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Carbamoyl-isothiocyanate 1 dimerisieren in den meisten Fillen bei lingerem Stehenlassen
oder beim Erhitzen. Die Produkte 2 sind als Kombination von 1 mit isomeren Thiocarb-
amoyl-isocyanaten aufzufassen. — Die Umsetzung von 1 mit Azomethinen fiihrt, je nach
Isolierungszeitpunkt und Kristallisationsbedingungen, zu 1:1- oder 2:1-Addukten (3 bzw.
4), die noch die urspriingliche Sequenz von 1 enthalten. Unter thermodynamischer Reak-
tionslenkung bilden sich dagegen fast allgemein in guter Ausbeute die Thiadiazinone 5, die
sich von Thiocarbamoyl-isocyanaten ableiten.

Dualistic Behaviour of Carbamoyl Isothiocyanates, ITIV
Dimerization, Reaction with Azomethines

Carbamoyl isothiocyanates 1 dimerize in most cases on long standing or by heating; the
products form a combination of 1 and isomeric thiocarbamoyl isocyanates. — The reaction
of 1 with azomethines to form the 1:1 adducts 3 or 2:1 adducts 4 is depending from the
condition of isolation (time) and crystallization; the products contain the original sequence
of 1. On the contrary the thiadiazines 5, which are generally formed from 1 with good yields
under thermodynamic control, are derivatives of thiocarbamoyl isocyanates.

In einer fritheren Mitteilung? der Reihe wurde gezeigt, daB Carbamoyl-isothio-
cyanate nicht selten so reagieren, als ob sie als isomere Thiocarbamoyl-isocyanate
vorldgen. Wir bringen hier eine Erweiterung dieser Beobachtungen.

Die Dimerisierung, friither nur bei 1, R = CH;2~% und C,H>¥, festgestellt, ist
eine ziemlich aligemeine Reaktion. Sie erfolgt bei langerem Stehenlassen oder
durch Erhitzen der (unverdiinnten) Monomeren. AuBer den isolierten Verbindun-
gen 2 wurden spektroskopisch die Dimeren 2d,i nachgewiesen. Keine Dimeren
bildeten 1, R = c-Hexyl und Phenyl, sowie 1k. Isomere Verbindungen von 2
wurden nicht gefunden, insbesondere auch keine ,,echten Dimeren von 1, d.h.
solche ohne 1,3-Verschiebung einer Aminogruppe.

Die Umsetzung mit Azomethinen zeigte deutlich, daB es nicht nur von der
Konstitution der Komponenten, sondern auch von den Bedingungen der Isolie-
rung und den Kristallisationseigenschaften abhidngt, welcher Typ isoliert wird. So
wurden in zwei Fillen durch frithzeitige Kristallisationsauslosung 1:1-Addukte
(3) erhalten, die in Chloroform-Ldsung dissoziieren und allméihlich in 2: 1-Addukte
4 iibergehen.
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Die Bildung der Verbindungen 4 ist allgemeiner als frither? angenommen wurde.
Es kommt auch hier darauf an, die Kristallisation im richtigen Zeitpunkt zu
bewirken. Konstitutionell besonders geeignet ist das sehr reaktionsfihige Benzy-
lidenmethylamin. Diese Schiff-Base bildet auch mit anderen Acylisothiocyanaten?
und mit Phenylisothiocyanat? isolierbare 2:1-Addukte.

Die thermodynamisch kontrollierte Reaktion des Systems 1 + Azomethin fiihrt
eindeutig und in guter Ausbeute zu den Thiadiazinonen 5, gleichgiiltig, ob die
Komponenten oder die Addukte 3 und 4 eingesetzt wurden, und auch unabhéngig
von den Mengenverhéltnissen. Diese Reaktion kann als Charakteristikum der
Carbamoyl-isothiocyanate gelten, sie wurde bisher bei keinen anderen Acyliso-
thiocyanaten beobachtet. Praparativ ist damit ein zweiter Weg zu den Thiadi-
azinonen § gegeben, der durchaus als Alternative zu dem ersten (Thiocarbamoyl-
isocyanat bzw. Vorstufen + Azomethin) in Frage kommt.

Die notwendige 1,3-Verschiebung der Aminogruppe erfolgt méglicherweise
nicht im freien Isothiocyanat, sondern in einem Addukt mit der Schiff-Base
(s. Schema 2).

