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Weitere Umsetzungen mit  der als Modif. I I  des Hexahydro-  
phenthiazins bezeiehneten Verbindung vom Sehmp. 112 ~ 
wie insbesonders Alkylierungen am Stiekstoff bei Gegenwart 
Mkalischer Kondensat ionsmit tel  ffihrten unter  Ring6ffnung zu 
Derivaten des o-Amino-thiophenols. Der unerwartete  l~eak- 
t ionsverlauf veranlagte eine erneute ~berprf i fung der Konsti-  
tution. Bei der I-tydrolyse gebildetes Cyelohexanon ergab das Vor- 
liegen yon 2,2-Pentamethylen-benz~hiazolin, das dureh Ver- 
gleich mit  der aus o-Aminothiophenol und Cyelohexanon syn- 
thetisierten Verbindung bewiesen wurde. Sgmtliehe experimen- 
tellen Unterlagen, die zur seinerzeitigen Aufstellung der Form el 
eines I texahydrophenghiazins geffihr~ bat ten,  lassen sich ebenso 
mit  dem 2,2-Pentamethylen-benzthiazolin vereinbaren. Bei 
der Bildung der Verbindung yore Schmp. 112 ~ wurde demnaeh 
dutch Aminothiophenol das C1-Atom des o-Chlor-eyclohexanons 
hydrierend entfernt.  Die Konsti tut ionsformel f fir das als Modif. I 
bezeiehnete Hexahydrophenthiazin  bleibt  dagegen aufreeht, 
ebenso die theoretisehen l)berlegungen fiber die MSg4iehkeit des 
Bestehens zweier Konform~tionen. 

I n  einer fr i iheren Untersuchung  1 h a t t e n  wir die Synthese  yon  Hexa -  
hydrophen th iaz in  vom Sehmp. 100--101 ~ du tch  l~eakt ion yon o-Amino- 
th iophenol  und  2-Chloreyelohexarmn in Na t r i nm~thy la t lSsung  besehrieben.  
Bei  der  wei teren Bearbe i tung  dieser g e a k t i o n  fanden  wit  2, dab  bsi  An- 
wendung eines iJbersehusses yon o-Aminoth iophenol  in wesent l ieh besserer  
Ausbeu te  eine isomere Verb indung  yore  Schmp. 112 ~ e rha l ten  wird,  die 

1 0 .  H~'omatka, J. Augl, M.  Vaculny und H. Petrousek, Mh. Chem. 89, 517 
(1958). 

2 0 .  Hromatlca, J. Augl und W. Griinsteidl, Mh. Chem. 90, 914 (1959). 
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ebenso wie die niedriger schmelzende die Abwesenheit von NI-I2- und 
SH-Gruppen und das Vorliegen der Ntt-Gruppe zeigte. Die hydrierende 
Desulfurierung mit R a n e y - N i e k e l  gab Cyelohexylanilin, die Dehydrie- 
rang mit Sehwefel Phenthiazin. Naeh diesen Ergebnissen batten wit 
allen Grund zur Annahme, dab die beiden Verbindungen 2 Modifikationen 
des I-Iexahydrophenthiazins sind, eine Vorstellung, die sieh in ~ber- 
legungen fiber den sterisehen Aufbau gut einordnen lieB. 

In der Folge besehi~ftigten wir uns hauptsgehlieh mit der etwas leiehter 
zugiingtiehen Verbindung yore Sehmp. 112 ~ and es gelang ihre Formy- 
lierung mit Ameisens~iure-Essigs~ureanhydrid, die Aeetylierung zu einem 
Mlerdings nieht kristallisierten Produkt und die Umsetzung m i t  Chtor- 
aeetylehlorid und ~-Brompropionylehlorid. Mehrstfindiges Erhitzen rail 
Benzoesiiureanhydrid auf 100 ~ lieB die Base unvergndert, wghrend 
Benzoylehlorid in Pyridin N,S-Dibenzoyl-o-aminothiophenoI neben Ver- 
bindung I lieferte, 

~ / / S  �9 COC+H 5 

COC6H~ 
I 

Mit Phenylisoeyanat wurde d e r  erwartete Harnstoff erhalten, wi~hrend 
Phenylisothiocyanat nicht reagierte. 

