnisse der Di-
azotierung und die nachfolgende Hydrolyse des 2-

* Vorlaufige Mitteilung. Vorgetragen am 22.September 1957 an-
liflich der Sommerversammlung der Schweizerischen Chemischen
Gesellschaft in Neuenburg.

1 J. Amer: Chem. Soc. 61 (1939) 1245, 3307.
2 E.TestA und A.VEccH1, Gazz. Chim. Ital. 87 (1957) 467.

Methyl-3-amino-4-oxymethyl-5-aminomethylpyridins (I)
zu Pyridoxin (III).

Die salzsaure Losung des I wird nach FoLKERs in der
Wirme mit einer Nitritlosung diazotiert und gleich-
zeitig hydrolysiert. Das Vitamin Bg wird dann, aus dem
zur Trockne eingeengten Riickstand, von Kochsalz
durch Extraktion mit absolutem Athanol getrennt und
gereinigt. Die Ausbeuten liegen bei diesem Verfahren um
43% herum, und das Endprodukt bleibt, wegen der ge-
ringen Loslichkeit des NaCl in Athanol, stindig mit 0,3 %
bis 0,5% Kochsalz vermischt. Wir haben jetzt gefunden,
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Sur un nouveau mode d’obtention de composés
macrocycliques *

Les dianiles I réagissent avec le sodium finement pul-
vérisé en milieu éthéré, dans une atmospheére d’azote
purifié et sous «haute dilution», pour donner des mé-
langes contenant d’une maniére générale un composé
cyclique (II), une amine primaire (III), une amine
secondaire (IV) et des polyméres. La séparation de ces
divers produits se fait par extraction de la solution
éthérée avec de I’acide chlorhydrique dilué: les com-
posés cycliques II, qui sont trés peu basiques, subsistent

dans la solution éthérée.
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* Communication présentée a la Société Suisse de Chimie a
Neuchatel lors de la session du 22 septembre 1957,
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Les macrocycles II pour lesquels n = 2,3, 4,5 et 6
ont été obtenus avec des rendements de 6 3 16% ; dans
chaque cas, seul I'un des deux diastéréoisoméres théo-
riquement possibles a pu étre isolé. Les spectres UV de
ces composés montrent qu’une certaine inhibition sté-
rique de la résonance doit se manifester dans le cas du
cycle le plus petit (n = 2).

Les recherches continuent en vue d’appliquer cette
réaction a d’autres dianiles.

R.Jaunin et R, HoLL

Lausanne, Laboratoire de Chimie organique de I'Université





