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(Eingegangen am 4. Februar  1957) 

Zum Zwecke einer pharmakologischen Untersuchung wurden 
weitere 10-(Piperazinoalkyl)-phenthiazine und deren Hydro- 
chloride hergestellt. Anders als bei der VerSffentlichung I dieser 
Reihe erfolgte die Synthese in vorliegender Arbeit durch lyre- 
setzung yon 10- (I{aloalkyl)-phenthiazinen mit l~-Alkyl-, N -Aryl- 
und N -Aralkylpiperazinen. 

In  Fortsetzung unserer Arbeiten auf dem Phenthiazingebiet a-a wurde 
eine Reihe weiterer basisch substituierter Phenthi~zinderivate ftir 
pharm~kologische Untersuchungen hergestellt. Die yon uns syntheti- 
sierten Verbindungen entsprechen der allgemeinen Formel I, in der 1% 

,<Z> 
/ \ / - - \  

S ~--R--N N--R '  
\ / \ _ _ /  /~--- 
%__) x 

einen einfaehen geradkettigen oder verzweigten Alkylenrest, R'  den 
Alkyl-, Aryl- oder Aralkylrest bedeutet. Sie entspreehen somit den yon 
uns sehon friiher ~ hergestellten 10-(Piperazinoalkyl)-phenthiazinen, weIehe 
damals d~reh Umsetzung yon N-(I-Ialoalkyl)-piperazinderiv~ten mit 
Phenthi~zin-Natrium in einem inerten L6sungsmittel erhalt~en wurden. 

Im Gegensatz dazu wurden die in der vorliegenden Arbeit besehrie- 
benen 10-(Piperazinoalkyl)-phenthiazine dureh Umsetzung yon 10- 
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(tIa,loMkyl)-phenthiazinen mit den entsprechenden N-monosubstituierten 
Piperazinbasen nach folgendem t~eaktionsschema erhMten: 

\~____/ 
/ \ /--\ 

S N- -R- -X  § HN N--R '  ---> (I) 

~ -~---\ II 
// 

D~bei bedeute~ X C1 oder Br, w~hrend E und t~' die gleiehe Bedeutung 
wie in Formel I haben. 

Als 10-(HMoMkyl)-phenthiazine der Formel I I  wurden die folgenden 
Verbindungen verwendet : 

1. 10-(/~-Chlor/~thyl)-phenthiazin, welches nach G i l m a n  und S h i r l e y  4 

dureh Umsetzung yon Phent, hiazin mit Butyllithium und anschliel~end 
mit p-Toluolsulfonsi/ure-/%chlor~thylester erhMten wurde. 

2. 10-(fl-Brompropyl)-phenthiazin, welches naeh D a h l b o m  s dureh 
Bromierung von 10-(fl-Hydroxypropyl)-phenthiazin mittels PBra in 
CHC13 gewonnen wurde. 

3. 10-(x-Brompropyl)-phenthiazin; diese Verbindung wurde dutch 
Bromierung des naeh D a h l b o m  6 dureh B, eduk~ion der/~-(10-Phenthiazinyl)- 
propionsi~ure mit LiAIIt 4 erhMgenen 10-(y-I-Iydroxypropyl)-phenthiazins 
gewonnen. 

Diese Verbindungen wurden mit N-monosubstituierten Piperazinen 
durch 20- his 40stfind. Erhi~zen in absol. Xylol unter gfickflul3 um- 
gesetzt, vorzugsweise in Gegenwart yon Cu-Pulver und getroeknetem 
K~CO~. Meist wurde die Piperazinbase in einem UbersehuB yon 0,2 Mol 
angewendet. Tabelle 1 gibt einen Uberbliek fiber die hergestellten Ver- 
bindungen. [Das als Ausgangsmagerial erwi~hnte 10-(7-Brompropyl)- 
phenthiazin wird als Verbindung I gez~hlt.] 

Die Verbindungen X und XI I I  waren yon uns sehon auf anderem Wege 
erhalten worden. 

