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Um weitere Beitr~ge zur Untersuchung der pharm~kologi- 
sehen Eigenschaften yon Phenthiazinen, die Ms basisehen 
Substi~uenten in Stellung 10 den Piperazinring enthalten, zu 
ermbgliehen, wurden Verbindu~.gen hergestellt, bei denen die 
Verkniipfung der beiden Ringsysteme durch die --CO--CH~--- 
Gruppe erfolgt. 

In Fortsetzung unserer Arbeitsriehtung, welche die tterstellung yon 
piperazinsubstituierten Phenthiazinderivaten zum Ziele hat 1, s, wurden 
im Rahmen dieser Arbeit 8 Verbindungen hergestellt, bei welchen die 
Verknfipfung der beiden tteterocyclen fiber die Grnppe - - C 0 - - C H  2 -  
erfolgt. 

Die dargestellten Verbindungen haben demnach die allgemeine Formel 

S N--C0--CH~--N N--P~ 
\ _ _ /  \ __ /  / - - \  
% / /  
/ 

/ 

RI 

wobei R einen geradkettigen oder verzweigten Alkyl, bzw. einen Aryl- 
oder Aralkylrest darstellt, wghrend es sich bei R 1 um H oder CHs handelt. 
Die Variation von R und R 1 gab die in Tabelle 1 gngefi}hrten Verbin- 

1 0 .  Hromatka, I. Grass trod F. Sauter, Mh. Chem. 87, 701 (1956). 
O. Hromatka, iT. Sauter ~md I. Grass, Mh. Chem. 88, 56 (1957). 
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dungen,  yon  denen  die freien Basen  und  die Hydroeh lo r ide  herges te l l t  
wurden .  

T a b e l l e  1 

Nr. R 1~ 

I 
II 

III 
IV 
V 

VI 
VII 

VIII 

CH:~ 
Cell5 
C3:K7 

iso-C3H 7 
iso-C~H~ 
i so -QH 9 

C6H~ 
C~I-I~--CH 2 

Is 
H 

H 
I-I 

CI-I 8 
H 
H 

Die 10- (P ipe raz inoaee ty l ) -phen th iaz ine  (I bis V I I I )  wurden  auf 
folgendem Reak t ionsweg  gewonnen :  

< - - ~ ,  ~- -% / - - \  

/ ~  eb co. eti~cl / - - - \  ~ /  
S N H  . . . . .  " ~ S N - - C O . C H  2.CI . . . .  § 
"\ / \ _  / 
, ' -  \ / \ 

/ / 

\ / 
/ -  - \  / - - \  

S N - - C O - - C H ~ - - N  N--R 
\ / \ _ _ / "  
/ - - \  

/ 
/ 

Die gesamte  Synghese g l ieder t  sieh daher  in die Da.rstellung der  be iden  
10-(Chloraeety l ) -phenthiaz ine  (mit  I I  1 = I-I und  I ~  = C!-t3) und deren  
Umse tzung  mi t  den  en t sp reehenden  N-monosubs t i tu ie rgen  Piperazin-  
b & s e n .  

I ) a r s t e l l u n g  d e r  ] 0 - ( C h l o r a e e t y l ) - p h e n r  

Das als Ausg~ngsm~ter ia l  ve rwende te  Chlorace ty lch ior id  wurde  nach  
B ~ v w n  a durch  U m s e t z u n g  yon  MonocMoressigsgure mi t  Benzoylchlor id  
un te r  fo r t l aufender  En t f e rnung  der  le ichtf l i icht igen K o m p o n e n t e  her- 
gestel l t .  Das  a m  P h e n t h i a z i n k e r n  unsubs t i tu ie r t e  ]0-(Chloracetyl)-  
pheu th iaz in  is t  berei ts  in einer Arbe i t  yon  Elcs trand ~ beschrieben.  

a H.  C. Brown,  J .  Amer.  Chem. Soe. 60, 1325 (1938), 
r T .  Eks t rand ,  Acta Chem. Scand. 3, 302 (1949); Schwed. P. 127566 

(14. ~i~rz 1950); Chem. Abstr .  1951, 188. 
3ionatshefte fiir Chemie. Bd. 88# 5 
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In iihnlieher Weise wurde im gahmen dieser Arbeit das kernsubsti- 
tuierte 10-(Chloracetyl)-3-methyl-phenthiazin durch Umsetzung yon 
3-Methylphenthiazin mit Chloracetylchlorid gewonnen. 