Bei Versuchen zur Alkylierung der NH-Gruppe nach den fibliehen 
Methoden mit Mkalisehen Kondensationsmitteln beobachteten wit Ring- 
6ffnung, obwohl NaNtt2 allein in siedendem Toluol ein unlSsliches Na- 
Salz bildet, d~s mit W~sser zur unvers Verbindung vom Sehmp. 
112 ~ gespalten wird. So wurde beim Versueh einer Cyan~thylierung 
mittels Aerylnitril und TritoI1 B Cyan~tthyl-o-aminophenyl-sulfid er- 
hMten, mit Propylenoxy4 und KOH in Benzol 2-Hydroxypropyl-o- 
aminophenyl-sulfid, dessen krista]lisiertes Umsetzungsprodukt mit Phe- 
nylisoeyanat frfiher auf anderem Wege 3 hergestellt worden war. 

Aueh bei der Einwirkung basiseh substituierter Alkylhalogenide, 
beispielsweise yon N-Methy]-N'-~-ehlori~thyl-piperazin mit verschie- 
denen basisehen Kondensationsmitteln wurden unter RingSffnung Ver- 
bindnngen der allgemeinen Formel t i  erhMten, deren Konstitution 
aus der Mikroanalyse, der Abwesenheit yon SH- und sek. Aminogruppetl 
sowie der Anwesenheit einer digzotierbaren NI-I2-Gruppe hervorging. 
Um noeh mildere Reaktionsbedingnngen zn sehaffen, wurde die Ver- 
bindung yore Sehmp. 112 ~ mittels Butyl-lithium bei - - 3 0  ~ in das Li-Salz 

a O. H r o m a t k a ,  J .  A u g l ,  A .  B r a z d a  und W .  Gri inste idl ,  Mh. Chem. 90, 549 
(1959). 
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verwandelt, letzteres bei gleieher Temperatur  mit  dem Tosylat des 3- 
Brompropano]s behandelt und ansehlieBend mit Methylpiperazin um- 
gesetzt. Aber auch hier wurde gingSffnung beobaehtet und eine Ver- 
bindung der Formel I I  isoliert. 

A\/s--a--NR~ 

I I  

Da sieh die l~iagSffnungen nieht zwanglos mit  den erwartetert Eigen- 
sehaften des Hexahydroplaenthiazins in Einklang bringen ]ieBen, unter- 
suehten wir noehmals die ehemische Konsti tution dieser Verbindung 
und fanden, dab bei saurer oder alkaliseher I-Iydrolyse Cyelohexanon als 
wasserdampffltiehtiges Spaltprodukt, das als 2,4-Dinitrophenylhydrazon 
identifiziert wurde, auftritt.  Dies betraehteten wir Ms Beweis ftir die 
Konstitution eines 2,2-Pentamethylen-benzthiazolins (III) .  Alle in unserer 

A\/s \/C~--CH~. 

H 
I I I  

friiheren Untersuchung angefiihrten Ergebnisse stimmert auch fiir diese 
Konstitutionsformel, wenn man annimmt, dab bei der Dehydrierung mit 
Sehwefel Phenthiazin unter tiefer greilenden Vergnderungen gebildet 
wird. Wit stellml die Verbindung I I I  naeh Kipr ianow und Portn]agina 4 

aus o-Aminothiophenol und Cyelohexanon her und bewiesen die Identi tgt  
mit unserer Verbindung vom Sehmp. 112 ~ dureh depressionslosen Miseh- 
sehmp, und identisehes II~-Spektrum. Bei der Reaktion yon o-Amino- 
t.hiophenol mit  2-Chloreyelohexanon mug also C1 hydrierend abgespalten 
worden sein. Auf ghnliehe Reaktionen, wie beispielsweise die Reduktion 
yon co-Bromaeetophenon zu Aeetophenon dutch Thioglykolsgure, wird 
yon Prelog und Mitarb. 5 verwiesen. Andererseits mug darauf hingewiesen 
werden, dug z. B. skit der Untersuehung yon Unger ~ tiber die Umsetzung 
yon o-Aminothiophenol mit  ~o-Bromaeetophenon das Reaktionsprodukt 
als 3-Phenyl-l,4-benzthiazin formuliert wird. Kipr ianow 7 bezeiehlaet 