Aus den B~sen wurden jeweils die Dihydroehloride f/ir die pharma- 
kologisehe Untersuehung hergestellt. Nut  bei den Verbindungen XIV 
und XV waren infolge der geringen Basizi~t  des Phenylpiperazins auch 
die Monohydroehloride best/~ndig. Fast  Mle tIydroehloride enthalten 
Kx'istMlwasser, das quaht~tiv dureh die K o f l e r s c h e  Paraffinmethode, 
quantitativ dureh die MikroanMyse, vor Mlem die direkte O-Bestimmung, 
nachgewiesen wurde. 

Experimenteller Teil 
Alle angegebenen Ausbeuten beziehen sich auf die entspreehenden 

10-(HMoMkyl)-phenthiazine Ms Ausgangsmaterial. Wenn nieht anders 

4 H.  Gi lman  u n d  JD. A .  Sh ir ley ,  J.  Amer. Chem. Soc. 66, 888 (1944). 
5 R .  Dahlbom, Ac~a Chem. Seancl. 3, '247 (1949). 

t L  Dahlbom, Aega Chem. Seand. 6, 310 (1952). 
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angegeben, wurden die Schmelzpunkte auf einem elek~risehen Schmelz- 
punkts~pparat n~ch Kubiczek  u n d  Schrecker 7 ermittelt. 

7 G. Kub ic zek  und A .  Schrecker, Chem. Fabrik 12, 54 (1939). 
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10-(7-Brompropyl)-phenthiazin (I) 

38,6 g PBr a langsam zu einer L6sung yon 19,3 g 10-(7-I-Iydroxypropyi)- 
phenthiazin in 40 ml absot. CI-IC13 gegossen und  1 Std. unter  Aussehlu~l yon 
Luftfeuehtigkeit sm Wasserbad unt.er l~fickfluB erhitzt. Dann  tropfenweiser 
Zusatz yon konz. NaI-ISOa-L6sung vm~er s~arker Kiihlung. VTasehen der 
C/tC1a-LSsm~g raft Wasser und  Troeknen ~tber Na2SO 4. CHC1 a im Vak. 
abdestilliert; rotbratmer, viskoser, 61iger Igfiekstand in heigem 96~oigem 
~tharml gel6st. Beim Erkalt, en und Einengen der L6sung ]m Vak. Aussehei- 
dung yon hellgrfinen Nadeln. Naeh Umkristallisation aus Nthanol farbtose 
Nadeln; fiber CaCI~ bei 11 Torr getroeknet, Sehmp. 71,5 bis 72,5 ~ Ausbeute 
14,0 g (58,2% d. Th.]. 

ClaI-I~aNSBr. Ber. C 56,25, I-I 4,41, Br 24,95. 
Gel. C 56,33, 56,35, I-I 4,55, 4,56, Br 25,02, 25,08. 

A l l g e m e i n e  A n g a b e n  zu r  t t e r s t e l l u n g  der  V e r b i n d u n g e n  I I  b i s  
X V I I  

Das als LSsungsmittel verwendete Xylol wurde mehrfach fiber Na tmt.er 
l~fiekflug erhitzt und  abdestilliert. Das Cu-Putver wurde dutch Erhitzen 
yon CuO im I-I~-Strom friseh hergestellt. 

~Vurde bei der Lrmsetzung wasserfreies K~CO:~ Ms Sgureakzeptor ange- 
wendet, war das Reak~ionsprodukt fast. volIst~ndig als Base in der XyloL 
lbsung und wnrde aus dieser zur Vermeidung sehwer 16slieher ~ydrochloride 
mit  1 n Essigs/~ure, ansehliegend mit  0,2 n HC1 ersehSpfend extrahiert. 
Die mig zirka 20%iger Kalilaage in Freiheig gesetzten Basen wurden in einigen 
F&llen im Eissehrank fest ~md filtrierbar. Andernfalls wurde ausge~ther~, 
und der ~therrfickstand im Vak. aus einem Kugelrohr destillietg. 

l O-( fl-Athylpiperazino-~thyl) -phenthiazin ( I I  ) 

Base: 0,9 g 10-(~Cblor~thyl)-phen~hiazin, 0,4 g N-~thylpiperazin, 0,9 g 
K2C0~, 0,1 g Cu-Pulver, 15ml Xytol;  19 Stdn. bei Siedehitze. Isoliemmg 
der Base mit  }2thor. l%ohbase: hellbra.unes, viskoses 01. AusbeufGe 0,7g 
(60,0% d. Th.). Reinbase destiIIierte bei 170 bis 180 ~ (Luftbadtemp.) und 
10-3Tort: z~hes, gelbliches (31. Ausbeute 0,6 g (51,5% d. Th.). 

