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sche Verschiebung aus Ic gewonnenen Produkt ohne Depression, ebenso war ihr Decarboxy- 
lierungsprodukt mit synthetisch erhaltenem Cumaron Il l  c identisch. 

Friessche Verschiebung von 6-Benzoyloxy-3-methyl-cumarilsa"ure (Id) 
6- Benzoyloxy-3-methyl-cumarilsaure ( I d )  gewann man durch Benzoylierung von 6-Hydr- 

oxy-3-nle~hy/-cumnrilsaure nach SCHOTTEN-BAUMANN. Aus Eisessig Schmp. 230" (Zers.). 

6-  H.vdroxy-7-benzoyl-3-methyl-cumarilsoure ( I l d )  : Aus I d  durch Friessche Verschiebung 
wie oben bereitet, kristallisierte I l d  aus Eisessig in faserigen gelben Nadeln vom Schmp. 
240" (Zers.). Lit.5): Schmp. 240". Der Misch-Schmp. mit einer authent. Probe war ohne De- 
pression. 

Das 0-Acer.vlderivar kristallisierte aus verd. k h a n o l  mit Schmp. 239". 

C19H1.@6 (338.3) Ber. C 67.44 H 4.14 Gef. C 67.20 H 4.1 

Das 0-Benzoylderivar bildete aus Athanol farblose Platten vom Schmp. 160. 

C24H1606 (400.4) Ber. C 72.00 H 4.0 Gef. C 71.95 H 4.0 

Semicorbarorr: Aus Athanol Bilschel gelber Nadeln vom Schmp. 235'. 

6-Hydrox.v-7-benzoyl-3-rnethyl-cumaron ( l l l d )  

a) Durch Decorboxylierung von 6-Hydrox~-7-berr~o~~l-3-rnerh~~I-crimarilsaure ( I l d ) :  Das 
oben beschriebene Umlagerungsprodukt 11 d decarboxylierte man zu / l i d :  aus Petrolither 
gelbe Nadeln vom Schmp. 116'. 

b) Aus 3-Chlor-7-hydroxy-8-benzoyl-4-me~hyl-cumarirt ( I  V d )  : Hydrolysierte man IVd, 
wie oben beschrieben, so erhielt man 6-Hydroxy-7-benroyl-3-methyl-cumarilsaure (I1 d) vom 
Schmp. 240" sowie 6-Hydroxy-7-benzoyl-3-methyl-cumaron (Ill d) vom Schmp. 115- 116". 
Im Gemisch mit dem aus I d  gewonnenen Fries-Umlagerungsprodukt bzw. dessen Decarboxy- 
lierungsprodukt trat keine Schmp.-Depression ein. 

5 )  D. B. LIMAYE und W. D. PATWARDHAN, Rasayanam 2, 32 [1950]; C. A. 45, 6621 [1951]. 
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Es wird eine von Pyrimidin- bzw. Uracil-Derivaten ausgehende Synthese von 
Uracilyl-pyrazolonen beschrieben. 

Ausgehend von Trichlorpyrimidin, stellten wir mit Natriumbenzylat in benzolischer 
Lkung das 4-Chlor-2.6-dibenzyloxy-pyrimidinl) (I) her, welches sich mit iiber- 
schussiger Hydrazinhydratlosung zum 2.6-Dibenzyloxy-4-hydrazino-pyrimidin (11) 

1) Mitbearbeitet von G. KUPSCH (Dissertat. Techn. Hochschule Stuttgart 1956). 
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(75 % Ausb.) umsetzen lieD. Letzteres ergab analog der klassischen Knorrschen 
Pyrazolonsynthesd2) mit Acetessigester das Hydrazon 111 und mit u-Methyl-acetessig- 
ester das Hydrazon IV. Den RingschluD von 111 zum I -[2.6-Dibenzyloxy-pyrimidyl- 
(4)]-3-methyl-pyrazolon-(5) (V) (93 % Ausb.) und von IV zum 1 -[2.6-Dibcnzyloxy- 
pyrirnidyl-(4)]-3.4-dimethyl-pyrazolon-(5) (VI) (96% Ausb.) erreichten wir mit 
Alkali in methandischer Losung. 
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Die rnit Dimethylsulfat/Alkali in Aceton bei PH 9- 10 durchgefuhrte Methylierung 
von V fiihrte zu &inem Gemisch zweier Dimethylverbindungen, die sich durch frak- -- 