4 A.  I. K@rianow und V . A .  Portnjagina, J. obschtseh. Chim. 25, 2257 
(1955); Chem. Zbl. 1956 11175. 

5 V. Prelog, V. Hahn, H. Brauchli ur~d H. C. Beyermann, Helv. Chim. 
Aeta 27, 1210, Fugnote 1 (1944). 

O. Unger, Ber. dtseh, chem. Ges. a0, 609 (1897). 
7 A.  I. Kiprianow und Z. N.  Pazenko, J. obschtsch, chim. 21, 160 (195I); 

Chem. Abstr. 45, 757r f (1951). 
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das aus o-Aminothiophenol und Chloraceton erhaltene Produkt eben- 
falls als Methylbenzthiazin. Diese Verbindung unterseheidet sich vom 
2,2-Dimethylbenzthiazolin, das ebenfalls Kiprianow s aus o-Aminothio- 
phenol und Aceton hergestellt hatte. In der ansehliel3endert Ver6ffent- 
liehung werden wit auf das untersehiedliehe Verhalten vort o-Amino-p- 
ehlorthiophenol hinweisen, mit dem keine geduktion des Chlors im 2- 
Chloreyelohexa.non eintritt. Es bedarf noch einer weiteren Abkl~rung, 
mit welehen I~eagenzien und unter welehen Bedingungen Benzthiazoline 
mad Benz-thiamorpholine gebildet werden. 

Fiir die frfiher als Modif. I bezeiehnete Verbindung yore Sehmp. 100 ~ 
halten wir die Konstitutionsformel eines Hexahydrophenthiazins auf- 
reeht. Bei der Kydrolyse bildet sieh aus ihr kein Cyelohexanon, sondern 
die Verbindung wird unvergndert zurfickgewommen. 

Durch die Tatsaehe, da$ wir demnaeh bisher nut ein einziges Hexa- 
hydrophenthiazin isoliert haben, werden abet unsere seinerzeitigen Be- 
traehtungen fiber die M6gliehkeit zweier Modifika~ionen nicht berfihrt. 
In  der folgenden Ver6ffentliehung werden wir auf diese Frage zuriiek- 
kommen. 

Im experimentellen Teil werden die Verbindungen so bezeiehnet, 
wie es sieh n aeh  Aufkl~rung ihrer Konstitution ergab. 

Experimenteller Teil 

3- Formyl- 2,2.pentamethylen-benzthiazolin 

1,38 g 98proz. Ameisens~ure und 3,06 g Essigs~ureanhydrid wurden 3 Stdn. 
auf 50 ~ erw~rmt, mit der Lsg. yon 2,05 g 2,2-Pentamethylen-benzthiazolin 
in 35 ml CC14 1 ~ Stdn. unter RfiekfluB erhitzt und im V~k. eingedampft. 
Der kristall. Riickstand wurde aus Athanol umkristallisiert. 1,9 g (81% d. Th.) 
farblose Kristalle vom Sehmp. 114--115 ~ 

C13HlaNOS. Ber. C 66,92, I-I 6,48, N 6,00. Gef. C 67,02, H 6,48, N 6,09. 

