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Dutch Kondensation yon o-Aminobenzolsulfonamid rrfit 
Maleinsgureanhydrid wurde das 1-Oxo- 1H-pyrrolo[2,1-c] (1,2,4)- 
benzothiadiazin-5,5-dioxid (I) erhalten. Es wird die Synthese 
verschiedener Derivate des neuen tlingsystems besehrieben, die 
zum Tail aueh als potentielle Dinretiea interessant sind. Die 
Konst i tut ion des I~ingsystems, die aus der Synthese nieht ein- 
deutig hervorgeht, wurde aufgeklgrt. Weiters wurden versehie- 
dane C-3-substituierte Benzothiadiazine dargestellt, und die 
I1%Spektren der Carbons/iureu genauer untersueht. 

1-Oxo-lH-pyrrolo[2, I-c] (1,2,4)-benzothiadiazine-5,5-dioxide 
(I) was prepared by condensation of orthanilamide with maleie 
anhydride. The preparation of a number  of derivatives of the new 
ring system is described. These are part ly interesting as potentiM 
diuretics. The structure of the ring system being not totally clear 
from the synthesis was elucidated. Further,  a number of C-3 sub- 
sti tuted benzothiadiazines were synthesized, and the IR-speetra 
of their earboxylie acids were studied. 

I m  I~ahmen der Ver6ffentl iehungen iiber 1,2,4-Benzothiadiazin- 
derivate 1-3 soll hier fiber die Synt.hese eines neuen  trieyclisehen Benzo- 
thiadiazinr ingsystems beriehtet  warden, das m a n  als 1 -0xo- lH-pyr ro lo -  
[2,1-c] (1,2,4)-benzothiadiazin-5,5-dioxid (I) bezeichnen kann .  Tri- 
eyelisehe Benzothiadiazine sind bisher yon  Jackman et al. 4 und  yon  

1 R. Weinstok und K. Kratzl, 1. Mitt., Mh. Chem. 96, 1586 (1965). 
2 K. Kratzl, R. Weinstos und H. Ruis, 2. Mitt. 1, c. S. 1592. 
a K. Kratzl und  H. Ruis, 1. e. S. 1596. 

G. B. Jaclcman, V. Petrow, O. Stephenso~ und A. M. Wild, J. Pharm. 
Pharmacol. 12, 648 (1960). 
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Talcamatsu et al. '5 dargestellt worden. Jackman erhielt die Verbindung I I  
dureh Kondensation yon 2-Aminopyridin mit 5-C1-2,4-disulfamyl-fluor- 
benzol, die japanisehe Arbeitsgruppe stellte Derivate des l~ingsystems I I I  
in einer dreistufigen l~eaktion, ausgehend yon o-Nitrobenzolsulfoehlorid 
und Glutamins//ure, dar. 

Naeh den Ergebnissen der Versuehe zur Kondensation yon o-Amino- 
benzolsuYonamiden mit Phthalsguren ~, ~ war zu erwarten, dal? alipha- 
tisehe Diearbons/iuren wie Maleins/~ure, Bernsteins/~ure und Glutars/~ure, 
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die in ihren chemischen Eigenschaften in mancher Beziehung der Phthal- 
s//ure ghneln, zu analogen Reaktionen bef/~higt sind. Es zeigte sich aber 
bald, dal~ es vor~eilhaf~ ist, bei den Reaktionen nicht die S/~uren, sondern 
deren Anhydride zu verwenden. So gelang es, bei der Kondensation 
yon o-Aminobenzolsulfonamid mit M~leins/~ureanhydrid (bei 175--185 ~ 
ohne L6sungsmittel) ein gelbes, bei ungef/~hr 250 ~ sehmelzendes Produkt 
zu erhalten, bei dem es sieh naeh den Ergebnissen der Elementarana- 
lyse und der sp/~ter noeh zu bespreehenden Konstitutionsaufkl/irung um 
das sehon oben erw/ihnte l-Oxo-lH-pyrrolo[2,1-c] (1,2,4)-benzothiadiazin- 
5,5-dioxid (I) handelt. 

Bei dieser und den in der Folge besproehenen Kondensationen wurde 
aueh versueht, die I~eaktion in hoehsiedenden L6sungsmitteln durehzu- 
fiihren, um eventuell die Ausbeuten zu erh6hen, es zeigte sieh aber, dal~ in 
allen F/illen die geaktionen in der Sehmelze am giinstigsten verlaufen. 