? I  L. KNORH, Bbr. dtsch. chem. Ges. 16, 2597 [1883]. 
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tionierte Kristallisation aus Athanol trennen IieRen. Von diesen Verbindungen war 
keine mit VI identisch; durch Methoxylbestimmung wurden sie als 1 -[2.6-Dibenzyl- 
oxq-pyrimidyl-(4)]-2.3-dimethyl-pyrazolon-(5) (VII) und 1-[2.6-Dibenzyloxy-pyrimi- 
dyl-(4)]-3-methyl-5-methoxy-pyrazol (VIII) identifiziert. Durch hydrierende Ab- 
spaltung der Benzylgruppen bei Raumtemperatur mit einem Palladium/Tierkohle- 
Katalysator in absolutem Athanol erhielten wir aus den Methyl-Derivaten V, V I  und 
V11 die entsprechenden 1 -[Uracilyl-(4)]-pyrazolone IX a -c. 

0 0 
C C 

H,C-N/ ‘CH H,C-N/ ‘CH 
I II 

~ -+ OC C-NH-N=C-R 
II 

O& C-NH.NH2 
I 

CHI 
\N/ 

I 
\N/ 

XI(a-d) CHJ 
I 

X CH2 
il: R = -H C :  R = - C H ~ . C O Z C ~ H ~  
b: R -CH3 d: R = - C H . C O ~ C ~ H S  

I 

0 
C 

H~C-N’ ‘CH 
X l c  R O H / O H ~  I II 

n r  ,C-N-NH 
I I 

d H 3  

I OC C-CHj 

I XlIa:  R =  H R 

\cY 
CH3 

XI1 b:  R = CHI 

0 
C 

H~C-N’ ‘CH 
(CHSO)zO+ I II 

XI1 a ~~ OC C---N N 

‘f H3C. OC. O-CAcH/C I II -CHJ 
XV CH3 

( C H ~ O ) ~ S O ~ / O H  
I 
i 

0 0 
C C 

I II I II 
H ~ C - N /  ‘CH H,C-N/ ‘CH 

OC C--N.---N 
I II ‘7’ HjCO-C\ ,C-CH3 

CH3 CH 
XI11 XIV 

Bei einem anderen Weg zur Darstellung von Uracilyl-pyrazolonen gingen wir von 
dem aus 1.3-Dimethyl-4-chlor-uracil leicht zugbglichen 1.3-Dimethyl-4-hydrazino- 
uracil3) (X) aus. Diese Verbindung lieD sich mit Carbonylverbindungen, wie Acet- 
aldehyd, Aceton und P-Ketocarbonsaureestern (Acetessigester, a-Methyl-acetessig- 

3) W. PFLEIDERER und K. H. SCHUNDEHUTTE, Liebigs Ann. Chem. 612, 158 [1958]. 
187. 
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ester) zu den entsprechenden [ 1.3-Dimethyl-uracilyl-(4)]-hydrazonen XI a -d uni- 
setzen. Aus dem Acetessigester- (XI c)3) bzw. a-Methyl-acetessigester-hydrazon 
(XI d) erhielten dir  in alkoholischer Lauge die entsprechenden Uracilyl-pyrazolone 
XIla und XIIb. 