I R - S p e k t r u m ,  aufgenommen in CC14, 0,1 M/l: keine v-NH-Bande; ,~-CO- 
Bande bei 1683 em L 

3-A cetyl- 2 ,2-pentamethylen-benzthiazolin 

1,O g 2,2-Pentamethylen-benzthiazolin und 6,5 ml Essigs~iureanhydrid 
wurden 1 Stde. am siedenden Wasserbad erhitzt und hierauf fiberschiissiges 
Anhydrid mit W~sser zersetzt. Ausgeschiedenes 01 wurde in At, her gel6st, die 
Lsg. mit X2COa getrocknet und eingedampft. Destillation bei 100--130 ~ 
Luftbadtemp. und 10 -3 Torr. 0,8 g 01. 

Ci4tt17NOS. Ber. C 67,98, I-I 6,93, S 12,96. Gef. C 67,66, H 6,76, S 13,51. 

Dieselbe Verbindung wird mit Aeetylchlorid in siedendem Benzol erhalten. 

s A. I. Kiprianow und V. A. Portn]agina, J. obschtseh. Chirn. 25, 2261 
(1955); Chem. Abstr. 80, 9378 d (1956). 
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3-Chloracetyl-2 ,2-pentamethylen-benzthiazolin 
0,5 g 2,2-Pentamethylen-benzthiazolin, 15 ml Benzol, 5 ml Chloracetyl- 

ehlorid und 1,0 g K2CO3 wurden 4 Stdn~ bei Zimmertemp. geri~hrt. Dann 
wurde mi t  Wasser und 0,1 n NaOH bis zur bleibenden Alkalit&t gewasehen 
und die Benzollsg. eingedampft. Aus J~thanol umkristallisiert." Nadeln vom 
Sehmp. 134--135 ~ 

C14H1eC1NOS. Ber. C 59,67, H 5,72, C1 12,58. Gef. C 59,52, H 6,03, C1 12,62. 

3-~-Brompropionyl-2~2-pentamethylen-benzthiazolin 
Zur heiBen Lsg. von 1,0g 2,2-Pentamethylen-benzthiazolin in 20 ml 

Benzol wurden 5 m] ~-Brompropionylchlorid getropft und 1 Stde. auf 70--80 ~ 
erhitzt. Nach Zugabe von 30 ml ~4ther wurde mit  0,1 n NaOH bis zur 
bleibenden Alkalit~t gewaschen, mit  Na2SO4 getroeknet und eingedampft. 
Sehmp. 83--84 ~ aus Methanol. 

C15H1sBr57OS. Ber. C 52,94, g 5,33, Br 23,48. Gef. C 52,92, H 5,35, Br 23,53. 

2,2-Pentamethylen-benzthiazolin-3-carbons~ture-anilid 
1,0 g Pentamethylen-benzthiazolin und 1,0 g Phenylisocyanat wurden in 

10 ml Chloroform 6 Stdn. unter Riickflu• erhitzt. Nach Eindampfen im Vak. 
blieben Kristalle, die mehrmals aus ~thanol  umkristallisiert wurden. Ausb. : 
67% d. Th., Sehmp. 152--153,5 ~ 

QgH20N~0S. Ber. C 70,34, H 6,21, N 8,64. 
Gef. C 70,36, H 6,15, 57 8,73, 8,55. 

N,S-Dibenzoyl-o-aminothiophenol 
],0 g 2,2-Pentamethylen-benzthiazohn wurde in 25 ml Benzol und 5 ml 

Benzoylch]orid 3 Stdn. unter RiickfluB erhitzt und hierauf das Lbsungsmittel 
im Vak. abdestilliert. Der Rflcl~stand wurde mit etwas Wasser aufgekoeht, um 
fiberschflssiges Benzoylchlorid zu zerst6ren, und die entstandene Kristallm~sse 
mit NaHCOs-Lsg. digeriert. Es b]ieben i,2 g Kristal]e, die aus Athanol um- 
kristallisiert zwei verschiedene Verbindungen der Rohschmelzpunkte 128 ~ und 
152--154 ~ ]ieferten. Erstere konnte dutch ihre leichtere L6slichkeit in )xther 
entfernt werden, Ihre Herstellung auf einem modifizierten Wege wird an- 
schlieBend beschrieben. Zur Analyse wurde die hbher schmelzende Verbindung 
dureh Umkristallisieren aus Alkohol auf den Schmp. i54~-i56 ~ gebracht. 

