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Aus lmidoylsenfolen und Verbindungen mit Amidino- oder Iminogruppen wurden s-Triazin- 
thione nach zwei Prinzipien gewonnen. Das erste ist charakterisiert als 3 +3-Synthese 
(beim RingschluR wird die Imidoyl-Gruppe des Senfols eliminiert), das zweite als 4-t2-Syn- 
these (es wird eine geeignete Gruppe des Amidins oder Imins eliminiert). Das erste Verfahren 
ist insbesondere dort vorteilhaft, wo Acylsenfole schlechte Ausbeuten geben. Das zweite 
liefert N-substituierte s-Triazinthione, die aus Acylsenfolen nicht zu erhalten sind. 

s-Triazinethiones, IV I) 
Synthesis from Imidoyl Isothiocyanates 

s-Triazinethiones were synthesized from imidoyl isothiocyanates and amidino or imino 
compounds by two principles. The first is characterized as a 3+3-procedure (the imidoyl 
group of the isothiocyanate is eliminated during cyclization), the second as a 44--2 synthesis 
(an electronegative group of the amidine or imine is eliminated). The first method is valuable 
in those cases in which acyl isothiocyanates give poor yields. The second affords N-substituted 
s-triazinethiones, which cannot be obtained from acyl isothiocyanates. 

In einer friiheren Mitteilung 2) wurde gezeigt, daB Amidinoverbindungen mit 
Aroylsenfolen in einer Additions-Cyclokondensations-Reaktion ziemlich allgemein 
s-Triazinthione geben. Die Ausbeuten hangen stark von der Basizitat des verwendeten 
Amidins und der Art des Senfols ab. Alkoylsenfole sind fast ungeeignet. Dies wurde 
in Zusammenhang mit der Carbonylaktivitat der Acylsenfole gebracht. 

lmidoylsenfole RN=C(R) -NCS3) besitzen eine vie1 geringere ,,Carbonyl"- 
Aktivitat, sie sind daher in den Grenzfiillen der hier hteressierenden Reaktion besser 
geeignet. Man erhalt mit ihnen, analog den Aroylsenfolen, Triazine nach einer 
3t3-Synthese. 

In einigen besonderen Fallen wurde beobachtet, dalj beim Cyclokondensatione- 
schritt nicht der lminrest des Senfols, sondern eine Gruppe des Partners austrat. 
Hier entstanden Triazinthione auf Grund einer 2+4-Ringsynthese. Nach diesen 
beiden Reaktionstypen sind die folgenden Ergebnisse gegliedert. 

0 111. Mitteil.: J. Goerdeler und J. Neuffer, Chem. Ber. 104, 1606 (1971). 
2)  J .  Goerdeler und J .  Neuffer, Chem. Ber. 104, 1580 (1971). 
3)  J .  Goerdrler und D. Weber, Chem. Ber. 101, 3475 (1968). 
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A. Synthese nach dem 3+3-Prinzip 
Diese Triazinsynthese verlauft nach folgendem Schema: 

S 

j6> k61 16) m6) 

P-C1-C,H4 P h  11-Cl-C6H4 P h  P-Cl-CeHa 
P-Cl-CsH4 C6H50 C'H5O P H 3 C  P - H s C - C ~ H ~ S  

Ph 
X (C2Hs)zN (PhCI1,)ZN R l  Ph 

Die Umsetzungen erfolgten, wie fruher bei den Aroylsenfolenz), vorzugsweise im 
Zweiphasen-Verfahren (die Basen werden hierbei aus ihren Salzen in Gegenwart des 
Senfols freigesetzt). Zwischenverbindungen wurden nicht beobachtet, die Cyclo- 
kondensation niuD demnach rasch erfolgen. Eine Bildung von Iinidoylamidinen 
unter Abspaltung von SCNO-Ionen (Acylierungsreaktion) fand nicht merklich statt, 
anders als bei den Aroylsenfden 2). Das eliminierte Arylamin storte nicht. 

Die Ausbeuten sind im allgemeinen gut, auch bei Verwendung stark basischer 
Amidinc und Guanidine. Auf dieseni Sektor ist das Verfahren also dem der 2. Mit- 
teilung2) eindeutig uberlegen, auch unter Berucksichtigung der umstandlichercn 
Herstellung der Imidoylsenfiile. 

Mit N-substituierten Amidinoverbindungen wurden analoge Umsetzungen erzielt : 

S 

- P h N H z  N A N P h  
R-C-NCS + X-C=NPh - k 3 ~  2a-m 

li N X I1 I 
N P  h N H Z  

4) Schon fniherz) auf anderen Wegen hergestellt. 
5) Schon fruher au5 Aroylsenfol hergestellt : Dissertation J.  Neufer, Univ. Bonn 1968. 
6 )  Mit geringerer Ausbeute auch aus Aroylsenfol und der entsprechenden Base erhalten. 
7) Bei hoherer Temperatur anderte sich die Ausbeute nicht wesentlich. 
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Eine lastige Nebenreaktion ist hier die Umsetzung des eliminierten Amins mit noch 
vorhandenem Senf61. Die Ausbeuten sind infolgedessen meist nur inaI3ig. 

Die angegebene Struktur 2 stiitzt sich auf die entsprechenden Untersiichungen mit 
Aroylsenfolen8). Die Eigenschaften der Verbindungsklasse werden in einer folgenden 
Mitteilung genauer beschrieben. 

Das Verfahren erweitert die Anwendungsbreite der Triuinthion-Synthese. Beispiels- 
weise ist es nicht moglich, aus N-Phenyl-benzaniidin und Benzoylsenfol die Ver- 
bindung 2d hermstellen. Auch die Ausbeuten sind haufig besser. 

B. Synthese nach dem 4+2-Prinzip 
Umsetzungen dieser Art erfolgten nach dem Schema : 

S 

- YH N A N  
Ark&x Ar-C-NCS + X-C=N€I - 

II I 
N-Ar’ Y 

Art 

Y = OCzH5(-3a,b) 3 a - h  
OH1 (-3e-h) 
SCH3 (-3c,d)  

f g h 

Ar  P h  P h  P h  Ph 11- c 1 -  C& c*- A r ’  P h  ‘-C1-C6HI P h  p-C1-CBHd i h  Ph P-CHsO CbH4 P - C l - C ~ l i 4  Ph 

OCzH, OCzH, N(CzH,)z N(C2H512 N(CzH,)z N(CzH,)z 

Die Reaktion ist also auf Verbindungen beschrankt, die eine gute Abgangsgruppe 
(Y) haben. Benzimidsaureester (-+ 3a, b) und Thiokohlensaureesterimid (+ 3c, d) 
benotigten fur die Umsetzung hohere Temperatur. In diesen Fallen war die Ausbeute 
wegen der geringen thermischen Stabilitat der IiiiidoyIsenfole3) schlecht. Das Iso- 
harnstoffderivat (-+ 3e-  h) reagierte dagegen schon bei niedriger Temperatur glatt. 