Die Darstellung des daffir Ms Ausgangsmaterial verwendeten 3-Methyl- 
phenthiazins effolgte nach einer Angabe yon G i l m a n  und S h i r l e y  5, die 
allerdings im vorliegenden Fall dahingehend rnodifiziert wurde, dal~ die 
Erhitzung von 4-Methyl-diphenylamin mit Schwefel und Jod nieht 
20M in. lang auf 280 ~ erfolgbe, sondern unter Zusatz yon Ferrichlorid 
3 Stdn. bei einer Maximaltemperatur von 180 ~ 

Da das 10-(Chloracetyl)-3-methyl-phenthiazin Schwierigkeiten bei 
der Umkristallisation bereitete, bei der Hoehvakuumdestillation aber 
zum Tell Zersetzung eintrat, wurde auf die weitere Reinigung verzichtet 
und das Rohprodukt zur Umsetzung mit der Piperazinbase verwendet. 

Das tatss Vorliegen des gewfinschten 10-(Chloracetyl)-3- 
methyl-phenthiazins ergibt sich aus d e n  Analysenwerten der naeh- 
folgenden Endstufe (Verb. VI). 

D a r s t e l l u n g  de r  M o n o a l k y l p i p e r a z i n e  

Die N-monoMkylierten Piperazinbasen wurden stets auf dem Wege 
fiber das Monocarbgthoxypiperazin s gewonnen. Dieses wurde in ver- 
sehiedener Weise in die alkylierten Basen iibergefiihrt: 

1. Methylierung naeh Eschwe i l e r  fiihrte zum N-Methyl-N'-carb~thoxy- 
piperazin, welches naeh Abspaltung der 'Carb~Lthoxygruppe mit konzen- 
trierter Salzsgure das Monomethylpiperazin lieferte% 

2. Dureh Umsetzung mit Alkylhalogenid in alkoholiseher L6sung 
bildeten sieh nach S t ewar t  7 unter dem Einflug yon NaHCO 3 die N-Alkyl- 
N'-carb~Lthoxypiperazine, yon welehen naehher der Carbgthoxyrest 
wieder mit konzentrierter Salzs~ure abgespalten wurde. 

3. An Stelle des AlkylhMogenids wurde die Monoalkylierung aueh 
mit dem entsprechenden p-Toluolsulfos~Lureester erreieht 6. 

Es wurden naeh den genannten Methoden folgende Alkylpiperazine 
hergestellt: Methyl-, _Athyl-, Propyl-, Isopropyl- und Isobutyl-. Phenyl- 
piperazin wurde nach der Vorsehrift yon P o l l a r d  und M a c D o w e l l  s syn- 
thetisiert und Benzylpiperazin wurde nach 9 dutch direktes Benzylieren 
VOlt Piperazin erhalten. 

5 H.  Gi lman  u n d  D.  A .  Sh ir ley ,  J .  Amer. Chem. Soc. 66, 888 (1944). 
6 T .  S .  Moore,  M .  Boyle  u n d  V.  M .  Thorn,  J.  Chem. See. London 1929, 39. 
7 H.  W.  Stewart,  R . J .  T u r n e r  l ind  J .  J .  Denton,  J.  Org. Chem. 13, 134 

(1948). 
s C. B .  Po l lard  und L . G .  MacDowel l ,  J. Amer. Chem. Soc. 56, 2199 

(1934). 
9 R .  Bal t z ly ,  J .  S .  Buc]c, E .  Lorz  u n d  W.  SchSn,  J. Amer. Chem. Soc. 66, 

