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I'XTM-7 Note
SYNTHESE EINIGER ISATIN-HYDRAZOTHIAZOLINONE
M. Jancevska
Hemiski institut, Prirodno-matematicki fakultet, Skopje

In Fortsetzung der Untersuchungen im Bereiche von heterocyclischen
Verbindungen mit einem Stickstoff-Atom wurde die Synthese einiger Isatin-
derivate durchgefithrt. Nach der Sandmeyer-Methode [1] wurde aus substi-
tuirten Anilinen mit Chloralhydrat und Hydroxylamin Isonitrosoacetanilid
bekommen, welches durch Erwirmen mit konc. Schwefelsédure bei Temperatur
von 80—90°C in das entsprechende substituirte Isatin (I) [2—10] ubergefiithrt
wurde (Tabelle I). Die substituirten Isatine wurden mit ihren Thiosemicar-
bazonen (II) identificiert (Tabelle II). Bei Reaktion mit Monochloressigsdure
in Anwesenheit von Natriumacetat konen die Thiosemicarbazone in ent-
sprechende Hydrazothiazolinone (III) ubergefithrt werden (Tabelle II1).
Diese Reaktion stellt eine modifizierte Hantsch-Synthese fiir die Thiazole
vor [11].

Fiir die Synthese konnen wir folgendes Schema geben:
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EXPERIMENTELLER TEIL

(Die Schmelzpunkte (Schmp.°C) sind nicht korrigiert)

R, R', R" — Isatine (Tabelle I). — In eine Emulsion aus 13,5 g Was-
serlosung des Chloralhydrates und 195 g Natriumsulfates wurde eine Mis-
chung aus 0,1 Mol substituirte Anilin in 6,5 ml Salzsdure und 45 ml Wasser
zugegeben. Danach wurde darin kréftigem Rithren bei Zimmertemperatur
noch eine Losung aus 16,1 g Hydroxylaminchlorhydrat und 100 ml Wasser
portionsweise zugegeben. Das Gemisch wurde so lange erhitzt, bis es eine
dunkel-braune Farbe bekommt. Nach dem FErkalten erhielt man ein festes
Produkt, das abgesaugt, mit Wasser gewaschen und getrocknet wurde.
Danach wurde es mit 75 ml konc. Schwefelsdure im Wasserbad 15 Minuten
bei 80°C, bis dunkel-violetter Farbe angewdrmt. Nach dem anschliesenden
abkithlen wurde es in 200 ml eiskaltem Wasser gegossen. Die Kristallmasse
wurde abgesaugt, mit Wasser ausgewaschen und getrocknet. Durch Umkrista-
llisieren aus geeigneten Losungsmitteln erhdlt man entsprechende Kristalle.

R, R, R’ — Isatin-B-Thiosemicarbazone (Tabelle II). — Aquimolekula-
ren Mengen von R, R', R" —Isatin und Thiosemicarbazid, 2—3 Tropfen
Essigsiure und 150 ml abs. Athanol wurden im Laufe von 2 Stunden
erwidrmt. Nach dem Erkalten erhilt man Kristalle von Entsprechenden
Thiosemicarbazonen, die abgesaugt, mit Wasser ausgewaschen, getrocknet
und aus einem geeigneten Losungsmittel umkristallisiert wurden.

R, R', R — Isatin — Hydrazonthiazolinone (Tabelle 11I}. — 130 ml Es-
sigsdure, 0,01 mol R, R’, R” — Isatin-B-Thiosemicarbazon, 1 g Natriuma-
cetat und 1 g Monochloressigsiure wurden 5—6 Stunden erwidrmt. Nach
dem Erkalten kristallisiert entsprechendes Hydrazothiazolinon, welches abge-
saugt, mit Wasser ausgewaschen und getrocknet wurde. Das Rohprodukt
wurde aus geeigneten Losungsmitteln umkristallisiert.
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Isatin-Hydrazothiazolinone
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Isatin-Hydrazothiazolinone
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M3BO/J
CHHTE3A HA HEKOU M3ATUH-XUJAPA3OTUA3OJMHOHNU
M. Januescka

ITo meTomara Ha Sandmeyer Ol HEKOW CYNCTUTYWPAHW AHWJIMHHA CO XJIOPAIXUIPAT
¥ XUAPOKCUTIAMEAH TOOMEHN Ce N30HUTPO30ALECTAHMINAY, KOU NIPH 3arpeBamke CO KOHLEHTPH-
paHa cynbypHa KUCC/IMHA MOMMHYBAaaT BO COOJBETHU CYNCTUTYUDPAHA W3ATHHU (TaGema I).
Co THOCeMHMKApOasuI W3aTHHUTE CE NPEBEOCHH BO COONBETHH THOCEMHUKapOa3oHU
(Tabena II). Tue BO peakuuja cO MOHOXJIOPOLETHA KHCEIMHA BO NPHCYCTBO HA HAaTPUYM-
aleTaT IMOMHMHYBaaT BO COOIBETHH xumpasoruasoymuonu (Tabena IIT).
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