Die Methylierqng von XIIa mit Dimethylsulfat (M”, p~ 8 -9) fiihrte auch hier z.u 
einem Gemisch zweier Dimethylverbindungen, die sich durch fraktionierte Kristalli- 
sation aus Wasser trennen lieBen. Keine der beiden Verbindungen war mit dern 
I -[ 1.3-Dimethyl-~mracilyI-(4)]-3.4-dimethyl-pyrazolon-(5) (XI1 b) identisch. Durch 
Methoxylbestimmung wurden sie als 1 -[I .3-Dimethyl-uracilyl-(4)]-5-methoxy-3- 
methyl-pyrazol (XIII) und 1 -[ 1.3-Dimethyl-uracilyl-(4)]-2.3-dimethyl-pyrazolon-( 5) 
(XIV) identifiziert. 

Die Acetylierung von XlIa fiihrte zu einem einheitlichen Monoacetylderivat, das 
wir auf Grund dds IR-Spektrums als 0-Acetylverbindung (XV) ansehen. 

B E S C H R E I B U N G  D E R  V E R S U C H E  

2.4.6-7richlur-p?,rimidinJ): lnfolge unbefriedigender Ausbeuten der Methode nach 1. 
BAI>DILEY und A. TOPHAMS) wurde folgendes Verfahren angewdndt : 
Zu 88.5 ccm Dimethylanilin und 150 ccm Phosphoroxychlorid (I-LDreihalskolben, Ruck- 

RuBkuhler, Riihrer) werden insgesamt 52 g Barbitursuure (I2 Stdn. bei 90” getrocknet) 
rasch portionsweise zugegeben. Beim Einsetzen der heftigen Reaktion wird der Kolben 
verschlossen, danach die restliche Barbitursaure sofort zugegeben und unter kraftigem 
Riihren auf dem Luftbad ca. 30 Min. erhitzt. Aus der violetten Losung wird uberschiiss. 
Phosphoroxychlorid i. Vak. abdestilliert, der zahfliissige Sirup auf 150 g Eis gegossen, die 
entstandene gelbe Losung sofort ausgeathert, der Atherauszug uber Natriumsulfat getrocknet, 
auf dern Wasserbad vom Losungsrnittel abdestilliert und der Rilckstand i. Vdk.destilliert. 
Ausb. 61.8 g (83% d. Th.), Sdp.11 95-96’, Schmp. 21” (Lit.5): Sdp. 18 102”). 

4 - C / r / o r - 2 . 6 - d i b e n ~ ~ / o ~ ~ ~ - p y r i m i ~ / i ~  ( I )  : 6.9 g Natrium bringt man in 200 ccm absol. Toluol 
zum Schmelzen (1-l-Dreihalskolben, RuckfluBkilhler, Halbmondrilhrer), pulverisiert fein, 
IiBt unter Rlihren 33 g Benzylulkohol zutropfen und erhitzt 30 Min. unter Ruckflub. Zu dein 
weiBgelben Brei IiiRt man nach Abkiihlen auf Raumtemperatur 27 g 2.4.6-7richlor-pyrimi~iti 
in 100 ccm absol. Benzol langsam zutropfen (wobei sich die Reaktionslosung nicht uber 5 0 -  
erwlrmen darf)und riihrt I Stde. bei 5 0 .  Nach Aufbewahren ilber Nacht bei Raurntemperdtur 
wird der Niederschlag abgesaugt und mit Ather gewaschen, bis er farblos ist. Die ver- 
einigten Filtrate werden dreimal mit je 200 ccm Wasser ausgeschiittelt, Uber Natriumsulfat 
getrocknet und das Losungsmittelgemisch i. Vak. abdestilliert. Das im Ruckstand verblei- 
bende, gelbe leicht bewegliche 61 - im wesentlichen 4-Chlor-2.6-dibenzyloxy-pyrimidin - -  

kann ohne weitere Reinigung fur die nachfolgenden Umsetzungen verwendet werden. Aush. 
43 g (907; d. Th.). 

Zur Reinigung wird das 61 bei 40’ an der 6lpumpe von Losungsmittelresten befreit, mit 
Impfkristallen oder durch mehrfaches Anreiben mit Athanol zur Kristallisation gebracht, 
die Kristalle auf Toiiplatten gepreBt und aus Xthanol umkristallisiert. Ausb. 35 g (73 04 d. Th. I, 
Schmp. 5 5 ’ .  