Die Synthese ist wertvoll, weil sie zu lsonieren der Verbindungen 2 fiihrt. Diese 
sind durch Umsetzung von N-substituierten Amidinen usw. mit Acylsenfolen soweit 
bisher festgestellt - nicht zu erhalten. 

Fur die angegebene Struktur der gelben bis orangefarbigen Verbindungen haben 
wir folgende Argumente: 

1. Alle Verbindungen der Klasse besitzen weitgehend iibereinstiinmende 1R- 
Spektren. Sie zeigen insbesondere folgende Hauptbanden oberhalb 1000/cm (die 
CHC13- und KBr-Spektren sind kaum verschieden): 1600 -1620 s, 1590-1600 s, 
1560-1575 M-s, 1485-1490 m--s (C=N und C=C), 1330-1350 m-s (Ar--N) 
und 1175--1200/cm m s (C--S). Die Zuordnung der letzten Bande geschah u.a. 
durch Vergleich mit dem 0-Andlogon von 3a (Triphenyl-triazinon Y)), dessen Haupt- 
banden in KBr bei 1670, 1610,1585,1565,1510,1480,1440.1340 und 1305/cm liegen. 
I m  Bereich von 1100--1300/cm fehlt hier also elne stgrkere Ban& 

8) J. Goerdeler und J.  Neufler, Tetrahedron Letters [London] 1967, 2791 
9) J .  Goerdeler und H.  Schenck, Chem. Ber. 99, 782 (1966). 
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2. Das NMR-Spektrum von 3f beweist das Vorhandensein von zwei chemisch 
aquivalenten N-Athylgruppen (es ist also keine Wanderung eines Athylrestes ein- 
getreten). 

3. Das NMR-Spektrum von 3c zeigt eine typische 0-Athylgruppe (qu bei 5.36, 
t bei T 8.70 in CDC13). Ferner fehlt eine Carbonylgruppe (IR-Spektrum). Es ist 
also auch hier keine Athylverschiebung erfolgt . 

4. Alkalische Hydrolyse, die leicht erfolgt, ergab folgendes Resultat: 
3 a  ~ - Ph--CO--NH--CS -NH-C(NPh)-Ph 4 

3c ~- - >  Ph-CO-NH- CS-NH-C(NPh)--OCZHS 5 
+ Ph-CO-NH-CS-NH-CO-NHPh 6 

Die Verbindungen 4 -6 enthalten die gleiche Sequenz wie die Ringe 3 und stiitzen 
somit die Struktur. 4 wurde unabhangig aus Benzoylsenfol und N-Phenyl-benzamidin 
hergestellt. (Nzheres in einer folgenden Mitteilung.) 

Da13 in diesen Synthese-Bereichen Umlagerungen auch unter milden Bedingungen 
durchaus moglich sind, wird durch die folgende glatte Umsetzung gezeigt : 

8 a b  p> d 
P h  P h  Ph P-02N-CtjHd 
P h  p-CHsO-CeH4 p-Cl-CCH4 P h  

Q OH* 
Ar-C-NCS + C2H50-C=NHz - 

II I - CzHsOH 
NAr' N H 2  

9 
~- 
10) In schlechterer Ausbeute auch aus Isothioharnstoffen. 
11) J .  Goerdeler und W. Roth, Chem. Ber. 96, 534 (1963). 
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I. Ahnlichkeit der IR-Spektren mit denen der gesicherten Verbindungen des 
Typs 9 2 ) .  

Tab. 1 .  IR-Hauptbanden bis 1000/cm in KBr 
Verb. 

8 -3300 bis IGOO m 1580 bis 1530 bis 1490 in-s 1460 bis 1320 bis 1250 bis 1150 bis 

9 -3300 bis 1600 his 1560 s -SI 1540 bis 1485 bis 1440 bis 1320 bis 1290 bis 1135 bis 

2800 1530s - s s  15101n-s 1450111 13101n 1220111-s 1140m 

2700 1580 rn 1520s 1470m--ss 1430m 1 3 1 0 ~  1280\v---m 1120111-s 

Dieses gemeinsame Muster ist verschieden von dem der Verbindungen 3 (s. oben), 
die als Vergleich in Frage kamen, wenn man fur die Verbindungen 8 die Struktur 10 
in Betracht zieht. 

2. Die Verbindungen 8 sind starker acid als basisch. Sie losen sich nur teilweise in 
halbkonz. Schwefelsaure unter Farbvertiefung, dagegen leicht in 0.1 n NaOH init 
geringem Zusatz von Athanol (die Losung ist annahernd farblos). Die zum Vergleich 
herangezogene Verbindung 9 (Ar = P - C H ~ O - C ~ H ~ ,  R = Ph) ist in halbkonz. 
Schwefelsaure mal3ig liislich unter Farbvertiefung, andererseits loslich in heil3em 
Gemisch 0.1 n NaOH/khanol. Im Gcgensatz dazu erfahrt die dunkelgelbe Losung 
von 3g in Athanol auf Zusatz von Saure Farbaufhellung. 

3. Die alkalischen Losungen von 8 lassen sich leicht und annahernd quantitativ 
methylieren : 

TH3 SCH3 

N 'N A CH3J N 'N ' A  8a,c - 
Ph'N'NHAr. p-CHsO-C6114'N N(CZH,)~  

l l a , c  12 

Die vollig farblosen Verbindungen 11 schmelzen unverandert ; ihr CH3 - S-Signal 
(Ua) liegt bei 7 7.42 in CDCI3. Das 1R-Spektrum von l l a  stimml in allen Haupt- 
banden, insbesondere im charakteristischen Bereich von 1500- 1600/cm, mit dem 
der Verbindung 122) weitgehend iiberein. 

