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7 Experimenteller Teil 

7.1 Vorbemerkungen zum experimentellen Teil 

Allgemeine Bedingungen 

Die verwendeten Chemikalien und Reagenzien wurden hauptsächlich bei FLUOROCHEM, 

SIGMA ALDRICH und TCI kommerziell erworben und ohne weitere Reinigung eingesetzt.                   

Es wurden handelsübliche Lösungsmittel in HPLC-grade oder p. a.-Qualität verwendet. Wasser 

wurde durch Einsatz eines Ionenaustauschers entionisiert. Sofern nicht anders angegeben, 

wurden alle Reaktionen bei Normalatmosphäre und Raumtemperatur durchgeführt. 

Reaktionsansätze, die bei Temperaturen unter Raumtemperatur durchgeführt wurden, wurden 

mit Eis-Viehsalz-Mischungen (bis -21 °C) oder Flüssigstickstoff-Aceton-Mischungen                        

(bis -94 °C) gekühlt. Alle Lösungsmittel wurden unter vermindertem Druck bei 40 °C im 

Wasserbad entfernt und Produkte im Hochvakuum getrocknet. 

Schutzgasarbeiten  

Reaktionen mit hydrolyse- oder sauerstoffempfindlichen Substanzen, als auch solche, die tiefe 

Temperaturen erforderten, wurden in Schlenk-Apparaturen, die im Feinvakuum ausgeheizt und 

nach dem Abkühlen mit Argon befüllt worden sind, durchgeführt. Es wurde eine 

Öldiffusionspumpe (LEYBOLD HERAEUS Combitron CM30, Enddruck: ca. 10-4 mbar) 

verwendet. Bei offenen Systemen wurde im Argongegenstrom gearbeitet. Spritzen und 

Kanülen wurden vor Gebrauch mit Argon gespült. Argon wurde in handelsüblicher Qualität 

ohne weitere Behandlung verwendet. 

Lagerung 

Alle Reaktionsprodukte wurden im Schnappdeckelgläschen unter Lichtausschluss bei 

Raumtemperatur oder bei -4 °C bzw. bei -28 °C aufbewahrt.  

Physikalische Daten 

Molmassen  

Molmassen sind in eckigen Klammern in der Einheit g∙mol-1 angegeben.  

Verwendete Geräte 

Infrarotspektroskopie 

IR-Spektren wurden mit einem ALPHA-FT-IR-Spektrometer der Firma Bruker aufgenommen. 

Die Verbindungen wurden als Reinsubstanzen aufgenommen. Die Lage der Absorptionsbanden 

ist in cm-1 angegeben. Intensitäten sind mit br = broad, s = strong (ab 55% der Intensität), 
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m = medium (ca. 30-55% der Intensität) und w = weak (bis ca. 30% der Intensität) gekenn-

zeichnet. 

Kernresonanzspektroskopie 

Die Verbindungen wurden an einem JEOL ECX-400 oder einem JEOL ECA-500 (JEOL Ltd.) 

am Fachbereich Pharmazie der PHILIPPS-Universität Marburg gemessen. Die NMR-Spektren 

wurden am JEOL ECX-400 in Selbstmessung aufgenommen, Messungen am JEOL ECA-500 

erfolgten durch Mitarbeiter der NMR-Abteilung des Fachbereichs. Die Auswertung der 

Spektren wurde mit der Software MestReNova Version 6.0.2-5475 (MESTRELAB 

RESEARCH S. L.) oder der Software Delta NMR Processing and Control 

Version 5.0.5.1 (JEOL) vorgenommen. Alle Messungen wurden bei Raumtemperatur oder im 

Falle von DMSO als Lösungsmittel bei 30 °C durchgeführt. Die chemischen Verschiebungen δ 

sind in ppm relativ zu den undeuterierten Lösungsmittelanteilen als interne Standards 

angegeben und wurden aus der Mitte des Kopplungsmusters abgelesen. Die 

Lösungsmittelsignale wurden auf die in der Literatur angegebenen Werte, relativ zu TMS, 

kalibriert (DMSO-d6: δ = 2.50 ppm, CD3OD: δ = 3.31 ppm, CDCl3: δ = 7.26 ppm, 

D2O: 4.79 ppm).[687] Aufgelöste Multipletts 1. Ordnung wurden analysiert. Die Kopplungen 

zwischen zwei Kernen mit Kernspin 1/2 über n Bindungen sind durch die Kopplungskonstante 

J in Hz angegeben. Die 13C-NMR-Spektren wurden 1H-breitband-entkoppelt aufgenommen 

und auf das deuteriumgekoppelte Lösungsmittelsignal kalibriert (DMSO-d6: δ = 39.52 ppm, 

CD3OD: δ = 49.00 ppm, CDCl3: δ = 77.16 ppm). Die Angabe der Signalmultiplizitäten ist 

phänomenologisch, d. h. bezieht sich auf das Erscheinungsbild des jeweiligen Signals im 

Spektrum und nicht auf die zu erwartende Multiplizität. Eine Zuordnung der Signale erfolgte 

anhand der chemischen Verschiebungen, der Multiplizität und der gemessenen 

Kopplungskonstanten unter Zuhilfenahme der Software ChemDraw Version 18.2 

(CambridgeSoft Corporation) und mittels der 2D-NMR-Spektroskopie (COSY, HSQC, 

HMBC, HMQC). Multiplizitäten der Signale wurden mit folgenden Abkürzungen versehen: 

s = Singulett, bs = breites Singulett, d = Dublett, t = Triplett, q = Quartett, quint = Quintett, 

dd = Dublett von Dublett. Konnte die Multiplizität nicht bestimmt werden, erfolgte die Angabe 

des Multiplett-Signals (m) als Bereich. Die Anzahl von Wasserstoffatomen eines jeden NMR-

Signals im 1H-NMR-Spektrum, die dieses erzeugen, wurde anhand der Fläche des jeweiligen 

Signalpeaks bestimmt. Im 13C-NMR-Spektrum wurde die Anzahl an Kohlenstoffatomkernen je 

Signalpeak über das Verhältnis der Signalintensitäten, sprich der Peakhöhe, bestimmt.  
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Massenspektrometrie 

Die molekularen Massen der synthetisierten Verbindungen wurden mit einem                            

QTrap 2000 ESI-Massenspektrometer der Firma LIFE TECHNOLOGIES GMbH durch die 

Massenspektrometrie-Serviceabteilung des Fachbereichs Pharmazie der PHILIPPS-Universität 

ermittelt. Die Verbindungen wurden hierzu in Methanol gelöst abgegeben. Angegeben sind 

Quasimolekül-Ionen,  wie [M+H]+,  ([2M+H]+ und [3M+H]+), als auch Addukt-Ionen mit 

Bestandteilen des Eluenten und Puffers, wie [M+Na]+ oder [M+NH4]
+, im Masse-zu-

Ladungsverhältnis (m/z). HR-ESI-Massenspektren wurden durch die Serviceabteilung des 

Fachbereichs Chemie der Philipps-Universität an einem LTQ-FT Ultra-Massenspektrometer 

der Firma THERMO FISCHER SCIENTIFIC bei positiver oder negativer Spannung aufgenommen.            

HR-EI-Massenspektren wurden an einem AccuTOF GCv 4G (JEOL) Time of Flight Massen-

spektrometer mit einer Ionisierungsenergie von 70 eV gemessen. Die theoretisch berechnete 

Masse wurde der durch die Serviceabteilung ermittelten Masse gegenübergestellt.  

Schmelzpunkte 

Schmelzpunkte wurden mit einer MEL-TEMP-II-Schmelzpunktapparatur in einer halbseitig 

offenen Kapillare gemessen und sind nicht korrigiert. 

Chromatographische Methoden 

Flashchromatographie 

Alle säulenchromatographischen Trennungen wurden unter Verwendung von MACHEREY-

NAGEL Silica Gel 60 M (Korngröße: 40-63∙10-6 m) als stationäre Phase durchgeführt. Das 

Kieselgel wurde hierzu im Laufmittel aufgeschlämmt, als Suspension in die Säule gefüllt und 

durch Druck verdichtet. Die Auftragung des Rohproduktes erfolgte durch Lösen in wenig 

Laufmittel oder im Fall der Unlöslichkeit im Laufmittel durch Lösen in DCM und Einrotieren 

auf Kieselgel. Bezüglich der Wahl der Säulen-, Fraktionsgröße und Kieselgelmenge wurde 

nach den Empfehlungen zur Flash-Chromatographie von STILL verfahren.[688] Bei den 

angegebenen Lösungsmittelmischungsverhältnissen handelt es sich um Volumenanteile. 

Dünnschichtchromatographie 

Es wurden DC-Fertigplatten Kieselgel 60 auf Aluminium mit Fluoreszenzindikator F254 der 

Firma MERCK verwendet. Angegeben sind Rf-Werte (Laufhöhe relativ zur Laufmittelfront). Die 

Auswertung erfolgte über Fluoreszenzauslöschung an einer UV-Lampe (λ = 254 nm, 366 nm) 

oder durch Anfärben mit Tauchlösung und anschließendem Erhitzen mittels Heißluftpistole. 

Die verwendeten Laufmittelgemische wurden jeweils frisch hergestellt. Folgende 
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Tauchlösungen wurden zur Sichtbarmachung der Substanzflecken auf den DC-Fertigplatten 

verwendet: 

Kaliumpermanganat-Lösung:  

3.00 g KMnO4, 20.0 g NaHCO3, 5 mL NaOH (5%) in 240 mL Wasser. 

Cer(IV)sulfat/Molybdatophosphorsäure-Lösung:  

28.0 g (NH4)6Mo7O24·4 H2O, 0.50 g Ce(NH4)2(NO3)6 und 28 mL konz. H2SO4 in 160 mL 

Wasser. 

Analytische Hochleistungsflüssigkeitschromatographie  

Analytische Chromatogramme wurden mit einer Shimadzu LC-10A-Anlage (SHIMADZU 

DEUTSCHLAND GMbH), bestehend aus einem SCL-10AVP System Controller, einem                           

SIL-10AXL Auto Injector, einem SPD-M10AVP Diodenarray-Detektor, zwei LC-10ATVP 

Pumpen und einem CTO-10A Säulenofen mit einer C18-Säule (Nucleodur, 5 μm, 100 Å, 

4.6 × 250 mm, MACHEREY-NAGEL GMbH & Co. KG), aufgenommen. Als mobile Phase wurde 

ein Gemisch aus Reinstwasser + 0.1% TFA (A) und Acetonitril + 0.1% TFA (B) eingesetzt. 

Chromatographische Trennungen erfolgten durch Gradientenelution bei einer Flussrate von 

1 mL/min und einem linearen Gradienten von 1% B/min. Die Zusammensetzung der mobilen 

Phase zu Beginn der Trennung war abhängig vom betrachteten Trennproblem. Die Detektion 

erfolgte meist in einem Wellenlängenbereich von 220 nm bis 300 nm.  

Präparative Hochleistungsflüssigkeitschromatographie 

Präparative Trennungen erfolgten an einer RP-HPLC-Anlage der Firma VARIAN (AGILENT 

TECHNOLOGIES) bestehend aus zwei Varian Prep Star Modell 218 Pumpen, einem 

Varian Modell 701 Fraktionskollektor und einem Varian Pro Star Modell 320 Detektor. Als 

stationäre Phase diente eine C18-Säule (Nucleodur, 5 μm, 100 Å, 32 × 250 mm,                      

Macherey-Nagel GmbH & Co. KG). Als mobile Phase wurde ebenfalls ein Gemisch aus 

Reinstwasser + 0.1% TFA (A) und Acetonitril + 0.1% TFA (B) eingesetzt. Chromato-

graphische Trennungen erfolgten durch Gradientenelution bei einer Flussrate von 20 mL/min 

und einem linearen Gradienten. Die Startkonzentration des Laufmittels B sowie der Gradient 

richteten sich nach der Retentionszeit des Produkts und dem Trennproblem. Die Detektion 

erfolgte bei λ = 220 nm. 

  



Experimenteller Teil - Allgemeine Arbeitsvorschriften 

-602- 

7.2 Allgemeine Arbeitsvorschriften 

AAV1: One-Pot-Synthese von Carbamodithioaten 

a) Das entsprechende Amin·(HCl) sowie Triethylamin (1.10-3.00 eq) wurden in Acetonitril 

(~80-100 mL) gelöst beziehungsweise suspendiert, für ~5 min gerührt und schließlich mit 

Kohlenstoffdisulfid (2.00-3.00 eq) versetzt. Nach weiteren ~10 min wurde das entsprechende 

Arylhalogenid (1.00-1.33 eq) langsam zu dem Reaktionsgemisch hinzugegeben und es wurde 

für 12-16 h gerührt. Das Lösungsmittel wurde unter vermindertem Druck entfernt und der 

verbleibende Rückstand wurde durch Säulenchromatographie an Kieselgel gereinigt. 

b) Oder das Reaktionsgemisch wurde zunächst mit dest. H2O oder ges. NaHCO3-Lösung                     

(~80-120 mL) versetzt und mit EtOAc oder DCM (~4 x 50-80 mL) extrahiert, ehe es an 

Kieselgel adsorbiert und einer Flashchromatographie unterzogen wurde.  

AAV2: Darstellung von Sulfonamiden in Pyridin 

a) Die Piperazinkomponente wurde in Pyridin (15-25 mL/mmol Amin) gelöst, auf 0 °C gekühlt 

und anschließend langsam mit dem entsprechenden Sulfonsäurechlorid (1.00-1.50 eq/mmol 

Amin) versetzt. Das Reaktionsgemisch wurde langsam auf Raumtemperatur erwärmt und bei 

dieser Temperatur weitere 10-16 h gerührt. Sodann wurde es mit der 10-fachen Menge an 

dest. Wasser (bezogen auf das Pyridin) versetzt. Der resultierende Niederschlag wurde 

abgesaugt, mit dest. Wasser (~150-200 mL) gewaschen, getrocknet und durch 

Säulenchromatographie an Kieselgel gereinigt.  

b) Sofern das Reaktionsprodukt nach Zugabe von dest. Wasser nicht ausfiel oder der 

ausgefallene Feststoff auch nach dem Altern im Kühlschrank zu fein war, um abgesaugt zu 

werden, wurde die Reaktionslösung mit 1-6 M HCl (~200 mL) versetzt und mit                     

DCM (~6 x 60-80 mL) extrahiert. Die vereinigten organischen Phasen wurden sodann über 

MgSO4 getrocknet, das Lösungsmittel wurde im Vakuum entfernt und es folgte eine 

säulenchromatographische Reinigung. 

AAV3: Synthese von Carbonsäureamiden mit EDC·HCl und HOBt  

a) Eine auf 0 °C gekühlte Lösung der entsprechenden Carbonsäure (1.00-1.50 eq) und Et3N 

(1.10-3.00 eq) in Dichlormethan (~80-120 mL) wurde zunächst mit EDC (·HCl) (1.10-1.50 eq) 

bei 0 °C versetzt. Nach 10 min wurde HOBt (1.10-1.50 eq) hinzugefügt. Dabei wurde 

fortlaufend gerührt. Weitere 15 min später erfolgte auch die Zugabe des entsprechenden 

Amins·(HCl) (1.00-1.37 eq). Das Reaktionsgemisch wurde 12-48 h bei Raumtemperatur 

gerührt. Sodann wurde das Lösungsmittel unter vermindertem Druck entfernt und der 

verbleibende Rückstand durch Säulenchromatographie an Kieselgel gereinigt. 
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b) Oder die Reaktionslösung wurde zunächst mit 1 M HCl-Lösung (~3 x 60 mL, ausgenommen 

sind Verbindungen mit säurelabilen Gruppen oder Derivate mit basischem Stickstoff),                         

1 M NaOH-Lösung (~3 x 60 mL) und ges. NaCl-Lösung gewaschen, über MgSO4 getrocknet 

und das Lösungsmittel wurde am Rotationsverdampfer entfernt, bevor der Rückstand 

säulenchromatographisch aufbereitet wurde. 

AAV4: Abspaltung von Boc-Schutzgruppen 

a) Die N-Boc-geschützte Verbindung wurde in 1,4-Dioxan gelöst (10-15 mL/mmol Boc-

Schutzgruppe) und mit einer 4 M Lösung von HCl in 1,4-Dioxan (1 mL/mmol Boc-

Schutzgruppe) versetzt. Die Reaktionslösung wurde 12-72 h bei RT gerührt 

(Reaktionskontrolle per DC). Das entstandene Hydrochlorid wurde als Feststoff erhalten, 

abfiltriert, mit Pentan (~50-80 mL) gewaschen und im Hochvakuum getrocknet. Sofern das 

Reaktionsprodukt noch deutliche Massenanteile an 1,4-Dioxan enthielt, wurde dieses daraufhin 

mit Methanol (~2 x 80-100 mL) coevaporiert.  

b) Fiel das Reaktionsprodukt nicht aus der Lösung aus, wurde es durch Abdestillieren des 

Lösungsmittels erhalten. In jenem Fall musste das Reaktionsprodukt zumeist noch durch 

Extraktion mit EtOAc von etwaigen Verunreinigungen befreit werden. Das Rohprodukt wurde 

hierzu in einer 6 M NaOH-Lösung (~120 mL) aufgenommen und mit EtOAc (~4 x 80 mL) 

extrahiert. Die vereinigten organischen Phasen wurden über MgSO4 getrocknet und das 

Lösungsmittel unter vermindertem Druck entfernt. Es folgte zumeist eine 

säulenchromatographische Reinigung an Kieselgel mittels eines geeigneten Laufmittels. Das 

Produkt wurde somit letztlich als freies Amin erhalten.  

AAV5: Spaltung von Methyl-Phenylethern mit BBr3 

Die Reaktion wurde unter Inertgasatmosphäre durchgeführt. Eine auf -80 °C gekühlte Lösung 

des entsprechenden Etherderivats in absolutem DCM (~80 mL) wurde mit einer 1 M Lösung 

von BBr3 in Heptan (3.00-3.50 eq/mmol Ether) tropfenweise versetzt. Es wurde 2 h gerührt und 

dabei auf RT erwärmt. Anschließend wurde mit dest. H2O (~60 mL) gequencht (oder es wurde 

mit Methanol gequencht und mit einer 1 M HCl-Lösung extrahiert), der entstandene Feststoff 

wurde abfiltriert und es wurde gründlich mit dest. H2O und DCM nachgespült 

(jeweils ~150 mL). Die resultierenden Phasen des Filtrats wurden zunächst voneinander 

getrennt. Daraufhin wurde die verbleibende wässrige Phase nochmals mit DCM (3 x 70 mL) 

gewaschen. Die vereinigten organischen Phasen wurden schließlich über MgSO4 getrocknet, 

das Lösungsmittel wurde entfernt und das Rohprodukt an Kieselgel gereinigt.  
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AAV6: Reduktion von aromatischen Nitrogruppen mit SnCl2·2 ּH2O 

Eine Lösung der Nitroverbindung in EtOAc (~100 mL) wurde mit SnCl2·2 H2O (5.00 eq/mmol 

Nitroverbindung) versetzt. Die Reaktionsmischung wurde für 2-8 h (Reaktionskontrolle mittels 

DC) zum Sieden erhitzt. Nach dem Abkühlen wurde durch Zugabe von ges. NaHCO3-Lösung 

ein pH-Wert von 7-8 eingestellt. Der ausgefallene Feststoff wurde über Kieselgur abfiltriert und 

der Filterkuchen gründlich mit EtOAc (~250 mL) gewaschen. Die organische Phase wurde 

abgetrennt und die wässrige Phase mit EtOAc (~5 x 100 mL) extrahiert. Die vereinigten 

organischen Phasen wurden über MgSO4 getrocknet und das Lösungsmittel am 

Rotationsverdampfer entfernt. Das erhaltene Rohprodukt wurde mittels 

Säulenchromatographie an Kieselgel in einem geeigneten Fließmittel gereinigt.  

AAV7: Darstellung von Sulfonamiden durch Zugabe von Trietylamin 

Die Piperazinkomponente und Et3N (1.10-2.00 eq/mmol Amin) wurden in DCM (~80 mL) 

gelöst und auf 0 °C gekühlt. Das entsprechenden Sulfonsäurechlorid (1.10 eq/mmol Amin) 

wurde hinzugegeben. Über Nacht wurde das Reaktionsgemisch auf RT erwärmt und bei jener 

Temperatur fortlaufend gerührt (Reaktionskontrolle per DC). Das Lösungsmittel wurde unter 

vermindertem Druck entfernt und das Reaktionsprodukt mittels der dry-load-Methode an 

Kieselgel gereinigt. 

AAV8: Darstellung von Schwefelsäurediamiden ausgehend von sekundären Aminen 

a) Das entsprechende sekundäre Amin (1.00 eq) und Et3N (1.00-3.00 eq) wurden in                       

MeCN (~30-40 mL) in einem Druckröhrchen vorgelegt und mit 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)               

piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 

1.00-1.10 eq) versetzt. Die Reaktionslösung wurde für 18-24 h bei 80 °C gerührt. Daraufhin 

wurde EtOAc (~80 mL) hinzugegeben und die organische Phase mit 1 M HCl-Lösung 

(~50 mL), 1 M NaOH-Lösung (~50 mL), dest. H2O (~50 mL) und ges. NaCl-Lösung (~50 mL) 

gewaschen und über MgSO4 getrocknet (ausgenommen sind Verbindungen mit säurelabilen 

Gruppen oder Derivate mit basischem Stickstoff, hier wurde ausschließlich ges. NaHCO3-

Lösung verwendet). Das LM wurde unter vermindertem Druck entfernt und das Rohprodukt 

wurde säulenchromatographisch an Kieselgel gereinigt. 

b) Oder die Reaktionslösung wurde direkt auf Kieselgel gezogen und mittels dry-load-Methode 

unter Verwendung eines geeigneten Laufmittelgemisches gereinigt. 
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AAV9: Darstellung von Schwefelsäurediamiden ausgehend von primären Aminen 

a) Das entsprechende primäre Amin (1.00-1.10 eq) wurde in MeCN (~30-40 mL) in einem 

Druckröhrchen mit 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-2,3-dimethyl-1H-

imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.789, 1.00-1.10 eq) und Et3N (1.00-2.00 eq) 

umgesetzt. Es wurde auf 80 °C erhitzt und 16-24 h bei jener Temperatur fortlaufend gerührt. 

Anschließend wurde mit dest. H2O (~60 mL) verdünnt und mit EtOAc (~3 x 50 mL) extrahiert. 

Die vereinigten organischen Phasen wurden mit ges. NaCl-Lösung (~50 mL) gewaschen, über 

MgSO4 getrocknet und das LM wurde entfernt. Der Rückstand wurde an Kieselgel mittels eines 

geeigneten Eluenten gereinigt. 

b) Oder die gesamte Reaktionslösung wurde ohne vorherige Extraktion direkt via Flash-

Chromatographie gereinigt. 

AAV10: Darstellung von Harnstoffen ausgehend von Isocyanat 

Das entsprechende Piperazin-Derivat (1.00-1.10 eq) wurde in trockenem DCM (~100 mL) 

gelöst und unter Schutzgasatmosphäre tropfenweise mit dem etwaigen Iso(thio)-                               

cyanat (1.00-1.10 eq) versetzt (im Falle von Piperazin-Hydrochloriden wurden zusätzlich                 

1.00-2.00 eq Et3N hinzugefügt). Das Reaktionsgemisch wurde 15-24 h bei RT gerührt. Es 

wurde mit 1 M HCl-Lösung (~50 mL) und ges. NaHCO3 (~50 mL) gewaschen. Die organische 

Phase wurde über MgSO4 getrocknet und das LM wurde am Rotationsverdampfer entfernt. Das 

Rohprodukt wurde an Kieselgel aufgearbeitet. 

AAV11: Darstellung von Harnstoffen ausgehend von Carbonyldiimidazol 

a) Eine Suspension von 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-carbonyl)-3-methyl-1H-

imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 1.00-1.10 eq) in DCM (~100 mL) wurde mit dem 

entsprechenden primären/sekundären Amin·(HCl) (1.00-1.10 eq) und                                                 

Triethylamin (1.00-2.00 eq) versetzt. Die Reaktionslösung wurde für 15-22 h bei RT gerührt, 

in welchen die Edukte vollends in Lösung gingen. Das LM wurde schließlich unter 

vermindertem Druck entfernt und das Rohprodukt wurde via Flashchromatographie an 

Kieselgel mit Hilfe eines geeigneten Laufmittels gereinigt. 

b) Oder die Reaktionslösung wurde zunächst mit dest. H2O (~50 mL), 1 M HCl-Lösung 

(~2 x 50 mL) oder ges. NaHCO3 (~2 x 50 mL) sowie ges. NaCl-Lösung (~50 mL) gewaschen 

und über MgSO4 getrocknet. Das LM wurde unter vermindertem Druck entfernt und das 

Rohprodukt säulenchromatographisch gereinigt.  
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AAV12: Reduktion von Aldehyden mit NaBH4 

Der entsprechende Aldehyd (1.00 eq) wurde in MeOH (~60-100 mL) gelöst und bei 0 °C 

portionsweise mit NaBH4 (1.20-1.50 eq) versetzt. Das Reaktionsgemisch wurde über Nacht auf 

RT erwärmt. Die Reaktion wurde schließlich mittels einer ges. NaHCO3-Lösung (~200 mL) bei 

0 °C gequencht. Es wurde mit EtOAc (~4 x 100 mL) extrahiert. Die vereinigten organischen 

Phasen wurden über MgSO4 getrocknet, das LM wurde unter vermindertem Druck entfernt und 

der resultierende Rückstand wurde durch Flashchromatographie gereinigt. 

AAV13: Bromierung von Benzylalkoholen mit PBr3 

Der entsprechende Benzylalkohol (1.00 eq) wurde in absolutem DCM (~50-80 mL) gelöst und 

bei 0 °C tropfenweise mit PBr3 (0.35 eq) umgesetzt. Das Reaktionsgemisch wurde 2-3 h gerührt 

und dabei auf RT erwärmt. Die Reaktion wurde unter Eiskühlung mit ges. NaHCO3-Lösung 

(~150 ml) gequencht und mit DCM (~4 x 80 ml) extrahiert. Die vereinigten organischen 

Phasen wurden über MgSO4 getrocknet, das LM wurde im Vakuum entfernt und das 

Rohprodukt an Kieselgel gereinigt.  

AAV14: Darstellung Methylphenylsulfiden aus Fluorbenzol und NaSCH3 

Das entsprechende Fluorbenzol (1.00 eq) wurde in DMF (~40 mL) gelöst und mit 

NaSCH3 (1.10 eq) unter Rückfluss umgesetzt. Nach 12-18 h wurde zu der Reaktionslösung 

dest. H2O (~150 mL) hinzugefügt und es wurde mit EtOAc (~4 x 80 mL) extrahiert. Die 

vereinigten organischen Phasen wurden über MgSO4 getrocknet. Das Reaktionsprodukt wurde 

mittels der dry-load-Methode an Kieselgel gereinigt. 

AAV15: Oxidation von Methylphenylsulfiden mit H2O2 unter sauren Bedingungen zum 

Sulfon  

Der entsprechende Thioether (1.00 eq) wurde in einem Druckröhrchen in Eisessig                                    

(5-10 mL/mmol Thioether) gelöst und bei 0 °C tropfenweise mit einer 30%-igen                               

H2O2-Lösung (1.00 mL/mmol Thioether) umgesetzt. Die Reaktionslösung wurde auf 60 °C 

erhitzt und für 8-14 h fortlaufend gerührt. Die Reaktionslösung wurde auf RT abgekühlt und 

mit einer 1 M-NaOH-Lösung (~100 mL) versetzt. Es wurde mit DCM (~4 x 60 mL) extrahiert. 

Die organischen Phasen wurden jeweils separiert, über MgSO4 getrocknet, vom LM befreit und 

das Reaktionsprodukt wurde an Kieselgel gereinigt. 
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AAV16: Bromierung von Toluolderivaten mit NBS und DBPO 

Das entsprechende Toluolderivat (1.00 eq), NBS (0.90-1.10 eq) und DBPO (kat. Mengen) 

wurden in CCl4 (~60-80 mL) gelöst beziehungsweise suspendiert. Das Reaktionsgemisch 

wurde für 14-20 h unter Schutzgasatmosphäre und Rückfluss erhitzt. Das Präzipitat wurde 

abfiltriert und das Filtrat wurde mit dest. H2O (~60 mL) und ges. NaCl-Lösung (~60 mL) 

gewaschen, über MgSO4 getrocknet und vom LM befreit. Das Rohprodukt wurde an Kieselgel 

gereinigt. 
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7.3 Synthese 

7.3.1 Kombinationsserie I 

Kombination von Methylsulfonyl-, Cyclopropylsulfonyl-, Phenylsulfonyl-, N,N-Dimethyl-

sulfamoyl-, Dimethylglycyl- und (Boc)-Prolinyl-Piperazin mit 4-(Methylsulfonyl)benzyl-,                        

4-Cyanbenzyl-, 2-Hydroxy-5-nitrobenzyl-, (7-Methoxy-2-oxo-2H-chromen-4-yl)methyl-, 

Cyclohexylmethyl- und 2-(1H-Indol-3-yl)ethyl-Bromid 

7.3.1.1 4-(Methylsulfonyl)benzyl-Derivate 

[4-(Methylsulfonyl)benzyl]-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.001) 

 
Gemäß AAV1b wurden 493 mg Methyl(piperazin-1yl)sulfon (3.00 mmol, 1.00 eq), 0.46 mL 

Triethylamin (3.30 mmol, 1.10 eq), 0.36 mL Kohlenstoffdisulfid (6.00 mmol, 2.00 eq) und 

822 mg  (4-Brombenzyl)methylsulfon (3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromato-

graphie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 580 mg von Dithiocarbamat Schl-33.001 

(1.42 mmol, 47%) in Form eines beigen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.11 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.20 (s, 3H, 10-H), 3.22-3.29 (m, 4H, 

2-H und 2‘-H), 4.07 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.33 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.71 (s, 2H, 5-H), 

7.66 (AA’XX‘, J = 7.9 Hz, 2H, 7/7‘-H), 7.87 (AA’XX‘, J = 7.8 Hz, 2H, 8/8‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 39.6 (5-C, überlagert von DMSO-d6),                      

43.5 (10-C), 44.8 (2C, 2/2’-C), 49.2 (bs, 3-C oder 3‘-C), 50.3 (bs, 3-C oder 3‘-C), 127.0 (2C, 

8/8‘-C), 130.0 (2C, 7/7‘-C), 139.7 (9-C), 142.9 (6-C), 194.9 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H20N2O4S4: [M+Na+]calc = 431.0204; 

[M+Na+]found = 431.0197. 

IR: (Film) ν = 3022 (w), 2926 (w), 1596 (w), 1453 (w), 1430 (w), 1408 (w), 1361 (w), 

1334 (m), 1318 (m), 1292 (m), 1274 (m), 1227 (m), 1142 (s), 1117 (m), 1086 (m), 1055 (w), 

1038 (w), 1007 (w), 990 (w), 961 (m), 938 (m), 860 (w), 848 (w), 817 (w), 780 (m), 766 (m), 

735 (m), 694 (w), 665 (w), 638 (m), 553 (m), 538 (w), 516 (s), 457 (m), 411 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 184 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Kombinationsserie I 

-609- 

[4-(Methylsulfonyl)benzyl]-4-(cyclopropylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat               

(Schl-33.015) 

 
Gemäß AAV2a wurden 550 mg von ((4-Methylsulfonylphenyl)methyl)piperazin-1-dithio-

carboxylat-Hydrochlorid (Schl-32.320, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 0.20 mL Cyclopropan-

sulfonylchlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 3:1 → 1:1 → EtOAc) ergab 510 mg von Sulfonamid Schl-33.015 

(1.17 mmol, 78%) als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.31 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.91-0.97 (m, 2H, 1-H oder 1‘-H), 0.98-1.04 (m, 2H,                  

1-H oder 1‘-H), 2.61-2.69 (m, 1H, 2-H), 3.20 (s, 3H, 11-H), 3.29-3.38 (m, 4H, 3/3‘-H),                          

4.06 (bs, 2H, 4-H oder 4‘-H), 4.34 (bs, 2H, 4-H oder 4‘-H), 4.71 (s, 2H, 6-H), 7.67 (AA’XX‘, 

J = 8.3 Hz, 2H, 8/8‘-H), 7.87 (AA’XX‘, J = 8.4 Hz, 2H, 9/9‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 4.0 (2C, 1/1‘-C), 25.1 (2-C), 39.6 (6-C, überlagert von 

DMSO-d6), 43.8 (11-C), 45.3 (2C, 3/3’-C), 49.3 (bs, 4-C oder 4’-C), 50.6 (bs, 4-C oder 4’-C), 

127.0 (2C, 9/9‘-C), 130.0 (2C, 8/8‘-C), 139.7 (10-C), 142.9 (7-C), 194.9 (5-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H22N2O4S4: [M+Na+]calc = 457.0360; 

[M+Na+]found = 457.0354. 

IR: (Film) ν = 3013 (w), 2953 (w), 2921 (w), 2861 (w), 1651 (w), 1598 (w), 1492 (w), 

1461 (w), 1445 (w), 1425 (m), 1414 (w), 1379 (w), 1343 (m), 1329 (m), 1300 (m), 1277 (m), 

1233 (m), 1214 (w), 1202 (w), 1174 (w), 1146 (s), 1115 (m), 1091 (m), 1053 (w), 1026 (m), 

993 (m), 969 (m), 947 (m), 929 (m), 886 (m), 817 (m), 781 (m), 768 (w), 734 (m), 673 (s), 

642 (w), 635 (m), 570 (w), 546 (m), 538 (m), 520 (m), 480 (m), 465 (w), 435 (m),                       

413 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 196 °C. 
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[4-(Methylsulfonyl)benzyl]-4-(phenylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.014) 

 
Gemäß AAV2a wurden 550 mg von ((4-Methylsulfonylphenyl)methyl)piperazin-1-dithio-

carboxylat-Hydrochlorid (Schl-32.320, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 0.26 mL Benzolsulfonyl-

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (1. DCM; 

2. Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 250 mg von Sulfonamid Schl-33.014 (0.53 mmol, 33%) als 

farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.24 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.96-3.09 (m, 4H, 5/5‘-H), 3.18 (s, 3H, 13-H), 4.03 (bs, 

2H, 6-H oder 6‘-H), 4.32 (bs, 2H, 6-H oder 6‘-H), 4.62 (s, 2H, 8-H), 7.60 (AA’XX‘, J = 8.1 Hz, 

2H, 10/10‘-H), 7.63-7.71 (m, 2H, 2/2‘-H), 7.72-7.80 (m, 3H, 1-H und 3/3‘-H), 7.83 (AA’XX‘, 

J = 8.2 Hz, 2H, 11/11‘-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.6 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 43.5 (13-C),                  

45.4 (2C, 5/5’-C), 49.7 (bs, 2C, 6/6’-C), 127.0 (2C, 3/3‘-C), 127.5 (2C, 11/11‘-C), 129.6 (2C, 

10/10‘-C), 129.9 (2C, 2/2‘-C), 133.5 (1-C), 134.7 (4-C), 139.6 (12-C), 142.7 (9-C),                            

195.1 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H22N2O4S4: [M+Na+]calc = 493.0360; 

[M+Na+]found = 493.0362. 

IR: (Film) ν = 3013 (w), 2912 (w), 1597 (w), 1476 (m), 1444 (w), 1431 (m), 1407 (w), 

1381 (w), 1363 (w), 1344 (m), 1326 (m), 1317 (m), 1299 (m), 1274 (m), 1237 (m), 1219 (w), 

1203 (w), 1177 (m), 1166 (m), 1145 (s), 1122 (m), 1089 (m), 1051 (m), 1021 (m), 993 (m), 

960 (m), 935 (m), 926 (m), 883 (m), 846 (m), 828 (m), 771 (m), 756 (m), 736 (s), 692 (m), 

683 (m), 650 (m), 632 (m), 577 (m), 569 (s), 547 (m), 521 (m), 482 (m), 454 (m),                               

433 (w), 412 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 230 °C. 
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[4-(Methylsulfonyl)benzyl]-4-(N,N-dimethylsulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat                  

(Schl-33.021) 

 
In Anlehnung an AAV2a wurden 550 mg von ((4-Methylsulfonylphenyl)methyl)piperazin-1-

dithiocarboxylat-Hydrochlorid (Schl-32.320, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 0.21 mL N,N-Di-

methylsulfamoylchlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(EtOAc/Cyclohexan 2:1) ergab 360 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.021 (0.82 mmol, 

55%) als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.48 (EtOAc/Cyclohexan, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.78 (s, 6H, 1/1‘-H), 3.12 (s, 3-H, 10-H), 3.24-3.34 (m, 

4H, 2/2‘-H), 4.02 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.23 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.70 (s, 2H, 5-H),                 

7.66 (AA’XX‘, J = 8.0 Hz, 2H, 7/7‘-H), 7.87 (AA’XX‘, J = 8.0 Hz, 2H, 8/8‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 37.9 (2C, 1/1‘-C), 39.6 (5-C, überlagert von DMSO-d6), 

43.5 (10-C), 45.6 (2C, 2/2’-C), 49.5 (bs, 3-C oder 3’-C), 50.8 (3-C oder 3’-C), 127.2 (2C,                    

8/8‘-C), 130.1 (2C, 7/7‘-C), 139.7 (9-C), 143.0 (6-C), 195.0 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H23N3O4S4: [M+Na+]calc = 460.0469; 

[M+Na+]found = 460.0470. 

IR: (Film) ν = 3011 (w), 2960 (w), 2927 (w), 2861 (w), 1649 (w), 1597 (w), 1466 (w), 

1425 (w), 1414 (w), 1347 (w), 1328 (w), 1302 (m), 1289 (m), 1273 (m), 1251 (w), 1231 (m), 

1217 (m), 1190 (w), 1139 (s), 1120 (m), 1089 (m), 1049 (w), 1014 (w), 986 (w), 964 (m), 

937 (m), 869 (m), 819 (w), 769 (m), 734 (s), 671 (w), 642 (w), 626 (m), 544 (m), 519 (s), 

470 (m), 418 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 183 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Kombinationsserie I 

-612- 

tert-Butyl-(S)-2-(4-(((4-(methylsulfonyl)benzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl-

carbonyl)pyrrolidin-1-carboxylat (Schl-33.033) 

 
Gemäß AAV3b wurden 1100 mg ((4-Methylsulfonylphenyl)methyl)piperazin-1-dithio-

carboxylat-Hydrochlorid (Schl-32.320, 3.00 mmol, 1.00 eq), 863 mg EDC·HCl (4.50 mmol, 

1.50 eq), 0.83 mL Et3N (6.00 mmol, 2.00 eq), 608 mg HOBt (4.50 mmol, 1.50 eq) und 955 mg 

Boc-L-Prolin (4.50 mmol, 1.50 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(EtOAc/Cyclohexan 3:1) und präparative HPLC (tR = 27.60 min) ergab 1320 mg von                               

Pyrolidin-2-carbamid Schl-33.033 (2.50 mmol, 83%) als Isomerengemisch im Verhältnis von 

1/1.4 in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.14 (EtOAc/Cyclohexan, 3:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.29 und 1.38 (s, 9H, 1/1‘/1‘‘-H), 1.71-1.86 (m, 3H, 

HProlin), 2.07-2.22 (m, 1H, HProlin), 3.19 (s, 3H, 17-H), 3.29-3.39 (m, 2H, HProlin), 3.52-3.78 (m, 

4H, 9/9‘-H), 3.99 (bs, 2H, 10-H oder 10‘-H), 4.28 (bs, 2H, 10-H oder 10‘-H), 4.54-4.65 (m, 1H, 

7-H), 4.72 (s, 2H, 12-H), 7.62-7.71 (m, 2H, 14/14‘-H), 7.83-7.91 (m, 2H, 15/15‘-H) ppm.   

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 23.0 und 23.7 (5-C), 28.0 und 28.1 (3C, 1/1‘/1‘‘-C), 

29.0 und 29.7 (6-C), 39.5 (12-C, überlagert von DMSO-d6), 40.6 und 40.8 (9-C oder 9‘-C),  

43.2 und 43.4 (9-C oder 9‘-C), 43.5 (17-C), 46.3 und 46.4 (4-C), 49.1 (bs, 10-C oder 10‘-C), 

50.7 (bs, 10-C oder 10‘-C), 56.1 und 56.3 (7-C), 78.2 und 78.4 (2-C), 127.0 (2C, 15/15‘-C), 

129.9 (2C, 14/14‘-C), 139.6 (16-C), 143.0 (13-C), 153.0 und 153.3 (3-C), 170.5 und                          

170.9 (8-C), 194.5 und 194.7 (11-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C23H33N3O5S3: [M+Na+]calc = 550.1480; 

[M+Na+]found = 550.1482. 

IR: (Film) ν = 2974 (w), 2927 (w), 2874 (w), 1687 (m), 1655 (m), 1596 (w), 1455 (w), 

1398 (s), 1363 (m), 1317 (w), 1301 (m), 1280 (m), 1242 (w), 1215 (m), 1145 (s), 1088 (m), 

1012 (m), 996 (m), 955 (m), 929 (w), 874 (w), 765 (m), 735 (w), 699 (w), 640 (w), 540 (m), 

521 (m), 481 (w), 433 (w), 417 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 101 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Kombinationsserie I 

-613- 

(S)-2-(4-(((4-(Methylsulfonyl)benzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl) 

pyrrolidin-1-ium-Chlorid (Schl-33.041) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1000 mg tert-Butyl-(S)-2-(4-(((4-(methylsulfonyl)benzyl)sulfanyl)-

thiocarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)pyrrolidin-1-carboxylat (Schl-33.033, 1.89 mmol, 

1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 700 mg von Hydrochlorid Schl-33.041 (1.51 mmol, 80%) in 

Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.79-1.98 (m, 3H, HProlin), 2.30-2.44 (m, 1H, HProlin), 

3.12-3.19 (m,1H, HProlin), 3.20 (s, 3H, 14-H), 3.22-3.29 (m, 1H, HProlin), 3.56-3.80 (m, 4H,                  

6/6‘-H), 4.02 (bs, 2H, 7-H oder 7‘-H), 4.25 (bs, 1H, 7-H oder 7‘-H), 4.34 (bs, 1H, 7-H oder                

7‘-H), 4.56-4.63 (m, 1H, 4-H), 4.72 (s, 2H, 9-H), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.3 Hz, 2H),                                    

7.87 (AA’XX‘, J = 8.3 Hz, 2H), 9.38 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 23.6 (3-C), 28.4 (2-C), 39.5 (9-C, überlagert von 

DMSO-d6), 41.3 (6-C oder 6‘-C), 43.4 (6-C oder 6‘-C), 43.5 (14-C), 45.6 (1-C), 48.9 (bs, 2C, 

7/7‘-C), 57.3 (4-C), 127.0 (2C, 12/12‘-C), 130.0 (2C, 11/11‘-C), 139.6 (13-C), 143.0 (10-C), 

167.0 (5-C), 194.7 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H26ClN3O3S3: [M-Cl-]+
calc = 428.1131;                                                           

[M-Cl-]+
found = 428.1132. 

IR: (Film) ν = 2933 (w), 2815 (w), 2732 (w), 2669 (w), 2553 (w), 2467 (w), 2430 (w), 

1642 (s), 1597 (w), 1465 (w), 1412 (m), 1390 (m), 1333 (w), 1317 (w), 1297 (s), 1283 (m), 

1252 (w), 1217 (m), 1201 (m), 1158 (w), 1142 (s), 1107 (w), 1086 (m), 1039 (w), 1016 (m), 

1003 (m), 956 (m), 945 (m), 908 (w), 859 (m), 839 (w), 819 (w), 775 (m), 731 (w), 697 (w), 

637 (m), 553 (s), 514 (m), 494 (w), 468 (w), 436 (w), 404 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 227 °C. 
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N,N-Dimethyl-2-(4-(((4-(methylsulfonyl)benzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl)-2-

oxoethan-1-ammonium-2,2,2-Trifluoracetat (Schl-33.020) 

 
Gemäß AAV3b wurden 505 mg ((4-Methylsulfonylphenyl)methyl)piperazin-1-dithio-

carboxylat-Hydrochlorid (Schl-32.320, 4.00 mmol, 1.00 eq), 1020 mg EDC·HCl (5.32 mmol, 

1.33 eq), 1.11 mL Et3N (8.00 mmol, 2.00 eq), 719 mg HOBt (5.32 mmol, 1.33 eq) und 549 mg                         

N,N-Dimethylglycin (5.32 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 10:1 + 2% Et3N) und präparative HPLC (tR = 15.97 min) ergab 1090 mg von                               

Dimethylglycinamid Schl-33.020 (2.06 mmol, 52%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.35 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 10:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.82 (s, 6H, 1/1‘-H), 3.20 (s, 3H, 12-H), 3.49-3.58 (m, 

2H, 5-H oder 5‘-H), 3.64-3.71 (m, 2H, 5-H oder 5‘-H), 4.05 (bs, 2H, 4-H oder 4‘-H), 4.28 (s, 

2H, 2-H), 4.30 (bs, 2H, 4/4‘-H), 4.72 (s, 2H, 7-H), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.4 Hz, 2H, 9/9‘-H),    

7.88 (AA’XX‘, J = 8.4 Hz, 2H, 10/10‘-H), 9.62 (bs, 1H, NH+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.6 (7-C, überlagert von DMSO-d6), 40.6 (4-C oder 

4‘-C), 42.7 (4-C oder 4‘-C), 43.8 (12-C), 48.5 (bs, 5-C oder 5‘-C), 50.1 (bs, 5-C oder 5‘-C), 

56.8 (2-C), 116.0 (q, 1JC-F = 294.4 Hz, TFA), 127.0 (2C, 10/10‘-C), 130.0 (2C, 9/9‘-C), 

139.7 (11-C), 143.0 (8-C), 158.1 (q, 2JC-F = 34.8 Hz, TFA), 163.5 (3-C), 194.8 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H26F3N3O5S3: [M-TFA-]+
calc = 416.1131;                                                   

[M-TFA-]+
found = 416.1140. 

IR: (Film) ν = 3122 (br, w), 2924 (w), 1776 (br, w), 1647 (m), 1597 (w), 1478 (w), 1425 (w), 

1396 (w), 1319 (w), 1292 (w), 1251 (w), 1182 (m), 1142 (s), 1090 (m), 1021 (w), 993 (m), 

956 (m), 863 (w), 836 (w), 788 (m), 764 (m), 728 (w), 701 (m), 640 (w), 587 (w), 541 (m), 

522 (s), 484 (w), 427 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 90 °C. 
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7.3.1.2 4-Cyanbenzyl-Derivate 

[4-Cyanbenzyl]-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.165) 

 
Gemäß AAV1a wurden 493 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (3.00 mmol, 1.00 eq), 0.83 mL 

Triethylamin (6.00 mmol, 2.00 eq), 0.54 mL Kohlenstoffdisulfid (9.00 mmol, 3.00 eq) und 

647 mg  4-Cyanbenzylbromid (3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 810 mg von Dithiocarbamat Schl-33.165 

(2.28 mmol, 76%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.57 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.22-3.29 (m, 4H, 2-H und 2‘-H),                 

4.06 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.33 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.69 (s, 2H, 5-H), 7.60 (AA’XX‘, 

J = 8.1 Hz, 2H, 7/7‘-H), 7.79 (AA’XX‘, J = 8.1 Hz, 2H, 8/8‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 39.7 (5-C, überlagert von DMSO-d6),                    

44.8 (2C, 2/2’-C), 49.2 (bs, 3-C oder 3’-C), 50.4 (bs, 3-C oder 3’-C), 110.0 (9-C), 118.7 (CN) 

130.0 (2C, 7/7‘-C), 132.2 (2C, 8/8‘-C), 143.8 (6-C), 194.9 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H17N3O2S3: [M+Na+]calc = 378.0381; 

[M+Na+]found = 378.0375. 

IR: (Film) ν = 3005 (w), 2928 (w), 2882 (w), 2867 (w), 2229 (w), 1605 (w), 1505 (w), 

1455 (w), 1417 (m), 1385 (w), 1367 (w), 1342 (m), 1330 (s), 1321 (m), 1272 (m), 1234 (m), 

1221 (m), 1205 (m), 1179 (w), 1157 (m), 1147 (s), 1113 (m), 1057 (w), 1037 (m), 1005 (m), 

976 (m), 952 (m), 933 (m), 874 (m), 820 (w), 777 (s), 691 (w), 645 (w), 552 (m), 536 (m), 

517 (s), 471 (w), 455 (m), 417 (w), 408 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 147 °C. 
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[4-Cyanbenzyl]-4-(cyclopropylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.172) 

 
Gemäß AAV2a wurden 628 mg ((4-Cyanphenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-

Hydrochlorid (Schl-32.321, 2.00 mmol, 1.00 eq) und 0.22 mL Cyclopropansulfonyl-

chlorid (2.20 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 280 mg von Sulfonamid Schl-33.172 (0.73 mmol, 37%) als 

hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.76 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.91-0.96 (m, 2H, 1-H oder 1‘-H), 0.97-1.03 (m, 2H,                  

1-H oder 1‘-H), 2.60-2.69 (m, 1H, 2-H),  3.30-3.37 (m, 4H, 3/3‘-H), 4.05 (bs, 2H, 4-H oder                 

4‘-H), 4.34 (bs, 2H, 4-H oder 4‘-H), 4.69 (s, 2H, 6-H), 7.60 (AA’XX‘, J = 8.4 Hz, 2H, 8/8‘-H),                       

7.79 (AA’XX‘, J = 8.3 Hz, 2H, 9/9‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 4.0 (2C, 1/1‘-C), 25.1 (2-C), 39.6 (6-C, überlagert von 

DMSO-d6), 45.3 (2C, 3/3’-C), 49.4 (bs, 4-C oder 4’-C), 50.5 (bs, 4-C oder 4’-C), 110.0 (10-C), 

118.7 (CN), 130.0 (2C, 8/8‘-C), 132.2 (2C, 9/9‘-C), 142.7 (7-C), 194.9 (5-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H19N3O2S3: [M+Na+]calc = 404.0537; 

[M+Na+]found = 404.0526. 

IR: (Film) ν = 3045 (w), 2914 (w), 2874 (w), 2231 (w), 1605 (w), 1500 (w), 1474 (m), 

1427 (m), 1355 (w), 1328 (m), 1304 (m), 1266 (m), 1226 (m), 1189 (w), 1140 (s), 1117 (m), 

1068 (w), 1057 (w), 1037 (w), 1014 (w), 990 (m), 943 (s), 920 (m), 888 (m), 865 (m), 847 (m), 

825 (m), 783 (w), 744 (m), 731 (m), 670 (m), 645 (w), 623 (w), 572 (w), 550 (m), 483 (m), 

455 (m), 497 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 136 °C. 
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[4-Cyanbenzyl]-4-(phenylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.173) 

 
Gemäß AAV2a wurden 628 mg ((4-Cyanphenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-

Hydrochlorid (Schl-32.321, 2.00 mmol, 1.00 eq) und 0.28 mL Benzolsulfonyl-

chlorid (2.20 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 690 mg von Sulfonamid Schl-33.173 (1.65 mmol, 83%) als 

farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.57 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.97-3.09 (m, 4H, 5/5‘-H), 4.04 (bs, 2H, 6-H oder 6‘-H), 

4.30 (bs, 2H, 6-H oder 6‘-H), 4.60 (s, 2H, 8-H), 7.54 (AA’XX‘, J = 8.3 Hz, 2H, 10/10‘-H),                               

7.63-7.69 (m, 2H, 2/2‘-H), 7.72-7.78 (m, 5H, 1-H, 3/3‘-H und 11/11‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C,                      

5/5’-C), 48.9 (bs, 6-C oder 6’-C), 49.8 (bs, 6-C oder 6’-C), 110.0 (12-C), 118.6 (CN), 

127.5 (2C, 3/3‘-C), 129.5 (2C, 10/10‘-C), 130.0 (2C, 2/2‘-C), 132.2 (2C, 11/11‘-C),                                 

133.7 (1-C), 134.7 (4-C), 142.6 (9-C), 195.0 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H19N3O2S3: [M+Na+]calc = 440.0537; 

[M+Na+]found = 440.0533. 

IR: (Film) ν = 3060 (w), 2991 (w), 2927 (w), 2890 (w), 2853 (w), 2228 (w), 1607 (w), 

1588 (w), 1508 (w), 1461 (w), 1446 (w), 1431 (m), 1367 (w), 1344 (m), 1309 (w), 1274 (m), 

1239 (w), 1211 (w), 1179 (w), 1166 (s), 1131 (w), 1114 (m), 1093 (w), 1071 (w), 1053 (w), 

1035 (w), 1001 (m), 938 (m), 930 (m), 857 (m), 829 (w), 762 (w), 739 (s), 693 (m), 639 (w), 

574 (s), 559 (m), 547 (m), 491 (w), 474 (w), 451 (m), 410 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 188 °C. 
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[4-Cyanbenzyl]-4-(N,N-dimethylsulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.171) 

 
In Anlehnung an AAV2a wurden 628 mg ((4-Cyanphenyl)methyl)piperazin-1-

dithiocarboxylat-Hydrochlorid (Schl-32.321, 2.00 mmol, 1.00 eq) und 0.23 mL N,N-Di-

methylsulfamoylchlorid (2.20 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/ EtOAc 1:1) ergab 680 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.171 (1.77 mmol, 

89%) als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.63 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.78 (s, 6H, 1/1‘-H), 3.26-3.32 (m, 4H, 2/2‘-H), 4.01 (bs, 

2H, 3-H oder 3‘-H), 4.29 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.68 (s, 2H, 5-H), 7.60 (AA’XX‘, J = 8.3 Hz, 

2H, 7/7‘-H), 7.79 (AA’XX‘, J = 8.4 Hz, 2H, 8/8‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 37.8 (2C, 1/1‘-C), 39.5 (5-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.5 (2C, 2/2’-C), 49.5 (bs, 3-C oder 3’-C), 50.6 (bs, 3-C oder 3’-C), 110.0 (9-C), 118.7 (CN), 

130.1 (2C, 7/7‘-C), 132.2 (2C, 8/8‘-C), 142.8 (6-C), 195.0 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H20N4O2S3: [M+Na+]calc = 407.0642; 

[M+Na+]found = 407.0646. 

IR: (Film) ν = 2965 (w), 2869 (w), 2231 (w), 1606 (w), 1500 (w), 1454 (w), 1413 (m), 

1362 (w), 1337 (m), 1271 (m), 1225 (m), 1178 (w), 1140 (s), 1113 (m), 1055 (w), 1033 (w), 

1005 (m), 935 (s), 898 (w), 842 (w), 826 (m), 738 (m), 674 (m), 641 (w), 569 (m), 550 (m), 

519 (m), 487 (w), 460 (m), 414 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 111 °C. 
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tert-Butyl-(S)-2-(4-(((4-cyanbenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl) 

pyrrolidin-1-carboxylat (Schl-33.170) 

 
Gemäß AAV3a wurden 1569 mg ((4-Cyanphenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-

Hydrochlorid (Schl-32.321, 5.00 mmol, 1.00 eq), 1250 mg EDC·HCl (6.50 mmol, 1.30 eq), 

1.39 mL Et3N (10.00 mmol, 2.00 eq), 878 mg HOBt (6.50 mmol, 1.30 eq) und 1184 mg Boc-

L-Prolin (5.50 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(EtOAc/Cyclohexan 2:1) und präparative HPLC (tR = 31.34 min) ergab 1160 mg von                               

Pyrolidin-2-carbamid Schl-33.170 (2.44 mmol, 49%) als Isomerengemisch im Verhältnis von 

1/1.5 in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.38 (EtOAc/Cyclohexan, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.29 und 1.38 (s, 9H, 1/1‘/1‘‘-H), 1.69-1.85 (m, 3H, 

HProlin), 2.08-2.21 (m, 1H, HProlin), 3.28-3.39 (m, 2H, HProlin), 3.53-3.78 (m, 4H, 9/9‘-H),                   

3.98 (bs, 2H, 10-H oder 10‘-H), 4.27 (bs, 2H, 10-H oder 10‘-H), 4.54-4.64 (m, 1H, 7-H),                   

4.69 (s, 2H, 12-H), 7.57-7.63 (m, 2H, 14/14‘-H), 7.76-7.81 (m, 2H, 15/15‘-H) ppm.   

