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(Eingegangen am 15. Jaiiuar 1970) 

Wie die (substituierten) Carbodiiniidcl) reagierte auch Cyanamid (1) *) i n  Dioxaii sehr 
hcftig mil Oxalylchlorid und gab eine wenig bestiindige, bei 5 5  - 60" schmelzende Substanz, 
dic als 2.2-DichIor-imidazolidiii-~iion-(4.5) (2) angesehen wird. Schon an der Luft hydroly- 
sicrtc sic schnell ZLI I'arabansiiure (3), und mit b;thylenglykol, Kthandithiol-(1.2) und Propan- 
ditIiiol-(l.3) bildeten sich die entsprechenden Spirocyclcn 4, 6 und 7. 4 wurde, auch im iiqui- 
mo1;ircn Rcaktionsansatz, mit Fornialdchyd und Morpholin in das Ris-morpholinomcthyl- 
Dcrivat 5 iihcrgcl'iihrt. 

II.,N-C N U 

I IN=C=NII  11 

4: 11 = I l -  6 7 
5 :  1< = OVN-CHz- A 

Das aus 1 und Diniethylmalonylchlorid erhaltene, schr feuchtigkeitsempfindliclie 2.2-Di- 
clilor-5.5-diniethyl-licxaliydropyrimidin-dion-(4.6) (8) wurde nicht gereinigt, sondern gleich 
i n  wcitcrc Rcaktionen cingesetzt: Hydrolyse fuhrte (in 78 proz. Ausb.) 711 5.5-Dimethyl- 
h;irhitursiiurc (9), Uiiisetzung mit ~thaiidithiol-(  I .2) zu 10. 

" 9 

*) U ber die Cyanamid-Carbodiimid-Tautoincrje siche F. K,rrzrr und K.  Douroghi-Zudeh, 
Cheni. Reviews 67, 107 (1967), und zwar S. 115 -117. 

1 )  G'. Z/wwr und R .  VoNroth, Chcm. Her. 103, 766 (1970)*. 
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Beschreihung der Versuche 
2.2-Dich/or-inrirr=[1li~/in-di(~/7-~4..~) (2) : %U 0.42 g ( 10 niMo\) C'j.crnnmid in 50 cc~ii ;I bsol. 

Dioxan tropft man i n  30 Min. iinter Feuclit~gkeitsaussch1Lln, kriiftigem Ruhrea und leichter 
Kiihlung mit flieBendem Wasser 1.27 g (10 mMol) Oxtrlylchl(~rid in 25 ccm absol. Dioxan. 
Nach 15  min. Riihren bei Raumtemp. wird i.Vak. eingeengt, das ausgefallene Reaktioiis- 
prodtikt sofort abgenutscht und im Vakuumexsikkator getrocknet: I .6 g (95 ",;,) ciner schr 
FcLichtigkeitsemprrndlichen Substanz, Zers.-P. 55 - --60". 

C3H1ClzN202 (169.0) Ber. N 16.58 Gef. N 16.86 

Beim kurzeii Stehznlassen an  der Luft hzw. bei Zugabe von Wusser zur Reaklionslijsung 
erhPlt man /'U~O/JOI?~V?WP (3), Schmp. 243 .-244" unler Zers. (Athanol), Lit. 2): 242 244". 

C3H2N203 ( I  14.1) Ber. C 31.59 H 1.77 N 24.56 Gcf. c' 31.66 H 1.70 N 24.49 

1.4-Diastr-6.Y-dicrzcl-spiru~4.4~11~1nun-~li~in-(7.~) (4): Durch Zugabe Lon k'I/i.v/eng/.vhol zii 2, 
beides gelost in absol. Dioxan; hei I0mmol. Ansatz 76 yi Aush. Zers.-P. 198 - 199' (Athanol). 

C ~ H s N l 0 4  (158.1) Rer. C 37.98 H 3.83 N 17.72 Gcf. C 38.11 H 4.10 N 17.90 

Mit wa13r. For/nrifdelryd und :Morpho/in i n  Athanol erhalt man 6.~-B!~-rnurp/zu/irrumcfll?:l- 
I .4-dio.r~1-6.9-dirrzcr-.~piro!4.4i~ronan-c~~or~-/7.H~ (3, Schmp. 150.- 151" (Athanol); Aush. fi7';i 
(hci 3:h:hmMol).  

