
Dber Heterocyclen, 14. Mitt.: 
2 - O x o -  bzw.  2 - T h i o n o - 5 - a e y l - 6 - m e t h y l t e t r a h y d r o p y r i m i d i n e  

Von 

G. Zigeuner, W. Nisehk und B. Juraszovits 
Aus der Lehrkanzel fiir Pharmazeutisehe Chemie der Universitgt Graz 

(Eingega~gen am 15. September 1966) 

Die geaktionsfghigkeit yon 2-Oxo- bzw. 2-Thiono-g-methyI- 
tegrahydropyrimidinen wird dureh eine Aeylgruppe in Position 5 
herabgesetzt. I-Iydroxylamixt bzw. 2,4-Din/tropheny]hydrazin 
reagieren mit 2-Oxo- bzw. 2-Thiono-5-aeyltetrahydropyrimidinen 
zu bieyelisehen I-Ieteroeyclen. 

The reactivity of 2-oxo- and 2-thiono-6-methyltetrahydro- 
pyrimidines is lowed by an aeyl group in position 5 of the pyri- 
midine ring. Hydroxylamine or 2.4-dinitrophenylhydrazine react 
with 2-oxo- and 2-thiono-5-aeyltetrahydropyrimidines to form a 
bieyelie heteroeyelie system, 

Nach  Chi Yuoh #ong und Ling Yuoh Chern 1 entstehen aus Aoetyl- 
aceton, Aldehyden un4  Harns toff  im sauren ~ e d i n m  nach Art  einer 
Biginell i-Kondensation ~ 2-Oxo-5-acetyl-6-methyl~e~rahydropyrimidine (4, 
5); 1, 2 und  6 kSnnen hack  unseren Ergebnissen auch ans _5,thyliden- 
acetylaceton bzw. Benzalacetylace~on mit  Harnstoffen bzw. 3 mit  
Ammoniumrhodan id  erhalten werden. I n  eiuer weiteren Arbeit  beschreiben 
Chi Yuoh Fong uncl Yuan  Liu  Wu 3 die Umsetzung yon  Benzoylaceton,  
Benza, ldehyd und Harns toff  zu einem 2-Oxo-5-acyl te t rahydropyrimi4in 
der Struk~ur 7a  oder 7b.  

I m  Vergleich zum 2-0xo-4,4,6-grimethyl- bzw.-3,4,4,6- te t rarnethyl-  
tetrMlydropyrimidin4, 5 ist die Elektrophilie der Kernstelle 6 bzw. die 

1 Chi Yuoh 1%ng und Ling Yuoh Chern, Scientia siniea 6, 247 (1957); 
Chem. Abstr. 52, 396i (1958). 

z p .  Biginelli, Gazz. ehim. ital. 23, I 360 (1893); Chem. Zbl. 1839 I I ,  71. 
a Chron. Abstr. 52, 6360 e (1958). 

G. Zigeuner, E. Fuchs trod W. Galatik, Mh. Chem. 97, 43 (1966). 
5 G. Z4geuner, W. Adam und W. Galatik, Mh. Chem. 97, 52 (1966). 
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CH-Aciditgt der CH3-Gruppe am C-6 tier 5-Acyl-6-methyttetrahydro- 
pyrimidine 1--5, 7a  and  19 de~tlieh herabgesetzt. 
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So reagieren das 2-Oxo-4,6-dimetkyl-5-aeetyltetrahyd.ropyrimidin (1), 
die entsprechende Thionoverbindung 3, das 4-A'thyl- sowie 4-Phenyl- 
derivat 4 bzw. 5 mit  2,4- oder 2,6-Xylenol erst naeh Eliminierung der 
Aeylgruppe zu den Hydroxyphenyllaexahyd, ropyrimidiner~ 8, 9, 11--15; 
das 2-Oxo-l,4,6-trimethyI-5-aeetyltetrahydropyrimidin (2) wird dutch 
2,4-Xylenol zersetzt, 2,6-Xylenol gibt die Hydroxyphenylverbindung 10. 