AbschlicBend erwahnen wir, daR auch einige Falle beobachtet wurden, bei denen 
die Kombination Imidoylsenfol/Amidinoverbindung auf der Additionsstufe stehen- 
blieb : 

Ph-C-NCS + X-C=NH Ph- C ~~ NH ~~ C ~ ~ N -~ C- X 
I 

NR2 
It I + II II 

NAr S NAr N R2 

13a-c 

13 I a b C 

P - C H ~ O - C ~ H ~  p-ClLC6H.q Ph ir 1 OCH3 OCH3 NHPh 
R CZHS CzHs CH3 

Die fast farblosen bis gelben Verbindungen 13 sind in Losung auch bei Raum- 
temperatur wenig stahil; sie wandeln sich jedoch nicht in Triazinthione um. Eine 
nahere Untersuchung unterblieb. 

Der Dezrtscheii ~orschungsgrmeinsclmft, Bonn-Bad Godesberg, danken wir fur Unter- 
slutzung der Arbeit. 
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Beschreibung der Versuche 

Die Schmelzpunkte wurden unter dem Heizmlkroskop, Zersetzungspunkte falls nicht 
anders angegeben - auf der Kofler-Heizbank 3 Sek. nach dem Aufstreuen bestimmt. Die 
Ausbeuteii beziehen sich - falls nicht andcrs angegeben - auf die Rohprodukte. 

1. Imidoyl-isothiocyanate 

N-Phenyl-trimethylacetimidoyl-isothiocyunuf (in Liisung) : 0.8 1 g (0.0 1 Mol) Natririm- 
rhodanid in 1 5  ccm absol. Aceton werden in 15 Min. unter Ruhren und Eiskuhlung zu 1.96 g 
(0.01 Mol) N-Phenyl-trimerhylacetimidchlorid in 15 ccm absol. Aceton getroplt. Der Ansatz 
trubt sich sofort, gelegentlich wird eine schnell wieder verschwindende Rotfirbung beobach- 
tet. AnschlicBend wird 5 Min. unter Kuhlung geruhrt, dann filtriert (G 4-Fritte). Fur die 
weiteren Umsetzungen wurdc die i.Vak. auf ca. 10 ccm eingeengte Losung verwendet. 

N-Plzenyl-4-chlor-henziinidoyl-isothiocyanat: 1.62 g (0.02 Mol) Natriumrhodunid in 30 ccm 
absol. Aceton werden in 30 Min. unter Ruhren und Eiskuhlung zu 5.0 g (0.02 Mol) N-Phenyl- 
4-clzlor-benzirnirlchlurirl in 40 ccm absol. Aceton getropft. Der Ansatz wird blutrot. Anschlie- 
Bend wird 10 Min. unter Eiskuhlung geruhrt, der nun gelb gewordene Ansatz filtriert (G 4-Frit- 
te) und i.Vak. eingedampft (Wasserbad 15'). Ausb. 5.4 g (99 %), fur weitere Umsetzungen 
geniigend rein. Zur Analyse wird die Substanz in moglichst wenig Aceton kalt gelest und auf 
-20" gekuhlt: Derbe, hellgelbe Nadeln, Schmp. 92" (Zers.). Beim Stehenlassen wird die 
Substanz rot. 

C,4H9CIN2S (272.8) Ber. S 11.76 Gef. S 11.93 

Die iibrigen verwendeten Imidoyl-isothiocyanate wurden nach der Literatur3) hergestellt. 

2. N-Unsubstituierte Triazinthione (1) 

Je 0.01 Mol der Ainidinverbindung und von N-Phenyl-triinethylucetimidoyl-isothiocyanut 
(fur 1 e, g, h) bzw. N-Phenyl-brnzimidoyl-isothiocyanat (fur l c )  bzw. N-[.l-Chlor-pheny1,7- 

Tab. 2. 1.6-Dihydro-1.3.5-triazin-thione-(6) 

-1.6-dihydro-1.3.5- Nr, Mcth, ckm Azb. Charaktsristik Summenformel Analyse 
triazin-thion-(6) Zers.-P. (Mol.-Gew.) Ber. Gef. 

Z-Methyl-4-phenyl- 
2-Methyl-4-[4-nitro- 

2-Athyl-Cphenyl- 

2-Athyl-4-[4-nitro- 
phenyll- 

4-tert.-Butyl- 
2-phenyl- 

2.4-Diphenyl- 
2-Athoxy- 

4-tert.-butyl- 
2-Dimethylamino- 

4-tert.-butyl- 
2-Dimethylamino- 

4-[4-nitro-phenyll- 

4-phenyl- 

4-phenyl- 

phenyll- 

2-Diathylamino- 

2-Dibenzylaminir- 

( la )  A - 59 21 
( lb )  Al2) 15 70 Orangegelbe Kristalle 

251 -253" 
(Essigester) 

212-214' 
(Ic) A - 69 Gelbe Nadeln 

A 20 

B 10 

B 20 
B 

B 10 

8 1 2 )  

B 20 

B 50 

80 

40 

96 
3s 

50 

63 

80 

65 

~ ~~ 

(Essigester) 
Orangegelbe Nadeln 
222' (Essigester) 
Gelbe Nadeln 
161' (Essigester) 

Farbl. Kristalle 
158" (Essigestcr) 
Farbl. Kristalle 
248-250" (Essigester) 
Orangegelhe Kristalle 
ca. 259 --263' 
(Chlorbenzol) 
BlaRgelbe Nadeln 
188' (Acetonitril) 
Fast farbl., Nadeln 
212" (Acetonitril) 

2 )  

CIOHSN~OZS S 12.92 13.02 
(248.3) 

CiiHirNiS C 60.80 60.90 
H 5.10 5.33 
N 19.34 19.01 

C I I H ~ O N ~ O ~ S  S 12.22 12.25 

.(217:3)- 

(7h2 1) 
\- - 

CiJH 
(245.4) 

-__, 
L s N ~ S  S 13.07 13.09 

CoH?<N>OS N 19.70 20.22 
'(zij.3j S 15.03 14.97 

C ~ H I ~ N ~ S  N 26.39 26.45 
(212.3) S 15.10 15.29 

CliHliNjO2S S 11.54 11.67 
(277.3) 

C I ~ H I ~ N ~ S  N 21.52 21.62 

C ~ ~ H ~ ~ N L S  N 14.57 14.60 
(260.4) S 12.32 12.46 

(384.5) s 8.34 8.54 

12) Isothiocyanat in 25 ccm Melhylenchlorid gelost. 
224' 
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benzit~~idv,~l-isvilzivc~un~~t (f iir 1 a, f, j, k) bzw. N-Phenyl-4-nitro-be,Izimido~~l-isothiocyannt 
(fur 1 b, d, i) wurden analog dem in der 2. Mitteil.2) beschriebenen Zweiphasen-Verfahren 
(Variation A, B und B') umgesetzt und aufgearbeitet. 