Die Verschiedenheit der Reaktionsprodukte griindet sich hiernach auf den
unterschiedlichen Angriffsort des Imins, erméglicht durch das Vorhandensein
zweier elektrophiler Zentren in 1.
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Schema 2
P
1+ Ph—CH=NR' =—= 0=C-N=C-§° == 3,4
R'N=CHPh
n ®
1}mz NR»
eo—cl‘—Nzc:s —_— o=q—N=c—se — 5
R'N=CHPh R'N=CHPh
] ®

Strukturen, Spektren

Die schon friiher? aufgestellte Konstitutionsformel der Dimeren wird durch das
BC-NMR-Spektrum von 2h bestitigt. — Die Verbindungen geben positive Feigl-
Reaktion. 2g ist nicht identisch mit dem Dimeren von Piperidino-thiocarbonyl-
isocyanat®.

Tab. *C-NMR-Spektren (ppm, CDCL)

Verb. Signale
2h 44.5, 46.4 (doppelte Intensitit), 47.0 (CH,N), 66.0, 66.4
(CH,0), 149.5 (C-6), 150.8 (C-4), 162.0 (C=0 exocycl.),
183.9 (C-2)
de 25.2, 25.9 (Pyrr.), 34.8, 39.6 (CH;N), 45.5, 47.2

(Pyrr), 62.5 (S—CH—N), 83.8 (N—CH—N), 127.2—129.0
(5 Signale, CH v. Ph), 136.6, 138.7 (C v. Ph), 159.2
(C=N), 160.8 (C=0)

4f 252,259, 45.6, 47.2 (Pyrr.), 48.4, 52.0 (CH,Ph),
61.2 (S—CH—N), 752 (N—CH~N), 127.0—130.0 (12 Signale),
1368, 137.3, 137.7, 138.6 (Ph), 160.7, 161.0 (C=N, C=0)

5k 35.9, 40.0 (CH,N), 64.0 (C-2), 126.4—129.6 (6 Signale),
1382, 142.7 (Ph), 159.2, 160.1 (C=N, C=0)

Die instabilen 1: 1-Addukte 3 besitzen moglicherweise eine Thiazetidin-Struktur,
in Analogie zu Derivaten von RX —CO —NCS”, Ihre starke IR-Bande bei 1610
cm ™! kann als Uberlagerung von C=0- und C=N-Schwingungen gedeutet wer-
den. Da weitere Daten fehlen (Zerfall in Losung!), wird auf Formulierung ver-
zichtet.

Die NMR-Daten von 4 stimmen weitgehend iiberein mit denen analoger Ver-
bindungen aus Alkoxycarbonyl-isothiocyanaten”. Hieraus, aus der Lage der Da-
ten und aus dem negativen Feigl-Test wird ihre Konstitution abgeleitet. Die
friither? angegebene isomere Triazinthion-Formel fiir 4, R = C¢Hs, R’ = CHj, ist
danach zweifelhaft.

Die Konstitution von 5 war schon frither u.a. durch unabhingige Synthese
bewiesen worden?.

Die NMR-Spektren lassen erkennen, da§ die R,N-Gruppe in 2, 4 und 5 bei
35°C mehr oder weniger rotationsbehindert ist. In 5 (besonders deutlich bei 5i,j)
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unterliegt sie auch dem EinfluB des ziemlich entfernten Chiralititszentrums. Auf-
fallend ist das weite Auseinanderliegen der diastereotopen PhCH,-Signale in 3-
Stellung von 5i,j (8 = 3.9 und 5.6), bedingt durch die verschiedenartigen Nach-
barschaftsverhiltnisse. In der Dibenzylverbindung 4f zeigt eine der beiden Me-
thylengruppen noch verstirkt diesen EinfluB (8 = 3.4 und 6.2!), wihrend die
beiden Signale der anderen Methylengruppe im Bereich von § = 3.3 —3.8 liegen.
Dieser letzteren ordnen wir daher den Sitz am N-5 zu.

Experimenteller Teil

Molmassen: Kryoskopisch in Benzol. — IR-Spektren: in CHCI, (Perkin-Elmer 021). —
'H-NMR: in CDCl; (Varian A 60, 35°C). — "*C-NMR: in CDCl, (Bruker WP 60). — Die
Zersetzungspunkte wurden auf der Kofler-Heizbank 3 s nach dem Aufstreuen der Substanz
mit erheblicher Fehlerbreite bestimmt. Mit anderen Bestimmungsmethoden kénnen die
Werte deutlich tiefer liegen.