Cl&sCIN202 (326.8) Ber. C 66.46 H 4.63 CI 10.85 N 8.56 
Gef. C 66.29 H 4.79 CI 10.87 N 8.51 

J) Bearbeitet von G. NOBEL, Diplomarb. Techn. Hochschule Stuttgart 1958. 
5 )  J. chem. SOC. [London] 1944, 679. 
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2.6-Dibenryloxy-4-hydrarino-pyrimidin (11) : 100 g I (Rohprodukt) werden rnit 150 ccm 
96-proz. H~drazinhydrat-Lbsung unter Riihren und RiickRuB 20 Min. erhitzt. Nach 2stdg. 
Stehenlassen im Kiihlschrank wird der Niederschlag abgesaugt und pus Athano1 umkri- 
stallisiert, wobei das in Athano1 unlosliche 2.4.6-Trihydrazino-pyrimidin zuriickbleibt. Die 
aus dem alkohol. Filtrat im Kiihlschrank ausgefallenen farblosen Kristalle werden abge- 
saugt. Ausb. 74.1 g (75 % d. Th., bez. auf r e ins  I), Schmp. 150". Die Verbindung farbt sich 
an der Luft und im Licht schnell gelb bis braun. 

ClgHlaN402 (322.4) Ber. C 67.06 H 5.63 N 17.38 Gef. C 67.03 H 5.72 N 17.91 

Acetessigester-l2.6-dibenzylox.v-pyrimidyl-(4) -hydrazon] (111) : 5 g 11, 2.4 g frisch dest. 
Acetessigester und 50 ccm .&than01 werden unter Riihren und RUckfluB 60 Min. erhitzt. 
Nach Abkiihlen auf Raumtemperatur wird die rotbraune Losung i. Vak. auf ein Viertel 
eingeengt, iiber Nacht im Kiihlschrank stehengelassen, der entstandene sirupose Niederschlag 
rnit bither digeriert, abgesaugt und aus Xthanol umkristallisiert. Ausb. 5.2 g (777; d. Th.), 
Schmp. 86". 

C24&6&04 (434.5) Ber. C 66.34 H 6.03 N 12.90 Gef. C 66.00 H 6.10 N 12.17 

u-Metliyl-acetessigester-/2.6-dibenzyloxy-p,vrimidyl- (4)-liydrazoti] (I V )  : Aus 5 g 11, 2.8 g 
ri-Metlryl-acetessigester und 50 ccrn bithanol wie vorstehend, jedoch ohne mit k h e r  zu 
digerieren. Ausb. 5.4 g (78% d. Th.), Schmp, 98". 

CzsH2gN404 (348.5) Ber. C 66.94 H 6.29 N 12.49 Gef. C 66.24 H 5.75 N 12.81 

I-~2.6-Dibenz~~lox.v-pyrimidyl-(4)]-3-n~ethyl-pyrazolon-(S) ( V )  : 5 g I l l ,  1.5 g Natrium- 
hydroxyd und 30 ccm Methanol werden 1 Stde. unter RiickfluB erhitzt, die rotbraune Losung 
nach Abktihlen vorsichtig rnit Eisessig angesauert und iiber Nacht im Kiihlschrank stehen- 
gelassen. Die Kristalle werden abgesaugt und aus k h a n o l  umkristallisiert. Ausb. 4.1 g 
(93 % d. Th.), Schmp. 134". 

C22HzoN403 (388.4) Ber. C 68.03 H 5.19 N 14.43 Gef. C 67.02 H 5.07 N 14.47 

I -~~.6-Dibetizyloxy-pyrimidy1(4)]-3.4-dimethyl-pyrazolon- ( 5 )  ( VI)  : Aus 5 g I V, 1.5 g 
Natriurnhydroxyd und 30 ccrn Methanol erhilt man wie vorstehend 4.3 g (96 % d. Th.) VI, 
Schmp. 147". 