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 23.0 und 23.7 (5-C), 28.0 und 28.1 (3C, 1/1‘/1‘‘-C), 

29.0 und 29.7 (6-C), 39.6 (12-C, überlagert von DMSO-d6), 40.6 und 40.8 (9-C oder 9‘-C),  

43.1 und 43.4 (9-C oder 9‘-C), 46.2 und 46.4 (4-C), 49.1 (bs, 2C, 10/10‘-C), 56.1 und                           

56.3 (7-C), 78.2 und 78.4 (2-C), 109.9 (16-C), 118.6 (CN), 130.0 (2C, 14/14‘-C), 132.2 (2C, 

15/15‘-C), 142.9 (13-C), 153.0 und 153.3 (3-C), 170.5 und 170.9 (8-C), 194.5 und                               

194.7 (11-C) ppm. 

MS: EI-HR-MS(+): m/z für C23H30N4O3S2: [M]calc = 474.1759; [M]found = 474.1743. 

IR: (Film) ν = 2972 (w), 2873 (w), 2227 (w), 1687 (m), 1653 (m), 1606 (w), 1503 (w), 

1454 (w), 1396 (s), 1363 (m), 1279 (m), 1242 (w), 1214 (m), 1158 (s), 1121 (m), 1085 (w), 

1012 (m), 995 (m), 956 (w), 928 (m), 871 (w), 826 (w), 772 (w), 741 (w), 669 (w), 644 (w), 

616 (w), 551 (m), 514 (w), 480 (w), 436 (w), 411 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 80 °C. 
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(S)-2-(4-(((4-Cyanbenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)pyrrolidin-1-

ium-2,2,2-Trifluoracetat (Schl-33.176) 

 
Gemäß AAV4b wurden 712 mg tert-Butyl-(S)-2-(4-(((4-cyanbenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)-

piperazin-1-ylcarbonyl)pyrrolidin-1-carboxylat (Schl-33.170, 1.50 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. 

Nach präparativer HPLC (tR = 19.49 min) wurden 440 mg von TFA-Salz Schl-33.176 

(0.90 mmol, 60%) in Form eines gelben, stark hygroskopischen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.80-1.97 (m, 3H, HProlin), 2.31-2.42 (m, 1H, HProlin), 

3.12-3.34 (m, 2H, HProlin), 3.57-3.75 (m, 4H, 6/6‘-H), 4.02 (bs, 2H, 7-H oder 7‘-H), 4.27 (bs, 

2H, 7-H oder 7‘-H), 4.56-4.64 (m, 1H, 4-H), 4.70 (s, 2H, 9-H), 7.60 (AA’XX‘, J = 8.3 Hz, 2H,                 

11/11‘-H), 7.79 (AA’XX‘, J = 8.3 Hz, 2H, 12/12‘-H), 8.52 (bs, NH), 9.47 (bs, 1H, NH) ppm.   

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 23.6 (2-C), 28.3 (3-C), 39.6 (9-C, überlagert von 

DMSO-d6), 41.3 (6-C oder 6‘-C), 43.3 (6-C oder 6‘-C), 45.8 (1-C), 48.6 (bs, 7-C oder 7‘-C), 

50.5 (bs, 7-C oder 7‘-C), 57.6 (4-C), 110.0 (13-C), 118.6 (CN), 130.0 (2C, 11/11‘-C), 

132.2 (2C, 12/12‘-C), 142.8 (10-C), 167.0 (5-C), 194.8 (8-C) ppm; C-F-Kopplung TFA nicht 

aufgelöst. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H23F3N4O3S2: [M-TFA-]+
calc = 375.1308;                                                       

[M-TFA-]+
found = 375.1308. 

IR: (Film) ν = 2990 (br, w), 2778 (br, w), 2229 (w), 1775 (w), 1740 (w), 1651 (m), 1606 (m), 

1472 (m), 1414 (m), 1378 (m), 1281 (m), 1195 (s), 1160 (s), 1128 (s), 1014 (m), 995 (m), 

936 (m), 872 (m), 829 (m), 796 (m), 719 (m), 705 (m), 670 (w), 595 (w), 551 (m), 516 (m), 

483 (w), 434 (w), 410 (w) cm-1. 

Schmpkt.: konnte nicht bestimmt werden. 
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[4-Cyanbenzyl]-4-(dimethylglycyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.169) 

 
Gemäß AAV3a wurden 942 mg ((4-Cyanphenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-

Hydrochlorid (Schl-32.321, 3.00 mmol, 1.00 eq), 767 mg EDC·HCl (4.00 mmol, 1.30 eq), 

0.83 mL Et3N (6.00 mmol, 2.00 eq), 540 mg HOBt (4.00 mmol, 1.30 eq) und 340 mg                         

N,N-Dimethylglycin (3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 820 mg von Dimethylglycinamid Schl-33.169 (2.26 mmol, 

75%) in Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.53 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.18 (s, 6H, 1/1‘-H), 3.10 (s, 2H, 2-H), 3.53-3.61 (m, 

2H, 4-H oder 4‘-H), 3.65-3.75 (m, 2H, 4-H oder 4‘-H), 3.95 (bs, 2H, 5-H oder 5‘-H), 4.24 (bs, 

2H, 5-H oder 5‘-H), 4.69 (s, 2H, 7-H), 7.60 (AA’XX‘, J = 8.2 Hz, 2H, 9/9‘-H), 7.78 (AA’XX‘, 

J = 8.2 Hz, 2H, 10/10‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.6 (7-C, überlagert von DMSO-d6), 40.5 (4-C oder 

4‘-C), 43.7 (4-C oder 4‘-C), 45.0 (2C, 1/1‘-C), 49.6 (bs, 5-C oder 5‘-C), 50.6 (bs, 5-C oder                  

5‘-C), 61.7 (2-C), 109.9 (11-C), 118.7 (CN), 130.0 (2C, 9/9‘-C), 132.2 (2C, 10/10‘-C),    

142.9 (8-C), 168.2 (3-C), 194.5 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H22N4OS2: [M+H+]calc = 363.1313; [M+H+]found = 363.1317. 

IR: (Film) ν = 2955 (w), 2923 (w), 2853 (w), 2789 (w), 2228 (w), 1643 (s), 1606 (w), 

1505 (w), 1473 (m), 1455 (m), 1430 (m), 1417 (m), 1359 (w), 1334 (w), 1278 (m), 1244 (w), 

1216 (s), 1174 (m), 1154 (m), 1098 (w), 1073 (m), 1063 (w), 1041 (w), 1010 (m), 991 (s), 

967 (m), 932 (m), 866 (m), 839 (m), 829 (m), 775 (m), 757 (m), 720 (w), 695 (w), 644 (w), 

604 (w), 569 (w), 553 (m), 524 (m), 468 (w), 433 (w), 417 (w), 402 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 123 °C. 
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7.3.1.3 2-Hydroxy-5-nitrobenzyl-Derivate 

[2-Hydroxy-5-nitrobenzyl]-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.004) 

 
Gemäß AAV1b wurden 493 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (3.00 mmol, 1.00 eq), 0.46 mL 

Triethylamin (3.30 mmol, 1.10 eq), 0.36 mL Kohlenstoffdisulfid (6.00 mmol, 2.00 eq) und 

766 mg  2-(Brommethyl)-4-nitrophenol (3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromato-

graphie an Kieselgel (1. Cyclohexan/EtOAc 2:1; 2. DCM/MeOH 100:1) ergab 440 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.004 (1.12 mmol, 37%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.50 (EtOAc/Cyclohexan, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.91 (s, 3H, 1-H), 3.18-3.29 (m, 4H, 2-H oder 2‘-H), 

4.05 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.34 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.56 (s, 2H, 5-H), 7.00 (d, 

J = 9.0 Hz, 1H, 10-H), 8.06 (dd, J = 9.0, 2.9 Hz, 1H, 9-H), 8.28 (d, J = 2.9 Hz, 1H, 7-H),                  

11.46 (s, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (5-C), 35.1 (1-C), 44.8 (2C, 2/2’-C),                       

49.2 (bs, 3-C oder 3’-C), 50.0 (bs, 3-C oder 3’-C), 115.3 (10-C), 123.7 (7-C), 125.2 (9-C),    

126.3 (6-C), 139.2 (8-C), 162.0 (11-C), 195.6 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C13H17N3O5S3: [M+Na+]calc = 414.0228; 

[M+Na+]found = 414.0233. 

IR: (Film) ν = 3011 (w), 2908 (w), 2861 (w), 1618 (w), 1582 (w), 1513 (m), 1487 (m), 

1447 (m), 1422 (w), 1358 (w), 1335 (s), 1320 (s), 1275 (s), 1237 (m), 1225 (m), 1218 (m), 

1163 (s), 1127 (m), 1117 (m), 1079 (w), 1054 (m), 1008 (m), 986 (w), 968 (m), 957 (m), 

922 (m), 890 (m), 863 (m), 839 (m), 819 (m), 775 (m), 756 (w), 740 (w), 688 (w), 657 (m), 

644 (m), 616 (m), 595 (w), 537 (w), 515 (s), 481 (m), 463 (m), 432 (w), 415 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 209 °C. 
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tert-Butyl-4-(cyclopropylsulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.219) 

 
Gemäß AAV2a wurden 931 mg Boc-Piperazin (5.00 mmol, 1.00 eq) und 0.56 mL Cyclo-

propansulfonylchlorid (5.50 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 1452 mg von Sulfonamid Schl-33.219 (5.00 mmol, 

quantitativ) als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.61 (EtOAc/Cyclohexan, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.89-0.95 (m, 2H, 1-H oder 1‘-H), 0.90-1.04 (m, 2H,               

1-H oder 1‘-H), 1.41 (s, 9H, 7/7‘/7‘‘-H), 2.56-2.64 (m, 1H, 2-H), 3.10-3.20 (m, 4H, 3/3‘-H),                 

3.37-3.46 (m, 4H, 4/4‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 3.9 (2C, 1/1‘-C), 24.9 (2-C), 28.0 (3C, 7/7‘/7‘‘-C),                  

42.9 (bs, 2C, 3/3‘-C), 45.6 (2C, 4/4‘-C), 79.3 (6-C), 153.6 (5-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C12H22N2O4S: [M+H+] = 291.04 (3%); [M+NH4
+] = 308.16 (3%). 

[M+Na+] = 313.13 (61%). 

4-(Cyclopropylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.227) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1452 mg tert-Butyl-4-(cyclopropylsulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.219, 5.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 570 mg von Hydrochlorid                         

Schl-33.227 (2.51 mmol, 50%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.92-0.99 (m, 2H, 1-H oder 1‘-H), 1.00-1.07 (m, 2H,               

1-H oder 1‘-H), 2.68-2.75 (m, 1H, 2-H), 3.08-3.22 (m, 4H, 3/3‘-H), 3.40-3.53 (m, 4H, 4/4‘-H), 

9.52 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 3.9 (2C, 1/1‘-C), 25.3 (2-C), 42.4 (2C, 4/4‘-C),                        

42.6 (2C, 3/3‘-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C7H15ClN2O2S: [M-Cl-]+
 = 191.08 (100%). 
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[2-Hydroxy-5-nitrobenzyl]-4-(cyclopropylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                

(Schl-33.102) 

 
Gemäß AAV1a wurden 907 mg 4-(Cyclopropylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                                 

(Schl-33.227, 4.00 mmol, 1.00 eq), 1.11 mL Triethylamin (8.00 mmol, 2.00 eq), 0.32 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.32 mmol, 1.33 eq) und 1234 mg  2-(Brommethyl)-4-nitrophenol 

(5.32 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 640 mg von Dithiocarbamat Schl-33.102 (1.53 mmol, 38%) in 

Form eines beigen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.41 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 0.91-0.96 (m, 2H, 1-H oder 1‘-H), 0.97-1.04 (m, 2H,                  

1-H oder 1‘-H), 2.59-2.68 (m, 1H, 2-H), 3.23-3.41 (m, 4H, 3/3‘-H), 4.05 (bs, 2H, 4-H oder                 

4‘-H), 4.35 (bs, 2H, 4-H oder 4‘-H), 4.56 (s, 2H, 6-H), 7.00 (d, J = 9.0 Hz, 1H, 11-H), 8.06 (dd, 

J = 9.0, 2.9 Hz, 1H, 10-H), 8.28 (d, J = 2.9 Hz, 1H, 8-H), 11.46 (s, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 4.0 (2C, 1/1‘-C), 25.1 (2-C), 35.1 (6-C), 45.3 (2C,                     

3/3’-C), 50.3 (bs, 4-C oder 4’-C), 50.1 (bs, 4-C oder 4’-C), 115.3 (11-C), 123.7 (8-C),                       

125.2 (10-C), 126.3 (7-C), 139.2 (9-C), 162.0 (12-C), 195.6 (5-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(-): m/z für C15H19N3O5S3: [M-H+]calc = 416.0409; [M-H+]found = 416.0423. 

IR: (Film) ν = 3199 (br, w), 3014 (w), 2928 (w), 1617 (w), 1595 (w), 1519 (m), 1497 (w), 

1461 (w), 1433 (m), 1332 (s), 1307 (w), 1287 (m), 1273 (m), 1238 (m), 1222 (m), 1190 (w), 

1173 (w), 1139 (s), 1122 (m), 1074 (w), 1052 (w), 1031 (m), 1006 (w), 951 (m), 929 (m), 

917 (w), 906 (w), 887 (m), 840 (w), 818 (m), 779 (w), 742 (s), 700 (w), 677 (w), 640 (m), 

598 (w), 569 (m), 552 (w), 538 (m), 481 (w), 456 (m), 409 (w) cm-1. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H19N3O5S3: [M+Na+]calc = 440.0385; 

[M+Na+]found = 440.0373. 

Schmpkt.: 182 °C. 
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tert-Butyl-4-(phenylsulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.220) 

 
Gemäß AAV2a wurden 3725 mg Boc-Piperazin (20.00 mmol, 1.00 eq) und 2.81 mL 

Benzolsulfonylchlorid (22.00 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 4120 mg von Sulfonamid Schl-33.220 (12.62 mmol, 

68%) als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.44 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.33 (s, 9H, 9/9‘/9‘‘-H), 2.78-2.92 (m, 4H, 6/6‘-H),                 

3.34-3.45 (m, 4H, 5/5‘-H), 7.61-7.70 (m, 2H 2/2‘-H), 7.71-7.80 (m, 3H, 1-H und 3/3‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 27.9 (3C, 9/9‘/9‘‘-C), 42.5 (bs, 2C, 5/5‘-C), 45.7 (2C, 

6/6‘-C), 79.3 (8-C), 127.5 (2C, 3/3‘-C), 129.4 (2C, 2/2‘-C), 133.3 (1-C), 134.8 (4-C),                         

153.4 (7-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C15H22N2O4S: [M+H+] = 327.17 (4%); [M+NH4
+] = 344.19 (12%) 

[M+Na+] = 349.18 (19%). 

4-(Phenylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.234) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1250 mg tert-Butyl-4-(phenylsulfonyl)piperazin-1-carboxylat                          

(Schl-33.220, 3.86 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 660 mg von Hydrochlorid                          

Schl-33.234 (2.51 mmol, 66%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.04-3.24 (m, 8H, 5/5‘-H und 6/6‘-H), 7.64-7.73 (m, 2H 

2/2‘-H), 7.74-7.83 (m, 3H, 1-H und 3/3‘-H), 9.42 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.0 (2C, 6/6‘-C), 42.7 (2C, 5/5‘-C), 127.6 (2C,                      

3/3‘-C), 129.7 (2C, 2/2‘-C), 133.7 (1-C), 134.4 (4-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C10H15N2O2S: [M-Cl-]+
 = 227.02 (100%). 
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(2-Hydroxy-5-nitrobenzyl)-4-(phenylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.108) 

 
Gemäß AAV1a wurden 1051 mg 4-(Phenylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.234, 

4.00 mmol, 1.00 eq), 1.11 mL Triethylamin (8.00 mmol, 2.00 eq), 0.72 mL Kohlenstoffdisulfid 

(12.00 mmol, 3.00 eq) und 1021 mg  2-(Brommethyl)-4-nitrophenol (4.40 mmol, 1.10 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 950 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.108 (2.09 mmol, 52%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.60 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.96-3.08 (m, 4H, 5/5‘-H), 4.04 (bs, 2H, 6-H oder                 

6‘-H), 4.30 (bs, 2H, 6-H oder 6‘-H), 4.48 (s, 2H, 8-H), 6.97 (d, J = 9.0 Hz, 1H, 13-H),                       

7.62-7.69 (m, 2H, 2/2‘-H), 7.71-7.78 (m, 3H, 1-H und 3/3‘-H), 8.04 (dd, J = 9.0, 2.9 Hz, 1H, 

12-H), 8.22 (d, J = 2.9 Hz, 1H, 10-H), 11.43 (s, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 35.1 (8-C), 45.4 (2C, 5/5’-C), 49.3 (bs, 2C, 6/6’-C), 

115.3 (13-C), 123.5 (10-C), 125.2 (12-C), 126.3 (9-C), 127.5 (2C, 3/3‘-C), 129.5 (2C, 2/2‘-C), 

133.5 (1-C), 134.6 (4-C), 139.1 (11-C), 162.0 (14-C), 195.7 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H19N3O5S3: [M+Na+]calc = 476.0385; 

[M+Na+]found = 476.0373. 

IR: (Film) ν = 3427 (w), 3380 (w), 3076 (w), 2923 (w), 2855 (w), 1616 (w), 1589 (w), 

1517 (m), 1494 (m), 1458 (w), 1444 (w), 1419 (m), 1398 (w), 1362 (w), 1331 (m), 1287 (m), 

1271 (m), 1225 (m), 1160 (s), 1129 (m), 1112 (m), 1078 (m), 1051 (m), 1031 (m), 999 (m), 

929 (m), 913 (m), 863 (w), 827 (m), 757 (w), 734 (s), 686 (m), 638 (m), 592 (w), 569 (s), 

499 (w), 481 (w), 466 (w), 449 (m), 406 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 195 °C. 
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tert-Butyl-4-(N,N-dimethylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.221) 

 
In Anlehnung an AAV2a wurden 1863 mg Boc-Piperazin (10.00 mmol, 1.00 eq) und 1.17 mL 

Dimethylsulfamoylchlorid (11.00 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 2000 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.221 

(6.82 mmol, 68%) als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.41 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 6/6‘/6‘‘-H), 2.77 (s, 6H, 1/1‘-H),                               

3.08-3.15 (m, 4H, 2/2‘-H), 3.33-3.40 (m, 4H, 3/3‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 6/6‘/6‘‘-C), 37.8 (2C, 1/1‘-C), 43.1 (bs, 2C,                   

2/2‘-C), 45.8 (2C, 3/3‘-C), 79.2 (5-C), 153.6 (4-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C11H23N3O4S: [M+H+] = 294.08 (6%); [M+NH4
+] = 311.20 (16%); 

[M+Na+] = 316.17 (32%). 

4-(N,N-Dimethylsulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.224) 

 
Gemäß AAV4a wurden 750 mg tert-Butyl-4-(N,N-dimethylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.221, 2.56 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 220 mg von Hydrochlorid                             

Schl-33.224 (0.96 mmol, 38%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.78 (s, 6H, 1/1‘-H), 3.07-3.20 (m, 4H, 2/2‘-H),                       

3.35-3.45 (m, 4H, 3/3‘-H), 9.50 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 37.8 (2C, 1/1‘-C), 42.3 (2C, 2/2‘-C), 42.9 (2C,                                   

3/3‘-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C6H16ClN3O2S: [M-Cl-]+
 = 194.07 (100%). 
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(2-Hydroxy-5-nitrobenzyl)-4-(N,N-dimethylsulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat                 

(Schl-33.111) 

 
Gemäß AAV1a wurden 919 mg 4-(N,N-Dimethylsulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid                     

(Schl-33.224, 4.00 mmol, 1.00 eq), 1.11 mL Triethylamin (8.00 mmol, 2.00 eq), 0.72 mL 

Kohlenstoffdisulfid (12.00 mmol, 3.00 eq) und 1021 mg  2-(Brommethyl)-4-nitrophenol 

(4.40 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 220 mg von Dithiocarbamat Schl-33.111 (0.52 mmol, 13%) in 

Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.44 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.78 (s, 6H, 1/1‘-H), 3.22-3.35 (m, 4H, 2/2‘-H), 4.00 (bs, 

2H, 3-H oder 3‘-H), 4.29 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.55 (s, 2H, 5-H), 7.00 (d, J = 9.0 Hz, 1H, 

10-H), 8.06 (dd, J = 9.0, 2.9 Hz, 1H, 9-H), 8.28 (d, J = 2.9 Hz, 1H, 7-H), 11.46 (s, 1H,                        

OH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 35.1 (5-C), 37.8 (2C, 1/1‘-C), 45.5 (2C, 2/2‘-C),                   

49.5 (bs, 3-C oder 3’-C), 50.2 (bs, 3-C oder 3’-C), 115.3 (10-C), 123.7 (7-C), 125.2 (9-C),  

126.3 (6-C), 139.2 (8-C), 162.0 (11-C), 195.6 (4-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H20N4O5S3: [M+Na+]calc = 440.0494; 

[M+Na+]found = 443.0482. 

IR: (Film) ν = 3016 (w), 2905 (w), 2860 (w), 1677 (br, w), 1618 (w), 1580 (w), 1512 (m), 

1486 (m), 1444 (w), 1426 (w), 1411 (w), 1348 (m), 1334 (s), 1277 (m), 1238 (m), 1224 (w), 

1189 (w), 1162 (s), 1153 (m), 1142 (m), 1120 (m), 1080 (w), 1053 (w), 1013 (m), 991 (w), 

969 (m), 936 (m), 922 (m), 897 (m), 863 (w), 837 (w), 826 (w), 817 (w), 736 (s), 693 (w), 

681 (w), 658 (w), 632 (m), 592 (w), 570 (m), 545 (w), 519 (m), 481 (w), 466 (m), 432 (w), 

419 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 171 °C. 
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tert-Butyl-(S)-2-(4-(((2-hydroxy-5-nitrobenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl-

carbonyl)pyrrolidin-1-carboxylat (Schl-33.086) 

 
Gemäß AAV3a wurden 1749 mg ((2-Hydroxy-5-nitrophenyl)methyl)piperazin-1-

dithiocarboxylat-Hydrochlorid (Schl-32.322, 5.00 mmol, 1.00 eq), 1438 mg EDC·HCl 

(7.50 mmol, 1.50 eq), 1.39 mL Et3N (10.00 mmol, 2.00 eq), 1013 mg HOBt (7.50 mmol, 

1.50 eq) und 1592 mg Boc-L-Prolin (2.25 mmol, 1.50 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie 

an Kieselgel (1. EtOAc/Cyclohexan 3:1; 2. DCM/MeOH 50:1 + 2% HCOOH) und präparative 

HPLC (tR = 29.02 min) ergab 930 mg von Pyrolidin-2-carbamid Schl-33.086 (1.82 mmol, 

36%) als Isomerengemisch im Verhältnis von 1/1.5 in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.33 (DCM/MeOH + 2% HCOOH, 50:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.29 und 1.38 (s, 9H, 1/1‘/1‘‘-H), 1.70-1.86 (m, 3H, 

HProlin), 2.07-2.33 (m, 1H, HProlin), 3.31-3.41 (m, 2H, HProlin), 3.51-3.76 (m, 4H, 9/9‘-H),                      

3.97 (bs, 2H, 10-H oder 10‘-H), 4.27 (bs, 2H, 10-H oder 10‘-H), 4.56 (s, 2H, 12-H),                              

4.57-4.65 (m, 1H, 7-H), 7.00 (d, J = 9.0 Hz, 1H, 17-H), 8.06 (dd, J = 9.0, 2.9 Hz, 1H, 16-H), 

8.25-8.32 (m, 1H, 14-H), 11.47 (s, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 23.6 und 24.3 (5-C), 28.5 und 28.7 (3C, 1/1‘/1‘‘-C), 

29.5 und 30.3 (6-C), 35.4 und 35.5 (12-C), 41.2 und 41.4 (9-C oder 9‘-C), 43.8 und 44.0 (9-C 

oder 9‘-C), 46.9 und 47.0 (4-C), 49.8 (bs, 10-C oder 10’-C), 51.0 (bs, 10-C oder 10’-C), 

56.7 und 56.9 (7-C), 78.8 und 79.0 (2-C), 115.9 (17-C), 124.4 (14-C), 125.7 (16-C),                             

126.8 (13-C), 139.7 (15-C), 153.6 (3-C) und 153.9 (3-C), 162.6 (18-C), 171.0 und 171.4 (8-C), 

195.6 und 195.9 (11-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H30N4O6S2: [M+H+]calc = 511.1685; [M+H+]found = 511.1680. 

IR: (Film) ν = 2973 (w), 2940 (w), 2871 (w), 1639 (s), 1616 (m), 1591 (m), 1526 (m), 

1500 (w), 1476 (w), 1415 (s), 1367 (m), 1338 (s), 1311 (w), 1287 (s), 1277 (s), 1244 (m), 

1209 (m), 1197 (m), 1158 (s), 1137 (m), 1083 (m), 1050 (w), 1028 (w), 1013 (m), 997 (w), 

977 (w), 960 (w), 936 (m), 913 (w), 863 (m), 836 (m), 817 (w), 793 (w), 748 (m), 718 (w), 

701 (w), 684 (w), 640 (m), 590 (w), 545 (w), 518 (w), 501 (w), 474 (w), 444 (w),                             

414 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 195 °C. 
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(S)-2-(4-(((2-Hydroxy-5-nitrobenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl) 

pyrrolidin-1-ium-2,2,2-Trifluoracetat (Schl-33.113) 

 
Gemäß AAV4a wurden 600 mg tert-Butyl-(S)-2-(4-(((2-hydroxy-5-nitrobenzyl)sulfanyl)-

thiocarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-pyrrolidin-1-carboxylat (Schl-33.086, 1.23 mmol, 

1.00 eq) umgesetzt. Nach präparativer HPLC (tR = 18.96 min) wurden 390 mg von TFA-Salz                                   

Schl-33.113 (0.70 mmol, 57%) in Form eines hellgelben Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.77-1.97 (m, 3H, HProlin), 2.31-2.42 (m, 1H, HProlin), 

3.10-3.34 (m, 2H, HProlin), 3.55-3.74 (m, 4H, 6/6‘-H), 4.00 (bs, 2H, 7-H oder 7‘-H), 4.27 (bs, 

2H, 7-H oder 7‘-H), 4.57 (s, 2H, 9-H), 4.58-4.67 (m, 1H, 4-H), 7.02 (d, J = 9.0 Hz, 1H, 14-H), 

8.07 (dd, J = 9.0, 2.9 Hz, 1H, 13-H), 8.29 (d, J = 2.9 Hz, 1H, 11-H), 8.52 (s, 1H, NH), 9.42 (s, 

1H, NH), 11.61 (s, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 23.6 (3-C), 28.3 (2-C), 35.0 (9-C), 41.3 (6-C oder                      

6‘-C), 43.4 (6-C oder 6‘-C), 45.8 (1-C), 48.6 (bs, 7-C oder 7‘-C), 50.4 (bs, 7-C oder 7‘-C),                

57.6 (4-C), 115.3 (14-C), 123.7 (11-C), 125.2 (13-C), 126.3 (10-C), 139.1 (12-C),                                   

162.1 (15-C), 167.0 (5-C), 195.4 (8-C) ppm; C-F-Kopplung TFA nicht aufgelöst.  

MS: ESI-HR-MS(-): m/z für C19H23F3N4O6S2: [M-H+]calc = 523.0933; [M-H+]found = 523.0950. 

IR: (Film) ν = 3082 (br, w), 2990 (br, w), 2750 (w), 1771 (w), 1654 (m), 1589 (m), 1523 (w), 

1491 (m), 1418 (m), 1336 (s), 1283 (s), 1197 (s), 1130 (s), 1081 (m), 1014 (m), 997 (m), 

937 (m), 913 (w), 863 (w), 832 (m), 797 (m), 749 (w), 720 (m), 706 (w), 640 (w), 598 (w), 

566 (w), 516 (w), 476 (w), 438 (w), 412 (w), 402 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 80 °C. 
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-631- 

2-(4-(((2-Hydroxy-5-nitrobenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl)-N,N-dimethyl-2-

oxoethan-1-ammonium-2,2,2-Trifluoracetat (Schl-33.087) 

 
Gemäß AAV3a wurden 1749 mg ((2-Hydroxy-5-nitrophenyl)methyl)piperazin-1-

dithiocarboxylat-Hydrochlorid (Schl-32.322, 5.00 mmol, 1.00 eq), 1438 mg EDC·HCl 

(7.50 mmol, 1.50 eq), 2.08 mL Et3N (15.00 mmol, 3.00 eq), 1013 mg HOBt (7.50 mmol, 

1.50 eq) und 773 mg N,N-Dimethylglycin (7.50 mmol, 1.50 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 50:1 → 20:1 + 2% HCOOH), 

Umkristallisation aus dest. H2O (~60 mL) und präparative HPLC (tR = 18.34 min) ergab 

1040 mg von Dimethylglycinamid Schl-33.087 (2.03 mmol, 41%) in Form eines hellgelben 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.11 (DCM/MeOH + 2% HCOOH, 50:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.82 (s, 6H, 1/1‘-H), 3.48-3.57 (m, 2H, 4-H oder 4‘-H), 

3.61-3.72 (m, 2H, 4-H oder 4‘-H), 4.02 (bs, 2H, 5-H oder 5‘-H), 4.24 (bs, 2H, 5-H oder 5‘-H), 

4.27 (s, 2H, 2-H), 4.57 (s, 2H, 7-H), 7.03 (d, J = 9.0 Hz, 1H, 12-H), 8.07 (dd, J = 9.0, 2.9 Hz, 

1H, 11-H), 8.29 (d, J = 2.9 Hz, 1H, 9-H), 9.61 (s, 1H, HN+), 11.65 (s, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 35.0 (7-C), 40.6 (4-C oder 4‘-C), 42.8 (4-C oder 4‘-C),                      

43.8 (2C, 1/1‘-C), 48.4 (bs, 5-C oder 5‘-C), 50.0 (bs, 5-C oder 5‘-C), 56.9 (2-C), 115.3 (12-C), 

116.4 (q, 1JC-F = 295.6 Hz, TFA), 123.7 (9-C), 125.2 (11-C), 126.3 (8-C), 139.1 (10-C), 

158.1 (q, 2JC-F = 33.9 Hz, TFA), 162.2 (13-C), 163.5 (3-C), 195.5 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H23F3N4O6S2: [M-TFA-]+
calc = 399.1155;                                                       

[M-TFA-]+
found = 399.1155. 

IR: (Film) ν = 3080 (br, w), 1778 (w), 1651 (m), 1590 (w), 1522 (w), 1474 (m), 1418 (m), 

1334 (m), 1283 (m), 1160 (s), 1130 (s), 1080 (m), 1046 (w), 991 (m), 955 (m), 938 (w), 

912 (w), 862 (w), 831 (m), 816 (w), 796 (m), 747 (m), 719 (m), 704 (m), 640 (w), 595 (w), 

520 (w), 473 (w), 430 (w), 410 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 87 °C. 
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-632- 

7.3.1.4 (7-Methoxy-2-oxo-2H-chromen-4-yl)methyl-Derivate 

[(7-Methoxy-2-oxo-2H-chromen-4-yl)methyl]-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-

carbodithioat (Schl-33.003) 

 
Gemäß AAV1b wurden 493 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (3.00 mmol, 1.00 eq), 0.46 mL 

Triethylamin (3.30 mmol, 1.10 eq), 0.36 mL Kohlenstoffdisulfid (6.00 mmol, 2.00 eq) und 

888 mg  4-(Brommethyl)-7-methoxy-2H-chromen-2-on (3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 440 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.003 (1.03 mmol, 34%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.11 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.20-3.32 (m, 4H, 2/2‘-H), 3.87 (s, 

3H, 11-H), 4.08 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.36 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.83 (s, 2H, 5-H),                 

6.40 (s, 1H, 15-H), 7.01 (dd, J = 8.8, 2.4 Hz, 1H, 9-H), 7.03 (d, J = 2.3 Hz, 1H, 12-H), 7.80 (d, 

J = 8.7 Hz, 1H, 8-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 36.4 (5-C), 44.9 (2C, 2/2‘-C), 49.3 (bs,                     

3-C oder 3‘-C), 50.8 (bs, 3-C oder 3‘-C), 56.0 (11-C), 101.1 (12-C), 111.6 (9-C), 111.7 (15-C), 

112.4 (7-C), 126.2 (8-C), 151.2 (13-C), 155.1 (6-C), 160.0 (10-C), 162.6 (14-C),                          

193.5 (4-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H20N2O5S3: [M+Na+]calc = 451.0432; 

[M+Na+]found = 451.0431. 

IR: (Film) ν = 3629 (w), 3545 (w), 3066 (w), 3018 (w), 2993 (w), 2905 (w), 2863 (w), 

2169 (w), 2047 (w), 1718 (s), 1611 (m), 1558 (w), 1511 (w), 1444 (w), 1429 (w), 1406 (m), 

1388 (m), 1365 (w), 1339 (m), 1332 (m), 1317 (m), 1273 (s), 1244 (w), 1225 (s), 1208 (m), 

1153 (s), 1129 (m), 1121 (m), 1054 (m), 1040 (m), 1022 (w), 1012 (w), 990 (w), 968 (m), 

954 (s), 910 (w), 896 (w), 874 (w), 838 (m), 827 (w), 821 (w), 800 (w), 783 (m), 747 (w),                               

694 (w), 649 (w), 613 (w), 589 (w), 576 (w), 562 (w), 550 (w), 537 (w), 525 (m), 518 (m), 

488 (w), 471 (m), 454 (m), 426 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 171-197 °C. 
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-633- 

[(7-Methoxy-2-oxo-2H-chromen-4-yl)methyl]-4-(cyclopropylsulfonyl)piperazin-1-carbo-

dithioat (Schl-33.023) 

 
Gemäß AAV2a wurden 580 mg von ((7-Methoxy-2-oxochromen-4-yl)methyl)piperazin-1-

dithiocarboxylat-Hydrochlorid (Schl-32.324, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 0.20 mL Cyclopropan-

sulfonylchlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 150 mg von Sulfonamid Schl-33.023 (0.33 mmol, 22%) als 

farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.15 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.88-0.97 (m, 2H, 1-H oder 1‘-H), 0.98-1.07 (m, 2H,                  

1-H oder 1‘-H), 2.58-2.72 (m, 1H, 2-H), 3.30-3.38 (m, 4H, 3/3‘-H), 3.87 (s, 3H, 12-H),                        

4.08 (bs, 2H, 4-H oder 4‘-H), 4.35 (bs, 2H, 4-H oder 4‘-H), 4.82 (s, 2H, 6-H), 6.40 (s, 1H,                   

16-H), 6.96-7.01 (m, 1H, 10-H), 7.01-7.06 (m, 1H, 13-H), 7.80 (d, J = 8.7 Hz, 1H, 9-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 4.1 (2C, 1/1‘-C), 25.1 (2-C), 36.4 (6-C), 45.4 (2C,                 

3/3‘-C), 49.5 (bs, 4-C oder 4‘-C), 50.9 (bs, 4-C oder 4‘-C), 56.0 (12-C), 101.1 (13-C), 

111.6 (10-C), 111.7 (16-C), 112.4 (8-C), 126.3 (9-C), 151.2 (14-C), 155.1 (7-C), 160.0 (11-C), 

162.6 (15-C), 194.1 (5-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H22N2O5S3: [M+Na+]calc = 477.0589; 

[M+Na+]found = 477.0589. 

IR: (Film) ν = 3066 (w), 3021 (w), 2982 (w), 2926 (w), 2851 (w), 1727 (m), 1610 (s), 

1558 (w), 1510 (w), 1457 (w), 1427 (m), 1386 (m), 1336 (s), 1312 (w), 1288 (m), 1268 (s), 

1233 (m), 1214 (m), 1193 (w), 1150 (s), 1135 (s), 1115 (m), 1056 (w), 1027 (m), 1001 (m), 

989 (m), 949 (m), 932 (m), 909 (w), 889 (w), 875 (m), 849 (w), 812 (m), 799 (w), 780 (w), 

735 (m), 678 (w), 644 (w), 613 (w), 570 (w), 551 (w), 536 (m), 479 (w), 453 (m), 426 (w), 

406 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 181 °C. 
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-634- 

[(7-Methoxy-2-oxo-2H-chromen-4-yl)methyl]-4-(phenylsulfonyl)piperazin-1-carbo-

dithioat (Schl-33.022) 

 
Gemäß AAV2a wurden 580 mg von ((7-Methoxy-2-oxochromen-4-yl)methyl)piperazin-1-

carbodithioat-Hydrochlorid (Schl-32.324, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 0.26 mL Benzol-

sulfonylchlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 550 mg von Sulfonamid Schl-33.022 (1.12 mmol, 75%) als 

farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.18 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.97-3.13 (m, 4H, 5/5‘-H), 3.86 (s, 3H, 14-H),                        

4.06 (bs, 2H, 6-H oder 6‘-H), 4.31 (bs, 2H, 6-H oder 6‘-H), 4.74 (s, 2H, 8-H), 6.34 (s, 1H,                   

18-H), 6.95 (dd, J = 8.8, 2.5 Hz, 1H, 12-H), 7.00 (d, J = 2.4 Hz, 1H, 15-H), 7.60-7.70 (m, 2H, 

11-H und 1-H), 7.71-7.81 (m, 4H, 2/2‘-H und 3/3‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 36.4 (8-C), 45.3 (2C, 5/5‘-C), 49.0 (bs, 2C, 6/6‘-C), 

56.0 (14-C), 101.0 (15-C), 111.5 (12-C), 111.6 (18-C), 112.2 (10-C), 126.1 (11-C), 127.5 (2C, 

3/3‘-C), 129.6 (2C, 2/2‘-C), 133.5 (1-C), 134.7 (4-C), 150.9 (16-C), 155.0 (9-C), 159.8 (13-C), 

162.5 (17-C), 194.2 (7-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H22N2O5S3: [M+Na+]calc = 513.0589; 

[M+Na+]found = 513.0587. 

IR: (Film) ν = 3064 (w), 2985 (w), 2911 (w), 2861 (w), 1732 (m), 1611 (m), 1557 (w), 

1513 (w), 1459 (w), 1447 (w), 1433 (m), 1386 (m), 1342 (m), 1330 (m), 1287 (m), 1271 (m), 

1234 (m), 1211 (m), 1163 (m), 1152 (m), 1140 (m), 1120 (m), 1089 (w), 1059 (m), 1037 (m), 

1024 (m), 1000 (m), 987 (m), 947 (m), 933 (m), 906 (w), 870 (w), 854 (w), 840 (w), 822 (w), 

814 (w), 758 (w), 737 (s), 685 (m), 647 (w), 615 (w), 570 (s), 535 (w), 519 (w), 477 (w), 

461 (m), 451 (m), 425 (w), 407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 171 °C. 
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-635- 

[(7-Methoxy-2-oxo-2H-chromen-4-yl)methyl]-4-(N,N-dimethylsulfamoyl)piperazin-1-

carbodithioat (Schl-33.072) 

 
In Anlehnung an AAV2a wurden von ((7-Methoxy-2-oxochromen-4-yl)methyl)piperazin-1-

dithiocarboxylat-Hydrochlorid (Schl-32.324, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 0.21 mL N,N-Di-

methylsulfamoylchlorid (2.20 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/ EtOAc 1:1) ergab 540 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.072 (1.18 mmol, 

79%) als hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.43 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.78 (s, 6H, 1/1‘-H), 3.25-3.36 (m, 4H, 2/2‘-H), 3.87 (s, 

3H, 11-H), 4.05 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.29 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.82 (s, 2H, 5-H),                     

6.40 (s, 1H, 15-H), 7.00 (dd, J = 8.7, 2.5 Hz, 1H, 9-H), 7.02 (d, J = 2.4 Hz, 1H, 12-H), 7.80 (d, 

J = 8.7 Hz, 1H, 8-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 36.3 (5-C), 37.9 (2C, 1/1‘-C), 45.6 (2C, 2/2‘-C), 

49.6 (bs, 3-C oder 3‘-C), 51.1 (bs, 3-C oder 3‘-C), 56.0 (11-C), 101.1 (12-C), 111.6 (9-C), 

111.7 (15-C), 112.4 (7-C), 126.2 (8-C), 151.2 (13-C), 155.1 (6-C), 160.0 (10-C), 162.6 (14-C), 

194.1 (4-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H23N3O5S3: [M+Na+]calc = 480.0698; 

[M+Na+]found = 480.0701. 

IR: (Film) ν = 3067 (w), 2993 (w), 2973 (w), 2874 (w), 2843 (w), 1708 (m), 1605 (m), 

1562 (w), 1512 (w), 1455 (w), 1445 (w), 1427 (m), 1381 (w), 1344 (s), 1291 (w), 1263 (m), 

1240 (m), 1209 (m), 1192 (m), 1136 (s), 1114 (m), 1042 (m), 1026 (m), 1003 (w), 987 (m), 

963 (m), 931 (s), 907 (m), 888 (m), 846 (m), 827 (m), 813 (m), 769 (w), 731 (s), 704 (m), 

681 (m), 633 (w), 591 (w), 569 (m), 551 (w), 521 (m), 491 (w), 461 (m), 452 (m),                               

422 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 160 °C. 
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-636- 

tert-Butyl-(S)-2-(4-((((7-methoxy-2-oxo-2H-chromen-4-yl)methyl)sulfanyl)thiocarbonyl)-

piperazin-1-ylcarbonyl)pyrrolidin-1-carboxylat (Schl-33.024) 

 
Gemäß AAV3a wurden 1935 mg ((7-Methoxy-2-oxochromen-4-yl)methyl)piperazin-1-

dithiocarboxylat-Hydrochlorid (Schl-32.324, 5.00 mmol, 1.00 eq), 1438 mg EDC·HCl 

(7.50 mmol, 1.50 eq), 1.39 mL Et3N (10.00 mmol, 2.00 eq), 1013 mg HOBt (7.50 mmol, 

1.50 eq) und 1592 mg Boc-L-Prolin (7.50 mmol, 1.50 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie 

an Kieselgel (EtOAc/Cyclohexan 3:1) und präparative HPLC (tR = 31.38 min) ergab 1960 mg 

von Pyrolidin-2-carbamid Schl-33.024 (3.58 mmol, 72%) im Isomerenverhältnis von 1/1.4 in 

Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.19 (EtOAc/Cyclohexan, 3:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.26 und 1.35 (s, 9H, 1/1‘/1‘‘-H), 1.66-1.81 (m, 3H, 

HProlin), 2.05-2.19 (m, 1H, HProlin), 3.27-3.36 (m, 2H, HProlin), 3.50-3.74 (m, 4H, 9/9‘-H),                   

3.83 (s, 3H, 18-H), 3.97 (bs, 2H, 10-H oder 10‘-H), 4.21 (bs, 2H, 10-H oder 10‘-H),                             

4.48-4.64 (m, 1H, 7-H), 4.79 (s, 2H, 12-H), 6.36 und 6.37 (s, 1H, 22-H), 6.93-6.97 (m, 1H,                    

16-H), 6.98 (d, J = 2.5 Hz, 1H, 19-H), 7.77 (d, J = 8.8 Hz, 1H, 15-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 23.0 und 23.7 (5-C), 28.0 und 28.1 (3C, 1/1‘/1‘‘-C), 

28.9 und 29.7 (6-C), 36.1 und 36.2 (12-C), 40.6 und 40.8 (9-C oder 9‘-C), 43.1 und 43.3 (9-C 

oder 9‘-C), 46.2 und 46.4 (4-C), 49.2 (bs, 10-C oder 10’-C), 51.2 (bs, 10-C oder 10’-C),                      

55.9 (18-C), 56.1 und 56.3 (7-C), 78.2 und 78.4 (2-C), 101.1 (19-C), 111.5 (16-C),                          

111.6 (22-C), 112.3 (14-C), 126.1 (15-C), 151.1 (20-C), 153.0 und 153.3 (3-C), 155.0 (13-C), 

159.8 (17-C), 162.5 (21-C), 170.5 und 170.9 (8-C), 193.6 und 193-8 (11-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C26H33N3O6S2: [M+Na+]calc = 570.1708; 

[M+Na+]found = 570.1718. 

IR: (Film) ν = 2971 (w), 2930 (w), 2873 (w), 1716 (m), 1688 (m), 1654 (m), 1609 (s), 

1556 (w), 1511 (w), 1456 (w), 1387 (s), 1362 (m), 1280 (m), 1265 (m), 1206 (m), 1147 (s), 

1131 (m), 1045 (w), 1013 (m), 987 (m), 956 (w), 929 (w), 836 (m), 771 (w), 740 (w), 697 (w), 

641 (w), 611 (w), 550 (w), 509 (w), 484 (w), 454 (w), 417 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 102 °C. 
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-637- 

(S)-2-(4-((((7-Methoxy-2-oxo-2H-chromen-4-yl)methyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-

1-yl-carbonyl)pyrrolidin-1-ium-Chlorid (Schl-33.031) 

 
Gemäß AAV4a wurden 650 mg tert-Butyl-(S)-2-(4-((((7-methoxy-2-oxo-2H-chromen-4-yl)-

methyl)sulfanyl)thiocarbonyl)-piperazin-1-ylcarbonyl)pyrrolidin-1-carboxylat (Schl-33.024, 

1.19 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 530 mg von Hydrochlorid Schl-33.031 (1.09 mmol, 

92%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.77-1.98 (m, 3H, HProlin), 2.30-2.43 (m, 1H, HProlin), 

3.13-3.28 (m, 2H, HProlin), 3.50-3.80 (m, 4H, 6/6‘-H), 3.87 (s, 3H, 15-H), 4.05 (bs, 2H, 7-H oder 

7‘-H), 4.27 (bs, 1H, 7-H oder 7‘-H), 4.34 (bs, 1H, 7-H oder 7‘-H), 4.54-4.64 (m, 1H, 4-H),                 

4.84 (s, 2H, 9-H), 6.41 (s, 1H, 19-H), 7.01 (d, J = 8.8, 2.5 Hz, 1H, 13-H), 7.03 (d, J = 2.4 Hz, 

1H, 16-H), 7.81 (d, J = 8.7 Hz, 1H, 12-H), 9.38 (bs, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 23.6 (3-C), 28.4 (2-C), 36.2 (9-C), 41.3 (2C, 6-C oder 

6‘-C), 43.4 (6-C oder 6‘-C), 45.6 (1-C), 49.1 (bs, 7-C oder 7‘-C), 50.4 (bs, 7-C oder 7‘-C), 

56.0 (15-C), 57.3 (4-C), 101.1 (16-C), 111.5 (13-C), 111.6 (19-C), 112.3 (11-C), 126.2 (12-C), 

151.1 (17-C), 155.0 (10-C), 159.9 (14-C), 162.6 (18-C), 167.0 (5-C), 193.9 (8-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H26ClN3O4S2: [M-Cl-]+
calc = 448.1359;                                                                

[M-Cl-]+
found = 448.1353. 

IR: (Film) ν = 2935 (br, w), 2815 (w), 2715 (w), 2668 (w), 2598 (w), 2554 (w), 2469 (w), 

2430 (w), 1716 (s), 1642 (s), 1610 (s), 1510 (w), 1464 (m), 1420 (m), 1388 (m), 1364 (m), 

1345 (w), 1315 (w), 1282 (m), 1272 (m), 1207 (s), 1155 (m), 1130 (m), 1041 (m), 1021 (m), 

1001 (m), 989 (m), 958 (w), 938 (w), 908 (w), 894 (w), 877 (w), 865 (w), 837 (m), 829 (m), 

799 (w), 765 (w), 747 (w), 696 (w), 671 (w), 648 (w), 613 (w), 589 (w), 570 (w), 559 (w), 

534 (w), 508 (w), 488 (w), 463 (w), 453 (w), 435 (w), 423 (w), 402 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 246 °C. 
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-638- 

[(7-Methoxy-2-oxo-2H-chromen-4-yl)methyl]-4-(dimethylglycyl)piperazin-1-carbo-

dithioat (Schl-33.032) 

 
Gemäß AAV3b wurden 580 mg ((7-Methoxy-2-oxochromen-4-yl)methyl)piperazin-1-

dithiocarboxylat-Hydrochlorid (Schl-32.324, 1.50 mmol, 1.00 eq), 431 mg EDC·HCl 

(2.25 mmol, 1.50 eq), 0.42 mL Et3N (3.00 mmol, 2.00 eq), 304 mg HOBt (2.25 mmol, 1.50 eq) 

und 232 mg N,N-Dimethylglycin (2.25 mmol, 1.50 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (EtOAc/Cyclohexan 4:1 + 2% Et3N) ergab 310 mg von Dimethylglycinamid                        

Schl-33.032 (0.71 mmol, 47%) in Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.10 (EtOAc/Cyclohexan + 2% Et3N, 4:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.19 (s, 6H, 1/1‘-H), 3.11 (s, 2H, 2-H), 3.54-3.64 (m, 

2H, 4-H oder 4‘-H), 3.67-3.79 (m, 2H, 4-H oder 4‘-H), 3.87 (s, 3H, 13-H), 4.00 (bs, 2H, 5-H 

oder 5‘-H), 4.25 (bs, 2H, 5-H oder 5‘-H), 4.82 (s, 2H, 7-H), 6.40 (s, 1H, 17-H), 6.95-7.07 (m, 

2H, 11-H und 14-H), 7.80 (d, J = 8.7 Hz, 1H, 10-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 36.2 (7-C), 40.5 (4-C oder 4‘-C), 43.7 (4-C oder 4‘-C),                    

45.0 (2C, 1/1‘-C), 49.1 (bs, 5-C oder 5‘-C), 51.6 (bs, 5-C oder 5‘-C), 56.0 (13-C), 61.6 (2-C), 

101.1 (14-C), 111.5 (11-C), 111.6 (17-C), 112.3 (9-C), 126.2 (10-C), 151.2 (15-C),                       

155.0 (8-C), 159.9 (12-C), 162.6 (16-C), 168.2 (3-C), 193.6 (6-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H25N3O4S2: [M+H+]calc = 436.1365; [M+H+]found = 436.1351. 

IR: (Film) ν = 3065 (w), 2934 (w), 2854 (w), 2823 (w), 2774 (w), 1707 (s), 1629 (m), 1608 (s), 

1513 (w), 1483 (m), 1458 (m), 1439 (m), 1422 (m), 1385 (m), 1353 (m), 1268 (m), 1238 (m), 

1224 (m), 1209 (m), 1154 (m), 1143 (m), 1133 (m), 1106 (w), 1044 (m), 1019 (m), 988 (m), 

977 (m), 954 (m), 931 (m), 901 (m), 888 (w), 858 (m), 836 (m), 797 (m), 771 (w), 744 (w), 

705 (w), 635 (w), 589 (w), 554 (w), 527 (w), 488 (w), 476 (w), 448 (w), 421 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 143 °C. 
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-639- 

7.3.1.5 Cyclohexylmethyl-Derivate 

(Cyclohexylmethyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.174) 

 
Gemäß AAV1a wurden 246 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (1.50 mmol, 1.00 eq), 0.23 mL 

Triethylamin (1.65 mmol, 1.10 eq), 0.18 mL Kohlenstoffdisulfid (3.00 mmol, 2.00 eq) und 

0.20 mL  (Brommethyl)cyclohexan (1.65 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie 

an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 180 mg von Dithiocarbamat Schl-33.174 

(0.53 mmol, 35%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.59 (Cyclohexan/ EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 0.95-1.07 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.08-1.25 (m, 3H, 

HCyclohexyl), 1.54-1.63 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.64-1.71 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.73-1.83 (m, 2H, 

HCyclohexyl), 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.19 (d, J = 6.8 Hz, 2H, 5-H), 3.23-3.27 (m, 4H, 2/2‘-H),                       

4.11 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.31 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 25.4 (2C, 8/8‘-C), 25.7 (9-C), 32.1 (2C, 7/7‘-C), 

34.4 (6-C), 36.7 (1-C), 43.3 (5-C), 44.8 (2C, 2/2‘-C), 49.3 (bs, 2C, 3/3‘-C), 196.6 (4-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C13H24N2O2S3: [M+Na+]calc = 359.0898; 

[M+Na+]found = 359.0883. 

IR: (Film) ν = 3011 (w), 2985 (w), 2918 (m), 2849 (w), 2657 (w), 1448 (w), 1435 (m), 

1415 (m), 1384 (w), 1374 (w), 1359 (w), 1336 (m), 1320 (s), 1272 (m), 1226 (m), 1212 (m), 

1140 (s), 1117 (m), 1053 (w), 1034 (m), 1003 (w), 964 (m), 934 (s), 922 (m), 893 (w), 843 (w), 

822 (m), 779 (m), 753 (w), 694 (w), 644 (w), 552 (w), 538 (m), 517 (s), 472 (w), 463 (m), 

438 (w), 406 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 150 °C. 
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-640- 

(Cyclohexylmethyl)-4-(cyclopropylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.182) 

 
Gemäß AAV2a wurden 737 mg (Cyclohexylmethyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-

Hydrochlorid (Schl-32.323, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 0.28 mL Cyclopropansulfonyl-

chlorid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 410 mg von Sulfonamid Schl-33.182 (1.13 mmol, 45%) als 

farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.63 (Cyclohexan/ EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 0.91-0.96 (m, 2H, 1-H oder 1‘-H), 0.97-1.07 (m, 4H,                  

1-H oder 1‘-H und HCyclohexyl), 1.08-1.25 (m, 3H, HCyclohexyl), 1.55-1.63 (m, 2H, HCyclohexyl),       

1.64-1.71 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.74-1.82 (m, 2H, HCyclohexyl), 2.61-2.68 (m, 1H, 2-H), 3.19 (d, 

J = 6.8 Hz, 2H, 6-H), 3.29-3.35 (m, 4H, 3/3‘-H), 4.11 (bs, 2H, 4-H oder 4‘-H), 4.30 (bs, 2H,                  

4-H oder 4‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 4.0 (2C, 1/1‘-C), 25.0 (2-C), 25.4 (2C, 9/9‘-C), 

25.7 (10-C), 32.1 (2C, 8/8‘-C), 36.7 (7-C), 43.3 (6-C), 45.3 (2C, 3/3‘-C), 49.3 (bs, 2C, 4/4‘-C), 

196.6 (5-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H26N2O2S3: [M+Na+]calc = 385.1054; 

[M+Na+]found = 385.1043. 

IR: (Film) ν = 3047 (w), 2998 (w), 2938 (w), 2918 (m), 2849 (w), 2661 (w), 1467 (m), 

1458 (m), 1426 (s), 1386 (w), 1359 (m), 1332 (m), 1303 (m), 1265 (m), 1224 (s), 1215 (m), 

1192 (w), 1170 (w), 1149 (m), 1137 (s), 1116 (m), 1070 (w), 1045 (m), 1013 (m), 993 (s), 

944 (s), 916 (m), 904 (m), 887 (m), 848 (w), 830 (m), 781 (m), 728 (s), 670 (m), 624 (m), 

561 (s), 530 (m), 489 (m), 470 (m), 458 (m), 423 (w), 408 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 119 °C. 
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-641- 

(Cyclohexylmethyl)-4-(phenylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.181) 

 
Gemäß AAV2a wurden 811 mg (Cyclohexylmethyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-

Hydrochlorid (Schl-32.323, 2.75 mmol, 1.10 eq) und 0.32 mL Benzolsulfonyl-

chlorid (2.50 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 350 mg von Sulfonamid Schl-33.181 (0.88 mmol, 35%) als 

farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.69 (Cyclohexan/ EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 0.90-1.01 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.04-1.19 (m, 3H, 

HCyclohexyl), 1.47-1.59 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.60-1.67 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.68-1.75 (m, 2H, 

HCyclohexyl), 2.97-3.05 (m, 4H, 5/5‘-H), 3.12 (d, J = 6.8 Hz, 2H, 8-H), 4.13 (bs, 2H, 6-H oder                

6‘-H), 4.24 (bs, 2H, 6-H oder 6‘-H), 7.63-7.69 (m, 2H, 2/2‘-H), 7.71-7.78 (m, 3H, 1-H und   

3/3‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 25.4 (2C, 11/11‘-C), 25.7 (12-C), 32.0 (2C, 10/10‘-C), 

36.6 (9-C), 43.3 (8-C), 45.4 (2C, 5/5‘-C), 49.1 (bs, 2C, 6/6‘-C), 127.5 (2C, 3/3‘-C), 129.5 (2C, 

2/2‘-C), 133.5 (1-C), 134.6 (4-C), 196.7 (7-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H26N2O2S3: [M+Na+]calc = 421.1054; 

[M+Na+]found = 421.1042. 