263 (1944). 
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Darstellung der 10-(Piperazinoacetyl)-phenthiazine 

D a h l b o m  und E k s t r a n d  4, lo. 11, 12 sowie Cus ic  la stellten bereits durch 
Kondensation yon 10-(Chloracetyl)-phenthiazin mit  basisehen Kompo- 
nenten Substanzen her, welche histaminantagonistisehe und andere 
pharmakologiseh interessante Wirkungen zeigten. Die Verwendung eines 
Piperazinderivats als basische Komponente  zur Umsetzung mit  10-(Chlor- 
aeetyl)-phenthiazin wurde allerdings noch nicht beschrieben. 

Die Darstellung der 10-(Piperazino-acetyl)-phenthiazine (I bis VI I I )  
erfolgte in allen F/illen prinzipiell gleiehartig so, dab die 10-(Chloraeetyl)- 
phenthiazine mit  einer monoalkylierten Piperazinbase in einem siedenden, 
absoluten, aromatisehen Kohlenwa,sserstoff als L6sungsmittel zur Um- 
setzung gelangten. Dabei wurden abet auch die Einfl/isse der Reaktions- 
temperatur ,  der l~eaktionsdauer, des Mo]verh~ltnisses Basenkompo- 
nente :Chloraeetylprodukt  sowie der Anwesenheit yon NaHCO 3 als 
HCl-abspaltendes Mitre] auf die Ausbeute and Reinheit der erhaltenen 
Produkte untersucht:  

1. R e a k t i o n s t e m p e r a t u r :  Diese war durch die Siedetemperatur des 
jeweiligen L6sungsmittels vorgegeben. Von den 3 verwendeten LSsungs- 
mitteln (Benzol, Toluol, Xylol) gab das Toluol die besten Ausbeuten und 
die reinsten Produkte.  

2. R e a k t i o n s d a u e r :  Die Reaktionsdauer wurde zwisehen 7 und 
40 Stdn. variiert. Bei Verwendung yon Toluol und einem 20% igen Uber- 
schuB an Piperazinbase ist eine l~eaktionsdauer yon 12 Stdn. ausreiehend. 

3. Molverhi~l tn is  Basen lcomponente  : 10- ( C h l o r a c e t y l ) - p h e n t h i a z i n :  J e  

gr5ger dieses Verh/~ltnis angesetzt wird, desto schonender k6nnen die 
anderen Reaktionsbedingungen (Temperatur, Zeit) gew~ihlt werden. 
Ein 20% iger UberschuB an Base gestattete noch Reaktionsbedingungen, 
die ein verh/i]tnism/~Big reines Rohprodukt  in guter Ausbeute lie~ern. 

4. N a H C O  3 als  chlorwasser8to/ /abspal tender  Z u s a t z :  In  einem Fall er- 
foIgte die Zugabe yon NatICO 3. Es zeigte sich aber, dab ein solcher 
Zusatz entbehrlieh ist. 

Naehdem diese 4 Varianten der Reaktionsbedingungen nicht an der- 
selben Substanz erprobt wurden, kS~men die Ergebnisse (Tabelle 2) nur 
orientierenden Wert  haben. 

lo R .  Dahlbom u n d  T.  Elcstrand, Aeta Chem. Seand. 5, 102 (1951). 
11 R.  Dahlbom und T. Eks trand,  Aeta Chem. Seand. 6, 1285 (1952). 
~" R.  Dahlbom und T.  Eks trand,  US. Pat. 2615886 (28. Oktober 1952); 

Chem. Abstr. 1954, 1445. - -  Brit. Pat. 662903 (12. Dezember I951); Chem. 
A bstr. 1952, 11250. 

1~ j .  W.  Cusie, US. Pat. 2576106 (27. November 1,951); Chem. Abstr. 
1952, 6152. - - U S .  Pat. 2591679 (8. Aprii 1952); Chem. Abstr. 1953, 4378. 