3. l-Phenyl-triazin-thione-(6) (2) 

2- Methyl-1 .I-diphenyl- I. 6-dihydro-I .3.5-triuziii-thion- (6) (2 a) : 2.3 8 g (0 .O 1 M 01) JV- Phrnyf- 
brnzimidoylseiifol in 10 ccm absol. Ather werdcn in 15 Min. zu I .34 g (0.01 Mol) N-Phenyl- 
rrcetanlidin in 30 ccni absol. Atlier untcr Ruhren und Eiskuhlung getropft. Anschliellcnd 
wird der Ansatz 3 Stdn. im Eisbad geriihrt. Dabei fallen Kristalle aus. Nach 12-15 Stdn. 
werden 1.9-2.0 g abfiltriert. Aus Atlianol werden 1.15-1.25 g (41--45%) fast rein erhalten. 
Gelbe Plattclien (nochmals aus Athanol), Schmp. 168". 

C L ~ H ~ ~ N ~ S  (279.4) Bcr. N 15.04 S 11.48 Gcf. N 15.04 S 11.72 

d-Methyl-I-phenyl-4-:4-chlor-pheny~~-I.6-dihydro-I.3.5-triazin-thion-i61 (2b): Analog 2a 
aus 1.34 g (0.01 Mol) A'-Phen~~l-aceturnidin und 2.73 g (0.01 Mol) 1Y-Phef1yl-4-chlor-benz- 
imidoylsenful in 20 ccm absol. Methylcnchlorid. Aufdrbeitung: I k r  fast uiigetrubte Ansatz 
wird i.Vak. eingedampft, das zuriickblcibende 01 mit 15 ccm Athanol versetzt. Beim Anreiben 
erfolgt schnelle KriStdllisatiOn. Nach 4-5 Stdn. werdcn 2.2 -2.3 g abfiltriert, aus denen durch 
Umkristallisation aus Athanol 1.6- 1.75 g (51 --5673 rein dargestellt werden. Orangegelbe 
Rauten (aus Athanol), Schmp. 189". 

ClbH12CIN3S (313.8) Ber. N 13.39 S 10.22 Gef. N 13.00 S 10.47 

4-tert.-Butyl-.l.2-diphenyl-I .6-dihydrv-l.3.5-rricizin-thion-(6) (2c) : Eine Losung von N-Phe- 
nyl-trimerhylacetimidoylsrnfo~ wird (nicht eingeengt) in 10 Min. unter Riihren und Eis- 
kuhlung zu 1.96 g (0.01 Mol) N-Phenyl-benzaniidiiz in 30 ccm absol. Methylenchlorid getroplt. 
Der Ansatz wird 3 Stdn. im Eisbad geriihrt, iiber Nacht stehengelassen und i.Vak. ein- 
gedampft. Das zuruckbleibende 01 wird mit 5 ccm Athanol versetzt, beim Anreiben erfolgt 
Kristallisation. Nach 4-5 Stdn. werden 0.9 --1.1 g abfiltriert, aus denen durch Urnkristalli- 
sation aus Athanol 0.55--0.65 g (17-30%) rein erhalten werden. Gelbe Nadelchen (aus 
Athanol), gut loslich in organischen Losungsmitteln, Schmp. 170". 

C'19HiyN3S (321.5) Ber. N 13.07 S 9.98 Cef. N 13.75 S 9.64 

1.2.4-Triphenyl-l.6-di/1ydro-1.3.5-triuzin~thiai~-(6/ (2d): 2.38 g (0.01 Mol) N-Phen,ul- 
benzirnidvylsenfol in 10 ccm absol. Ather wcrden in 10-.-15 Min. unter Riihren und Eis- 
kiihlung zu 1.96 g (0.01 Mol) N-Phenyl-benzni,iidjn in 85 ccm absol. Ather getropft. Anschlie- 
fiend wird der Ansatz 3 Stdn. im Eisbad geriihrt, iiber Nacht stehcngelasscii und (selbst wenn 
Kristalle ausgefallen sein sollten) i.Vak. eingedampft. Das zuruckbleibende 0 1  kristallisiert 
nach Zugabe von 10 ccm khan01  beim Anreiben. Nach 4 Stdn. wcrdeii 2.3-2.5 g abfiltriert; 
deren Umkristallisation ergibt 0.55 g (1 6%) fast rcin. Orangegelbe Rhomben (aus Athanol), 
Schmp. 213". 

C ~ I H ~ ~ N ~ S  (341.4) Ber. N 12.31 S 9.39 Gef. N 12.28 S 9.63 

I .2-Diphenyl-4-i4-chlvr-phenyl~-J.6-dihydro-l.3.5-~riuz~n-t~zior~-~6) (2e) : 2.73 g (0.01 Mol) 
N- Phenyl-4-chlvr-benziniidvylsenful in 20 ccni absol. Methylenchlorid werden in 10 ~~ 15 Min. 
unter Riihren und Eiskiihlung zu 1.96 g (0.01 Mol) N-P~zenj~l-bei~zamidilin in 30 ccm absol. 
Mcthylenchlorid getropft. Der Ansatz wird 3 Stdn. im Eisbad geriihrt, iiber Nacht stehen- 
gelassen, dann i. Vak. eingedampft. Ilas zuriickbleibende 0 1  kristallisiert nach Zugabe von 
10 ccm Athanol beim Anreiben. Nach 4-5 Stdn. werden 2.5-2.7 g abfiltriert. {Jmkristalli- 
sation aus Athanol ergibt 1.25 g (33%) reine Substanz. Orangerote Nadeln faus Athanol), 
Schmp. 182". 

C ~ I H I ~ C I N $  (375.9) Ber. S 8.53 Clef. S 8.69 
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1.2-Diphenyl-4-i4-nitro-phenyl~-l.6-dihydro-I.3.5-triazin-thion-j6/' (2f): Analog 2e aus 
2.83 g (0.01 Mol) N-Phenyl-4-nirro-benzimidoylsenfol in 25 ccm absol. Methylenchlorid 
und 1.96 g (0.01 Mol) N-Phenyl-benzamidin. Aus dcm Rohprodukt (3.2-3.5 g) werden 
1.3-1.4 g (34-3673 rein erhalten. Rote Nadeln oder Blattchen (aus Athanol), Schmp. 220". 