C23H~~N403 (402.2) Ber. C 68.64 H 5.51 N 13.92 Gef. C 68.40 H 5.54 N 14.48 

I-: 2.6- Dibenzyloxy-pyrimidyl- (4)]-3-methyl-5-methoxy-pyrarol ( V l l l )  : Zu einer Losung 
von 5 g V in 50 ccm Aceton (250-ccm-Dreihalskolben, Riihrer, Tropftrichter) gibt man bei 
40" 15 ccm 1 n NaOH, danach 2 a m  frisch dest., in 5 ccm Aceton gelostes Dimerhylsulfiat und 
llBt insgesamt ca. 5 ccm 1 n NaOH unter Riihren so langsam zutropfen, daB der pH-Wert 
- der mit Merckschem Spezialindikatorpapier ( p ~  8.2 - 10.0) durch Tiipfeln iiberpriift 
wird - nicht unter 9 absinkt. Nach 70 Min. erfolgt keine p d n d e r u n g  mehr, das Gemisch 
wird noch 1 Stde. bei 40' gehalten, nach dem Abkiihlen iiber Nacht in den Kiihlschrank 
gebracht, abgesaugt und aus wenig h e l e m  khan01  fraktioniert umkristallisiert. Die nach 
2 Stdn. ausgefallenen Kristalle werden abgesaugt und aus vie1 ,&than01 urnkristallisiert. 
Ausb. 0.9 g (17% d. Th.) V l l l ,  schwere glanzende PIPttchen. 

C ~ J H Z ~ N ~ O ~  (402.4) Ber. C 68.64 H 5.51 N 13.92 CH30 7.71 
Gef. C 68.36 H 5.62 N 14.28 CH3O 7.79 

I - .  2.6-Dibenryloxy-pyrimidyl- (4)]-2.3-dimethyl-pyrazolon- ( 5 )  ( V l l )  : Die aus dem vor- 
stehend beschriebenen alkohol. Filtrat iiber Nacht ausgefallenen Kristalle werden abgesaugt 
und aus #than01 umkristallisiert. Ausb. 3.2 g (62% d. Th.) VII, lange, farblose, verfilzte 
Nadeln. 

C~jHz2N40) (402.4) Ber. C 68.64 H 5.51 N 13.92 CH3O 0.00 
Gef. C 68.02 H 5.48 N 14.35 CH3O 2.95 
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Der Methoxylwert von 2.95 % ist dadurch zu erklaren, daB bei den Reaktionsbedingungen 
der Methoxylbestimmung die N-CH3-Gruppe teilweise aufgespalten wirdb). 

I-., Uracilyl-(4)]-3-meth~l-pymzolor1-(5) ( I X a ) :  Einer Lasung von 8 g V in 200 ccm heiBem 
absol. Athano1 wird eine mit Wasserstoff gesatt. Suspension von 1 g Palladium/Tierkohle- 
Katalysator (s. u.) in 100 ccm absol. Athanol zugesetzt und in einer Schtittelente bei Rauni- 
temperatur hydriert; innerhalb von 50 Min. werden 950 bis 1000 ccm Wusserstoj aufge- 
nommen. Der Katalysator wird abgesaugt und zweimal mit je 250 ccm dest. Wasser ausgc- 
kocht. Das Filtrat wird i. Vak. bis zur Trockne eingeengt und der Ruckstand in wenig heiBem, 
dest. Wasser gel6st. Die vereinigten wal3r. Losungen werden iiber Nacht in den Kilhlschrank 
gestellt, die Kristalle abgesaugt und aus Wasser/Tierkohle umkristallisiert. Ausb. 3.3 g 
(77 04 d. Th.), Schnip. > 370", bei raschem Erhitzen Umwandlungspunkt 252". 

C8HgN403 (208.2) Ber. C46.15 H 3.87 N 26.92 Gef. C 46.43 H 4.09 N 27.18 

Ptrlladium/Tierkohle-Knfalysator: 6 g Tierkohle i n  300 ccm dest. Wasser werden mit 
Wasserstoff unter Riihren durchsplllt; innerhalb von 20 Min. laBt man die Losung von 0.3 g 
Palladiumchlorid in  30 ccm n/lo HCI zutropfen, saugt nach 30 Min. ab, wischt den Nieder- 
schlag dreimal mit Athanol und dreimal mit Ather und trocknet im Exsikkator. 