A) Die Carbamoyl-isathiocyanate 1 wurden nach Lit.” hergestellt.
B) Dimere Carbamoyl-isothiocyanate 2
Die Rohprodukte wurden aus Dichlormethan/Ether umkristallisiert.

6-( Diisopropylamino )-3,4-dihydro-N,N-diisopropyl-4-oxo-2-thioxo-2H-1,3,5-thiadiazin-
3-carboxamid (2b): Aus 18.6 g (100 mmol) 1b, das in flissigem Zustand bei Raumtemp.
gut verschlossen aufbewahrt wurde, schieden sich nach 4 Wochen Kristalle ab, nach
6 Monaten war die Masse fest geworden. Nach Umkristallisieren wurden 13.1 g (70%) fast
farblose Prismen, Schmp. 190°C (Zers.) erhalten. — IR: 1715 s, 1680 s, 1545 ss, 1280 m-s,
12405, 1130 s cm™!. — 'H-NMR: 8 = 1.22 d, 1.51 d, 1.54 d, 1.55 d (zus. 24H), 3.4—4.33
m (4H). CisHxN,O,S; (372.5) Ber. N 1505 S 1723 Gef. N 1556 S17.29

3,4-Dihydro-4-oxo-6-pyrrolidino-2-thioxo-2H- 1,3,5-thiadiazin-3-carboxpyrrolidid (2e):
15.6 g (100 mmot) 1e wurden 3 h auf 120°C erhitzt. Das abgeschiedene Kristallisat (7.2 g)
wurde isoliert; das Filtrat ergab bei erneutem Erhitzen weitere 2.3 g Rohprodukt. Nach
Umkristallisieren beider Fraktionen erhielt man 7.1 g (46%) fast farblose Pléttchen, Schmp.
185°C (Zers.). — IR: 1720 s, 1685 s, 1555/50 ss, 1275 s, 1240 s cm ™",

C,H¢N4O,S; (3124) Ber. N 1795 Gef. N 17.65 Molmasse 302
3,4-Dihydro-4-oxo0-6-piperidino-2-thioxo-2H-1,3,5-thiadiazin-3-carboxpiperidid (2g): Lin-
geres, vor Feuchtigkeit geschiitztes Aufbewahren (5 Monate) von 17.0 g (100 mmol) 1g ergab

nach zweimaligem Umkristallisieren 7.5 g (44%) hellgelbe sechseckige Blittchen, Schmp.
150°C (Zers). — IR: 1715 s, 1680 s, 1550 ss, 1300 m-s, 1275 m-s, 1200 s cm™".

CisHoN4O,S; (3404) Ber. N 1648 Gef. N 1620 Molmasse 354
3,4-Dihydro-6-morpholino-4-oxo-2-thioxo-2H-1,3,5-thiadiazin-3-carboxmorpholid (2h):
8.60 g (50.0 mmol) 1h wurden 2 h auf 100°C erhitzt. Das abgeschiedene Kristallisat ergab

nach Umkristallisieren 6.7 g (78%) farblose Nadeln, Schmp. 175°C (Zers.). — IR: 1720 s,
1680 s, 1540 ss, 1425 m, 1290 s, 1175 s.

Ci;HigN,O,S, (3444) Ber. N 1629 Gef. N 16.26 Molmasse 360
C) Labile 1: {-Addukte mit Imin (3)
Addukt aus 1a und N-Benzylidenmethylamin (3a): 1.30 g (10.0 mmol) 1a und 1.19 g (10.0
mmol) N-Benzylidenmethylamin in 10 ml Ether wurden sofort nach dem Zusammengeben
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angekratzt oder angeimpft und laufend geschiittelt. Nach 15 min wurde filtriert und mit
Ether gewaschen. Erhalten wurden 1.25 g (50%) farblose, kleine Balken, Schmp. 95°C
(Zers.). — IR (KBr): 1615 ss, 1455 m-s, 1430 s, 1380 m, 1330 s, 1300 s cm~".

C;,HysN;OS (249.3) Ber. N 1685 Gel N 17.00

Addukt aus 1e und N-Benzylidenmethylamin (3e): Aus 1.56 g (10.0 mmol) 1e wurden analog
zu 3a 1.85 g (67%) farblose, verfilzte Nadeln, Schmp. 145°C (Zers.), erhalten. — IR (KBr):
1610 ss, 1470 m, 1430 s, 1400 m, 1370 m-s, 1330 s cm 1.