C ~ ~ H ~ ~ N I O ~ S  (386.4) Rer. S 8.30 Gef. S 8.32 

I -  Pheri.~l-2-~p-tol.vl,~-4-~4-chlor-pheriyl]-l.6-dihydro-l .3.S-triuzin-thion- (6)  (2g) : Analog 2e 
aus 2.73 g (0.01 Mol) N-Phenyl-4-chlor-benzi,niduylse~~ol und 2.10 g (0.01 Mol) N-PhenyI- 
p-tolu-amidin in 50 ccni absol. Methylenchlorid. Das Rohprodukt (2.7- 2.8 g) ergibt 1.35 g 
(35 %) reine Substanz. Orangegelbe Blattchen (am Athanol), Schmp. 220". 

C22€116ClN-$ (389.9) Rer. S 8.22 Gcf. S 8.32 

1.4-Diphenyl-2-/~4-c/Ilor-pltenyl:-1.6-dihydro-l.~~.5-triuziri-thion-(6) (2h): Analog 2e aus 
2.38 g (0.01 Mol) N-Phenyl-henzirnidoylsen~ol in 10 ccm absol. Methylenchlorid und 2.31 g 
(0.01 Mol) N-Phenyl-4-chlor-henzamidin in 50 ccm absol. Methylenchlorid. Das Rohpradukt 
(2.5-2.6 g) ergibt 1 . 1  g (29%,) reine Substanz. Orangegelbe Blattchen (am khanol ) ,  Schmp. 
202". 

C'ZIH14ClN3S (375.9) Ber. N 11.18 S 8.52 Gef. N 10.72 S 8.81 

l-Phenyl-2.4-bis-~4-chlor-phenylj-l.fi-dih~~dro-1.3.S-triarin-~hiot1-(6) (2i): Analog 2e Bus 
2.73 g (0.01 Mol) N-Plzenyl-4-chlor-benzimidoylsenfo~ und 2.31 g (0.01 Mol) N-Phenyl-4- 
chlor-bcnzamidin in 50 ccm absol. Methylenchlorid. Das Rohprodukt (2.7 -2.8 g) ergibt aus 
Athanol 1.05 g (26%). Orangerote Blattchen, Schmp. 225". 

C Z ~ H ~ ~ C I ~ N ~ S  (410.3) Ber. N 10.22 S 7.82 Gef. N 10.04 S 8.09 

2-Phenox.s-1.4-diphenyl-1.6-dihydro-1.3.S-triazin-thion-~6) (2 j) 

a) Aus 0. N-Diphenyl-isoharnstofi zind N- Methyl-henriniidoylsei~ol: 1.54 g (0.01 Mol) 
N-M~tlz),l-benzimidchlorid werden nach Literaturangaben3) in Aceton zum Imidoylsciifol 
umgesetzt. Das NaCl wird abfiltriert und die Senfollosung analog Ze mit 2.12 g (0.01 Mol) 
0.N-Diphenyl-isoharnsfof in 70 ccm absol. Methylenchlorid zur Reaktion gebracht. AUS 
0.95 bis 1.05 g Rohprodukt werden 0.7 -0.8 g (20-22%) rein dargestellt. 

h) Aus 0.N-Dlphenyl-isohurn~~tof und N-Phetiyl-benziniid~ylsenfiil: Analog Methode a) 
aus 2.38 g (0.01 Mol) N-Phenyl-henzinridoylsenful in 5 ccm absol. Methylenchlorid. Aus dcm 
Rohprodukt (1.0-1.35 g) werden 0.7 g (20%) rein erhalten. (Aus der Mutterlauge des 
Rohprodukts kristallisieren in 2 Tagen 0.3 g, die eine zweite gelbe Substanz enthaltcn; das 
Rohprodukt selbst enthalt noch eine dritte gelbe Verbindung, die manchmal crst durch 
zweimaliges Umkristallisieren zu entfcrncn ist.) Gelbe Kristalle (aus Athanol), Schmp. 236". 

C ~ I H ~ ~ N ~ O S  (357.4) Ber. N 11.76 S 8.97 Gef. N 11.82 S 9.05 

2-Pherio~y-  I-phenyl-4-1 4-clzlor-phenyl!-I.6-dihydro- 1..?.5-friazin-thion-j6) (2 k) : Analog 2e 
werden 2.12 g (0.01 Mol) 0.N-DiphenyI-isoharnsto~ in 70 ccm absol. Methylenchlorid rnit 
2.73 g (0.01 Mol) N-Pl~enyl-4-chlor-benzimicloylsenfiil umgesetzt. Aus 1.85 -2.2 g Roh- 
produkt werden 0.55S0.70 g (14- 18%) rein erhalten. (Das Rohprodukt enthalt zwei 
weitere gelbe Substanzen.) Gelbe Rauten (aus Athanol), Schmp. 240". 

C21Hl&lN3OS (391.9) Ber. S 8.18 GeE. S 8.44 

2-!p-Tol~l~nereupto!-1.4-diphen.vl-l.6-dihydro-1.3.S-trinzin-thion-j6) (21) : Analog 2e werden 
2.42 g (0.01 Mol) N-Phenyl-S-p-tolyl-isothiohnmstoff in I00 ccm absol. Methylenchlorid und 
2.38 g (0.01 Mol) N-Pkenyl-benziniido.~Isenfo'Z in 5 ccm absol. Methylenchlorid umgesetzt. 
h u s  2.8 --2.95 g Rohprodukt werdcn durch Umkristallisieren aus Acetonitril 2.2-2.35 g 
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(57-61 %) rein erhalten. Orangegelbe Nadeln (aus Acetonitril), Schmp. 271°, sehr schwer 
loslich in Athanol, mal3ig in Acetonitril, gut in Chloroform und Methylenchlorid. 

C22H17N3S2 (387.5) Ber. N 10.84 S 16.55 Gef. N 11.42 S 16.51 

2-[p-Tolylmercupto/- I-pltenyl-4-[4-chlor-phenyl j - I  .6-dihpdro-l.3.5-tuiuzin-thion-j6/ (2m) : 
Analog 2e  werden 2.42 g (0.01 Mol) N-Phenyl-S-p-rolyl-isothioharnstoff in I00 ccm absol. 
Methylenchlorid und 2.73 g (0.01 Mol) N-Phenyl-4-chlo~-benzimidoylsenfol umgesetzt. Aus 
dem Rohprodukt (3.2 g) werden durch Umkristallisieren aus Acetonitril 2.05 g (49%) rein 
erhalten. Derbe, orangegelbe Nadeln (aus Athanol, groBere Mengen besser aus Acetonitril), 
Schmp. 245". 