H. Takamatsu, H. Nishimura und O. Yamauchi, J. Pharm. Soc. Japan, 
83, i061 (1963)o 
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Dutch Unterbreehen der geak t ion  naeh kurzer Zeit gelang es, eine Sub- 
stanz zu isolieren, bei der es sieh naeh Elementaranalyse und IR-Spek- 
t r am mn das N-(2-Sulfamyl-phenyl)-maleinimid (IV) handelt. Diese Ver- 
bindung dtirfte ein Zwisehenprodukt bei der t~ingsehlugreaktion darstellen. 

Bei der Kondensation mit  Bernsteinsgureanhydrid wurde unter  ghn- 
lichen Bedingungen die 2,3-Dihydroverbindung (Va) des neuen l~ing- 
systems erhalten. Aueh bier konnte dureh Unterbreehen der Reaktion 
das IV entspreehende N-(2-Sulfamyl-phenyl)-sueeinimid (VI) isoliert wet- 
den. Die Ig -Spek t ren  der Imide IV and VI sind einander sehr s 

Va konnte dureh Hydrierung mit  NaBH4 in 0,1n-NaOH in das 2,3,3a, 
4-Tetrahydroderiva.t V I I  iibergefiihrt werden, das sieh, der angenom- 
menen Konsti tut ion entspreehend, als biearbonat-unl6slieh und lange- 
15slieh erwies. 

V I I  wurde mit  Dimethylsulfat methytiert.  Das d~bei entstehende 
N-~lethylderivat (VIII)  wurde zur Bestimmung der Struktur des neuen 
l:~ingsystems herangezogen. Wie bei den Produkten der Kondensatioil 
mit  Phthalsguren 1, a gibt es aueb bei den trieyelisehen Verbindungen auf 
Grund der 8ynthese zwei Konstitutionsm6gliehkeiten, da sieh der Pyrro- 
lidonring zmn Amino- oder zum 8ulfonamidstiekstoff sehlieBen kann, 
woraus die Verbindungen I bzw. I X  resultieren. Die Lauge16sliehkeit des 
Hydrierungsproduktes sprieht fiir die oben angegebene Konsti tut ion VII ,  
da sie yon der Verbindung mit  dem sekundgren Sulfonamidstiekstoff zu 
erwarten ist, nieht aber yon der mit  einem sekundgren Aminstiekstof~ (X). 

Den Beweis ftir die Riehtigkeit dieser Annahme lieferte, wie sehon bei 
den tetraeyelisehen Verbindungen, das Kernresonanzspektrmn* des 
Methylderivates. Vom Methylderivat der Verbindung VI I  war zt~ erwarten, 
dab analog zur Verbindung X I  a eines de1 aromatisehen Protonen - -  be- 
dingt dutch die rgumliehe Nghe der CO-Gruppe zum Proton am C-9 - 
eine yon der der anderen abweiehende l~esonanzfrequenz aufweisen wiirde, 
wghrend dies beim MethyIierungsprodukt der Verbindung X ausgesehlos- 
sen war, da bei diesem eine Beeinflussung eines aromatisehen Protons 
dureh die CO-Gruppe niebt m6glieh ist. Tatsgehlieh erwies sieh das Kern- 
resonanzspektrum des Methylderivats dem yon X I  als analog, die am tief- 
sten liegende Resonanzfrequenz befindet sich wie bei dieser Verbindung 
bei 1,1 -:, w/ihrend die Frequenzen der tibrigen aromatisehen Protonen bei 
ungefghr 2 -: liegen. Daraus kann mit  Siehetheit gesehlossen werden, dag 
es sieh bei dem ~Iethylderivat um die Verbindung V I I I  h.andelt. 

Dureh Verseifen yon Va in 0,2rc-NaOI-I wurde die sehon friiher yon 
Rc~ffc~ 6 dargestellte 1,2,4-Benzothiadiazin-l,l-dioxid-3-pr0pansgure ( X I I a )  

* Herrn Dr. E.  Zb i ra l  danken wir fClr die Vermittlung de.r Aufn~hme des 
NMg-Spektrums. 