CiHsN;OS (2754) Ber. S 11.64 Gef. S 11.69
D) 2: 1-Addukte mit Iminen (4)
Die Rohprodukte wurden aus Dichlormethan/Ether umkristallisiert.

N,N-Dimethyl-N’-(34,56-tetrahydro-3,5-dimethyl-4,6-diphenyl-2H-1,3,5-thiadiazin-2-yli-
den)harnstoff (4a). Das Gemisch von 1.30 g (10.0 mmol) 1a und 2.38 g (20.0 mmol) N-
Benzylidenmethylamin in 10 ml Ether wurde nach 6 h angekratzt oder geimpft. Nach 18 h
isolierte man das Kristallisat und erhielt nach Umkristallisieren 2.60 g (71%) farblose Kri-
stalle, Schmp. 160°C (Zers.). — IR: 1590 s, 1510 m-s, 1475 m-s, 1440 m-s, 1400 m, 1380 s,
1310 m, 1230 m, 1160 m cm~!, — 'H-NMR: § = 2.50 s (3H), 3.10 s (breit), 3.15 s, 3.19 s
(zus. 9H), 5.32 s (1 H), 5.58 s (1 H), 7.25 s (SH), 7.40 s (5H).

CHxN,OS (368.5) Ber. S 870 Gef § 8.88

N,N-Tetramethylen-N’- (34,5 6-tetrahydro-3,5 -dimethyl-4,6-diphenyl-2H-{ 3,5-thiadiazin-
2-yliden ) harnstoff (4e): 1.56 g (10.0 mmol) 1e und 2.38 g (20.0 mmol) N-Benzylidenmethyl-
amin in je 5 ml Ether wurden vereinigt und 8 h ruhig stehengelassen (beim Umschiitteln
kann das labile 1:1-Addukt ausfallen). Man isolierte dann ein Kristallisat, das nach Um-
kristallisieren 2.50 g (63%) farblose Prismen, Schmp. 180°C (Zers.) ergab. — IR: 1580 s,
1518 m, 1410 5, 1400 m-s cm~!. — '"H-NMR: 8 = um 1.85 m (4H), 2.50 s (3H), 3.18 s (3H),
um 3.52 m (4H), 5.30 s (1H), 5.56 s (1 H), 7.25 s (SH), 7.40 s (5H).

C22H26N4OS (3946) Ber. S 813 Gef S 825

N-(3,5-Dibenzyl-3,4,5,6-tetrahydro-4,6-diphenyl-2H-1,3,5-thiadiazin-2-yliden )- N’ ,N'-tetra-
methylenharnstoff (4f): 1.56 g (10.0 mmol) 1e und 3.90 g (20.0 mmol) N-Benzylidenbenzyl-
amin wurden wie bei 4a umgesetzt. Ausb. 2.00 g (37%) farblose Blittchen, Schmp. 190°C
(Zers). — IR: 1580s, 1510m, 1410s ecm~. — 'H-NMR: & = 1.75—205m (4H),
3.27—3.75 m (7H) ((darin 340d, J = 15 Hz) (Ph—CH,—N-3 [{H} + Ph—CH,—N-5
[2H] + CH,—CH,—N [4H]), 520s (1H), 576s (1H), 620d (1H, J= 15 Hgz
Ph—CH,—N-3), 6.40—6.67 m (2H, Ph), 6.84—7.16 m (3H, Ph), 7.16—7.56 m (15H, Ph).

C3H3N,OS (546.7) Ber. S 587 Gef. S 590

N,N-Pentamethylen- N'-(3,4,5,6-tetrahydro-3,5-dimethyl-4,6-diphenyl-2H-1,3,5-thiadiazin-
2-yliden)harnstoff (4g): Das Gemisch von 1.70 g (10.0 mmol) 1g und 2.38 g (20.0 mmol) N-
Benzylidenmethylamin in 10 ml Ether wurde nach 2 h angekratzt oder geimpft. Das nach
14 h isolierte Rohprodukt 16ste man in Dichlormethan, verdampfte den groBten Teil und
fiigte Ether hinzu. Erhalten wurden 2.70 g (66%) farblose Plittchen, Schmp. 140°C
(Zers.). — IR: 1580 s, 1510 m, 1455 m, 1440 m-s, 1410 s cm~'. — '"H-NMR: 8 = 1.59 s breit
(6H), 2.48 s (3H), 3.15 s (3H), 3.63 s breit (4H), 532 s (1H), 5.56 s (1H), 7.22 s (5H), 7.38 s

