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Notiz uber eine vereinfachte Synthese aliphatischer 
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Aus dem Anorganisch-Chemischen Institut der Universitlt Bonn 

(Eingegangen am 11. Mai 1971) 

Kurzlich haben wir uber eine neue Synthese von aliphatischen Schwefeldiimiden (1) durch 
Umsetzung von Bis(dimethylamin0)-sulfan mit Gemischen aus primaren Aminen und deren 
Mono-N-halogenverbindungen berichtet 2 ) .  Sie konnen einfacher durch Einleiten von Schwe- 
felwasserstoff in Losungen der Amin/Bromamin-Gemische gewonnen werden. Wir nehmen 
an, daD hierbei zunachst Bis(alky1amino)-sulfan entsteht, das dann mit Bromalkylamin zu 1 
weiterreagiert : 

H2S + 2 RNHBr + 2 RNHz --+ RNH-S-NHR + 2 RNH3]Br (1) 

RNH-S-NHR + RNHBr --f R-N=S=N-R + RNH3]Br (2) 

1 

1 l R  

Die Ausbeuten sind hei dieser Reaktion Im Vergleich zum zuvor beschriebenen Verfahren 2) 

um etwa 15 20% geringer Dafur entfallt die zeitrauhende zweistufige Synthese des Bis- 
(dimethylamino)-sulfans~J 

Wir danken dem Fonds der Chemischen Industrie fur die Unterstutzung dieser Arbeit 
durch eine Sachbeihilfe. 

Beschreibung der Versuche 
Ausgangsmaterialien: Schwefelwasserstoff wurde in Stahlflaschen von der Firma Gerling, 

Holz & Co./Diisseldorf, Methyl-, Athyl- und Propylamin von der Firma MercklDarmstadt, 
bezogen. 

Dimethyl- und Diathylschwefeldiimid ( l a  bzw. 1b) :  Zu einer Losung von 0.88 Mol Amin 
in 150 ccm Chloroform tropft man bei -40" 48 g (0.3 Mol) Brom in 50 ccm Chloroform. 
AnschlieBend leitet man bei 0 unter intensivem Ruhren 3.4 g (0.1 Mol) SchweJelwosserstoJ 
durch ein ca. 15  mm weites Einleitungsrohr in die Losung. Mach 12stdg. Ruhren wird filtriert, 
die restlichen Alkylammoniumbromide werden mit 200 ccm Ather ausgefallt und erneut 

1 )  XLV. Mitteil. zur Kenntnis nichtmetallischer Iminverbindungen, XLlV. Mitteil. : R .  Appel, 

2)  R .  Appel und J. Kohnke, Chem. Ber. 103, 2152 (1970). 
3)  E. S. Bloke, J. Amer. chem. Soc. 65, 1267 (1934). 

R .  Kleinstiick und K.-D. Ziehn, Chem. Ber. 104, 2250 (1971). 
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tiltriert. Die Ruchtigen Anteile werden nun bei 4 0  i.Vak. in eine auf --78" gekuhlte Vorlage 
gesaugt, der Inhalt der Vorlage uber Natriumsulfat getrocknet und anschliel3end destilliert. 
Ausb. 5.4 g l a  (60"/,) bzw. 6.7 g l b  (56":J. 

Dipro~,vlsc.hn,efi.ldiirnid (1 c): Wie vorstehend beschrieben, werden 0.X8 Mol Prop)ltr/i?irr 
mit 0.3 Mol Brom und 0.1 Mol SrhM;i,felwnssersto~ umgesetzt. Anschliefiend engt man auf 
das halbe Volumen ein, wiischt mit 50proz. KaliumcarbonatlBsuiig bromidfrei, trocknet die 
organische Phase uber Calciumchlorid und destilliert. Ausb. 8.8 g (60 :,A). 

Alle Verbindungen wurden durch Vergleich ihrer Siedepunkte und NMR-Spektren mit 
denen authentischer Probenz) identifiziert. 
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