C~0H2sN3S. Ber. C 70,76, t t  7,421 N 12,38. 
Gel. C 70,78, 70,82, J:I 7,50, 7,61, N 12,22, 12,23~ 

Dihydrochlorid: Aus 96%igem A_thanol umkristallisiert, farbIose Nadeln. 
Zersp. 257 bis 258 ~ Zur Analyse wurde bei 11 Torr (iber CaC12 getrocknet. 

C20I-I25NaS �9 2 HC1. Ber. C 58,25, I-I 6,60, C1 17,20. 
Gel. C 58,41, 58,43, I-I 6,74, 6,75, C1 17,25, 17,27. 

lO-( fl-n-Propylpiperazino-~thyl)-phenthiazin (Ill) 
Base: 4,0 g 10-(fl-Chlor/ithyl)-phenthiazin, 1,95 g ll-Propylpiperazin, 

20 ml Xylol;  34 SVdn. bei Siedehitze. Xylol mit  zirka 50 ml Ather verdiinnt  
und veto harzigen" BodenkSrper abgegossen. Letzterer dureh mehrfaehe 
Behandlung mit  verd. Essigs~ure und  2 n tIC1 gelbst und  die LSsung mit  
den satlren Ex~rakten aus der Xylol-J~$her-Schicht vereinigt. Isolierung 
der Base dureh Aus~ithern. Rohbase: viskoses, br~iunliches (31. Ausbeute 
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2,3 g (42,7% d. Th.). l~einbase destillierte bei 180 ~ (Luftbad~emp.) u n d  
2 bis 3.  10 ~ Torr: vJskoses, gelbliehes 01. 

C ~ T N ~ S .  Ber. C 71,35, I-I 7,70, N 11,89. 
Gef. C 71,72, 71,85, I-~ 7,65, 7,65, N 11,80, 11,89. 

Dihydroehlorid: Aus 96%igem ~thanol  unter  Verwendung yon Aktiv- 
kohle umkristalIisiert; farbIose KristalIe, Zersp. 238 bis 240 ~  kerr.) 
Zur Analyse wurde bei 11 Torr und  78 ~ fiber P~O~ getroeknet. 

C~I-I2:N~S ; 2 HC1. Ber. C 59,15, I-I 6,86, C1 16,63. 
Gef. C 58,75, 58,79, I-~ 6,79, 6,83, C1 16,62, 16,72. 

l O-( ~-Methylpiperazino-propy~)-phenthiazin ( IV)  
B a s e  ." 

1. Reaktion: 7,0 g 10-(/~-Brompropyl)-phenthiazin, 7,0 g N-Methyl- 
piperazin, 7,0 g K2CO~, 1,0 g Cu-Pulver, 50 ml Xylol;  48 Stdn. bei Siedehitze. 
l~ohbase abgesaugt und  fiber KOI-I bei 11 Torr getroeknet : harzige, br~unlicho 
Substanz. Ausbeu~e 1,8 g I24,1% d. Th.). l~einbase destill, bei 145 bis 150 ~ 
(Luftbadtemp.) und 10 -8 Torr: sehr viskoses, gelbliches el .  

2. Realction: 5,4 g 1O-(fl-Brompropyl)-phenthiazin, 2,0 g N-Methylpiper- 
azin, 5,5 g K2CO 3, 0,6 g Cu-Pulver, 15ml  Xylol;  36 Stdn. bei Siedehitze. 
l~ohbase abgesaugt und  fiber KO] t  bei 11 Torr getrocknet: yon hel lgrauem 
FestkTrper durehsetztes hoehviskoses 01. Ausbeute 2,6 g (45,3% d. Th.). 
l~einbase destil], bei 140 bis 150 ~ (Luftbadtemp.) und  10-2Torr:  helles, 
gelb!iches viskoses O1. 