(5H). Cy;HxN,OS (408.6) Ber. S7.85 Gel. S 8.02
N,N-(3-Oxapentamethylen)-N'-(3,4,5,6-tetrahydro-3,5-dimethyl-4,6-diphenyl-2H-1,3,5-

thiadiazin-2-yliden ) harnstoff (4h): Das Gemisch von 1.72 g (10.0 mmol) 1h und 2.38 g (20.0

mmol) N-Benzylidenmethylamin in 10 ml Ether wurde nach 15min angekratzt oder
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geimpft. Das nach 2 h isolierte Rohprodukt ergab nach Umkristallisieren 3.15 g (77%)
farblose Kristalle, Schmp. 160°C (Zers.). — IR: 1585 s, 1510 m, 1440 m, 1410 s cm !, —
'H-NMR: § = 2.50 s (3H), 3.18 s (3H), 3.70 s (8 H), 5.33 s (1H), 5.56 s (1H), 7.42 s (SH),

739 s (SH). C»HxN,0,S (410.6) Ber. S7.81 Gef. S7.92

N-Methyl-N-phenyl-N’-(3,4,5,6-tetrahydro-3,5-dimethyl-4,6-diphenyl—2H-1,3,5-thiadiazin-
2-yliden )harnstoff (4k): 1.92 g (10.0 mmol) 1k wurden wie bei 4a umgesetzt. Ausb. 3.25 g
(76%) farblose Plattchen, Schmp. 170°C (Zers.). — IR: 1600 m, 1580 s, 1510 m, 1440 m,
1420 m-s, 1370 m cm™'. — 'H-NMR: § = 2.42 s (3H), 2.88 s (3H), 3.42s (3H), 5.21 s
(1H), 5.56 s (1H), 7.2~7.35 m (15H).

CsHN,OS (430.6) Ber. S 745 Gef. S 7.51

E) Stabile 1:1-Addukte mit Iminen (2,3-Dihydro-1,3,5-thiadiazin-4-one, 5)

Allgemeine Arbeitsvorschrift: Das Gemisch von 10.0 mmol 1 und 1.19 g (10.0 mmol) N-
Benzylidenmethylamin bzw. 1.95 g (10.0 mmol) N-Benzylidenbenzylamin in 10 ml L6-
sungsmittel wird feuchtigkeitsgeschiitzt die angegebene Zeit bei Raumtemp. aufbewahrt
bzw. auf 80°C erhitzt. Das abgeschiedene Rohprodukt wird isoliert und umkristallisiert.
Die Ausbeuteangaben beziehen sich auf die gereinigte Verbindung. Die Substanzen sind
farblos und, verschlossen aufbewahrt, lange haltbar.

6-( Diisopropylamino }-2,3-dihydro-3-methyl-2-phenyl-4H-1,3,5-thiadiazin-4-on  (5b):
1.86 g 1b und N-Benzylidenmethylamin in Ether ergaben nach 18 h (Raumtemp.) 2.30 g
(75%) 5b, Schmp. 155°C (Zers.) (aus Dichlormethan/Petrolether). — IR: 1620s,
1540 —10 ss, 1445 m, 1385 m, 1325 m, 1250 m cm~!. — 'H-NMR: § = 1.19d (J = 7 Hz),
122 d (J = 7 Hz) (zus. 12H), 3.12 s (3H), 4.11 sept (2H), 5.56 s (1H), 7.30 s (SH).

CisHyN;O8 (305.5) Ber. S 10.50 Gef. S 10.60

3-Benzyl-6-(diisopropylamino )-2,3-dihydro-2-phenyl-4H-1,3,5-thiadiazin-4-on (5¢). Mit
N-Benzylidenbenzylamin und 1b erhielt man wie bei §b 2.50 g (66%) 5¢, Schmp. 105°C
(Zers.). — IR: 1620 s, 1540—10 ss, 1255 m-s cm~!. — 'H-NMR: § = 0.9—1.5 m (12H),
3.80—4.40 m (3H) (darin 3.96 d, J = 15 Hz), 545, 5.62 d (J = 15 Hz) (zus. 2H), 7.25 s,

