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(67) Ziel der Erfindung Ist es, ein Verfahren fiir die Herstellung von
6,9-Bis(alkylthio)-4,7-dibrom-2,3-dihydro-5,8~diaza-phenalenen zu entwickeln. ErfindungsgemaR kénnen die
kondensierten Heterocyclen der allgemeinen Formel Il, in der R fiir einen Alkylrest steht, durch Umsetzung der
Cyclohexylidenmalononitrile der allgemeinen Formel |, in der R die obige Bedeutung besitzt, mit Brom hergestellt
werden. Diese kondensierten Heterocyclen kénnen als organische Zwischenprodukte fiir weitere Synthesen
verwendet werden. Sie eignen sich insbesondere zur Herstellung weiterer substituierter Heterocyclen mit potentiell
biologisch-aktiven Eigenschaften.
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Patentanspruch:

Verfahren zur Herstellung von kondensierten Heterocyclen der allgemeinen Formel ll, in der R fiir einen
Alkyirest steht, gekennzeichnet dadurch, dafl Cyclohexylidenmalononitrile der allgemeinen Formel |,
in der R die obige Bedeutung besitzt, mit Brom umgesetzt werden.

Hierzu 1 Seite Formeln

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 6,9-Bis(alkylthio)-4,7-dibrom-2,3-dihydro-5,8-diaza-phenalenen.
Diese kondensierten Heterocyclen kdnnen als organische Zwischenprodukte fiir weitere Synthesen verwendet werden. Sie
eignen sich insbesondere zur Herstellung weiterer substituierter Heterocyclen mit potentiell biologisch-aktiven Eigenschaften.

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

6,9-Bis(alkylthio)-4,7-dibrom-2,3-dihydro-5,8-diaza-phenalene sind bisher noch nicht bekannt.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist die Entwicklung eines Verfahrens fiir die Herstellung pharmazeutischer Wirkstoffe.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Aufgabe der Erfindung ist es, auf der Basis der Cyclohexylidenmalononitrile €ir Verfahren fiir die Herstellung von
6,9-Bis(alkylthio)-4,7-dibrom-2,3-dihydro-5,8-diaza-phenalenen zu entwickeln.

ErfindungsgemaR konnen die kondensierten Heterocyclen der allgemeinen Formel ll, in der R fiir einen Alkylrest steht, durch
Umsetzung der Cyclohexylidenmalononitrile der 2ligemeinen Formel, in der R die obige Bedeutung besitzt, mit Brom hergestelit
werden.

Die Umsetzungen werden in organischen Losungsmitteln, vorzugsweise in Chloroform, vorgenommen. Die Losungsmitte:
mussen wasserfrei sein. Es ist zweckmaRig, die 2,6-Bis{bis(alkylthio)-methylen]cyclohexylidenmalononitrile mit Brom im
Molverhaltnis 1:2 umzusetzen. Die Reaktionstemperaturen liegen um 20°C. Die Reaktionszeiten reichen von 8 bis 24 Stunden.
Die Reaktionsmischungen werden zum Aufarbeiten im Vakuum eingeengt. Die Riickstdnde kdnnen aus organischen
Losungsmitteln umkristallisiert werden.

Ausfihrungsbeispiel 1

4,7-Dibrom-2,3-dihydro-6,9-bis(methylthio)-5,8-diaza-phenalen

Eine Losung von 0,0025mol/moi 2,6-Bis(bis{methylthio)methylen]cyclohexylidenmalononitril in 10ml absolutem Chloroform
wird unter Umschutteln mit 0,005 mol/mol Brom versetzt. Man 1a8t die Losung 12 Stunden bei 20°C stehen, engt danach im
Vakuum ein, nimmt den 6ligen Riickstand in wenig Ethanol auf, 1aBt zur Kristallisation stehen, filtriert den Niederschlag ab und
kristallisiert diesen aus Ethanol um.

Ausbeute: 50% d. Th. Schmelzpunkt: 200-203°C

Ausfiihrungsbeispiel 2

4,7-Dibrom-2,3-dihydro-6,9-bis(ethyithio)-5,8-diaza-phenalen

0,0025 mol/mol 2,6-Bis|bis{ethylthio)methylen]cyclohexylidenmalononitril und 0,005 moi/mol Brom werden umgesetzt, wie
unter Ausfiihrungsbeispiel 1 beschrieben.

Ausbeute: 49%d. Th. Schmelzpunkt: 126-128°C
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