6 L .  RaHa,  I1 Farmaeo [Pavia], Ed. sei. 12, 279 (1957). 



1606 K. Kratz l  und H. Ruis:  [Mh. Chem.,/~d. 96 

erhal ten.  Dies s tel l t  einen weiteren Beweis ftir die Rieh t igke i t  der  fiir V 
angenommenen  S t r u k t u r  dar.  Ahnl ieh  wie V a  wurde aueh das  2 ,3-Dihydro-  
7-sulfamyl-8-C1-Derivat  (Vb) des R ingsys tems  dargestel l t ,  und  zwar  aus 
4-C1-6-Amino-benzol- l ,3-disulfonamid und Bernsteins/~ureanhydrid.  Diese 
Verb indung  war  vor  al lem als potent ie l les  Diure t i eum interessant .  Auch 
V b  wurde  verseif t  und  ergab dabe i  die m6glieherweise ebenfal ls  d iure t iseh 
wi rksame 6-C1-7-Sulfamyl- 1,2,4-benzothiadiazin-  1 ,1-dioxid-3-propansgure  
( X I I  b). Eine/~hnliehe Verbindung,  ngmlieh das  6-Trif luoro-methylo7-sutfa-  
myl-Der iva~ yon X I I  a, wurde  sehon yon  Yale  7 auf  anderem ~u darges te l l t  

~ J  

J 4 r j ; ~ J _ _ l  i 

8 ~ 2 OPPM 

Abb. i .  N~R-Spek t rum yon u  

Bei der Kondensat ion yon o-Aminobenzolsulfonamid mit  Glutars/~ure- 
anhych'id war es nieht m6glieh, ein trieyelisehes Produkt  zu erhalten, obwohl 
die Reakt ion unter  verschiedenen Bedingungen versueht wurde. In  absol. 
Pyr id in  bei 100 ~ wurde das den Verbindungen IV und VI  entspreehende 
N-(2-Sulfamyl-10henyl)-glutarimid (XII I )  in sehleehter Ausbeute erhMten. 
Reakt ion bei 170--180 ~ ohne L6sungsmittel  ergab die 1,2,4-Benzothiadiazin- 
1,1-dioxid-3-butans~ure X I V a ;  X I I I  und X I V a  ergeben bei der Elemenbar+ 
analyse die gleiehen Analysenwer~e. Aus den II~- und UV-Spektron, die im 
Ansehlug noch etwas genauer besproehen werden, ergibt sieh aber eindeutig, 
dab es sieh bei X I I I  urn das Imid  und bei X I V a  um die Carbonsgure handelt .  

Versuche, X I V a  dureh weitere Wasserabspal tung in ein trieyelisehes 
Produkt  iiberzufiiln+en, sehlugen fehl. Das t, rieyelisehe Kondensations- 
produkt  yon o-Aminobenzolsulfonamid mib Glutars~ureanhydrid bildet sieh 
wesentlich sehwerer und seheint viel hydrolyseempfindlieher zu sein Ms die 
I(ondensa~ionsproduk~e mi t  Berns~einsgure- und X~[aleins~ureanhydrid. 

Beim S tud ium der  I i~ -Spekt ren**  der Carbons/~uren XV 2, X I I a ,  
X I I b  und  X I V a  fiel auf, dal~ sie sieh - -  mi t  einer Ausnahme ( X I I a )  - -  

