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DARSTELLUNG EINIGER N-DIMETYL-N-DIMORPHOLYL
DITHIOAMINE

K. Prisaganec-Aleksié, K. Risteska und M. Janéevska-Nikoloska

In Fortsetzung an unseren Untersuchungen im Bereiche der Thio-
amiden’—* wérde ein Versuch von Kondensation einiger Dithioamide von
Benzidin und r-Phenylendiamin® gemacht. Bei Anwendung der Morpholin
als sekundare Amin wurde in Anwesenheit von Formaldehid nach zahlei-
hen Versuchen festgesttelt, dass N, N’-dithioaryloylbenzidin bzw. N,N’-
dithioaryloyl-p-phenylendiamin® schwecherere aktiv sind. Sie verlangen
Arbeitsbedindungen (6—7 Stunden gelinder Erwarmung auf 30 bis 45°C,
grossere Menge Losungsmittel, Morpholin und Formaldehid). Die N-dimet
N-’-dimorpholyl dithioamine konnten in kleinerer Ausbeute (30 — 409,
Rohprodukt) dargestellt wereden. Sie sind in reinem Zustand gut kristalli-
sierende Substanze, die in Wasser unldslich, jedoch in den meisten gebriu-
chlichen organischen Losungsmitteln allgemein gut 18slich sind.

Fiir die Synthese konen nir folgendes Shema geben:
R-CS-NH-R,-NH=-SC~K + 2HCHO +2HN./ \0 ——
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EXPERIMENTELLER TEIL
(Die Schmelzpunkte (Schmp.) sind nicht korrigiert)
N-dimetyl-N’-dimorpholyl-N,N’-dithiopikolinoyl-p-phenylendiamin

0,875 gr ,0,0025 Mol; N,N’-dithiopikoliloyl-p-phenylendiamin [dst
man durch Erwirmen in 15 ml abs. Athanol. Zur wirmen Losung wurden
0,15 gr (0,005 Mol) Formaldehid und 0,425 gr (0,005 Mol) Morpholin zu-
gefithrt und 7 Stunden im Wasserbad erwarmt. Nach Beendingug der Rea-
tion wurde das Gemich iiber Nach bei Zimmertemperatur stehen gelassen.
Der rohe Produkt wurde filteriert, mit Wasser gewaschen und getrocknet.
Man erhalt 0,42 gr (30%;) rohe Produkt, Schmp. 177—179°C. Nach mehr-
maligem Umkristallisieren aus Athanol zeigen die dunkelgelbe Blattcsen
einen Schmp. von 180—181°C.

Analyse: CyHyaNgOaS, (546,716)

Ber.C61,36 H 5,89 N 15,34%
Gef. C 61,38 H 585 N 15367

N-dimetyl-N’-dimoprholyl-N,N’-dithionikotinoyl-p-phenylendiamin

Dargestellt in gleicher Weise vie oben. Man erhilt 0,51 gr (36%) Rohpro-
dukt mit dem Schmp. 215--217°C. Nach wiedercholtem Umkristallisieren
aus Athanol-Wasser (1:1) erhélt man hellgelbe Kristalle, Schmp. 219—220°C.

Analyse: SgHysNyO4S, (548,716)

Ber.C61, 36 H 589 N 15,34%
Gef. C 61,30 H 887 N 15,319,

N-dimetyl-N’~-dimorpholyl-N,N’-dithioisonikotinovyl-p-phenylendiamin

Wie oben dargstellt. Man bekommt 0,43 gr (30%) Rohprodukt vom
Scmp. 229—231°C. Nach mehrmaligen Umbkristallisieren aus Eisessig er-
hilt man Nedlformige drappe Kristalle vom Schmp. 233—234°C.

Analyse CyH33 NS0, (548,716)

Ber. C 61,36 S 589 N 15,34%

Gef. C 61,33 H 5,87,N 15,36%
N-dimetyl-N’-dimoprholyl-N,N’-dithiopikelinoyl-benizidin

Wie oben darstellt. Ausbeute 0,47 gr (30%) Rohprodukt. Nach wie-
dercholtem Umkristallisieren aus Athanol erhdlt man dunkelgelbe Pris-
men, Schmp. 189—190°C.
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Analyse: C3,H3;NgO,S, (624,808)
Ber. C 65,44 H 5,49 N 13,45%
Gef. C 65,40 H 5,51 N 13,43%
N-dimetyl-N'-diomorpholyl-N,N’-ditionikotinoy-benzidin

Dargstellt in gleicher Weise wie oben. Man bekommt. 0,50 gr (329%,)
Rohprodukt Schmp. 210-—-212°C. Nach mehrmaligem U kristallisiecrem aus
Athanol erhalt man reine dukelorange Kristalle, Schmp. 213—214°C.

Analyse: CyHyN,0,S, (624,808)

Ber. C 6544 N 549 N 13,45%
Gef. 6543 H 550 N 13,42%

N-dimetyl-N'-dimorpholyl-N,N’-dithioisonikotinoyl-benzidin

Wie oben dargstellt. Man erhalt 0,55 gr (35%) Rohprodukt, Schmp.
182—184°C. Aus Athanol dukelgelbe Platten, Scmp. 185—186°C.

Analysc: S3,HN;O0,S, (624,808)

Ber. C 6544 H 549 N 13,45%
Gef. C 65,43 H 5,47 N 13,45%
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SR SIS

CHHTE3A HA HEKOW N-IUMETWJI-N'-IAMOPDOJINI
AATNOAMMWHHN

B. IIpncaraneu-Anexcak, K. Pucrecka m M. Januescka-Hukonocka

Bo peaxmuja co MopbhoaHH BO mpucycTBO Ha dopmanexuny N, N’-
AuTHOapwiIona OeHsuAuHnTe oAHocHO N, N’-guTHOapwIonI-H-heHusIeH-
AHAMHHUTE TMOMMHYBAaT Bo cooABeTHH N-gumerna-N’-guMosadomui-m-
THOGMMHH, KOM C€ KPUCTAJIHU CYNCTAHIIMU HEPACTBOPJMBYA BO BOAA, a4 pac-
TBODJIUBH BO COOJBETHM OPraHCKM DACTBOPYBAUU.
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