:Die Struktur tier 6-Hydroxyphenylhexahyc]:copyrimicline 8--15 gel~t 
aas der Tatsache hervor, dab 12, 14, 15 a.us den entsloreehenden 2-Thiono- 
bzw. 2-Oxotetrahydropyrimidinen 6, v mit  Phenolen bzw. 9 and 15 aueh 
a.us den 2-Thiono-6-hydroxyphenylhexahyclropyrimidinen 12 und 166 mit 
H202 erhMten werden k6nnen, 

Die bei Einwirktmg yon Phenolen a.uf 2-Oxo-bzw. 2-Thiono-5-a.cyl- 
tetra.hydropyrimidine 1--5 eintretende Spaltungsreaktion ist zur Strukt~r- 
a.ufkl/~rung yon Verbindungen der gena.nnten Reihe geeignet. WJe sehon 
erw/~hnt wnrde, ha.ben Chi Yuoh Fong und Yuan  L iu  W u  3 ein 5-Aeyltetra.- 
hydropyrimidin der vermutliehen Strnktur 7 a oder 7 b da.rgestellt ; da diese 
Verbindung mit 2,6-Xyleno[ zum 2-Oxo-4-phenyl-6-methyl-6-(4'-hydroxy- 

6 G. Zigeuner und Mitarbeiter, unver6ffentlieht, vgl. Dissertation H. B~'u- 
~zetti, Univ. Graz, 1961. 

J. Willems und V. Vandenberghe, Chem. Abstr. 53, 22 657 b (I960). 
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3 ' -5 ' -d imetbylphenyl) -hexahydropyrJmidin  (15) and Benzoesgnre ge- 
spMtcn wird, liegt sie Ms 2-Oxo-4-1ohenyl-5-benzoyl-6-methyltetrahydro- 
pyr imidin  (7a) vor. 

Mit Benzaldehyd bzw. p-Ni t robenzMdehyd reagiert  1 nickt  an der 
CHs-Gruppe am C-6, sondern am Acetyirest  zum 2-0xo-4,6-dimethyl-5-  
cinnamyl- bzw. 4 ' -n i t roc innamyl te t r~hydropyr imidin  (17, 18); 2, 3 und 5 
werden unter  gleichen Bedingungen nicht  ver~ndert.  

H CH a X 

\ /  IJ 
HN F] i 

] ],' 

0/\ N/\OI-la 

17: t~ = If, R1 = CI-I : Ctt--C6Hs, X = O 
18 : R = H, i~i = Ctt : C H - - 0 6 t ~ 4 ~ 0 2 ,  X = 0 
19: R = I-I, Ri = CH2JCIZI2--C6H5, X = O 
21}: R = H, R~ = CHa, X = N--NH--C6Ha(NO2)2 
21: R = 1%1 = CH3, X = N--NH--C6H3(NO~)e 

H O H  3 X 

/\/>,1% I-IN [ \H  
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22: 1% = CHa, X =  O 
23 : 1% = CH : CH--C6I-Is, X = O 
24:  1% = CHa,  X = N 0 t t  
25: R = CHa, X = N--NH--C6Ha(NO2)~ 

Die Kons t i tu t ion  yon  17 wnrde durch  Hydr ie rang  zum 2-0xo-4,6- 
dimethyl-5-~-phenylpropionyl~etrahydropyrimidin (19) und  fJberf~krung 
yon  19 in das 2-Oxo-4,6-dimethyl-6-(4'-hydroxy-3'-5'-dimechylphenyl)- 
hexahydropyr imid in  (9) gesichert. 

Mit Formaldehyd  und  sek~ndgren Aminen ~ treten 1 - -6  nicht  in 
l~eaktion. 

Bei katalyt iseher  Hydr ie rung  geht  1 in das 2-Oxo-4,6-dimethyl-5- 
aee ty lhexahydropyr imidin  (22) fiber; 22 reagiert mit  Benzaldehyd zur 
5-Cinnamylverbindung 23, wird aber dureh Phenole im sanren, ){edinm 
nicht  vergndert .  