I-i Urtrcil)~l-14)~-3.4-diniethyl-pyroro/on-(5) (IXb): Aus 8 g VI in 300 ccrn absol. Athanol 
erhdt man wie vorgtehend 2.9 g (66% d. Th.) IXb, Schmp. 275' (bei rdschem Erhitzen). 

C Q H I O N ~ O ~  (222.2) Ber. C 48.65 H 4.54 N 25.22 Gef. C 48.14 H 4.59 N 22.73 

I-: Urircilyl-( '4/]-2.~~-din~ethyl-pyruzolon-(5) (IXc) : Aus 8 g VII in 300 ccm absol. Athanol  
erhalt man wie vorgtehend 2.9 g (66% d. Th.) IXc, Schmp. 252" (bei raschem Erhitzen). 

C v H l o N ~ O ~  (212.2) Ber. C 48.65 H 4.54 N 25.22 Gef. C 48.55 H 4.62 N 25.39 

Accttildehpd-' 1.3-~iin1e~hyl-ur~ciIyl- (4)-hydrazon] ( X l a )  : 1.7 g 1.3- DinicthyI-4-hydrci;iti~- 
iirucil (X)J) werden in 50 ccm Kthanol und 20 ccrn Wasser unter Erwarmen gelost, mit Uber- 
schuss., waBr. Acetaldehyd-Lasung versetzt, 30 Min. unter RUckfluB gekocht und auf die 
Halfte eingeengt. Der Niederschlag von nicht umgesetzter Hydrazinverbindung wird ab-  
gesaugt, das Filtral eingeengt, die Kristalle abgesaugt und aus Athanol umkristallisiert. 
Ausb. 1.2 g (61 % d..Th.), Schmp. 190-191". 

CsH12N402 (l'p6.2) Ber. C 48.97 H 6.17 N 28.65 Gef. C 49.17 H 6.06 N 28.64 

Arctori-~l.3-dimethyl-uracil.vl-(4)-hydrazon] (Xlb): 4 g X 3 )  werden mit 100 ccm Acetori 
1 Stde. unter RiickfltB erhitzt, abgekuhlt, die Kristalle abgesaugt und mit Athanol gewaschen. 
Beim Einengen der wutterlauge und Abkllhlen kristallisiert eine weitere Frdktion. Gesamt- 
ausb.4.5 g (90% d.Th.),  Schmp. 144-145". 

C Q H I ~ N J O ~  (210.2) Ber. C 51.42 H 6.71 N 26.65 Gef. C 51.13 H 6.73  N 27.04 

(1- Melliyl-oceressigester-.' I.3-dimethj~l-uracilyl- (4) -hydraion] (Xld) : 10 g X3), 8.5 ccm 
u-Merhyl-uretessigesler und 100 ccm Methanol werden 30 Min. unter RiickfluB gekocht, 
abgekuhlt und die Llosung i. Vak. zu einem Sirup eingeengt. Der Sirup wird angeimpft, die 
Kristalle abgesaugt und mit Ather gewaschen. Ausb. 6.5 g (38% d. Th.), Schmp. 80- 81 '. 

C13H~oN404 (296.3) Ber. N 18.91 Gef. N 19.15 

I - .  I . . l -Dinier / i~ l -ur~r i l~~l - (4) ] -3- te thy l -pyrazol~r i -~5)  ( X I I a )  : 7.8 g X I C ~ ) ,  1 .  I g Na- 
triumhydroxyd und 50 ccm absol. Methanol werden 20 Min. unter RiickfluB gekocht, das 
Methanol i. Vak. abkiestilliert, der Ruckstand in 20 ccm Wasser und 10 ccm Eisessig ge- 
lost, die Losung mit Chloroform extrahiert, der Extrakt getrocknet und das Chloroform 

6 )  J .  DRLIEY, K. DCHENBERGER und A. STAEHELIN, Helv. chim. Acta 37, 837 [l954]. 
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i. Vak. abdestilliert. Der olige Ruckstand wird aus Essigester umkristallisiert. Ausb. 4.3 g 
(6696 d. Th.), Schmp. 159-161". 