5 + 
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T a b e l l e  2 

i~Iolverh~ltnis 
Verbindung Solvens l~eaktionsdauer Base : C1- Zusatz Ausbeute 

Nr. in St unden Komponente % d, Th. 

I 

II 
III 
IV 
V 

VI 
VII 

VIII 

l .  

2. 

] .  

2. 

Xylol 
Benzol 
Toluol 
Toluol 
Toluol 
Toluol 
Toluol 
Toluol 
Toluol 
Toluol 

8 
13 
7,75 
7,5 

12 
40 
12 
12 
7 

12 

1 
1,5 
1,1 
1,1 
1,2 
1,2 
1,2 
2 
1,3 
1,2 

NaHCOa 73,5 
67,6 
82,1 
84,5 
90,7 
91,6 
S9,0 
85,3 
68,6 
75,6 

Experimenteller Teil 

Die Aufarbeitung der l~eaktionsprodukte aus der Umsetzung der 3lono- 
alkylpiperazine mit  einein 10-(Chloracetyl)-phenthiazin erfolgte in jedern 
Falle so, de]  von vornherein eine Trennung der tSasischen Anteile yon den 
niehtbasischen (Ausgangsprodukt, Nebenproduk~e) gewahrleistet war. In  
der B~senfraktion wurde durch Wasehen mit  Wasser eine Trermung des 
unlSslichen tIauptproduktes yon nieht umgesetzten Resten der wasserlSs- 
lichen Piperazinbase erreicht. 

Des abgekiihl~e Reaktionsgemisch wurde mit  dem halben Volumen Nther 
verd/innt und  dann jeweils zuerst mit  0,1 n Essigs~ure, hierauf m i t  0,1 n 
HCt mehrmals extrahiert. Durch Eindampfen tier organischen Phase konnte 
nieht umgesetztes Chloraeetylprodukt rfickgewormen werden. Die saurm~ 
Extrakte  wurden filtrier~, durch Ausschiitteln mi t  Xther geklart und schlieg- 
lich mit  1 n KOH alkalisch gemacht, wobei die Base zucrst eine milchige 
Suspension bfldete, die entweder sofort ausge~thert wurde oder sich nach 
mehrst/mdigem Stehen - -  meist kristMlin, gelegentlich aber auch in 51iger 
F o r m -  absetzte. Eine anschliel3ende Hochvakuumdestil lation der getrock- 
neten Base lieferte diese fast stets analysenrein. Die Reinigung der anfallenden 
Rohbasen konnte aueh dutch UnqkristMtisieren aus Petrolather oder Gemisehen 
yon Petrolather-Alkohol erreicht werden; es empfiehlt sich jedoeh nicht, 
die soleherart gereinigten Basen zur AnMyse zu verwenden, da sic selbst bei 
sorgfNtiger Evakuierung in der Troekenpistole sehr hartn~ckig LSsungsmittel- 
spuren zuriiekhalten. 

Bei manchen Ansatzen war w~hrend der l~eaktion ein Teil des gebildeten 
Produktes Ms tIydrochlorid ausgefallen. Dieser Umstand erforderte nu t  in  
jenen Fallen keine Xnderung der besehriebenen Aufarbeitung, in denen die 
Hydrochloride sehr leieht wasserlOslich waren. War dies jedoch ~ wie bei 
Verbindimg V I I I  - -  nieht der Fall, muBte die Aufarbeitung wie folgt vor- 
genommen werden: des ausgefallene Itydrochlorid wurde abfiltriert, des 
Fi l t ra t  in bekannter  Weise sauer extrahiert und his zur /ither. Basenl6sung 
weiterverarbeitet. Zu dieser wurde das unlSsliche tIydrochlorid und  iiber- 
sehiissiges I~CO~ gegeben und  his zur vSlligen Verwandiung in die ~ither- 
16sliche Base gesehiittelt. 1-Iierauf wurde des Gemisch zur Aufl6sung der 
anorganischen Salze mi t  Wasser ausgeschtittelt, die ~ther. Basmxl6sung ab- 
getrennt und  nach dem Trocknen (fiber wasserfreiem KeCOs) eingedampft. 
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lO-(Methylpiperazino-acetyl)-phenthiazin (I) 
Base. 1. Versuch: 5,52 g 10-(Chlorace~yI)-phenthiazin, 2,0 g Methyl- 

piperazin, 1,68 g ~TaHCOs, 50 ml absot, Y4einxylol, 8 Stdn. bei Siedehitze, 
l%ohbase: t-Ie]lrot, kristallisiert. Ausbeute 5,0 g (73O/o d. Th.). 