Hydroxy lamin  ftihrt 1 bzw. 5 nnter  Oximbfldung und t~ingschlu~ in 
6-0xohexahydroisoxazolo-[5A-d]-pyrimidine 26 bzw. 27 fiber, wghrend die 
5-BenzoylverbiIldm~g 7 a nieht  angegriffen uncl 2 zersetzt wird. 2,4-Dil~_itro- 
phenylhydraz in  gibt  mit  1 sowohl das H y d r a z o n  20 als auch das i-(2,4- 
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Dini t rophenyl)-3 ,4 ,7  a . - t r imethyb6-oxot texakydro-  1 H-pyr~zolo[3,4-d]pyr i  - 
mid in  (28), m i t  2 da.s D i n i t r o p h e n y l k y d r a z o n  21 bzw. mi~ 3, 5~ 19 die 
Yyrazo lopyr imid ine  2 9 - - 3 1 ;  mi t  7 a  entsteh~ das  Benzaldehyd-2 ,4-  
d in i t ropheny lhydrazon .  F i i r  4ie S~rukturen 20, 21, 26- -31  spreehen die 

NMR-Spek t r en .  
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26: 1% ~ CK3 28: R = t~i : CH3, X ~ O 
27: R ~ C6I-I5 29: 1% ~ R1 = CH3, X = S 

3 0 :  R = C6tt5, l~i = Ctt3, X = O 
31: 1% = CIt3, R i  ~ CIE2--CH2--C6IKs, X = O 

Erw~rtungsgem/t l l  setzt  sich das  2-Oxo-4 ,6-d imethyl -5-ace ty lhexa-  
h y d r o p y r i m i d i n  (22) mi t  H y d r o x y l a m i n  bzw. 2 ,4 -Din i t ropheny lhydraz in  

zum Oxim 24 bzw. D in i t ropheny]hydrazon  25 urn. 
Die Kerns te l le  6 bzw. die CH3-Gruppe a m  C-6 4er 2-Oxo-5-acyl-6- 

m e t h y l t e t r a h y d r o p y r i m i d i n e  (1- -6 ,  7a ,  19) erweisen sieh gegeniiber  
nukleophi len  bzw. e lek t rophi len  Agen t i en  s re~ktionstr~ige wie die 
gleiche Grupp ie rung  in 2 -Oxo-5 -ca rbs  
d inen  s. Au i  die Ursachen  dieser Ersche inung soll sparer  e ingegangen 

wer(~elX. 

Exper imente l ler  Teil* 

1. 2-Oxo-4,6-dimethyl-5-acetyl-l,2,3,4-tetrahydropyrimidin (1) 

a) Eine LSsung yon 20 g I-Iarns~off in 30 mI 70proz. ~ thano l  wird mit  20 g 
~thyl iden-acetylaceton lind 30 Tr. konz. HC1 versetzt  und 6 Stdn. bei 50 ~ 
stehengelassen, wohei KristMlisation eintri t t .  Pl~ttehen aus 1~O, Schmp. 190 ~ 
Ausb. 18 g. 

Csl~12N202. Bet. N 16,66. Gef. N 16,66. 

* Von allen beschriebenen Verbindungen wurden C,H-Bestimmungen 
durehgeffihrt, deren Ergehnisse mit  den ber. Werten innerhalb der Fehler- 
grenze fibereins~immen. 

s G. Zigeuner, unver6ffentl icht;  vgl. auch G. Zigeuner, H. Hamberger, 
1t. Blaschke und H. Sterk, ~r Chem. 97, 1408 (1966). 
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b) Monoacetat: Pla t ten  aus Benzin oder Diisopropyli~ther. Schmp. 113 ~ 

C~0H~aN~O~. Ber. N 13,33. Gel. N 13,51. 

c) 1-( 2,4-Dinitrophenyt )-3,d,7 a-trimethyl-6-oxo.3 a,4,5,6,7,7 a-hexahydro- 
1H-pyrazolo[ 3,4-d]pyrimidin (28) und -2J-dinitrophenylhydrazo~ (20) 

Man versetzt  1 g 1 in 10 ml ~ h a n o l  mit  24 ml einer phosphorsam'en 
L6sung yon 2,4-Dinitrophenylhydrazin 9, li~l]t 2 Tage unter  5fterem Durch- 
reiben stehen und kristallisiert  das ausfallende Pyrazolopyrimidin 28 aus 
n-Butanol  urn. Rote Pl~ttchen, Schmp. 237 ~ Ausb. 0,6 g. 