IR: (Film) ν = 2914 (m), 2842 (w), 1463 (m), 1453 (w), 1445 (w), 1419 (m), 1399 (w), 

1378 (w), 1350 (m), 1327 (w), 1307 (m), 1277 (m), 1230 (m), 1202 (w), 1170 (s), 1136 (m), 

1111 (m), 1091 (m), 1074 (w), 1050 (m), 1022 (m), 994 (m), 958 (w), 932 (s), 902 (m), 

828 (m), 763 (w), 733 (s), 690 (s), 632 (m), 569 (s), 541 (m), 501 (w), 480 (m), 452 (m), 

407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 163 °C. 
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-642- 

(Cyclohexylmethyl)-4-(N,N-dimethylsulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.183) 

 
In Anlehnung an AAV2a wurden von 590 mg (Cyclohexylmethyl)piperazin-1-

dithiocarboxylat-Hydrochlorid (Schl-32.323, 2.00 mmol, 1.00 eq) und 0.23 mL N,N-Di-

methylsulfamoylchlorid (2.20 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/ EtOAc 2:1) ergab 170 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.183 (0.47 mmol, 

24%) als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.60 (Cyclohexan/ EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 0.95-1.06 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.08-1.24 (m, 3H, 

HCyclohexyl), 1.55-1.63 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.64-1.71 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.73-1.82 (m, 2H, 

HCyclohexyl), 2.79 (s, 6H, 1/1‘-H), 3.19 (d, J = 6.8 Hz, 2H, 5-H), 3.26-3.30 (m, 4H, 2/2‘-H),                  

4.09 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.23 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 25.4 (2C, 8/8‘-C), 25.8 (9-C), 32.1 (2C, 7/7‘-C), 

36.7 (6-C), 37.8 (2C, 1/1‘-C), 43.3 (5-C), 45.5 (2C, 2/2‘-C), 49.9 (bs, 2C, 3/3‘-C),                                

196.7 (4-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H27N3O2S3: [M+Na+]calc = 388.1163; 

[M+Na+]found = 388.1149. 

IR: (Film) ν = 2965 (m), 2919 (w), 2849 (m), 1475 (w), 1450 (m), 1417 (m), 1371 (w), 

1339 (m), 1330 (m), 1275 (m), 1227 (m), 1184 (w), 1138 (s), 1114 (m), 1054 (w), 1025 (m), 

999 (m), 940 (s), 922 (s), 900 (m), 844 (w), 825 (w), 742 (m), 673 (m), 639 (w), 572 (m), 

552 (w), 518 (m), 464 (m), 414 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 147 °C. 
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-643- 

tert-Butyl-(S)-2-(4-(((cyclohexylmethyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-

pyrrolidin-1-carboxylat (Schl-33.783) 

 
Gemäß AAV3a wurden 1475 mg (Cyclohexylmethyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-Hydro-

chlorid (Schl-32.323, 5.00 mmol, 1.00 eq), 0.97 mL EDC (5.50 mmol, 1.10 eq), 1.39 mL Et3N 

(10.00 mmol, 2.00 eq), 743 mg HOBt (5.50 mmol, 1.10 eq) und 1184 mg Boc-L-Prolin 

(5.50 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH, 100:1) 

und präparative HPLC (tR = 39.92 min) ergab 1140 mg von Pyrolidin-2-carbamid Schl-33.783 

(2.50 mmol, 50%) als Isomerengemisch im Verhältnis von 1/1.15 in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.31 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 0.94-1.07 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.09-1.24 (m, 3H, 

HCyclohexyl), 1.30 und 1.38 (s, 9H, 1/1‘/1‘‘-H), 1.53-1.64 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.65-1.71 (m, 2H, 

HCyclohexyl), 1.72-1.86 (m, 5H, 2 x HCyclohexyl und 3 x HProlin), 2.08-2.23 (m, 1H, HProlin), 3.19 (d, 

J = 6.8 Hz, 2H, 12-H), 3.30-3.39 (m, 2H, HProlin), 3.50-3.77 (m, 4H, 9/9‘-H), 4.02 (bs, 2H,                  

10-H oder 10‘-H), 4.22 (bs, 2H, 10-H oder 10‘-H), 4.55-4.66 (m, 1H, 7-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 23.0 und 23.7 (5-C), 25.4 (2C, 15/15‘-C), 25.8 (16-C),              

28.0 und 28.1 (3C, 1/1‘/1‘‘-C), 29.0 und 29.8 (6-C), 32.1 (2C, 14/14‘-C), 36.7 (13-C),                         

40.6 und 40.8 (9-C oder 9‘-C), 43.1 und 43.2 (9-C oder 9‘-C), 43.4 (12-C), 46.3 und                       

46.5 (4-C), 49.1 (bs, 10-C oder 10‘-C), 50.3 (bs, 10-C oder 10‘-C), 56.1 und 56.3 (7-C),                      

78.2 und 78.4 (2-C), 153.0 und 153.3 (3-C), 170.5 und 170.9 (8-C), 196.2 und                                                      

196.4 (11-C) ppm.  

MS: EI-HR-MS(+): m/z für C22H37N3O3S2: [M]calc = 455.2276; [M]found = 455.2258. 

IR: (Film) ν = 2972 (w), 2921 (m), 2851 (w), 1691 (m), 1656 (m), 1448 (m), 1392 (s), 

1363 (m), 1279 (m), 1242 (m), 1211 (m), 1158 (s), 1120 (m), 1085 (w), 1011 (m), 996 (m), 

958 (w), 923 (m), 892 (w), 878 (w), 824 (w), 772 (w), 735 (w), 644 (w), 618 (w), 592 (w), 

552 (w), 513 (w), 462 (w), 411 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 62 °C. 
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-644- 

(S)-2-(4-(((Cyclohexylmethyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl-carbonyl)pyrrolidin-

1-ium-2,2,2-Trifluoracetat (Schl-33.792) 

 

Gemäß AAV4a wurden 911 mg tert-Butyl-(S)-2-(4-(((cyclohexylmethyl)sulfanyl)-

thiocarbonyl)-piperazin-1-ylcarbonyl)-pyrrolidin-1-yl-carboxylat (Schl-33.792, 2.00 mmol, 

1.00 eq) umgesetzt. Nach präparativer HPLC (tR = 24.34 min) wurden 650 mg von TFA-Salz                                

Schl-33.792 (1.26 mmol, 63%) in Form eines farblosen, stark hygroskopischen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.94-1.09 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.10-1.26 (m, 3H, 

HCyclohexyl), 1.53-1.64 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.65-1.73 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.74-1.83 (m, 2H, 

HCyclohexyl), 1.84-1.99 (m, 3H, HProlin), 2.31-2.44 (m, 1H, HProlin), 3.20 (d, J = 6.8 Hz, 2H, 9-H), 

3.23-3.34 (m, 2H, HProlin), 3.56-3.75 (m, 4H, 6/6‘-H),  4.23 (bs, 4H, 7/7‘-H), 4.56-4.67 (m, 1H, 

4-H), 8.53 (s, 1H, NH), 9.50 (s, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 23.6 (3-C), 25.5 (2C, 12/12‘-C), 25.8 (13-C),                           

28.3 (2-C), 32.1 (2C, 11/11‘-C), 36.7 (10-C), 41.3 (6-C oder 6‘-C), 43.2 (6-C oder 6‘-C),                    

43.4 (9-C), 45.8 (1-C), 48.2 (bs, 7-C oder 7‘-C), 50.0 (bs, 7-C oder 7‘-C), 57.6 (4-C),                       

116.43 (d, 1JC-F = 296.5 Hz, TFA), 158.1 (q, 2JC-F = 33.8 Hz, TFA), 167.0 (5-C),                                        

196.5 (8-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H30F3N3O3S2: [M-TFA-]+
calc = 356.1825;                                                            

[M-TFA-]+
found = 356.1825. 

IR: (Film) ν = 2923 (m), 2851 (w), 1775 (w), 1651 (s), 1465 (m), 1449 (m), 1414 (m), 

1281 (m), 1198 (s), 1161 (s), 1130 (s), 1013 (m), 996 (m), 962 (m), 937 (m), 903 (w), 831 (m), 

797 (m), 720 (m), 705 (m), 653 (w), 595 (w), 566 (w), 517 (w), 438 (w), 410 (w) cm-1. 

Schmpkt.: konnte nicht bestimmt werden.  
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-645- 

(Cyclohexylmethyl)-4-(dimethylglycyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.184) 

 
Gemäß AAV3a wurden 1749 mg (Cyclohexylmethyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-Hydro-

chlorid (Schl-32.323, 4.00 mmol, 1.00 eq), 843 mg EDC·HCl (4.40 mmol, 1.10 eq), 0.61 mL 

Et3N (4.40 mmol, 1.10 eq), 595 mg HOBt (4.40 mmol, 1.10 eq) und 454 mg N,N-Dimethyl-

glycin (4.40 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 50:1 → 20:1 + 2% Et3N) und präparative HPLC (tR = 23.48 min) ergab 

1050 mg von Dimethylglycinamid Schl-33.184 (1.90 mmol, 77%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.49 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 20:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.94-1.07 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.08-1.26 (m, 3H, 

HCyclohexyl), 1.51-1.63 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.64-1.72 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.73-1.83 (m, 2H, 

HCyclohexyl), 2.79 (s, 6H, 1/1‘-H), 3.14 (s, 2H, 2-H), 3.19 (d, J = 6.8 Hz, 2H, 7-H), 3.52-3.61 (m, 

2H, 4-H oder 4‘-H), 3.63-3.72 (m, 2H, 4-H oder 4‘-H), 3.99 (bs, 2H, 5-H oder 5‘-H), 4.21 (bs, 

2H, 5-H oder 5‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 25.4 (2C, 10/10‘-C), 25.8 (11-C), 32.1 (2C, 9/9‘-C), 

36.7 (8-C), 40.5 (4-C oder 4‘-C), 43.2 (7-C), 43.8 (4-C oder 4‘-C), 45.0 (2C, 1/1‘-C), 50.0 (2C, 

bs, 5/5‘-C), 61.5 (2-C), 168.1 (3-C), 196.1 (6-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H29N3OS2: [M+H+]calc = 344.1830; [M+H+]found = 344.1833. 

IR: (Film) ν = 3461 (w), 2979 (w), 2920 (m), 2849 (m), 2823 (m), 2769 (m), 1636 (s), 

1462 (m), 1443 (m), 1422 (s), 1359 (w), 1278 (m), 1251 (w), 1217 (s), 1159 (m), 1145 (m), 

1104 (w), 1046 (w), 1013 (m), 998 (m), 983 (m), 961 (m), 917 (m), 858 (m), 827 (w), 764 (w), 

741 (w), 682 (w), 632 (w), 595 (w), 552 (w), 530 (w), 478 (w), 439 (w), 414 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 53 °C. 
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-646- 

7.3.1.6 2-(1H-Indol-3-yl)ethyl-Derivate 

[2-(1H-Indol-3-yl)ethyl]-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.152) 

 
Gemäß AAV1a wurden 493 mg Methyl(piperazin-1yl)sulfon (3.00 mmol, 1.00 eq), 0.83 mL 

Triethylamin (6.00 mmol, 2.00 eq), 0.54 mL Kohlenstoffdisulfid (9.00 mmol, 3.00 eq) und 

740 mg  3-(2-Bromethyl)-1H-indol (3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie 

an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 660 mg von Dithiocarbamat Schl-33.152 

(1.72 mmol, 57%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.26 (Cyclohexan/ EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.04-3.11 (m, 2H, 6-H), 3.21-3.28 (m, 

4H, 2/2‘-H), 3.55-3.61 (m, 2H, 5-H), 4.07 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.35 (bs, 2H, 3-H oder                        

3‘-H), 6.96-7.02 (m, 1H, 10-H), 7.04-7.11 (m, 1H, 11-H), 7.20 (d, J = 2.3 Hz, 1H, 14-H),                  

7.35 (d, J = 8.1 Hz, 1H, 12-H), 7.63 (d, J = 7.9 Hz, 1H, 9-H), 10.84 (s, 1H, NH) ppm.    

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 24.6 (6-C), 34.4 (1-C), 37.1 (5-C), 44.8 (2C, 2/2‘-C), 

49.6 (bs, 2C, 3/3‘-C), 111.4 (7-C), 112.6 (12-C), 118.3 (9-C), 118.4 (10-C), 121.0 (11-C), 

122.9 (14-C), 126.9 (8-C), 136.2 (13-C), 196.4 (4-C) ppm.            

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H21N3O2S3: [M+Na+]calc = 406.0694; 

[M+Na+]found = 406.0688. 

IR: (Film) ν = 3407 (m), 3116 (w), 3063 (w), 3007 (w), 2993 (w), 2916 (w), 2855 (w), 

1618 (w), 1489 (w), 1455 (w), 1421 (w), 1408 (m), 1387 (w), 1370 (w), 1337 (m), 1317 (m), 

1274 (m), 1237 (m), 1207 (w), 1145 (s), 1115 (m), 1087 (m), 1058 (m), 1036 (m), 1009 (m), 

967 (s), 950 (m), 926 (m), 876 (w), 859 (m), 845 (w), 823 (w), 778 (m), 752 (w), 734 (s), 

692 (m), 644 (m), 598 (m), 580 (w), 547 (m), 535 (m), 514 (s), 477 (w), 455 (s), 429 (m), 

409 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 171 °C. 
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[2-(1H-Indol-3-yl)ethyl]-4-(cyclopropylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.525) 

 
Gemäß AAV2b wurden 1026 mg (2-(1H-Indol-3-yl)ethyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-

Hydrochlorid (Schl-32.325, 3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.33 mL Cyclopropansulfonyl-

chlorid (3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 570 mg von Sulfonamid Schl-33.525 (1.39 mmol, 46%) als 

beigen Feststoff. 

DC: Rf = 0.63 (Cyclohexan/ EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.91-0.97 (m, 2H, 1-H oder 1‘-H), 0.98-1.05 (m, 2H,                 

1-H oder 1‘-H), 2.59-2.69 (m, 1H, 2-H), 3.07 (t, J = 7.6 Hz, 2H, 7-H), 3.26-3.32 (m, 4H,                     

3/3‘-H), 3.58 (t, J = 7.3 Hz, 2H, 6-H), 4.08 (bs, 2H, 4-H oder 4‘-H), 4.32 (bs, 2H, 4-H oder                 

4‘-H), 6.95-7.03 (m, 1H, 11-H), 7.04-7.11 (m, 1H, 12-H), 7.20 (d, J = 1.8 Hz, 1H, 15-H),                  

7.35 (d, J = 8.0 Hz, 1H, 13-H), 7.63 (d, J = 7.8 Hz, 1H, 10-H), 10.84 (s, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 4.00 (2C, 1/1‘-C), 24.5 (7-C), 25.1 (2-C), 37.1 (6-C), 

45.3 (2C, 3/3‘-C), 49.6 (bs, 2C, 4/4‘-C), 111.4 (8-C), 112.6 (13-C), 118.3 (10-C), 118.4 (11-C), 

121.0 (12-C), 122.9 (15-C), 126.9 (9-C), 136.2 (14-C), 196.4 (5-C) ppm.      

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H23N3O2S3: [M+Na+]calc = 432.0850; 

[M+Na+]found = 432.0855. 

IR: (Film) ν = 3393 (br, w), 3076 (w), 2992 (w), 2915 (w), 2856 (w), 1457 (m), 1420 (m), 

1362 (w), 1336 (m), 1323 (m), 1308 (m), 1273 (m), 1228 (m), 1212 (m), 1190 (w), 1145 (s), 

1117 (m), 1105 (m), 1067 (w), 1056 (w), 1027 (w), 1001 (m), 946 (m), 927 (m), 885 (m), 

823 (m), 783 (w), 760 (s), 738 (m), 721 (w), 676 (w), 622 (w), 586 (w), 569 (w), 537 (m), 

472 (m), 461 (m), 424 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 153 °C.       
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[2-(1H-Indol-3-yl)ethyl]-4-(phenylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.236) 

 
Gemäß AAV1a wurden 657 mg 4-(Phenylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                                         

(Schl-33.234, 2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 616 mg  3-(2-Bromethyl)-1H-indol (2.75 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 

690 mg von Dithiocarbamat Schl-33.236 (1.55 mmol, 52%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.44 (Cyclohexan/ EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.94-3.09 (m, 6H, 9H und 5/5‘-H), 3.44-3.55 (m, 2H,                  

8-H), 4.08 (bs, 2H, 6-H oder 6‘-H), 4.27 (bs, 2H, 6-H oder 6‘-H), 6.88-7.95 (m, 1H, 13-H), 

7.01-7.08 (m, 1H, 14-H), 7.15 (d, J = 2.1 Hz, 1H, 17-H), 7.32 (d, J = 7.8 Hz, 1H, 15-H),                       

7.56 (d, J = 7.8 Hz, 1H, 12-H), 7.63-7.70 (m, 2H, 2/2‘-H), 7.71-7.79 (m, 3H, 1-H und 3/3‘-H), 

10.82 (s, 1H, NH) ppm.    

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 24.4 (9-C), 37.1 (8-C), 45.4 (2C, 5/5‘-C), 49.1 (bs, 2C, 

6/6‘-C), 111.3 (10-C), 112.5 (15-C), 118.3 (12-C), 118.4 (13-C), 120.9 (14-C), 122.9 (17-C), 

126.9 (11-C), 127.5 (2C, 3/3‘-C), 129.5 (2C, 2/2‘-C), 133.5 (1-C), 134.6 (4-C), 136.1 (16-C), 

196.5 (7-C) ppm            

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H23N3O2S3: [M+Na+]calc = 468.0850; 

[M+Na+]found = 468.0857. 

IR: (Film) ν = 3390 (br, w), 2911 (w), 2880 (w), 2849 (w), 1455 (w), 1446 (w), 1419 (m), 

1368 (w), 1351 (m), 1337 (w), 1326 (w), 1311 (w), 1276 (m), 1235 (m), 1172 (m), 1141 (m), 

1114 (m), 1092 (w), 1071 (w), 1046 (w), 1027 (m), 1006 (m), 928 (s), 848 (w), 822 (w), 

800 (w), 791 (w), 756 (w), 733 (s), 686 (m), 640 (w), 617 (w), 568 (s), 502 (m), 473 (m), 

449 (m), 422 (m), 407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 195 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Kombinationsserie I 

-649- 

[2-(1H-Indol-3-yl)ethyl]-4-(N,N-dimethylsulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat                                

(Schl-33.228) 

 
Gemäß AAV1a wurden 220 mg 4-(N,N-Dimethylsulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid                      

(Schl-33.224, 0.96 mmol, 1.00 eq), 0.27 mL Triethylamin (1.92 mmol, 2.00 eq), 0.12 mL 

Kohlenstoffdisulfid (1.92 mmol, 2.00 eq) und 237 mg  3-(2-Bromethyl)-1H-indol (1.06 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 

200 mg von Dithiocarbamat Schl-33.228 (0.49 mmol, 51%) in Form eines elfenbeinfarbenen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.61 (Cyclohexan/ EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.79 (s, 6H, 1/1‘-H), 3.02-3.11 (m, 2H, 6-H),                                  

3.21-3.30 (m, 4H, 2/2‘-H), 3.51-3.62 (m, 2H, 5-H), 4.04 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.25 (bs, 2H, 

3-H oder 3‘-H), 6.95-7.02 (m, 1H, 10-H), 7.03-7.10 (m, 1H, 11-H), 7.20 (d, J = 1.7 Hz, 1H,  

14-H), 7.34 (d, J = 8.0 Hz, 1H, 12-H), 7.63 (d, J = 7.8 Hz, 1H, 9-H), 10.84 (s, 1H, NH) ppm.    

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 24.5 (6-C), 37.1 (5-C), 37.8 (2C, 1/1‘-C), 45.5 (2C, 

2/2‘-C), 49.8 (bs, 2C, 3/3‘-C), 111.4 (7-C), 112.6 (12-C), 118.3 (9-C), 118.4 (10-C),                        

121.0 (11-C), 122.9 (14-C), 126.9 (8-C), 136.2 (13-C), 196.5 (4-C) ppm.            

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H24N4O2S3: [M+Na+]calc = 435.0959; 

[M+Na+]found = 435.0965. 

IR: (Film) ν = 3364 (br, w), 3054 (w), 2921 (w), 2854 (w), 1619 (w), 1491 (w), 1456 (w), 

1418 (m), 1359 (w), 1335 (m), 1272 (m), 1232 (m), 1188 (w), 1141 (s), 1119 (m), 1094 (m), 

1062 (w), 1034 (w), 1009 (w), 996 (w), 935 (s), 877 (w), 849 (w), 819 (w), 783 (w), 740 (s), 

675 (w), 646 (w), 608 (w), 577 (w), 553 (w), 539 (w), 521 (m), 461 (m), 425 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 136 °C. 
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tert-Butyl-(S)-2-(4-(((2-(1H-indol-3-yl)ethyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-

ylcarbonyl)-pyrrolidin-1-carboxylat (Schl-33.785) 

 
Gemäß AAV3a wurden 1710 mg (2-(1H-Indol-3-yl)ethyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-

Hydrochlorid (Schl-32.325, 5.00 mmol, 1.00 eq), 1.32 mL EDC (7.50 mmol, 1.50 eq), 

1.39 mL Et3N (10.00 mmol, 2.00 eq), 1013 mg HOBt (7.50 mmol, 1.50 eq) und 1184 mg Boc-

L-Prolin (5.50 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(EtOAc/Cyclohexan 2:1) und präparative HPLC (tR = 33.05 min) ergab 1530 mg von                              

Pyrolidin-2-carbamid Schl-33.785 (300 mmol, 60%) als Isomerengemisch im Verhältnis von 

1/1.5 in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.39 (EtOAc/Cyclohexan, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.30 und 1.39 (s, 9H, 1/1‘/1‘‘-H), 1.70-1.85 (m, 3H, 

HProlin), 2.10-2.22 (m, 1H, HProlin), 3.07 (t, J = 7.6 Hz, 2H, 13-H), 3.30-3.39 (m, 2H, HProlin), 

3.57 (t, J = 7.9 Hz, 2H, 12-H), 3.59-3.79 (m, 4H, 9/9‘-H), 3.97 (bs, 2H, 10-H oder 10‘-H),                 

4.26 (bs, 2H, 10-H oder 10‘-H), 4.54-4.67 (m, 1H, 7-H), 6.95-7.02 (m, 1H, 17-H),                                  

7.04-7.11 (m, 1H, 18-H), 7.20 (s, 1H, 21-H), 7.34 (d, J = 8.1 Hz, 19-H), 7.63 (d, J = 7.8 Hz, 

16-H), 10.84 (s, 1H, NHIndol) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 23.0 und 23.7 (5-C), 24.5 (13-C), 28.0 und 28.1 (3C, 

1/1‘/1‘‘-C), 29-0 und 29.8 (6-C), 37.0 (12-C), 40.6 und 40.8 (9-C oder 9‘-C), 43.2 und                         

43.4 (9-C oder 9‘-C), 46.3 und 46.5 (4-C), 49.1 (bs, 10-C oder 10‘-C), 50.2 (bs, 10-C oder                     

10‘-C), 56.1 und 56.3 (7-C), 78.2 und 78.4 (2-C), 111.4 (14-C), 112.6 (19-C), 118.3 (16-C), 

118.4 (17-C), 120.9 (18-C), 122.9 (21-C), 126.9 (15-C), 136.2 (20-C), 153.0 und 153.3 (3-C), 

170.5 und 170.9 (8-C), 196.0 und 196.2 (11-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C25H34N4O3S2: [M+Na+]calc = 525.1970; 

[M+Na+]found = 525.1977. 
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IR: (Film) ν = 3293 (br, w), 2972 (w), 2925 (w), 2875 (w), 1648 (m), 1558 (w), 1541 (w), 

1507 (w), 1456 (m), 1399 (s), 1363 (m), 1279 (m), 1241 (w), 1213 (m), 1159 (s), 1123 (m), 

1096 (w), 997 (m), 955 (w), 927 (m), 877 (w), 824 (w), 775 (w), 741 (m), 613 (w), 580 (w), 

553 (w), 510 (w), 464 (w), 425 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 111 °C. 

(S)-2-(4-(((2-(1H-Indol-3-yl)ethyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-

pyrrolidin-1-ium-2,2,2-Trifluoracetat (Schl-33.791) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1005 mg tert-Butyl-(S)-2-(4-(((2-(1H-indol-3-yl)ethyl)sulfanyl)-

thiocarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)pyrrolidin-1-carboxylat (Schl-33.785, 2.00 mmol, 

1.00 eq) umgesetzt. Nach präparativer HPLC (tR = 21.34 min) wurden 650 mg von TFA-Salz 

Schl-33.791 (1.26 mmol, 63%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.77-2.00 (m, 3H, HProlin), 2.31-2.45 (m, 1H, HProlin),        

3.08 (t, J = 7.6 Hz, 2H, 10-H), 3.14-3.23 (m, 1H, HProlin), 3.24-3.32 (m, 1H, HProlin), 3.58 (t, 

J = 7.8 Hz, 2H, 9-H), 3.61-3.76 (m, 4H, 6/6‘-H), 4.03 (bs, 2H, 7-H oder 7‘-H), 4.29 (bs, 2H,                

7-H oder 7‘-H), 4.56-4.66 (m, 1H, 4-H), 6.95-7.01 (m, 1H, 14-H), 7.04-7.11 (m, 1H, 15-H), 

7.20 (s, 1H, 18-H), 7.35 (d, J = 8.0 Hz, 16-H), 7.63 (d, J = 7.8 Hz, 13-H), 8.53 (bs, 1H, NH), 

9.51 (bs, 1H, NH), 10.87 (s, 1H, NHIndol) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 23.6 (3-C), 24.6 (10-C), 28.3 (2-C), 37.0 (9-C),                     

41.3 (6-C oder 6‘-C), 43.4 (6-C oder 6‘-C), 45.8 (1-C), 49.2 (bs, 2C, 7/7‘-C), 57.6 (4-C), 

111.4 (11-C), 112.6 (16-C), 118.3 (13-C), 118.4 (14-C), 121.0 (15-C), 122.9 (18-C),                   

126.9 (12-C), 136.2 (17-C), 167.0 (5-C), 196.3 (8-C) ppm; C-F-Kopplung TFA nicht aufgelöst.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H27F3N4O3S2: [M-TFA-]+
calc = 403.1621;                                                    

[M-TFA-]+
found = 403.1621. 

IR: (Film) ν = 3383 (br, w), 2993 (w), 2918 (w), 2737 (w), 1667 (s), 1651 (s), 1571 (w), 

1458 (m), 1419 (m), 1380 (m), 1343 (m), 1280 (m), 1202 (s), 1124 (s), 1062 (w), 997 (m), 

935 (m), 886 (w), 833 (m), 800 (m), 783 (w), 748 (m), 721 (m), 656 (w), 615 (w), 565 (w), 

518 (w), 462 (w), 429 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 185 °C. 
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[2-(1H-Indol-3-yl)ethyl]-4-(dimethylglycyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.780) 

 
Gemäß AAV3a wurden 1812 mg (2-(1H-Indol-3-yl)ethyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-

Hydrochlorid (Schl-32.325, 5.30 mmol, 1.00 eq), 1.40 mL EDC (7.95 mmol, 1.50 eq), 

1.47 mL Et3N (10.60 mmol, 2.00 eq), 1074 mg HOBt (7.95 mmol, 1.50 eq) und 601 mg                          

N,N-Dimethylglycin (5.83 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 100:1 + 2% Et3N) und präparative HPLC (tR = 20.77 min) ergab 1160 mg von 

Dimethylglycinamid Schl-33.780 (2.70 mmol, 51%) in Form eines beigen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.13 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.23 (s, 6H, 1/1‘-H), 3.03-3.10 (m, 8-H), 3.17 (s, 2H,                 

2-H), 3.52-3.62 (m, 4H, 4/4‘-H), 3.64-3.73 (m, 2H, 7-H), 3.95 (bs, 2H, 5-H oder 5‘-H),                       

4.26 (bs, 2H, 5-H oder 5‘-H), 6.95-7.02 (m, 1H, 12-H), 7.04-7.11 (m, 1H, 13-H), 7.20 (d, 

J = 2.2 Hz, 1H, 16-H), 7.35 (d, J = 8.1 Hz, 14-H), 7.63 (d, J = 7.9 Hz, 11-H), 10.84 (s, 1H, 

NHIndol) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 24.6 (8-C), 36.9 (7-C), 40.6 (4-C oder 4‘-C), 43.7 (4-C 

oder 4‘-C), 45.0 (2C, 1/1‘-C), 49.8 (bs, 2C, 5/5‘-C), 61.4 (2-C), 111.4 (9-C), 112.6 (14-C), 

118.3 (11-C), 118.4 (12-C), 120.9 (13-C), 122.9 (16-C), 126.9 (10-C), 136.2 (15-C),                            

168.0 (3-C), 196.0 (6-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H26N4OS2: [M+H+]calc = 391.1626; [M+H+]found = 391.1631. 

IR: (Film) ν = 3212 (br, w), 3056 (w), 2989 (w), 2945 (w), 2910 (w), 2847 (w), 2820 (w), 

2774 (w), 1652 (s), 1456 (m), 1429 (m), 1413 (s), 1357 (m), 1341 (w), 1281 (m), 1247 (m), 

1213 (s), 1167 (m), 1152 (m), 1118 (w), 1095 (w), 1064 (w), 1036 (w), 1013 (m), 998 (m), 

980 (m), 967 (m), 953 (m), 918 (m), 861 (w), 835 (w), 814 (w), 776 (w), 732 (s), 650 (w), 

617 (w), 578 (w), 549 (w), 518 (w), 480 (w), 462 (w), 429 (m), 416 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 157 °C. 
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7.3.2 Sulfonamide 

7.3.2.1 Phenylsulfonamid-Derivate mit einem Substituenten in ortho-, meta- oder para-

Position 

[4-Nitrobenzyl]-4-(o-tolylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.047) 

 
Gemäß AAV2b wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 0.29 mL Toluol-2-sulfonylchlorid (2.00 mmol, 

1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 

530 mg von Sulfonamid Schl-33.047 (1.17 mmol, 78%) als elfenbeinfarbenen Feststoff. 

DC: Rf = 0.40 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.57 (s, 3H, 1-H), 3.12-3.23 (m, 4H, 8/8’-H), 4.06 (bs, 

2H, 9-H oder 9’-H), 4.28 (bs, 2H, 9-H oder 9’-H), 4.70 (s, 2H, 11-H), 7.38-7.50 (m, 2H, 3-H 

und 5-H), 7.54-7.61 (m, 1H, 4-H), 7.62-7.67 (m, 2H, 13/13’-H), 7.75-7.83 (m, 1H, 6-H),                   

8.09-8.20 (m, 2H, 14/14’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 20.4 (1-C), 39.4 (11-C, überlagert von DMSO-d6), 

44.7 (2C, 8/8’-C), 49.2 (bs, 9-C oder 9’-C), 50.5 (bs, 9-C oder 9’-C), 123.4 (2C, 14/14’-C), 

126.7 (5-C), 129.7 (6-C), 130.4 (2C, 13/13’-C), 133.1 (3-C), 133.4 (4-C), 134.8 (2-C),                           

137.5 (7-C), 145.0 (12-C), 146.6 (15-C), 194.9 (10-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H21N3O4S3: [M+Na+]calc = 474.0592; 

[M+Na+]found = 474.0584. 

IR: (Film) ν = 3077 (w), 3000 (w), 2942 (w), 2858 (w), 1606 (w), 1519 (m), 1460 (w), 

1424 (m), 1395 (w), 1361 (w), 1346 (m), 1329 (m), 1315 (m), 1291 (w), 1271 (m), 1247 (w), 

1228 (m), 1216 (w), 1179 (w), 1155 (m), 1132 (m), 1117 (m), 1062 (w), 1041 (w), 1017 (m), 

989 (m), 928 (s), 867 (w), 858 (m), 840 (w), 812 (w), 761 (m), 718 (s), 705 (s), 662 (m), 

631 (w), 586 (s), 551 (w), 541 (m), 499 (w), 479 (w), 455 (w), 430 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 142 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-654- 

[4-Nitrobenzyl]-4-(m-tolylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.048) 

 
Gemäß AAV2b wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 0.29 mL Toluol-3-sulfonylchlorid (2.00 mmol, 

1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 

460 mg von Sulfonamid Schl-33.048 (1.02 mmol, 68%) als hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.37 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.41 (s, 3H, 1-H), 2.97-3.06 (m, 4H, 8/8’-H), 4.06 (bs, 

2H, 9-H oder 9’-H), 4.29 (bs, 2H, 9-H oder 9’-H), 4.67 (s, 2H, 11-H), 7.51-7.57 (m, 4H, 4-H, 

5-H, 1-H und 6-H), 7.58-7.64 (m, 2H, 13/13’-H), 8.08-8.17 (m, 2H, 14/14’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 20.9 (3-C), 39.4 (11-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.5 (2C, 8/8’-C), 48.8 (bs, 9-C oder 9’-C), 50.2 (bs, 9-C oder 9’-C), 123.5 (2C, 14/14’-C), 

124.8 (6-C), 127.7 (1-C), 129.4 (4-C), 130.3 (2C, 13/13’-C), 134.2 (5-C), 133.4 (2-C),     

139.5 (7-C), 145.0 (12-C), 146.6 (15-C), 194.9 (10-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H21N3O4S3: [M+Na+]calc = 474.0592; 

[M+Na+]found = 474.0584. 

IR: (Film) ν = 3079 (w), 2924 (w), 2845 (w), 1600 (w), 1518 (m), 1468 (w), 1457 (w), 

1439 (w), 1417 (m), 1340 (s), 1323 (m), 1313 (m), 1303 (m), 1273 (m), 1232 (m), 1218 (w), 

1188 (w), 1158 (m), 1132 (m), 1116 (m), 1094 (w), 1053 (m), 1016 (m), 990 (m), 941 (m), 

926 (m), 858 (m), 829 (w), 814 (w), 793 (m), 771 (w), 720 (s), 692 (s), 624 (m), 579 (s), 

524 (w), 500 (w), 477 (m), 465 (m), 427 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 162 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-655- 

[4-Nitrobenzyl]-4-tosylpiperazin-1-carbodithioat (Schl-33.053) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 381 mg Toluol-4-sulfonylchlorid (2.00 mmol, 

1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 

190 mg von Sulfonamid Schl-33.053 (0.42 mmol, 28%) als beigen Feststoff. 

DC: Rf = 0.75 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.41 (s, 3H, 1-H), 2.92-3.05 (m, 4H, 6/6’-H), 4.06 (bs, 

2H, 7-H oder 7’-H), 4.29 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.67 (s, 2H, 9-H), 7.41-7.49 (m, 2H,                   

11/11’-H), 7.56-7.67 (m, 4H, 3/3’-H und 4/4’-H), 8.09-8.19 (m, 2H, 12/12’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 21.1 (1-C), 39.5 (9-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.5 (2C, 6/6’-C), 48.8 (bs, 7-C oder 7’-C), 50.2 (bs, 7-C oder 7’-C), 123.5 (2C, 12/12’-C), 

127.7 (2C, 4/4’-C), 130.1 (2C, 3/3’-C), 130.3 (2C, 11/11’-C), 131.5 (2-C), 144.1 (5-C), 

145.0 (10-C), 146.6 (13-C), 194.9 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H21N3O4S3: [M+Na+]calc = 474.0592; 

[M+Na+]found = 474.0583. 

IR: (Film) ν = 3017 (w), 2921 (w), 2863 (w), 1597 (w), 1510 (m), 1491 (w), 1463 (w), 

1425 (m), 1395 (w), 1363 (w), 1341 (s), 1325 (m), 1275 (m), 1236 (m), 1183 (w), 1167 (s), 

1140 (m), 1120 (m), 1107 (m), 1091 (w), 1053 (w), 1025 (m), 1017 (m), 1002 (m), 946 (m), 

858 (w), 837 (w), 821 (w), 811 (m), 798 (m), 759 (w), 721 (s), 703 (s), 652 (m), 636 (m), 

624 (w), 572 (m), 544 (s), 500 (w), 485 (m), 457 (m), 407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 232 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-656- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((2-(trifluormethyl)phenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                    

(Schl-33.046) 

 
Gemäß AAV2b wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 0.32 mL 2-(Trifluormethyl)benzolsulfonyl- 

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 600 mg von Sulfonamid Schl-33.046 (1.19 mmol, 79%) als 

farblosen Feststoff.  

DC: Rf = 0.75 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.31-3.42 (m, 4H, 7/7’-H), 4.09 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.32 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.72 (s, 2H, 10-H), 7.61-7.69 (m, 2H, 12/12’-H), 7.85-7.95 (m, 

2H, 2-H und 5-H), 8.00-8.08 (m, 2H, 3-H und 4-H), 8.12-8.20 (m, 2H, 13/13’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.0 (2C,                   

7/7’-C), 49.6 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.8 (bs, 8-C oder 8’-C), 122.6 (q, 1JC-F = 273.7 Hz, CF3), 

123.5 (2C, 13/13’-C), 126.3 (q, 2JC-F  = 32.4 Hz, 1-C), 128.8 (q, 3JC-F  = 6.3 Hz, 2-C), 

130.4 (2C, 12/12’-C), 131.1 (4-C), 133.6 (5-C), 133.7 (3-C), 136.5 (6-C), 145.1 (11-C), 

146.6 (14-C), 195.0 (9-C) ppm; weitere C-F-Kopplungen nicht aufgelöst. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -55.8 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H18F3N3O4S3: [M+Na+]calc = 528.0309; 

[M+Na+]found = 528.0302. 

IR: (Film) ν = 3079 (w), 2932 (w), 2867 (w), 1600 (w), 1516 (m), 1475 (m), 1432 (m), 

1417 (w), 1394 (w), 1359 (m), 1343 (s), 1301 (m), 1279 (s), 1231 (m), 1217 (w), 1169 (s), 

1146 (m), 1116 (m), 1095 (m), 1058 (w), 1034 (m), 1026 (m), 996 (m), 973 (w), 932 (m), 

894 (w), 868 (w), 859 (w), 827 (w), 801 (w), 781 (m), 759 (w), 741 (w), 723 (s), 

708 (m), 692 (m), 640 (w), 631 (m), 599 (w), 579 (s), 555 (m), 530 (w), 500 (w), 474 (w), 

451 (m), 410 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 135 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-657- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((3-(trifluormethyl)phenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                     

(Schl-33.045) 

 
Gemäß AAV2b wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 0.32 mL 3-(Trifluormethyl)benzolsulfonyl- 

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 700 mg von Sulfonamid Schl-33.045 (1.38 mmol, 92%) als 

farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.81 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.07-3.18 (m, 4H, 7/7’-H), 4.05 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.30 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.67 (s, 2H, 10-H), 7.57-7.65 (m, 2H, 12/12’-H), 7.86-7.94 (m, 

1H, 4-H), 7,95-8.01 (m, 1H, 5-H), 8.05-8.09 (m, 1H, 3-H), 8.10-8.20 (m, 3H, 1-H und                         

13/13’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.3 (2C,                     

7/7’-C), 48.8 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.1 (bs, 8-C oder 8’-C), 123.4 (q, 1JC-F = 272.8 Hz, CF3), 

123.5 (2C, 13/13’-C), 123.9 (bs, 1-C), 130.1 (2-C), 130.4 (3C, 3-C und 12/12’-C), 131.3 (4-C), 

131.7 (5-C), 136.2 (6-C), 145.0 (11-C), 146.6 (14-C), 195.0 (9-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -61.2 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H18F3N3O4S3: [M+Na+]calc = 528.0309; 

[M+Na+]found = 528.0303. 

IR: (Film) ν = 3075 (w), 3010 (w), 1599 (w), 1513 (m), 1459 (w), 1426 (m), 1350 (m), 

1328 (m), 1306 (m), 1276 (m), 1222 (m), 1163 (m), 1143 (m), 1121 (s), 1100 (m), 1073 (m), 

1031 (m), 1005 (m), 950 (s), 937 (m), 857 (m), 826 (w), 798 (m), 737 (m), 723 (m), 693 (m), 

649 (m), 581 (s), 559 (m), 486 (w), 462 (m), 442 (w), 424 (w), 408 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 168 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-658- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((4-(trifluormethyl)phenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                 

(Schl-33.066) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 489 mg 4-(Trifluormethyl)benzolsulfonyl- 

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 690 mg von Sulfonamid Schl-33.066 (1.36 mmol, 91%) als 

farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.59 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.08-3.19 (m, 4H, 5/5’-H), 4.07 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.30 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.67 (s, 2H, 8-H), 7.57-7.65 (m, 2H, 10/10’-H), 7.96 (AA’XX‘, 

J = 8.3 Hz, 2H, 3/3’-H), 8.02 (AA’XX‘, J = 8.4 Hz, 2H, 2/2’-H), 8.11-8.17 (m, 2H,                            

11/11’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.2 (2C,                     

5/5’-C), 48.8 (bs, 6-C oder 6’-C), 50.0 (bs, 6-C oder 6’-C), 123.3 (q, 1JC-F = 272.7 Hz, CF3), 

123.4 (2C, 11/11’-C), 126.7 (bs, 2C, 2/2’-C), 128.5 (2C, 3/3’-C), 130.3 (2C, 10/10’-C), 

139.0 (q, 2JC-F  = 32.5 Hz, 1-C), 139.0 (4-C), 144.9 (9-C), 146.6 (12-C), 195.0 (7-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -61.6 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H18F3N3O4S3: [M+Na+]calc = 528.0309; 

[M+Na+]found = 528.0313. 

IR: (Film) ν = 3104 (w), 2997 (w), 2927 (w), 2861 (w), 1687 (w), 1601 (w), 1516 (m), 

1458 (w), 1424 (m), 1402 (w), 1347 (m), 1321 (s), 1279 (m), 1227 (m), 1190 (w), 1163 (s), 

1142 (m), 1124 (s), 1106 (m), 1090 (m), 1060 (m), 1036 (m), 1009 (m), 990 (w), 940 (s), 

858 (m), 834 (m), 800 (w), 786 (w), 772 (w), 738 (m), 721 (s), 698 (w), 680 (w), 

644 (w), 619 (w), 595 (s), 562 (w), 546 (w), 501 (w), 486 (w), 460 (m), 431 (m), 405 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 179 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-659- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((2-methoxyphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.405) 

 
Gemäß AAV2a wurden 668 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.00 mmol, 1.00 eq) und 455 mg 2-Methoxybenzolsulfonyl- 

chlorid (2.20 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 450 mg von Sulfonamid Schl-33.405 (0.96 mmol, 48%) als 

hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.39 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.21-3.28 (m, 4H, 8/8’-H), 3.88 (s, 3H, 2-H), 4.02 (bs, 

2H, 9-H oder 9’-H), 4.25 (bs, 2H, 9-H oder 9’-H), 4.71 (s, 2H, 11-H), 7.07-7.13 (m, 1H, 3-H), 

7.22-7.27 (m, 1H, 5-H), 7.59-7.68 (m, 3H, 13/13’-H und 4-H),  7.70-7.78 (m, 1H, 6-H),                     

8.11-8.19 (m, 2H, 14/14’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (11-C, überlagert von DMSO-d6), 45.0 (2C,                   

8/8’-C), 49.6 (bs, 9-C oder 9’-C), 50.9 (bs, 9-C oder 9’-C), 56.1 (2-C), 113.3 (3-C),                             

120.3 (5-C), 123.4 (2C, 14/14’-C), 125.2 (7-C), 130.3 (2C, 13/13’-C), 130.8 (6-C),                                 

135.2 (4-C), 145.0 (12-C), 146.6 (15-C), 156.7 (1-C), 194.9 (10-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H21N3O5S3: [M+Na+]calc = 490.0541; 

[M+Na+]found = 490.0543. 

IR: (Film) ν = 3076 (w), 2920 (w), 2853 (w), 1590 (w), 1518 (m), 1478 (m), 1463 (m), 

1421 (m), 1340 (s), 1272 (s), 1229 (m), 1154 (s), 1133 (m), 1117 (m), 1069 (w), 1052 (w), 

1014 (m), 999 (m), 941 (m), 927 (m), 857 (m), 824 (w), 801 (m), 764 (w), 731 (m), 715 (s), 

676 (w), 625 (w), 586 (m), 563 (s), 539 (w), 517 (w), 471 (w), 451 (w), 407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 146 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-660- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((3-methoxyphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.054) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 0.28 mL 3-Methoxybenzolsulfonyl- 

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 390 mg von Sulfonamid Schl-33.054 (0.83 mmol, 55%) als 

gelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.73 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.00-3.09 (m, 4H, 8/8’-H), 3.84 (s, 3H, 3-H), 4.05 (bs, 

2H, 9-H oder 9’-H), 4.29 (bs, 2H, 9-H oder 9’-H), 4.67 (s, 2H, 11-H), 7.15-7.20 (m, 1H, 4-H), 

7.26-7.34 (m, 2H, 6-H und 5-H), 7.54-7.59 (m, 1H, 1-H),  7.60-7.65 (m, 2H, 13/13’-H),                     

8.09-8.16 (m, 2H, 14/14’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (11-C, überlagert von DMSO-d6), 45.5 (2C,                  

8/8’-C), 48.8 (bs, 9-C oder 9’-C), 50.1 (bs, 9-C oder 9’-C), 55.7 (3-C), 112.3 (1-C),                             

119.5 (4-C), 119.6 (6-C), 123.5 (2C, 14/14’-C), 130.3 (2C, 13/13’-C), 130.9 (5-C),                                

135.8 (7-C), 145.0 (12-C), 146.6 (15-C), 159.7 (2-C), 194.9 (10-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H21N3O5S3: [M+Na+]calc = 490.0541; 

[M+Na+]found = 490.0541. 

IR: (Film) ν = 2969 (w), 2923 (w), 2883 (w), 2853 (w), 1595 (w), 1579 (w), 1515 (m), 

1489 (w), 1475 (m), 1419 (w), 1409 (w), 1366 (w), 1338 (s), 1275 (m), 1239 (s), 1202 (w), 

1180 (w), 1162 (m), 1122 (m), 1109 (m), 1093 (w), 1079 (w), 1059 (w), 1037 (s), 1010 (m), 

940 (s), 873 (m), 853 (m), 824 (w), 789 (m), 716 (m), 684 (s), 659 (w), 630 (w), 609 (w), 

578 (m), 534 (m), 506 (w), 490 (w), 463 (m), 449 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 152 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-661- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((4-methoxyphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.056) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 413 mg 4-Methoxybenzolsulfonyl- 

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 460 mg von Sulfonamid Schl-33.056 (0.98 mmol, 65%) als 

beigen Feststoff. 

DC: Rf = 0.48 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.95-3.03 (m, 4H, 6/6’-H), 3.85 (s, 3H, 1-H), 4.03 (bs, 

2H, 7-H oder 7’-H), 4.29 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.67 (s, 2H, 9-H), 7.11-7.20 (m, 2H,                   

11/11’-H), 7.57-7.64 (m, 2H, 3/3’-H), 7.65-7.71 (m, 2H, 4/4’-H), 8.08-8.18 (m, 2H,                           

12/12’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (9-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C,                      

6/6’-C), 48.8 (bs, 7-C oder 7’-C), 50.1 (bs, 7-C oder 7’-C), 55.7 (1-C), 114.7 (2C, 3/3’-C), 

123.4 (2C, 12/12’-C), 126.0 (5-C), 129.8 (2C, 4/4’-C), 130.3 (2C, 11/11’-C), 144.9 (10-C), 

146.6 (13-C), 163.0 (2-C), 194.8 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H21N3O5S3: [M+Na+]calc = 490.0541; 

[M+Na+]found = 490.0538. 

IR: (Film) ν = 3075 (w), 2997 (w), 2925 (w), 2848 (w), 1595 (m), 1573 (w), 1517 (m), 

1498 (m), 1463 (m), 1426 (m), 1378 (w), 1340 (s), 1312 (m), 1268 (m), 1234 (m), 1197 (w), 

1184 (w), 1160 (s), 1139 (m), 1111 (m), 1090 (m), 1054 (w), 1031 (m), 1016 (m), 1001 (m), 

926 (s), 864 (m), 857 (m), 833 (m), 804 (m), 770 (w), 721 (s), 688 (w), 658 (w), 632 (m), 

574 (m), 559 (s), 514 (w), 501 (m), 478 (w), 465 (m), 417 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 172 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-662- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((2-hydroxyphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.485) 

 
Gemäß AAV5 wurden 934 mg 4-Nitrobenzyl-4-((2-methoxyphenyl)sulfonyl)piperazin-1-

carbodithioat (Schl-33.405, 2.00 mmol, 1.00 eq) und 7.00 mL BBr3 in Hexan (7.00 mmol, 

3.50 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM → DCM/MeOH 40:1 

+ 2% HCOOH) ergab 760 mg von Phenol Schl-33.485 (1.68 mmol, 84%) als hellgelben 

Feststoff. 

DC: Rf = 0.88 (DCM/MeOH + 2% HCOOH, 40:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.19-3.28 (m, 4H, 7/7’-H), 4.03 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.27 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.70 (s, 2H, 10-H), 6.91-6.98 (m, 1H, 2-H), 6.99-7.04 (m, 1H,                

4-H), 7.43-7.51 (m, 1H, 3-H), 7.61-7.68 (m, 3H, 12/12’-H und 5-H), 8.10-8.21 (m, 2H,                   

13/13’-H), 10.74 (s, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.1 (2C,                   

7/7’-C), 49.5 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.9 (bs, 8-C oder 8’-C), 117.6 (2-C), 118.9 (4-C),                           

123.0 (6-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 130.6 (5-C), 134.9 (3-C),                               

145.0 (11-C), 146.6 (14-C), 155.6 (1-C), 194.7 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H19N3O5S3: [M+Na+]calc = 476.0385; 

[M+Na+]found = 476.0375. 

IR: (Film) ν = 3357 (w), 2920 (w), 2864 (w), 1600 (w), 1575 (w), 1509 (m), 1467 (m), 

1425 (m), 1391 (w), 1367 (w), 1339 (s), 1322 (m), 1276 (m), 1235 (s), 1164 (m), 1150 (m), 

1126 (m), 1111 (m), 1067 (m), 1052 (w), 1026 (m), 1001 (m), 941 (m), 857 (m), 835 (m), 

825 (m), 800 (w), 760 (m), 731 (s), 716 (m), 705 (m), 678 (w), 636 (w), 613 (m), 588 (s), 

549 (m), 525 (w), 505 (m), 474(m), 463 (m), 444 (w), 403 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 167 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-663- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((3-hydroxyphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.423) 

 
Gemäß AAV5 wurden 934 mg 4-Nitrobenzyl-4-((3-methoxyphenyl)sulfonyl)piperazin-1-

carbodithioat (Schl-33.054, 2.00 mmol, 1.00 eq) und 7.00 mL BBr3 in Hexan (7.00 mmol, 

3.50 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 

330 mg von Phenol Schl-33.423 (0.73 mmol, 37%) als hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.17 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.97-3.06 (m, 4H, 7/7’-H), 4.06 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.29 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.67 (s, 2H, 10-H), 7.04-7.12 (m, 2H, 3-H und 5-H),                                   

7.13-7.18 (m, 1H, 4-H), 7.42-7.49 (m, 1H, 1-H), 7.59-7.65 (m, 2H, 12/12’-H), 8.10-8.19 (m, 

2H, 13/13’-H), 10.20 (s, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C,                  

7/7’-C), 48.9 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.1 (bs, 8-C oder 8’-C), 113.8 (1-C), 117.9 (3-C),                            

120.5 (5-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 130.7 (4-C), 135.5 (6-C),                              

144.9 (11-C), 146.6 (14-C), 157.9 (2-C), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H19N3O5S3: [M+Na+]calc = 476.0385; 

[M+Na+]found = 476.0387. 

IR: (Film) ν = 3396 (br, w), 2948 (w), 2922 (w), 2877 (w), 1588 (w), 1512 (m), 1471 (w), 

1440 (w), 1406 (w), 1389 (w), 1337 (s), 1300 (m), 1273 (m), 1251 (m), 1237 (m), 1215 (m), 

1156 (m), 1124 (m), 1108 (m), 1087 (w), 1077 (w), 1059 (w), 1037 (m), 1009 (m),                   

995 (w), 940 (m), 896 (w), 871 (m), 863 (m), 824 (w), 792 (m), 751 (w), 728 (m), 717 (m),                      

684 (s), 659 (w), 630 (w), 605 (w), 580 (s), 554 (m), 538 (m), 532 (m), 492 (m), 460 (m),                 

441 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 204 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-664- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((4-hydroxyphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.401) 

 
Gemäß AAV5 wurden 747 mg 4-Nitrobenzyl-4-((4-methoxyphenyl)sulfonyl)piperazin-1-

carbodithioat (Schl-33.056, 1.60 mmol, 1.00 eq) und 3.50 mL BBr3 in Hexan (5.60 mmol, 

3.50 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 

130 mg von Phenol Schl-33.401 (0.29 mmol, 18%) als beigen Feststoff. 

DC: Rf = 0.27 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.90-3.01 (m, 4H, 5/5’-H), 4.03 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.29 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.67 (s, 2H, 8-H), 6.92-6.98 (m, 2H, 10/10’-H),                                   

7.53-7.59 (m, 2H, 2/2’-H), 7.60-7.66 (m, 2H, 3/3’-H), 8.11-8.18 (m, 2H, 11/11’-H), 10.58 (s, 

1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C,                    

5/5’-C), 48.9 (bs, 6-C oder 6’-C), 49.9 (bs, 6-C oder 6’-C), 115.9 (2C, 3/3’-C),                                   

123.4 (2C, 11/11’-C), 124.2 (4-C), 130.0 (2C, 2/2’-C), 130.3 (2C, 10/10’-C), 144.9 (9-C),                   

146.6 (12-C), 161.9 (1-C), 194.9 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H19N3O5S3: [M+Na+]calc = 476.0385; 

[M+Na+]found = 476.0375. 

IR: (Film) ν = 3284 (br, w), 3030 (w), 2968 (w), 2925 (w), 2858 (w), 1601 (m), 1585 (w), 

1509 (m), 1497 (m), 1485 (m), 1448 (w), 1428 (m), 1400 (w), 1340 (s), 1323 (m), 1274 (m), 

1240 (m), 1211 (m), 1178 (s), 1164 (s), 1136 (m), 1119 (m), 1105 (m), 1093 (m), 1053 (w), 

1022 (m), 998 (m), 941 (m), 927 (m), 855 (w), 840 (m), 827 (m), 799 (w), 760 (w), 728 (m), 

714 (m), 702 (m), 661 (w), 639 (m), 624 (w), 572 (m), 547 (s), 511 (w), 496 (m), 465 (m), 

433 (w), 408 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 209 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-665- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((2-(trifluormethoxy)phenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                

(Schl-33.440) 

 
Gemäß AAV2a wurden 668 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.00 mmol, 1.00 eq) und 573 mg 2-(Trifluormethoxy)benzolsulfonyl- 

chlorid (2.20 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 640 mg von Sulfonamid Schl-33.440 (1.23 mmol, 62%) als 

beigen Feststoff. 

DC: Rf = 0.49 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.20-3.28 (m, 4H, 7/7’-H), 4.09 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.28 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.70 (s, 2H, 10-H), 7.58-7.68 (m, 4H, 2-H, 4-H und 12/12’-H), 

7.81-7.88 (m, 1H, 3-H), 7.90-7.98 (m, 1H, 5-H), 8.11-8.19 (m, 2H, 13/13’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 44.8 (2C,                    

7/7’-C), 49.4 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.4 (bs, 8-C oder 8’-C), 119.7 (q, 1JC-F = 259.4 Hz, CF3), 

121.7 (2-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 128.0 (4-C), 129.1 (6-C), 130.3 (2C, 12/12’-C),                              

131.4 (5-C), 135.8 (3-C), 145.0 (1-C), 145.1 (11-C), 146.6 (14-C), 195.0 (9-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -55.2 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H18F3N3O5S3: [M+Na+]calc = 544.0258; 

[M+Na+]found = 544.0249. 