C20H15NO2S. Ber. C 72,05, H 4,53, N 4,20, S 9,62. 
Gel. C 72,32, 72,40, H 4,66, 4,59, N 4,19, 4,27, S 9,63, 9,49. 

I R - S p e k t r u m ,  aufgenommen in CC14, 0,01 Mol/l: keine aliphatisehe ,~-CH- 
Bande; eine ,-~NH-Bande bei 3479 cm-L 

N-Cyclohexenyl-N,S-dibenzoyl-o-aminothiophenol ( I ) 
0,9 g 2,2-Pentamethylen-benzthiazolin in 20 ml Pyridin wurden mi t  8 ml 

Benzoylehlorid 3 �89 Stdn. unter l~flckfluB erhitzt. Nach Stehen fiber Nacht  
wurde in 200 ml Wasser gegossen, wobei sich ein zahflfissiges 01 abschied. 
Dieses wurde nach Abdekantieren des Wassers mit  NattCOs-Lsg. gekoeht, 
wobei das ()1 kristallisierte. 57ach zweimaligem Umkristallisieren aus :4thanol 
0,9 g vom Schmp. 130--133 ~ 

C26H23NO2S. Ber. C 75,51, H 5,61, N 3,39, S 7,57. 
Gel. C 75,40, 75,22, t t  5,66, 5,63, 57 3,50, 3,53, S 7,66, 7,53. 
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I i% - S p e k t r  urn, aufgenommen inCCI4, 0,013Mol/1 : aliphatisehe ~-CH-Banden; 
SC=O-Bande  bei 1660em-1; NC=O-Bande  bei 1680em-1; keine v-NII- 
Bande. 

Reaktion von 2,2-Pentamethylen-benzthiazolin mit allcalischen Kondensations- 
mitteln 

a) 2,0 g 2,2-Pentamethylen-benzthiazolin in 50 ml Benzol wurden mit  
2,0 g rein gepulvertem NaNH~ unter ]~/iekflul~ und FeuehtigkeitsaussehluB 
4 Stdn. erhitzt. Die entstandenen gelbbraunen Kristalle wurden heifl abge- 
saugt und mit  H20 - -  unter Gasentwieklung - -  zersetzt. Naeh Extrakt ion 
mit  Jkther, Troeknen fiber K2COa und Eindampfen im Vak. wurden 1,3 g 
2,2-Pentamethylen-benzthiazolin vom Sehmp. 109--111,5 ~ zurfickgewonnen. 
Die eingedampfte Benzollsg., zun~ehst ein r6tliehes 01, gab keine l~eaktion 
der aromatisehen NH2-Gruppe. Dureh Umkristallisieren wurden daraus 
weitere 0,5 g 2,2-Pentamethylen-benzthiazolin riiekgewonnen. 

b) 2,25 g 2,2-Pentamethylen-benzthiazolin wurden in 80 ml unter t~fiek- 
fluB siedendem Toluol mit  2,25 g K~COa 6 Stdn. geriihrt. Abgesaugtes K2CO3 
war frei yon organisehen Verbindungen. Das Fi l t rat  gab das eingesetzte 2,2- 
Pentamethylen-benzthiazolin quant i ta t iv  zurfick. 

Cyandthyl-o-aminophenyl-sul]id 

2,0 g 2,2-Pentamethylen-benzthiazolin, 5 ml Acrylnitril und 5 Tropfen 
Triton B wurden 4 Stdn. unter RiickfluB erhitzt. Naeh Eindampfen im Vak. 
wurde der IRfickstand im Kugelrohr bei 130--150 ~ Luftbadtemp. und 0,001 
Torr destilliert. Das 61ige Destillat lieg sigh diazotieren und mit ~-Naphthol 
kuppeln. Das in absol. J~thanol gebildete IIydrochlorid sehmolz im zuge- 
schmolzenen R6hrehen bei 160--165 ~ 

CgHllC1N.~S. Ber. C 50,34, H 5,17. 
Gel. C 50,19, 50,23, H 5,15, 5,24. 