Dihydroehlorid: Aus 96~oigem ~thanol  umkristallisiert, farblose ~Nade]n. 
Nach Troeknen fiber CaCI= bei 11 Torr Zersp. 222 ~ 

C~H25NaS �9 2 I-ICI �9 I/~ I-I~O. 
Ber. C 57,00, I-I 6,70, Cl 16,83, O 1,90~ 
Gel. C 56,91, 57,10, II 6,56, 6,76, C1 16,56, 16,72, O 1,96, 2,01. 

l O- (fl- f4thylpiperazino-propyl) -phenthiazin (IF) 

Base: 6,1 g 10-(fi-Brompropyl)-phenthiazin, 2,6 g N-~thylpiperazin,  6,0 g 
K2CO3, 0,5 g Cu-Pulver, 20 ml Xylol;  32,5 Stdn. bei Siedehitze. Isolierung 
der Base dureh Aus~thern. ~ohbase- br~unliches, viskoses 01. Ausbeute 
2,5 g (37,1% d. Th.). ~einbase destill, bei 140 bis 150 ~ (Luftbad~emp.) und  
10 -~ Torr. gelbliches, z~hes 01. 

CnH~TN~S. Ber. C 71,35, H 7,70, ~ 11,89. 
Gef. C 71,10, 71,16, i 7,72, 7,78, N 11,22, 11,31. 

Dihydrochlorid: Aus 96~ J~thanol umkristallisiert, farblose Kristalle. 
,Naeh Trocknen fiber CaCI~ bei 11 Torr Zersp. 231 bis 235 ~ 

C2~I-t27~3S �9 2 I~IC1 �9 11/~ H20. 
Ber. C 55,62, X-I 7,1t, C1 15,64, O 5,29. 
Gef. C 55,32, 55,39, I-I 6,92, 6,98, C1 15,71, 15,80, O 5,23, 5,26. 

l O.( p-n-Propylpiperazino.propyl) ~phenthiazln ( VI  ) 

Base: 8,0 g 10-(/LBrompropyl)-phenthiazin, 5,0 g :N-Propylpiperazin, 
8,0 g K~CO~, 1,0 g Cu-Pulver, 50 ml Xylol;  36,5 Stdn. bei Siedehitze. Isolie- 
rung der Base durch Aus~thern. Rohba~e: briun]iehes, sehr viskoses 0]. 
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Ansbeute 4,2 g (46,2% d. Th.). Reinbase destill, bei 150 bis 170 ~ (Laftbad- 
temp.) und  10 -e bis 10 -a Torr: gelbliches, visk0ses (~1. Ausbeute 3,8 g (41,3% 
d. Th.). 

C22H29N3S. Ber. C 71,89, t t  7,95, N 11,44. 
Gef. C 71,85, .72,01, H 7,73, 7,84, N 11,14, 11,25. 

Dihydroehlorid: Aus 96%igem ~thanol  umkristallisiert, wei~e, kugelige 
Kristalldrusen. Naeh Trocknen tiber CaC12 bei l l  Torr Zersp. 237 bis 240 ~ 

C~2H~oNsS �9 2 HC1. Ber. C 59,98, H 7,09, C1 16,10. 
Gel. C 59,95, 59,96, H 6~89, 7,04, C1 15,99, t6,15. 

lO-(#-Isopropylpiperazino-propyl)-phenthiazin (VII)  

Base: 3,54 g 1O-(fl-Brompropyl)-phenthiazin, 1,7 g N-Isopropylpiperazin, 
2,95 g K2CO3, 0,4 g Cu-Pulver, 15 ml Xylol; 28 Stdn. bei Siedehitze. Isolie- 
rung der Base dutch Absaugen. Rohbase: gelbliche Kristalle. Ausbeu~e 
1,71 g (42,5% d. Th.). Reizlbase destill, bei 150 bis 160 ~ (Luftbadtemp.) 
und  10 -3 Torr: gelbliches (~l. 

C22H29N3S. Bet. C 71,89, t t  7,95. 
Gef. C 71,87, 72,08, H 8,08, 8,09. 