IR: (Film) ν = 3105 (w), 2993 (w), 2915 (w), 2858 (w), 1600 (w), 1591 (w), 1521 (m), 

1492 (w), 1471 (w), 1454 (w), 1428 (m), 1347 (m), 1274 (m), 1243 (m), 1211 (s), 1168 (s), 

1128 (m), 1072 (m), 1054 (w), 1027 (m), 1007 (m), 948 (m), 923 (m), 872 (w), 859 (m), 

822 (m), 803 (w), 775 (m), 729 (m), 705 (m), 675 (m), 644 (w), 625 (w), 572 (s), 538 (w), 

521 (w), 499 (w), 475 (m), 457 (m), 414 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 142 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-666- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((3-(trifluormethoxy)phenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                

(Schl-33.442) 

 
Gemäß AAV2b wurden 668 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.00 mmol, 1.00 eq) und 0.37 mL 3-(Trifluoromethoxy)benzolsulfonyl- 

chlorid (2.20 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 670 mg von Sulfonamid Schl-33.442 (1.28 mmol, 64%) als 

gelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.53 (EtOAc/Cyclohexan, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.06-3.18 (m, 4H, 7/7’-H), 4.06 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.29 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.68 (s, 2H, 10-H), 7.58-7.64 (m, 2H, 3-H und 5-H), 7.68 (s, 1H, 

1-H), 7.75-7.85 (m, 3H, 4-H und 12/12’-H), 8.10-8.19 (m, 2H, 13/13’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.2 (2C,                          

7/7’-C), 49.0 (bs, 8-C oder 8’-C), 49.9 (bs, 8-C oder 8’-C), 119.9 (q, 1JC-F = 257.6 Hz, CF3), 

120.0 (1-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 126.1 (3-C), 126.6 (5-C), 130.3 (2C, 12/12’-C),                             

132.1 (4-C), 137.1 (6-C), 144.9 (11-C), 146.6 (14-C), 148.5 (2-C), 195.0 (9-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -56.9 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H18F3N3O5S3: [M+Na+]calc = 544.0258; 

[M+Na+]found = 544.0249. 

IR: (Film) ν = 3079 (w), 2854 (w), 1598 (w), 1519 (m), 1471 (w), 1419 (m), 1344 (s), 

1310 (w), 1254 (m), 1205 (s), 1153 (s), 1112 (m), 1092 (m), 1053 (m), 1016 (w), 998 (m), 

940 (m), 876 (w), 858 (m), 826 (w), 800 (m), 734 (m), 706 (m), 682 (m), 622 (w), 594 (w), 

574 (s), 534 (w), 460 (m), 417 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 96 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-667- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((4-(trifluormethoxy)phenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat               

(Schl-33.439) 

 
Gemäß AAV2a wurden 668 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.00 mmol, 1.00 eq) und 0.37 mL 4-(Trifluormethoxy)benzolsulfonyl- 

chlorid (2.20 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 450 mg von Sulfonamid Schl-33.439 (0.86 mmol, 43%) als 

hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.45 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.03-3.14 (m, 4H, 5/5’-H), 4.06 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.30 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.68 (s, 2H, 8-H), 7.57-7.66 (m, 4H, 2/2’-H und 3/3’-H),                        

7.85-7.92 (m, 2H, 10/10’-H), 8.09-8.18 (m, 2H, 11/11’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.2 (2C,                       

5/5’-C), 48.9 (bs, 6-C oder 6’-C), 49.9 (bs, 6-C oder 6’-C), 119.8 (q, 1JC-F = 258.4 Hz, CF3), 

121.6 (2C, 2/2’-C), 123.4 (2C, 11/11’-C), 130.2 (2C, 3/3’-C), 130.3 (2C, 10/10’-C),                         

133.8 (4-C), 144.9 (9-C), 146.6 (12-C), 151.6 (1-C), 195.0 (7-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -56.6 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H18F3N3O5S3: [M+Na+]calc = 544.0258; 

[M+Na+]found = 544.0249. 

IR: (Film) ν = 3107 (w), 2857 (w), 1598 (w), 1538 (w), 1519 (m), 1492 (w), 1463 (w), 

1419 (w), 1344 (s), 1303 (m), 1255 (m), 1208 (s), 1156 (s), 1110 (m), 1053 (m), 1032 (m), 

1015 (m), 1000 (m), 940 (m), 858 (m), 808 (m), 737 (m), 714 (m), 667 (w), 624 (w), 592 (s), 

570 (m), 531 (w), 495 (w), 460 (m), 406 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 124 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-668- 

tert-Butyl-4-((2-nitrophenyl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.074) 

 
Gemäß AAV2b wurden 1863 mg Boc-Piperazin (10.00 mmol, 1.00 eq) und 2948 mg 2-Nitro-

benzolsulfonylchlorid (13.30 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 100:1) ergab 1420 mg von Sulfonamid Schl-33.074 (3.82 mmol, 38%) als 

farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.83 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.37 (s, 9H, 11/11’/11’’-H), 3.07-3.21 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.32-3.46 (m, 4H, 8/8’-H), 7.81-7.89 (m, 1H, 3-H), 7.90-7.95 (m, 1H, 4-H), 7.96-8.02 (m, 2H, 

5-H und 2-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 27.9 (3C, 11/11’/11’’-C), 42.8 (bs, 2C, 7/7’-C),                       

45.4 (2C, 8/8’-C), 79.4 (10-C), 124.2 (2-C), 129.0 (5-C), 130.3 (3-C), 132.4 (6-C), 134.9 (4-C), 

147.9 (1-C), 153.4 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H21N3O6S: [M+H+] = 372.03 (3%); [M+NH4
+] = 389.10 (8%); 

[M+Na+] = 394.09 (41%). 

4-((2-Aminophenyl)sulfonyl)piperazin-1-ium-2,2,2-Trifluoracetat (Schl-33.093) 

 
Gemäß AAV6 wurden 1410 mg tert-Butyl-4-((2-nitrophenyl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.074, 3.80 mmol, 1.00 eq) und 4287 mg SnCl2 x 2 H2O (19.00 mmol, 5.00 eq) 

umgesetzt. Nach präparativer HPLC (tR = 10.69 min) wurden 920 mg von Anilin Schl-33.093 

(2.59 mmol, 68%) als farbloser Feststoff erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.10-3.25 (m, 8H, 7/7’-H und 8/8’-H), 6.11 (s, 2H, H2N), 

6.62-6.72 (m, 1H, 2-H), 6.87-6.94 (m, 1H, 4-H), 7.31-7.37 (m, 1H, 3-H), 7.38-7.43 (m, 1H,                   

5-H), 8.91 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.2 (2C, 7/7’-C), 42.7 (2C, 8/8’-C), 113.9 (2-C),                 

115.5 (4-C), 117.2 (q, 1JC-F = 299.6 Hz, TFA), 117.6 (1-C), 130.0 (5-C), 134.7 (6-C),                         

147.8 (1-C), 158.35 (q, 2JC-F  = 31.0 Hz, TFA) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C12H16F3N3O4S: [M-TFA-]+ = 242.07 (100%). 



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-669- 

EA: calc.: C: 40.56, H: 4.54, N: 11.83, S: 9.02; found: C: 40.72, H: 4.54, N: 11.86, S: 8.53. 

[4-Nitrobenzyl]-4-((2-aminophenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.095) 

 
Gemäß AAV1a wurden 920 mg 4-((2-Aminophenyl)sulfonyl)piperazin-1-ium-2,2,2-

Trifluoracetat (Schl-33.093, 2.59 mmol, 1.00 eq), 0.72 mL Triethylamin (5.18 mmol, 2.00 eq), 

0.17 mL Kohlenstoffdisulfid (2.85 mmol, 1.10 eq) und 616 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(2.85 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. Cyclohexan/EtOAc 2:1; 2. DCM/MeOH 100:1) ergab 320 mg von Dithiocarbamat                    

Schl-33.095 (0.71 mmol, 27%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.43 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.00-3.18 (m, 4H, 7/7’-H), 4.04 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.27 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.68 (s, 2H, 10-H), 6.07 (s, 2H, NH2), 6.61-6.69 (m, 1H, 4-H), 

6.83-6.90 (m, 1H, 2-H), 7.29-7.35 (m, 1H, 3-H), 7.36-7.41 (m, 1H, 5-H), 7.58-7.68 (m, 2H, 

12/12’-H), 8.11-8.18 (m, 2H, 13/13’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.2 (2C,                  

7/7’-C), 49.0 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.1 (bs, 8-C oder 8’-C), 114.6 (2-C), 115.4 (4-C),                             

117.5 (3-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 129.8 (1-C), 130.2 (2C, 12/12’-C), 134.5 (5-C),                            

144.8 (11-C), 146.6 (14-C), 147.5 (6-C), 194.8 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H20N4O4S3: [M+Na+]calc = 475.0544; 

[M+Na+]found = 475.0535. 

IR: (Film) ν = 3484 (m), 3378 (m), 2930 (w), 2855 (w), 1608 (m), 1560 (w), 1514 (m), 

1486 (m), 1451 (m), 1420 (m), 1380 (w), 1367 (w), 1341 (s), 1316 (m), 1274 (m), 1225 (m), 

1210 (m), 1192 (w), 1169 (w), 1154 (m), 1139 (m), 1130 (m), 1107 (m), 1085 (w), 1048 (m), 

1035 (m), 1014 (w), 1002 (m), 939 (m), 925 (s), 857 (m), 832 (m), 802 (m), 770 (m), 

739 (s), 720 (s), 688 (w), 681 (w), 638 (m), 594 (s), 582 (m), 550 (m), 530 (m), 498 (w), 

477 (w), 466 (w), 454 (m), 406 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 204 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-670- 

tert-Butyl-4-((3-nitrophenyl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.088) 

 
Gemäß AAV2a wurden 1863 mg Boc-Piperazin (10.00 mmol, 1.00 eq) und 2438 mg 3-Nitro-

benzolsulfonylchlorid (11.00 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 80:1) ergab 3300 mg von Sulfonamid Schl-33.088 (8.89 mmol, 89%) als 

farbloser Feststoff. 

DC: Rf = 0.83 (DCM/MeOH, 80:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.34 (s, 9H, 11/11’/11’’-H), 2.90-3.03 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.34-3.45 (m, 4H, 8/8’-H), 7.91-7.99 (m, 1H, 4-H), 8.13-8.20 (m, 1H, 5-H), 8.33-8.39 (m, 1H, 

1-H), 8.51-8.59 (m, 1H, 3-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 27.9 (3C, 11/11’/11’’-C), 42.4 (bs, 2C, 7/7’-C),                       

45.6 (2C, 8/8’-C), 79.3 (10-C), 122.2 (1-C), 127.9 (3-C), 131.5 (4-C), 133.4 (5-C), 136.6 (6-C), 

148.2 (2-C), 153.3 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H21N3O6S: [M+H+] = 372.10 (3%); [M+NH4
+] = 389.07 (5%); 

[M+Na+] = 394.06 (23%). 

4-((3-Aminophenyl)sulfonyl)piperazin-1-ium-2,2,2-Trifluoracetat (Schl-33.112) 

 
Gemäß AAV6 wurden 3300 mg tert-Butyl-4-((3-nitrophenyl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.088, 8.89 mmol, 1.00 eq) und 10029 mg SnCl2 x 2 H2O (44.45 mmol, 5.00 eq) 

umgesetzt. Nach präparativer HPLC (tR = 6.99 min) wurden 1320 mg von Anilin Schl-33.112 

(3.71 mmol, 42%) als elfenbeinfarbener Feststoff erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.05-3.13 (m, 4H, 7/7’-H), 3.16-3.25 (m, 4H,                               

8/8’-H), 5.71 (s, 2H, H2N), 6.78-6.84 (m, 1H, 3-H), 6.85-6.90 (m, 1H, 1-H), 6.91-6.96 (m, 1H, 

5-H), 7.25-7.31 (m, 1H, 4-H), 8.87 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 42.2 (2C, 7/7’-C), 42.9 (2C, 8/8’-C), 111.6 (1-C),                 

114.0 (5-C), 114.76 (q, 1JC-F = 300.0 Hz, TFA), 118.3 (3-C), 129.9 (4-C), 134.5 (6-C),                       

149.8 (2-C), 158.22 (q, 2JC-F = 31.1 Hz, TFA) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C12H16F3N3O4S: [M-TFA-]+
 = 242.06 (100%). 
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EA: calc.: C: 40.56, H: 4.54, N: 11.83, S: 9.02; found: C: 40.78, H: 4.49, N: 11.90, S: 8.74. 

[4-Nitrobenzyl]-4-((3-aminophenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.092) 

 
Gemäß AAV1a wurden 1174 mg 4-((3-Aminophenyl)sulfonyl)piperazin-1-ium-2,2,2-

Trifluoracetat (Schl-33.112, 3.71 mmol, 1.00 eq), 1.03 mL Triethylamin (7.42 mmol, 2.00 eq), 

0.25 mL Kohlenstoffdisulfid (4.08 mmol, 1.10 eq) und 881 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(4.08 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 640 mg von Dithiocarbamat Schl-33.092 (1.41 mmol, 47%) in 

Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.57 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.94-3.03 (m, 4H, 7/7’-H), 4.05 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.31 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.67 (s, 2H, 10-H), 5.65 (s, 2H, NH2), 6.77-6.81 (m, 1H, 3-H), 

6.82-6.86 (m, 1H, 1-H), 6.88-6.91 (m, 1H, 5-H), 7.21-7.27 (m, 1H, 4-H), 7.59-7.66 (m, 2H, 

12/12’-H), 8.11-8.18 (m, 2H, 13/13’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.5 (2C,                  

7/7’-C), 49.0 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.1 (bs, 8-C oder 8’-C), 111.5 (1-C), 114.0 (5-C),                            

118.2 (3-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 129.8 (4-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 134.8 (6-C),                               

144.8 (11-C), 146.6 (14-C), 149.7 (2-C), 194.8 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H20N4O4S3: [M+Na+]calc = 475.0544; 

[M+Na+]found = 475.0533. 

IR: (Film) ν = 3467 (w), 3374 (w), 2861 (w), 1626 (w), 1596 (m), 1513 (m), 1484 (w), 

1451 (w), 1409 (m), 1365 (w), 1335 (s), 1315 (m), 1274 (m), 1239 (m), 1203 (w), 1156 (s), 

1123 (m), 1109 (m), 1079 (w), 1057 (w), 1037 (m), 1011 (m), 990 (m), 942 (m), 900 (w), 

873 (m), 860 (m), 824 (w), 800 (w), 784 (w), 719 (m), 684 (s), 660 (w), 629 (w), 609 (w), 

580 (s), 554 (w), 531 (m), 502 (w), 490 (w), 461 (m), 426 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 142 °C. 
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tert-Butyl-4-((4-nitrophenyl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.075) 

 
Gemäß AAV2a wurden 2794 mg Boc-Piperazin (15.00 mmol, 1.00 eq) und 4421 mg 4-Nitro-

benzolsulfonylchlorid (20.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. Cyclohexan/EtOAc 1:1; 2. DCM/MeOH 80:1) ergab 3300 mg von Sulfonamid Schl-33.075 

(8.89 mmol, 89%) als hellgrünen Feststoff. 

DC: Rf = 0.85 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.34 (s, 9H, 9/9’/9’’-H), 2.88-3.04 (m, 4H, 5/5’-H),      

3.33-3.47 (m, 4H, 6/6’-H), 7.95-8.05 (m, 2H, 3/3’-H), 8.39-8.48 (m, 2H, 2/2’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 27.9 (3C, 9/9’/9’’-C), 42.5 (bs, 2C, 5/5’-C), 45.5 (2C, 

6/6’-C), 79.3 (8-C), 124.7 (2C, 2/2’-C), 129.0 (2C, 3/3’-C), 140.7 (4-C), 150.1 (1-C),                                

153.3 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H21N3O6S: [M+H+] = 372.03 (4%); [M+NH4
+] = 389.10 (2%); 

[M+Na+] = 394.09 (18%). 

(4-Aminophenyl)-piperazin-1-yl-sulfon (Schl-33.091) 

 
Gemäß AAV6 wurden 2000 mg tert-Butyl-4-((4-nitrophenyl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.075, 5.38 mmol, 1.00 eq) und 6069 mg SnCl2 x 2 H2O (26.90 mmol, 5.00 eq) 

umgesetzt. Nach säulenchromatographischer Reinigung an Kieselgel 

(DCM/MeOH 50:1 → 30:1 + 2% Et3N) wurden 610 mg von Anilin Schl-33.091 (2.53 mmol, 

47%) als farbloser Feststoff erhalten. 

DC: Rf = 0.13 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 50:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.17 (s, 1H, NH), 2.69 (bs, 8H, 5/5’-H und 6/6’-H),                

6.02 (s, 2H, H2N), 6.61-6.69 (m, 2H, 2/2’-H), 7.29-7.37 (m, 2H, 3/3’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 44.7 (2C, 5/5’-C), 46.7 (2C, 6/6’-C), 112.6 (2C,                     

2/2’-C), 119.4 (4-C), 129.5 (2C, 3/3’-C), 153.1 (1-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C10H15N3O2S: [M+H+] = 242.06 (100%). 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((4-aminophenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.094) 

 
Gemäß AAV1a wurden 610 mg (4-Aminophenyl)-piperazin-1-yl-sulfon (Schl-33.091, 

2.53 mmol, 1.00 eq), 0.39 mL Triethylamin (2.78 mmol, 1.10 eq), 0.17 mL Kohlenstoffdisulfid 

(2.78 mmol, 1.10 eq) und 601 mg 4-Nitrobenzylbromid (2.78 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 610 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.094 (1.35 mmol, 53%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.60 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.87-2.97 (m, 4H, 5/5’-H), 4.04 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.29 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.67 (s, 2H, 8-H), 6.12 (s, 2H, NH2), 6.62-6.67 (m, 2H, 2/2’-H), 

7.32-7.38 (m, 2H, 10/10’-H), 7.60-7.67 (m, 2H, 3/3’-H), 8.11-8.19 (m, 2H, 11/11’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.5 (2C,                      

5/5’-C), 48.9 (bs, 6-C oder 6’-C), 50.0 (bs, 6-C oder 6’-C), 112.8 (2C, 2/2’-C), 118.7 (4-C), 

123.4 (2C, 11/11’-C), 129.6 (2C, 3/3’-C), 130.3 (2C, 10/10’-C), 144.8 (9-C), 146.6 (12-C), 

153.5 (1-C), 194.7 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H20N4O4S3: [M+Na+]calc = 475.0544; 

[M+Na+]found = 475.0533. 

IR: (Film) ν = 3485 (w), 3384 (w), 3055 (w), 2997 (w), 2911 (w), 2636 (w), 1626 (m), 

1592 (m), 1568 (w), 1511 (m), 1466 (m), 1436 (w), 1417 (m), 1360 (w), 1342 (s), 1317 (m), 

1305 (m), 1271 (m), 1230 (m), 1216 (m), 1189 (w), 1149 (s), 1132 (m), 1109 (m), 1089 (m), 

1050 (m), 1021 (m), 993 (m), 938 (m), 923 (s), 871 (m), 860 (m), 830 (m), 801 (m), 770 (w), 

725 (s), 687 (w), 664 (m), 622 (m), 570 (m), 544 (s), 513 (w), 499 (w), 467 (m), 422 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 201 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((2-fluorphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.061) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 389 mg 2-Fluorbenzolsulfonyl-

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 590 mg von Sulfonamid Schl-33.061 (1.30 mmol, 87%) als 

hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.76 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.14-3.26 (m, 4H, 7/7’-H), 4.09 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.28 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.69 (s, 2H, 10-H), 7.39-7.53 (m, 2H, 2-H und 4-H),                                

7.59-7.67 (m, 2H, 12/12’-H), 7.73-7.82 (m, 2H, 5-H und 3-H), 8.10-8.17 (m, 2H,                                   

13/13’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.2 (2C,                   

7/7’-C), 49.0 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.1 (bs, 8-C oder 8’-C), 117.7 (d, 2JC-F = 21.8 Hz, 2-C), 

123.4 (2C, 13/13’-C), 123.7 (d, 2JC-F  = 14.4 Hz, 6-C), 125.2 (d, 4JC-F = 3.4 Hz, 4-C), 130.3 (2C, 

12/12’-C), 130.8 (5-C), 136.3 (d, 3JC-F = 8.6 Hz, 3-C), 144.9 (11-C), 146.6 (14-C), 158.3 (d, 

1JC-F = 254.3 Hz, 1-C), 195.0 (9-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -108.2 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H18FN3O4S3: [M+Na+]calc = 478.0341; 

[M+Na+]found = 478.0345. 

IR: (Film) ν = 2948 (w), 2923 (w), 2881 (w), 1597 (m), 1579 (w), 1516 (m), 1471 (m), 

1449 (m), 1419 (w), 1406 (m), 1390 (w), 1366 (w), 1340 (s), 1274 (m), 1262 (m), 1249 (m), 

1228 (m), 1168 (m), 1153 (s), 1127 (m), 1107 (m), 1072 (m), 1057 (m), 1035 (m), 1005 (m), 

950 (m), 935 (m), 872 (m), 858 (m), 824 (m), 801 (w), 768 (s), 752 (w), 728 (m), 715 (m), 

684 (m), 654 (m), 628 (w), 592 (w), 573 (s), 545 (m), 521 (m), 508 (m), 491 (w), 470 (m), 

445 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 188 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((3-fluorphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.058) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 0.27 mL 3-Fluorbenzolsulfonyl-

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 580 mg von Sulfonamid Schl-33.058 (1.27 mmol, 85%) als 

farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.40 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.06-3.14 (m, 4H, 7/7’-H), 4.06 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.29 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.68 (s, 2H, 10-H), 7.55-7.65 (m, 5H, 3-H, 4-H, 5-H und                    

12/12’-H), 7.67-7.76 (m, 1H, 1-H), 8.10-8.18 (m, 2H, 13/13’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C,                   

7/7’-C), 48.8 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.1 (bs, 8-C oder 8’-C), 114.7 (d, 2JC-F = 24.5 Hz, 1-C), 

120.8 (d, 2JC-F = 14.4 Hz, 3-C), 123.5 (2C, 13/13’-C), 123.8 (d, 4JC-F = 2.1 Hz, 5-C), 130.3 (2C, 

12/12’-C), 132.0 (d, 3JC-F = 7.8 Hz, 4-C), 136.8 (d, 3JC-F = 6.7 Hz, 6-C), 145.0 (11-C), 

146.6 (14-C), 162.0 (d, 1JC-F = 249.3 Hz, 2-C), 195.0 (9-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -109.7 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H18FN3O4S3: [M+Na+]calc = 478.0341; 

[M+Na+]found = 478.0337. 

IR: (Film) ν = 3119 (w), 3062 (w), 2879 (w), 2837 (w), 1605 (w), 1598 (w), 1588 (w), 

1516 (s), 1469 (m), 1450 (w), 1422 (m), 1370 (m), 1344 (s), 1305 (m), 1275 (m), 1240 (m), 

1221 (m), 1181 (w), 1164 (m), 1149 (m), 1137 (m), 1108 (m), 1081 (w), 1069 (w), 1051 (w), 

1022 (w), 996 (m), 938 (m), 928 (m), 883 (w), 865 (m), 857 (m), 828 (w), 799 (m), 770 (w), 

719 (s), 681 (m), 632 (w), 600 (w), 571 (s), 527 (m), 496 (m), 463 (m), 446 (w), 433 (w), 

413 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 172 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((4-fluorphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.065) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 389 mg 4-Fluorbenzolsulfonyl-

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 550 mg von Sulfonamid Schl-33.065 (1.21 mmol, 81%) als 

hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.54 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.98-3.11 (m, 4H, 5/5’-H), 4.05 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.29 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.67 (s, 2H, 8-H), 7.44-7.51 (m, 2H, 2/2’-H), 7.56-7.65 (m, 2H, 

3/3’-H), 7.77-7.86 (m, 2H, 10/10’-H), 8.09-8.17 (m, 2H, 11/11’-H)  ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C,                      

5/5’-C), 48.8 (bs, 6-C oder 6’-C), 50.0 (bs, 6-C oder 6’-C), 116.9 (d, 2JC-F = 22.8 Hz, 2C,                     

2/2’-C), 123.5 (2C, 11/11’-C), 130.3 (2C, 10/10’-C), 130.7 (d, 3JC-F = 9.6 Hz, 2C, 3/3’-C), 

131.0 (d, 4JC-F = 2.1 Hz, 4-C), 145.0 (9-C), 146.6 (12-C), 164.9 (d, 1JC-F = 252.3 Hz, 1-C), 

194.9 (7-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -105.1 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H18FN3O4S3: [M+Na+]calc = 478.0341; 

[M+Na+]found = 478.0339. 

IR: (Film) ν = 3101 (w), 3061 (w), 3039 (w), 3013 (w), 2922 (w), 2862 (w), 1591 (w), 

1508 (m), 1492 (m), 1470 (m), 1429 (m), 1395 (w), 1378 (w), 1338 (s), 1312 (m), 1291 (w), 

1274 (m), 1232 (s), 1195 (w), 1173 (s), 1152 (m), 1135 (m), 1117 (m), 1107 (m), 1090 (m), 

1053 (w), 1022 (m), 1000 (m), 941 (m), 930 (m), 856 (w), 836 (m), 799 (m), 760 (w), 723 (m), 

704 (s), 652 (w), 635 (m), 625 (w), 571 (m), 542 (s), 508 (m), 495 (m), 461 (m), 423 (w), 

404 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 190 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((2-chlorphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.062) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 0.27 mL 2-Chlorbenzolsulfonyl- 

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 460 mg von Sulfonamid Schl-33.062 (0.97 mmol, 65%) als 

hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.34 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.30-3.39 (m, 4H, 7/7’-H), 4.06 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.27 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.71 (s, 2H, 10-H), 7.54-7.60 (m, 1H, 4-H), 7.61-7.67 (m, 2H, 

12/12’-H), 7.68-7.74 (m, 2H, 3-H und 5-H), 7.94-8.01 (m, 1H, 2-H), 8.11-8.19 (m, 2H,                 

13/13’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 44.8 (2C,                  

7/7’-C), 49.5 (bs, 2C, 8-C oder 8’-C), 50.4 (bs, 8-C oder 8’-C), 123.4 (2C, 13/13’-C),                          

127.9 (4-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 130.9 (5-C), 131.5 (2-C), 132.4 (1-C), 134.7 (3-C),      

135.0 (6-C), 145.0 (11-C), 146.6 (14-C), 195.0 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H18ClN3O4S3: [M+Na+]calc = 494.0046; 

[M+Na+]found = 494.0048. 

IR: (Film) ν = 3103 (w), 3007 (w), 2955 (w), 2919 (w), 2862 (m), 1597 (w), 1507 (m), 

1466 (w), 1455 (w), 1440 (w), 1421 (m), 1408 (m), 1351 (m), 1340 (s), 1324 (m), 1273 (m), 

1229 (m), 1172 (s), 1142 (m), 1133 (m), 1121 (m), 1106 (m), 1056 (m), 1035 (w), 1017 (m), 

994 (m), 947 (m), 927 (m), 852 (m), 820 (w), 799 (w), 770 (w), 753 (m), 705 (s), 658 (w), 

631 (w), 569 (s), 524 (w), 500 (w), 464 (m), 439 (m), 409 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 156 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((3-chlorphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.064) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 0.27 mL 3-Chlorbenzolsulfonyl- 

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 270 mg von Sulfonamid Schl-33.064 (0.57 mmol, 38%) als 

farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.69 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.05-3.14 (m, 4H, 7/7’-H), 4.06 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.30 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.68 (s, 2H, 10-H), 7.58-7.65 (m, 2H, 12/12’-H), 7.66-7.77 (m, 

3H, 5-H, 3-H und 4-H), 7.78-7.85 (m, 1H, 1-H), 8.08-8.18 (m, 2H, 13/13’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C,                   

7/7’-C), 48.8 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.1 (bs, 8-C oder 8’-C), 123.5 (2C, 13/13’-C), 126.3 (5-C), 

127.0 (1-C), 130.4 (2C, 12/12’-C), 131.7 (4-C), 133.6 (3-C), 134.3 (2-C), 136.7 (6-C), 

145.0 (11-C), 146.6 (14-C), 195.0 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H18ClN3O4S3: [M+Na+]calc = 494.0046; 

[M+Na+]found = 494.0042. 

IR: (Film) ν = 3079 (w), 3017 (w), 2909 (w), 2856 (w), 1596 (w), 1572 (w), 1513 (m), 

1488 (w), 1459 (w), 1433 (w), 1423 (m), 1412 (w), 1365 (w), 1337 (s), 1323 (m), 1298 (w), 

1275 (m), 1232 (m), 1174 (m), 1166 (m), 1144 (m), 1119 (m), 1108 (m), 1078 (w), 1054 (w), 

1025 (w), 1003 (w), 946 (m), 929 (m), 900 (w), 882 (m), 859 (w), 824 (w), 796 (m), 725 (w), 

711 (s), 681 (s), 666 (m), 635 (w), 589 (w), 573 (s), 551 (m), 511 (w), 453 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 181 °C. 
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-679- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((4-chlorphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.063) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 0.27 mL 4-Chlorbenzolsulfonyl- 

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 650 mg von Sulfonamid Schl-33.063 (1.38 mmol, 92%) als 

hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.82 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.03-3.11 (m, 4H, 5/5’-H), 4.05 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.30 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.67 (s, 2H, 8-H), 7.58-7.65 (m, 2H, 10/10’-H), 7.69-7.73 (m, 

2H, 2/2’-H), 7.74-7.79 (m, 2H, 3/3’-H), 8.10-8.18 (m, 2H, 11/11’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.3 (2C,                     

5/5’-C), 48.9 (bs, 6-C oder 6’-C), 50.1 (bs, 6-C oder 6’-C), 123.5 (2C, 11/11’-C), 129.5 (2C, 

3/3’-C), 129.8 (2C, 2/2’-C), 130.4 (2C, 10/10’-C), 133.6 (1-C), 138.6 (4-C), 145.0 (9-C), 

146.6 (12-C), 194.9 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H18ClN3O4S3: [M+Na+]calc = 494.0046; 

[M+Na+]found = 494.0045. 

IR: (Film) ν = 3094 (w), 3012 (w), 2921 (w), 2859 (w), 1921 (w), 1598 (w), 1586 (w), 

1570 (w), 1508 (m), 1464 (w), 1425 (m), 1395 (w), 1354 (m), 1339 (s), 1274 (m), 1234 (m), 

1176 (s), 1165 (s), 1138 (m), 1121 (m), 1106 (m), 1094 (m), 1082 (m), 1054 (w), 1023 (m), 

1012 (m), 1001 (m), 944 (m), 857 (w), 837 (w), 823 (m), 798 (w), 757 (s), 715 (m), 702 (s), 

636 (w), 624 (w), 604 (s), 569 (m), 549 (w), 526 (w), 504 (w), 481 (m), 457 (m), 425 (w), 

405 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 209 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((2-cyanphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.060) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 403 mg 2-Cyanbenzolsulfonyl- 

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 380 mg von Sulfonamid Schl-33.060 (0.82 mmol, 55%) als 

farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.53 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.24-3.30 (m, 4H, 7/7’-H), 4.11 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.30 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.69 (s, 2H, 10-H), 7.60-7.67 (m, 2H, 12/12’-H), 7.87-7.98 (m, 

2H, 2-H und 4-H), 7.99-8.04 (m, 1H, 5-H), 8.10-8.18 (m, 3H, 3-H und 13/13’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.1 (2C,                  

7/7’-C), 49.1 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.3 (bs, 8-C oder 8’-C), 109.8 (1-C), 116.4 (CN), 123.5 (2C, 

13/13’-C), 130.3 (5-C), 130.4 (2C, 12/12’-C), 134.0 (2-C), 134.2 (3-C), 136.5 (4-C),                          

137.8 (6-C), 145.0 (11-C), 146.6 (14-C), 195.0 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H18N4O4S3: [M+Na+]calc = 485.0388; 

[M+Na+]found = 485.0392. 

IR: (Film) ν = 3101 (w), 2999 (w), 2913 (w), 2856 (w), 2233 (w), 1601 (w), 1570 (w), 

1518 (m), 1491 (w), 1469 (m), 1434 (m), 1346 (s), 1272 (m), 1240 (m), 1214 (w), 1199 (w), 

1165 (s), 1130 (m), 1115 (m), 1068 (w), 1051 (w), 1028 (w), 999 (m), 969 (w), 934 (s), 

892 (w), 856 (m), 831 (w), 798 (w), 788 (w), 770 (m), 726 (s), 713 (s), 689 (w), 671 (w), 

633 (w), 595 (m), 574 (m), 566 (m), 553 (m), 509 (m), 482 (m), 453 (m), 417 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 136 °C. 
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-681- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((3-cyanphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.070) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 403 mg 3-Cyanbenzolsulfonyl- 

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 450 mg von Sulfonamid Schl-33.070 (0.97 mmol, 65%) als 

gelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.34 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.09-3.20 (m, 4H, 7/7’-H), 4.05 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.30 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.68 (s, 2H, 10-H), 7.58-7.66 (m, 2H, 12/12’-H), 7.82-7.88 (m, 

1H, 4-H), 8.03-8.08 (m, 1H, 5-H), 8.11-8.17 (m, 2H, 13/13’-H), 8.18-8.24 (m, 2H, 1-H                             

und 3-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.2 (2C,                   

7/7’-C), 49.2 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.1 (bs, 8-C oder 8’-C), 113.0 (2-C), 117.4 (CN), 123.4 (2C, 

13/13’-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 130.9 (4-C), 131.1 (1-C), 131.8 (5-C), 136.4 (3-C),                            

137.0 (6-C), 145.0 (11-C), 146.6 (14-C), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H18N4O4S3: [M+Na+]calc = 485.0388; 

[M+Na+]found = 485.0388. 

IR: (Film) ν = 3075 (w), 2923 (w), 2851 (w), 2233 (w), 2206 (w), 2036 (w), 1598 (w), 

1517 (m), 1468 (w), 1415 (m), 1342 (s), 1273 (m), 1228 (m), 1206 (m), 1157 (m), 1111 (m), 

1090 (w), 1053 (w), 1015 (w), 996 (m), 939 (m), 926 (m), 877 (w), 859 (w), 847 (w), 802 (m), 

718 (s), 680 (m), 631 (w), 580 (s), 560 (m), 543 (m), 495 (w), 468 (w), 446 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 99 °C. 
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-682- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((4-cyanphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.059) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 403 mg 4-Cyanbenzolsulfonyl- 

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 370 mg von Sulfonamid Schl-33.059 (0.80 mmol, 53%) als 

farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.43 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.07-3.18 (m, 4H, 5/5’-H), 4.04 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.30 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.67 (s, 2H, 8-H), 7.58-7.66 (m, 2H, 10/10’-H), 7.87-7.96 (m, 

1H, 2/2’-H), 8.07-8.20 (m, 4H, 3/3’-H und 11/11’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.3 (2C,                     

5/5’-C), 48.8 (bs, 6-C oder 6’-C), 50.1 (bs, 6-C oder 6’-C), 115.9 (1-C), 117.6 (CN), 123.5 (2C, 

11/11’-C), 128.3 (2C, 3/3’-C), 130.4 (10/10’-C), 133.7 (2C, 2/2’-C), 139.1 (4-C), 145.0 (9-C), 

146.6 (12-C), 194.9 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H18N4O4S3: [M+Na+]calc = 485.0388; 

[M+Na+]found = 485.0393. 

IR: (Film) ν = 3091 (w), 2991 (w), 2891 (w), 2859 (w), 2236 (w), 1609 (w), 1597 (w), 

1521 (m), 1488 (w), 1457 (m), 1419 (m), 1347 (s), 1326 (w), 1306 (m), 1271 (s), 1226 (m), 

1212 (m), 1180 (w), 1160 (s), 1134 (m), 1111 (m), 1085 (w), 1051 (w), 1024 (m), 997 (m), 

940 (m), 928 (s), 872 (m), 860 (m), 852 (m), 838 (m), 799 (w), 788 (w), 725 (s), 712 (s), 

631 (m), 621 (s), 575 (s), 555 (w), 541 (w), 512 (m), 500 (w), 469 (m), 443 (m), 417 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 175 °C. 
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-683- 

tert-Butyl-4-((2-(methoxycarbonyl)phenyl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.425) 

 
Gemäß AAV2b wurden 931 mg Boc-Piperazin (5.00 mmol, 1.00 eq) und 1291 mg Methyl-2-

(chlorsulfonyl)benzoat (5.50 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 1870 mg von Sulfonamid Schl-33.425 (4.86 mmol, 97%) als 

farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.64 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.36 (s, 9H, 12/12’/12’’-H), 3.01-3.09 (m, 4H, 8/8’-H), 

3.33-3.44 (m, 4H, 9/9’-H), 3.84 (s, 3H, 3-H), 7.60-7.66 (m, 1H, 6-H), 7.69-7.81 (m, 2H, 5-H 

und 7-H), 7.82-7.88 (m, 1H, 4-H), 13.45 (s, 1H, COOH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 27.9 (3C, 13/13’/13’’-C), 43.2 (bs, 2C, 9/9’-C),                       

45.6 (2C, 10/10’-C), 52.9 (3-C), 79.4 (12-C), 128.3 (7-C), 129.1 (4-C), 130.8 (1-C),                             

133.2 (5-C), 133.4 (bs, 2C, 6-C und 8-C), 153.4 (11-C), 167.8 (2-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C17H24N2O6S: [M+H+] = 385.21 (22%); [M+NH4
+] = 402.18 (7%); 

[M+Na+] = 407.12 (46%). 

2-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)benzoesäure (Schl-33.444) 

 
3076 mg (Schl-33.425, 8.00 mmol, 1.00 eq) tert-Butyl-4-((2-(methoxycarbonyl)phenyl)-

sulfonyl)piperazin-1-carboxylat sowie 1056 mg KOH (85%, 16.00 mmol, 2.00 eq) wurden in 

Methanol gelöst (~150 mL) und für 16 h unter Rückfluss erhitzt. Nach dem Abkühlen der 

Reaktionslösung wurde diese mit einer 6 M HCl-Lösung (~100 mL) versetzt. Es wurde mit 

DCM (4 x ~100 mL) extrahiert. Die vereinigten organischen Phasen wurden über MgSO4 

getrocknet und das Lösungsmittel wurde unter vermindertem Druck entfernt. Nach 

säulenchromatographischer Reinigung an Kieselgel (DCM/MeOH 80:1+ 2% HCOOH) wurden 

2540 mg von Benzoesäure Schl-33.444 (6.86 mmol, 86%) als farbloser Feststoff erhalten. 

DC: Rf = 0.32 (DCM/MeOH + 2% HCOOH, 80:1). 
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-684- 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.36 (s, 9H, 11/11’/11’’-H), 3.00-3.11 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.34-3.41 (m, 4H, 8/8’-H), 7.56-7.62 (m, 1H, 4-H), 7.64-7.70 (m, 1H, 3-H), 7.71-7.78 (m, 1H, 

5-H), 7.80-7.86 (m, 1H, 2-H), 13.45 (s, 1H, COOH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 11/11’/11’’-C), 43.0 (bs, 2C, 7/7’-C),                       

45.6 (2C, 8/8’-C), 79.4 (10-C), 128.1 (5-C), 129.0 (2-C), 130.1 (1-C), 132.9 (3-C), 133.3 (4-C), 

134.9 (6-C), 153.5 (9-C), 168.9 (COOH) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H22N2O6S: [M+H+] = 371.12 (25%);                             

[M+NH4
+] = 388.09 (13%); [M+Na+] = 393.07 (68%). 

4-((2-Carboxyphenyl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.465) 

 
Gemäß AAV4a wurden 2540 mg 2-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-

benzoesäure (GR444, 6.86 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 1910 mg von 

Hydrochlorid Schl-33.465 (6.23 mmol, 91%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.04-3.22 (m, 4H, 8/8’-H), 3.26-3.42 (m, 4H, 7/7’-H), 

7.60-7.66 (m, 1H, 4-H), 7.68-7.75 (m, 1H, 3-H), 7.76-7.82 (m, 1H, 5-H), 7.85-7.91 (m, 1H,                  

2-H), 9.33 (s, 2H, H2N
+), 13.55 (s, 1H, COOH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.2 (2C, 7/7’-C), 42.5 (2C, 8/8’-C), 128.3 (5-C),                   

129.1 (2-C), 130.2 (1-C), 132.7 (3-C), 133.5 (4-C), 134.9 (6-C), 168.7 (COOH) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C11H15ClN2O4S: [M-Cl-]+
 = 271.04 (100%). 
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2-((4-(((4-Nitrobenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)benzoesäure                 

(Schl-33.466) 

 
Gemäß AAV1a wurden 1911 mg 4-((2-Carboxyphenyl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid 

(Schl-33.465, 6.23 mmol, 1.00 eq), 1.73 mL Triethylamin (12.46 mmol, 2.00 eq), 0.75 mL 

Kohlenstoffdisulfid (12.46 mmol, 2.00 eq) und 1481 mg 4-Nitrobenzylbromid (6.85 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1 

+ 2% HCOOH) ergab 1710 mg von Sulfonamid Schl-33.466 (3.55 mmol, 57%) in Form eines 

hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.20 (Cyclohexan/EtOAc + 2% HCOOH, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.20-3.28 (m, 4H, 7/7’-H), 4.04 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.28 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.69 (s, 2H, 10-H), 7.57-7.61 (m, 1H, 4-H), 7.62-7.66 (m, 2H, 

12/12’-H), 7.67-7.71 (m, 1H, 3-H), 7.72-7.78 (m, 1H, 5-H), 7.81-7.88 (m, 1H, 2-H),                             

8.10-8.19 (m, 2H, 13/13’-H), 13.51 (bs, 1H, COOH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.1 (2C,                 

7/7’-C), 49.2 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.3 (bs, 8-C oder 8’-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 128.2 (5-C), 

129.1 (2-C), 130.1 (1-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 133.0 (3-C), 133.3 (4-C), 134.8 (6-C), 

145.0 (11-C), 146.6 (14-C), 168.7 (COOH), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H19N3O6S3: [M+Na+]calc = 504.0334; 

[M+Na+]found = 504.0324. 

IR: (Film) ν = 3075 (br, w), 2915 (w), 2857 (w), 2640 (w), 1711 (m), 1598 (w), 1516 (m), 

1466 (w), 1418 (m), 1341 (s), 1273 (m), 1228 (m), 1215 (m), 1160 (m), 1110 (m), 1064 (w), 

1050 (w), 1015 (w), 993 (w), 940 (m), 928 (m), 876 (w), 859 (w), 823 (w), 800 (w), 761 (w), 

722 (m), 685 (m), 629 (w), 577 (s), 475 (w), 450 (w), 416 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 61 °C. 
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3-((4-(((4-Nitrobenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)benzoesäure                  

(Schl-33.069) 

 
Zu einer Suspension von 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq), 180 mg NaOH (4.50 mmol, 3.00 eq) und 30 mg 

TBAI (0.08 mmol, 0.05 eq) in DCM (~100 mL) wurden 441 mg 3-(Chlorsulfonyl)benzoe-

säure (2.00 mmol, 1.33 eq) bei 0 °C gegeben. Die Reaktionslösung wurde über Nacht auf RT 

erwärmt und mit einer 1 M HCl-Lösung (~100 mL) gequencht. Die organische Phase wurde 

separiert, mit einer ges. NaCl-Lösung (~100 mL) gewaschen, über MgSO4 getrocknet und das 

LM wurde entfernt  Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1 

+ 2% HCOOH) und präparative HPLC (tR = 30.66 min) ergab 130 mg von Sulfonamid                     

Schl-33.069 (0.27 mmol, 18%) als hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.69 (EtOAc/Cyclohexan + 2% HCOOH, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.99-3.15 (m, 4H, 7/7’-H), 4.05 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.30 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.66 (s, 2H, 10-H), 7.54-7.68 (m, 2H, 12/12’-H), 7.75-7.84 (m, 

1H, 4-H), 7.93-8.02 (m, 1H, 5-H), 8.09-8.16 (m, 2H, 13/13’-H), 8.17-8.22 (m, 1H, 3-H),                     

8.23-8.28 (m, 1H, 1-H), 13.52 (bs, 1H, COOH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.3 (2C,                 

7/7’-C), 48.8 (bs, 8-C oder 8’-C), 49.9 (bs, 8-C oder 8’-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 127.9 (1-C), 

130.1 (4-C), 130.2 (2C, 12/12’-C), 131.4 (2-C), 132.2 (5-C), 133.9 (3-C), 135.4 (6-C), 

144.9 (11-C), 146.6 (14-C), 165.9 (COOH), 195.0 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H19N3O6S3: [M+Na+]calc = 504.0334; 

[M+Na+]found = 504.0346. 

IR: (Film) ν = 3075 (br, w), 2980 (w), 2854 (w), 2670 (w), 2556 (w), 1685 (m), 1596 (w), 

1574 (w), 1518 (m), 1471 (m), 1444 (w), 1435 (w), 1420 (w), 1343 (s), 1293 (m), 1271 (m), 

1256 (w), 1227 (m), 1219 (m), 1169 (s), 1134 (m), 1108 (m), 1087 (w), 1077 (w), 1053 (w), 

1022 (w), 989 (m), 939 (m), 925 (s), 873 (m), 859 (w), 839 (w), 816 (w), 807 (w), 752 (w), 

738 (m), 716 (m), 703 (m), 678 (m), 653 (m), 627 (m), 575 (s), 551 (m), 489 (w), 478 (w), 

456 (m), 413 (w) cm-1. 
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Schmpkt.: 227 °C. 

4-((4-(((4-Nitrobenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)benzoesäure                    

(Schl-33.068) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 441 mg 4-(Chlorsulfonyl)benzoe-

säure (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(EtOAc/Cyclohexan 2:1 + 2% HCOOH) ergab 580 mg von Sulfonamid Schl-33.068 

(1.20 mmol, 80%) als hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.80 (EtOAc/Cyclohexan + 2% HCOOH, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.99-3.15 (m, 4H, 5/5’-H), 4.04 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.29 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.67 (s, 2H, 8-H), 7.56-7.65 (m, 2H, 10/10’-H), 7.79-7.88 (m, 

2H, 3/3’-H), 8.05-8.20 (m, 4H, 2/2’-H und 11/11’-H), 13.56 (bs, 1H, COOH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.3 (2C,                       

5/5’-C), 48.9 (bs, 6-C oder 6’-C), 50.0 (bs, 6-C oder 6’-C), 123.4 (2C, 11/11’-C), 127.7 (2C, 

3/3’-C), 130.2 (2C, 2/2’-C), 130.3 (2C, 10/10’-C), 135.7 (1-C), 138.2 (4-C), 144.8 (9-C), 

146.6 (12-C), 166.2 (COOH), 195.0 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H19N3O6S3: [M+Na+]calc = 504.0334; 

[M+Na+]found = 504.0320. 

IR: (Film) ν = 2855 (br, w), 2666 (w), 2547 (w), 1685 (m), 1601 (w), 1575 (w), 1527 (m), 

1492 (w), 1468 (w), 1416 (m), 1344 (s), 1312 (m), 1272 (s), 1220 (m), 1158 (s), 1119 (m), 

1086 (w), 1054 (w), 1036 (m), 1009 (m), 938 (s), 858 (m), 827 (w), 800 (w), 768 (w), 737 (s), 

718 (m), 700 (m), 601 (m), 568 (m), 547 (m), 497 (w), 479 (w), 456 (m), 409 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 235 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-688- 

Methyl-2-((4-(((4-nitrobenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)benzoat 

(Schl-33.215) 

 
Gemäß AAV2a wurden 668 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.00 mmol, 1.00 eq) und 516 mg Methyl-2-(chlorsulfonyl)-

benzoat (2.20 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 900 mg von Sulfonamid Schl-33.215 (1.81 mmol, 91%) als 

beigen Feststoff. 

DC: Rf = 0.51 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.18-3.27 (m, 4H, 9/9’-H), 3.84 (s, 3H, 3-H), 4.06 (bs, 

2H, 10-H oder 10’-H), 4.29 (bs, 2H, 10-H oder 10’-H), 4.69 (s, 2H, 12-H), 7.59-7.68 (m, 3H, 

14/14’-H und 6-H), 7.71-7.76 (m, 1H, 5-H), 7.77-7.81 (m, 1H, 7-H), 7.83-7.90 (m, 1H, 4-H), 

8.11-8.18 (m, 2H, 15/15’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (12-C, überlagert von DMSO-d6), 45.1 (2C,                  

9/9’-C), 49.2 (bs, 10-C oder 10’-C), 50.2 (bs, 10-C oder 10’-C), 52.9 (3-C), 123.4 (2C,                  

15/15’-C), 128.4 (7-C), 129.0 (4-C), 130.3 (2C, 14/14’-C), 130.9 (1-C), 133.1 (5-C),                         

133.3 (6-C), 133.4 (8-C), 144.9 (13-C), 146.6 (16-C), 167.6 (2-C), 195.0 (11-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H21N3O6S3: [M+Na+]calc = 518.0490; 

[M+Na+]found = 518.0480. 

IR: (Film) ν = 3568 (br, w), 3001 (br, w), 2949 (w), 2292 (w), 1735 (m), 1599 (w), 1522 (m), 

1457 (m), 1425 (m), 1347 (s), 1316 (m), 1275 (s), 1260 (m), 1236 (m), 1228 (m), 1212 (m), 

1174 (s), 1135 (m), 1114 (s), 1065 (w), 1030 (m), 1014 (w), 997 (m), 965 (w), 934 (s), 896 (w), 

860 (m), 852 (m), 828 (m), 799 (w), 774 (m), 763 (m), 739 (m), 725 (m), 698 (m), 651 (w), 

636 (w), 581 (s), 574 (s), 560 (m), 495 (w), 471 (w), 454 (m), 422 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 109 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-689- 

Methyl-3-((4-(((4-nitrobenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)benzoat 

(Schl-33.556) 

 
600 mg (Schl-33.069, 1.25 mmol, 1.00 eq) 3-((4-(((4-Nitrobenzyl)thio)carbonothioyl)-

piperazin-1-yl)sulfonyl)benzoesäure wurden in Methanol (~100 mL) gelöst und mit 5 Tropfen 

einer 37%-igen Salzsäurelösung versetzt. Es wurde für 3 h unter Rückfluss erhitzt. Das 

Rohprodukt wurde an Kieselgel adsorbiert und säulenchromatographisch gereinigt 

(1. Cyclohexan/EtOAc 1:1; 2. DCM/MeOH 100 :1). Abschließend wurde aus Ethanol 

(~150 mL) umkristallsiert. Methylbenzoat Schl-33.556 (560 mg, 1.13 mmol, 90%) wurde als 

beiger Feststoff erhalten. 

DC: Rf = 0.60 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.03-3.12 (m, 4H, 9/9’-H), 3.91 (s, 3H, 4-H), 4.05 (bs, 

2H, 10-H oder 10’-H), 4.31 (bs, 2H, 10-H oder 10’-H), 4.66 (s, 2H, 12-H), 7.59-7.63 (m, 2H, 

14/14’-H), 7.80-7.85 (m, 1H, 6-H), 8.00-8.04 (m, 1H, 7-H), 8.11-8.15 (m, 2H, 15/15’-H),                    

8.18-8.21 (m, 1H, 5-H), 8.25-8.29 (m, 1H, 1-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (12-C, überlagert von DMSO-d6), 45.2 (2C,                  

9/9’-C), 48.8 (bs, 10-C oder 10’-C), 50.0 (bs, 10-C oder 10’-C), 52.6 (4-C), 123.4 (2C,                  

15/15’-C), 127.7 (1-C), 130.2 (2C, 14/14’-C), 130.5 (6-C), 130.9 (2-C), 131.8 (7-C),                            

133.7 (5-C), 135.5 (8-C), 144.9 (13-C), 146.6 (16-C), 164.9 (3-C), 195.0 (11-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H21N3O6S3: [M+Na+]calc = 518.0490; 

[M+Na+]found = 518.0483. 

IR: (Film) ν = 3066 (w), 2990 (w), 2958 (w), 2859 (w), 1725 (m), 1598 (w), 1516 (m), 

1491 (w), 1460 (w), 1427 (m), 1346 (s), 1330 (m), 1314 (w), 1273 (s), 1238 (m), 1228 (m), 

1205 (m), 1193 (m), 1165 (m), 1139 (m), 1165 (m), 1139 (m), 1119 (m), 1080 (m), 1038 (w), 

1005 (m), 979 (w), 936 (s), 858 (m), 845 (w), 826 (w), 799 (w), 760 (m), 745 (m), 710 (m), 

680 (m), 659 (w), 644 (w), 576 (s), 551 (w), 529 (w), 503 (w), 490 (w), 459 (m), 417 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 156 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-690- 

Methyl-4-((4-(((4-nitrobenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)benzoat 

(Schl-33.441) 

 
Gemäß AAV2a wurden 668 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.00 mmol, 1.00 eq) und 516 mg Methyl 4-(chlorsulfonyl)-

benzoat (2.20 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 670 mg von Sulfonamid Schl-33.441 (1.35 mmol, 68%) als 

farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.45 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.00-3.16 (m, 4H, 7/7’-H), 3.90 (s, 3H, 1-H), 4.09 (bs, 

2H, 8-H oder 8’-H), 4.29 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.67 (s, 2H, 10-H), 7.56-7.64 (m, 2H,                 

12/12’-H), 7.85-7.93 (m, 2H, 13/13’-H), 8.09-8.15 (m, 2H, 5/5’-H), 8.16-8.21 (m, 2H,                          

4/4’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.2 (2C,                    

7/7’-C), 49.0 (bs, 8-C oder 8’-C), 49.8 (bs, 8-C oder 8’-C), 52.6 (1-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 

127.9 (2C, 5/5’-C), 130.1 (2C, 4/4’-C), 130.2 (2C, 12/12’-C), 133.7 (3-C), 138.9 (6-C), 

144.9 (11-C), 146.6 (14-C), 165.0 (2-C), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H21N3O6S3: [M+Na+]calc = 518.0490; 

[M+Na+]found = 518.0481. 

IR: (Film) ν = 3016 (w), 2985 (w), 2958 (w), 2863 (w), 1719 (m), 1607 (w), 1600 (w), 

1574 (w), 1522 (m), 1492 (w), 1460 (w), 1424 (m), 1398 (w), 1371 (w), 1348 (s), 1335 (m), 

1320 (w), 1277 (s), 1238 (m), 1224 (s), 1192 (w), 1176 (w), 1163 (m), 1140 (w), 1115 (m), 

1106 (m), 1087 (m), 1054 (w), 1038 (m), 1005 (m), 940 (s), 857 (m), 826 (w), 801 (w), 

764 (w), 751 (s), 722 (m), 709 (m), 692 (m), 645 (w), 629 (w), 600 (s), 569 (m), 551 (w), 

513 (w), 491 (w), 472 (w), 456 (m), 440 (w), 412 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 207 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-691- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((3-(dimethylcarbamoyl)phenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.577) 

 
Gemäß AAV3a wurden 1160 mg 2-((4-(((4-Nitrobenzyl)thio)carbonothioyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)benzoesäure (Schl-33.466, 2.41 mmol, 1.00 eq), 508 mg EDC·HCl (2.65 mmol, 

1.10 eq), 0.67 mL Et3N (4.82 mmol, 2.00 eq), 358 mg HOBt (2.65 mmol, 1.10 eq) und 1.32 mL 

einer 2 M Lösung von Dimethylamin in THF (2.65 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (1. DCM/MeOH 100:1; 2. Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 

200 mg von N,N-Dimethylbenzamid Schl-33.577 (0.39 mmol, 16%) in Form eines gelben 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.74 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.67 (d, J = 3.5 Hz, 3H, 3-H oder 3’-H), 2.97 (d, 

J = 3.5 Hz, 3H, 3-H oder 3’-H), 3.09-3.19 (m, 2H, 9-H oder 9’-H), 3.20-3.32 (m, 2H, 9-H oder 

9’-H), 4.02 (bs, 2H, 10-H oder 10’-H), 4.26 (bs, 2H, 10-H oder 10’-H), 4.69 (d, J = 3.2 Hz, 2H, 

12-H), 7.36-7.46 (m, 1H, 6-H), 7.57-7.69 (m, 3H, 14/14’-H und 5-H), 7.71-7.79 (m, 1H, 7-H), 

7.80-7.89 (m, 1H, 4-H), 8.07-8.21 (m, 2H, 15/15’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.3 (3-C oder 3’-C), 38.2 (3-C oder 3’-C), 39.4 (12-C, 

überlagert von DMSO-d6), 45.1 (2C, 9/9’-C), 49.1 (bs, 10-C oder 10’-C), 50.4 (bs, 10-C oder 

10’-C), 123.4 (2C, 15/15’-C), 127.8 (4-C), 129.3 (7-C), 129.4 (1-C), 130.2 (2C, 14/14’-C), 

132.8 (6-C), 133.7 (5-C), 136.6 (8-C), 144.9 (13-C), 146.6 (16-C), 168.2 (2-C),                                      

194.8 (11-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H24N4O5S3: [M+Na+]calc = 531.0807; 

[M+Na+]found = 531.0799. 