Bei 6stdg. Erhitzen von 2,2-Pentamethylen-benzthiazolin mit Aerylnitril 
in Gegenwart yon etwas Eisessig tra~ keine l%eaktion ein. 

2-Hydroxypropyl-o-aminophenyl-sul]id 

2,0 g 2,2-Pentamethylen-benzthiazolin, 20 ml Propylenoxyd, 10 ml Benzol 
~md 0,1 g K O H  wurden im Autoklaven 5 Stdn. auf 100 ~ erw~irm~. Naeh Zu- 
gabe yon 50 ml Xther wurde die organisehe Phase mit  Wasser gewasehen, fiber 
K2C0s getroeknet und im Vak. eingedampft. Das zurfiekbleibende 01, das 
positive Reakt ion auf die aromatisehe NtIs-Gruppe gab, wurde aus seiner 
Lsg. in ~ ther  mit  2 n ItC1 extrahiert. Die mit  K 0 t t  freigesetzte Base wurde 
ausge~thert und der Atherr/iekstand (1,4 g) bei 135--145 ~ Luftbadtemp. und 
0,01 Torr des~illiert. 

C9HlsNOS. Bet. C 58,98, I-I 7,15, N 7,64. Gel. C 58,77, I{ 7,17, N 7,31. 

0,3 g 2-ttydroxypropyl-o-aminophenyl-sulfid wurden in 10ml CI-[C13 mit  
0,26 g Phenylisoeyanat 30 Min. unter Rtiekflul] erhitzt. Naeh Eindampfen im 
Vak. blieb ein zahes 01; aus ~4thanol mehrmals kristallisiert, Sehmp. 180--181. 
Misehsehmp. mit  Vergleiehssubstanz 3 gab keine Depression. 
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-Methylpiperazinyli~thyl-o-aminophenyl-sulfid 

Unte r  Ri iekf lugki ih lung wurde  zur siedenden Lsg. yon 3,5 g friseh berei- 
t e tem iViethyI-~-ehlor~thyl-piperazin in 70 ml  Toluol  1,5 g NaNI42 und 2,05 g 
2 ,2-Pentamethylen-benzth iazol in  in 2 0 m l  Toluol  zugesetz t  und wei tere  
20 Min. gekoeht .  N a e h  d e m  Abkfihlen wurde mi t  50 ml  J~ther verdf innt  und  
mi t  50 ml Wasser  ausgesehii t tel t .  Hierauf  wurde die organisehe Phase  so oft  
mi t  ca. lproz.  HC1 ausgesehfit telt ,  bis Proben  keine F~illung mi t  K O H  mehr  
gaben. Naeh  Zusatz von  K O t {  wurde  die Base ausge~thert ,  die ge t roekne te  
24therlsg. im Vak. e ingedampf t  und der Rf ieks tand  aus n - H e x a n  umkris tal l i -  
siert. Sehmp. 72~ Ausb. 1,95g. 

ClsH~INaS. Ber. C 62,11, H 8,42, N 16,72, S 12,75. 
Gef. C 62,25, H 8,40, N 16,82, S 12,64. 

Das in Athanol-J~ther berei te te  Tr ihydroehlor id  zeigt  einen unscharfen Zersp. 
von  208--226 ~ 

CIaH21Na �9 3 HC1. Ber. C 43,28, H 6,71, C1 29,48. 
Gef. C 43,39, H 6,70, C1 29,34. 