2. Versueh: 5,52 g 10-(Chloracetyl)-phenthiazin, 3,0 g Methylpiperazin, 
50 ml absol. Benzol, 13 Stdn. bet Siedehitze. l~ohbase: Hellrot, kris~allisiert. 
Ausbeute 4,6 g (67,6~o d. Th.). 

1N-ach 2maligem Umkris~allisieren aus Benzin (Sdp. 60 bis 90 ~ farblose 
Pl:4ttchen, Sehmp. 127 bis 129 ~ (kerr.). Zur Analyse bet 58 ~ und 12 Tort 
iiber KOH getrocknet. 

CI~H.z~ON~S. Ber. C 67,23, I-I 6,24, N 12,38. 
Gef. C 67,45, 67,52, H 5,92, 5,93, N 12,32, 12,47. 

Hydrochlorid: Aus Alkohol-~ther 3real umkris~allisierfi. Farbloses Pulver, 
Zersp. 219 bis 221 ~ (kerr.). Die Analysensubstanz wurde bet 78 ~ und 12 Torr 
tiber P~O~ ge~rocknet. 

C~It~ON~S �9 2 tIC1. Ber. C 55,34, t t  5,62, N 10,19. 
Gel. C 55,29, 55,30, I-I 5,74, 5,65, R T 9,96, 9,88. 

lO-(./~thylpiperazino-acetyl)-phenthiazin (II) 
Base: 6,0 g 10-(Chloracetyl)-phent, hiazin, 2,7 g N-~thylpiperazin, 50 ml 

absol. Toluol, 73/~ St dn. bei Siedehitze. l%ohb~se: ~VeiBes Pulver, Schmp. 
133 bis 134 ~ (Keller, kerr.). Ausbeute 6,3 g (82,1% d. Th.). Zur Analyse 
fiber KOI-t bei I1 Tort getroeknet. 

C20H230~N'3S. Bet. C 67,96, H 6,56, N 11,89. 
Oef. C 68,03, 68,18, H 6,50, 6,53, 1~ ~ 11,85, 1.1,91. 

Hochvakuumdest. bei 160 bis 180 ~ (Luf~badtemp.) und  10 -3 Torr gab 
ein viskoses gelbliches ()i, das nach einiger Zeit erstarrte. Schmp. 121 bis 
125 ~ (Keller, kerr.). 

Hydroch~orid: Aus :~thanol umkrista}lisiert. Era" Analyse fiber CaCI~ 
bei 11 Tort getroclcnet. Farblose KrJstalle, Zersp. 237 bis 240 ~. 

C~olt22ON3S �9 2 HC]. Ber. C 56,34, t t  5,91, C1 16,63. 
Gel. C 56,21, 56,22, ~-I 6,00~ 6,01, Ci 16,59, 16,60. 

lO-(Propylpiperazino-acetyl)-phenthiazin (III) 
Base: 4,0 g 10-(Chloracetyl)-phenthiazin, 2,0 g N-n-Propylpiperazin, 

50rot absol. Toluol, 7I/2 S~dn. bei Siedehitze. l%ohbase: ~u Pulver, 
Schmp. 135 bis 137 ~ Ausbeu~e 4,5 g (84,5~o d. Th.). Die Rohbase war 
sehon ohne Umkrisr. sehr rein lind wurde zur Analyse iiber KOI-I bet 11 Terr 
getrockne t. 