IR: (Film) ν = 2924 (w), 2855 (w), 1635 (m), 1598 (w), 1516 (m), 1465 (w), 1418 (m), 

1397 (m), 1341 (s), 1272 (m), 1229 (m), 1214 (m), 1160 (m), 1130 (m), 1110 (m), 1095 (m), 

1060 (w), 1049 (w), 1015 (w), 993 (w), 940 (m), 876 (w), 859 (w), 824 (w), 802 (w), 775 (m), 

762 (m), 738 (w), 709 (s), 672 (w), 634 (w), 623 (w), 577 (s), 480 (w), 452 (m), 412 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 77 °C. 



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-692- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((3-(dimethylcarbamoyl)phenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.342) 

 
Gemäß AAV3a wurden 570 mg 3-((4-(((4-Nitrobenzyl)thio)carbonothioyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)benzoesäure (Schl-33.069, 1.18 mmol, 1.00 eq), 249 mg EDC·HCl (1.30 mmol, 

1.10 eq), 0.18 mL Et3N (1.30 mmol, 1.10 eq), 176 mg HOBt (1.30 mmol, 1.10 eq) und 0.65 mL 

einer 2 M Lösung von Dimethylamin in THF (1.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromato-

graphie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 200 mg von N,N-Dimethyl-

benzamid Schl-33.342 (0.39 mmol, 33%) in Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.22 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.89 (s, 3H, 4-H oder 4’-H), 3.00 (s, 3H, 4-H oder                        

4’-H), 3.04-3.12 (m, 4H, 9/9’-H), 4.06 (bs, 2H, 10-H oder 10’-H), 4.29 (bs, 2H, 10-H oder                

10’-H), 4.67 (s, 2H, 12-H), 7.57-7.65 (m, 2H, 14/14’-H), 7.68-7.74 (m, 2H, 6-H und 7-H),              

7.75-7.79 (m, 1H, 5-H), 7.80-7.84 (m, 1H, 1-H), 8.08-8.19 (m, 2H, 15/15’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.8 (4-C oder 4’-C), 38.9 (4-C oder 4’-C), 39.5 (12-C, 

überlagert von DMSO-d6), 45.3 (2C, 9/9’-C), 48.9 (bs, 10-C oder 10’-C), 50.1 (bs, 10-C oder 

10’-C), 123.4 (2C, 15/15’-C), 125.7 (1-C), 128.2 (7-C), 129.8 (6-C), 130.3 (2C, 14/14’-C), 

131.8 (5-C), 135.0 (2-C), 137.7 (8-C), 144.9 (13-C), 146.6 (16-C), 168.3 (3-C),                                       

195.0 (11-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H24N4O5S3: [M+Na+]calc = 531.0807; 

[M+Na+]found = 531.0818. 

IR: (Film) ν = 2924 (w), 2852 (w), 1631 (m), 1598 (w), 1516 (m), 1461 (w), 1417 (m), 

1395 (m), 1342 (s), 1273 (m), 1228 (m), 1164 (m), 1111 (m), 1053 (w), 996 (m), 939 (m), 

877 (w), 859 (w), 801 (m), 784 (w), 745 (w), 716 (s), 682 (m), 639 (m), 576 (s), 548 (m), 

470 (w), 451 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 78 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-693- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((4-(dimethylcarbamoyl)phenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.563) 

 
Gemäß AAV3a wurden 1350 mg 4-((4-(((4-Nitrobenzyl)thio)carbonothioyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)benzoesäure (Schl-33.068, 2.80 mmol, 1.00 eq), 805 mg EDC·HCl (4.20 mmol, 

1.50 eq), 0.58 mL Et3N (4.20 mmol, 1.50 eq), 568 mg HOBt (4.20 mmol, 1.10 eq) und 1.54 mL 

einer 2 M Lösung von Dimethylamin in THF (3.08 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromato-

graphie an Kieselgel (EtOAc/Cyclohexan 2:1) ergab 890 mg von N,N-Dimethyl-

benzamid Schl-33.563 (1.75 mmol, 63%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.30 (EtOAc/Cyclohexan, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.87 (s, 3H, 1-H oder 1’-H), 3.00 (s, 3H, 1-H oder                        

1’-H), 3.03-3.17 (m, 4H, 7/7’-H), 4.06 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.29 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.67 (s, 2H, 10-H), 7.55-7.69 (m, 4H, 12/12’-H und 5/5’-H), 7.73-7.84 (m, 2H, 13/13’-H),                

8.07-8.19 (m, 2H, 4/4’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.6 (1-C oder 1’-C), 38.8 (1-C oder 1’-C), 39.4 (10-C, 

überlagert von DMSO-d6), 45.3 (2C, 7/7’-C), 49.0 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.0 (bs, 8-C oder                    

8’-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 127.6 (2C, 5/5’-C), 127.9 (2C, 4/4’-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 

135.4 (3-C), 141.2 (6-C), 144.8 (11-C), 146.6 (14-C), 168.5 (2-C), 195.0 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H24N4O5S3: [M+Na+]calc = 531.0807; 

[M+Na+]found = 531.0797. 

IR: (Film) ν = 2951 (w), 2930 (w), 2876 (w), 1632 (s), 1597 (w), 1567 (w), 1516 (m), 

1479 (w), 1456 (w), 1399 (m), 1368 (w), 1341 (s), 1277 (m), 1250 (m), 1238 (m), 1219 (w), 

1186 (w), 1162 (s), 1144 (m), 1122 (m), 1108 (m), 1093 (w), 1075 (m), 1055 (m), 1039 (m), 

1014 (w), 1005 (m), 941 (m), 880 (m), 859 (w), 850 (m), 829 (w), 816 (w), 803 (w), 

765 (m), 722 (s), 687 (w), 670 (m), 629 (w), 592 (m), 583 (s), 548 (w), 500 (w), 466 (m), 

453 (w), 439 (w), 405 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 165 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-694- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((2-nitrophenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.052) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 443 mg 2-Nitrobenzolsulfonyl-

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 5:1 → 1:1) ergab 610 mg von Sulfonamid Schl-33.052 (1.26 mmol, 84%) 

als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.59 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.32-3.44 (m, 4H, 7/7’-H), 4.11 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.30 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.71 (s, 2H, 10-H), 7.60-7.68 (m, 2H, 12/12’-H), 7.83-7.89 (m, 

1H, 3-H), 7.90-7.95 (m, 1H, 4-H), 7.96-8.04 (m, 2H, 5-H und 2-H), 8.09-8.22 (m, 2H,                   

13/13’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.2 (2C,                   

7/7’-C), 49.3 (bs, 8-C oder 8‘-C), 50.5 (bs, 8-C oder 8‘-C), 123.5 (2C, 13/13’-C), 124.4 (2-C), 

128.8 (5-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 130.4 (3-C), 132.6 (6-C), 135.1 (4-C), 145.0 (11-C), 

146.6 (14-C), 147.9 (1-C), 195.1 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H18N4O6S3: [M+Na+]calc = 505.0286; 

[M+Na+]found = 505.0281. 

IR: (Film) ν = 3070 (w), 3005 (w), 2911 (w), 1605 (w), 1538 (m), 1519 (s), 1493 (w), 

1458 (m), 1428 (m), 1375 (m), 1347 (s), 1274 (m), 1221 (m), 1209 (m), 1165 (m), 1144 (m), 

1131 (m), 1087 (w), 1063 (w), 1029 (m), 1003 (w), 953 (m), 932 (m), 852 (m), 824 (w), 

800 (w), 765 (w), 753 (s), 729 (m), 719 (m), 697 (m), 652 (w), 640 (w), 582 (s), 563 (m), 

526 (w), 495 (w), 473 (m), 451 (m), 421 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 172 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-695- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((3-nitrophenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.055) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 443 mg 3-Nitrobenzolsulfonyl-

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 700 mg von Sulfonamid Schl-33.055 (1.45 mmol, 97%) als 

farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.34 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.03-3.20 (m, 4H, 7/7’-H), 4.02 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.27 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.63 (s, 2H, 10-H), 7.49-7.65 (m, 2H, 12/12’-H), 7.85-7.95 (m, 

1H, 4-H), 8.01-8.11 (m, 2H, 13/13’-H), 8.12-8.18 (m, 1H, 5-H), 8.27-8.39 (m, 1H, 1-H),                            

8.45-8.58 (m, 1H, 3-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.3 (2C,                  

7/7’-C), 48.8 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.1 (bs, 8-C oder 8’-C), 122.3 (1-C), 123.5 (2C, 13/13’-C), 

128.1 (3-C), 130.4 (2C, 12/12’-C), 131.6 (4-C), 133.5 (5-C), 136.4 (6-C), 145.0 (11-C), 

146.6 (14-C), 148.3 (2-C), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H18N4O6S3: [M+Na+]calc = 505.0286; 

[M+Na+]found = 505.0279. 

IR: (Film) ν = 3080 (w), 2859 (w), 1598 (w), 1534 (m), 1511 (m), 1460 (w), 1429 (m), 

1349 (s), 1321 (w), 1274 (m), 1221 (m), 1190 (w), 1167 (m), 1131 (m), 1118 (m), 1083 (w), 

1074 (w), 1056 (w), 1029 (w), 1004 (w), 951 (s), 934 (m), 879 (w), 858 (w), 828 (w), 800 (w), 

765 (m), 736 (w), 725 (w), 708 (s), 672 (m), 657 (w), 635 (w), 584 (m), 572 (s), 548 (w), 

490 (w), 475 (w), 456 (m), 416 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 169 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((4-nitrophenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.051) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 443 mg 4-Nitrobenzolsulfonyl-

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 330 mg von Sulfonamid Schl-33.051 (0.68 mmol, 45%) als 

elfenbeinfarbenen Feststoff. 

DC: Rf = 0.55 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.09-3.21 (m, 4H, 5/5’-H), 4.06 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.30 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.67 (s, 2H, 8-H), 7.56-7.65 (m, 2H, 10/10’-H), 7.96-8.06 (m, 

2H, 3/3’-H), 8.08-8.19 (m, 2H, 11/11’-H), 8.38-8.47 (m, 2H, 2/2’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.3 (2C,                        

5/5’-C), 48.8 (bs, 6-C oder 6’-C), 50.1 (bs, 6-C oder 6’-C), 123.5 (2C, 11/11’-C), 124.9 (2C, 

2/2’-C), 129.2 (2C, 3/3’-C), 130.4 (2C, 10/10’-C), 140.4 (4-C), 145.0 (9-C), 146.6 (12-C), 

150.3 (1-C), 194.9 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H18N4O6S3: [M+Na+]calc = 505.0286; 

[M+Na+]found = 505.0277. 

IR: (Film) ν = 3100 (w), 3066 (w), 2932 (w), 2853 (w), 2161 (w), 1606 (w), 1520 (s), 

1475 (m), 1456 (w), 1440 (w), 1416 (w), 1398 (s), 1344 (m), 1308 (m), 1274 (m), 1234 (w), 

1218 (w), 1198 (m), 1166 (m), 1133 (m), 1117 (m), 1108 (m), 1087 (m), 1053 (w), 1009 (m), 

992 (s), 939 (m), 927 (m), 851 (m), 833 (w), 803 (w), 749 (m), 738 (s), 721 (m), 701 (m), 

681 (m), 622 (m), 594 (s), 564 (m), 527 (w), 496 (m), 459 (m), 422 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 219 °C. 
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7.3.2.2 Phenylsulfonamid-Derivate mit mehreren Substituenten  

[4-Nitrobenzyl]-4-(mesitylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.542) 

 
Gemäß AAV2b wurden 1002 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 3.00 mmol, 1.00 eq) und 722 mg Mesitylen-2-sulfonylchlorid 

(3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 3:1) und anschließendes Umkristallisieren aus EtOH (~150 mL) ergab 

320 mg von Sulfonamid Schl-33.542 (0.67 mmol, 22%) als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.59 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.28 (s, 3H, 1-H), 2.55 (s, 6H, 5/5‘-H), 3.10-3.23 (m, 

4H, 7/7’-H), 4.03 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.25 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.72 (s, 2H, 10-H), 

7.10 (s, 2H, 3/3‘-H), 7.66 (AA’XX‘, J = 8.6 Hz, 2H, 12/12‘-H), 8.17 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H,                                 

13/13‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 20.4 (1-C), 22.4 (2C, 5/5‘-C), 39.5 (10-C, überlagert 

von DMSO-d6), 43.6 (2C, 7/7’-C), 49.2 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.2 (bs, 8-C oder 8’-C), 123.4 (2C, 

13/13’-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 130.8 (2-C), 132.0 (2C, 3/3‘-C), 139.8 (2C, 4/4‘-C),                         

142.8 (6-C), 145.0 (11-C), 146.6 (14-C), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H25N3O4S3: [M+Na+]calc = 502.0905; 

[M+Na+]found = 502.0895. 

IR: (Film) ν = 2971 (w), 2951 (w), 2883 (w), 2853 (w), 1599 (w), 1566 (w), 1523 (m), 

1490 (w), 1463 (w), 1428 (m), 1410 (w), 1380 (w), 1357 (w), 1339 (m), 1310 (m), 1291 (m), 

1267 (s), 1230 (m), 1201 (w), 1187 (w), 1146 (s), 1128 (m), 1106 (m), 1055 (w), 1029 (m), 

992 (m), 964 (w), 935 (w), 914 (m), 884 (s), 858 (m), 838 (w), 822 (w), 799 (w), 756 (w), 

720 (m), 708 (m), 675 (s), 651 (w), 625 (w), 582 (w), 575 (m), 535 (m), 492 (w), 480 (w), 

460 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 147 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((perfluorphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.532) 

 
Gemäß AAV2a wurden 835 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 0.41 mL Pentafluorbenzolsulfonyl-

chlorid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. Cyclohexan/EtOAc 2:1; 2. DCM/MeOH 100:1) ergab 560 mg von Sulfonamid Schl-33.532 

(1.06 mmol, 42%) als hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.71 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.31-3.38 (m, 4H, 5/5’-H), 4.12 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.36 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.71 (s, 2H, 8-H), 7.64 (d, J = 8.6 Hz, 2H, 10/10‘-H), 8.16 (d, 

J = 8.7 Hz, 2H, 11/11‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 44.6 (2C,                     

5/5’-C), 48.8 (bs, 6-C oder 6’-C), 50.0 (bs, 6-C oder 6’-C), 111.7 (t, 2JC-F = 14.8 Hz, 4-C),                 

123.4 (2C, 11/11’-C), 130.3 (2C, 10/10’-C), 137.8 (2C, d, 1JC-F = 254.0 Hz, 2/2‘-C), 143.6 (2C, 

d, 1JC-F = 256.6 Hz, 3/3‘-C), 144.4 (d, 1JC-F = 247.1 Hz, 1-C), 145.0 (9-C), 146.6 (12-C),                     

195.0 (7-C) ppm; weitere C-F-Kopplungen konnten nicht aufgelöst werden 

19F-NMR: (376 MHz, DMSO-d6); δ = -159.4 (t, J = 22.3 Hz), -146.9 (t, J = 22.2 Hz),                                            

-135.3 (d, J = 22.7 Hz) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H14F5N3O4S3: [M+Na+]calc = 549.9964; 

[M+Na+]found = 549.9956. 

IR: (Film) ν = 3081 (w), 3004 (w), 2964 (w), 2934 (w), 1645 (w), 1598 (w), 1519 (s), 1497 (s), 

1450 (s), 1423 (w), 1389 (m), 1365 (w), 1344 (m), 1298 (s), 1272 (m), 1251 (m), 1230 (w), 

1206 (m), 1162 (w), 1143 (m), 1123 (m), 1097 (m), 1061 (m), 1038 (w), 1008 (m), 990 (w), 

955 (s), 935 (s), 874 (m), 858 (m), 834 (m), 819 (w), 801 (m), 760 (m), 730 (m),                         

712 (s), 685 (ms), 651 (w), 633 (w), 621 (w), 596 (s), 575 (s), 547 (m), 487 (m), 463 (m),               

407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 214 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((2,6-dichlorphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.543) 

 
Gemäß AAV2b wurden 1002 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 3.00 mmol, 1.00 eq) und 810 mg 2,6-Dichlorbenzolsulfonyl- 

chlorid (3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) und Waschen mit heißem Ethanol (~ 300 mL) ergab 1470 mg von 

Sulfonamid Schl-33.543 (2.90 mmol, 97%) als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.68 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.37-3.50 (m, 4H, 5/5’-H), 4.06 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.27 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.72 (s, 2H, 8-H), 7.56-7.71 (m, 5H, 10/10‘-H, 1-H und 2/2‘-H), 

8.11-8.20 (m, 2H, 11/11‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 44.7 (2C,                         

5/5’-C), 49.6 (bs, 6-C oder 6’-C), 50.6 (bs, 6-C oder 6’-C), 123.4 (2C, 10/10’-C), 130.3 (2C, 

11/11’-C), 132.2 (2C, 2/2‘-C), 133.5 (2C, 3/3‘-C), 134-1 (1-C), 134.5 (4-C), 145.0 (9-C), 

146.6 (12-C), 195.0 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H17Cl2N3O4S3: [M+Na+]calc = 527.9656;     

[M+Na+]found = 527.9647. 

IR: (Film) ν = 3073 (w), 2899 (w), 2857 (w), 1605 (w), 1597 (w), 1572 (w), 1560 (w), 

1520 (s), 1490 (w), 1460 (w), 1426 (m), 1368 (w), 1343 (s), 1274 (m), 1234 (m), 1225 (m), 

1198 (m), 1162 (s), 1131 (m), 1113 (m), 1052 (w), 1035 (m), 1005 (m), 992 (m), 943 (s), 

856 (m), 825 (w), 800 (w), 779 (s), 748 (m), 718 (m), 698 (m), 686 (m), 646 (w), 607 (m), 

589 (m), 562 (m), 550 (w), 536 (w), 492 (w), 458 (m), 448 (m), 434 (m), 404 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 172 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((2-chlor-4-cyanphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                           

(Schl-33.541) 

 
Gemäß AAV2b wurden 1002 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 3.00 mmol, 1.00 eq) und 779 mg 2-Chlor-4-cyan-benzolsulfonyl- 

chlorid (3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. DCM/MeOH 100:1; 2. Cyclohexan/EtOAc 2:1) und Waschen mit heißem 

Ethanol (~200 mL) ergab 920 mg von Sulfonamid Schl-33.541 (1.85 mmol, 62%) als farblosen 

Feststoff. 

DC: Rf = 0.49 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.33-3.47 (m, 4H, 7/7’-H), 4.07 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.28 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.72 (s, 2H, 10-H), 7.65 (AA’XX‘, J = 8.4 Hz, 2H, 12/12‘-H),                          

8.01-8.06 (m, 1H, 2-H), 8.11 (d, J = 8.2 Hz, 1H, 1-H), 8.16 (AA’XX‘, J = 8.8 Hz, 2H,                    

13/13‘-H), 8.31-8.35 (m, 1H, 4-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 44.7 (2C,                    

7/7’-C), 49.5 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.5 (bs, 8-C oder 8’-C), 116.4 (3-C), 116.8 (CN), 123.4 (2C, 

13/13’-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 131.8 (1-C), 131.9 (2-C), 132.0 (4-C), 135.8 (5-C),                          

139.5 (6-C), 145.0 (11-C), 146.6 (14-C), 195.0 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H17ClN4O4S3: [M+Na+]calc = 518.9998; 

[M+Na+]found = 518.9989. 

IR: (Film) ν = 3067 (w), 3033 (w), 2947 (w), 2881 (w), 2801 (w), 2242 (w), 1820 (w), 

1599 (w), 1542 (w), 1520 (s), 1493 (w), 1463 (m), 1449 (w), 1419 (m), 1382 (w), 1366 (w), 

1352 (m), 1330 (m), 1318 (s), 1268 (s), 1258 (m), 1231 (m), 1215 (m), 1196 (w), 1146 (s), 

1123 (m), 1047 (m), 1032 (w), 1010 (m), 986 (m), 977 (m), 941 (s), 913 (m), 874 (m), 850 (m), 

841 (w), 817 (m), 802 (w), 761 (w), 721 (s), 701 (m), 687 (m), 625 (m), 613 (m), 604 (m),               

577 (w), 540 (w), 513 (m), 479 (m), 456 (w), 434 (w), 412 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 171 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((2-chlor-4-(trifluormethyl)phenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.549) 

 
Gemäß AAV2a wurden 1002 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.51 mL 2-Chlor-4-(trifluormethyl)-

benzolsulfonylchlorid (3.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. DCM/MeOH 40:1; 2. Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 1170 mg von Sulfonamid Schl-33.549 

(2.17 mmol, 72%) als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.69 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.35-3.49 (m, 4H, 7/7’-H), 4.08 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.29 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.72 (s, 2H, 10-H), 7.60-7.69 (m, 2H, 12/12‘-H), 7.94 (d, 

J = 8.3 Hz, 1H, 2-H), 8.09-8.24 (m, 4H, 1-H, 4-H und 13/13‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 44.8 (2C,                  

7/7’-C), 49.5 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.7 (bs, 8-C oder 8’-C), 122.6 (q, 1JC-F = 273.7 Hz, CF3), 

123.4 (2C, 13/13’-C), 124.9 (2-C), 129.4 (4-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 132.2 (1-C),                      

132.5 (5-C), 134.8 (q, 2JC-F = 33.0 Hz, 3-C), 139.2 (6-C), 145.0 (11-C), 146.6 (14-C),                          

195.0 (9-C) ppm. 

19F-NMR: (376 MHz, DMSO-d6); δ = -61.7 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H17ClF3N3O4S3: [M+Na+]calc = 561.9920; 

[M+Na+]found = 561.9914. 

IR: (Film) ν = 3103 (w), 3000 (w), 2927 (w), 2852 (w), 1793 (w), 1601 (w), 1570 (w), 

1518 (m), 1493 (w), 1459 (m), 1420 (m), 1387 (m), 1368 (w), 1342 (s), 1318 (m), 1272 (m), 

1230 (m), 1219 (m), 1172 (m), 1158 (m), 1135 (s), 1126 (s), 1081 (m), 1050 (m), 1035 (m), 

1016 (m), 990 (m), 945 (s), 925 (m), 898 (m), 862 (w), 854 (m), 839 (m), 822 (m), 802 (w), 

769 (w), 731 (s), 718 (m), 703 (s), 670 (m), 639 (w), 619 (w), 601 (m), 587 (m), 549 (w), 

528 (w), 506 (w), 494 (w), 471 (m), 436 (w), 411 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 165 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((4-methyl-3-nitrophenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                           

(Schl-33.548) 

 
Gemäß AAV2a wurden 1002 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.51 mL 4-Methyl-3-nitrobenzolsulfonyl- 

chlorid (3.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. DCM/MeOH 60:1; 2. Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 1150 mg von Sulfonamid Schl-33.548 

(2.32 mmol, 77%) als hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.39 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.61 (s, 3H, CH3), 3.08-3.18 (m, 4H, 7/7’-H), 4.05 (bs, 

2H, 8-H oder 8’-H), 4.30 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.67 (s, 2H, 10-H), 7.57-7.65 (m, 2H,                 

12/12‘-H), 7.78 (d, J = 8.2 Hz, 1H, 2-H), 7.96 (dd, J = 8.1, 1.9 Hz, 1H, 1-H), 8.09-8.17 (m, 2H, 

13/13‘-H), 8.22 (d, J = 1.9 Hz, 1H, 5-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 19.6 (CH3), 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.2 (2C, 7/7’-C), 48.9 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.0 (bs, 8-C oder 8’-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 

123.5 (5-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 131.4 (2-C), 133.9 (6-C), 134.3 (1-C), 138.5 (3-C), 

144.9 (11-C), 146.6 (14-C), 149.0 (4-C), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H20N4O6S3: [M+Na+]calc = 519.0443; 

[M+Na+]found = 519.0435. 

IR: (Film) ν = 3079 (w), 2999 (w), 2861 (w), 1605 (w), 1571 (m), 1517 (s), 1449 (w), 

1423 (m), 1396 (w), 1341 (s), 1271 (m), 1250 (w), 1229 (m), 1205 (w), 1165 (m), 1156 (m), 

1124 (m), 1108 (m), 1072 (w), 1059 (w), 1033 (m), 1010 (w), 951 (s), 935 (m), 905 (w), 

892 (m), 873 (m), 858 (m), 840 (w), 820 (m), 801 (m), 757 (w), 729 (m), 701 (m), 657 (m), 

642 (w), 630 (w), 622 (w), 587 (w), 567 (s), 546 (m), 492 (w), 458 (m), 410 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 154 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((3-fluor-4-nitrophenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                              

(Schl-33.588) 

 
Gemäß AAV2b wurden 835 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 659 mg 3-Fluor-4-nitrobenzolsulfonyl-

chlorid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 200:1 → 100:1) ergab 620 mg von Sulfonamid Schl-33.588 (1.24 mmol, 50%) 

als hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.72 (DCM/MeOH, 200:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.15-3.25 (m, 4H, 7/7’-H), 4.05 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.31 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.68 (s, 2H, 10-H), 7.62 (AA’XX‘, J = 8.6 Hz, 2H, 12/12‘-H), 

7.78 (d, J = 8.5 Hz, 1H, 1-H), 7.98 (d, J = 8.9 Hz, 1H, 2-H), 8.15 (AA’XX‘, J = 8.6 Hz, 2H, 

13/13‘-H), 8.33-8.41 (m, 1H, 5-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.2 (2C,                    

7/7’-C), 48.8 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.1 (bs, 8-C oder 8’-C), 118.0 (d, 2JC-F = 23.6 Hz, 5-C), 

123.5 (2C, 13/13’-C), 124.2 (d, 4JC-F = 3.1 Hz 1-C), 127.8 (3-C), 130.4 (2C, 12/12’-C), 

139.8 (d, 3JC-F = 7.7 Hz, 2-C), 141.5 (d, 3JC-F = 6.8 Hz, 6-C), 154.7 (d, 1JC-F = 266.5 Hz, 4-C), 

194.9 (9-C) ppm. 

19F-NMR: (376 MHz, DMSO-d6); δ = -115.3 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H17FN4O6S3: [M+Na+]calc = 523.0192; 

[M+Na+]found = 523.0183. 

IR: (Film) ν = 3102 (w), 3080 (w), 3050 (w), 2996 (w), 2926 (w), 2868 (w), 1607 (m), 

1598 (m), 1532 (m), 1513 (s), 1477 (w), 1457 (w), 1424 (m), 1343 (s), 1310 (m), 1274 (m), 

1243 (m), 1212 (m), 1160 (m), 1149 (m), 1122 (m), 1070 (w), 1055 (w), 1029 (m), 1003 (m), 

953 (s), 936 (m), 918 (m), 897 (w), 858 (m), 832 (m), 800 (w), 771(w), 753 (w), 722 (s), 

684 (m), 638 (w), 612 (w), 598 (s), 575 (w), 554 (m), 532 (w), 488 (w), 464 (m), 415 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 201 °C. 
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7.3.2.3 aliphatische und alizyklische Sulfonamid-Derivate  

[4-Nitrobenzyl]-4-(isopropylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.611) 

 
Gemäß AAV2a wurden 835 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 0.28 mL Propan-2-sulfonylchlorid (2.50 mmol, 

1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) ergab 380 mg 

von Sulfonamid Schl-33.611 (0.94 mmol, 38%) als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.80 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.22 (d, J = 6.8 Hz, 6H, 1/1‘-H), 3.32-3.37 (m, 1H,                    

2-H), 3.38-3.43 (m, 4H, 3/3‘-H), 4.03 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 4.28 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 

4.75 (s, 2H, 6-H), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.6 Hz, 2H, 8/8‘-H), 8.18 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H,                

9/9‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 16.3 (2C, 1/1‘-C), 39.5 (6-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.0 (2C, 3/3’-C), 50.2 (bs, 4-C oder 4’-C), 51.4 (bs, 4-C oder 4’-C), 52.1 (2-C), 123.4 (2C, 

9/9’-C), 130.3 (2C, 8/8’-C), 145.0 (7-C), 146.6 (10-C), 194.8 (5-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H21N3O4S3: [M+Na+]calc = 426.0592; 

[M+Na+]found = 426.0582. 

IR: (Film) ν = 3066 (w), 2998 (w), 2934 (w), 2859 (w), 1607 (w), 1524 (m), 1493 (w), 

1463 (m), 1425 (m), 1388 (w), 1348 (s), 1330 (m), 1314 (m), 1270 (m), 1262 (m), 1225 (m), 

1193 (w), 1169 (w), 1150 (m), 1133 (s), 1086 (w), 1050 (m), 1024 (w), 995 (m), 949 (s), 

881 (w), 855 (m), 819 (w), 801 (w), 769 (w), 737 (s), 719 (s), 686 (w), 666 (w), 629 (w), 

574 (w), 563 (w), 543 (m), 493 (w), 467 (m), 428 (w), 410 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 154 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-(isobutylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.610) 

 
Gemäß AAV2a wurden 835 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 0.33 mL 2-Methylpropan-1-sulfonylchlorid 

(2.50 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 

300:1 → 100:1) und Umkristallisation aus Ethanol (~200 mL) ergab 440 mg von 

Sulfonamid Schl-33.610 (1.05 mmol, 42%) als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.66 (DCM/MeOH, 300:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.03 (d, J = 6.7 Hz, 6H, 1/1‘-H), 2.01-2.19 (m, 1H,                    

2-H), 2.95 (d, J = 6.6 Hz, 2H, 3-H), 3.21-3.38 (m, 4H, 4/4‘-H), 4.05 (bs, 2H, 5-H oder 5’-H), 

4.31 (bs, 2H, 5-H oder 5’-H), 4.75 (s, 2H, 7-H), 7.59-7.74 (m, 2H, 9/9‘-H), 8.10-8.25 (m, 2H, 

10/10‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 22.1 (2C, 1/1‘-C), 23.9 (2-C), 39.5 (7-C, überlagert von 

DMSO-d6), 44.6 (2C, 4/4’-C), 49.5 (bs, 5-C oder 5’-C), 50.9 (bs, 5-C oder 5’-C), 54.7 (3-C), 

123.4 (2C, 10/10’-C), 130.3 (2C, 9/9’-C), 145.1 (8-C), 146.6 (11-C), 194.8 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H23N3O4S3: [M+Na+]calc = 440.0748; 

[M+Na+]found = 440.0738. 

IR: (Film) ν = 3079 (w), 2957 (w), 2916 (w), 2871 (w), 1599 (w), 1518 (m), 1490 (w), 

1459 (w), 1437 (w), 1421 (m), 1387 (w), 1360 (w), 1342 (s), 1319 (s), 1270 (m), 1231 (s), 

1204 (w), 1143 (s), 1110 (m), 1087 (w), 1055 (w), 1037 (m), 1017 (w), 1003 (m), 949 (m), 

932 (s), 879 (w), 855 (m), 823 (m), 796 (m), 771 (m), 708 (s), 646 (w), 632 (w), 577 (m), 

548 (w), 535 (m), 501 (w), 459 (m), 426 (w), 402 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 148 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-(vinylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.647) 

 
Gemäß AAV2a wurden 3339 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 10.00 mmol, 1.00 eq) und 1.16 mL (2-Chlorethyl)sulfonyl-

chlorid (11.00 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 

300:1 → 100:1) ergab 1540 mg von Sulfonamid Schl-33.647 (3.97 mmol, 40%) als farblosen 

Feststoff. 

DC: Rf = 0.84 (DCM/MeOH, 300:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.14-3.23 (m, 4H, 2-H, 3/3‘-H), 4.08 (bs, 2H, 4-H oder 

4’-H), 4.31 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 4.74 (s, 2H, 6-H), 6.14 (d, J = 16.5 Hz, 1H, 1-Htrans),                 

6.19 (d, J = 10.0 Hz, 1H, 1-Hcis), 6.84 (dd, J = 16.5, 10.0 Hz, 1H, 2-H), 7.61-7.71 (m, 2H,                      

8/8‘-H), 8.13-8.22 (m, 2H, 9/9‘-H) ppm; keine geminale Kopplung sichtbar. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (6-C, überlagert von DMSO-d6), 44.7 (2C,                      

3/3’-C), 49.1 (bs, 4-C oder 4’-C), 50.2 (bs, 4-C oder 4’-C), 123.4 (2C, 9/9’-C), 129.9 (1-C), 

130.3 (2C, 8/8’-C), 132.4 (2-C), 145.0 (7-C), 146.6 (10-C), 194.9 (5-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H17N3O4S3: [M+Na+]calc = 410.0279; 

[M+Na+]found = 410.0271. 

IR: (Film) ν = 3059 (w), 2984 (w), 2898 (w), 2858 (w), 1604 (w), 1596 (w), 1519 (s), 

1489 (w), 1458 (w), 1433 (m), 1422 (m), 1388 (w), 1366 (w), 1341 (s), 1329 (m), 1275 (s), 

1226 (m), 1205 (m), 1189 (w), 1174 (w), 1152 (s), 1111 (m), 1086 (w), 1055 (w), 1036 (m), 

1002 (m), 975 (m), 933 (s), 893 (w), 858 (m), 824 (w), 801 (w), 759 (s), 723 (m), 696 (m), 

666 (m), 629 (w), 551 (m), 527 (w), 494 (w), 479 (m), 456 (s), 417 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 154 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-(cyclopentylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.600) 

 
Gemäß AAV2b wurden 835 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 0.36 mL Cyclopentansulfonyl-

chlorid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. Cyclohexan/EtOAc 3:1; 2. DCM/MeOH 100:1) ergab 150 mg von Sulfonamid Schl-33.600 

(0.35 mmol, 14%) als hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.41 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.46-1.55 (m, 2H, 1-H oder 1‘-H), 1.57-1.67 (m, 2H,                

1-H oder 1‘-H), 1.69-1.81 (m, 2H, 2-H oder 2‘-H), 1.86-1.98 (m, 2H, 2-H oder 2‘-H),              

3.27-3.36 (m, 4H, 4/4‘-H), 3.56-3.66 (m, 1H, 3-H), 3.99 (bs, 2H, 5-H oder 5’-H), 4.26 (bs, 2H, 

5-H oder 5’-H), 4.71 (s, 2H, 7-H), 7.60-7.68 (m, 2H, 9/9‘-H), 8.11-8.18 (m, 2H, 10/10‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 25.1 (2C, 1/1‘-C), 27.5 (2C, 2/2‘-C), 39.5 (7-C, 

überlagert von DMSO-d6), 44.9 (2C, 4/4’-C), 50.1 (bs, 5-C oder 5’-C), 51.1 (bs, 5-C oder                      

5’-C), 59.1 (3-C), 123.4 (2C, 10/10’-C), 130.3 (2C, 9/9’-C), 145.0 (8-C), 146.6 (11-C),  

194.8 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H23N3O4S3: [M+Na+]calc = 452.0748; 

[M+Na+]found = 452.0738. 

IR: (Film) ν = 2958 (w), 2906 (w), 2861 (w), 1598 (w), 1511 (s), 1492 (w), 1462 (w), 

1422 (m), 1363 (w), 1346 (m), 1333 (m), 1312 (m), 1271 (m), 1226 (m), 1182 (w), 1138 (s), 

1118 (m), 1051 (w), 1023 (m), 1002 (m), 947 (s), 928 (m), 896 (m), 858 (m), 845 (w),                                        

825 (m), 803 (w), 727 (s), 684 (m), 628 (w), 583 (m), 550 (m), 524 (w), 469 (m), 454 (m),                    

425 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 185 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-(cyclohexylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.071) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 0.29 mL Cyclohexansulfonylchlorid 

(2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 10:1 → 2:1) ergab 270 mg von Sulfonamid Schl-33.071 (0.61 mmol, 

41%) als beigen Feststoff. 

DC: Rf = 0.59 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.08-1.20 (m, 1H, HCyclohexyl), 1.21-1.31 (m, 2H, 

HCyclohexyl), 1.32-1.42 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.56-165 (m, 1H, HCyclohexyl), 1.72-1.81 (m, 2H, 

HCyclohexyl), 1.92-2.05 (m, 2H, HCyclohexyl), 3.08-3.10 (m, 1H, 4-H), 3.35-3.43 (m, 4H, 5/5‘-H), 

4.02 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.29 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.74 (s, 2H, 8-H), 7.67 (AA’XX‘, 

J = 8.7 Hz, 2H, 10/10‘-H), 8.18 (AA’XX‘, J = 8.8 Hz, 2H, 11/11‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 24.4 (2C, 2/2‘-C), 24.7 (1-C), 26.1 (2C, 3/3‘-C),                      

39.6 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 44.9 (2C, 5/5’-C), 50.2 (bs, 6-C oder 6’-C), 51.4 (bs,                   

6-C oder 6’-C), 59.7 (4-C), 123.4 (2C, 11/11’-C), 130.3 (2C, 10/10’-C), 145.1 (9-C),                          

146.6 (12-C), 194.8 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H25N3O4S3: [M+Na+]calc = 466.0905; 

[M+Na+]found = 466.0893. 

IR: (Film) ν = 2932 (w), 2855 (w), 1599 (w), 1514 (s), 1492 (w), 1454 (w), 1415 (m), 

1397 (w), 1368 (w), 1345 (s), 1311 (m), 1275 (m), 1229 (m), 1177 (w), 1149 (m), 1137 (s), 

1121 (m), 1108 (m), 1051 (w), 1030 (m), 1004 (m), 950 (s), 930 (m), 895 (m), 857 (m), 

820 (m), 790 (w), 762 (w), 728 (m), 705 (s), 678 (w), 643 (w), 627 (w), 601 (w), 589 (m), 

548 (m), 506 (w), 491 (w), 467 (m), 440 (w), 426 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 200 °C. 
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tert-Butyl-4-((4-(((4-nitrobenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperidin-

1-carboxylat (Schl-33.619) 

 
Gemäß AAV7 wurden 1002 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 3.00 mmol, 1.00 eq), 936 mg tert-Butyl-4-(chlorsulfonyl)piperdin-1-

carboxylat (3.30 mmol, 1.10 eq) und 0.46 mL Et3N (3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Das 

Reaktionsgemisch wurde schließlich mit ges. NaHCO3-Lösung (~60 mL) versetzt, die 

organische Phase wurde separiert und es wurde mit 1 M NaOH-Lösung extrahiert 

(~ 2 x 60 mL). Die organische Phase wurde mit ges. NaCl-Lösung (~60 mL) gewaschen, es 

wurde über MgSO4 getrocknet.  Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. Cyclohexan/EtOAc 2:1; 2. DCM/MeOH 100:1) ergab 850 mg von Sulfonamid Schl-33.619 

(1.56 mmol, 52%) als hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.29 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, CDCl3); δ = 1.45 (s, 9H, 1/1‘/1‘‘-H), 1.60-1.74 (m, 2H, 5-H oder 5‘-H),                 

1.91-2.19 (m, 2H, 5-H oder 5‘-H), 2.55-2.81 (m, 2H, 4-H oder 4‘-H), 3.05 (tt, J = 12.1, 3.5 Hz, 

1H, 6-H), 3.39-3.53 (m, 4H, 7/7‘-H), 4.24 (bs, 6H, 4-H oder 4‘-H und 8/8‘-H), 4.68 (s, 2H,               

10-H), 7.56 (AA’XX‘, J = 8.6 Hz, 2H, 12/12‘-H), 8.17 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H,                               

13/13‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, CDCl3); δ = 26.1 (2C, 5/5‘-C), 28.5 (3C, 1/1‘/1‘‘-C), 40.7 (10-C),                      

42.7 (bs, 2C, 4/4‘-C), 46.0 (2C, 7/7’-C), 51.5 (bs, 2C, 8/8‘-C), 60.3 (6-C), 80.4 (2-C),                       

123.9 (2C, 13/13’-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 144.2 (11-C), 147.4 (14-C), 154.4 (3-C),                          

196.3 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H32N4O6S3: [M+Na+]calc = 567.1382; 

[M+Na+]found = 567.1375. 

IR: (Film) ν = 2994 (w), 2928 (w), 2858 (w), 1678 (m), 1600 (w), 1524 (m), 1460 (w), 

1449 (w), 1414 (m), 1368 (w), 1346 (m), 1334 (m), 1320 (m), 1275 (m), 1219 (m), 1143 (s), 

1114 (s), 1017 (m), 993 (m), 943 (m), 919 (m), 884 (w), 868 (w), 857 (m), 823 (w), 801 (w), 

789 (w), 775 (w), 759 (w), 722 (w), 707 (s), 631 (w), 584 (m), 542 (w), 534 (w), 460 (w), 

413 (w) cm-1. 
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Schmpkt.: 183 °C. 

[4-Nitrobenzyl]-4-(piperidin-4-ylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat-Hydrochlorid                

(Schl-33.645) 

 
510 mg tert-Butyl 4-((4-(((4-nitrobenzyl)thio)carbonothioyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperidin-

1-carboxylat (Schl-33.619, 0.94 mmol, 1.00 eq) wurden in 35 mL Dioxan gelöst und mit 

2.82 mL einer 4 M Lösung von HCl in Dioxan versetzt. Es wurde über Nacht fortlaufend bei 

RT gerührt. Der resultierende Feststoff wurde abgesaugt und mit Pentan (~80 mL) gewaschen. 

220 mg von Hydrochlorid Schl-33.645 (0.46 mmol, 49%) wurden in Form eines hellgelben 

Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.80-1.95 (m, 2H, 2-H oder 2‘-H), 2.05-2.18 (m, 2H,              

2-H oder 2‘-H), 2.80-2.94 (m, 2H, 1-H oder 1‘-H), 3.30-3.36 (m, 2H, 1-H oder 1‘-H),                        

3.37-3.46 (m, 4H, 4/4‘-H), 3.48-3.59 (m, 1H, 3-H), 4.06 (bs, 2H, 5-H oder 5‘-H), 4.33 (bs, 2H, 

5-H oder 5‘-H), 4.75 (s, 2H, 7-H), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 9/9‘-H), 8.18 (AA’XX‘, 

J = 8.7 Hz, 2H, 10/10‘-H), 9.03 (bs, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 22.6 (2C, 2/2‘-C), 39.5 (7-C, überlagert von DMSO-d6), 

41.8 (2C, 1/1‘-C), 45.0 (2C, 4/4‘-C), 50.0 (bs, 5-C oder 5‘-C), 51.1 (bs, 5-C oder 5‘-C),                          

55.0 (3-C), 123.4 (2C, 10/10’-C), 130.3 (2C, 9/9’-C), 145.0 (8-C), 146.6 (11-C),                              

194.8 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H25ClN4O4S3: [M-Cl-]+
calc = 445.1032;                                                         

[M-Cl-]+
found = 445.1043. 

IR: (Film) ν = 3406 (br, w), 2915 (br, w), 2688 (w), 2479 (w), 1598 (w), 1518 (m), 1490 (w), 

1454 (w), 1424 (m), 1342 (s), 1312 (m), 1273 (m), 1223 (m), 1144 (s), 1055 (w), 1014 (w), 

999 (w), 949 (m), 878 (m), 860 (m), 825 (w), 803 (w), 775 (w), 707 (m), 630 (w), 592 (m), 

551 (m), 462 (m), 401 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 228 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((tetrahydro-2H-pyran-4-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                    

(Schl-33.643) 

 
Gemäß AAV7 wurden 835 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.50 mmol, 1.00 eq), 851 mg Tetrahydropyran-4-sulfonylchlorid 

(2.75 mmol, 1.10 eq) und 0.69 mL Et3N (5.00 mmol, 2.00 eq) umgesetzt. Das Reaktions-

gemisch wurde schließlich mit 6 M HCl-Lösung (~60 mL), 6 M NaOH-Lösung (~60 mL) und 

ges. NaCl-Lösung (~60 mL) gewaschen und über MgSO4 getrocknet. Säulenchromatographie 

an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) ergab 730 mg von Sulfonamid Schl-33.643 (1.64 mmol, 

66%) als hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.56 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.52-1.69 (m, 2H, 2-H oder 2‘-H), 1.79-1.92 (m, 2H,              

2-H oder 2‘-H), 3.24-3.32 (m, 2H, 4-H oder 4‘-H), 3.42-3.60 (m, 4H, 5/5‘-H), 3.43-3.53 (m, 

1H, 3-H), 3.84-3.95 (m, 2H, 4-H oder 4‘-H), 4.03 (bs, 2H, 1-H oder 1‘-H), 4.29 (bs, 2H, 1-H 

oder 1‘-H), 4.75 (s, 2H, 7-H), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.8 Hz, 2H, 9/9‘-H), 8.18 (AA’XX‘, 

J = 8.8 Hz, 2H, 10/10‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 26.3 (2C, 2/2‘-C), 39.5 (7-C, überlagert von DMSO-d6), 

44.9 (2C, 4/4‘-C), 50.1 (bs, 5-C oder 5‘-C), 51.3 (bs, 5-C oder 5‘-C), 56.3 (3-C), 65.5 (2C,                      

1/1‘-C), 123.4 (2C, 10/10’-C), 130.3 (2C, 9/9’-C), 145.0 (8-C), 146.6 (11-C), 194.8 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H23N3O5S3: [M+Na+]calc = 468.0698; 

[M+Na+]found = 468.0689. 

IR: (Film) ν = 2951 (w), 2918 (w), 2863 (w), 2846 (w), 2750 (w), 1598 (w), 1519 (m), 

1493 (w), 1449 (w), 1423 (m), 1384 (w), 1347 (m), 1326 (w), 1311 (m), 1269 (s), 1228 (s), 

1136 (s), 1108 (s), 1081 (m), 1052 (w), 1039 (m), 1029 (m), 1006 (m), 981 (w), 949 (s), 

933 (s), 911 (w), 895 (m), 873 (m), 859 (m), 837 (m), 814 (w), 804 (m), 787 (w), 727 (w), 

713 (m), 687 (m), 645 (w), 613 (m), 559 (w), 548 (m), 529 (m), 490 (w), 463 (m), 445 (m), 

415 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 169 °C. 
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7.3.2.4 aromatische Sulfonamid-Derivate  

[4-Nitrobenzyl]-4-((4-isopropylphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.443) 

 
Gemäß AAV2a wurden 668 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.00 mmol, 1.00 eq) und 0.39 mL 4-Isopropylbenzolsulfonyl-

chlorid (2.20 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 680 mg von Sulfonamid Schl-33.443 (1.42 mmol, 71%) als 

beigen Feststoff. 

DC: Rf = 0.41 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.22 (d, J = 6.9 Hz, 6H, 1/1‘-H), 2.94-3.00 (m, 1H,                     

2-H), 3.01-3.11 (m, 4H, 7/7‘-H), 4.05 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.30 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.67 (s, 2H, 10-H), 7.50-7.55 (m, 2H, 12/12‘-H), 7.59-7.63 (m, 2H, 4/4‘-H), 7.64-7.69 (m, 2H, 

5/5‘-H), 8.10-8.17 (m, 2H, 13/13‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 23.3 (2C, 1/1‘-C), 33.3 (2-C), 39.5 (10-C, überlagert 

von DMSO-d6), 45.4 (2C, 7/7’-C), 48.8 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.1 (bs, 8-C oder 8’-C),                                     

123.4 (2C, 13/13’-C), 127.5 (2C, 4/4‘-C), 127.7 (2C, 5/5‘-C), 130.2 (2C, 12/12’-C),                                  

132.2 (6-C), 144.9 (11-C), 146.6 (14-C), 154.3 (3-C), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H25N3O4S3: [M+Na+]calc = 502.0905; 

[M+Na+]found = 502.0903. 

IR: (Film) ν = 2972 (w), 2939 (w), 2870 (w), 1595 (w), 1523 (m), 1493 (w), 1459 (w), 

1413 (m), 1396 (m), 1369 (w), 1332 (s), 1276 (m), 1239 (m), 1223 (m), 1202 (w), 1187 (m), 

1162 (s), 1147 (m), 1121 (m), 1107 (m), 1091 (m), 1054 (m), 1037 (m), 1005 (m), 942 (s), 

879 (m), 857 (m), 834 (m), 822 (w), 804 (w), 778 (m), 751 (w), 736 (w), 721 (m),                         

702 (m), 685 (m), 665 (m), 641 (m), 630 (m), 582 (m), 562 (s), 504 (w), 484 (w), 458 (m), 

403 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 156 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((4-(tert-butyl)phenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.081) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 465 mg 4-tert-Butylbenzolsulfonyl- 

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 300 mg von Sulfonamid Schl-33.081 (0.61 mmol, 41%) als 

beigen Feststoff. 

DC: Rf = 0.48 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.31 (s, 9H, 1/1‘/1‘‘-H), 2.96-3.08 (m, 4H, 7/7‘-H),              

4.06 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.30 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.67 (s, 2H, 10-H), 7.65-7.71 (m, 

4H, 4/4‘-H und 5/5‘-H), 7.58-7.64 (m, 2H, 12/12‘-H), 8.10-8.17 (m, 2H, 13/13‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 30.7 (3C, 1/1‘/1‘‘-C), 34.9 (2-C), 39.5 (10-C, überlagert 

von DMSO-d6), 45.4 (2C, 7/7’-C), 50.0 (bs, 2C, 8/8’-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 126.4 (2C,                                

4/4‘-C), 127.5 (2C, 5/5‘-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 131.8 (6-C), 144.9 (11-C), 146.6 (14-C), 

156.5 (3-C), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H27N3O4S3: [M+Na+]calc = 516.1061; 

[M+Na+]found = 516.1053. 

IR: (Film) ν = 2960 (w), 2926 (w), 2846 (w), 1596 (w), 1517 (m), 1490 (w), 1460 (w), 

1423 (m), 1402 (w), 1342 (s), 1313 (w), 1276 (m), 1227 (m), 1201 (w), 1163 (s), 1138 (m), 

1118 (m), 1108 (m), 1089 (m), 1053 (w), 1037 (m), 1004 (m), 942 (m), 933 (m), 864 (m), 

859 (m), 844 (w), 834 (w), 799 (w), 762 (m), 715 (s), 688 (w), 647 (w), 618 (m), 587 (m), 

547 (m), 502 (w), 468 (m), 418 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 226 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((4-butylphenyl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.598) 

 
Gemäß AAV2b wurden 835 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 0.53 mL 4-Butylbenzolsulfonyl- 

chlorid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 

200:1 → 100:1) ergab 560 mg von Sulfonamid Schl-33.598 (1.13 mmol, 45%) als hellgelben 

Feststoff. 

DC: Rf = 0.84 (DCM/MeOH, 200:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 0.88 (t, J = 7.4 Hz, 3H, 1-H), 1.26-1.33 (m, 2H, 2-H), 

1.54-1.60 (m, 2H, 3-H), 2.64-2.72 (m, 2H, 4-H), 2.97-3.05 (m, 4H, 9/9‘-H), 4.05 (bs, 2H, 10-H 

oder 10’-H), 4.30 (bs, 2H, 10-H oder 10’-H), 4.67 (s, 2H, 12-H), 7.46 (AA’XX‘, J = 8.4 Hz, 

2H, 6/6‘-H), 7.61 (AA’XX‘, J = 8.8 Hz, 2H, 7/7‘-H), 7.64 (AA’XX‘, J = 8.3 Hz, 2H,                      

14/14‘-H), 8.13 (AA’XX‘, J = 8.8 Hz, 2H, 15/15‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 13.6 (1-C), 21.7 (2-C), 32.5 (3-C), 34.5 (4-C),                           

39.6 (12-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C, 9/9’-C), 49.0 (bs, 10-C oder 10’-C), 50.1 (bs, 

10-C oder 10’-C), 123.3 (2C, 15/15’-C), 127.6 (2C, 7/7‘-C), 129.3 (2C, 6/6‘-C), 130.2 (2C, 

14/14’-C), 132.0 (8-C), 144.9 (13-C), 146.6 (16-C), 148.6 (5-C), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H27N3O4S3: [M+Na+]calc = 516.0592; 

[M+Na+]found = 516.1052. 

IR: (Film) ν = 2930 (w), 2872 (w), 1597 (w), 1519 (m), 1494 (w), 1464 (w), 1417 (w), 

1405 (m), 1367 (w), 1339 (s), 1276 (m), 1239 (m), 1204 (w), 1186 (w), 1161 (s), 1122 (m), 

1110 (m), 1090 (m), 1056 (w), 1038 (m), 1006 (m), 942 (s), 877 (m), 858 (m), 821 (m), 

802 (w), 721 (s), 685 (m), 674 (m), 656 (w), 630 (w), 577 (m), 568 (s), 516 (w), 488 (w), 

459 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 100 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-(benzylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.491) 

 
Gemäß AAV2b wurden 1002 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 3.00 mmol, 1.00 eq) und 572 mg Phenylmethansulfonyl-

chlorid (3.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 410 mg von Sulfonamid Schl-33.491 (0.91 mmol, 30%) als 

hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.71 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.20-3.29 (m, 4H, 6/6‘-H), 3.99 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 

4.26 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.46 (s, 2H, 5-H), 4.74 (s, 2H, 9-H), 7.31-7.44 (m, 5H, 1-H,                 

2/2‘-H und 3/3‘-H), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.6 Hz, 2H, 11/11‘-H), 8.19 (AA’XX‘, J = 8.6 Hz, 2H, 

12/12‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.6 (9-C, überlagert von DMSO-d6), 44.8 (2C,                       

6/6’-C), 49.6 (bs, 7-C oder 7’-C), 51.0 (bs, 7-C oder 7’-C), 54.7 (5-C), 123.4 (2C, 12/12’-C), 

128.2 (1-C), 128.4 (2C, 2/2‘-C), 129.2 (4-C), 130.3 (2C, 11/11’-C), 130.9 (2C, 3/3‘-C), 

145.0 (10-C), 146.6 (13-C), 194.8 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H21N3O4S3: [M+Na+]calc = 474.0592; 

[M+Na+]found = 474.0583. 

IR: (Film) ν = 2965 (w), 2922 (w), 2888 (w), 2853 (w), 1596 (w), 1516 (m), 1492 (w), 

1456 (m), 1428 (m), 1375 (w), 1335 (s), 1270 (m), 1227 (m), 1204 (w), 1194 (w), 1153 (m), 

1137 (s), 1113 (m), 1107 (m), 1054 (w), 1037 (m), 1000 (m), 944 (m), 930 (m), 878 (m), 

860 (w), 822 (m), 776 (m), 737 (m), 728 (m), 696 (s), 644 (w), 634 (w), 604 (m), 548 (w), 

533 (s), 523 (m), 479 (w), 468 (w), 451 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 178 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-([1,1'-biphenyl]-4-ylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.080) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-                    

hydrochlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 505 mg Biphenyl-4-sulfonyl-

chlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 630 mg von Sulfonamid Schl-33.080 (1.23 mmol, 82%) als 

beigen Feststoff. 

DC: Rf = 0.36 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.02-3.16 (m, 4H, 9/9‘-H), 4.08 (bs, 2H, 10-H oder              

10’-H), 4.31 (bs, 2H, 10-H oder 10’-H), 4.66 (s, 2H, 12-H), 7.41-7.48 (m, 1H, 1-H),                              

7.49-7.56 (m, 2H, 2/2‘-H), 7.60 (AA’XX‘, J = 7.7 Hz, 2H, 3/3‘-H), 7.75 (AA’XX‘, J = 8.1 Hz, 

2H, 14/14‘-H), 7.82 (AA’XX‘, J = 7.3 Hz, 2H, 6/6‘-H), 7.94 (AA’XX‘, J = 7.3 Hz, 2H,                      

7/7‘-H), 8.12 (AA’XX‘, J = 7.5 Hz, 2H, 15/15‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (12-C, überlagert von DMSO-d6), 45.5 (2C,                   

9/9’-C), 48.9 (bs, 10-C oder 10’-C), 50.2 (bs, 10-C oder 10’-C), 123.5 (2C, 15/15’-C),                          

127.2 (2C, 6/6‘-C), 127.8 (2C, 7/7‘-C), 128.3 (2C, 3/3‘-C), 128.8 (1-C), 129.2 (2C, 2/2‘-C), 

130.3 (2C, 14/14’-C), 133.3 (5-C), 138.3 (8-C), 144.9 (4-C), 145.0 (13-C), 146.6 (16-C),                       

194.9 (11-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C24H23N3O4S3: [M+Na+]calc = 536.0748; 

[M+Na+]found = 536.0743. 