C~4H16N6Os. Ber. N 24,13. Gef. N 23,97. 

�9 NMl~-Spektrum : 

C/rI~/4 8 ,4ppm,  H /4a  7,6ppm, Ct:[3/7a 7 ,5ppm,  CI-I~/3 7,2 ppm, H/4 
5,0 ppm, A r - ~  2,0; 1,1; 0,5 ppm. 

Aus dem Fi l t ra t  yon 28 f~llt n~ch Neutral isat ion mit  Ammoniak 20 an, 
Gelbe Kristal le  ~us ChlorbenzoL Schmp. 212 ~ Ausb. 0,3 g. 

C~4H~6N6Os. Gef. ~ 23,89. 

NMR-Spektrum : 

CI-Ia/4 8,2 ppm, CH~/6 7,5 ppm, CHs/5 7,2 ppm, H/4 4,8 ppm, Ar-t-[ 1,8; 
1,1; 0,75 ppm. 

d) 3,4,T a-Trimethyl-6-oxo.3a,4,5,6,7,T a.hexahydroisoxazolo[ 5,~-d]pyrimidin 
(26) 

1 g 1 ~md 1,5 g Hych~oxylamin-HC1 werden in 5 ml Pyridin  und 10 ml 
absol. J~thanol 2 Stdn. zum Sieden erhitzt,  im Vak. zm' Trockene eingeeng~ 
und der Ri ickstand aus H~0 umkristallisier~. Plat~en, Schmp. 229 ~ Ausb. 0,9 g. 

26 ist in 2n w~l~r. N a 0 H  in der K~ilte unl6slich bzw. aus dem gen. Reagens 
umkristal]isierbar. 

CsHI~NsO~. Bet. N 23,94. Gel. N 23,80. 

NMl~-Spektrum: 

CHs/4 8 ,7ppm,  CH3/Ta 8 ,4ppm,  CHs/3 8,1 ppm, H /4a  6 ,7ppm, H/4 
6,3 ppm. 

Acetat: ~ade ln  aus Chlorbenzol/Cyclohexan 4: 1, Sehmp. 174 ~ 

CloI-I15N~Oa. Ber. N 18,61. Gef. N 18,81. 

2. 2-Oxo-l,4,6.trimethyl-5-acetyltetrahydropyrimidin (2) 

a) 25 g Methylh~rnstoff und 20 g J~thyliden-acetylaceton geben nach 
Behandlung wie sub t a )  18 g 2. Pla~ten aus CC14, Schmp. 126 ~ 

C9I-[14~20~. Bet. N 15,38. Gef. ~q 15,70. 

b) Dinitrophenylhydrctzon (21): D~cstellung analog 1 c), Ausb. 0,3 g. Gelbe 
Pl~ttchen ~us Chlorbenzol, Schmp. 205 ~ 

C15I-IlsN605. Bet. N 23,20. Gel. N 23,10. 

9 G. D. Johnson, J. Amer. Chem. Soc. 75, 2728 (1935). 
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NMR-Spektrum : 

CHa/4 8,2 ppm, CH3/6 7,5 ppm, Ct{3/1 7,3 ppm, I-I/4 4,8 ppm, Ar-H 1,8; 
1,1; 0,8 ppm. 

e) Versuehe, 2 mit  Hydroxylamin wie sub 1 d) umzusetzen, blieben erfolglos. 