** t t e r rn  Doz. Dr. J .  Derlsoseh danken wir ftir Aufnahme und Diskussion 
yon Ig -Spek t ren .  

H . L .  Yale,  U.S. Pat .  3057862 (1962). 
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dnrch eine auBergew6hnliehe C0-Frequenz auszeichnen. Bei Aufnahmen 
in KBr wurden fiir die C0-Bande folgende Wellenzahlen erhalten: XV: 
1740 em -1, X I I a :  1725 em -1, X I I b :  1748 em -1, X I V a :  1738 em -i. Von 
Mlen his jetzt bekannten Carbons/iuren haben nur ~-Halogene~rbon- 
sguren ghnlieh hohe OO-Frequenzen wie die Verbindungen XV, X I I  b und 
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XIV a. Bei den angefiihrten Verbindungen trat dieser Effekt vollkommen 
nnerwartet auf, so da,13 wir nns zun/iehsg die Frage stellten, ob die ange- 
nommenen Strukturformeln iiberhaupt korrekt seieno Von den bis dahin 
erhattenen Befunden spraeh die L6slichkeit der Verbindungen in wgflr. 
NaHCOa unter C0tEntwiek lung  fiir die angenommenen Struktnren. Aueh 
die IR-Spektren sehienen, abgesehen yon der anomalen Gage der OO- 
Bande, diese zu bestgtigen. Um nun tiber die Konstitution der Verbin- 
dungen Sicherheit zu erhalten, sollte eine der Substanzen einer genaueren 
Priifnng unterzogen werden. Dazu wurde die Verbindung X I V a  aus- 
gewghlt, weft bei ihr die Carboxytgruppe am weitesten vom Benzothia- 
diazinring en~fernt ist und gerade yon ihr d~s Verhalten einer gew6hn- 
lichen aliphatisehen Carbonsgure zu erwgrten war. 
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Vergleieh des UV-Spek t rums  der Verb indung  mi t  dem anderer  Benzo- 
th iad iaz ine  s best / i t igte  das  Vorhandense in  des Benzoth iadiaz inr ing-  
systems.  Durch Methyl ie rung  mi t  D i a z o m e t h s n  wurde  der  MeChylester 
( X I V b )  der  S//ure X I V a  erhal ten.  Die CO-Bande des Methyles ters  l iegt  
bei 1730 em -1, is t  also im Vergleich zur  S~ure k a u m  versehoben.  Die 
Lage  der  CO-Bande des Es te rs  is t  als durchaus  normal  zn bezeichnen m~d 
es k o m m t  be im IJbergang  yon der  SS, ure zum Es t e r  n ich t  zu der  i ibl ichen 
ErhShung  der  Wel lenzahl  um ungefghr  20 em -1, die sieh du tch  Auf- 
hebung der  Assozia t ion  an  der  Ca rboxy lg ruppe  dureh  die Veres terung 

ergibt .  
Daraus  kSnnte  m a n  den Sehlul] ziehen, dal3 es sieh bei  den unter-  

suehten Verb indungen  um Carbons/~uren hande l t  (die Carbons/iure- 
s t r u k t u r  s teh t  naeh den e rha l tenen  Ergebnissen  aul3er Zweifel), die aus 
i rgendeinem Grund  an  der  Carboxy lg ruppe  p rak t i seh  n ieh t  assoziiert  sind. 
Das  Feh len  einer Assozia t ion  wiirde sowohl die hohe Lage  der  CO-Fre- 
quenz als aueh  das  Nieh tvorhandense in  einer Verschiebung be im Ver- 
gleieh der  Sb;ure mi t  dent Es te r  erkl/iren. Dieser neuar t ige  Ef fek t  konn te  
leider  im t~ahmen dieser Arbe i t  n ieh t  genauer  un te r sueh t  werden. Hie r  
soll nur  noeh eine rein hypo the t i sche  DeutungsmSgl iehke i t  angeft ihr t  
werden:  die Assozia t ion an der  Carboxy lg ruppe  k6nn te  mSglicherweise 
dureh  i rgendeine andersa r t ige  Assozia t ion  der  Molekiile s ter iseh unm6g- 
lieh gemach t  werden.  

Experimenteller Teil 

l~Oxo- lH-pyrrolo [ 2,1-c ] (1,2,4 )-benzothiadiazin 5,5-dioxid ( I ) 

2 g  o-Aminobenzolsulfon~mid 9 und 6 g  Maleins~tureanhydrid werden 
20 Min. (Olbad, t75--185 ~ B~d~ernp.) erhitz~. D~nn l~Bt man die Schmelze 
erkalten und extrahiert  sic zur Zerst6rung des fiberschfissigen Anhydrids mit  
40 ml warmem Wasser. Der :Rtickstand wird abgesaugt, mit  Wasser gut ge- 
wasehen und durch I tochvakuumsublirnat ion und ansehliegendes Umkristal-  
lisieren aus Methanol gereinigt. Ausb. an gelben Krista]len 0,6 g (22% d. Th.). 

�9 Schmp. 249--253 ~ (Zers.). 
C10H6N20sS (234,23). Bet. C 51,28, H 2,58, N 11,97, S 13,68. 

Gel. C 51,13, H 2,31, N 11,99, S 13,69. 

Beim Un~erbrechen der 1ge~k~ion nach kurzer Zeit wurde bei der Auf- 
arbei~ung die Verbindung I V  erhalSen; naeh Umkristallisieren aus Xthanol 
0,2 g (7% d- Th.) eines weigen Produkts.  Sehmp. 249--253 ~ Misehsehmp. mig 
I :  160--230 ~ 

C10I-IsN204S (252,24). Bet. C 47,61, IZl 3,20, N 11,11, S 12,71. 
Gef. C 48,04, I~I 3,13, N 11,04, S 12,90. 

s F. C. Novello, S. C. Bell, E. L. A.  Abrams, C. Ziegler und J.  3J. Sprague, 
J. Org. Chem. 25, 970 (1960). 