Dihydroehlorid: Dreimal aus absol. )[thanol umkristallisiert: farblose 
Nadeln, Zersp. 242 bis 244 ~ 

10- (fi-n- Butylpiperazino -p,vpyl) -phenthiazin (VIII)  

Base: 5,95 g 10-(fi-Brompropyl)-phenthiazin, 3,4g N-Butylpiperazin, 
5,15 g K.2CO8, 0,5 g Cu-Pulver, 15 ml Xylol; 24 Stdn. b6i Siedetemp. Isolie- 
rung der Base dureh Absaugen. Rohbase: hellgraue Krist~lle. Ausbeute 
3,67 g (51,8% d. Th.). Reinbase: ein Tell der Rohbase aus "s um- 
kristMlisiert: farblose Kristalle, Sehmp. 82 bis 84 ~ 2. Ant.eil der Rohbase 
destill, bei 175 bis 180 ~ (Luftbadtemp.) und 5" 10 -3 Tort als farbloses 01. 

C23~-I31NT3 S. Ber. C 72,39, H 8,19, ~T l l ,Ol.  
Gef. C 72,30, 72,25, H 8,02, 8,08, N 11,09, 11,15. 

Dihydroehlorid: Dreimal aus -a:thanol umkristallisiert: farblose Nadeln, 
Zersp. 250 bis 252 ~ Zur Analyse be i  140 ~ und 12 Torr ge~roeknet. 

C2sHslNaS " 2 HCI- 1/4 H~O. Ber. C 60,18, H 7~ N 9,15. 
Gef. C 60,18, 60,0I, /r 7,43, 7,60, N 9,16, 9,01. 

lO-( fi-lsobutylpiperazino.propyl)-phenthiazin (IX) 

Base: 4,0g 10-(fl-Brompropyl)-phenthiazin in 50ml  Xylol w~hrend 
2 Stdn. zu einer unter  t~fiekfluB koehenden LSsung von 1,84 g N-IsoSutyl- 
piperazin in 80 ml Xylol ; Zugabe yon 1,0 g K2CO 3 und  anschliel~end 20 Stdn. 
unter  l%fiekfluB kochen. Base mit  Ather extrahiert, t~ohbase: viskoses 01. 
Reinbase destiil, bei 150 bis 180 ~ (Luftbadtemp.) and  10 -3 Torr als gelbliehes, 
viskoses ~)l. Ausbeute 0,6 g (12,6% d. Th.). 

Dihydrochlorid.. Dreimal aus absol. ~ thanol  umkristallisiert: farblose 
Nadeln, Zersp. 247 bis 249 ~ (Vakuum). Zur Analyse fiber P~O 5 bei 12 Tort 
und 64 ~ getrocknet. 

C23H31N3S �9 2 HC1. Ber. C 60,77, H 7,32, N 9,25. 
Gel. C 60,55, 60,64, H 7,22, 7,33, N 9,02, 8;95. 
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lO-(7-Methylpiperazino-propyl)-phenthiazin 02) 
Base : 
1. Reaktion: 5,4g I, 2,0g N-Methy!p.iperazin, 0,6g Cu-Pulver, 5,5g 

K2CO3, 15ml  Xylol;  36 Stdn. bei Siedehitze. Isolierung der Base durch 
Aus~thern. Rohbase: hellbraunes O1 von hoher Viskosit/it. Ausbeute 3,9 g 
(68,1% d. Th.). Reinbase destill, bei 150 bis 160 ~ (Luf~badtemp.) und 
10 -3 Tort ;  gelbliches, z~hes ()l. 

C20H25N~S. Ber. C 70,76, I-I 7,42, :N 12,38. 
Gel. C 70,66, 70,70, t l  7,41, 7,45, N 12,27, 12,29. 

2. Reaktion: 1,0 g I, 0,6 g N-Methylpiperazin, 10 ml Xylo]; 38 Stdn. 
bei Siedehitze. Naeh dem Erkalten XylollSsung abgegossen, glasiger Boden- 
k6rper mi t  zirka 30 ml ~ither gewasehen und in warmem Wasser gelSst. 
Diese L6sung mit  don durch normale saure Extrak~ion erhaltenen L6sungen 
vereh]igt und  gemeinsam weiter verarbeitet. Isoliertmg der Base durch Aus- 
~them. l~ohbasenausbeute 0,7 g (66,0% d. Th.). Reinbase destill, bei 170 ~ 
(Luftbadtemp.) und  5. 10 -3 Torr: ge]bliches, viskoses C}I. 

C20I-te~N3S. Ber. C 70,76, H 7,42, N 12,38. 
Gef. C 70,71, 70,90, t t  7,36, 7,51, N 12,21, 12,23. 