3. 2- Thiono-~,6-dimethyl-5-acetyl- l ,2,3,4-tetrahydropyrimidin (3) 

a) 26 g Nthyliden-aeetylaceton mad 25 g Ammonimm~hodanid werden in 
120mt Benzol und  9 ml Cyclohexanol 3 Stdn. erhitzt mad das l~eaktions- 
wasser mittels Wasserabscheiders entfern~. 3 kristallisiert naeh mehrstdg. 
Stehen aus und  f~llt aus 50proz. J~thanol in t?Igttehen vom Schmp. 194 ~ an. 
Ausb. 12 g. 

Cst{luN~OS. Ber. N 15,21, S 17,40. Gef. N 15,31, S 17,84. 

b) 1- ( 2,4-Dinitrophenyl )-3,4,7 a4rimethyl-6-thiono-3 a,4,5,6,7,7 a&exahydro- 
1H-pyrazolo[ 3,4-d]pyrimidin (29) 

1 g 3 gibt naeh Behandlung wie sub lc) 1,1 g 29. Sehmp. 201 ~ Dunkelrote 
Nadeln aus n-Butanol.  

CX4HlaN604S. Ber. N 23,07. Gef. N 23,06. 

4. 2-Oxo-4-phenyl-5-benzoyl-6-methyl-l,2,5,4-tetrakydropyrimidin (7a) 

a) Einwirkung yon 2,6.Xylenol. Man erhitzt 1 g 7a  mit  5 g 2,6 Xylenol in 
15 ml Mkohol. HC1 Und 5 m] konz. ttC1 2 Stdn. unter  Riickflul3, neutralisierV 
mit NaI-ICO3 und entfernt das iiberschfissige 2,6-Xylenol durch Wasserdampf- 
destillation. Aus dem l~iickstand konnte mit  Hilfe der pr~parativen Diinn- 
sehiehtchromatographie (Laufmittel Benzol/Aeeton 1 : 1) das 2-0•o-4-phenyl- 
6-methyl-6-(4'-hydroxy-3',5'-dimethylphenyl)-hexahydropyrimidin 15 isoliert 
werden: es ist nach Schmp. und Mischsehmp. (222 ~ sowie den I1%-Spektren 
mit  der sub 10a) bzw. 10d) besehriebenen Verbindung 15 identisch. 

Aus dem Fil t rat  yon 15 f~llt naeh Wasserdampfdestillation Benzoes~ure 
vom Schmp. 122 ~ an;  die Identifizierung erfolgte dureh Misehsehmp. und 
IR-Spektrum. 

b) 1 g 7a  gibt bei Behandlung mit  2,4-Dini~rophenylhydrazin wie sub le) 
BenzMdehyddinitrophenylhydrazon yore Schmp. 235~ Misehsehmp. mit  
einem nach Curtius und Dedichen ~2 erhaltenen Pr~parat : 235 ~ 

e) Mi~ Hydroxylamin analog ld)  reagiert 7a  nicht. 

5. 2-Oxo- l ,6-dimethyl-4-phenyl-5-acetyltetrahydropyrimidin (6) 

4,5 g Benzalaeetylaceton, 2 g Methylharnstoff, 3 ml ~ thanol  und 2 ml 
alkohol, ttC1 werden 48 Stdn. bei 50 ~ stehengelassen, mit  NaHCO3 neutrali- 
siert, mit  H20 versetzt und mit  CttC13 ausgesehiittelt. Nach Verdampfen des 
CItC13 wird aus Petrel/~ther/Isopropylalkohol 7 : 3 umkristallisiert, St~behen 
vom Schmp. 148 ~ Ausb. 0,8 g. 

C1~I-II6N20~. Ber. N 11,47. Gel. N 11,38. 

13 Th. Curtius und C. ~/I. Dedichen, J. prak~. Chem. [2] 50, 264 (1894). 
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6. 2-Oxo-4,6-dimethyl.5-cinnamyl-l,2,3,4-tetrahydropyrimidin (17) 

a) Man versetzt eine L6sung yon 3 g 1 in 4 ml ~ thanol  mit  3 ml BenzM- 
dehyd und  1,5 ml 20proz. alkohol. KOH und lggt 12 Stdn. bel 50 ~ stehen; bei 
6fterem I)urchreiben kristallisiert 17 aus. Feine gelbe Nadeln aus Chlorbenzol, 
Schmp. 223 ~ Ausb. 1,1 g. 