IR: (Film) ν = 2918 (w), 2841 (w), 1593 (w), 1562 (w), 1514 (m), 1471 (w), 1455 (w), 

1421 (m), 1397 (w), 1386 (w), 1351 (m), 1340 (m), 1326 (m), 1312 (m), 1277 (m), 1236 (w), 

1218 (w), 1168 (s), 1138 (m), 1116 (m), 1099 (m), 1053 (w), 1020 (w), 997 (m), 944 (m), 

927 (m), 868 (w), 856 (w), 845 (w), 829 (w), 800 (w), 768 (s), 723 (m), 708 (s), 689 (m), 

664 (m), 628 (m), 574 (s), 540 (m), 481 (w), 456 (w), 414 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 171 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((2,3-dihydro-1H-inden-5-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                   

(Schl-33.618) 

 
Gemäß AAV2a wurden 835 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 596 mg Indan-5-sulfonylchlorid (2.75 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM → DCM/MeOH 100:1) ergab 

690 mg von Sulfonamid Schl-33.618 (1.44 mmol, 58%) als hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.77 (DCM). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.01-2.10 (m, 2H, 5-H), 2.91-2.97 (m, 4H, 4-H und                   

6-H), 2.98-3.04 (m, 4H, 10/10‘-H), 4.04 (bs, 2H, 11-H oder 11’-H), 4.31 (bs, 2H, 11-H oder 

11’-H), 4.67 (s, 2H, 13-H), 7.47 (d, J = 8.0 Hz, 1H, 2-H), 7.50 (dd, J = 7.9, 1.7 Hz, 1H, 1-H), 

7.57 (bs, 1H, 8-H), 7.57-7.64 (m, 2H, 15/15‘-H), 8.10-8.18 (m, 2H, 16/16‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 24.8 (5-C), 32.0 (4-C), 32.3 (6-C), 39.5 (13-C, 

überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C, 10/10’-C), 48.9 (bs, 11-C oder 11’-C), 50.1 (bs, 11-C oder 

11’-C), 123.3 (2-C), 123.4 (2C, 16/16’-C), 125.0 (1-C), 125.8 (8-C), 130.2 (2C, 15/15’-C), 

132.3 (9-C), 144.9 (14-C), 145.5 (7-C), 146.6 (17-C), 150.2 (3-C), 194.8 (12-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H23N3O4S3: [M+Na+]calc = 500.0748; 

[M+Na+]found = 500.0740. 

IR: (Film) ν = 2948 (w), 2863 (w), 1595 (w), 1518 (m), 1471 (m), 1438 (w), 1426 (m), 

1382 (w), 1367 (w), 1343 (s), 1320 (m), 1279 (m), 1236 (m), 1200 (w), 1186 (m), 1165 (m), 

1155 (m), 1132 (m), 1118 (m), 1106 (m), 1068 (w), 1054 (w), 1026 (m), 995 (m), 942 (s), 

931 (s), 889 (w), 868 (m), 858(m), 828 (w), 813 (w), 802 (w), 724 (s), 716 (s), 683 (w), 

672 (w), 634 (m), 621 (w), 588 (m), 572 (s), 552 (w), 537 (m), 504 (w), 459 (m), 420 (m), 

407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 171 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-(naphthalen-2-ylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.599) 

 
Gemäß AAV2a wurden 835 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 623 mg Naphthalen-2-sulfonylchlorid 

(2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) 

ergab 700 mg von Sulfonamid Schl-33.599 (1.44 mmol, 58%) als hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.89 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.05-3.17 (m, 4H, 11/11‘-H), 4.06 (bs, 2H, 12-H oder 

12’-H), 4.31 (bs, 2H, 12-H oder 12’-H), 4.63 (s, 2H, 14-H), 7.53-7.62 (m, 2H, 16/16‘-H),                  

7.67-7.79 (m, 3H, 4-H, 5-H und 6-H), 8.02-8.13 (m, 3H, 3-H und 17/17‘-H), 8.17 (d, J = 8.7 Hz, 

1H, 9-H), 8.21 (d, J = 8.0 Hz, 1H, 8-H), 8.45 (s, 1H, 1-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (14-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C, 

11/11’-C), 48.9 (bs, 12-C oder 12’-C), 50.1 (bs, 12-C oder 12’-C), 122.7 (9-C), 123.3 (2C, 

17/17’-C), 127.7 (4-C), 127.8 (5-C), 128.9 (1-C), 129.1 (2-C), 129.4 (7-C), 129.5 (3-C), 

130.2 (2C, 16/16’-C), 131.8 (2-C), 132.0 (10-C), 134.5 (7-C), 144.8 (15-C), 146.5 (18-C), 

194.9 (13-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H21N3O4S3: [M+Na+]calc = 510.0592; 

[M+Na+]found = 510.0582. 

IR: (Film) ν = 3056 (w), 2922 (w), 2878 (w), 1622 (w), 1597 (w), 1519 (m), 1503 (w), 

1458 (w), 1436 (w), 1406 (m), 1384 (w), 1366 (w), 1333 (s), 1275 (m), 1250 (m), 1240 (m), 

1221 (m), 1202 (w), 1187 (w), 1159 (s), 1134 (m), 1121 (m), 1110 (m), 1072 (m), 1059 (w), 

1038 (m), 1011 (m), 951 (m), 940 (s), 908 (w), 873 (m), 856 (m), 814 (m), 802 (w), 756 (m), 

717 (s), 684 (m), 665 (w), 646 (m), 612 (m), 565 (m), 546 (s), 508 (w), 475 (s), 457 (m), 

424 (w), 412 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 198 °C. 
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7.3.2.5 heteroaromatische Sulfonamid-Derivate  

[4-Nitrobenzyl]-4-(thiophen-2-ylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.082) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-                    

hydrochlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 365 mg Thiophen-2-sulfonylchlorid 

(2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 600 mg von Sulfonamid Schl-33.082 (1.35 mmol, 90%) als 

hellbraunen Feststoff. 

DC: Rf = 0.79 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.00-3.13 (m, 4H, 5/5‘-H), 4.11 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.31 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.68 (s, 2H, 8-H), 7.29 (dd, J = 4.9, 3.8 Hz, 1H, 2-H),                                

7.63 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 10/10‘-H), 7.66 (dd, J = 3.7, 1.3 Hz, 1H, 3-H), 8.07 (dd, J = 5.0, 

1.3 Hz, 1H, 1-H), 8.15 (AA’XX, J = 8.8 Hz, 2H, 11/11‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.5 (2C,                         

5/5’-C), 48.6 (bs, 6-C oder 6’-C), 49.9 (bs, 6-C oder 6’-C), 123.5 (2C, 11/11’-C), 128.6 (1-C), 

130.4 (2C, 10/10’-C), 133.6 (4-C), 134.2 (2-C), 134.5 (3-C), 145.0 (9-C), 146.6 (12-C), 

195.0 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H17N3O4S4: [M+Na+]calc = 466.0000; 

[M+Na+]found = 466.0001. 

IR: (Film) ν = 3100 (w), 2922 (w), 2859 (w), 1599 (w), 1511 (m), 1471 (m), 1440 (m), 

1427 (m), 1401 (w), 1376 (w), 1340 (s), 1311 (m), 1276 (m), 1236 (m), 1220 (m), 1193 (w), 

1171 (m), 1133 (m), 1108 (m), 1085 (w), 1066 (w), 1052 (w), 1024 (m), 1000 (m), 940 (m), 

929 (m), 875 (w), 853 (m), 823 (m), 799 (w), 719 (s), 710 (s), 661 (w), 635 (m), 577 (s), 

550 (m), 530 (w), 482 (w), 453 (m), 407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 188 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-720- 

[4-Nitrobenzyl]-4-(thiophen-3-ylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.592) 

 
Gemäß AAV2a wurden 835 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-                   

hydrochlorid (Schl-32.319, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 502 mg Thiophen-3-sulfonylchlorid 

(2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 

200:1 → 100:1) ergab 680 mg von Sulfonamid Schl-33.592 (1.53 mmol, 61%) als hellgelben 

Feststoff. 

DC: Rf = 0.80 (DCM/MeOH, 200:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.99-3.13 (m, 4H, 5/5‘-H), 4.07 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.30 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.69 (s, 2H, 8-H), 7.34 (dd, J = 5.1, 1.3 Hz, 1H, 3-H),                               

7.63 (AA’XX‘, J = 8.5 Hz, 2H, 10/10‘-H), 7.84 (dd, J = 5.1, 3.0 Hz, 1H, 2-H), 8.15 (AA’XX‘, 

J = 8.8 Hz, 2H, 11/11‘-H), 8.28 (dd, J = 3.0, 1.3 Hz, 1H, 1-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.3 (2C,                       

5/5’-C), 48.8 (bs, 6-C oder 6’-C), 50.0 (bs, 6-C oder 6’-C), 123.4 (2C, 11/11’-C), 125.7 (1-C), 

129.6 (2-C), 130.3 (2C, 10/10’-C), 132.6 (4-C), 134.5 (3-C), 144.9 (9-C), 146.6 (12-C), 

194.9 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H17N3O4S4: [M+Na+]calc = 466.0000; 

[M+Na+]found = 465.9990. 

IR: (Film) ν = 3130 (w), 3109 (w), 2858 (w), 1598 (w), 1512 (m), 1471 (m), 1441 (m), 

1428 (m), 1417 (w), 1390 (w), 1376 (w), 1360 (w), 1342 (s), 1327 (m), 1310 (w), 1275 (m), 

1236 (m), 1215 (w), 1201 (m), 1162 (m), 1155 (m), 1133 (m), 1108 (m), 1093 (m), 1062 (w), 

1052 (w), 1024 (m), 1002 (m), 940 (m), 929 (m), 873 (m), 860 (w), 820 (m), 798 (m), 711 (s), 

645 (m), 636 (m), 619 (w), 582 (s), 553 (w), 542 (w), 488 (w), 474 (w), 464 (w), 454 (m), 

409 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 191 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-721- 

[4-Nitrobenzyl]-4-(furan-2-ylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.640) 

 
Gemäß AAV2a wurden 835 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 0.33 mL Furan-2-sulfonylchlorid (2.75 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 300:1 → 100:1) und 

präparative HPLC (tR = 33.46 min) ergab 480 mg von Sulfonamid Schl-33.640 (1.12 mmol, 

45%) als elfenbeinfarbenen Feststoff. 

DC: Rf = 0.92 (DCM/MeOH, 300:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.18-3.26 (m, 4H, 5/5‘-H), 4.06 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.28 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.70 (s, 2H, 8-H), 6.75 (dd, J = 3.5, 1.8 Hz, 1H, 2-H), 7.25 (dd, 

J = 3.6, 0.8 Hz, 1H, 3-H), 7.61-7.68 (m, 2H, 10/10‘-H), 8.04 (dd, J = 1.8, 0.8 Hz, 1H, 1-H), 

8.12-8.19 (m, 2H, 11/11‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.0 (2C,                      

5/5’-C), 48.7 (bs, 6-C oder 6’-C), 50.0 (bs, 6-C oder 6’-C), 111.7 (2-C), 117.9 (3-C), 123.4 (2C, 

11/11’-C), 130.3 (2C, 10/10’-C), 144.9 (9-C), 145.2 (4-C), 146.6 (12-C), 148.3 (1-C),                       

195.1 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H17N3O5S3: [M+Na+]calc = 450.0228; 

[M+Na+]found = 450.0219. 

IR: (Film) ν = 3647 (w), 3129 (w), 3013 (w), 2947 (w), 1600 (w), 1557 (w), 1516 (m), 

1462 (m), 1426 (m), 1342 (s), 1313 (m), 1275 (m), 1229 (m), 1217 (m), 1195 (m), 1161 (s), 

1127 (s), 1109 (m), 1060 (w), 1029 (w), 1001 (m), 939 (s), 928 (m), 914 (m), 881 (w), 859 (m), 

828 (w), 800 (w), 756 (m), 719 (m), 706 (m), 651 (w), 626 (w), 607 (s), 590 (m), 547 (m), 

496 (w), 459 (m), 426 (w), 409 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 145 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-722- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((5-methylthiophen-2-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                          

(Schl-33.613) 

 
Gemäß AAV2a wurden 835 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 0.38 mL 5-Methylthiophen-2-sulfonylchlorid 

(2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Das Reaktionsprodukt wurde zunächst säulenchromato-

graphisch an Kieselgel (DCM/MeOH 300:1 → 100:1) gereinigt, sodann in DCM (~100 mL) 

gelöst und mit 6 M NaOH-Lösung (~2 x 60 mL) und 6 M HCl-Lösung (~2 x 60 mL) gewaschen. 

Die organische Phase wurde über MgSO4 getrocknet und das LM wurde unter vermindertem 

Druck entfernt. Es wurde aus Toluol, Ethanol und Aceton (je ~100-150 mL) umkristallisiert. 

290 mg von Sulfonamid Schl-33.613 (0.63 mmol, 25%) wurden als farbloser Feststoff erhalten. 

DC: Rf = 0.47 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.53 (s, 3H, 1-H), 3.00-3.11 (m, 4H, 6/6‘-H), 4.09 (bs, 

2H, 7-H oder 7’-H), 4.33 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.69 (s, 2H, 9-H), 7.01 (d, J = 3.8 Hz, 1H,     

3-H), 7.47 (d, J = 3.7 Hz, 1H, 4-H), 7.60-7.67 (m, 2H, 11/11‘-H), 8.12-8.19 (m, 2H,                   

12/12‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 15.1 (1-C), 39.4 (9-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.4 (2C, 6/6’-C), 48.8 (bs, 7-C oder 7’-C), 49.8 (bs, 7-C oder 7’-C), 123.4 (2C, 12/12’-C), 

127.1 (5-C), 130.3 (2C, 11/11’-C), 131.1 (3-C), 133.8 (4-C), 144.9 (10-C), 146.6 (13-C), 

148.6 (2-C), 195.0 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H19N3O4S4: [M+Na+]calc = 480.0156; 

[M+Na+]found = 480.0147. 

IR: (Film) ν = 3066 (w), 3019 (w), 2966 (w), 2921 (w), 2861 (w), 1709 (w), 1597 (w), 

1510 (m), 1489 (w), 1462 (w), 1424 (m), 1393 (w), 1366 (w), 1351 (m), 1340 (s), 1314 (m), 

1277 (m), 1237 (m), 1223 (m), 1195 (w), 1169 (s), 1139 (m), 1116 (m), 1108 (m), 1083 (w), 

1052 (w), 1018 (m), 1002 (m), 943 (m), 933 (m), 857 (w), 835 (w), 820 (w), 812 (m), 800 (m), 

759 (w), 748 (m), 719 (m), 705 (s), 641 (w), 626 (m), 584 (m), 548 (s), 486 (m), 456 (m), 

422 (w), 402 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 205 °C. 



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-723- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((5-chlorthiophen-2-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                           

(Schl-33.593) 

 
Gemäß AAV2a wurden 835 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-                  

hydrochlorid (Schl-32.319, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 0.37 mL 5-Chlorthiophen-2-sulfonyl-

chlorid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH, 

200:1 → 100:1) ergab 700 mg von Sulfonamid Schl-33.593 (1.46 mmol, 58%) als farblosen 

Feststoff. 

DC: Rf = 0.86 (DCM/MeOH, 200:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.09-3.21 (m, 4H, 5/5‘-H), 4.10 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.33 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.70 (s, 2H, 8-H), 7.37 (d, J = 4.1 Hz, 1H, 2-H), 7.57 (d, 

J = 4.1 Hz, 1H, 3-H), 7.64 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 10/10‘-H), 8.16 (AA’XX‘, J = 8.8 Hz, 

2H, 11/11‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.2 (2C,                        

5/5’-C), 48.8 (bs, 6-C oder 6’-C), 49.7 (bs, 6-C oder 6’-C), 123.4 (2C, 11/11’-C), 128.9 (3-C), 

130.3 (2C, 10/10’-C), 133.0 (4-C), 133.4 (1-C), 136.1 (2-C), 144.9 (9-C), 146.6 (12-C), 

195.1 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H16ClN3O4S4: [M+Na+]calc = 499.9610; 

[M+Na+]found = 499.9601. 

IR: (Film) ν = 3068 (w), 3015 (w), 2961 (w), 2912 (w), 2856 (w), 1598 (w), 1505 (m), 

1461 (w), 1438 (w), 1425 (m), 1409 (m), 1358 (m), 1339 (s), 1315 (m), 1275 (m), 1234 (m), 

1207 (w), 1193 (w), 1168 (s), 1139 (m), 1117 (m), 1106 (m), 1080 (w), 1053 (w), 1022 (m), 

1003 (m), 990 (m), 947 (m), 929 (m), 851 (m), 820 (w), 809 (m), 800 (m), 761 (w), 739 (w), 

719 (m), 704 (m), 669 (w), 640 (w), 624 (w), 592 (s), 581 (s), 545 (w), 526 (w), 488 (m), 

466 (m), 456 (m), 404 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 201 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-724- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((4,5-dichlorthiophen-2-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                     

(Schl-33.591) 

 
Gemäß AAV2a wurden 835 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 692 mg 2,3-Dichlorthiophen-5-sulfonylchlorid 

(2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 

200:1 → 100:1) ergab 680 mg von Sulfonamid Schl-33.591 (1.33 mmol, 53%) als hellgelben 

Feststoff. 

DC: Rf = 0.87 (DCM/MeOH, 200:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.16-3.26 (m, 4H, 5/5‘-H), 4.09 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.35 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.71 (s, 2H, 8-H), 7.61-7.69 (m, 2H, 10/10‘-H), 7.83 (s, 1H,                        

3-H), 8.12-8.20 (m, 2H, 11/11‘-H),  ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.2 (2C,                      

5/5’-C), 48.8 (bs, 6-C oder 6’-C), 49.7 (bs, 6-C oder 6’-C), 123.4 (2C, 11/11’-C), 125.0 (3-C), 

130.3 (2C, 10/10’-C), 130.9 (4-C), 132.1 (2C, 1-C und 2-C), 144.9 (9-C), 146.6 (12-C), 

195.0 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H15Cl2N3O4S4: [M+Na+]calc = 533.9220; 

[M+Na+]found = 533.9212. 

IR: (Film) ν = 3081 (w), 2925 (w), 1598 (w), 1509 (m), 1469 (m), 1438 (w), 1422 (m), 

1403 (w), 1360 (m), 1339 (s), 1319 (w), 1274 (m), 1233 (m), 1193 (w), 1169 (s), 1136 (m), 

1117 (m), 1056 (m), 1017 (m), 999 (m), 946 (m), 932 (m), 864 (w), 856 (w), 841 (m), 826 (w), 

797 (w), 759 (w), 721 (s), 703 (m), 635 (w), 596 (s), 578 (m), 533 (s), 496 (m), 483 (w), 

470 (w), 458 (m), 428 (w), 408 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 195 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-725- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((3,5-dimethylisoxazol-4-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                  

(Schl-33.595) 

 
Gemäß AAV2a wurden 835 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-                    

hydrochlorid (Schl-32.319, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 538 mg 3,5-Dimethylisoxazol-4-

sulfonylchlorid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) ergab 630 mg von Sulfonamid Schl-33.595 (1.38 mmol, 55%) 

als hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.85 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.32 (s, 3H, 1-H), 2.60 (s, 3H, 4-H), 3.17-3.26 (m, 4H, 

6/6‘-H), 4.07 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.34 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.71 (s, 2H, 9-H),                      

7.60-7.69 (m, 2H, 11/11‘-H), 8.12-8.20 (m, 2H, 12/12‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 10.9 (4-C), 12.7 (1-C), 39.4 (9-C, überlagert von 

DMSO-d6), 44.6 (2C, 6/6’-C), 48.9 (bs, 7-C oder 7’-C), 50.0 (bs, 7-C oder 7’-C), 112.2 (5-C), 

123.4 (2C, 12/12’-C), 130.3 (2C, 11/11’-C), 145.0 (10-C), 146.6 (13-C), 157.5 (2-C),                          

174.3 (3-C), 195.0 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H20N4O5S3: [M+Na+]calc = 479.0494; 

[M+Na+]found = 479.0484. 

IR: (Film) ν = 2988 (w), 2888 (w), 2850 (w), 1597 (w), 1585 (w), 1516 (m), 1487 (w), 

1470 (w), 1455 (w), 1444 (w), 1425 (m), 1407 (m), 1368 (w), 1341 (s), 1313 (m), 1277 (m), 

1264 (m), 1234 (m), 1217 (w), 1181 (m), 1132 (m), 1110 (m), 1088 (w), 1055 (m), 1027 (m), 

994 (m), 941 (m), 933 (m), 900 (w), 880 (w), 852 (m), 831 (w), 797 (w), 757 (w), 720 (s), 

682 (m), 620 (m), 571 (m), 517 (w), 493 (w), 470 (m), 447 (w), 417 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 182 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-726- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((2,4-dimethylthiazol-5-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                      

(Schl-33.594) 

 
Gemäß AAV2b wurden 835 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-                  

hydrochlorid (Schl-32.319, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 582 mg 2,4-Dimethyl-1,3-thiazol-5-                     

sulfonylchlorid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) ergab 660 mg von Sulfonamid Schl-33.594 (1.40 mmol, 56%) 

als hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.49 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.53 (s, 3H, 1-H), 2.66 (s, 3H, 4-H), 3.10-3.22 (m, 4H, 

6/6‘-H), 4.09 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.32 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.70 (s, 2H, 9-H),                           

7.64 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 11/11‘-H), 8.16 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 12/12‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 16.4 (1-C), 19.0 (4-C), 39.4 (9-C, überlagert von 

DMSO-d6), 45.2 (2C, 6/6’-C), 48.8 (bs, 7-C oder 7’-C), 50.0 (bs, 7-C oder 7’-C), 123.4 (2C, 

12/12’-C), 123.9 (5-C), 130.3 (2C, 11/11’-C), 144.9 (10-C), 146.6 (13-C), 156.4 (2-C), 

169.8 (3-C), 195.0 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H20N4O4S4: [M+Na+]calc = 495.0265; 

[M+Na+]found = 494.0255. 

IR: (Film) ν = 2924 (w), 2852 (w), 1598 (w), 1514 (m), 1458 (w), 1419 (m), 1376 (w), 

1346 (s), 1315 (w), 1286 (w), 1272 (m), 1234 (m), 1218 (m), 1182 (w), 1156 (s), 1136 (m), 

1116 (m), 1077 (w), 1053 (w), 1036 (m), 1005 (m), 937 (s), 866 (w), 858 (w), 839 (w), 

826 (w), 799 (w), 730 (s), 717 (s), 687 (w), 654 (m), 639 (m), 588 (w), 579 (m), 550 (m), 

525 (w), 499 (w), 462 (m), 426 (w), 404 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 178 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-727- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((1H-imidazol-4-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.164) 

 
1362 mg Imidazol (20.00 mmol, 1.00 eq) wurden unter Rückfluss zum Schmelzen gebracht und 

sodann tropfenweise mit 4.00 mL ClSO3H (60.00 mmol, 3.00 eq) versetzt. Die 

Reaktionslösung wurde für 20 h bei einer Temperatur von 140 °C gehalten. Bei 40 °C wurden 

daraufhin 1.80 mL SOCl2 (25.00 mmol, 1.25 eq) über 5 min hinzugefügt. Wiederum wurde 

unter Rückfluss erhitzt. Nach weiteren 5 h wurde das Reaktionsgemisch zunächst auf RT 

gekühlt und schließlich auf ~200 g Eis gegossen. Der resultierende Feststoff wurde, nachdem 

das Eis geschmolzen war, abgesaugt und im HV getrocknet. Gemäß AAV2a wurden 1002 mg 

((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydrochlorid (Schl-32.319, 3.00 mmol, 

1.00 eq) und 550 mg 1-H-Imidazol-4-sulfonylchlorid (3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (EtOAc/Cyclohexan 3:1) ergab 120 mg von 

Sulfonamid Schl-33.164 (0.28 mmol, 9%) als ockerfarbenen Feststoff. 

DC: Rf = 0.36 (EtOAc/Cyclohexan, 3:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.10-3.21 (m, 4H, 4/4‘-H), 4.06 (bs, 2H, 5-H oder 5’-H), 

4.29 (bs, 2H, 5-H oder 5’-H), 4.70 (s, 2H, 7-H), 7.64 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 9/9‘-H),                      

7.82 (s, 1H, 1-H), 7.88 (s, 1H, 2-H), 8.16 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 10/10‘-H), 12.94 (s, 1H,                      

NH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (7-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C,                     

4/4’-C), 48.5 (5-C oder 5’-C), 50.1 (bs, 5-C oder 5’-C), 122.3 (1-C), 123.4 (2C, 10/10’-C), 

130.3 (2C, 9/9’-C), 135.4 (3-C), 137.9 (2-C), 145.0 (8-C), 146.6 (11-C), 194.7 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H17N5O4S3: [M+Na+]calc = 450.0340; 

[M+Na+]found = 450.0333. 

IR: (Film) ν = 3594 (w), 3133 (w), 3097 (w), 3013 (w), 2899 (w), 2822 (w), 1659 (w), 

1600 (w), 1514 (m), 1472 (m), 1424 (m), 1406 (w), 1374 (w), 1342 (s), 1306 (w), 1275 (m), 

1241 (m), 1229 (m), 1189 (w), 1148 (m), 1128 (m), 1109 (m), 1084 (m), 1052 (w), 1018 (m), 

991 (m), 971 (w), 935 (m), 922 (s), 859 (m), 824 (w), 804 (m), 761 (w), 720 (s), 707 (m), 

684 (w), 631 (m), 610 (s), 553 (m), 501 (w), 477 (w), 461 (m), 415 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 205 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Sulfonamide 

-728- 

[4-Nitrobenzyl]-4-((1-methyl-1H-imidazol-4-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                 

(Schl-33.487) 

 
Gemäß AAV2a wurden 1002 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 3.50 mmol, 1.00 eq) und 542 mg 1-Methylimidazol-4-sulfonylchlorid 

(3.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 20:1) 

ergab 300 mg von Sulfonamid Schl-33.487 (0.68 mmol, 23%) als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.86 (DCM/MeOH, 20:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.09-3.19 (m, 4H, 5/5‘-H), 3.71 (s, 3H, 2-H), 4.04 (bs, 

2H, 6-H oder 6’-H), 4.29 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.70 (s, 2H, 8-H), 7.57-7.70 (m, 2H,                     

10/10‘-H), 7.82 (s, 2H, 1-H und 3-H), 8.09-8.23 (m, 2H, 11/11‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 33.6 (2-C), 39.4 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.4 (2C, 5/5’-C), 49.0 (bs, 6-C oder 6’-C), 50.3 (bs, 6-C oder 6’-C), 123.4 (2C, 11/11’-C), 

126.1 (4-C), 130.3 (2C, 10/10’-C), 135.2 (1-C), 140.3 (3-C), 145.0 (9-C), 146.6 (12-C), 

194.7 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H19N5O4S3: [M+Na+]calc = 464.0497; 

[M+Na+]found = 464.0488. 

IR: (Film) ν = 3149 (w), 3099 (w), 3019 (w), 2959 (w), 2915 (m), 2868 (w), 1596 (w), 

1528 (w), 1509 (m), 1469 (m), 1441 (w), 1425 (m), 1401 (w), 1377 (w), 1361 (w), 1340 (s), 

1322 (m), 1314 (m), 1275 (m), 1234 (m), 1192 (w), 1167 (s), 1124 (m), 1106 (m), 1053 (w), 

1020 (m), 998 m), 964 (m), 942 (m), 927 (m), 855 (m), 845 (m), 822 (w), 798 (m), 761 (w), 

722 (m), 704 (m), 687 (m), 632 (m), 619 (m), 596 (s), 560 (m), 525 (w), 499 (w), 472 (w), 

462 (m), 431 (w), 417 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 253 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((1-methyl-1H-pyrazol-4-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                  

(Schl-33.540) 

 
Gemäß AAV2a wurden 1002 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-               

hydrochlorid (Schl-32.319, 3.50 mmol, 1.00 eq) und 596 mg 1-Methyl-1H-pyrazol-4-

sulfonylchlorid (3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (DCM/MeOH 40:1) und Waschen mit heißem Ethanol (~150 mL) ergab 890 mg von 

Sulfonamid Schl-33.540 (2.02 mmol, 67%) als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.64 (DCM/MeOH, 40:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92-3.03 (m, 4H, 5/5‘-H), 3.89 (s, 3H, 2-H), 4.07 (bs, 

2H, 6-H oder 6’-H), 4.33 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.70 (s, 2H, 8-H), 7.64 (AA’XX‘, J = 8.4 Hz, 

2H, 10/10‘-H), 7.79 (s, 1H, 1-H), 8.16 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 11/11‘-H), 8.33 (s, 1H,                           

3-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (2-C und 8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.2 (2C, 

5/5’-C), 48.7 (bs, 6-C oder 6’-C), 49.8 (bs, 6-C oder 6’-C), 115.1 (4-C), 123.4 (2C, 11/11’-C), 

130.3 (2C, 10/10’-C), 133.4 (1-C), 138.5 (3-C), 144.9 (9-C), 146.6 (12-C), 194.8 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H19N5O4S3: [M+Na+]calc = 464.0497; 

[M+Na+]found = 464.0488. 

IR: (Film) ν = 3118 (w), 3079 (w), 3066 (w), 2994 (w), 2952 (w), 2861 (w), 1604 (w), 

1519 (s), 1493 (w), 1459 (w), 1439 (w), 1426 (m), 1388 (w), 1349 (m), 1338 (m), 1326 (m), 

1272 (m), 1235 (m), 1222 (m), 1190 (w), 1154 (s), 1138 (m), 1122 (s), 1085 (w), 1053 (w), 

1039 (m), 1006 (m), 986 (m), 937 (s), 857 (m), 822 (w), 800 (w), 738 (s), 722 (s), 706 (m), 

688 (w), 661 (m), 645 (w), 626 (w), 603 (s), 558 (m), 527 (w), 495 (w), 461 (m), 438 (w), 

424 (m), 403 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 185 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-(pyridin-3-ylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.084) 

 
Gemäß AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 0.24 mL Pyridin-3-sulfonylchlorid (2.00 mmol, 

1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 

570 mg von Sulfonamid Schl-33.084 (1.30 mmol, 87%) als hellbraunen Feststoff. 

DC: Rf = 0.42 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.04-3.23 (m, 4H, 6/6‘-H), 4.05 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 

4.31 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.68 (s, 2H, 9-H), 7.62 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 11/11‘-H),                                   

7.66-7.73 (m, 1H, 3-H), 8.14 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 12/12‘-H), 8.16-8.21 (m, 1H, 4-H),                               

8.86-8.95 (m, 2H, 2-H und 1-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (9-C, überlagert von DMSO-d6), 45.1 (2C,                     

6/6’-C), 48.3 (bs, 7-C oder 7’-C), 49.8 (bs, 7-C oder 7’-C), 123.4 (2C, 12/12’-C), 124.6 (3-C), 

130.3 (2C, 11/11’-C), 131.7 (4-C), 135.6 (5-C), 144.9 (10-C), 146.6 (13-C), 147.7 (1-C), 

153.9 (2-C), 195.0 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H18N4O4S3: [M+Na+]calc = 461.0388; 

[M+Na+]found = 461.0390. 

IR: (Film) ν = 3042 (w), 2917 (w), 2857 (w), 1598 (w), 1573 (w), 1507 (m), 1466 (m), 

1441 (w), 1427 (m), 1413 (m), 1403 (m), 1379 (w), 1364 (w), 1341 (s), 1329 (m), 1315 (m), 

1275 (m), 1238 (m), 1194 (m), 1177 (s), 1120 (m), 1106 (m), 1054 (w), 1015 (m), 1002 (m), 

945 (m), 928 (m), 853 (m), 815 (w), 798 (w), 752 (m), 702 (s), 637 (w), 621 (m), 578 (s), 

528 (w), 496 (w), 481 (w), 447 (m), 409 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 197 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((2,3-dihydrobenzofuran-5-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.572) 

 
Gemäß AAV2a wurden 835 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-                 

hydrochlorid (Schl-32.319, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 601 mg 2,3-Dihydrobenzo[b]furan-5-

sulfonylchlorid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. DCM → DCM/MeOH 100:1; 2. Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 700 mg von Sulfonamid 

Schl-33.572 (1.46 mmol, 58%) als hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.39 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.94-3.04 (m, 4H, 9/9‘-H), 3.27 (t, J = 8.8 Hz, 2H, 3-H), 

4.04 (bs, 2H, 10-H oder 10’-H), 4.31 (bs, 2H, 10-H oder 10’-H), 4.65 (t, J = 8.9 Hz, 2H, 4-H), 

4.68 (s, 2H, 12-H), 6.96 (d, J = 8.4 Hz, 1H, 6-H), 7.49 (dd, J = 8.4, 2.1 Hz, 1H, 7-H), 7.59 (d, 

J = 1.7 Hz, 1H, 1-H), 7.61-7.66 (m, 2H, 14/14‘-H), 8.11-8.18 (m, 2H, 15/15‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.4 (3-C), 39.5 (12-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.4 (2C, 9/9’-C), 48.8 (bs, 10-C oder 10’-C), 50.0 (bs, 10-C oder 10’-C), 72.3 (4-C),                           

109.3 (6-C), 123.4 (2C, 15/15’-C), 124.9 (7-C), 125.8 (1-C), 129.1 (2-C), 129.4 (8-C),                         

130.2 (2C, 14/14’-C), 144.9 (13-C), 146.6 (16-C), 163.8 (5-C), 194.8 (11-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H21N3O5S3: [M+Na+]calc = 502.0541; 

[M+Na+]found = 502.0534. 

IR: (Film) ν = 3126 (w), 3080 (w), 2972 (w), 2898 (w), 2861 (w), 1601 (w), 1512 (m), 

1481 (m), 1462 (w), 1425 (m), 1384 (w), 1368 (w), 1342 (s), 1315 (m), 1273 (m), 1239 (m), 

1204 (w), 1179 (m), 1149 (m), 1110 (m), 1065 (m), 1037 (m), 1006 (m), 983 (m), 936 (s), 

892 (m), 858 (m), 822 (m), 802 (m), 773 (w), 737 (m), 725 (s), 689 (w), 671 (w), 651 (w), 

620 (w), 592 (w), 550 (s), 540 (s), 530 (w), 499 (w), 461 (m), 428 (w), 407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 192 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-((2,3-dihydrobenzo[b][1,4]dioxin-6-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbo-

dithioat (Schl-33.353) 

 
Gemäß AAV2a wurden 1002 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 3.00 mmol, 1.00 eq) und 774 mg 2,3-Dihydro-1,4-Benzodioxin-6-

sulfonylchlorid (3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 550 mg von Sulfonamid Schl-33.353 (1.11 mmol, 37%) als 

beigen Feststoff. 

DC: Rf = 0.58 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.95-3.06 (m, 4H, 9/9‘-H), 4.04 (bs, 2H, 10-H oder                

10’-H), 4.29 (bs, 2H, 10-H oder 10’-H), 4.30-4.38 (m, 4H, 4-H und 3-H), 4.68 (s, 2H, 12-H), 

7.09 (d, J = 8.4 Hz, 1H, 6-H), 7.18 (d, J = 2.2 Hz, 1H, 1-H), 7.21 (dd, J = 8.5, 2.2 Hz, 1H,                       

7-H), 7.58-7.68 (m, 2H, 14/14‘-H), 8.11-8.19 (m, 2H, 15/15‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (12-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C,                     

9/9’-C), 48.9 (bs, 10-C oder 10’-C), 50.1 (bs, 10-C oder 10’-C), 64.0 (4-C), 64.4 (3-C), 

116.5 (1-C), 117.8 (6-C), 121.1 (7-C), 123.4 (2C, 15/15’-C), 126.7 (8-C), 130.3 (2C,                      

14/14’-C), 143.5 (2-C), 144.9 (13-C), 146.6 (16-C), 147.8 (5-C), 194.9 (11-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H21N3O6S3: [M+Na+]calc = 518.0490; 

[M+Na+]found = 518.0489. 

IR: (Film) ν = 2913 (w), 2858 (w), 1598 (w), 1579 (w), 1515 (m), 1491 (m), 1457 (w), 

1413 (m), 1401 (m), 1361 (w), 1342 (s), 1316 (m), 1287 (m), 1273 (m), 1249 (s), 1231 (m), 

1215 (m), 1205 (m), 1159 (s), 1135 (m), 1116 (m), 1106 (m), 1076 (w), 1057 (m), 1033 (m), 

1009 (m), 945 (m), 897 (w), 876 (m), 857 (m), 829 (m), 799 (w), 726 (s), 703 (s), 690 (m), 

655 (w), 616 (s), 565 (s), 542 (m), 516 (w), 502 (w), 477 (w), 460 (m), 429 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 194 °C. 
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[4-Nitrobenzyl]-4-(benzo[b]thiophen-2-ylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                             

(Schl-33.621) 

 
Gemäß AAV2a wurden 835 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-                   

hydrochlorid (Schl-32.319, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 640 mg 1-Benzothiophen-2-sulfonyl- 

chlorid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 

200:1 → 100:1) ergab 830 mg von Sulfonamid Schl-33.621 (1.68 mmol, 67%) als farblosen 

Feststoff. 

DC: Rf = 0.86 (DCM/MeOH, 200:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.17-3.26 (m, 4H, 9/9‘-H), 4.10 (bs, 2H, 10-H oder                

10’-H), 4.35 (bs, 2H, 10-H oder 10’-H), 4.66 (s, 2H, 12-H), 7.51-7.58 (m, 2H, 4-H und 3-H),                  

7.59-7.64 (m, 2H, 14/14‘-H), 8.04-8.09 (m, 2H, 7-H und 5-H), 8.10-8.15 (m, 3H, 2-H und 

15/15‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (12-C, überlagert von DMSO-d6), 45.3 (2C,                     

9/9’-C), 48.7 (bs, 10-C oder 10’-C), 49.9 (bs, 10-C oder 10’-C), 123.0 (2-C), 123.3 (2C,                     

15/15’-C), 125.7 (5-C), 126.1 (7-C), 127.5 (4-C), 130.2 (2C, 14/14’-C), 130.5 (3-C),                                  

135.1 (8-C), 137.8 (6-C), 141.0 (1-C), 144.8 (13-C), 146.6 (16-C), 195.0 (11-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H19N3O4S4: [M+Na+]calc = 516.0156; 

[M+Na+]found = 516.0147. 

IR: (Film) ν = 3070 (w), 2893 (w), 2865 (w), 1593 (w), 1514 (m), 1489 (w), 1468 (m), 

1454 (w), 1427 (m), 1382 (w), 1371 (w), 1354 (m), 1340 (m), 1280 (m), 1239 (m), 1200 (w), 

1167 (m), 1137 (m), 1116 (m), 1070 (w), 1054 (w), 1029 (m), 1018 (w), 989 (m), 934 (m), 

876 (m), 858 (m), 816 (w), 801 (w), 751 (m), 719 (s), 706 (m), 691 (m), 635 (w), 608 (s), 

581 (m), 545 (s), 494 (w), 480 (w), 456 (m), 434 (m), 417 (w), 404 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 213 °C.
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7.3.3 Schwefelsäurediamide ausgehend von sekundären Aminen 

1-((1H-Imidazol-1-yl)sulfonyl)-3-methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat 

(Schl-33.263) 

 
Zu einer Lösung von 5000 mg (25.23 mmol, 1.00 eq) Di(imidazol-1-yl)sulfon in 

Dichlormethan (~100 mL) wurden 2.76 mL (25.20 mmol, 1.00 eq) Methyltriflat bei 0 °C 

langsam hinzugetropft. Nach 3 h bei 0 ℃ wurde der ausgefallene Feststoff abgesaugt, mit 

Pentan (~150 ml) gewaschen und im Hochvakuum getrocknet. Es wurden 9140 mg 

(25.23 mmol, quantitativ) von Triflatsalz Schl-33.263 als farbloser, hygroskopischer Feststoff 

erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, D2O); δ = 3.90 (s, 3H, 6-H), 7.16-7.22 (m, 1H, 2-H), 7.74-7.78 (m, 1H, 

3-H), 7.79-7.82 (m, 1H, 5-H), 8.24-8.33 (m, 1H, 1-H), 8.38-8.45 (m, 1H, 4-H), 9.93-9.99 (m, 

1H, 7-H) ppm. 

13C-NMR: wurde aufgrund von Zersetzung nicht erhalten. 

MS: ESI (+): m/z für C8H9F3N4O5S2: [M-OTf-]+ = 212.97 (100%). 

tert-Butyl-4-((1H-imidazol-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.264) 

 
1200 mg Boc-Piperazin (6.45 mmol, 1.00 eq), 3500 mg 1-((1H-Imidazol-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.263, 9.66 mmol, 1.50 eq) und 

0.98 mL Et3N (7.10 mmol, 1.10 eq) wurden in MeCN (~30 mL) gelöst. Das Reaktionsgemisch 

wurde in einem Druckröhrchen für 12-16 h zum Sieden erhitzt. Anschließend wurde dest. H2O 

(~100 mL) hinzugegeben und die wässrige Phase mit EtOAc (~4 x 80 mL) extrahiert. Die 

vereinigten organischen Phasen wurden über MgSO4 getrocknet und das LM wurde unter 

vermindertem Druck entfernt. Das Rohprodukt wurde säulenchromatographisch an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1 → 1:2) gereinigt. Es wurden 1240 mg von Imidazolyl(piperazinyl)-

sulfon Schl-33.264 (3.92 mmol, 61%) als farbloser Feststoff erhalten. 

DC: Rf = 0.32 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 
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1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.37 (s, 9H, 8/8’/8’’-H), 3.04-3.17 (m, 4H, 4/4’-H),               

3.31-3.44 (m, 4H, 5/5’-H), 7.11-7.20 (m, 1H, 2-H), 7.55-7.66 (m, 1H, 3-H), 8.09-8.19 (m, 1H, 

1-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 27.9 (3C, 8/8’/8’’-C), 42.0 (bs, 2C, 4/4’-C), 45.9 (2C, 

5/5’-C), 79.5 (7-C), 118.3 (3-C), 130.3 (2-C), 136.9 (1-C), 153.3 (6-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C12H20N4O4S: [M+H+] = 317.21 (100%), [M+Na+] = 317.21 (3%). 

1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-methyl-1H-imidazol-3-ium-

Trifluormethansulfonat (Schl-33.265) 

 
Eine Lösung von 6360 mg tert-Butyl-4-((1H-imidazol-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.264, 20.10 mmol, 1.00 eq) in Dichlormethan (~80 mL) wurde mit 2.31 mL 

(21.11 mmol, 1.10 eq) Methyltriflat bei 0 °C tropfenweise umgesetzt. Es wurde 3 h bei 0 ℃ 

gerührt. Der ausgefallene Feststoff wurde schließlich abgesaugt, mit Pentan (~120 ml) 

gewaschen und im Hochvakuum getrocknet. Es wurden 9657 mg (20.10 mmol, quantitativ) von 

Triflatsalz Schl-33.265 als farbloser Feststoff erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.39 (s, 9H, 9/9’/9’’-H), 3.24-3.42 (m, 4H, 5/5’-H),                 

3.43-3.60 (m, 4H, 6/6’-H), 3.89 (s, 3H, 2-H), 7.90-8.04 (m, 1H, 3-H), 8.08-8.20 (m, 1H, 4-H), 

9.79 (s, 1H, 1-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 9/9’/9’’-C), 36.7 (2-C), 42.5 (bs, 2C,                       

5/5’-C), 46.2 (2C, 6/6’-C), 79.7 (8-C), 120.4 (4-C), 120.7 (d, J = 321.8 Hz, TfO-), 125.4 (3-C), 

138.0 (1-C), 153.2 (7-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C14H23F3N4O7S2: [M-OTf-]+ = 331.16 (100%). 
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7.3.3.1 aliphatische Amine 

tert-Butyl-4-(N,N-diethylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.278) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

0.32 mL Diethylamin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin (3.00 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 760 mg von 

Schwefelsäurediamid Schl-33.278 (2.36 mmol, 79%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.39 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.09 (t, J = 7.1 Hz, 6H, 1/1’-H), 1.40 (s, 9H, 7/7’/7’’-H), 

2.92-3.05 (m, 4H, 3/3’-H), 3.20 (q, J = 7.1 Hz, 4H, 2/2’-H), 3.33-3.42 (m, 4H, 4/4’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 13.8 (2C, 1/1’-C), 28.0 (3C, 7/7’/7’’-C), 41.7 (2C,        

2/2’-C), 42.8 (2C, 3/3’-C), 45.4 (2C, 4/4’-C), 79.2 (6-C), 153.7 (5-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C13H27N3O4S: [M+H+] = 322.29 (18%), [M+NH4
+] = 339.33 (78%), 

[M+Na+] = 344.31 (7%). 

4-(N,N-Diethylsulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.294) 

 
Gemäß AAV4a wurden 760 mg tert-Butyl-4-(N,N-Diethylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.278, 2.36 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 430 mg von Hydrochlorid                            

Schl-33.294 (1.67 mmol, 71%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.10 (t, J = 7.1 Hz, 6H, 1/1’-H), 3.11 (s, 4H, 3/3’-H),       

3.21 (q, J = 7.1 Hz, 4H, 2/2’-H), 3.26-3.35 (m, 4H, 4/4’-H), 9.55 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 13.8 (2C, 1/1’-C), 41.8 (2C, 2/2’-C), 42.2 (2C, 3/3’-C), 

42.5 (2C, 4/4’-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C8H20ClN3O2S: [M-Cl-]+ = 222.10 (100%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-737- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(N,N-diethylsulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.305) 

 
Gemäß AAV1a wurden 430 mg 4-(N,N-Diethylsulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid                          

(Schl-33.294, 1.67 mmol, 1.00 eq), 0.46 mL Triethylamin (3.34 mmol, 2.00 eq), 0.20 mL 

Kohlenstoffdisulfid (3.34 mmol, 2.00 eq) und 397 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.84 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 

640 mg von Dithiocarbamat Schl-33.305 (1.48 mmol, 89%) in Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.38 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6) δ = 1.10 (t, J = 7.1 Hz, 6H, 1/1’-H), 3.10-3.18 (m, 4H,           

3/3’-H), 3.21 (q, J = 7.1 Hz, 4H, 2/2’-H), 4.04 (s, 2H, 4- oder 4’-H), 4.26 (s, 2H, 4- oder 4’-H), 

4.74 (s, 2H, 6-H), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.5 Hz, 2H, 8/8’-H), 8.18 (AA’XX‘, J = 8.6 Hz, 2H,                   

9/9’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 13.9 (2C, 1/1’-C), 39.4 (6-C, überlagert von DMSO-d6), 

41.8 (2C, 2/2’-C), 45.2 (2C, 3/3’-C), 49.2 (bs, 4-C oder 4’-C), 50.5 (bs, 4-C oder 4’-C), 

123.5 (2C, 9/9’-C), 130.4 (2C, 8/8’-C), 145.1 (7-C), 146.6 (10-C), 194.9 (5-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H24N4O4S3: [M+Na+]calc = 455.0857; 

[M+Na+]found = 455.0852. 

IR: (Film) ν = 2971 (w), 2933 (w), 2872 (w), 1599 (w), 1515 (m), 1492 (w), 1460 (m), 

1424 (m), 1340 (s), 1277 (m), 1236 (m), 1225 (m), 1198 (m), 1183 (m), 1140 (s), 1121 (m), 

1108 (m), 1069 (w), 1055 (w), 1034 (m), 1018 (m), 1006 (m), 933 (s), 857 (m), 825 (w), 

800 (w), 785 (w), 772 (w), 734 (s), 720 (s), 689 (w), 674 (w), 639 (w), 575 (m), 545 (m), 

529 (m), 494 (w), 463 (m), 408 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 110 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-738- 

tert-Butyl-4-(N,N-Dipropylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.279) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1296 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 2.70 mmol, 1.00 eq), 

0.37 mL Dipropylamin (2.70 mmol, 1.00 eq) und 0.37 mL Triethylamin (2.70 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 470 mg von 

Schwefelsäurediamid Schl-33.279 (1.34 mmol, 45%) in Form eines gelben Öles. 

DC: Rf = 0.54 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, CDCl3); δ = 0.90 (t, J = 7.4 Hz, 6H, 1/1’-H), 1.46 (s, 9H, 8/8’/8’’-H), 

1.51-1.69 (m, 4H, 2/2’-H), 2.94-3.18 (m, 8H, 3/3’-H und 4/4’-H), 3.34-3.59 (m, 4H,                 

5/5’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, CDCl3); δ = 11.4 (2C, 1/1’-C), 21.7 (2C, 2/2’-C), 28.5 (3C, 8/8’/8’’-C), 

43.8 (2C, 4/4’-C ), 46.1 (2C, 5/5’-C), 49.9 (2C, 3/3’-C), 80.5 (7-C), 154.6 (6-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C13H27N3O4S: [M+H+] = 350.36 (13%), [M+NH4
+] = 367.32 (71%), 

[M+Na+] = 372.21 (8%). 

N,N-Dipropylpiperazin-1-sulfonamid (Schl-33.291) 

 
Gemäß AAV4b wurden 470 mg tert-Butyl-4-(N,N-Dipropylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.279, 1.34 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Nach Extraktion wurden 330 mg von 

Piperazin Schl-33.291 (1.32 mmol, 99%) in Form eines gelben Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.84 (t, J = 7.4 Hz, 6H, 1/1’-H), 1.45-1.60 (m, 4H,      

2/2’-H), 2.64-2.79 (m, 4H, 3/3’-H), 2.87-3.02 (m, 4H, 4/4’-H), 3.02-3.12 (m, 4H, 5/5’-H) ppm; 

NH nicht sichtbar. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 11.0 (2C, 1/1’-C), 21.2 (2C, 2/2’-C), 45.0 (2C, 4/4’-C), 

46.7 (2C, 5/5’-C), 49.4 (2C, 3/3’-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C10H23N3O2S: [M+H+] = 250.21 (100%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-739- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(N,N-dipropylsulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.295) 

 
Gemäß AAV1a wurden 430 mg N,N-Dipropylpiperazin-1-sulfonamid (Schl-33.291, 

1.32 mmol, 1.00 eq), 0.20 mL Triethylamin (1.45 mmol, 1.10 eq), 0.16 mL Kohlenstoffdisulfid 

(2.64 mmol, 2.00 eq) und 313 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.45 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 10:1) ergab 390 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.295 (0.85 mmol, 64%) in Form eines orangefarbenen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.21 (Cyclohexan/EtOAc, 10:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.84 (t, J = 7.4 Hz, 6H, 1/1’-H), 1.48-1.57 (m, 4H,       

2/2’-H), 3.00-3.14 (m, 4H, 3/3’-H), 3.14-3.26 (m, 4H, 4/4’-H), 4.03 (s, 2H, 5-H oder 5’-H), 

4.26 (s, 2H, 5-H oder 2’-H), 4.74 (s, 2H, 7-H), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.6 Hz, 2H, 9/9’-H),                        

8.18 (AA’XX‘, J = 8.6 Hz, 2H, 10/10’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 11.0 (2C, 1/1’-C), 21.2 (2C, 2/2’-C), 39.5 (7-C, 

überlagert von DMSO-d6), 45.2 (2C, 4/4’-C), 49.5 (2C, 3/3’-C), 50.4 (bs, 2C, 5/5’-C), 

123.4 (2C, 10/10’-C), 130.3 (2C, 9/9’-C), 145.1 (8-C), 146.6 (11-C), 194.9 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H28N4O4S3: [M+Na+]calc = 483.1170; 

[M+Na+]found = 483.1168. 

IR: (Film) ν = 2968 (w), 2930 (w), 2875 (w), 1597 (w), 1519 (m), 1490 (w), 1455 (m), 

1420 (m), 1382 (w), 1363 (w), 1331 (s), 1304 (m), 1272 (m), 1232 (m), 1207 (w), 1190 (m), 

1040 (s), 1007 (m), 1054 (w), 1031 (w), 999 (m), 926 (s), 879 (m), 859 (m), 826 (w), 796 (m), 

780 (w), 739 (m), 726 (m), 681 (w), 645 (w), 634 (m), 592 (m), 551 (w), 481 (w), 460 (m), 

428 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 75 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-740- 

tert-Butyl-4-(N,N-Dibutylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.266) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

0.51 mL Dibutylamin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin (3.00 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 750 mg von 

Schwefelsäurediamid Schl-33.266 (1.99 mmol, 66%) in Form eines gelben Öles. 

DC: Rf = 0.82 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.89 (t, J = 7.3 Hz, 6H, 1/1’-H), 1.21-1.31 (m, 4H,      

2/2’-H), 1.40 (s, 9H, 9/9’/9’’-H), 1.45-1.52 (m, 4H, 3/3’-H), 2.96-3.04 (m, 4H, 4/4’-H),          

3.05-3.19 (m, 4H, 5/5’-H), 3.32-3.41 (m, 4H, 6/6’-H). ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 13.6 (2C, 1/1’-C), 19.3 (2C, 2/2’-C), 28.0 (3C,              

9/9’/9’’-C), 30.1 (2C, 3/3’-C), 42.8 (2C, 5/5’-C), 45.5 (2C, 4/4’-C), 47.4 (2C, 6/6’-C),              

79.2 (8-C), 153.7 (7-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C17H35N3O4S: [M+H+] = 378.31 (13%), [M+NH4
+] = 395.32 (100%), 

[M+Na+] = 400.34 (4%). 

N,N-Dibutylpiperazin-1-sulfonamid (Schl-33.267) 

 
Gemäß AAV4b wurden 750 mg tert-Butyl-4-(N,N-Dipropylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.279, 1.99 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Nach Extraktion wurden 553 mg von 

Piperazin Schl-33.267 (1.99 mmol, quantitativ) in Form eines gelben Öles erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.89 (t, J = 7.3 Hz, 6H, 1/1’-H), 1.18-1.34 (m, 4H,      

2/2’-H), 1.38-1.60 (m, 4H, 3/3’-H), 2.33 (bs, 1H, NH), 2.65-2.70 (m, 4H, 4/4’-H),                                  

2.85-3.02 (m, 4H, 5/5’-H), 3.05-3.18 (m, 4H, 6/6’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 13.7 (2C, 1/1’-C), 19.4 (2C, 2/2’-C), 30.1 (2C, 3/3’-C), 

45.1 (2C, 5/5’-C), 46.7 (2C, 4/4’-C), 47.3 (2C, 6/6’-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C12H27N3O2S: [M+H+] = 278.35 (100%). 



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-741- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(N,N-dibutylsulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.268) 

 
Gemäß AAV1a wurden 553 mg N,N-Dibutylpiperazin-1-sulfonamid (Schl-33.267, 1.99 mmol, 

1.00 eq), 0.30 mL Triethylamin (2.19 mmol, 1.10 eq), 0.24 mL Kohlenstoffdisulfid 

(3.98 mmol, 2.00 eq) und 473 mg 4-Nitrobenzylbromid (2.19 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 690 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.268 (1.41 mmol, 71%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.62 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 0.88 (t, J = 7.4 Hz, 6H, 1/1’-H), 1.18-1.37 (m, 4H,              

2/2’-H), 1.46-1.52 (m, 4H, 3/3’-H), 3.08-3.15 (m, 4H, 4/4’-H), 3.16-3.22 (m, 4H, 5/5’-H),                   

4.03 (s, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.28 (s, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.74 (s, 2H, 8-H), 7.22-8.08 (m, 2H,                

10/10’-H), 8.14-8.33 (m, 2H, 11/11’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 13.6 (2C, 1/1’-C), 19.3 (2C, 2/2’-C), 30.1 (2C, 3/3’-C), 

39.5 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.2 (2C, 5/5’-C), 47.4 (2C, 4/4’-C), 49.2 (bs, 2C,                       

6/6’-C), 123.4 (2C, 11/11’-C), 130.3 (2C, 10/10’-C), 145.1 (9-C), 146.6 (12-C),                                      

194.9 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H32N4O4S3: [M+Na+]calc = 511.1483; 

[M+Na+]found = 511.1479. 