C22H16ClN3S2 (422.0) Ber. S 15.20 Gef. s 15.32 

4. l-Aryl-triazin-thione-(4) (3) 
1.2.6-Tripheri~~l-l.4-dihydro-1.3.5-triazin-thion-(4) (3a): 1.19 g (0.005 Mol) N-Pheiiyl- 

henziinidoylsenfol und 1.12 g (0.0075 Mol) Benzimidsaure-uthylestar werden in 20 ccm absol. 
Benzol 8 Stdn. unter RiickfluR gekocht. Die Losung wird schnell rot, in 2-3 Stdn. bildet 
sich ein Niederschlag. Der AnsatL wird nach 12 Stdn. Stehenlassen filtriert. Aush. 0.5 g 
(29 %). Orangegelbe Nadeln (aus Acetonitril), schlecht loslich in Benzol und Toluol, mPRjg in 
Chloroform, Aceton und Acetonitril; Schmp. 233 -235' (Zers., im Schmelzrohrchen im 
Kupferblock gemessen). 

C21HlSN3S (341.4) Ber. N 12.31 S 9.39 Gef. N 12.68 S 9.34 

2 . 6 - D i p h e n y l - I - ~ 4 - c h l o r - p h e n y l ] - i . 4 - d i h y i o n - ( 4 )  (3b) : Das analog 3a mit 
1.36 g (0.005 Mol) N-[4-Chlor-phenylj'-benzimidoylse~fol hcrgestellte Reaktionsgemisch 
wird nach dem Erkalten mit 30 ccm Petrolather (40-60") vcrsetzt. Nach 12 Stdn. werden 
0.25-0.30 g abfiltriert, aus denen durch Umkristallisation aus Acetonitril 0.15 -0.20 g 
(8- 10%) rein erhalten werden. Gelbe Kristalle, Schmp. 228-230' (Zers., im Schmelz- 
rohrchen im Kupferblock gemessen). 

C21H14ClN3S (375.9) Ber. N 11.18 S8.53 Gef. N 11.15 S8.76 

2-Athoxy-1.6-diphenyl-1.4-dihydro-l.3.5-triuzin-thior~-(4) (3c) : 2.38 g (0.01 Mol) N-Phenyl- 
benzimidoylsenfol und 1.79 g (0.015 Mol) Thiokvhlensaure-S-methylester-0-athylester-imid 
in 40ccm absol. Benzol werden 6 Stdn. unter RuckfluR erhitzt. Der schnell rot werdende 
Ansatz entwickelt bald Mercaptan. Nach dem Erkalten wird 12 Stdn. stehengelassen, dann 
filtriert. Ausb. 0.45-0.55 g (15 ~ 18%). Verfilzte orangegelbe Nadeln (aus Acetonitril), 
maRig bis schlecht loslich in organischen Losungsmitteln, Schmp. 199 -202" (Zers.). 

C17111SN30S (309.4) Ber. N 13.58 S 10.36 Gef. hT 13.52 S 10.46 

2-Athoxy-6-phenyl-l-[4-chlor-pheny[j-l.4-dihydro-l.3.5-triazin-thion-(4) (3d): Analog 3c  
werden aus 2.73 g (0.01 Mol) N-[4-Chlor-phenylJ-benzimidoylserzful und 1.79 g (0.015 Mol) 
Thiokohlensaure-S-methylester-0-athylester-imid 0.35 --0.4 g erhalten, die, aus Acetonitril 
umkristallisiert, 0.2 g weitgehend einheitliche Suhstanz liefern. Einengen der Reaktionslosung 
auf ca. 10 ccm ergibt 0.3 ~~ 0.5 g Kristalle, aus denen 0.1 5 g rein erhalten werden. Gesamtausb. 
0.35 g (10%). Orangegelbe Kristalle (aus Acetonitril), Schmp. 185- 189" (Zers.). 

C ~ ~ H I ~ C I N ~ O S  (343.9) Ber. N 12.22 S 9.33 Gef. N 11.68 S 9.55 

2- Diathylamino-1.6-diphenyl- I.l-dihydro-l.3.5-rriuzin-thion-j4) (3e) 13) : 2.38 g (0.01 Mol) 
N-Phenyl-benzi~iidoylsenfol in 10 ccm absol. Benzol wcrden in 10 Min. unter Ruhren und 
Eiskiihlung zu 1.92 g (0.01 Mol) N.N-DiijthyL0-phenyI-isoharnstoff in 30 ccm absol. Ather 

13) Die Verbindung war friiher schon von J. Goerdeler und D .  Wobig (unveroffentlicht) 
analog hergestellt worden. 
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getropft. AnschlieRend wird 3 Stdn. im Eisbad geruhrt, wobei Kristallisation einsetzt. 
Tags darauf wird filtriert. Ausb. 2.5 g (74%). Orangegelbe Nadeln (aus Acetonitril), Schmp. 
238* (Zers.). 

C I ~ H Z O N ~ S  (336.5) Rcr. S 9.53 Gef. S 9.33 

2-Diathylarwino-6-phenl'l-1 -i'4-nierho~y-phe~~ylyl/-I .4-dihydro-I.3.5-triazin-thiun-(4) (3f) 2.46 g 

(0.01 Mol) N-i4-Methoxy-phenyll-henzimidchlorid werden nach Literaturangaben3) in 
Aceton zum Imidoylsenfd umgesctzt. Das NaCl wird abfiltriert, das Filtrat i.Vak. einge- 
dampft, dcr Ruckstand in 10 ccm absol. Ather aufgenommen. Diese Senfol-Losung wird 
analog 3e mit 1.92 g (0.01 Mol) N.N-Diaflzyl-0-phenyl-isoharllsroffumgesetzt. Schon wahrend 
der Zugabe des Senfols fallt ein Niederschlag. Ausb. 2.9 g (79 %). Orangegelbe Nadeln (aus 
Acetonitril). Schmp. 226" (Zers.). 