C2~H2'~ON~S. Ber. C 68,63, t t  6,86, ~ 11,44. 
Gef. C 68,78, 68,95, H 6,86, 6,87, N 11,34, 11,39. 

Hydrochlorid: Aus ~thanol  umkrisv, farblose Kr~s~alle. Zur Analyse 
iiber CaC12 bet 11 Torr ge~rocknet. Zersp. 217 bis 219 ~ 
C.~1H.2~0~3S �9 2 tIC1. 1/~ H20. 

Ber. C 56,69, H 6,23, C1 15,94, 0 4,50. 
Gef. C 56,36, 56,37, H 6,18, 6,19, C1 15,52, 15,58, O 4,56, 4,61. 
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10- ( Isopropylpiperazino-acetyl) -phenthiazin ( I  V) 

Base: 8,27 g 10-(Chloracetyl)-phenthiazin, 4,62 g Isopropylpiperazin, 
50 ml absol. Toluol, 12 Stdn. bei Siedehitze. Rohbase: Gelbliches Pulver. 
Ausbeute 10,0 g (90,7% d. Th.). 

Zur Analyse wurde die Base destilliert: bei 155 bis 165 ~ (Luftbadtemp.) 
und 0,003 Torr. Gelbes ()1, das beim Erkalten glasig erstarrt. 

C21H2.~ON3S. Ber. C 68,63, H 6,86, N 11,44. 
Gef. C 68,87, 68,86, H 6,92, 7,13, N 11,46, 11,59. 

Hydrochlorid: 2mal aus Alkohol umkristallisiert. Farbloses Pulver,  
Zersp. 211 bis 212 ~ (korr). 

l O-(Isobutylpiperazino-acetyl).phenthiazin ( V ) 

Base: 1. Versuch: 5,52 g 10-(Chloracetyl)-phenthiazin, 3,42 g Isobutyl- 
piperazin, 50 ml absol. Toluol, 40 Stdn. bei Siedehitze. Rohbase: Gelbliches 
Pulver. Ausbeute 7,0 g (91,6% d. Th.). 

2. Versuch: Ansatz und L6sungsmittel wie beim 1. Versuch. 12 Stdn. 
bei Siedehitze. Rohbase: Gelblich, kristallisiert. Ausbeute 6,8g (89,0~ 
d. Th.). 

~qaeh 3maligem Umkristallisieren aus Benzin-absol. Alkohol (5: 1) farb- 
loses Pulver, Schmp. 140 bis 142 ~ (korr.). Die Analysensubstanz wurde 
bei 78 ~ und 12 Torr fiber K O H  getrocknet. 

C22H2:ONsS. Ber. C 69,25, H 7,13, N 11,02. 
Gef. C 69,63, 69,73, H 7,11, 7,26, N 10,98, 11,06. 

Hydroehlorid: 2real aus absol. AlkohoLabsol. ~ ther  umkristallisiert. 
Farbloses Pulver,  Zersp. 215 bis 217 ~ (korr.). 

l O- ( Isobutyhpiperazino-acetyt ) -3-meth yl-phenth iazin ( V I ) 

Zu einer kochenden L6sung yon 3,3 g 3-Methylphenthiazin in 30ml  
absol. Benzol wurden im Verlauf yon 10 Min. 2,62 g Chloraeetylchlorid zu- 
gesetzt. Nach 2 Stdn. Kochen unter RiickfluB und FeuchtigkeitsausschluB 
wurden Benzol und fiberschfissiges Siiurechlorid im Vak. am Wasserbad 
abdestilliert. Der zuriickbleibende dunkelgriine Sirup konnte nieht zur 
Kristallisation gebracht werden und wurde daher im ttochvak, destilliert. 
Bei einer Luftbadtemp. yon 175 bis 185 ~ und 0,06 Torr wurden 0,3 g (6,7% 
d. Th.) 10-(Chloracetyl)-3-methyl-phenthiazin als hellgriines ()l erhalten, 
w~hrend sieh die Hauptmenge zu schwarzen Krusten zersetzte. 