y-Methylpiperazinyl-propyl-o-aminophenyl-sul]id 

Aus 1,25 g L i th ium und  10,0 g n-Bugylbromid wurde eine J~therlsg. vort 
Bu ty l l i t h ium berei tet ,  die mit. Aeeton-Troekeneis  gek/ihl t  und mig 2,05 g 
2 ,2-Pentamethylen-benzth iazol in  1 Stde. ger / ihr t  wurde. Hie rauf  wurden  
2,32 g y-Brompropyl-p- to luol -sul fonat  in 10 ml  Nther  bei - -  30 ~ langsam zu- 
get ropf t  und bei gleieher Temp.  3 Stdn. ger/ihrt.  Naeh  Stehen fiber Naeh t  
wtwde m i t  150 ml H~O zersetzt .  Die  get~roeknet~e ~_therlsg. wurde  im Vak. 
eingedampfg und  das zur/ iekbleibende O1 mi f  30 ml  Methylpiperaz in  15 Stdn.  
am Wasserbad  erw/trmt.  N a e h  Ab t r ennung  yore  M e t h y l p i p e r a z i n - H B r  
wurde  aus dem F i l t r a t  tibersehiissiges Methylpiperaz in  im Vak. abdesti l l iert ,  
die ]4therlsg. des Ri ickstandes  mi t  verd.  N H s  ausgeschfi t tel t  und h ierauf  
mi t  lproz.  HC1 extrahier t .  Die aus den sauren Ausziigen mi t  20proz. K O H  aus- 
gef/~!lte Base wurde  ausgeather t  und der J~therrfickstand bei 0,001 Tor t  
destilliert.  Die bei einer Luf tbad temp .  yon  137--141 ~ 5bergehende Haup t -  
f rakt ion wurde  in ~_therlsg. mi t  Maleins~iure versetzt .  Das kristal t is ierte 
Maleinat  sehmolz naeh mehrmal igem Umkris ta l l i s ieren aus absol. Nthanol  
bei 180--182 ~ Ausb. :  1,08 g. 

C~Hs lNsOsS .  Ber. C 53,09, H 6,39. Gef. C 53,20, H 6,41. 

Saure bzw. alkalische Hydrolyse von 2,2-Pentamethylen~benzthiazolin 

a) 5,0 g 2 ,2-Pentame~hylen-benzthiazol in  wurden  in 25 m] ~ t h a n o l  mi t  
15 ml  konz. HC1 16 Stdn. un te r  l~fiekflul3 erhitzt .  I-Iierauf wurde  im Vak.  
abdestillier~ und  dieser Vorgang un te r  jedesmaliger  Zugabe yon  konz. HC1 
v ie rmal  wiederholt .  Die vere inigten Dest i l la te  wurden  mi t  einer Lsg. yon 
2 ,4-Dini t rophenylhydraz in  in HC1 verse tz t  und das gebildete Cyelohexanon-  
2 ,4-din i t rophenylhydrazon (0,15 g) aus Athanol  umkristal l is ier t .  Dureh  den 
Sehmp. yon 161 ~ und den 3{ischsehmp. mi t  e inem Vergleiehspr~iparat wurde  
die Verbindung identifiziert .  

b) 2,0 g 2 ,2-Pentamethylen-benzthiazol in ,  15 ml  Nthanol  und  50 ml  2 n 
N a O H  wurden  16 Stdn. un te r  l%iiekfluB erhitzt .  Naeh  dem E r k a l t e n  w~lrde 
yon  Ol t ropfen dekant ie r t  und  die Lsg. under mehrmMigem Zuf/ igen von  I-I20 
abdesti l l iert .  I n  6 0 0 m l  Des~illat wurden  1,08 g Cyelohexanon-2, l -cl ini t ro-  
pheny lhydrazon  isoliert. 
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S/imtliehe Mikroanalysen wnrden yon t terrn Dr. J. Zak in unserem 
Mikroanalytischen Laboratorium ausgef/ihrt.. 

Wit danken Herrn Ing. Dr. J. Derkosch (Organiseh-Chemisehes Insti- 
rut der Universit/~t Wien) ffir die Diskussion der Ig-Spektren. 

Der Chemisehen Fabrik Promonta GmbI-I, Hamburg, danken wir 
fiir die FSrderung dieser Arbeit; insbesonders danken wir abet deren 
Chefehemiker, Herrn Dr. Krastinat, sowie I-Ierrn I)r. Hackmack fiir sehr 
wertvolle Hinweise und Diskussionen. 


