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Thiocarbamate und verwandte Verbindungen.

Mitteilung IX':
N-substituierte Monothiocarbamidsinre-S-R-ester.

{Kurze Mitteilung.)

Von

R. Riemschneider und A. Kiihl2
{Eingelangt am 1. Juli 1953. Vorgelegt in der Sitzung am 8. Okt. 1953.)

Unter Verwendung der in Mitteilung VIII® dieser Reihe beschriebenen
Methode zur Herstellung N-substituierter Monothiocarbamidsiure-S-R;-
ester (I = R;SCONHR,) haben wir weitere I-Analoge synthetisiert. Die
aus verschiedenen Monothiokohlensdurechloriden, R,SCOCI, und Cyeclo-
hexylamin bzw. tert.-Butylamin erhaltenen I-Verbindungen (Gl. 1 und
Gl. 2) sind in Tabelle 1 zusammengestellt. Auch bei der Umsetzung der

R,SCOCI + 2 H,NC,H,, > R,SCONHC H,, + C,H,,NH, - HCI
(GL. 1)

R,SCOCI + 2 H,NC(CH,), — R,SCONHC(CH,), + (CH,),CNH, - HCI
' (GL. 2)

CICOSRSCOC! -+ 4 H,NC,H,, —» CH,; NHCOSRSCONHC,H,, -+
4 2 C,H,,NH, - HCI
(GL. 3)

Bis-monothiokohlensiurechloride: ~ CICOSCH,CH,CH,CH,SCOC!  und
CICOSCH,CH,CH,CH,CH,SCOC] mit Cyclohexylamin im molaren Ver-
hiltnis 1:4 gemdfB Gl. 3 erhielten wir die erwarteten I-Analogen: Bis-
(N-Cyclohexyl-monothiocarbamidsdure)-S,S'-tetramethylen- und -penta-
methylen-ester vom Schmp. 174 bzw. 138°3:4,

Als Beispiel sei die Herstellung des N-Cyclohexyl-monothiocarbamid-
sdure-S-phenyl-esters (I1) beschrieben:

Zu einer mit Eiswasser gekithlten Lésung von 5,2 g (0,03 Mol) S-
Phenylmonothiokohlensiurechlorid vom Sdp.;;: 104°1 in 50 com Ather
wurden langsam und unter Umrithren 5,94 g (0,06 Mol) Cyclohexylamin
in 50 ccm Ather hinzugefiigt, wobei unter Erwirmung sofort Reaktion
eintrat. Nach Filtrieren wurde der Ather abdestilliert. Der zuriick-

1 Mitt. VIIT, Mh. Chem. 84, 518 (1933).

2 Anschrift fir den Schriftverkehr: Doz. Dr. R. Riemschneider, Berlin-
Charlottenburg 9, Bolivarallee 8.

3 Samtliche Schmelzpunkte unkorrigiert.

¢ Eine andere Bezeichnung fiir diese beiden I-Analogen ist: $,8'-Bis-
[ N-cyclohexyl-carbamoyl]-butanthiol-(1,4) bzw. -pentandithiol-(1,5).
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bleibende Ester IT wurde mehrmals aus Hexan umkristallisiert. Aus-
beute 75%,. Vgl. Tabelle 1, 1fd. Nr. 11.
Weitere Arbeitsvorschriften in Mitt. VIII2,

Der Deutschen Forschungsgemeinschaft danken wir fiir die Forderung
der vorliegenden Arbeit.

x- und p-1,2-Dibrom-4,5-dichlor-cyclohexan®.
(Kurze Mitteilung.)

VYon
R. Riemschneider und A. Brand?.

Aus der Freien Universitdt Berlin-Dahlem.
{Eingelangt am 3. Sept. 1953.  Vorgelegt in der Sitzung am 8. Oki. 1953.)

Vor kurzem hat der eine von uns iiber die Konfiguration von x- und
(-1,2-Dibrom-4,5-dichlor-cyclohexan (x- und f-I) berichtet’. Von I
lassen sich 10 Sessel-Konfigurationen® aufschreiben (Tabelle 14), von
denen «-I die Konfiguration le2e(Br)4p5p(Cl) und 8- die Konfiguration
le2e(Br)4ebe(Cl) zukommt. Im folgenden werden die Versuche, die
zu diesem Ergebnis gefithrt haben und die noch nicht bekanntgegeben
worden sind, beschrieben. Vgl. besonders den experimentellen Teil.

Tabelle 1. Die theoretisch mdaglichen Sessel-Konfigurationen des
1,2-Dibrom-4,5-dichlor-cyclohexans (I)4

Zahl der meta-p-(ortho-e)-
Korper® Gegenkdrper?® Stellungen
Korper : Gegenkérper

1,2 (Br) 4,5 (C]) 1,2 (Br) 4,5 (Cl)
I ee e.e X.p.p P.P 0:2
II. e. e e.p IX. p.p p. e 0:1
IIL. e. e p. e VIIIL. p.p e.e 0:0(1:1)
IV. e.p e.p VIL p.e p.p 0:1
V.e.p e.e
VI e.p pP-P

1 Fortsetzung der Mitt. XVIII der Reihe ,,Zur Chemie von Polyhalo-
cyclohexanen®, Mh. Chem. 83, 1285 (1952).

2 Anschrift fiir den Schriftverkehr: Doz. Dr. R. Riemschneider, Berlin-
Charlottenburg 9, Bolivarallee 8.

8 EinschlieBlich der Spiegelbilder: 20. Vgl. Tabelle 1.

¢ In der Tabelle I der Mitt. XVIII! sind 6 Konfigurationen doppelt
notiert.
5 Fir Korper und Gegenkérper haben wir in fritheren Arbeiten die Be-



