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Eine kiirzlich erschienene Mitteilung1) veranlasst die vorzeitige
Bekanntgabe eigener Ergebnisse von Untersuchungen iiber die Synthese
der noch unbekannten Titelverbindungen. Sie wurden dargestellt aus
den N-Alkyl- und N-Aryl-dithiocarbamidsauren Salzen durch Ein-
wirkung einer #Hquimolaren Menge Oxalylchlorid in #therischer

Losung.
R— N =——C=0
s=$ é=o (1)
N/
S
TABELLE 1
R Ausbeute®) Xp/Fp (°C)
(Ia) n-Propyl 55% 55°/10"2Torr (Luftbad)
(Ib) n-Butyl 12% 70°/10 2orr (Luftbad)
(Ic) Cyclohexyl 65% 130-131% (Ather)
(Ia) Benzyl 75% 106-108° (Ather)
(Ie) Phenyl 83% 180-181° (Benzol)
(If) o-Tolyl 88% 139-140° (Sublimation bei
110%/10~210rr)

+)Ausbeute bezogen auf die Rohprodukte
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Allgemeine Arbeitsvorschrift:

0,1 Mol des frisch hergestellten dithiocarbamidsauren Natrium-
oder Ammoniumsalzes des Jeweiligen Amins werden in absoluten
Ather suspendiert und bei 0°C unter Feuchtigkeitsausschiuss

und starkem Riihren 12,7 g (0,1 Mol) Oxalylchlorid, verdiinnt mit
absolutem Ather, langsam zugetropft. Nach mehrstiindigem Nach-
rithren unter Entweichen von HCl wird eine halbe Stunde zum
Riickfluss erwdrmt und nach dem Abkiihlen vom ausgeschiedenen
Natrium- oder Ammoniumchlorid abgetrennt., Aus dem Filtrat werden
nach dem Absaugen des Losungsmittels die z.P, sehr reinen Roh-
produkte in Ausbeuten von 55 - 88% erhalten,

Auch die erst kiirzlich bekannt gewordene Stammverbindung (Bzﬂj1)

haben wir auf diese Weise dargestellt.

(Ia) und (Ib) erhielten wir als 0le, die sich nur schwer unzersetzt
destillieren lassen. Die Ubrigen Derivate sind kristallin und
lassen sich durch Umkristallisieren aus Ather oder Benzol oder

durch Sublimation bei 1072

Torr reinigen., Alle hergestellten
Verbindungen sind von orangegelber bis -roter Farbe. Die Werte
der C,H,N,S-Verbrennungsanalysen entsprechen der Zusammensetzung.

Die im IR-Spektrum der Stammverbindung (R=H) an der C=0-Bande

T ritt

(1745 cm—1) nur schwach sichtbare Schulter bei 1712 em”
bei den N-substituierten Derivaten als mehr oder minder stark
ausgeprigte zweite C=0-Bande bei 1715 + 10 cm'1 auf, neben der

durchweg starken Bande bei 1750 + 5 em™'.

Uver weitere Derivate, ihre Eigenschaften und Reaktionen wird
demnidchst ausfilhrlicher berichtet.
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