Base 16st sieh in CS 2 mit  gelber Farbe. Aus CClt weiBe Kristalle, naeh 
Troeknen fiber KOH bei 11 Torr: Vak.-Schmp. 196 bis 198 ~ Sublim. ab 
zirka 145 ~ (Ko]ler korr.). 

Dihydrochlorid: Zweimal aus 96%igem Athanol unter Verwendung von 
Aktivkohle umkristallisiert, hygroskopische weige Nadeln. Naeh Trocknen 
fiber CaC12 bei 11 Torr Zersp. 228 bis 230 ~ Nach noehmaliger Umkristalii- 
sation aus 96% igem ~_thanol farblose B1/~btehen von geringerer Hygroskopizi- 
t~t. ~ b e r  CaCI~ bei 11 Torr getroeknet Zersp. 225 bis 227 ~ 

C~0H25NaS �9 2 HC1.1/~ H~O. 
Ber. C 57,00, H 6,70, C1 t6,83. 
Gef. C 56,94, 57,07, H 6,78, 6,93, C1 16,84, 16,93. 

]Dutch 1/~ngeres Troeknen fiber P~O5 bei 12 Torr und  78 ~ wasserfreies 
I)ihydroehlorid, Zersp. 228 bis 230 ~ 

l O-( y-Athylpiperazino-propyl) -phenthiazin ( X I )  

Base: 8,7 g I, 3,7 g N-~thylpiperazin, 7,5 g K~CO~, 0,5 g Cu-Pulver, 
20ml  Xylol; 32 Stdn. bei Siedetemp. Isolierung der l~ohbase durch Ab- 
saugen. Reinbase destill, bei 180 bis 186 ~ (Luftbadtemp.) und  5- 10 -4 Torr 
als gelbliches O1. Ausbeute 5,23 g (54,5% d. Th.). 

CelI-I27NaS. Ber. C 71,35, I~I 7,70, N 11,89. 
Gef. C 71,48, 71,67, I~I 7,74, 7,79, N 11,76, 11,62. 

Dihydrochlorid: Dreimal aus absol. #ithanol umkristallisiert: farblose, 
hygroskepische Nadeln. Zersp. 230 bis 233 ~ 

lO-(y-Propylpiperazino-propyl)-phenthiazin (X I I )  
Base: 5,0 g I, 3,0g N-Propylpiperazin, 4,0 g K~CO~, 0,5 g Cu-Pulver, 

20 ml Xylol;  32 Stdn. bei Siedehitze. Isolierung der Base durch Aus~thern. 
]~ohbase: hellbraunes, viskoses 01 mit  deutlicher Kristallisationstendenz. 
Ausbeute 3,5 g (61,0% d. Th.). Reinbase destill, bei 150 bis 170 ~ (Luftbad- 
temp.) und  10 -3 bis 10 -3 Torr: Destillat erstarrte zu farblosen Kristallen, 
Sehmp. 70 bis 72 ~ Ausbeute: 4,7g (82,0% d. Th.). 
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Dihydrochlorid: Rohprodukt  Zersp. 231 bis 232 ~ nach zweimaligem Um- 
kristallisieren aus 96~oigem ~[thanol unter  Verwendung yon Aktivkohle 
und Troeknen fiber CaC12 bei 11 Tort:  wa~teartig verfilzte weil3e IKrist/illehen, 
Zersp. 240 bis 242 ~ 

C22I-Ie~NaS �9 2 HC1. Ber. C 59,98, H 7,09, C1 16,10. 
Gef. C 59,95, 59,96, H 6,89, 7,04, C1 15,99, 16,15. 

l O-( y-lsopropylpiperazino-propyl) -phenthiazin ( X I  I I } 

Base: 2,8 g I, 2,0 g N-Isopropylpiperazin, 3,0 g K2CO 3, 0,5 g Cu-Puiver, 
20 ml Xylol;  32 Stdn. bei Siedehitze. Isolierung der Base dureh Aus/ithern. 
Rohbase: hellbraunes, z~hes 01. Ausbeute 2,5g (77,9~o d. Th.). l~einbase 
destill, bei 150 bis 180 ~ (Luftbadt.emp,) und 10 -2 bis 10 -a Torr, bei einer 
Wiederholung der ]:)eat. bei 150 bis 160 ~ (Luftbadtemp.) und  10-3Tort:  
gelbliehes, viskoses 01. Ausbeute 2,4 g (74,8% d. Th.). 