C20HZ2N40S (366.5) Ber. N 15.29 S 8.75 Gef. N 15.77 S 8.78 

2-Diathylamino-6-phenyl-I-:'4-chlor-pl1enyli-1.4-dih~dro-l.3.5-triazirz-thio,z-(4~ (3g): Analog 
3 e  aus 2.73 g (0.01 Mol) N-14-Chlor-phertyli-benzirnidoylsenf~l in 15 ccm absol. Bcnzol. 
Ausb. 3.10 g (84%). Orangegelbe Nadeln (aus Acetonitril), Schmp. 252" (Zers.). 

C I ~ H ~ ~ C I N ~ S  (370.9) Ber. N 1 5 . 1 1  S 8.65 
Gef. N 15.53 S8.78 
Mol.-Gew. 387 (dampfdruckosmometr. in Dioxan) 

2-Diathylun1ino-l-phenyl-6-~4-chlor-pheny~~-l,4-dihydro-l.~~.5-tri~1zin-thion-(4~ (3h) 2.73 g 
(0.01 Mol) N-P~ieiryl-4-clzlor-he~z~t77~d~y~sen~~~ in 20 ccni absol. Methylenchlorid werden in 
10 Min. unter Ruhren und Eiskuhlung zu 1.92 g (0.01 Mol) N.N-Diurhyl-0-phenyl-isoham- 
stoff in 30 ccm absol. Methylenchlorid getropft. Der Ansatz wird 3 Stdn. im Eisbad geruhrt, 
iiber Nacht stehengelassen, anschliel3end i.Vak. eingedampft. Das zuruckbleibende 0 1  wird 
mit 15 ccm Athanol versetzt, beim Anreiben erfolgt Kristallisation. Ausb. 2.30 g (62%). 
Gelbe Nadeln (am Acetonitril), Schnip. 220" (Zers.). 

C19H19CIN4S (370.9) Ber. S 8.65 Gef. S 8.78 

5. N-Benzoyl-N'-[N-phenyl-benzimidoyl]-thiooff (4) 

0.34 g (1 mMof) 32 werden fein pulverisiert mit 20 ccm 4n NuOH und 40 ccm Athanol 
15 Min. geschuttelt. Nach ca. 7 Min. entsteht eine klare Losung. Man sauert mit 2n HzSO4 
auf pH 6 an und gibt Wasser hinzu. Hierbei fiillt ein Geniisch von 4 und N-:N-Phenyl-benz- 
imi~oylf-thiohomnsrf~~(Schnlp. ca. 210", Zers.)3) aus (0.25 g) .  Durch Aufnehmen in Methylen- 
chlorid und fraktioniertes Fallen mit Petrolather wird 4 abgctrennt. Gelbe Kristalle, Schmp. 
136- 140" (Zers.), leicht loslich in den meisten organischeii Medien auljer Athanol, Tetra- 
chlormethan und Petrolather. 

CzlH~7N30S (359.5) Ber. C 70.17 H 4.77 N 11.69 S 8.92 
Gef. C 70.60 H 5.14 N 11.54 S 8.98 
Mol.-Gew. 327 (osmometr. in Dioxan) 

Die Verbindung ist auch aus N-Phenyl-benzairridirz und Benzoylsenfcl zu gewinnen7' 

6. O-Athyl-N-phenyl-N'-[benzoyl-thioc~~b~~~~l]- i~oh~r~~t~~ff  (5) 

Analog 4 werden aus 0.31 g ( I  mMol) 3c 0.14.g eines Gemisches aus 5 und 6 isoliert. 
Die Trennung erfolgt durch Chromatographie aus Renzol an SiO2, Elution mit Benzol. 
Aush. 20 mg. Hellgelbe Nadeln, Schmp. 102' (Zers.), aus Petrolather. 

Ber. N 12.84 S 9.79 C ~ ~ H L ~ N ~ O ~ S  (327.4) Gef. N 13.08 S 10.00 

Die Verbindung ist auch aus O-Athyl-IL'-pfienyl-isnhnrnstoffl~nd Benzoylsenfol zu gewinnen 7). 
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7. l-Phenyl-5-benzoyl-4-thio-biuret (6) 

Darstcllung s. vorstehend. Ausb. 0.12 g farblose Nadeln, Schmp. 178" (Zers.) (aus Athano[). 
C ~ S H ~ ~ N ~ O ~ S  (299.4) Ber. N 14.05 S 10.71 Gef. N 14.74 S 10.82 

8. Arylamino-triazinthione 

2-Anilino-4-phen.vl- I.6-dihydro-l'.3.5-triazin-thion- (6)  (8 a) : 2.3 8 g (0.0 i Mol) N-Phenyl- 
benzimidoylsenfol und 1.25 g (0.01 Mol) 0-Athyl-isohurnstoff-hydrochlorid werden im Zwei- 
phasen-Verfahren (Variante B) miteinander umgesetzt. - Gegen Ende der Zugabe fallt 
ein flockiger, fast farbloser Niederschlag. Zur Aufarbeitung werden 15 ccm Athanol zugesetzt. 
(Die organische Phase bleibt nach dem Ausschiitteln mit Natronlauge gelb.) Das Produkt 
wird durch Ansauern mit 212 H2S04 auf pH 6 als schnell koagulierender Niederschlag gefiillt. 
Ausb. 1.8-2.0 g (64-71 x). Analog werden aus 1.11 g (0.01 Mol) O-Mefhyl-isohurnstoff- 
hydrochlorid 0.8-0.95 g (28 ~ 34 %) dargestellt. Gelbe Kristalle (aus Chlorbenzol), schwer 
loslich in organischen Losungsmitteln, Schmp. 252-254" (Zers.). 

C I ~ H ~ ~ N ~ S  (280.4) Ber. N 19.99 S 11.44 Gef. N 19.60 S 11.44 

2-,ip-A~isidi1~ol-4-phenyl-l.6-dihydro-~.3.5-tri~zin-thion-(6) (8 b) : 2.46 g (0.01 Mol) N-F4- 
Methoxy-phenyll-henzirnidchlorid werden in Aceton nach LiteraturangabenJ) ziim Imidoyl- 
senfol umgesetzt. Das NaCl wird abfiltriert, das Filtrat i.Vak. eingedampft, der Ruckstand 
in 10 ccm absol. Benzol aufgenommen. Diese Senfolliisung wird analog 8a mit 1.25 g 
(0.01 Mol) 0-A'thyZ-isoharnstqfhydroch~orid umgesetzt. Nach Zugabe yon 20 ccm Athanol 
werden 2.6-2.7 g (84 --87%) erhalten. Gelbe Kristalle (aus Chlorbenzol), Schmp. 250' 
(Zers.). 