C15H1aN202. Bet. N 10,93. Gef. N 10,74. 

b) 2-Oxo-4,6-dimethyl-5-( ~-phenylp,vpionyl)-l,2,3,4-tetrahydropyrimidin 

{19). 4 g 17 werden in 110 ml 90proz. 5~[ethanol unter  Verwendung yon Pd als 
Katalysator  bis zur Beendigung der ~Vasserstoffaufnahme gesehfittelt. Nadeln 
aus 40proz. 5{ethanol, Schmp. 170 ~ Ausb. 3,5 g. 

C~IIlsN202. Ber. N 10,85. Gef. N 10,96. 

Acetat: Nadeln aus CCI4, Schmp. 123 ~ 

C17I-I~0N208. Ber. N 9,33. Gel. N 9,47. 

c) Bei Behandlung yon 1 g 19 mit  1 g 2,6-Xylenol wie sub 4a) entste- 
hen 0,5 g 2-Oxo-4,6-dimethyl-6-(4'-hydroxy-3',5'-dimethylphenyl)-hexahydro 
pyrimidin (9). Prlsmen aus Jkthano]/Wasser, Schmp. und Misehschmp. mit  
einer sub 10 c) erhaltenen Verbindung 9 243 ~ Ausb. 0,5 g. 

C14H20~202. Ber. N 11,28. Gel. N 11,12. 

d) 1-(2,4-Dinitrophenyl)-3-( ~.phenylathyl)-4,T a-dimethyl-6-oxo-3 a,d,5,6,7, 
7a&exahyd~o-lH-pyrazolo[3,4-d]pyrimid~;n (31). Behandhmg von 0,5g 19 
analog 1 c) gibt 0,8 g 31 vorn Schmp. 216 ~ Dunkelrote P1/ittchen aus n-Butanol, 
Ausb. 0,8 g. 

C2tI-t22N605. Bet. N 19,17. Gef. N 18,86. 

7. 2.0xo-4,6-dimethyl-5-acetylhexahydropyrimidin (22) 

a) Aus 2 g 1 entstehen bei I-tydrierung nach 6b) 1,8 g 22. Nadeln aus Essig- 
ester, Sehmp. 216 ~ 

Cs]-I14N~O~. Ber. N 16,46. Gef. N 16,3"2. 

b) Monoacetat: Pl~ttehen aus Benzol/Cyelohexan 2: 1, Sehrnp. 151 ~ 

C10H16N2Os. Ber. N 13,20. Gef. N 13,34. 

e) Oxim (24): Darstellung wie sub 1 d). Plat ten aus Butanol/Benzol 1 : 1, 
Sehmp. 268 ~ 

CsI{i5NaO2. Ber. N 2"2,69. Gef. N 22,37. 

d) Dinitrophenylhydrazor~ (25) : Darstellung wie sub 1 c). Oelbe Nadeln aus 
Methanol, Schmp. 243 ~ 

C14HlsNGO5. Ber. N 23,99. Gef. N 23,65. 

e) 2-Oxo-4,6.dimethyl-5-cinnamylhexahydropyrimidin (23). Bei Umsetz~mg 
yon 0,5 g 22 wie sub 6a) entstehen 0,5 g 23. St~bchen aus Butanol, Schmp. 252 ~ 

C!sHlsN202. Ber. N 10,83. Gef. N 11,03. 
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8. 3,T a-Dimethyl-d-phenyl-6-oxo-3 a,4,5,6,7,7 a-hexahydroisoxazolo[ 5,4-dJpyri- 
midin (27) 

1 g 5 gibt mit  1,5 g Hydroxylamin-ttC1 bei Behandlung naeh ld)  0,9 g 27. 
P1Kttchen aus H20, Schmp. 206 ~ 

C ~ 5 ~ T 3 0 2 .  ]~er. N 17,13. Gef. N 17,32. 