C22Ic[~gNaS. Bet. C 71,89, JcI 7,95, N 11.44. 
Gel. C 71,74, 71,79, I-I 7,99, 8,00, N 11,70, 11,72. 

Dihydrochlorid: Aus 96~oigem ~thanol  umkris~o~]lisiert, lange weifle 
Nadeln, Zersp. 233 bis 235 ~ nach Trocknea fiber CaC12 bei 11 Terr. 

C22tt29N3S �9 2 HC1. ~/a t-I20. 
Ber. C 58,39, t{ 7,20, C1 15,67, O 2,36. 
Gef. C 58,27, 58,27, I-I 7,26, 7,38, C1 15,44, 15,48, O 2,20, 2,23. 

J O-( fl- P hen ylpiperaz ino-ath y l ) -phenth iazin ( X S V ) 

Base: 1,0 g 10-(fl-Chlor/iShyl)-phenthiazin, 0,69 g N-Phenylpiperazin~ 
15 ml Xylol;  28 Stdn. bei Siedehit, ze. Nach dem Erkalten mit  zirka. 30 ml 
~ ther  verdiinnt  und abdekantiert ;  BodenkSrper in Veasser gelSst. Beim 
Anssehfitteln der Xylol-_Kther-Phase mit  0 ,2n  tiC1 Bildung ei~les weif3el~ 
Niedersehlages, weleher abgesaugt und  tiber CaCI 2 bei I1 Torr getroeknet 
wurde. 

Saute Extrakte mit  der LSsung des ]3odenk6rpers vereinigt und gemein- 
sam weiterverarbeitet,. Isolierung der Base dureh Ausgthern. Rbhbase: 
hellgrau, fest; nach Troeknung fiber iKOtt bei 11 Torr Sehmp. 150 bis 154 ~ 
(Kofler korr.). Ausbeute 0,5g (33,8% d. Th.). Reinbase destill, bei 180 ~ 
(Luftbadtemp.) und 5 - i 0 - S T o r r :  Destitlat kristaIlisiert in der Vorlage; 
Sehmp. 170 bis 174 ~ (zum Tell Zers., Ko/ler korr.). 

Hydrochlorid: Das bei der sauren Extrakt ion ausgefallene Rohprodukt, 
Zersp. 229 bis 234 ~ (Ko]ler korr.) win'de aus 96%igem ~ h a n o l  umkristalti- 
siert: weige Kristalle, nach Troeknen fiber CaCle bei 11 Torr Zersp. 235 bis 
238 ~ (Kofler korr.). Ausbeute 0,4 g (24,7% d. Th.). 

C24tI25NsS �9 tIC1. Ber. C 67,98, Ill 6,18, C1 8,36. 
Gef. C 67,66, 67,88, J-I 6,40, 6,41, C1 8,83, 8,97. 

l O-( ~- Phen yl~gi/perazino-propyt)-phenthiazin (X  V) 
Monohydroehlorid: 2,25 g 10-(D-Brompropyl)-phenthiazin, 2,56 g ~'- 

Phenylpiperazin, 0,5g Cu-l~ulver, 20ml  Xylol;  30 Stdn. bei Siedehi~.ze. 
Nach dem ErkMten mit  zirka 30 ml Ather verd~mnt und  abdekantiert.; 
BodenkSrper mit  warmem ~Tasser gelSst. Beim Ausschfitte]n der Xylol- 
-~ther-Phase mit  zirka 0,2 n HC1 Bildung eines weiBen Niedersehlages. Dieser 
wurde abgesaugt., naeh Trocknen fiber CaC12 bei 11 Torr Zersp. 241 ~ (Kofler 
kerr.). Ausbeute 1,3 g (40,6~o d. Th.), Naeh Umkristallisieren aus 96~ 
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:4thanol und  Troeknen fiber CaCI~ bei 11 Torr Zersp. 248 bis 251 ~ (Ko]Icr 
korr. ; ab 220 ~ Ver~nderung der Kristallstruktur).  

