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Die durch s-Triazin (2) realisierbare Aminomethinylierungsreaktion®* ist in jiingerer Zeit zur
Entwicklung von Virustatika¥, Tumorhemmern® und Muskelrelaxantien® herangezogen worden.
Nachdem auch hatte gezeigt werden konnen, daB durch dasselbe Verfahren bestimmte Guanidino-
heterocyclen in antimykotisch wirksame kondensierte s-Triazinoverbindungen iiberfiihrbar sind”,
ergab sich speziell im Hinblick auf das Vorkommen entsprechender anellierter Heterocyclen, wie
Phenazin®, Phenoxazin®, Phenothiazin'® und Phenanthrotriazin' in antibakteriellen Wirkstoffen
die Frage nach dem Anwendungsbereich der aufgefundenen Reaktion.

Unter diesem Aspekt konnte nunmehr nachgewiesen werden, daB auch 2-Guanidino-
benzoxazol (1)*'*'> der Aminomethinylierung zugénglich ist und bei der Umsetzung mit 2
das 2-Imino-s-triazino[2,1-b]benzoxazol (5) liefert. Die Zuordnung der durch Umsetzung
von 1 mit 2 erhaltenen Substanz zu Struktur § wird gestiitzt durch die Identitéit dieser
Verbindung mit einer durch Umsetzung von 1 mit Ameisensiure erhaltenen Substanz-
probe 8. Die Bildung von § erkldrt sich primér aus einem elektrophilen Angriff von 2 auf
die Aminogruppe von 1. Von den darauf durchschrittenen Intermediirstufen sind hier 3
und 4 wiedergegeben.

HNH N
IN | * m ﬁe —-— | s —
o)\N/C§NH Il\:‘?élNl INZNI
H

1 2
I A
IN_INH H
H>< HN=Cs
N
N NH 2 1 3 @\—N | 3 N
—n ] ——
EI;J\N/C'§ oy Cswm T oA
H NH H
3 4 5

Bei der Prifung auf biochemische Eigenschaften erwies sich § als wirksam gegen
Aerobacter aerogenes, Escherichia coli und Bacillus subtilis.

0365-6233/81/1111-0968 § 02.50/0
© Verlag Chemie GmbH, Weinheim 1981



314/81 Antibakterielle Wirkstoffe 969

Wir danken dem Fonds der Chemischen Industrie, Frankfurt/M., fiir die Forderung der vorliegenden
Untersuchungen durch Bereitstellung von Forschungsmitteln, der SKW Trostberg AG, Trostberg,
speziell fiir die Uberlassung von Grundchemikalien auf Cyanamidbasis.

Experimenteller Teil

Allg. Angaben vgl.".
2-Imino-s-triazino[2,1-b]benzoxazol-dihydrat (§ - 2H,0)
a) Aus s-Triazin (2)

Zu einer aus 2,64 g (15 mmol) 2-Guanidinobenzoxazol (1), 20 ml absol. Ethanol und 1,8 ml Piperidin
bestehenden Losung werden 0,57 g (7 mmol) 2 bei Raumtemp. hinzugefiigt. Nach 6stdg. Erhitzen
unter RiickfluB wird der UberschuB an Ethanol abdestilliert und das gebildete Produkt durch
Versetzen mit 40ml kaltem Wasser ausgefillt. Das gelbe Rohprodukt wird mehrmals mit heiBem
Wasser gewaschen und aus Ethanol/Wasser oder Methanol/Wasser (1:1) umkristallisiert. GroBe
glinzende Prismen vom Schmp. 189-190°. Ausb. 2,0g (68 % d.Th.). IR (KBr): 3300 (Iminogruppe.
=NH-Valenz'¥, 3000 (=CH-Valenz), 1630 (C=N-Valenz), 1580, 1545 (NH-Deformation), 1455
(C=C-Valenz), 1380, 1330 (C-N-Valenz), 1245, 1190, 830, 755 (CH-Deformation), 1000, 1190¢cm™'
(C-O-Valenz). - 'H-NMR ([Dg]DMSO): 8 (ppm) = 8,50-9,70 (m; 1H, H an der Imino-Gruppe des
s-Triazinringes), 6,90-7,50 (m; 4H, H aromat. am Benzolring), - MS: m/e = 186 (2%, M™); 133
(86 %); 176 (100 %). CoHgN,O - 2H,0 (222,2) Ber. C 48,7 H 4,54 N 25,2 Gef. C 48,6 H4,62 N
25,4,

b) Aus Ameisensiure

Eine aus 2,64 g (15 mmol) 1, 25 m! absol. Methanol und 1,38g (15 mmol) (+ 4,5g UberschuB)
Ameisensiure bestehende Mischung wird 4 h unter RiickfluB erhitzt. Die beim Stehen unter Kiihlung
gebildeten Kristalle werden mit kaltem Wasser gewaschen und i. Vak. getrocknet. Umkristallisation
aus Ethanol/Wasser (1:1) liefert groBe farblose glinzende Prismen, die bei 189-190° schmelzen. Ausb.
1.9g (64 % d.Th.).
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