Base: 0~3 g 10-(Chloraeetyl)-3-rnethyI-phenthiazin, 0,295 g Isobutyl- 
piperazin, 15 ml absol. Toluol, 12 Stdn. bei Siedehitze. Rohbase: tIellgelb, 
kristal]isiert. Ausbeute 0,35 g (86% d. Th.). Zur Analyse wurde die Base 
destilliert: bei 170 bis 180 ~ (Luftbadtemp.) und 0,001 Torr. 

C~I-I~9ON~S. Ber. C 69,83, t t  7,39, N 10,62. 
Gef. C 69,82, 69,69, I-I 7,33, 7,47, N 10,63, 10,68. 

Hydrochlorid: Nach 3maligem Umkristallisieren aus absol. Alkohol 
farbloses Pulver. Zersp. 222 bis 225 ~ (korr.). 

l O-( Phenylpiperazino.aeetyl)-phenthiazin ( V I I )  

Base: 4,0 g 10-(Chloracetyl)-phen~hiazin, 3,0 g N-Pheny]piperazin, 50 ml 
absol. Toluol,  7 Stdn. bei Siedehitze. Rohbase: Wei•es Pulvec, Sehmp. 195 
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bis 197 o (KoJler, korr.). Ausbeute 4,0 g (68,6% d. Th.). Naeh Hochvakuum- 
sublim, bei 200 bis 210 ~ (Luftbadtemp.) und 5.  10 -3 Torr weiBe Kristalle, 
Schmp. 200 bis 202 ~ (Kofler, korr.). 

C~4H23ON3S. Ber. C 71,79, t t  5,77, N 10,47. 
Gef. C 71,91, 71,94, H 5,88, 6,04, N 10,36, 10,54. 

Hydrochlorid: 2real aus Nthanol umkristallisiert, farblose Kristalle. Zur 
Analyse iiber CaCl~ bei 11 Tol*r getrocknet. Zersp. 209 bis 210 ~ (Ko]le~', 
korr.). 

C2~H23ON3S �9 2 HC1 - 11/4 HeO. Bet. C 58,00, H 5,58, C1 14,27. 
Gef. C 58,17, H 5,63, C1 14,08, 14,09. 

J O-( Benz ylpiperazino-acetyl)-phenthiazin (V I I I )  

Base: 5,52g 10-(Chloracetyl)-phenthiazin, 4,23 g Benzylpiperazin, 50ml  
abso]. Toluol, 12 Stdn. bei Siedehitze. Rohbase: Hellgelbe Kristalle. Aus- 
beute 6,29 g (75,6% d. Th.). 

Destillation: Bei 250 bis 258 ~ (L~fftbadtemp.) und 0,005 Torr. Ein dureh 
Zersetzungsprod~fl~te hellrotbraun gef~rbtes ()1, das schon im Kugelrohr 
kristallisiert. 

Die destillierte Base ergab naeh 2maligem Umkristallisieren aus Petro]- 
~tther-Alkohol (5 : 1) gelbliehe P l~ tchen ,  Sehmp. 139 bis 141 ~ (korr.). 

Hydrochlorid: Zur AnaIyse 3real aus Alkohol umkristaIlisiert und bei 
78 ~ und 12 Torr fiber P~O5 getrocknet. Farblose Pli~ttehen, Zersp. 217 bis 
219 ~ (korr.). 

C25tt~5ON3S �9 2 HC1. Bet. C 6t,47, H 5,57, C1 14,52, 
Gel. C 61,45, 61,50, H 5,57, 5,72, C1 14,45, 14,63. 

S~imtliche Ana lysen  wurden  von  Her rn  Dr. W. Padowetz im MJkro- 

analy t i scben Labora to r ium des I. Chemischen Univers i t~ ts ins t i tu ts  aus. 
gefiihrt. 

Wir danken  der Chemischen Fabr ik  Promonta G. m. b. H., Hamburg ,  
flit die FSrderung dieser Unte rsuchung .  