C15t324N40(, (356.4) Rcr. C 50.55 II 6.79 N 15.72 Gcf. c'S0.93 13 6.55 N 15.71 

1.4-Dirhi1~-6.Y-di~za-spiro!4.4inoricrii-rlion-(7.8) ( 6 ) :  Aus 2 und A'tlrrrnc/ithiol-( 1.2), beides 
geliist in cthsol. Dioxan; bei 10mmol. Ansatz 68% Ausb., Schmp. 208- 209" (Athanol). 

C5H,,NzOzS2 (190.3) Rer. C 31.57 H 3.18 N 14.73 S 33.71 
a r .  ~ ' 3 1 . 9 1  H 3.25 N 14.68 s 33.67 

6.10-Difhin-l.4-tiir1zo-.~piro;4..5~~l~~can-diliorr-~-7.3) (7): A CIS 2 und Propcmdifhiol-( 1.3), beides 
gelost in absol. Dioxan, unter Erwiirnien auf etwa 70": hei I O m m o l .  Ansatz 24", Aush.,  
Schmp. 210- ~212'  unter Zers. (Athanol). 

C',,HxN20LSI (204.3) Ber. C 35.28 H 3.95 N 13.71 S 31.39 
Ger. c 35.43 ti 3.115 N 13.81  s 31.36 

Unr.refzwz,y von Cyonrrinid /nit D i ~ ~ i c ~ t h ~ ~ / n ~ ~ r ~ u n ~ - l c . l r l a r i c ~ :  Zu 0.42 g ( I 0mMol) Cyrrrtrnrid 
in 50ccm absol. Dioxan tropft man in 15 Min. unter husschlul3 von Fcuchtigkeit cine 
Liisung \on 1.69 g (10 mMo1) D i i i i e r h ~ l i n c r l o f / ~ / ~ ~ ~ a r i ~  in 25 ccm absol. Dioxan und erwiirmt 
kurz auf etwa 70". Man erhiilt das sehr feuchtigkeitsempfiiidliche 2.2-I)irlil~~r-5.5-clilimethS.l- 
h~~xa/ iydrc tp~yr irn i~~n-d~~~n-~4.6)  (ti), das an der Luft bzw. bei Zugabc von Wa.sser zur Reaktions- 
losung 5.5-l~ir~iuth~vl-harhitrrrsiitrrc (9) gibt, Schmp. 276- 278" unter  Sublimation (Athanol): 
Lit.3): 278" Subl. 

Cc,HxN203 (156.2) Rer. (246.15 H 5.16 N 17.94 Gcl-'. C46.11 H 5.32 N 18.10 

Y.Y-Diriirthq.i-l.4-ditl/icr-6.I0-ditrzcr-spiro~4.5~dr.rcri~-dion-(7.Y) (10): Den zu 8 fiihrenden 
1 Ommol. Rcaktionsansatz von Cytrncinrid und DiriiPthylninlo~rj~Iclllorirl in 75 ccm absol. Dioxan 
versetzt man unter FeuchtigkeitsausschluR und Ruhren niit 0.94 g (I0 mMol)  A-flianditkiol- 
(1.2) in 25 ccrn absol. Dioxan, erwiirmt langsam auf 80' und ruhrt noch 2 Stdn. bei dieser 
Temp. Nach Einengen i. Vah. kristallisiert man den Ruckstand ULIS Athanol, wohci aur 
Abtrcnnung von mitgebildetcm 9 1.11 ;tchten isl. 1 0  wird i n  mindcstcns 30pr07. Aush. isoliert; 
Schmp. 21 5" (Athanoi). 

C B I - I I ~ N ~ O ~ S ~  (232.3) Her. C 41.36 H 5.21 N 12.06 S 27.60 
Gef. C 40.63 H 5.16  N 11-87 S 27.64 
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