CL~H12N403 (236.2) Ber. C 50.84 H 5.12 N 23.72 Gef. C 50.78 H 5.25 N 23.48 

I-; I.3-Dinletli.vl-uracilyl-(4)]-3.4-dimethyl-pyrazolon-(S) ( X I I b )  : 5.0 g X l d  werden rnit 
einer filtrierten Lbsung von 0.7 g Natriumhydroxyd in 50 ccm absol. Methanol 20 Min. 
unter RiickfluB gekocht, abgekilhlt, das Methanol i. Vak. abdeitilliert, der Rilckstand in 
wenig Wasser gelost, mit Eisessig angesiiuert, die Losung mit Chloroform extrahiert, das 
Chloroform abdestilliert und der blige Riickstand aus Athano1 umkristallisiert. Ausb. 2.5 g 
(60 % d. Th.). Schmp. 190 - 192". 

CllH14N403 (250.2) Ber. C 52.79 H 5.64 N 22.39 CH3O 0.00 
Gef. C 52.10 H 5.63 N 22.19 CH3O 0.00 

I-: I .3- Dintethyl-uracilyl- (4)]-S-me1hoxy-3-me~hyl-p.vrazol ( X l l l )  : 23 g des Narriumsalzes 
i-on X l f a  werden in 80 ccm Wasser gelast. Bei 40" IlDt man unter kraftigem RUhren innerhalb 
1 Stde. 11 ccm (14 g) Dimerhylsulfar und so vie1 2 n NaOH zutropfen, daR der ps-Wert der 
Lasung 8 -9 betragt; das Reaktionsgemisch wird abgekiihlt, am anderen Morgen vom 
Niederschlag abfiltriert, dieser mit wenig Wasser gewaschen und aus Wasser umkristallisiert. 
Ausb. 4.0 g (18% d. Th.). 

CllHl4N403 (250.2) Ber. C 52.79 H 5.64 N 22.39 CH3O 12.40 
Gef. C 52.79 H 5.57 N 22.75 CH3O 12.87 

I-! 1.3-Dimethyl-uracilyl-(4)]-2.3-dimethyl-pyrazolon-(5) ( X I V )  : Das vontehend be- 
schriebene Filtrat wird mit Essigsilure angesiiuert ( P H  6 -7), rnit Chloroform extrahiert, die 
Chloroformlbsung getrocknet, das Chloroform i. Vak. abdestilliert, der olige Ruckstand in 
Alkohol aufgenommen, vorsichtig mit Ather ausgefilllt und durch Urnfallen aus Alkohol/ 
Ather gereinigt. Ausb. 11 g (49% d. Th.), Schmp. 153 - 155". 

CllH14N403 (250.2) Ber. C 52.79 H 5.64 N 22.39 CH3O 0.00 
Gef. C 52.52 H 5.49 N 22.41 CH3O 0.50 

I- ~l.3-Dimc1hyl-uracilyl-(4)]-S-acetoxy-3-ntethyI-p.vrazol ( X V ) :  1.2 g X I l n  werden mit 
50 ccm Acetanhydrid 15 Min. unter RiickfluB gekocht, das Acetanhydrid i. Vak. abdestil- 
liert. der Sirup mit k h a n o l  und Essigester zur Kristallisation gebracht, abgesaugt und aus 
Athanol/Essigester umkristallisiert. Ausb. 0.6 g (42 % d. Th.), Schmp. 117 - 119". 

Cl2Hl4N404 (278.3) Ber. C 51.79 H 5.07 N 20.14 Acetyl 15.48 
Gef. C 51.42 H 5.16 N 20.09 Acetyl I5 71 