IR: (Film) ν = 2955 (w), 2932 (m), 2872 (w), 1596 (w), 1519 (m), 1490 (w), 1455 (m), 

1420 (m), 1363 (w), 1330 (s), 1321 (m), 1304 (m), 1271 (m), 1233 (m), 1205 (w), 1184 (m), 

1139 (s), 1108 (m), 1054 (w), 1028 (m), 1004 (m), 978 (w), 960 (w), 937 (m), 923 (s), 879 (s), 

858 (w), 826 (w), 762 (m), 726 (s), 680 (w), 646 (w), 634 (w), 593 (m), 555 (m), 481 (w), 

460 (m), 407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 82 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-742- 

tert-Butyl-4-(N,N-dihexylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.319) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

0.70 mL Di-Hexylamin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin (3.00 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 5:1) ergab 1100 mg von 

Schwefelsäurediamid Schl-33.319 (2.54 mmol, 85%) in Form eines gelben Öles. 

DC: Rf = 0.65 (Cyclohexan/EtOAc, 5:1). 

1H NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.86 (t, J = 6.7 Hz, 6H, 1/1’-H), 1.16-1.34 (m, 12H,     

2/2’-H und 3/3’-H und 4/4’-H), 1.40 (s, 9H, 11/11’/11’’-H), 1.44-1.60 (m, 4H, 5/5’-H),          

2.91-3.05 (m, 4H, 6/6’-H), 3.05-3.17 (m, 4H, 7/7’-H), 3.32-3.42 (m, 4H, 8/8’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 13.9 (2C, 1/1’-C), 22.1 (2C, 2/2’-C), 25.8 (2C,              

5/5’-C), 27.9 (2C, 4/4’-C), 28.0 (3C, 11/11’/11’’-C), 30.9 (2C, 3/3’-C), 43.1 (bs, 2C, 7/7’-C), 

45.6 (2C, 6/6’-C), 47.7 (2C, 8/8’-C), 79.3 (10-C), 153.7 (9-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C21H43N3O4S: [M+H+] = 434.39 (17%), [M+NH4
+] = 451.44 (61%), 

[M+Na+] = 456.68 (15%). 

N,N-Dihexylpiperazin-1-sulfonamid (Schl-33.322) 

 
Gemäß AAV4b wurden 1100 mg tert-Butyl-4-(N,N-dihexylsulfamoyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.319, 2.54 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Nach Extraktion wurden 720 mg von 

Piperazin Schl-33.322 (2.16 mmol, 85%) in Form eines gelben Öles erhalten. 

1H NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.86 (t, J = 6.8 Hz, 6H, 1/1’-H), 1.15-1.36 (m, 12H,     

2/2’-H und 3/3’-H und 4/4’-H), 1.43-1.57 (m, 4H, 5/5’-H), 2.62-2.74 (m, 4H, 6/6’-H),                       

2.86-2.97 (m, 4H, 7/7’-H), 3.02-3.14 (m, 4H, 8/8’-H) ppm; NH nicht sichtbar. 



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-743- 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 13.8 (2C, 1/1’-C), 22.0 (2C, 2/2’-C), 25.8 (2C,              

5/5’-C), 27.8 (2C, 4/4’-C), 30.9 (2C, 3/3’-C), 45.0 (2C, 8/8’-C), 46.6 (2C, 6/6’-C), 47.6 (2C, 

7/7’-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C16H35N3O2S: [M+H+] = 334.36 (100%). 

(4-Nitrobenzyl)-4-(N,N-dihexylsulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.325) 

 
Gemäß AAV1a wurden 720 mg N,N-Dihexylpiperazin-1-sulfonamid (Schl-33.322, 

2.16 mmol, 1.00 eq), 0.33 mL Triethylamin (2.38 mmol, 1.10 eq), 0.26 mL Kohlenstoffdisulfid 

(4.32 mmol, 2.00 eq) und 514 mg 4-Nitrobenzylbromid (2.38 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (1. Cyclohexan/EtOAc 5:1; 2. DCM) ergab 880 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.325 (1.62 mmol, 75%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.48 (Cyclohexan/EtOAc, 5:1). 

1H NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.86 (t, J = 6.8 Hz, 6H, 1/1’-H), 1.16-1.33 (m, 12H,     

2/2’-H und 3/3’-H und 4/4’-H), 1.42-1.58 (m, 4H, 5/5’-H), 3.07-3.14 (m, 4H, 6/6’-H),                        

3.15-3.22 (m, 4H, 7/7’-H), 4.02 (s, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.25 (s, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.74 (s, 

2H, 10-H), 7.63-7.70 (m, 2H, 12/12’-H), 8.13-8.22 (m, 2H, 13/13’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 13.8 (2C, 1/1’-C), 22.0 (2C, 2/2’-C), 25.7 (2C,              

5/5’-C), 28.0 (2C, 4/4’-C), 30.8 (2C, 3/3’-C), 39.6 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.2 (2C, 

7/7’-C), 47.8 (2C, 6/6’-C), 49.4 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.4 (bs, 8-C oder 8’-C), 123.4 (2C,             

13/13’-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 145.1 (11-C), 146.6 (14-C), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C24H40N4O4S3: [M+H+]calc = 545.2290; [M+H+]found = 545.2299. 

IR: (Film) ν = 2956 (w), 2926 (m), 2856 (m), 1600 (w), 1518 (s), 1492 (w), 1454 (m), 

1421 (m), 1375 (w), 1343 (s), 1303 (w), 1272 (m), 1231 (m), 1205 (w), 1192 (w), 1148 (s), 

1109 (m), 1047 (m), 1033 (m), 1006 (m), 965 (m), 939 (m), 925 (s), 884 (w), 856 (m), 827 (w), 

802 (w), 769 (m), 744 (m), 719 (s), 699 (m), 644 (w), 559 (s), 489 (w), 464 (s), 423 (w), 

409 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 88 °C. 



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-744- 

7.3.3.2 cyclische Amine 

tert-Butyl-4-(pyrrolidin-1-ylsulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.297) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

0.25 mL Pyrolidin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin (3.00 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 570 mg von 

Schwefelsäurediamid Schl-33.297 (1.78 mmol, 59%) in Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.31 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 7/7’/7’’-H), 1.75-1.92 (m, 4H, 1/1’-H),      

3.04-3.13 (m, 4H, 3/3’-H), 3.18-3.25 (m, 4H, 2/2’-H), 3.33-3.42 (m, 4H, 4/4’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 25.1 (2C, 1/1’-C), 28.0 (3C, 7/7’/7’’-C), 42.9 (2C,      

3/3’-C), 45.7 (4/4’-C), 48.1 (2/2’-C), 79.2 (6-C), 153.6 (5-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C23H31N3O4S: [M+H+] = 320.28 (16%), [M+NH4
+] = 337.31 (97%), 

[M+Na+] = 342.28 (8%). 

4-(Pyrrolidin-1-ylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.310) 

 
Gemäß AAV4a wurden 570 mg tert-Butyl-4-(pyrrolidin-1-ylsulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.297, 1.78 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 360 mg von Hydrochlorid                          

Schl-33.310 (1.41 mmol, 79%) in Form eines elfenbeinfarbenen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.69-1.97 (m, 4H, 1/1’-H), 3.06-3.17 (m, 4H, 2/2’-H), 

3.20-3.27 (m, 4H, 3/3’-H), 3.34-3.42 (m, 4H, 4/4’-H), 9.38 (s, 2H, H2N
+).  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 25.2 (2C, 1/1’-C), 42.3 (2C, 3/3’-C), 42.7 (4/4’-C),               

48.2 (2C, 2/2’-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C8H18ClN3O2S: [M-Cl-]+ = 220.13 (100%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-745- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(pyrrolidin-1-ylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.313) 

 
Gemäß AAV1a wurden 360 mg 4-(Pyrrolidin-1-ylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                      

(Schl-33.310, 1.41 mmol, 1.00 eq), 0.39 mL Triethylamin (2.82 mmol, 2.00 eq), 0.17 mL 

Kohlenstoffdisulfid (2.82 mmol, 2.00 eq) und 335 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.55 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 

120 mg von Dithiocarbamat Schl-33.313 (0.28 mmol, 20%) in Form eines gelb-orangenen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.33 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.42-2.04 (m, 4H, 1/1’-H), 3.21-3.29 (m, 8H, 2/2’-H und 

3/3’-H), 4.04 (s, 2H, 4- oder 4’-H), 4.28 (s, 2H, 4- oder 4’-H), 4.74 (s, 2H, 6-H), 7.64-7.70 (m, 

2H, 9/9’-H), 8.15-8.21 (m, 2H, 8/8’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 25.1 (2C, 1/1’-C), 39.6 (6-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.3 (3/3’-C), 48.1 (2/2’-C), 49.4 (4-C oder 4‘-C), 50.6 (4-C oder 4‘-C), 123.4 (2C, 9/9’-C), 

130.3 (2C, 8/8’-C), 145.1 (7-C), 146.6 (10-C), 194.8 (5-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H22N4O4S3: [M+Na+]calc = 453.0701; 

[M+Na+]found = 453.0706. 

IR: (Film) ν = 3102 (w), 3072 (w), 2923 (w), 2895 (w), 1734 (w), 1600 (w), 1510 (m), 

1460 (m), 1422 (m), 1389 (w), 1338 (s), 1311 (m), 1276 (m), 1248 (w), 1230 (m), 1210 (m), 

1151 (s), 1110 (m), 1072 (m), 1025 (m), 1005 (m), 939 (m), 926 (m), 873 (m), 858 (w), 

827 (w), 804 (w), 759 (m), 707 (s), 637 (w), 620 (w), 594 (m), 573 (m), 527 (w), 496 (w), 

479 (w), 463 (m), 411 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 143 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-746- 

tert-Butyl-4-(thiazolidin-3-ylsulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.323) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

0.24 mL Thiazolidin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin (3.00 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 670 mg von 

Schwefelsäurediamid Schl-33.323 (1.99 mmol, 66%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.60 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 8/8’/8’’-H), 3.01 (t, J = 6.3 Hz, 2H, 2-H),                   

3.09-3.20 (m, 4H, 4/4’-H), 3.36-3.41 (m, 4H, 5/5’-H), 3.56 (t, J = 6.3 Hz, 2H, 3-H), 4.40 (s, 

2H, 1-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 8/8’/8’’-C), 30.8 (2-C), 43.0 (2C, 4/4’-C), 

45.9 (2C, 5/5’-C), 51.0 (3-C), 51.6 (1-C), 79.4 (7-C), 153.6 (6-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C12H23N3O4S2: [M+H+] = 338.21 (77%), [M+NH4
+] = 355.24 (7%), 

[M+Na+] = 370.16 (16%). 

4-(Thiazolidin-3-ylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.336) 

 
Gemäß AAV4a wurden 670 mg tert-Butyl-4-(thiazolidin-3-ylsulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.323, 1.99 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 460 mg von Hydrochlorid                          

Schl-33.336 (1.68 mmol, 84%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.04 (t, J = 6.4 Hz, 2H, 2-H), 3.11-3.19 (m, 4H, 4/4’-H), 

3.40-3.48 (m, 4H, 5/5’-H), 3.58 (t, J = 6.4 Hz, 2H, 3-H), 4.42 (s, 2H, 1-H), 9.57 (s, 2H,         

H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 30.7 (2-C), 42.3 (2C, 4/4’-C), 42.8 (2C, 5/5’-C), 

51.0 (3-C), 51.5 (1-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C7H16ClN3O2S2: [M-Cl-]+ = 238.09 (100%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-747- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(thiazolidin-3-ylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.337) 

 
Gemäß AAV1a wurden 460 mg 4-(Thiazolidin-3-ylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                     

(Schl-33.336, 1.68 mmol, 1.00 eq), 0.47 mL Triethylamin (3.36 mmol, 2.00 eq), 0.20 mL 

Kohlenstoffdisulfid (3.36 mmol, 2.00 eq) und 400 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.85 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (1. Cyclohexan/EtOAc 3:1; 2. DCM) 

ergab 260 mg von Dithiocarbamat Schl-33.337 (0.58 mmol, 35%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.34 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.02 (t, J = 6.4 Hz, 2H, 2-H), 3.30-3.36 (m, 4H, 4/4’-H), 

3.58 (t, J = 6.4 Hz, 2H, 3-H), 4.06 (s, 2H, 5-H oder 5’-H), 4.29 (s, 2H, 5-H oder 5’-H), 4.41 (s, 

2H, 1-H), 4.74 (s, 2H, 7-H), 7.62-7.72 (m, 2H, 9/9’-H), 8.12-8.30 (m, 2H, 10/10’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 30.7 (2-C), 39.5 (7-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.4 (2C, 4/4’-C), 50.0 (bs, 2C, 5/5’-C), 50.9 (3-C), 51.5 (1-C), 123.4 (2C, 10/10’-C), 

130.3 (2C, 9/9’-C), 145.0 (8-C), 146.6 (11-C), 194.9 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H20N4O4S4: [M+Na+]calc = 471.0265; 

[M+Na+]found = 471.0275. 

IR: (Film) ν = 2947 (w), 2867 (w), 1599 (w), 1514 (m), 1459 (w), 1421 (m), 1345 (s), 

1275 (m), 1222 (m), 1188 (w), 1147 (s), 1115 (m), 1056 (w), 1026 (w), 1007 (m), 939 (s), 

914 (m), 858 (m), 826 (w), 802 (w), 756 (s), 720 (m), 660 (w), 640 (w), 585 (w), 541 (m), 

519 (w), 490 (w), 459 (m), 412 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 125 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-748- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(piperidin-1-ylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.083) 

 
In Anlehnung an AAV2a wurden 501 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-

dithiocarboxylathydrochlorid (Schl-32.319, 1.50 mmol, 1.00 eq) und 0.25 mL Piperidin-1-

sulfonylchlorid (2.00 mmol, 1.33 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 410 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.083 (0.92 mmol, 

61%) als hellgelben Feststoff. 

DC: Rf = 0.38 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6) δ = 1.44-1.57 (m, 6H, 1-H und 2/2’-H), 3,13-3,21 (m, 4H, 

4/4’-H), 3.24-3.30 (m, 4H, 3/3’-H), 4.04 (s, 2H, 5-H oder 5’-H), 4.26 (s, 2H, 5-H oder 5’-H), 

4.74 (s, 2H, 7-H), 7.64-7.71 (m, 2H, 9/9’-H), 8.15-8.21 (m, 2H, 10/10’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 23.1 (1-C), 25.1 (2/2’-C), 39.5 (7-C, überlagert von 

DMSO-d6), 45.4 (4/4’-C), 46.7 (3/3’-C), 49.2 (bs, 5-C oder 5’-C), 51.0 (bs, 5-C oder 5’-C), 

123.4 (2C, 10/10’-C), 130.3 (2C, 9/9’-C), 145.1 (8-C), 146.6 (11-C), 194.8 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H24N4O4S3: [M+Na+]calc = 467.0857; 

[M+Na+]found = 467.0859. 

IR: (Film) ν = 2939 (w), 2852 (w), 1599 (w), 1514 (s), 1460 (w), 1425 (m), 1341 (s), 1323 (m), 

1277 (m), 1229 (m), 1207 (w), 1186 (w), 1155 (m), 1142 (s), 1111 (m), 1058 (m), 1027 (m), 

1006 (m), 927 (s), 895 (w), 859 (m), 840 (w), 826 (w), 804 (w), 746 (m), 728 (s), 683 (w), 

639 (w), 598 (w), 584 (m), 569 (w), 550 (w), 498 (w), 466 (m), 422 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 156 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-749- 

tert-Butyl-4-((4-hydroxypiperidin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.529) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

303 mg Piperdin-4-ol (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin (3.00 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 820 mg von 

Schwefelsäurediamid Schl-33.529 (2.35 mmol, 78%) in Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.31 (EtOAc/Cyclohexan, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.36-1.43 (m, 2H, 2-H oder 2’-H), 1.40 (s, 9H,                  

8/8’/8’’-H), 1.65-1.83 (m, 2H, 2-H oder 2’-H), 2.92-3.05 (m, 2H, 3-H oder 3’-H), 3.04-3.12 (m, 

4H, 4/4’-H), 3.34-3.39 (m, 4H, 5/5’-H), 3.38-3.44 (m, 2H, 3-H oder 3’-H), 3.56-3.66 (m, 1H, 

1-H), 4.73 (d, J = 4.2 Hz, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 8/8’/8’’-C), 33.6 (2C, 2/2’-C), 43.0 (bs, 2C, 

3/3’-C), 43.6 (2C, 4/4’-C), 45.8 (2C, 5/5’-C), 64.7 (1-C), 79.2 (7-C), 153.6 (6-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C14H27N3O5S: [M+H+] = 350.22 (10%), [M+NH4
+] = 367.07 (9%), 

[M+Na+] = 372.18 (62%). 

4-((4-Hydroxypiperidin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.557) 

 
Gemäß AAV4a wurden 820 mg tert-Butyl-4-((4-hydroxypiperidin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.529, 2.35 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 630 mg von 

Hydrochlorid Schl-33.557 (2.20 mmol, 94%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.36-1.47 (m, 2H, 2-H oder 2’-H), 1.69-1.87 (m, 2H,      

2-H oder 2’-H), 2.95-3.05 (m, 2H, 3-H oder 3’-H), 3.06-3.18 (m, 4H, 4/4’-H), 3.33-3.38 (m, 

4H, 5/5’-H), 3.37-3.44 (m, 2H, 3-H oder 3’-H), 3.58-3.69 (m, 1H, 1-H), 4.64 (bs, 1H, OH),    

9.42 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 33.5 (2C, 2/2’-C), 42.3 (2C, 3/3’-C), 42.8 (2C, 4/4’-C) 

43.6 (2C, 5/5’-C), 64.5 (1-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H20ClN3O3S: [M-Cl-]+ = 250.12 (100%). 



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-750- 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-hydroxypiperidin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                       

(Schl-33.559) 

 
Gemäß AAV1a wurden 630 mg 4-((4-Hydroxypiperidin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-

Chlorid (Schl-33.557, 2.20 mmol, 1.00 eq), 0.61 mL Triethylamin (4.40 mmol, 2.00 eq), 

0.26 mL Kohlenstoffdisulfid (4.40 mmol, 2.00 eq) und 523 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(2.42 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 40:1) und 

Waschen mit heißem Ethanol (~250 mL) ergab 600 mg von Dithiocarbamat Schl-33.559 

(1.30 mmol, 59%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.43 (DCM/MeOH, 40:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.33-1.47 (m, 2H, 2-H oder 2’-H), 1.70-1.79 (m, 2H,      

2-H oder 2’-H), 2.95-3.05 (m, 2H, 3-H oder 3’-H), 3.21-3.30 (m, 4H, 4/4’-H), 3.36-3.45 (m, 

2H, 3-H oder 3’-H), 3.57-3.66 (m, 1H, 1-H), 4.02 (s, 2H, 5-H oder 5’-H), 4.27 (s, 2H, 5-H oder 

5’-H), 4.65-4.80 (m, 1H, OH), 4.74 (s, 2H, 7-H), 7.58-7.72 (m, 2H, 10/10’-H), 8.09-8.25 (m, 

2H, 9/9’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 33.6 (2C, 2/2’-C), 39.5 (7-C, überlagert von DMSO-d6), 

43.6 (2C, 3/3’-C), 45.4 (2C, 4/4’-C), 49.4 (bs, 5-C oder 5’-C), 50.6 (bs, 5-C oder 5’-C),                 

64.6 (1-C), 123.4 (2C, 10/10’-C), 130.3 (9/9’-C), 145.0 (8-C), 146.6 (11-C), 194.8 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H24N4O5S3: [M+Na+]calc = 483.0807; 

[M+Na+]found = 483.0796. 

IR: (Film) ν = 3544 (w), 2857 (w), 1597 (w), 1510 (m), 1460 (w), 1424 (m), 1343 (s), 

1319 (m), 1276 (m), 1227 (m), 1188 (w), 1145 (s), 1110 (m), 1080 (w), 1042 (m), 1030 (m), 

1009 (w), 996 (m), 929 (s), 899 (m), 861 (w), 829 (w), 747 (m), 729 (s), 686 (w), 638 (w), 

621 (w), 572 (w), 551 (w), 523 (m), 476 (w), 464 (m), 433 (w), 416 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 179 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-751- 

tert-Butyl-4-((4-oxopiperidin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.530) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

461 mg Piperidin-4-on-Monohydrat-Monohydrochlorid (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL 

Triethylamin (3.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 700 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.530 (2.01 mmol, 

67%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.44 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 8/8’/8’’-H), 2.42 (t, J = 6.1 Hz, 4H, 2/2’-H), 

3.09-3.18 (m, 4H, 4/4’-H), 3.33-3.44 (m, 4H, 5/5’-H), 3.54 (t, J = 6.1 Hz, 4H, 3/3’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 8/8’/8’’-C), 40.5 (2C, 2/2’-C), 42.8 (bs, 2C, 

3/3’-C), 45.2 (2C, 4/4’-C), 45.7 (2C, 5/5’-C), 79.2 (7-C), 153.6 (6-C), 206.1 (1-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C14H25N3O5S: [M+H+] = 370.14 (12%). 

4-((4-Oxopiperidin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.538) 

 
Gemäß AAV4a wurden 700 mg tert-Butyl-4-((4-oxopiperidin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.530, 2.01 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 530 mg von Hydro-

chlorid Schl-33.538 (1.87 mmol, 93%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.45 (t, J = 6.0 Hz, 4H, 2/2’-H), 3.11-3.20 (m, 4H,                

4/4’-H), 3.36-3.48 (m, 4H, 5/5’-H), 3.55 (t, J = 6.1 Hz, 4H, 3/3’-H), 9.50 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 40.4 (2C, 2/2’-C), 42.2 (2C, 3/3’-C), 42.7 (2C, 4/4’-C), 

45.1 (2C, 5/5’-C), 206.0 (1-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H18ClN3O3S: [M-Cl-]+ = 248.11 (100%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-752- 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-oxopiperidin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.539) 

 
Gemäß AAV1a wurden 530 mg 4-((4-Oxopiperidin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid 

(Schl-33.538, 1.87 mmol, 1.00 eq), 0.52 mL Triethylamin (3.74 mmol, 2.00 eq), 0.22 mL 

Kohlenstoffdisulfid (3.74 mmol, 2.00 eq) und 445 mg 4-Nitrobenzylbromid (2.06 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 

230 mg von Dithiocarbamat Schl-33.539 (0.50 mmol, 27%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.47 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.43 (t, J = 6.2 Hz, 4H, 2/2’-H), 3.31-3.39 (m, 4H,                  

4/4’-H), 3.55 (t, J = 6.2 Hz, 4H, 3/3’-H), 4.05 (s, 2H, 5-H oder 5’-H), 4.31 (s, 2H, 5-H oder                  

5’-H), 4.74 (s, 2H, 7-H), 7.64-7.70 (m, 2H, 9/9’-H), 8.5-8.20 (m, 2H, 10/10’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (7-C, überlagert von DMSO-d6), 40.4 (2C,                     

2/2’-C), 45.2 (2C, 4/4’-C), 45.4 (2C, 3/3’-C), 49.4 (bs, 5-C oder 5’-C), 50.5 (bs, 5-C oder                      

5’-C), 123.4 (2C, 10/10’-C), 130.3 (2C, 9/9’-C), 145.0 (8-C), 146.6 (11-C), 194.9 (6-C), 

206.0 (1-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H22N4O5S3: [M+Na+]calc = 481.0650; 

[M+Na+]found = 481.0640. 

IR: (Film) ν = 3106 (w), 2992 (w), 2878 (w), 1720 (m), 1596 (w), 1515 (m), 1485 (w), 

1458 (w), 1435 (w), 1420 (w), 1400 (w), 1364 (w), 1341 (s), 1271 (m), 1221 (m), 1144 (s), 

1108 (m), 1048 (w), 1022 (w), 995 (m), 950 (m), 923 (s), 857 (m), 845 (m), 820 (w), 799 (w), 

779 (w), 761 (w), 745 (s), 699 (s), 667 (w), 626 (w), 572 (m), 557 (m), 535 (w), 526 (w), 

499 (w), 470 (m), 461 (m), 442 (w), 408 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 152 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-753- 

tert-Butyl-4-(morpholinosulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.277) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

0.26 mL Morpholin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin (3.00 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 890 mg von 

Schwefelsäurediamid Schl-33.277 (2.65 mmol, 88%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.28 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 7/7’/7’’-H), 2.99-3.21 (m, 8H, 2/2’-H und 

3/3’-H), 3.31-3.46 (m, 4H, 4/4’-H), 3.52-3.76 (m, 4H, 1/1’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 7/7’/7’’-C), 42.9 (bs, 2C, 3/3’-C), 45.8 (2C, 

2/2’-C), 46.1 (2C, 4/4’-C), 65.7 (2C, 1/1’-C), 79.2 (6-C), 153.6 (5-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C13H25N3O5S: [M+H+] = 336.30 (8%), [M+NH4
+] = 353.30 (90%), 

[M+Na+] = 358.24 (7%). 

4-(Morpholinosulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.284) 

 
Gemäß AAV4a wurden 890 mg tert-Butyl-4-(morpholinosulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.277, 2.65 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 600 mg von Hydrochlorid                          

Schl-33.284 (2.21 mmol, 83%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.08-3.19 (m, 8H, 2/2’-H und 3/3’-H), 3.38-3.46 (m, 4H, 

4/4’-H), 3.57-3.69 (m, 4H, 1/1’-H), 9.57 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (2C, 2/2’-C), 42.9 (2C, 3/3’-C), 46.2 (2C, 4/4’-C), 

65.7 (2C, 1/1’-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C8H18ClN3O3S: [M-Cl-]+ = 236.09 (100%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-754- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(morpholinosulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.292) 

 
Gemäß AAV1a wurden 600 mg 4-(Morpholinosulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                             

(Schl-33.284, 2.21 mmol, 1.00 eq), 0.61 mL Triethylamin (4.42 mmol, 2.00 eq), 0.27 mL 

Kohlenstoffdisulfid (4.42 mmol, 2.00 eq) und 525 mg 4-Nitrobenzylbromid (2.43 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 

540 mg von Dithiocarbamat Schl-33.292 (1.21 mmol, 55%) in Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.32 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.08-3.29 (m, 4H, 3/3’-H), 3.30-3.40 (m, 4H, 2/2’-H), 

3.52-3.76 (m, 4H, 4/4’-H), 4.03 (s, 2H, 1-H und 1’-H), 4.29 (s, 2H, 1-H und 1’-H), 4.75 (s, 2H, 

6-H), 7.62-7.72 (m, 2H, 8/8’-H), 8.13-8.23 (m, 2H, 9/9’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (6-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C,                     

2/2’-C), 46.1 (2C, 3/3’-C), 49.5 (bs, 4-C oder 4’-C), 50.6 (bs, 4-C oder 4’-C) 65.6 (2C, 1/1’-C), 

123.4 (2C, 9/9’-C), 130.3 (2C, 8/8’-C), 145.1 (7-C), 146.6 (10-C), 194.9 (5-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H22N4O5S3: [M+Na+]calc = 469.0650; 

[M+Na+]found = 469.0645. 

IR: (Film) ν = 2957 (w), 2923 (w), 2855 (w), 1600 (w), 1519 (m), 1494 (w), 1456 (w), 

1419 (m), 1348 (s), 1298 (w), 1278 (m), 1261 (w), 1232 (m), 1220 (m), 1188 (w), 1146 (m), 

1113 (s), 1073 (m), 1057 (w), 1037 (w), 1008 (w), 938 (s), 859 (m), 827 (w), 799 (w), 748 (s), 

721 (m), 689 (m), 656 (w), 637 (w), 613 (w), 569 (w), 552 (w), 524 (m), 495 (w), 464 (m), 

413 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 175 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-755- 

tert-Butyl-4-(thiomorpholinosulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.276) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

0.30 mL Thiomorpholin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin (3.00 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 990 mg von 

Schwefelsäurediamid Schl-33.276 (2.82 mmol, 94%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.38 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 7/7’/7’’-H), 2.58-2.70 (m, 4H, 1/1’-H),   

3.02-3.13 (m, 4H, 3/3’-H), 3.32-3.40 (m, 4H, 2/2’-H), 3.41-3.48 (m, 4H, 4/4’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 26.6 (2C, 1/1’-C), 28.0 (3C, 7/7’/7’’-C), 42.9 (bs, 2C,                    

3/3’-C), 45.6 (2C, 2/2’-C), 48.0 (2C, 4/4’-C), 79.2 (6-C), 153.6 (5-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C13H25N3O4S2: [M+H+] = 352.26 (12%), [M+NH4
+] = 369.22 (88%), 

[M+Na+] = 374.17 (6%). 

4-(Thiomorpholinosulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.285) 

 
Gemäß AAV4a wurden 990 mg tert-Butyl-4-(thiomorpholinosulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.276, 2.82 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 690 mg von Hydrochlorid                                 

Schl-33.285 (2.40 mmol, 85%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.62-2.74 (m, 4H, 1/1’-H), 3.05-3.22 (m, 4H, 2/2’-H), 

3.31-3.41 (m, 4H, 3/3’-H), 3.43-3.55 (m, 4H, 4/4’-H), 9.45 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 26.5 (2C, 1/1’-C), 42.2 (2C, 3/3’-C), 42.7 (2C, 4/4’-C), 

48.0 (2C, 2/2’-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C8H18ClN3O2S2: [M-Cl-]+ = 252.01 (100%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-756- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(thiomorpholinosulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.290) 

 
Gemäß AAV1a wurden 690 mg 4-(Thiomorpholinosulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                         

(Schl-33.285, 2.40 mmol, 1.00 eq), 0.67 mL Triethylamin (4.80 mmol, 2.00 eq), 0.29 mL 

Kohlenstoffdisulfid (4.80 mmol, 2.00 eq) und 570 mg 4-Nitrobenzylbromid (2.64 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 

360 mg von Dithiocarbamat Schl-33.290 (0.78 mmol, 33%) in Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.41 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.57-2.69 (m, 4H, 1/1’-H), 3.23-3.28 (m, 4H, 3/3’-H), 

3.41-3.53 (m, 4H, 2/2’-H), 4.02 (s, 2H, 4-H und 4’-H), 4.27 (s, 2H, 4-H und 4’-H), 4.74 (s, 2H, 

6-H), 7.63-7.72 (m, 2H, 8/8’-H), 8.11-8.23 (m, 2H, 9/9’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 26.6 (2C, 1/1’-C), 39.4 (6-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.3 (2C, 3/3’-C), 48.0 (2C, 2/2’-C), 49.5 (bs, 4-C oder 4’-C) 50.4 (bs, 4-C oder 4’-C), 

123.4 (2C, 9/9’-C), 130.3 (2C, 8/8’-C), 145.1 (7-C), 146.6 (10-C), 194.9 (5-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H22N4O4S4: [M+Na+]calc = 485.0422; 

[M+Na+]found = 485.0416. 

IR: (Film) ν = 2904 (w), 2858 (w), 1597 (w), 1510 (m), 1459 (w), 1420 (m), 1341 (s), 

1290 (w), 1275 (m), 1229 (m), 1207 (w), 1186 (w), 1142 (s), 1108 (m), 1076 (w), 1062 (w), 

1022 (w), 1008 (m), 967 (w), 938 (s), 908 (m), 896 (s), 858 (m), 842 (w), 824 (w), 803 (w), 

739 (m), 727 (s), 681 (m), 669 (w), 639 (w), 597 (w), 565 (m), 550 (w), 523 (w), 475 (w), 

462 (m), 434 (w), 422 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 171 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-757- 

tert-Butyl-4-((1,1-dioxothiomorpholino)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.740) 

 
1480 mg tert-Butyl-4-(thiomorpholinosulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.276, 

4.21 mmol, 1.00 eq) wurden in DCM (~150 mL) gelöst und bei 0 °C langsam mit 

2907 mg mCPBA (75%, 12.63 mmol, 3.00 eq) versetzt. Das Reaktionsgemisch wurde über 

Nacht auf RT erwärmt. Der ausgefallene Feststoff wurde abgesaugt und das Filtrat mit 

6 M NaOH-Lösung (~50 mL) versetzt. Die wässrige Phase wurde abgetrennt und die organische 

Phase zweimal mit ~50 mL 6 M NaOH-Lösung gewaschen und über MgSO4 getrocknet. Unter 

vermindertem Druck wurde das LM entfernt und der Rückstand wurde 

säulenchromatographisch an Kieselgel (DCM/MeOH 50:1) gereinigt. Es wurden 1470 mg 

(3.83 mmol, 91%) von Sulfon Schl-33.740 in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

DC: Rf = 0.59 (DCM/MeOH, 50:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 7/7’/7’’-H), 3.11-3.16 (m, 4H, 3/3’-H),      

3.19-3.25 (m, 4H, 2/2’-H), 3.34-3.43 (m, 4H, 4/4’-H), 3.62-3.70 (m, 4H, 1/1’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 7/7’/7’’-C), 42.7 (bs, 2C, 2/2’-C), 45.0 (2C, 

3/3’-C), 45.0 (2C, 4/4’-C), 50.8 (2C, 1/1’-C), 79.3 (6-C), 153.6 (5-C) ppm.  

MS: ESI (+): m/z für C13H25N3O6S2: [M+H+] = 384.05 (5%), [M+NH4
+] = 401.11 (62%), 

[M+Na+] = 406.07 (14%). 

4-((1,1-Dioxothiomorpholino)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.760) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1470 mg tert-Butyl-4-((1,1-dioxidothiomorpholino)sulfonyl)-

piperazin-1-carboxylat (Schl-33.740, 3.83 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 1040 mg von 

Hydrochlorid Schl-33.760 (3.25 mmol, 85%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.11-3.19 (m, 4H, 2/2’-H), 3.22-3.29 (m, 4H, 3/3’-H), 

3.35-3.44 (m, 4H, 4/4’-H), 3.64-3.73 (m, 4H, 1/1’-H), 9.46 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 42.2 (2C, 2/2’-C), 42.5 (2C, 3/3’-C), 44.9 (2C, 4/4’-C), 

50.7 (2C, 1/1’-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C8H18ClN3O4S2: [M-Cl-]+ = 284.04 (100%). 



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-758- 

(4-Nitrobenzyl)-4-((1,1-dioxothiomorpholino)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                     

(Schl-33.779) 

 
Gemäß AAV1a wurden 1040 mg 4-((1, 1-Dioxidothiomorpholino)sulfonyl)piperazin-1-ium-

Chlorid (Schl-33.760, 3.25 mmol, 1.00 eq), 0.90 mL Triethylamin (6.50 mmol, 2.00 eq), 

0.39 mL Kohlenstoffdisulfid (6.50 mmol, 2.00 eq) und 773 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(3.58 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) 

ergab 1530 mg von Dithiocarbamat Schl-33.779 (3.09 mmol, 95%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.74 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.20-3.25 (m, 4H, 3/3’-H), 3.29-3.34 (m, 4H, 2/2’-H), 

3.64-3.72 (m, 4H, 4/4’-H), 4.03 (s, 2H, 1-H und 1’-H), 4.31 (s, 2H, 1-H und 1’-H), 4.75 (s, 2H, 

6-H), 7.62-7.74 (m, 2H, 8/8’-H), 8.13-8.24 (m, 2H, 9/9’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (6-C, überlagert von DMSO-d6), 45.0 (2C,                      

2/2’-C), 45.1 (2C, 3/3’-C), 49.2 (bs, 4-C oder 4’-C), 50.6 (bs, 4-C oder 4’-C), 50.8 (2C,                       

1/1’-C), 123.4 (2C, 9/9’-C), 130.3 (2C, 8/8’-C), 145.0 (7-C), 146.6 (10-C), 194.9 (5-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H22N4O6S3: [M+Na+]calc = 517.0320; 

[M+Na+]found = 517.0310. 

IR: (Film) ν = 3079 (w), 2996 (w), 2931 (w), 1607 (w), 1524 (m), 1492 (w), 1466 (w), 

1448 (w), 1430 (w), 1413 (w), 1346 (m), 1322 (w), 1301 (s), 1281 (s), 1268 (m), 1240 (w), 

1226 (m), 1191 (w), 1150 (m), 1142 (m), 1130 (s), 1115 (m), 1068 (w), 1035 (w), 1024 (m), 

1010 (m), 987 (w), 941 (m), 915 (m), 902 (s), 866 (m), 816 (w), 762 (w), 744 (m), 731 (s), 

719 (s), 691 (w), 678 (w), 662 (w), 643 (w), 598 (m), 576 (w), 539 (w), 523 (w), 488 (w), 

458 (s), 430 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 196 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-759- 

tert-Butyl-4-((4-(((4-nitrobenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-

1-carboxylat (Schl-33.332) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

1002 mg Schl-32.319 (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin (3.00 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 630 mg von 

Schwefelsäurediamid Schl-33.332 (1.15 mmol, 38%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.52 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 1/1’/1’’-H), 3.11-3.21 (m, 4H, 6/6’-H),               

3.29-3.34 (m, 4H, 5/5’-H), 3.35-3.43 (m, 4H, 4/4’-H), 4.02 (s, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.29 (s, 2H, 

7-H oder 7’-H), 4.74 (s, 2H, 9-H), 7.63-7.71 (m, 2H, 11/11’-H), 8.13-8.22 (m, 2H,                              

12/12’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (2C, 1/1’/1’’-C), 39.5 (9-C, überlagert von  

DMSO-d6), 42.9 (bs, 2C, 6/6’-C), 45.4 (2C, 5/5’-C), 45.7 (2C, 4/4’-C), 49.2 (bs, 7-C oder                     

7’-C), 50.3 (bs, 7-C oder 7’-C), 79.2 (2-C), 123.4 (2C, 12/12’-C), 130.3 (2C, 11/11’-C), 

145.0 (10-C), 146.6 (13-C), 153.6 (3-C), 194.8 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H31N5O6S3: [M+Na+]calc = 568.1334; 

[M+Na+]found = 568.1343. 

IR: (Film) ν = 2978 (w), 2929 (w), 2865 (w), 1682 (s), 1599 (w), 1517 (m), 1457 (w), 

1423 (m), 1365 (m), 1345 (s), 1327 (m), 1277 (m), 1266 (m), 1248 (m), 1229 (m), 1147 (s), 

1130 (s), 1107 (m), 1055 (w), 1031 (w), 997 (w), 938 (s), 857 (m), 823 (w), 799 (w),     

750 (m), 704 (m), 642 (w), 623 (w), 597 (w), 570 (m), 539 (w), 518 (w), 484 (w), 

465 (m), 424 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 166 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-760- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(piperazin-1-ylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat-Hydrochlorid                

(Schl-33.362) 

 
Gemäß AAV4a wurden 590 mg tert-Butyl-4-((4-(((4-nitrobenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)-

piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.332, 1.08 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. 

Es wurden 450 mg von Hydrochlorid Schl-33.362 (0.93 mmol, 86%) in Form eines farblosen 

Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.07-3.17 (m, 4H, 3/3’-H), 3.31-3.37 (m, 4H, 2/2’-H), 

3.36-3.46 (m, 4H, 4/4’-H), 4.06 (s, 2H, 1-H oder 1’-H), 4.30 (s, 2H, 1-H oder 1’-H), 4.75 (s, 

2H, 6-H), 7.60-7.74 (m, 2H, 8/8’-H), 8.11-8.25 (m, 2H, 9/9’-H), 9.33 (s, 2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (6-C, überlagert von DMSO-d6), 42.3 (2C,                     

3/3’-C), 42.8 (2C, 2/2’-C), 45.4 (2C, 1/1’-C), 49.4 (bs, 4-C oder 4’-C), 50.4 (bs, 4-C oder                      

4’-C), 123.4 (2C, 9/9’-C), 130.2 (2C, 8/8’-C), 145.0 (7-C), 146.6 (10-C), 195.0 (5-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H24ClN5O4S3: [M-Cl-]+
calc = 446.0985;                                          

[M-Cl-]+
found = 446.0990. 

IR: (Film) ν = 2911 (w), 2788 (w), 2706 (w), 2443 (w), 1608 (w), 1598 (w), 1536 (s), 

1453 (w), 1421 (m), 1347 (s), 1332 (m), 1314 (m), 1300 (m), 1273 (m), 1226 (m), 1175 (m), 

1143 (s), 1121 (m), 1092 (w), 1066 (w), 1028 (w), 1001 (w), 964 (m), 935 (s), 905 (m), 

864 (m), 856 (w), 841 (w), 796 (w), 744 (m), 716 (w), 702 (m), 633 (w), 606 (m), 

573 (w), 558 (w), 517 (w), 498 (w), 468 (w), 406 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 214 °C. 



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-761- 

tert-Butyl-4-(azepan-1-ylsulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.470) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

0.34 mL Hexamethylenimin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin (3.00 mmol, 

1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 

640 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.470 (1.84 mmol, 61%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.52 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 8/8’/8’’-H), 1.49-1.57 (m, 4H, 1/1’-H),  

1.59-1.68 (m, 4H, 2/2’-H), 2.95-3.12 (m, 4H, 3/3’-H), 3.25-3.32 (m, 4H, 4/4’-H), 3.33-3.41 (m, 

4H, 5/5’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 26.4 (1/1’-C), 28.0 (3C, 8/8’/8’’-C), 28.7 (2/2’-C),                 

42.9 (bs, 2C, 4/4’-C), 45.5 (2C, 5/5’-C), 48.2 (2C, 3/3’-C), 79.2 (7-C), 153.6 (6-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C15H29N3O4S: [M+H+] = 348.27 (15%), [M+NH4
+] = 365.23 (6%), 

[M+Na+] = 370.18 (37%). 

4-(Azepan-1-ylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.471) 

 
Gemäß AAV4a wurden 640 mg tert-Butyl-4-(azepan-1-ylsulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.470, 1.84 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 320 mg von Hydrochlorid                               

Schl-33.471 (1.13 mmol, 61%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.49-1.59 (m, 4H, 1/1’-H),  1.60-1.70 (m, 4H, 2/2’-H), 

3.08-3.16 (m, 4H, 3/3’-H), 3.24-3.35 (m, 8H, 4/4’-H und 5/5’-H, überlagert von H2O), 9.37 (s, 

2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 26.4 (1/1’-C), 28.6 (2/2’-C), 42.2 (2C, 4/4’-C),                        

42.5 (2C, 5/5’-C), 48.3 (2C, 3/3’-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C10H22ClN3O2S: [M-Cl-]+ = 248.08 (100%). 
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(4-Nitrobenzyl)-4-(azepan-1-ylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.477) 

 
Gemäß AAV1a wurden 320 mg 4-(Azepan-1-ylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                              

(Schl-33.471, 1.13 mmol, 1.00 eq), 0.31 mL Triethylamin (2.26 mmol, 2.00 eq), 0.14 mL 

Kohlenstoffdisulfid (2.26 mmol, 2.00 eq) und 268 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(1.24 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 440 mg von Dithiocarbamat Schl-33.477 (0.96 mmol, 85%) in 

Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.39 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.49-1.57 (m, 4H, 1/1’-H),  1.58-1.71 (m, 4H, 2/2’-H), 

3.12-3.23 (m, 4H, 3/3’-H), 3.28-3.34 (m, 4H, 4/4’-H), 4.02 (s, 2H, 5-H oder 5’-H), 4.27 (s, 2H, 

5-H oder 5’-H), 4.74 (s, 2H, 7-H), 7.63-7.71 (m, 2H, 9/9’-H), 8.13-8.23 (m, 2H, 10/10’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 26.4 (1/1’-C), 28.7 (2/2’-C), 39.4 (7-C, überlagert von  

DMSO-d6), 45.2 (2C, 4/4’-C), 48.3 (2C, 3/3’-C), 49.4 (bs, 5-C oder 5’-C), 50.4 (bs, 5-C oder 

5’-C), 123.4 (2C, 10/10’-C), 130.3 (2C, 9/9’-C), 145.1 (8-C), 146.6 (11-C), 194.8 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H26N4O4S3: [M+Na+]calc = 481.1014; 

[M+Na+]found = 481.1004. 

IR: (Film) ν = 2916 (w), 2853 (w), 1599 (w), 1515 (m), 1458 (w), 1422 (m), 1344 (s), 

1276 (m), 1232 (m), 1222 (m), 1187 (w), 1167 (w), 1140 (s), 1119 (m), 1049 (m), 1035 (m), 

1006 (m), 976 (w), 938 (s), 883 (w), 856 (m), 825 (w), 798 (w), 769 (w), 733 (s), 720 (s), 

689 (w), 645 (w), 574 (s), 551 (w), 494 (w), 463 (m), 407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 137 °C. 
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7.3.3.3 aromatische Amine 

tert-Butyl-4-(N,N-dibenzylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.298) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

0.59 mL Dibenzylamin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin (3.00 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 1090 mg von 

Schwefelsäurediamid Schl-33.298 (2.45 mmol, 82%) in Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.53 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 10/10’/10’’-H), 2.80-3.09 (m, 4H, 6/6’-H), 

3.20-3.35 (m, 4H, 7/7’-H), 4.31 (s, 4H, 5a/5b-H), 6.76-7.96 (m, 10H, 1a/b-H, 2/2’(a/b)-H, 

3/3’(a/b)-H und 4a/b-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 10/10’/10’’-C), 42.6 (2C, 6/6’-C), 45.5 (2C, 

7/7’-C), 51.2 (2C, 5a/b), 79.3 (9-C), 127.5 (2C, 1a/b-C), 128.3 (8C, 2/2’(a/b)-C und             

3/3’(a/b)-C), 136.3 (2C, 4a/b-C), 153.6 (8-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C23H31N3O4S: [M+H+] = 446.24 (62%), [M+NH4
+] = 463.29 (61%), 

[M+Na+] = 468.26 (13%). 

N,N-Dibenzylpiperazin-1-sulfonamid (Schl-33.311) 

 
Gemäß AAV4b wurden 1090 mg tert-Butyl-4-(N,N-dibenzylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat 

(GR298, 2.45 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Nach Extraktion und Säulenchromatographie an 

Kieselgel (DCM/MeOH 10:1) wurden 550 mg von Piperazin Schl-33.311 (1.59 mmol, 65%) in 

Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 
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DC: Rf = 0.64 (DCM/MeOH, 10:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.58-2.75 (m, 4H, 6/6’-H), 2.90-3.08 (m, 4H, 7/7’-H), 

4.28 (s, 4H, 5a/5b-H), 7.12-7.54 (m, 10H, 1a/b-H, 2/2’(a/b)-H, 3/3’(a/b)-H und 4a/b-H) ppm; 

NH nicht sichtbar. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 44.8 (2C, 7/7’-C), 46.7 (2C, 6/6’-C), 51.0 (2C, 5a/b), 

127.5 (2C, 1a/b-C), 128.3 (8C, 2/2’(a/b)-C und 3/3’(a/b)-C), 136.3 (2C, 4a/b-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C18H23N3O2S: [M+H+] = 346.29 (100%). 

(4-Nitrobenzyl)-4-(N,N-dibenzylsulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.321) 

 
Gemäß AAV1a wurden 550 mg N,N-Dibenzylpiperazin-1-sulfonamid (Schl-33.311, 

1.59 mmol, 1.00 eq), 0.24 mL Triethylamin (1.75 mmol, 1.10 eq), 0.19 mL Kohlenstoffdisulfid 

(3.18 mmol, 2.00 eq) und 378 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 4:1) ergab 400 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.321 (0.72 mmol, 45%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.46 (Cyclohexan/EtOAc, 4:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.17-3.28 (m, 4H, 6/6’-H), 3.98 (s, 2H, 7-H oder 7’-H), 

4.21 (s, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.33 (s, 4H, 5a/5b-H), 4.74 (s, 2H, 9-H), 7.18-7.37 (m, 10H,                   

1a/b-H, 2/2’(a/b)-H, 3/3’(a/b)-H und 4a/b-H), 7.64-7.73 (m, 2H, 11/11’-H), 8.14-8.25 (m, 2H, 

12/12’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (9-C, überlagert von DMSO-d6), 45.2 (2C,                      

6/6’-C), 49.2 (bs, 7-C oder 7’-C), 50.3 (bs, 7-C oder 7’-C), 51.3 (2C, 5a/b), 123.4 (2C,                      

12/12’-C), 127.5 (2C, 1a/b-C), 128.4 (8C, 2/2’(a/b)-C und 3/3’(a/b)-C), 130.3 (2C, 11/11’-C), 

136.2 (2C, 4a/b-C), 145.0 (10-C), 146.6 (13-C), 194.9 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C26H28N4O4S3: [M+H+]calc = 557.1351; [M+H+]found = 557.1360. 
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IR: (Film) ν = 3066 (w), 3031 (w), 2967 (w), 2924 (w), 2858 (w), 1598 (w), 1515 (s), 

1496 (w), 1472 (w), 1456 (w), 1418 (m), 1367 (w), 1346 (m), 1332 (s), 1315 (m), 1303 (m), 

1275 (m), 1235 (m), 1208 (w), 1190 (w), 1149 (s), 1110 (m), 1095 (w), 1058 (m), 1039 (w), 

1011 (m), 984 (w), 944 (m), 927 (s), 894 (m), 860 (w), 831 (w), 795 (m), 748 (m), 736 (m), 

728 (m), 697 (s), 681 (m), 659 (w), 618 (w), 590 (m), 582 (m), 550 (w), 530 (m), 478 (m), 

464 (m), 430 (w), 407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 131 °C. 

tert-Butyl-4-((3,4-dihydrochinolin-1(2H)-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.528) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

0.38 mL 1,2,3,4-Tetrahydrochinolin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin 

(3.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 670 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.528 (1.76 mmol, 

59%) in Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.49 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.39 (s, 9H, 14/14’/14’’-H), 1.87-2.03 (m, 2H, 8-H),   

2.79 (t, J = 6.6 Hz, 2H, 7-H), 3.05-3.16 (m, 4H, 10/10’-H), 3.29-3.36 (m, 4H, 11/11’-H),                                          

3.58-3.73 (m, 2H, 9-H), 6.99-7.07 (m, 1H, 4-H), 7.09-7.19 (m, 2H, 2-H und 5-H),                                                    

7.42-7.50 (m, 1H, 3-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 22.2 (8-C), 26.3 (7-C), 27.9 (3C, 14/14’/14’’-C),                    

42.8 (bs, 2C, 10/10’-C), 45.6 (2C, 11/11’-C), 47.0 (9-C), 79.3 (13-C), 122.2 (2-C), 123.7 (4-C), 

126.0 (5-C), 129.2 (6-C), 129.3 (3-C), 137.1 (1-C), 153.6 (12-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C18H27N3O4S: [M+H+] = 382.02 (5%), [M+NH4
+] = 399.21 (7%), 

[M+Na+] = 404.11 (49%). 
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4-((3,4-Dihydrochinolin-1(2H)-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.544) 

 
Gemäß AAV4a wurden 670 mg tert-Butyl-4-((3,4-dihydrochinolin-1(2H)-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.528, 1.76 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

300 mg von Hydrochlorid Schl-33.544 (0.94 mmol, 53%) in Form eines farblosen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.76-2.16 (m, 2H, 8-H), 2.81 (t, J = 6.6 Hz, 2H, 7-H), 

3.03-3.15 (m, 4H, 10/10’-H), 3.35-3.46 (m, 4H, 11/11’-H), 3.61-3.72 (m, 2H, 9-H),                                        

7.02-7.09 (m, 1H, 4-H), 7.12-7.20 (m, 2H, 2-H und 5-H), 7.42-7.48 (m, 1H, 3-H), 9.45 (s, 2H, 

H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 22.2 (8-C), 26.2 (7-C), 42.2 (2C, 10/10’-C), 42.6 (2C, 

11/11’-C), 47.0 (9-C), 122.3 (2-C), 124.0 (4-C), 126.1 (5-C), 129.3 (6-C), 129.4 (3-C),         

136.1 (1-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C13H20ClN3O2S: [M-Cl-]+ = 282.10 (29%).  
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(4-Nitrobenzyl)-4-((3,4-dihydrochinolin-1(2H)-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.550) 

 
Gemäß AAV1a wurden 300 mg 4-((3,4-Dihydrochinolin-1(2H)-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-

Chlorid (Schl-33.544, 0.94 mmol, 1.00 eq), 0.26 mL Triethylamin (1.88 mmol, 2.00 eq), 

0.11 mL Kohlenstoffdisulfid (1.88 mmol, 2.00 eq) und 223 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(1.03 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 310 mg von Dithiocarbamat Schl-33.550 (0.63 mmol, 67%) in 

Form eines elfenbeinfarbenen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.61 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.86-2.02 (m, 2H, 8-H), 2.79 (t, J = 6.6 Hz, 2H, 7-H), 

3.24-3.33 (m, 4H, 10/10’-H), 3.61-3.72 (m, 2H, 9-H), 4.01 (s, 2H, 11-H oder 11’-H), 4.23 (s, 

2H, 11-H oder 11’-H), 4.73 (s, 2H, 13-H), 7.00-7.07 (m, 1H, 4-H), 7.10-7.18 (m, 2H, 2-H und 

5-H), 7.43-7.49 (m, 1H, 3-H), 7.61-7.70 (m, 2H, 16/16’-H), 8.12-8.22 (m, 2H, 15/15’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 22.1 (8-C), 26.2 (7-C), 39.4 (13-C, überlagert von  

DMSO-d6), 45.2 (2C, 10/10’-C), 47.0 (9-C), 49.1 (bs, 11-C oder 11’-C), 50.3 (bs, 11-C oder 

11’-C), 122.3 (2-C), 123.4 (2C, 16/16’-C), 123.8 (4-C), 126.1 (5-C), 129.3 (6-C), 129.4 (3-C), 

130.3 (2C, 15/15’-C), 137.0 (1-C), 145.0 (14-C), 146.6 (17-C), 195.0 (12-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H24N4O4S3: [M+Na+]calc = 515.0857; 

[M+Na+]found = 515.0847. 

IR: (Film) ν = 3069 (w), 3024 (w), 2986 (w), 2869 (w), 1597 (w), 1579 (w), 1520 (m), 

1486 (w), 1455 (w), 1427 (m), 1343 (s), 1271 (m), 1235 (m), 1204 (w), 1182 (w), 1143 (s), 

1119 (m), 1079 (w), 1057 (w), 1034 (m), 1023 (w), 1006 (m), 970 (w), 949 (m), 931 (m), 

880 (m), 858 (w), 846 (m), 824 (m), 803 (w), 777 (m), 753 (m), 719 (s), 681 (w), 

649 (w), 632 (w), 600 (w), 572 (s), 553 (m), 531 (w), 493 (w), 462 (m), 446 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 126 °C. 
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tert-Butyl-4-((3,4-dihydroisochinolin-2(1H)-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                           

(Schl-33.306) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

0.38 mL 1,2,3,4-Tetrahydroisochinolin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin 

(3.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 990 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.306 (2.60 mmol, 

87%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.70 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.39 (s, 9H, 14/14’/14’’-H), 2.86 (t, J = 5.9 Hz, 2H,          

7-H), 3.06-3.18 (m, 4H, 10/10’-H), 3.34-3.42(m, 4H, 11/11’-H), 3.50 (t, J = 6.0 Hz, 2H, 8-H), 

4.39 (s, 2H, 9-H), 6.98-7.31 (m, 4H, 1-, 2-, 3- und 4-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 14/14’/14’’-C), 28.2 (7-C), 42.9 (bs, 2C,                 

10/10’-C), 43.8 (8-C), 45.8 (2C, 11/11’-C), 47.4 (9-C), 79.3 (13-C), 126.0 (3-C), 126.3 (4-C), 

126.5 (2-C), 128.8 (1-C), 132.4 (6-C), 133.3 (5-C), 153.6 (12-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C15H29N3O4S: [M+H+] = 382.24 (7%), [M+NH4
+] = 399.24 (64%). 