9 M. J.  Taglianetti, Anais faculd, farm. odontol., univ. Sao Paulo 5, 17 
(1947); ref. Chem. Abstr.  42, 2587 g (1948). 
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1-Oxo- 2,3-dihydro- l H-pyrrolo [ 2, l-e ] (1,2,~ ) -be~zothiadiazin-5,5-dioxid ( V a ) 

2 g o-Aminobenzolsulfona, mid 9 und 6 g Bernsteinsiiureanhydrid werden 
i Stde. (01bad, 160--170 ~ Badtemp.) erhRzt. Nach dem Erkalte~ wird die 
erst.arrte Sehmelze mit  50 ml heigem Wasser extrahiert,  der !~fiekst.and abge- 
saugt und mit  Wa.sser gut gewaschen. Dann kristallisier~ man aus ~thanol  
(mit Aktivkohle) urn und erhfilt dabei i,6 g weiIie bl~ittchenf6rmige Kristalle 
(59~ d. Th.). Schmp. 235---239 ~ (Zers.). 

C~0HsN2OaS (236,24). Ber. C 50,84, t t  3,4i. Gef. C 50,92, t t  3,20. 

Beim Unterbreehen der R.eaktion naeh 15 Min. (und Aufarbeitung wie 
oben) erNitt man naeh dem Umkrista,llisieren aus ~'4tha.not 0,4 g VI (weil~e 
Bl~ttehen, 14~ d. Th.). Schmp. 245--255" (Zers.). Misehsehmp. mit Va.: 
170--220 ~ . 

CloHloN204S (254,26). Bet. C 47,23, ~ 3,93, S 12,62. 
Gef. C 47,09, H 4:,02, S 12,63. 

1-O~o~ 2,3,3 a,4-tetrahgdro- [H- pyr.ro~o / 2,7-c ] ( 7,2,4 )-benzothiadiazin-5,5~ 
dioxid ( V I I )  

1,1 g Va  werden ii~ 20 ml 0,1n-NaOH suspendiert, mit 0,4 g fein gepulv. 
NaBH4 versetzt und unter gelegentliehem TCmsehiit.teln 5 Stdn. stehen- 
gelassen. Dann wird filtriert und die L6sung mit verd. tIC1 angesguert. Der 
Niederschlag wird mit  NgI-fCOa-L6sung behm~dett und der Rtickstand aus 
Wasser umkristallisiert. Ausb. 0,3 g (27~ d. Th.). Sehmp. 2t8--220 ~ 

C10H10N2OsS (238,26). Ber. C 50,41, I~ 4,23. Gef. C 50,58, t{ r 

7-Oxo-2,3,3 a,4-tetrahydro-d-methyl-lH-pyrrolo [ 2,1-c ] ( 7,2,4 )-be)~zothiadiazi)'~.- 
5,5-dioxid ( V I I I )  

0,3 g VI I  werden in 20 m[ 0,2n-NaOH gelOst und mit  Diraethylsulfat 
methyliert.  Das Met.hylierungsprodukt wird mehrmals aus Wasser um- 
kristallisiert. Ausb. 0,1 g (31~ d. Th.). Sehmp. 165--168 ~ 

CHH12N2OsS (252,29). Ber. C 52,36, t t  4,80. Gel. C 52,18, H 4,94. 

1,2 /J-Benzotl~iadiazin- l,l-dioxid-3-propa~ si~.ure ( X l f a ) 6 

X I I a  wurde naeh zwei versehiedenen Methoden hergestellt : 

1. naeh Ra]]a a fiber das o-Sueeinylaminobenzolsulfortamid. 

2. Aus V a.: 1 g V a wird in 60 ml 0,2 n-NaOI-I suspendiert und 4 Stdn. 
gerfihrt, bis die Ansgangssubstanz ganz gel6st ist. Dann sguert mail mit  verd. 
HC1 an. l~ber Naeht fgllt ein weif3er kristMliner NJedersehlag aus, der arts 
Wasser mnkristallisiert wird. Ausb. 0,6 g (56o/o d. Th.), Sehmp. 217--220 ~ 
(Lit. 218--219~ Misehsehmp. mit Produkt aus 1. 216--219 ~ 

C10HloN204S (254,26). Ber. C 47,23, I-I 3,93. Gef. C 47,32, t t  4,02. 