C25It27N3S �9 HC1. I-I20. Ber. C 65,85, t t  6,63, C1 7,78, 
Gef. C 66,24, 66,44, H 6,26, 6,44, C1 7,44, 7,45. 

Dihydrochlorid: Das Monohydrochlorid wurde in heiSem :4thanol gel6st 
und  tropfenweise mit  einem Ubersehug an absol. ~Lh~nol. HC1 versetzt; 
Fgllung mit  absol, fl~ther. WeiBe Kristalle, naeh Trocknen fiber CaCls bei 
11 Torr Zersp. 240 bis 243 ~ (Ko]ler korr.). 

Csstt2vNsS. 2 HC1. Ber. C 63,29, I-I 6,16. 
Gel. C 63,12, 63,21, I-I 6,13, 6,13. 

Die v6reinigten sauren Extrakte  warden normal aufgearbeitet; Isolie- 
rung der Base durch Aus~thern. Beim Abdampfen der s LSsung" ver- 
blieb jedoch nur  1,0 g eines leieht beweglichen, S-freien 01es, welches bei 
70 bis 80 ~ (Luftbadtemp.) und  5- 10 -2 Tort destillierte. 

lO-(#-Benzylpiperazino-propyl)-phenthiazin (XVI)  
Base: 7,0 g 10-(fl-Brompropyl)-phenthiazin, 4,6 g N-Benzylpiperazin, 

8,0 g K2CO ~, 0,7 g Cu-Pulver, 20 ml Xylol; 36,5 Stdn. bei Siedehitze. Iso- 
lierung der Base durch Fil trat ion naeh mehrstfind. Stehen im Eisschrank. 
Rohbase: von farblosen Krista]len durehsetztes br~unliehes, z~hes 01. Aus- 
beute 2,3 g (25,4% d. Th.). l%einbase destill, bei 180 bis 190 ~ (Luftbadtemp.) 
and  10 -2 Torr:  viskoses 04  das in der Vorlage gl~sig erstarrte. 

C26H29N3S. Ber. C 75,14, H 7,03, N 10,11. 
Gef. C 74,99, 75,10, H 7,00, 7,16, N 10,00, 10,23. 

Dihydroehlorid: Aus 96%igem ~thanol  unter  Verwendung yon Aktiv- 
kohle umkristalHsiert, weiBe Kristalle. Nach Trocknen fiber CaC12 bei 11 Torr 
Zersp. 247 bis 250 ~ 

C~GHegN3S �9 2 HC1. Ber. C 63,92, H 6,40, C1 14,52. 
Gef. C 63,67, 63,72, t t  6,16, 6,30, C1 14,48, 14,53. 

l O-( y. Benzylpiperazino-propyl) -phenthiazin ( X VII) 
Base: 7,0 g I, 4,6 g N-Benzylpiperazin,  8,0 g K~CO a, 0,7 g Cu-Pulver, 

20 ml Xylol;  35 Stdn. bei Siedehitze. Isolierung der Base dureh Ausathern. 
Rohbase: hellbraunes, viskoses ()l. Ausbeute 8,0 g (88,0% d. Th.). Reinbase 
destill, bei 190 bis 210 ~ (Luftbadtemp.) und  10 -3 Torr: gelbliehes, z~hes 01. 

C26H~gN3SI Ber. C 75,14, H 7,03, N 10,11. 
Gef. C 75,12, 75,22, H 7,08, 7,13, N 10,14, 10,18. 

Dihydrochlorid: Zweimal aus 96%igcm ~thanol  unter  Verwendung yon 
Aktivkohle umkristallisiert;  weiBe Kristalle, naeh Troeknen fiber CaCI 2 
bei 11 Torr Zersp. 241 bis 244 ~ 

C~6H29NaS �9 2 HC1. Ber. C 63,92, t t  6,40, C1 14,52. 
Gef. C 63,69, 63,79, H 6,43, 6,50, C1 14,46, 14,49. 

S~tmtliche Analysen  wurden  yon  Her rn  Dr. W. Padowetz im Mikro- 
anMytischen Labora to r ium des I. Chemischen Univers i t~ ts ins t i tu tes  

ausgeffihrt. 
Wir  danken  der Chemischen Fabr ik  P r o m o n t a  G. m. b. H., Hamburg ,  

ffir die F6rderung  dieser Arbeit .  
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