9. 1-(2,4-Dinitrophenyl)-3,7 a-dimethyl-d-phenyl-6-oxo-3a,4,5,6,7,T a-hexa. 
hydro- l H-pyrazoIo[ 3,4-d]pyrimidin (30) 

Umsetzung yon 1 g 8 ~n~log lc) ftihrt zu 1,1 g 30. Dunkelrote N~deIn aus 
Chlorbenzol, Schmp. 172 ~ 

C19I-tlsN6Os. ]3er. N 17,13. Gel. N 17,33. 

IqMl~-Spektrum : 

t t / 4a  7,65ppm, 2CHs/3,7a 7,5ppm, At-H2,75;  2,5ppm, H/4 3,05; 
2,3 ppm, Ar-H 1,8; 1,6; 0,8 ppm. 

10. Einwirkung yon Phenolen au] 1--5;  2-Oxo- bzw. 2-Thiono-6-hydroxyphenyl- 
hexahydropyrimidine 8--15 

a) 1 g 2-Oxo- bzw. 2-Thiono-5-acetyltetrahydropyrimidin (1--5) wird wie 
sub 4a) mit  5 g 2,4- bzw. 2,6-Xylenol umgesetzt. Ausb. 50--75~/o d. Th. 
~rnkrist~llis~tion ~us 50proz. ~th~no]. 

8 t t  CH3 Ott  H O 
9 ~I CI-Is H O H  O 

10 CH3 CI-I3 H OI-I O 
11 I-I CH3 OH t t  S 
12 H CH8 H OH S 
13 H Cell5 OH H O 
14 I-I C6H.~ OH t t  O 
15 H C 6H ~ I-I OH O 

Schmp, Anmerkung ~r. Summenformel Bet. N Gel. ~ ~ 

8 Ct4I-I20N202 11,28 11,36 236 S~tbchen 
9 C14H~0NzO2 11,28 11,48 243 Prismen 

10 C15H22NzOz 10,68 10,84 228 Pl~ttchen 
11 C I4H20~T2OS 10,60 10,34 262 St~tbchen 
12 C14H2oN~OS 10,60 10,58 234 St/~bchen 
13 C15I-I2~202 10,68 10,72 233 :P1/~ttchen 
14 C19H221N~202 9,03 9,24 257 Plattchen 
15 C19H22N202 9,03 9,16 222 Pl~ttchen 

b) 1 
wie sub 
tern 12] 

g 2-Thiono-4,6-dimethyltetrahydropyrimidin 7 und  5g  2,6-Xylenol 
4 a) gibt 1 g 12, Schmp. [und Mischschmp. mit  nach 10 a hergestell- 
234 ~ . 

C14I-I20N2OS. Ber. N 10,60. Gef. N 10,78. 
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c) 1 g 12 wird in 15 ml 5proz. wi~Br. NaOH und wenig Alkohol in der 
Iti tze gelSst, unter  kr~iftigem R/ihren bei 40 ~ mi~ 4,5 ml 30proz. tt202 tropfen- 
weise versetz~, naeh Abklingen der exothermen Reaktion 30 Min. aug 70 ~ er- 
hitzt und dutch Neutralisation mit  verd. HC1 9 gefgllt.. Ausb. 0,7 g Schmp. 
und Misehschmp. mit  10 a) 243% 

C14t-I~0N202. Ber. N 11,28. Gel. N 11,35. 

d) Aus 1 g 166 wie sub 10 e) entstehen 0,8 g 15. Sehmp. und Misehsehmp. 
mit  den nach 4 a), 10 a) bzw. aus dem 2-Oxo-4-phenyl-6-methyltetrahydro- 
pyrimidin milb 2,6-Xylenol 6 erhMtenen Produk~en 15 : 222 ~ 

C19I-I22N202. Ber. N 9,03. Gel. N 9,11. 