1-Oxo-2,3-dihydro-7-sul/amyl-8-Cl- lH-pyrrolo[2,1-c] (1,2,g)-be~,~,zothiadiazil~- 
5,5-dioxid ( V b) 

5g  4-CI-6-Amino-benzol-l,3-disulfonm~aidl0, ~ mad 15 g Bernsteins~ure- 
anhydrid werde~ vermiseh~ und 30 Min. auf 185--195 ~ (Badtemp.) gehalten. 

~o F. C. Novelle, S. C. Bell, E. L. A.  Abrams, C. Ziegler und J. M. Sprague, 
J. O~'g. Chem. 25, 965 (1960). 

~ W. J. Close, L. R. Swett, L. E. Brady, J. H. Short und M. Vernsten, 
J.  Amer. Chem. See. 82, 1132 (1960). 
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Die erkaltete Sehmelze wird mit  warmem Wasser ausgelaugt, der R~cks~and 
abgesaugt und  mit  Wasser gut gewasehen. Man kristMlisiert aus Dimethyl- 
formamid--H20 urn und trocknet zur vollst/~ndigen Entfernung des Dimethyl- 
formamids bei 120 ~ im Hochvak. Ausb 1,5 g (25~o d. Th.) an grauweiBen 
Kristallen, Schmp. > 350 ~ (Zers.). 

C10HsC]N805S2 (349, 76). ]3er. C 34,34, H 2,30. Gef. C 34,44, H 2,47. 

6-Cl-7-suljamyl-l,2,4-benzothiadiazin.l,l-dioxid.3-propansi2ure ( X I I  b) 

1 g V b wird in 40 ml 0,2 n-NaOH unter  gelegentliehem Umschfit~eln 
75 Min. bei Zimmertemp. stehengelassen. Dann filtriert man und s/iuert das 
Fil trat  mit  verd. I:[C1 an. Der weiBe Niederschlag wird abgesaugt und aus 
Wasser umkristMlisiert. Ausb. 0,5 g (480/o d. Th.), Schmp. > 350 ~ (Zers.). 

C~0H10C1N306S2 (367,78). Ber. C 32,65, H 2,74. Gel. C 32,73, H 3,11. 

1,2 ,4. Benzothiadiazin- l,l-dioxid-3.butans(ture ( X I V a) 

2g  o-Aminobenzolsulfonamid 9 und 4g  Glutars/~ureanhydrid werden 
30 Min. auf 170--180 ~ Badtemp. erhitzt. Die erkaltete Schmelze wird mit 50 ml 
Wasser aufgekocht, die L5sung filtriert und fiber Nacht im Eiskasten stehen- 
gelassen. Dann saugt man die br/~unlichen KrisValle ab und kristallisiert aus 
Wasser urn. Ausb. 1,4 g (45% d. Th.), Sehmp. 182--186 ~ 

ClzHz2N204S (268,29). Ber. C 49,26, I-I 4,51, O 23,85. 
Gef. C 49,13, K 4,40, O 23,68. 

Bei Durehfiihrung der Reaktion in absol. Pyridi n wurde naeh Abdestillieren 
des L6sungsmittels und Umkristallisieren aus Athanol die Verbindung X I I I  
veto Sehmp. 236--239 ~ erhalten. Ausb. 8~o d. Th. 

CllHl~,N204S (268,29). Ber. C 49,26, I~ 4,51. Gel. C 49,52, H 4,36. 

1,2,l-Benzothiadiazin-l,l-dioxyd-3-butans(ture~ethylester ( X I  V b) 

0,8 g XIV a werden in 100 rnl A~her suspendiert und unter  l~6hren mit 
/~ther. Diazomethanl6sung versetzt, bis die LSsung leicht gelb bleib~. ])ann 
wird unter gelegentlicher Zugabe yon DiazomethanlSsung noch 30Min. 
weitergerfihrt. Man destilliert den J4ther ab, bohandelt den 1%fickstand mit  
NaHCO3-LSsung und kristallisiert das zurfiekbleibende Rohprodukt aus 
Wasser urn. Ausb. 0,6g (71%d. Th.), Sehmp. 140--143 ~ 

C12H14N~O4S (282,31). Ber. C 51,05, H 4,99. Oef. C 50,87, H 4,73. 

Der Heilmit telwerke G.m.b.H. ,  Wien,  danken  die Autoren  ffir die 

Unte rs t t i t zung  dieser Arbeit .  