7.29 s (zus. 10H).
CuH»N;0S (381.5) Ber. S840 Gef. S 8.76

6-( Diallylamino )-2,3-dihydro-3-methyl-2-phenyl-4H-1,3,5-thiadiazin-4-on (5d): 1.82 g 1d
und N-Benzylidenmethylamin in Toluol ergaben nach 2 h (80°C) 2.30 g (76%) Stidbchen,
Schmp. 135°C (Zers.) (aus Dichlormethan/Ether). — IR; 1620 s, 1530 ss, 1370 m cm ™!, —
'H-NMR: § = 3.13 s (3H), 3.95 Berg (4H), 4.67—5.95 m (7H) (darin 5.64 s), 7.28 s (SH).

C¢HisN30S (301.4) Ber. S 10.64 Gef. S 10.53

2,3-Dihydro-3-methyl-2-phenyl-6-pyrrolidino-4H-1,3,5-thiadiazin-4-on (5e): 1.56 g 1e und
N-Benzylidenmethylamin in Toluol ergaben nach 3 h (80°C) 1.35 g (49%) Néidelchen,
Schmp. 190°C (Zers.)) (aus Dichlormethan/Ethcr). — I1R: 1620's, 1530 ss, 1445 m, 1395
m-scm . — 'H-NMR: 8 = 1.73-2.05 m (4H), 3.09 s (3H), 3.00—3.85 m (4 H), 5.61 s (1 H),
7:31's (SH). CuHN;OS (2754) Ber. S 11.64 Gef. S 11.86

2,3-Dihydro-3-methyl-6-morpholino-2-phenyl-4H-1,3,5-thiadiazin-4-on (8h): 1.72 g 1h
und N-Benzylidenmethylamin in Toluol ergaben nach 1 h (80°C) 2.50 g (86%) Nadelchen,
Schmp. 145°C (Zers.) (aus Dichlormethan/Ether). — IR: 1630/20 s, 1550—25 ss, 1430 m,
1380 m-s, 1270 m-s cm~*. — 'H-NMR: & = 3.13 s (3H), 3.40—3.87 m (8H), 5.67 s (1 H),

7.32 s (SH).
CiHsN;O,S (291.4) Ber. S 11.01 Gef. S 10.89
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6-( Dibenzylamino )-2,3-dihydro-3-methyl-2-phenyl-4H-1,3,5-thiadiazin-4-on (5iy 2.82 g
1i und N-Benzylidenmethylamin ergaben in Toluol nach 2 h (80°C) 3.10 g (77%) Stébchen,
Schmp. 160°C (Zers.). — IR: 1620 s, 1530 ss, 1440 m, 1390 m cm~!. — '"H-NMR: § =
3.18 s (3H), 4.0—5.3 m (4H), 5.65 s (1H), 6.67—7.33 m (15H).

CHy;N;OS (401.6) Ber. S 7.99 Gef S 7.88

3-Benzyl-6-(dibenzylamino )-2,3-dihydro-2-phenyl-4H-1,3,5-thiadiazin-4-on (5j): 2.82 g 1i
und N-Benzylidenbenzylamin ergaben in Ether nach 2 d (Raumtemp.) 2.4 g (50%) Stib-
chen, Schmp. 155°C (Zers.) (aus Dichlormethan/Ether). — IR: 1635/25 s, 1540 s, 1445 m
cm~'. — "H-NMR: 6 = 395d (J = 15 Hz, 1H), 417-5.36 m (4H), 5.52 s (1H), 5.63 d
(J = 15 Hz, 1H), 6.58—7.32 m (20H).
CyH,N;0S (477.6) Ber. N 8.80 Gef. N 9.07

2,3-Dihydro-3-methyl-6-( methylphenylamino )-2-phenyl-4H-1,3,5-thiadiazin-4-on (5Kk):
1.92 g 1k und N-Benzylidenmethylamin ergaben in Toluol nach 2 h (80°C) 2.75 g (88%)
Stiabchen, Schmp. 205°C (Zers.) (aus Dichlormethan/Ether). — IR: 1620 s, 154525 ss,
1485 m, 1360 mem ™', — 'H-NMR: 8 = 3.11 s(3H),3.42 s (3H), 5.52 s (1H), 6.83-7.50 m

(10H). CyHyNsOS (311.4) Ber. S 1030 Gef. S 10.29
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