DETJTSCHE DEMOKRATISCHE REPUBLIK PAT E NT S C H R “: T
(12) Wirtschaftspatent (19) DD (11) 229 405 A1

Erteilt gemaR § 17 Absatz 1 Patentgesetz 4(51) C07 D 285/12

AMT FUR ERFINDUNGS- UND PATENTWESEN In der vom Anmelder eingereichten Fassung veroffentlicht

(1) WPCO07D/2703231 (22)  05.12.84 (44)  06.11.85

(711) VEB Chemiekombinat Bitterfeld, 4400 Bitterfeld, DD
(72) Jauer, Ernst-Adolf, Dr. rer. nat. Dipl.-Chem.; Thiel, Wilfried, Dr. rer. nat. Dipl.-Chem.; Mayer, Roland, Prof.
Dr. rer. nat. habil. Dipl.-Chem.; Dost, Hermann, Dipl.-%hem.; Potsch, Winfried, Dr. rer. nat. Dipi.-Chem., DD

(54} Verfahren zur Herstellung von 2-Alkylthio-1,3,4-thiadiazol-5-carbonsdureamiden
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Verfahren zur Herstellung von 2-Alkylthio-1,3,4-thiadiazol-
5-carbonsdureamiden
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Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 2-
Alkylthio-1,3,4~thiadiazol-5-carbonséureamiden der Formel

ﬁ ( I
RS '
\R1 :
in der R = NH,, NHR, NR, (R = 4lkyl, 4ryl) und
R = Alkyl bedeuten, die als blocide Substanzen oder

f{ir Folgeprodukte z.B. biocide Sulfonyl- oder Sulfoxylverbin-
dungen von Interesse sind.

Charakteristik der bekannten technischen Ldsungen

Verbindungen der Formel I wurden bislang durch Cyclisierung
von Oxalester-hydraziden mit Schwefelkohlenstoff, Alkylierung
am Schwefel und 4minolyse des ThiadiazolcarbonszZureesters dar-
gestellt (DE-CS 2853196).
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Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, ein Verfahren zur Herstellung von
e-Alkylthio-1,3,4~thiadiazol-5~-carbonséureamiden zu entwickeln,
das die Verbindungen der Formel I auf neuemﬂWege einfach zu-
‘génglich macht.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Aufgabe der Erfindung war es, 2-Alkylthio-1,3,4-thiadiazol-5-
carbonsdureamide der Fbrmel I aus geeigneten Oxalsdurederi-
vaten in einem Schritt zugidnglich zu machen. _'
Erfindungsgem&f wurde die Aufgabe dadurch geldst, daB ein 1,1-
Dithiooxalesteramid der Formel /

\ ; ‘ . _.II,
R '

‘in der R' = NH,, MHR, MR, (R = Alkyl, Aryl) und
R = 41kyl bedeuten in einem LOsungsmittel mit einem

S-Alkyldithiockohlensdurehydrazid der Formel

RS- | 111,

..1\]H2

cyclisiert wird. Diese Umsetzung liefert in hoher Ausbeute und
meist auch hoher Reinheit die Verbindungen I, so daR kaum wei-
tere Reinigungsoperationen erforderlich sind.

Als Losungsmittel eignen sich besonders aliphatische Alkohole.

Ausfiihrungsbeispiel

Allgemeine Vorschrif+t
0,01 Mol einer Verbindung der Formel II, in der R1 die ange-
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gebene Bedeutung hat und R3 = CH3 ist, werden mit 0,01 Mol

einer Verbindung der Formel III, in der R° = GHy ist, in 30 ml
Ethanol solange erhitzt, bis die HZS—'und Mercaptanentwicklung
beendet ist (5 bis 8 Stunden). Nach dem Abkilhlen wird der aus-
gefallene Feststoff der Formel 1, in der 31 die oben angegebene

Bedeutung hat, abgesaugt und gegebenenfalls umkristallisiert.

Tabelle: Substituenten Rj, Ausbeuten und Schmelzpunkte von
Verbindungen der Formel I

Bei- R1 Ausbeute Schmelzpunkt
spiel (% der Theorie) (°¢)
1 . NH, 80 189 - 190
2 C6H5NH 85 178 - 180
4 4-CH3C6H4NH 95 168 - 170
[5) 1-C 85 125 - 138
‘1OH7NH ' 137 = 139/02H50H
7 4-06H5-N2-06H4NH 90 218 - 225

224 - 226/%Xylol

M

- 32
RS = CHy, R° = CHy
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Erfindungsanspruch

/

Verfahren zur Herstellung von 2-Alkylthio-1,3,4-thiadiazol-
S5-carbonsdureamiden der Formel '

WSS

in der R; NE,, NHER, MR, (R = Alkyl, Aryl) und
R Alkyl bedeuten, gekennzeichnet dadurch, daf ein
1,1-Dithiocoxalséureester-amid der Formel

jib—e<i§ | (Ixj;

1

(1),

in der R .
R3 = Alkyl ist, in einem LOsungsmittel mit einem
S-Alkyldithiokohlenséurehydrazid der Formel

die oben genannte Bedeutung hat und

RES-G<fy | | (I11),

N-NH
B 2

in der R2 = Alkyl bedeutet, cyclisiert wird.
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