CI~HI&"OS (310.4) Ber. S 10.33 Gef. S 10.24 

2-14-Chlor-anilinoJ-4-phenyl-l.6-dihydro-l.3.5-triazin-thion-(6) (8c) : Analog 8a aus 2.73 g 
(0.01 Mol) N-14-Chlor-phenyll-benzimidoylsenfol und 1.25 g (0.01 Mol) O-ri'thyl-isohnrnsto.& 
hydrochlorid. Zur Aufarbeitung werden 35 ccm Athanol zugesetzt. Ausb. 2.65 -2.80 g 
(84- 89 %). Mit 1.11 g (0.01 Mol) O-Metlzyl-isohnrnsto$-hJ;drochlorid werden entsprechend 
1.45S1.60 g (46-5176) erhalten. Die Verbindung kann Bhnlich auch aus S-Athyl- oder 
S-Benz);l-isothiohurnstoff mit Ausbeuten von 20-25 % erhalten werden. Hellgelbe Kristalle, 
Schmp. 256- 258' (Zers.) (aus Chlorbenzol). 

CISHIICIN~S (314.8) Ber. N 17.80 S 10.19 Gef. N 17.37 S 10.25 

2-Anilino-4-14-nitro-phenyll-l.6-dihydro- 1.3.5-triuzin-thion-j61 (ad) : 1.25 g (0.01 Mol) 
0-Athyl-isohurnstoff-hydrochlorid und 2.83 g (0.01 Mol) N-Phen~~I-4-nitro-b~nzi111idoylsenfol 
in 25 ccm trockenem Methylenchlorid werden nach Variante B' im Zweiphasen-Verfahren 
miteinander umgesetzt. Ausb. 2.65-2.80 g (82-86 %). Orangegelbe Kristalle (aus Chlor- 
benzol), Schmp. 260-265" (starke Zers.). 

C I ~ H I ~ N ~ O ~ S  (325.4) Ber. S 9.86 Gef. S 9.81 

9. Arylamino-methyhercapto-triazhe (11) 

$-Ani~ino-6-methylmevcapto-2-phenyl-~.3.~-triazi~ (11a): ZU 2.80 6 (0.01 Moll 8a in 30 ccm 
0.5n NaOH und 70 ccm Athano1 wcrden unter Umschutteln 1.56 g (0.01 Mol) Methyoodid 
gegeben. Nach 60 Min. wird Wasser zugesetzt, der Niederschlag abgetrennt und aus Athanol 
umkristallisiert. Ausb. 2.7 g (92%) farblose Kristalle, Schmp. 135", gut loslich in den meisten 
Medien. 

CI6H14N4S (294.4) Ber. N 19.03 S 10.89 
Gef. N 19.44 S 11.05 MoLGew. 313 (osmometr. in Dioxan) 
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4-[4-Chlor-unilino7-6-methylmercupto-2-phen~vl-l.3.5-triuzin ( l lc )  Analog 11 a aus 3.15 g 
(0.01 Mol) 8c. Ausb. 3.15 g (96%). Farblose Kristalle (aus Athanol), Schmp. 164". 

ClhH13ClN4S 1328.8) Ber. N 17.04 S 9.75 Cef. N 16.50 S 9.81 

10. Benzimidoylthiocarbamoyl-Verbindungen 13 

0-Methyl-N.N-diiithyl-N' - [ N  -{l-methoxy -phenyl) - benzimidoylthiocurbamoyl I-isohurnstoff 
(13a): 2.46 g (0.01 Mol) hT-[4-Methoxy-phenyl 1-benzimidchlorid werden in Aceton nach 
Literaturangdben3) zum Senfol umgesetzt. Das NaCl wird abfiltriert, das Filtrat i.Vak. 
eingedampft, der Riickstand in 10ccm absol. Ather aufgenommen. Diese Losung wird in 
20 Min. unter Ruhren und Eiskiihlung zu 1.30 g (0.01 Mol) 0-Methyl-N.N-diiithyl-isoharn- 
stoffin 30 ccm absol. Ather getropft. AnschlieBend wird 3 Stdn. im Eisbad geruhrt, wobei ein 
Niederschlag fallt. Nach 15 Stdn. werden 3.2 g (80%) abfiltriert. Hellgelbe Kristalle (zur 
Reinigung in Methylenchlorid gelost und mit Petrolather (40-60") wieder ausgefallt), gut 
loslich in den meisten organischen Losungsmitteln, aber in Losung sehr unbestindig, Schmp. 
120- 125" (starke Zers.). 

C21H26N402S (398.5) Ber. N 14.06 S 8.05 Gef. N 14.41 S 8.36 

O-Methyl-N.N-diathyl-N-[N-i4-chlor-phenyl) -benzimidoylthiocurbumoyli-isohurnstoff(l3 b) : 
Analog 13a aus 2.73 g (0.01 Mol) N-[4-Chlor-phenyl]-benzirnidoylsenfol in 10 ccm absol. 
Benzol. Ausb. 3.4 g (84 %). Hellgelbe Kristalle (umgcfallt aus Methylenchlorid/Petrolathcr 
40--6O"), Schmp. 126 - 130" (starke Zers.). 

CzoH23ClN40S (403.0) Ber. N 13.91 S 7.96 Gef. N 13.57 S 8.44 

N.N-Dimethyl-N'-phenyl-N"-iN-phenyl-benzimid~yltliiocarbamoyl~-guanidin (13c): 2.38 g 
(0.01 Mol) N-Phenyl-benzimidoylsenfo/ in 10 ccm absol. Ather werden in 15 Min. unter 
Ruhren und Eiskuhlung zu 1.63 g (0.01 Mol) N.N-Dimethyl-N'-phenyl-guanidin in 80 ccm 
absol. Ather getropft. AnschlieBend wird der Ansatz 3 Stdn. im Eisbad geriihrt. Nach 12 bis 
15 Stdn. wird die tiefgelbe, fast ungetrubte Losung i.Vak. eingedampft und das zuruck- 
bleibende 0 1  mit 10 ccm Athanol versetzt. Nach langerem Anreiben setzt die Kristallisation 
ein. Ausb. 2.75-2.9 g (68-72%). Gelbe Kristalle, gut bis sehr gut loslich in organischen 
Losungsmitteln, zersetzlich in Losung, Schmp. 145- 149" (Zers.). 

C23H23N5S (401.5) Ber. N 17.44 S 7.99 Gef. N 17.57 S 8.15 

[238/71] 