4-((3,4-Dihydroisochinolin-2(1H)-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.312) 

 
Gemäß AAV4a wurden 990 mg tert-Butyl-4-((3,4-dihydroisochinolin-2(1H)-yl)sulfonyl)-

piperazin-1-carboxylat (Schl-33.306, 2.60 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 690 mg von 

Hydrochlorid Schl-33.312 (2.17 mmol, 83%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.89 (t, J = 5.8 Hz, 2H, 7-H), 3.11-3.20 (m, 4H,                 

10/10’-H), 3.37-3.44 (m, 4H, 11/11’-H), 3.51 (t, J = 5.9 Hz, 2H, 8-H), 4.41 (s, 2H, 9-H),                 

7.26-7.11 (m, 4H, 1-, 2-, 3- und 4-H), 9.39 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.1 (7-C), 42.2 (2C, 10/10’-C), 42.8 (2C, 11/11’-C) 

43.7 (8-C), 47.3 (9-C), 126.1 (3-C), 126.3 (4-C), 126.6 (2-C), 128.8 (1-C), 132.2 (6-C),                     

133.2 (5-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C13H20ClN3O2S: [M-Cl-]+ = 282,01 (100%). 
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(4-Nitrobenzyl)-4-((3,4-dihydroisochinolin-2(1H)-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.320) 

 
Gemäß AAV1a wurden 690 mg 4-((3,4-Dihydroisochinolin-2(1H)-yl)sulfonyl)piperazin-1-

ium-Chlorid (Schl-33.312, 2.17 mmol, 1.00 eq), 0.60 mL Triethylamin (4.34 mmol, 2.00 eq), 

0.26 mL Kohlenstoffdisulfid (4.34 mmol, 2.00 eq) und 516 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(2.39 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 3:1) und Umkristallisation aus Ethanol (~200 mL) ergab 600 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.320 (1.22 mmol, 56%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.47 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.87 (t, J = 5.9 Hz, 2H, 7-H), 3.28-3.36 (m, 4H,                   

10/10’-H), 3.51 (t, J = 5.9 Hz, 2H, 8-H), 4.02 (s, 2H, 11-H oder 11’-H), 4.29 (s, 2H, 11-H oder 

11’-H), 4.41 (s, 2H, 9-H), 4.73 (s, 2H, 13-H), 7.11-7.22 (m, 4H, 1-, 2-, 3- und 4-H),                              

7.63-7.69 (m, 2H, 15/15’-H), 8.14-8.20 (m, 2H, 16/16’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.2 (7-C), 39.4 (13-C, überlagert von DMSO-d6), 

43.8 (8-C), 45.4 (2C, 10/10’-C), 47.3 (9-C), 49.5 (bs, 11-C oder 11’-C), 50.5 (bs, 11-C oder 

11’-C), 123.4 (2C, 16/16’-C), 126.1 (3-C), 126.3 (4-C), 126.6 (2-C), 128.8 (1-C), 130.3 (2C, 

15/15’-H), 132.3 (6-C), 133.3 (5-C), 145.0 (14-C), 146.6 (17-C), 194.9 (12-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H24N4O4S3: [M+H+]calc = 493.1038; [M+H+]found = 495.1032. 

IR: (Film) ν = 2999 (w), 2926 (w), 2904 (w), 2860 (w), 1732 (w), 1604 (w), 1519 (m), 

1492 (w), 1457 (w), 1422 (m), 1390 (w), 1345 (s), 1310 (m), 1275 (m), 1246 (w), 1228 (m), 

1216 (m), 1179 (w), 1150 (s), 1116 (m), 1073 (w), 1026 (m), 1015 (m), 992 (m), 957 (w), 

936 (s), 923 (m), 913 (m), 867 (m), 857 (m), 837 (w), 824 (w), 811 (w), 801 (w), 

770 (m), 740 (s), 704 (m), 684 (s), 622 (m), 585 (w), 544 (w), 522 (m), 495 (w), 484 (w), 

462 (w), 430 (w), 403 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 138 °C. 
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-770- 

tert-Butyl-4-((6,7-dihydrothieno[3,2-c]pyridin-5(4H)-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.545) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

527 mg 4,5,6,7-Tetrahydrothieno[3,2-c]pyridin-Hydrochlorid (3.00 mmol, 1.00 eq) und 

0.83 mL Triethylamin (6.00 mmol, 2.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 1060 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.545 (2.74 mmol, 

91%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.59 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 12/12’/12’’-H), 2.87 (t, J = 5.5 Hz, 2H,          

5-H), 3.07-3.15 (m, 4H, 8/8’-H), 3.32-3.41(m, 4H, 9/9’-H), 3.55 (t, J = 5.7 Hz, 2H, 6-H),        

4.33 (s, 2H, 7-H), 6.88 (d, J = 5.2 Hz, 1H, 2-H), 7.36 (d, J = 5.2 Hz, 1H, 1-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 24.7 (5-C), 28.0 (3C, 12/12’/12’’-C), 42.8 (bs, 2C,                  

8/8’-C), 43.9 (7-C), 45.7 (2C, 9/9’-C), 45.8 (6-C), 79.2 (11-C), 123.6 (1-C), 125.1 (2-C),                        

131.4 (4-C), 132.4 (3-C), 153.6 (10-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C16H25N3O4S2: [M+H+] = 388.18 (5%), [M+NH4
+] = 405.22 (8%), 

[M+Na+] = 410.09 (42%). 
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-771- 

4-((6,7-Dihydrothieno[3,2-c]pyridin-5(4H)-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                     

(Schl-33.555) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1060 mg tert-Butyl-4-((6,7-dihydrothieno[3,2-c]pyridin-5(4H)-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.545, 2.74 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

720 mg von Hydrochlorid Schl-33.555 (2.22 mmol, 81%) in Form eines farblosen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.90 (t, J = 5.6 Hz, 2H, 5-H), 3.07-3.22 (m, 4H, 8/8’-H), 

3.34-3.41 (m, 4H, 9/9’-H), 3.56 (t, J = 5.7 Hz, 2H, 6-H), 4.34 (s, 2H, 7-H), 6.89 (d, J = 5.2 Hz, 

1H, 2-H), 7.37 (d, J = 5.2 Hz, 1H, 1-H), 9.39 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 24.7 (5-C), 42.2 (2C, 8/8’-C), 42.8 (2C, 9/9’-C),                   

43.9 (7-C), 45.9 (6-C), 123.7 (1-C), 125.1 (2-C), 131.2 (4-C), 132.4 (3-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C11H18ClN3O2S2: [M-Cl-]+ = 288.04 (97%). 
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-772- 

(4-Nitrobenzyl)-4-((6,7-dihydrothieno[3,2-c]pyridin-5(4H)-yl)sulfonyl)piperazin-1-

carbodithioat (Schl-33.562) 

 
Gemäß AAV1a wurden 420 mg 4-((6,7-Dihydrothieno[3,2-c]pyridin-5(4H)-yl)sulfonyl)-

piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.555, 1.30 mmol, 1.00 eq), 0.36 mL Triethylamin 

(2.60 mmol, 2.00 eq), 0.16 mL Kohlenstoffdisulfid (2.60 mmol, 2.00 eq) und 309 mg 4-Nitro-

benzylbromid (1.43 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. Cyclohexan/EtOAc 4:1 → 1:1; 2. DCM/MeOH 100:1) und Waschen mit heißem 

Ethanol (~250 mL) ergab 440 mg von Dithiocarbamat Schl-33.562 (0.88 mmol, 68%) in Form 

eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.53 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.87 (t, J = 5.6 Hz, 2H, 5-H), 3.21-3.37 (m, 4H, 8/8’-H), 

3.56 (t, J = 5.7 Hz, 2H, 6-H), 4.03 (s, 2H, 9-H oder 9’-H), 4.31 (s, 2H, 9-H oder 9’-H), 4.34 (s, 

2H, 7-H), 4.74 (s, 2H, 11-H), 6.88 (d, J = 5.2 Hz, 1H, 2-H), 7.35 (d, J = 5.2 Hz, 1H, 1-H),     

7.63-7.71 (m, 2H, 13/13’-H), 8.14-8.21 (m, 2H, 14/14’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 24.7 (5-C), 39.5 (11-C, überlagert von DMSO-d6), 

44.0 (7-C), 45.4 (2C, 8/8‘-C), 45.8 (6-C), 49.4 (bs, 9-C oder 9’-C), 50.6 (bs, 9-C oder 9’-C), 

123.4 (2C, 14/14’-C), 123.7 (1-C), 125.1 (2-C), 130.3 (2C, 13/13’-C), 131.3 (4-C),                               

132.4 (3-C), 145.0 (12-C), 146.6 (15-C), 194.9 (10-C) ppm. 

MS: EI-HR-MS(+): m/z für C19H22N4O4S4: [M+H+]calc = 499.0602; [M+H+]found = 499.0593. 

IR: (Film) ν = 3117 (w), 3077 (w), 2926 (w), 2902 (w), 2835 (w), 1604 (w), 1520 (m), 

1492 (w), 1460 (w), 1423 (w), 1390 (w), 1345 (s), 1333 (m), 1319 (m), 1273 (m), 1246 (w), 

1228 (m), 1177 (w), 1164 (w), 1149 (s), 1118 (m), 1081 (w), 1069 (w), 1031 (w), 1012 (w), 

990 (m), 930 (s), 912 (m), 896 (m), 868 (w), 858 (m), 839 (w), 825 (w), 813 (w), 

801 (w), 752 (s), 722 (s), 704 (s), 680 (s), 659 (m), 630 (w), 596 (m), 542(m), 519 (m), 

493 (m), 462(m), 437 (w), 401 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 167 °C. 
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-773- 

(4-Nitrobenzyl)-4-((1H-imidazol-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.328) 

 
1002 mg Schl-32.319 (3.00 mmol, 1.00 eq), 1087 mg 1-((1H-Imidazol-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.263, 3.00 mmol, 1.00 eq) und 

1.25 mL Et3N (9.00 mmol, 3.00 eq) wurden in MeCN (~30 mL) gelöst. Das Reaktionsgemisch 

wurde in einem Druckröhrchen für 20 h zum Sieden erhitzt. Es wurde EtOAc (~150 mL) 

hinzugegeben und mit 1 M NaOH-Lösung (~ 3 x 80 mL) und ges. NaCl-Lösung (~80 mL) 

gewaschen und über MgSO4 getrocknet. Das LM wurde unter vermindertem Druck entfernt 

und der Rückstand wurde säulenchromatographisch (1. Cyclohexan/EtOAc 3:1 

→ 2:1, 2. DCM/MeOH 40:1) gereinigt. Es wurden 370 mg von Imidazolyl(piperazinyl)-

sulfon Schl-33.328 (0.87 mmol, 29%) als beiger Feststoff erhalten. 

DC: Rf = 0.63 (DCM/MeOH, 40:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.30-3.35 (m, 4H, 4’-H), 4.12 (s, 2H, 5-H oder 5’-H), 

4.12 (s, 2H, 5-H oder 5’-H), 4.70 (s, 2H, 7-H), 7.15-7.19 (m, 1H, 2-H), 7.49-7.98 (m, 3H, 2-H 

und 9/9’-H), 8.00-8.41 (m, 3H, 1-H und 10/10’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (7-C, überlagert von DMSO-d6), 45.5 (4/4‘-C), 

48.4 (bs, 5-C oder 5‘-C), 49.5 (bs, 5-C oder 5‘-C), 118.4 (3-C), 123.5 (2C, 9/9’-C), 130.4 (2C, 

10/10’-C), 130.5 (2-C), 137.1 (1-C), 144.9 (8-C), 146.6 (11-C), 195.3 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H17N5O4S3: [M+Na+]calc = 450.0340; 

[M+Na+]found = 450.0346. 

IR: (Film) ν = 3128 (w), 3109 (w), 2920 (w), 2850 (w), 1599 (w), 1513 (m), 1471 (m), 

1456 (w), 1424 (m), 1404 (m), 1393 (m), 1344 (s), 1315 (m), 1276 (m), 1255 (w), 1233 (w), 

1192 (m), 1178 (m), 1149 (s), 1120 (m), 1106 (m), 1096 (m), 1049 (m), 1015 (m), 990 (m), 

944 (s), 930 (s), 895 (w), 858 (m), 839 (m), 802 (w), 760 (w), 717 (s), 706 (s), 

652 (m), 640 (m), 609 (w), 581 (s), 557 (m), 497 (w), 466 (m), 416 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 178 °C. 
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-774- 

7.3.3.4 Piperazin-Derivate 

7.3.3.4.1 Alkylpiperazine 

tert-Butyl-4-((4-ethylpiperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.364) 

 
Gemäß AAV8a wurden 1360 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 2.83 mmol, 1.00 eq), 

0.36 mL 1-Ethylpiperazin (2.83 mmol, 1.00 eq) und 0.39 mL Triethylamin (2.83 mmol, 

1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 15:1) ergab 640 mg 

von Schwefelsäurediamid Schl-33.364 (1.77 mmol, 62%) in Form eines beigen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.57 (DCM/MeOH, 15:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.99 (t, J = 7.2 Hz, 3H, 1-H), 1.40 (s, 9H, 9/9’/9’’-H), 

2.34 (q, J = 7.2 Hz, 2H, 2-H), 2.36-2.43 (m, 4H, 3/3’-H), 3.03-3.21 (m, 8H, 4/4’-H und                      

5/5’-H), 3.31-3.41 (m, 4H, 6/6’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 11.9 (1-C), 28.0 (3C, 9/9’/9’’-C), 43.4 (2C, 5/5’-C), 

45.9 (2C, 4/4’-C), 46.0 (2C, 6/6’-C), 51.3 (2-C), 51.8 (2C, 3/3’-C), 79.3 (8-C),                                       

153.7 (7-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C15H30N4O4S: [M+H+] = 363.08 (100%). 

(4-Ethylpiperazin-1-yl)(piperazin-1-yl)sulfon-Dihydrochlorid (Schl-33.365) 

 
Gemäß AAV4a wurden 640 mg tert-Butyl-4-((4-ethylpiperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.364, 1.77 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 380 mg von 

Dihydrochlorid Schl-33.365 (1.13 mmol, 64%) in Form eines orangenen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.26 (t, J = 7.2 Hz, 3H, 1-H), 2.94-3.27 (m, 8H, 4/4’-H 

und 5/5’-H), 3.36-3.57 (m, 8H, 3/3’-H und 6/6’-H), 3.59-3.81 (m, 2H, 2-H), 9.52 (s, 2H, H2N
+), 

11.39 (s, 1H, HN+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 8.7 (1-C), 42.3 (2C, 4/4’-C), 42.7 (2C, 5/5’-C),                        

42.9 (2C, 6/6’-C), 49.6 (2C, 3/3’-C), 50.4 (2-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C10H24Cl2N4O2S: [M-Cl--HCl]+ = 263.04 (100%). 
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-775- 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-ethylpiperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                           

(Schl-33.370) 

 
Gemäß AAV1a wurden 380 mg (4-Ethylpiperazin-1-yl)(piperazin-1-yl)sulfon-Dihydrochlorid 

(Schl-33.365, 1.13 mmol, 1.00 eq), 0.47 mL Triethylamin (3.39 mmol, 3.00 eq), 0.14 mL 

Kohlenstoffdisulfid (2.26 mmol, 2.00 eq) und 268 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.24 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (1. Cyclohexan/EtOAc 3:1; 

2. DCM/MeOH 10:1) ergab 350 mg von Dithiocarbamat Schl-33.370 (0.74 mmol, 65%) in 

Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.72 (DCM/MeOH, 10:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.98 (t, J = 7.1 Hz, 3H, 1-H), 2.34 (q, J = 7.2 Hz, 2H,                

2-H), 2.36-2.43 (m, 4H, 3/3’-H), 3.11-3.21 (m, 4H, 4/4’-H), 3.26-3.32 (m, 4H, 5/5’-H), 4.04 (s, 

2H, 6-H oder 6’-H), 4.28 (s, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.74 (s, 2H, 8-H), 7.62-7.73 (m, 2H,                        

10/10’-H), 8.08-8.24 (m, 2H, 11/11’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 11.8 (1-C), 39.5 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.4 (2C, 5/5’-C), 46.0 (2C, 4/4’-C), 49.5 (bs, 6-C oder 6’-C), 50.5 (bs, 6-C oder 6’-C),                  

51.2 (2-C), 51.7 (2C, 3/3’-C), 123.4 (2C, 11/11’-C), 130.3 (2C, 10/10’-C), 145.1 (9-C), 

146.6 (12-C), 194.9 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H27N5O4S3: [M+H+]calc = 474.1303; [M+H+]found = 474.1314. 

IR: (Film) ν = 2974 (w), 2916 (w), 2876 (w), 2849 (w), 2815 (w), 1599 (w), 1509 (m), 

1470 (w), 1447 (w), 1438 (w), 1415 (m), 1391 (w), 1369 (m), 1342 (s), 1309 (m), 1268 (m), 

1231 (m), 1166 (s), 1147 (s), 1110 (m), 1052 (w), 1037 (m), 1008 (m), 936 (s), 920 (m), 

859 (m), 833 (m), 813 (w), 800 (w), 771 (w), 745 (s), 707 (m), 688 (m), 648 (w), 

613 (m), 569 (m), 551 (m), 528 (m), 520 (m), 496 (w), 461 (m), 410 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 175 °C. 
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-776- 

tert-Butyl-4-((4-(2-hydroxyethyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                      

(Schl-33.335) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1220 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 2.54 mmol, 1.00 eq), 

0.31 mL 2-Piperazin-1-ylethanol (2.54 mmol, 1.00 eq) und 0.35 mL Triethylamin (2.54 mmol, 

1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 10:1) ergab 550 mg 

von Schwefelsäurediamid Schl-33.335 (1.45 mmol, 57%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.75 (DCM/MeOH, 10:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 9/9’/9’’-H), 2.41 (t, J = 6.1 Hz, 2H, 2-H), 

2.43-2.48 (m, 4H, 3/3’-H),  3.04-3.19 (m, 8H, 4/4’-H und 5/5’-H), 3.33-3.41 (m, 4H, 6/6’-H), 

3.44-3.54 (m, 2H, 1-H), 4.39 (t, J = 5.3 Hz, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 9/9’/9’’-C), 43.0 (bs, 2C, 5/5’-C), 45.8 (2C, 

4/4’-C), 46.0 (2C, 6/6’-C), 52.5 (2C, 3/3’-C), 58.5 (1-C), 59.8 (2-C), 79.3 (8-C),                                      

153.6 (7-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C15H30N4O5S: [M+H+] = 379.12 (100%). 

(4-(2-Hydroxyethyl)piperazin-1-yl)(piperazin-1-yl)sulfon-Dihydrochlorid                             

(Schl-33.338) 

 
Gemäß AAV4a wurden 550 mg tert-Butyl-4-((4-(2-hydroxyethyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-

piperazin-1-carboxylat (Schl-33.335, 1.45 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 480 mg von 

Dihydrochlorid Schl-33.338 (1.37 mmol, 94%) in Form eines gelben Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.14-3.18 (m, 4H, 4/4’-H), 3.19-3.25 (m, 2H, 2-H),                

3.31-3.56 (m, 8H, 3/3’-H und 5/5’-H) 3.56 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 3.67 (bs, 2H, 6-H oder                    

6’-H), 3.77-3.84 (m, 2H, 1-H), 5.35 (s, 1H, OH), 9.73 (s, 2H, H2N
+), 11.13 (s, 1H, HN+) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 42.2 (2C, 4/4’-C), 42.7 (2C, 5/5’-C), 42.8 (2C, 6/6’-C), 

50.8 (2C, 3/3’-C), 55.1 (2-C), 57.7 (1-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C10H24Cl2N4O3S: [M-Cl--HCl]+ = 279.18 (100%). 
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-777- 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(2-hydroxyethyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.350) 

 
Gemäß AAV1a wurden 480 mg (4-(2-Hydroxyethyl)piperazin-1-yl)(piperazin-1-yl)sulfon-

Dihydrochlorid (Schl-33.338, 1.37 mmol, 1.00 eq), 0.57 mL Triethylamin (4.11 mmol, 

3.00 eq), 0.17 mL Kohlenstoffdisulfid (2.74 mmol, 2.00 eq) und 326 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(1.51 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 10:1) 

ergab 420 mg von Dithiocarbamat Schl-33.350 (0.86 mmol, 63%) in Form eines gelben 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.68 (DCM/MeOH, 10:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.41 (t, J = 6.1 Hz, 2H, 2-H), 2.43-2.48 (m, 4H, 3/3’-H),  

3.10-3.20 (m, 4H, 4/4’-H), 3.24-3.29 (m, 4H, 5/5’-H), 3.44-3.53 (m, 2H, 1-H), 4.02 (s, 2H,                 

6-H oder 6’-H), 4.27 (s, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.39 (t, J = 5.3 Hz, 1H, OH), 4.74 (s, 2H, 8-H), 

7.62-7.72 (m, 2H, 10/10’-H), 8.12-8.23 (m, 2H, 11/11’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.5 (2C,                    

5/5’-C), 46.0 (2C, 4/4’-C), 49.5 (bs, 6-C oder 6’-C), 50.5 (bs, 6-C oder 6’-C), 52.5 (2C,                          

3/3’-C), 58.5 (1-C), 59.7 (2-C), 123.4 (2C, 11/11’-C), 130.3 (2C, 10/10’-C), 145.1 (9-C), 

146.6 (12-C), 194.9 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H27N5O5S3: [M+H+]calc = 490.1253; [M+H+]found = 490.1259. 

IR: (Film) ν = 3490 (w), 2945 (w), 2875 (w), 2854 (w), 2823 (w), 1597 (w), 1517 (s), 

1494 (w), 1463 (w), 1451 (m), 1425 (m), 1341 (s), 1299 (m), 1273 (m), 1249 (w), 1231 (m), 

1214 (m), 1157 (s), 1136 (m), 1115 (m), 1059 (m), 1017 (m), 1001 (m), 941 (s), 910 (m), 

877 (m), 859 (m), 827 (w), 805 (w), 770 (w), 748 (m), 726 (m), 684 (m), 630 (w), 

614 (m), 565 (m), 552 (w), 519 (w), 503 (w), 486 (w), 465 (m), 446 (w), 401 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 140 °C. 
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tert-Butyl-4-((4-(2-(isopropylamino)-2-oxoethyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.369) 

 
Gemäß AAV8a wurden 1408 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 2.93 mmol, 1.00 eq), 

543 mg N-Isopropyl-2-piperazin-1-ylacetamid (2.93 mmol, 1.00 eq) und 0.41 mL Triethylamin 

(2.93 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 15:1) 

ergab 920 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.369 (2.12 mmol, 72%) in Form eines 

farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.72 (DCM/MeOH, 15:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.06 (d, J = 6.6 Hz, 6H, 1/1’-H), 1.41 (s, 9H,   

11/11’/11’’-H), 2.43-2.50 (m, 4H, 5/5’-H), 2.92 (s, 2H, 4-H), 3.07-3.15 (m, 4H, 6/6’-H),                  

3.16- 3.24 (m, 4H, 7/7’-H), 3.32-3.43 (m, 4H, 8/8’-H), 3.80-3.96 (m, 1H, 2-H), 7.46 (d, 

J = 7.9 Hz, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 22.3 (2C, 1/1’-C), 28.0 (3C, 11/11’/11’’-C), 40.0 (2-C), 

42.9 (bs, 2C, 6/6’-C), 45.8 (4C, 7/7’-C und 8/8’-C), 52.1 (2C, 5/5’-C), 60.6 (4-C), 79.2 (10-C),                                      

153.6 (9-C), 167.7 (3-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C18H35N5O5S: [M+H+] = 434.15 (100%). 
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(4-(2-(Isopropylamino)-2-oxoethyl)piperazin-1-yl)(piperazin-1-yl)sulfon-Dihydrochlorid 

(Schl-33.372) 

 
Gemäß AAV4a wurden 920 mg tert-Butyl-4-((4-(2-(isopropylamino)-2-oxoethyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.369, 2.12 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

650 mg von Dihydrochlorid Schl-33.372 (1.60 mmol, 76%) in Form eines gelben Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.09 (d, J = 6.6 Hz, 6H, 1/1’-H), 3.15 (bs, 4H, 6/6’-H), 

3.38 (bs, 4H, 7/7’-H), 3.44-3.52 (m, 4H, 5/5’-H), 3.64 (bs, 4H, 8/8’-H), 3.85-3.92 (m, 1H,                      

2-H), 3.96 (s, 2H, 4-H), 8.68 (d, J = 6.8 Hz, 1H, NH), 9.88 (s, 2H, H2N
+), 10.74 (s, 1H,                        

HN+) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 22.1 (2C, 1/1’-C), 41.0 (2-C), 42.2 (2C, 6/6’-C),                           

42.6 (2C, 7/7’-C), 42.8 (2C, 8/8’-C), 50.9 (2C, 5/5’-C), 56.0 (4-C), 162.6 (3-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C13H29Cl2N5O3S: [M-Cl--HCl]+ = 334.11 (100%). 
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4-Nitrobenzyl-4-((4-(2-(isopropylamino)-2-oxoethyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-

carbodithioat (Schl-33.374) 

 
Gemäß AAV1a wurden 650 mg (4-(2-(Isopropylamino)-2-oxoethyl)piperazin-1-yl)(piperazin-

1-yl)sulfon-Dihydrochlorid (Schl-33.372, 1.60 mmol, 1.00 eq), 0.67 mL Triethylamin 

(4.80 mmol, 3.00 eq), 0.19 mL Kohlenstoffdisulfid (3.20 mmol, 2.00 eq) und 380 mg 4-Nitro-

benzylbromid (1.76 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. DCM/MeOH 12:1; 2. EtOAc/Cyclohexan 3:1) ergab 700 mg von Dithiocarbamat                       

Schl-33.374 (1.29 mmol, 81%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.18 (EtOAc/Cyclohexan, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.06 (d, J = 6.6 Hz, 6H, 1/1’-H), 2.92 (s, 2H, 4-H),                

3.16-3.26 (m, 4H, 5/5’-H), 3.27-3.37 (m, 8H, 6/6’-H und 7/7’-H), 3.82-3.94 (m, 1H, 2-H),                   

4.06 (s, 2H, 8- H oder 8’-H), 4.29 (s, 2H, 8- H oder 8’-H), 4.75 (s, 2H, 10-H), 7.46 (d, 

J = 8.0 Hz, 1H, NH), 7.62-7.76 (m, 2H, 12/12’-H), 8.11-8.29 (m, 2H, 13/13’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 22.3 (2C, 1/1’-C), 39.5 (10-C, überlagert von                    

DMSO-d6), 40.0 (2-C), 45.4 (2C, 7/7’-C), 45.8 (2C, 6/6’-C), 49.3 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.6 (bs, 

8-C oder 8’-C), 52.0 (2C, 5/5’-C), 60.6 (4-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 

145.0 (11-C), 146.6 (14-C), 167.7 (3-C), 194.9 (9.C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H32N6O5S3: [M+H+]calc = 545.1675; [M+H+]found = 545.1681. 

IR: (Film) ν = 3349 (w), 2968 (w), 2934 (w), 2910 (w), 2874 (w), 2830 (w), 1658 (m), 

1599 (w), 1514 (s), 1462 (m), 1424 (m), 1401 (w), 1353 (m), 1341 (s), 1318 (m), 1299 (w), 

1274 (m), 1250 (w), 1233 (m), 1200 (w), 1159 (s), 1142 (m), 1118 (m), 1107 (w), 1070 (w), 

1055 (w), 1024 (w), 1001 (m), 970 (w), 940 (s), 926 (s), 870 (w), 859 (w), 847 (w), 825 (w), 

803 (w), 733 (s), 701 (s), 645 (w), 633 (w), 591 (m), 574 (w), 559 (w), 549 (w), 519 (w), 

499 (w), 465 (m), 425 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 163 °C. 
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7.3.3.4.2 Phenylpiperazine und Benzylpiperazin 

tert-Butyl-4-((4-phenylpiperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.434) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

0.52 mL 1-Phenylpiperazin (3.30 mmol, 1.10 eq) und 0.46 mL Triethylamin (3.30 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1 → 1:3) 

ergab 1120 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.434 (2.72 mmol, 91%) in Form eines 

farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.68 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 11/11’/11’’-H), 3.12-3.22 (m, 8H, 6/6’-H 

und 7/7’-H), 3.27-3.32 (m, 4H, 5/5’-H, überlagert von H2O), 3.35-3.42 (m, 4H, 8/8’-H),                  

6.78-6.86 (m, 1H, 1-H), 6.91-7.00 (m, 2H, 3/3’-H), 7.18-7.29 (m, 2H, 2/2’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 11/11’/11’’-C), 43.0 (bs, 2C, 7/7’-C),                       

45.8 (2C, 6/6’-C), 45.9 (2C, 8/8’-C), 48.3 (2C, 5/5’-C), 79.2 (10-C), 116.0 (2C, 3/3’-C),                     

119.5 (1-C), 129.0 (2C, 2/2’-C), 150.6 (4-C), 153.6 (9-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C19H30N4O4S: [M+H+] = 411.17 (29%), [M+Na+] = 433.22 (13%). 

(4-Phenylpiperazin-1-yl)piperazin-1-ylsulfon-Dihydrochlorid (Schl-33.435) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1120 mg tert-Butyl 4-((4-phenylpiperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.434, 2.72 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 940 mg von Dihydro-

chlorid Schl-33.435 (2.45 mmol, 90%) in Form eines beigen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.11-3.21 (m, 4H, 6/6’-H), 3.23-3.36 (m, 4H, 5/5’-H), 

3.38-3.43 (m, 4H, 7/7’-H), 3.40-3.50 (m, 4H, 8/8’-H), 6.91-7.01 (m, 1H, 1-H), 7.11-7.21 (m, 

2H, 3/3’-H), 7.24 (bs, 1H, HN+), 7.25-7.36 (m, 2H, 2/2’-H), 9.56 (s, 2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (2C, 7/7’-C), 42.9 (2C, 6/6’-C), 45.1 (2C, 8/8’-C), 

50.1 (2C, 5/5’-C), 118.0 (2C, 3/3’-C), 123.0 (1-C), 129.4 (2C, 2/2’-C), 147.8 (4-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C14H24Cl2N4O2S: [M-Cl--HCl]+ = 311.11 (100%). 
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EA: calc.: Cl: 18.50; found: Cl: 18.51. 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-phenylpiperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                      

(Schl-33.438) 

 
Gemäß AAV1a wurden 940 mg (4-Phenylpiperazin-1-yl)piperazin-1-ylsulfon-Dihydrochlorid 

(Schl-33.435, 2.45 mmol, 1.00 eq), 1.02 mL Triethylamin (7.35 mmol, 3.00 eq), 0.29 mL 

Kohlenstoffdisulfid (4.90 mmol, 2.00 eq) und 583 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(2.70 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. Cyclohexan/EtOAc 2:1; 2. DCM) ergab 430 mg von Dithiocarbamat Schl-33.438 

(0.82 mmol, 33%) in Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.41 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.13-3.22 (m, 4H, 6/6’-H), 3.20-3.39 (m, 8H, 7/7’-H und 

5/5’-H), 4.05 (s, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.30 (s, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.74 (s, 2H, 10-H),                              

6.78-6.86 (m, 1H, 1-H), 6.90-7.00 (m, 2H, 3/3’-H), 7.18-7.28 (m, 2H, 2/2’-H), 7.60-7.73 (m, 

2H, 12/12’-H), 8.11-8.22 (m, 2H, 13/13’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.5 (2C,                 

7/7’-C), 45.9 (2C, 6/6’-C), 48.3 (2C, 5/5’-C), 49.3 (bs, 8-C oder 8‘-C), 50.5 (bs, 8-C oder                    

8‘-C), 116.0 (2C, 3/3’-C), 119.5 (1-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 129.0 (2C, 2/2’-C), 130.3 (2C, 

12/12’-C), 145.0 (11-C), 146.6 (14-C), 150.5 (4-C), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H27N5O4S3: [M+Na+]calc = 544.1123; 

[M+Na+]found = 544.1136. 

IR: (Film) ν = 2961 (w), 2925 (w), 2858 (w), 2837 (w), 1599 (w), 1522 (m), 1505 (w), 

1464 (m), 1449 (w), 1415 (m), 1362 (w), 1345 (s), 1316 (w), 1303 (m), 1269 (m), 1236 (m), 

1216 (s), 1148 (s), 1122 (m), 1111 (m), 1066 (w), 1038 (w), 1008 (m), 989 (m), 948 (m), 

934 (s), 916 (m), 891 (w), 856 (m), 826 (w), 801 (w), 758 (m), 746 (s), 717 (m), 700 (m), 

685 (m), 633 (w), 614 (m), 575 (s), 560 (w), 528 (w), 489 (w), 478 (w), 421 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 148 °C. 
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tert-Butyl-4-((4-(4-fluorphenyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                         

(Schl-33.587) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

541 mg 1-(4-Fluorphenyl)piperazin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.35 mL Triethylamin 

(3.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) 

ergab 1210 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.587 (2.82 mmol, 93%) in Form eines 

farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.74 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 11/11’/11’’-H), 3.09-3.13 (m, 4H, 6/6’-H), 

3.14-3.19 (m, 4H, 7/7’-H), 3.25-3.32 (m, 4H, 5/5’-H), 3.34-3.42 (m, 4H, 8/8’-H), 6.92-7.01 (m, 

2H, 3/3’-H), 7.02-7.11 (m, 2H, 2/2’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 11/11’/11’’-C), 43.0 (bs, 2C, 7/7’-C),                       

45.8 (2C, 6/6’-C), 45.9 (2C, 8/8’-C), 49.0 (2C, 5/5’-C), 79.2 (10-C), 115.3 (d, 2JC-F = 22.0 Hz, 

2C, 2/2’-C), 117.9 (d, 3JC-F = 7.6 Hz, 2C, 3/3’-C), 147.5 (4-C), 153.6 (9-C), 156.4 (d,                                   

1JC-F = 236.3 Hz, 1-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C19H29FN4O4S: [M+H+] = 429.15 (30%), [M+Na+] = 451.20 (16%). 

[4-(4-Fluorphenyl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-Dihydrochlorid (Schl-33.602) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1210 mg tert-Butyl-4-((4-(4-fluorphenyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-

piperazin-1-carboxylat (Schl-33.587, 2.82 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 1020 mg von 

Dihydrochlorid Schl-33.602 (2.54 mmol, 90%) in Form eines beigen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.09-3.24 (m, 4H, 6/6’-H), 3.28-3.40 (m, 4H, 5/5’-H), 

3.41-3.55 (m, 8H, 7/7’-H und 8/8’-H), 7.17-7.23 (m, 2H, 3/3’-H), 7.30-7.43 (m, 2H, 2/2’-H), 

8.41 (bs, 1H, HN+), 9.73 (s, 2H, H2N
+) ppm.  
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13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (2C, 7/7’-C), 42.8 (2C, 6/6’-C), 45.0 (2C, 8/8’-C), 

50.7 (2C, 5/5’-C), 115.9 (d, 2JC-F = 22.4 Hz, 2C, 2/2’-C), 120.1 (2C, 3/3’-C), 144.4 (4-C),                

158.3 (d,1JC-F = 239.5 Hz, 1-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C14H23Cl2FN4O2S: [M-Cl--HCl]+ = 329.20 (100%). 

EA: calc.: Cl: 17.67; found: Cl: 17.60. 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(4-fluorphenyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.615) 

 
Gemäß AAV1a wurden 1020 mg [4-(4-Fluorphenyl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-

Dihydrochlorid (Schl-33.602, 2.54 mmol, 1.00 eq), 1.06 mL Triethylamin (7.62 mmol, 

3.00 eq), 0.31 mL Kohlenstoffdisulfid (5.08 mmol, 2.00 eq) und 603 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(2.79 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 300:1 

→ 100:1 → 50:1) und Waschen mit heißem Ethanol (~200 mL) ergab 1080 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.615 (2.00 mmol, 79%) in Form eines orangefarbenen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.67 (DCM/MeOH, 300:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.08-3.20 (m, 4H, 6/6’-H), 3.25-3.40 (m, 8H, 7/7’-H und 

5/5’-H), 4.05 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.31 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.74 (s, 2H, 10-H),                              

6.93-7.01 (m, 2H, 3/3’-H), 7.02-7.12 (m, 2H, 2/2’-H), 7.57-7.74 (m, 2H, 12/12’-H),                                     

8.09-8.25 (m, 2H, 13/13’-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C,                  

7/7’-C), 45.9 (2C, 6/6’-C), 49.0 (2C, 5/5’-C), 49.4 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.7 (bs, 8-C oder                     

8’-C), 115.3 (d, 2JC-F = 22.1 Hz, 2C, 2/2’-C), 117.9 (d, 3JC-F = 7.7 Hz, 3/3’-C), 123.4 (2C, 

13/13’-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 145.0 (11-C), 146.6 (14-C), 147.4 (4-C),                                                 

156.4 (d,1JC-F = 236.4 Hz, 1-C), 194.9 (9-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -124.5 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H26FN5O4S3: [M+Na+]calc = 562.1029; 

[M+Na+]found = 562.1018. 



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-785- 

IR: (Film) ν = 2987 (w), 2850 (w), 1601 (w), 1509 (s), 1458 (w), 1439 (w), 1420 (m), 

1396 (w), 1341 (s), 1273 (m), 1229 (m), 1156 (s), 1121 (m), 1109 (m), 1062 (m), 1001 (m), 

939 (s), 893 (m), 868 (w), 859 (w), 811 (m), 757 (w), 734 (s), 702 (m), 682 (w), 671 (w), 

630 (w), 606 (m), 567 (w), 548 (w), 522 (w), 495 (w), 476 (w), 460 (m), 407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 159 °C. 

tert-Butyl-4-((4-(4-chlorphenyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                       

(Schl-33.467) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

590 mg 1-(4-Chlorphenyl)piperazin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.35 mL Triethylamin 

(3.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 1230 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.467 (2.76 mmol, 

92%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.56 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 11/11’/11’’-H), 3.10-3.22 (m, 8H, 6/6’-H 

und 7/7’-H), 3.25-3.33 (m, 4H, 5/5’-H, überlagert von H2O), 3.34-3.42 (m, 4H, 8/8’-H),                  

6.90-7.03 (m, 2H, 3/3’-H), 7.21-7.30 (m, 2H, 2/2’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 11/11’/11’’-C), 42.9 (bs, 2C, 7/7’-C),                       

45.7 (2C, 6/6’-C), 45.8 (2C, 8/8’-C), 48.1 (2C, 5/5’-C), 79.2 (10-C), 117.5 (2C, 3/3’-C),                      

123.1 (1-C), 128.7 (2C, 2/2’-C), 149.4 (4-C), 153.6 (9-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C19H29ClN4O4S: [M+H+] = 445.14 (42%), [M+Na+] = 467.18 (12%). 
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[4-(4-Chlorphenyl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-Dihydrochlorid (Schl-33.469) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1230 mg tert-Butyl-4-((4-(4-chlorophenyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.467, 2.76 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

1070 mg von Dihydrochlorid Schl-33.469 (2.56 mmol, 93%) in Form eines farblosen 

Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.09-3.19 (m, 4H, 6/6’-H), 3.20-3.26 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.29-3.36 (m, 4H, 5/5’-H), 4.40-3.48 (m, 4H, 8/8’-H), 6.97-7.07 (m, 2H, 3/3’-H), 7.22 (bs, 1H, 

HN+), 7.23-7.33 (m, 2H, 2/2’-H), 9.52 (s, 2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (2C, 7/7’-C), 42.8 (2C, 6/6’-C), 45.5 (2C, 8/8’-C), 

48.6 (2C, 5/5’-C), 118.2 (2C, 3/3’-C), 124.2 (1-C), 128.8 (2C, 2/2’-C), 148.5 (4-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C14H23Cl3N4O2S: [M-Cl--HCl]+ = 345.11 (100%) und 347.11 (51%). 

EA: calc.: Cl: 25.46; found: Cl: 26.10. 
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-787- 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(4-chlorphenyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.472) 

 
Gemäß AAV1a wurden 1070 mg [4-(4-Chlorphenyl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-

Dihydrochlorid (Schl-33.469, 2.56 mmol, 1.00 eq), 1.07 mL Triethylamin (7.68 mmol, 

3.00 eq), 0.31 mL Kohlenstoffdisulfid (5.12 mmol, 2.00 eq) und 609 mg 4-Nitrobenzyl-                      

bromid (2.82 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 380 mg von Dithiocarbamat Schl-33.472 (0.68 mmol, 27%) in 

Form eines gelb-orangefarbenen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.75 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.14-3.22 (m, 4H, 6/6’-H), 3.28-3.32 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.33-3.38 (m, 4H, 5/5’-H), 4.04 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.30 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.74 (s, 

2H, 10-H), 6.91-7.01 (m, 2H, 3/3’-H), 7.21-7.29 (m, 2H, 2/2’-H), 7.62-7.72 (m, 2H, 12/12’-H),                                     

8.12-8.24 (m, 2H, 13/13’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.5 (2C,                       

7/7’-C), 45.7 (2C, 6/6’-C), 48.0 (2C, 5/5’-C), 49.4 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.6 (bs, 8-C oder                     

8’-C), 117.5 (2C, 3/3’-C), 123.1 (1-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 128.7 (2C, 2/2’-C), 130.3 (2C, 

12/12’-C), 149.3 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H26ClN5O4S3: [M+Na+]calc = 578.0733; 

[M+Na+]found = 578.0725. 

IR: (Film) ν = 2993 (w), 2909 (w), 2852 (w), 1600 (w), 1519 (m), 1496 (m), 1452 (w), 

1426 (w), 1399 (w), 1388 (w), 1370 (m), 1341 (m), 1311 (m), 1285 (w), 1268 (m), 1232 (m), 

1166 (s), 1145 (m), 1111 (m), 1068 (w), 1054 (w), 1030 (w), 1003 (w), 954 (m), 939 (s), 

910 (m), 861 (w), 843 (w), 811 (m), 741 (s), 704 (m), 689 (m), 641 (w), 598 (s), 

564 (m), 552 (w), 517 (m), 492 (w), 459 (m), 413 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 154 °C. 



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-788- 

tert-Butyl-4-((4-(4-cyanphenyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                          

(Schl-33.481) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

562 mg 4-Piperazinobenzonitril (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin (3.00 mmol, 

1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 

1040 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.481 (2.39 mmol, 79%) in Form eines gelben 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.26 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 11/11’/11’’-H), 3.09-3.20 (m, 4H, 6/6’-H), 

3.23-3.30 (m, 4H, 7/7’-H), 3.34-3.46 (m, 8H, 5/5’-H und 8/8’-H), 6.95-7.09 (m, 2H, 3/3’-H), 

7.51-7.65 (m, 2H, 2/2’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 11/11’/11’’-C), 43.0 (bs, 2C, 7/7’-C),                       

45.5 (2C, 6/6’-C), 45.8 (2C, 8/8’-C), 46.3 (2C, 5/5’-C), 79.3 (10-C), 99.0 (1-C), 114.6 (2C, 

3/3’-C), 119.8 (CN), 133.4 (2C, 2/2’-C), 152.8 (4-C), 153.7 (9-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C20H29N5O4S: [M+H+] = 436.25 (42%), [M+NH4
+] = 453.20 (7%), 

[M+Na+] = 458.23 (27%). 

[4-(4-Cyanphenyl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-Dihydrochlorid (Schl-33.493) 

 

Gemäß AAV4a wurden 1040 mg tert-Butyl-4-((4-(4-cyanphenyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-

piperazin-1-carboxylat (Schl-33.481, 2.39 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 790 mg von 

Dihydrochlorid Schl-33.493 (1.93 mmol, 81%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.07-3.19 (m, 4H, 6/6’-H), 3.23-3.35 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.37-3.50 (m, 8H, 5/5’-H und 8/8’-H), 7.01 (bs, 1H, HN+), 7.03-7.11 (m, 2H, 3/3’-H),                        

7.54-7.69 (m, 2H, 2/2’-H), 9.60 (s, 2H, H2N
+) ppm.  
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-789- 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (2C, 6/6’-C), 42.8 (2C, 7/7’-C), 45.5 (2C, 8/8’-C), 

46.3 (2C, 5/5’-C), 99.1 (1-C), 114.6 (2C, 3/3’-C), 119.8 (CN), 133.4 (2C, 2/2’-C),                                

152.7 (4-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C15H23Cl2N5O2S: [M-Cl--HCl]+ = 336.18 (83%). 

EA: calc.: Cl: 17.36; found: Cl: 16.99. 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(4-cyanphenyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.496) 

 
Gemäß AAV1a wurden 790 mg [4-(4-Cyanphenyl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-

Dihydrochlorid (Schl-33.493, 1.93 mmol, 1.00 eq), 0.80 mL Triethylamin (5.79 mmol, 

3.00 eq), 0.23 mL Kohlenstoffdisulfid (3.86 mmol, 2.00 eq) und 458 mg 4-Nitro-     

benzylbromid (2.12 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 900 mg von Dithiocarbamat Schl-33.496 (1.65 mmol, 85%) in 

Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.64 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.28-3.32 (m, 4H, 6/6’-H), 3.33-3.37 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.39-3.44 (m, 4H, 5/5’-H), 4.02 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.30 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.74 (s, 

2H, 10-H), 7.00-7.07 (m, 2H, 3/3’-H), 7.58-7.63 (m, 2H, 2/2’-H), 7.64-7.69 (m, 2H, 12/12’-H),                                     

8.13-8.22 (m, 2H, 13/13’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C,                    

7/7’-C), 42.5 (2C, 6/6’-C), 46.3 (2C, 5/5’-C), 49.4 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.4 (bs, 8-C oder                     

8’-C), 99.0 (1-C), 114.5 (2C, 3/3’-C), 119.8 (CN), 123.4 (2C, 13/13’-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 

133.3 (2C, 2/2’-C), 145.0 (11-C), 146.6 (14-C), 152.7 (4-C), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C23H26N6O4S3: [M+Na+]calc = 569.1075; 

[M+Na+]found = 569.1065. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 
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IR: (Film) ν = 2857 (br, w), 2206 (w), 1605 (m), 1515 (s), 1452 (w), 1412 (m), 1397 (w), 

1347 (s), 1309 (w), 1270 (m), 1246 (m), 1223 (m), 1180 (w), 1160 (s), 1109 (m), 1060 (w), 

1035 (w), 1004 (w), 939 (s), 911 (w), 871 (w), 858 (w), 819 (m), 801 (w), 739 (s), 707 (w), 

683 (w), 641 (w), 600 (m), 568 (w), 542 (m), 520 (w), 491 (w), 461 (m), 413 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 199 °C. 

4-(4-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-yl)benzoesäure                        

(Schl-33.746) 

 
697 mg KOH (85%, 12.42 mmol, 2.00 eq) und 2550 mg tert-Butyl-4-((4-(4-(ethoxycarbonyl)-

phenyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.741, 5.28 mmol, 1.00 eq) 

wurden in Methanol gelöst (~80 mL) und für 14 h unter Rückfluss erhitzt. Nach dem Abkühlen 

der Reaktionslösung wurde diese mit einer 6 M HCl-Lösung (~100 mL) versetzt. Es wurde mit 

DCM (4 x ~100 mL) extrahiert. Die vereinigten organischen Phasen wurden über MgSO4 

getrocknet und das Lösungsmittel wurde unter vermindertem Druck entfernt. Nach 

säulenchromatographischer Reinigung an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1 + 2% HCOOH) 

wurden 2120 mg von Benzoesäure Schl-33.746 (4.66 mmol, 88%) als farbloser Feststoff 

erhalten. 

DC: Rf = 0.23 (DCM/MeOH + 2% HCOOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 11/11’/11’’-H), 3.13-3.20 (m, 4H, 6/6’-H), 

3.26-3.32 (m, 4H, 7/7’-H), 3.34-3.42 (m, 8H, 5/5’-H und 8/8’-H), 6.94-7.03 (m, 2H, 3/3’-H), 

7.75-7.83 (m, 2H, 2/2’-H), 12.31 (s, 1H, COOH) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 11/11’/11’’-C), 43.3 (bs, 2C, 7/7’-C),                     

45.6 (2C, 6/6’-C), 45.8 (2C, 8/8’-C), 46.8 (2C, 5/5’-C), 79.2 (10-C), 113.9 (2C, 3/3’-C),                   

120.1 (1-C), 130.8 (2C, 2/2’-C), 153.3 (4-C), 153.6 (9-C), 167.1 (COOH) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C20H30N4O6S: [M+H+] = 455.26 (42%), [M+Na+] = 477.31 (35%). 
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-791- 

4-(Piperazin-1-yl-sulfonyl)piperazin-1-ylbenzoesäure-Dihydrochlorid (Schl-33.749) 

 
Gemäß AAV4a wurden 2120 mg 4-(4-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-

piperazin-1-yl)benzoesäure (Schl-33.746, 4.66 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 1770 mg 

von Dihydrochlorid Schl-33.749 (4.14 mmol, 89%) in Form eines farblosen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.09-3.21 (m, 4H, 6/6’-H), 3.28-3.34 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.38-3.42 (m, 4H, 5/5’-H), 3.43-3.48 (m, 4H, 8/8’-H) 6.67 (bs, 1H, HN+), 6.97-7.04 (m, 2H, 

3/3’-H), 7.76-7.83 (m, 2H, 2/2’-H), 9.54 (s, 2H, H2N
+) ppm; COOH nicht sichtbar. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (2C, 6/6’-C), 42.8 (2C, 7/7’-C), 45.6 (2C, 8/8’-C), 

46.9 (2C, 5/5’-C), 114.1 (2C, 3/3’-C), 120.4 (1-C), 130.9 (2C, 2/2’-C), 153.2 (4-C),                              

167.1 (COOH) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C15H24Cl2N4O4S: [M-Cl--HCl]+ = 355.21 (100%). 

EA: calc.: Cl: 16.59; found: Cl: 15.90. 
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4-(4-((4-(((4-Nitrobenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-yl)-

benzoesäure (Schl-33.759) 

 
Gemäß AAV1a wurden 1770 mg 4-(Piperazin-1-yl-sulfonyl)piperazin-1-ylbenzoesäure-

Dihydrochlorid (Schl-33.749, 4.14 mmol, 1.00 eq), 1.72 mL Triethylamin (12.42 mmol, 

3.00 eq), 0.50 mL Kohlenstoffdisulfid (8.28 mmol, 2.00 eq) und 983 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(4.55 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100 :1 

+ 2% HCOOH) ergab 1470 mg von Dithiocarbamat Schl-33.759 (2.60 mmol, 63%) in Form 

eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.20 (DCM/MeOH + 2% HCOOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.25-3.32 (m, 4H, 6/6’-H), 3.33-3.41 (m, 8H, 7/7’-H und 

5/5’-H), 4.03 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.30 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.74 (s, 2H, 10-H),                     

6.94-7.02 (m, 2H, 3/3’-H), 7.63-7.71 (m, 2H, 2/2’-H), 7.75-7.83 (m, 2H, 12/12’-H),                                     

8.14-8.21 (m, 2H, 13/13’-H), 12.32 (s, 1H, COOH) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C,                       

7/7’-C), 45.6 (2C, 6/6’-C), 46.7 (2C, 5/5’-C), 49.4 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.7 (bs, 8-C oder                      

8’-C), 113.9 (2C, 3/3’-C), 120.1 (1-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 130.8 (2C, 

2/2’-C), 145.0 (11-C), 146.6 (14-C), 153.2 (4-C), 167.1 (COOH), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(-): m/z für C25H27N5O6S3: [M-H+]calc = 564.1045; [M-H+]found = 564.1048. 

IR: (Film) ν = 3081 (w), 2987 (w), 2844 (w), 2673 (w), 2576 (w), 1692 (w), 1670 (m), 

1605 (m), 1567 (w), 1518 (m), 1452 (w), 1417 (m), 1393 (w), 1358 (w), 1341 (s), 1331 (m), 

1297 (m), 1269 (m), 1237 (m), 1219 (s), 1195 (m), 1145 (s), 1125 (s), 1112 (m), 1055 (w), 

1043 (w), 1031 (w), 1003 (w), 971 (m), 938 (s), 922 (s), 870 (m), 861 (m), 847 (m), 835 (w), 

812 (w), 797 (w), 768 (m), 748 (s), 701 (s), 653 (w), 636 (w), 624 (w), 592 (m), 565 (m), 

552 (m), 528 (w), 516 (w), 507 (w), 497 (w), 487 (w), 463 (m), 449 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 245 °C. 
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tert-Butyl-4-((4-(4-(ethoxycarbonyl)phenyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.741) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1200 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 2.50 mmol, 1.00 eq), 

586 mg Ethyl-4-(piperazin-1-yl)benzoat (2.50 mmol, 1.00 eq) und 0.35 mL Triethylamin 

(2.50 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 1120 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.741 (2.32 mmol, 

93%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.24 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.29 (t, J = 7.1 Hz, 3H, 1-H), 1.40 (s, 9H,                          

14/14’/14’’-H), 3.10-3.32 (m, 4H, 9/9’-H), 3.25-3.32 (m, 4H, 10/10’-H, überlagert von H2O), 

3.34-3.43 (m, 8H, 8/8’-H und 11/11’-H), 4.24 (q, J = 7.1 Hz, 2H, 2-H), 6.93-7.08 (m, 2H,                 

6/6’-H), 7.74-7.86 (m, 2H, 5/5’-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 14.2 (1-C), 28.0 (3C, 14/14’/14’’-C), 42.8 (bs, 2C, 

10/10’-C), 45.6 (2C, 9/9’-C), 45.8 (2C, 11/11’-C), 46.6 (2C, 8/8’-C), 59.8 (2-C), 79.2 (13-C), 

113.9 (2C, 6/6’-C), 119.2 (4-C), 130.6 (2C, 5/5’-C), 153.4 (7-C), 153.6 (12-C),                                             

165.5 (3-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C22H34N4O6S: [M+H+] = 483.17 (19%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-794- 

Ethyl-4-(4-(piperazin-1-ylsulfonyl)piperazin-1-yl)benzoat (Schl-33.745) 

 
Gemäß AAV4b wurden 1120 mg tert-Butyl 4-((4-(4-(ethoxycarbonyl)phenyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.741, 2.32 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Nach 

säulenchromatographischer Reinigung an Kieselgel (DCM/MeOH 50 :1 + 2% Et3N) wurden 

480 mg von Piperazin Schl-33.745 (1.25 mmol, 54%) in Form eines hellgelben Feststoffes 

erhalten. 

DC: Rf = 0.13 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 50:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.29 (t, J = 7.1 Hz, 3H, 1-H), 2.70-2.77 (m, 4H,                     

10/10’-H), 3.06-3.14 (m, 4H, 9/9’-H), 3.22-3.31 (m, 4H, 11/11’-H), 3.34-3.42 (m, 4H, 8/8’-H), 

4.25 (q, J = 7.1 Hz, 2H, 2-H), 6.97-7.04 (m, 2H, 6/6’-H), 7.76-7.85 (m, 2H, 5/5’-H) ppm; NH 

nicht sichtbar.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 14.2 (1-C), 45.0 (2C, 11/11’-C), 45.6 (2C, 9/9’-C),                   

46.7 (2C, 10/10’-C), 46.8 (2C, 8/8’-C), 59.9 (2-C), 113.9 (2C, 6/6’-C), 119.2 (4-C), 130.6 (2C, 

5/5’-C), 153.4 (7-C), 165.5 (3-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C17H26N4O4S: [M+H+] = 383.15 (100%); [M+Na+] = 405.16 (1%);   
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Ethyl-4-(4-((4-(((4-nitrobenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-

1-yl)benzoat (Schl-33.756) 

 
Gemäß AAV1a wurden 480 mg Ethyl-4-(4-(piperazin-1-ylsulfonyl)piperazin-1-yl)benzoat 

(Schl-33.745, 1.25 mmol, 1.00 eq), 0.19 mL Triethylamin (1.38 mmol, 1.10 eq), 0.15 mL 

Kohlenstoffdisulfid (2.50 mmol, 2.00 eq) und 298 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(1.38 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100 :1) 

ergab 530 mg von Dithiocarbamat Schl-33.756 (0.89 mmol, 71%) in Form eines beigen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.64 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.29 (t, J = 7.1 Hz, 3H, 1-H), 3.29-3.32 (m, 4H, 9/9’-H), 

3.33-3.36 (m, 4H, 10/10’-H), 3.37-3.41 (m, 4H, 8/8’-H), 4.03 (bs, 2H, 11-H oder 11’-H),                    

4.24 (q, J = 7.1 Hz, 2H, 2-H), 4.29 (bs, 2H, 11-H oder 11’-H), 4.74 (s, 2H, 13-H),                                   

6.97-7.05 (m, 2H, 6/6’-H), 7.63-7.70 (m, 2H, 15/15’-H), 7.76-7.84 (m, 2H, 5/5’-H),                                   

8.13-8.21 (m, 2H, 16/16’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 14.2 (1-C), 39.5 (13-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.4 (2C, 10/10’-C), 45.6 (2C, 9/9’-C), 46.6 (2C, 8/8’-C), 49.4 (bs, 11-C oder 11’-C), 50.7 (bs, 

11-C oder 11’-C), 59.9 (2-C), 113.9 (2C, 6/6’-C), 119.2 (4-C), 123.4 (2C, 16/16’-C), 130.3 (2C, 

15/15’-C), 130.6 (2C, 5/5’-C), 145.0 (14-C), 146.6 (17-C), 153.4 (7-C), 165.5 (3-C) ppm. 

 MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C25H31N5O6S3: [M+Na+]calc = 616.1334; 

[M+Na+]found = 616.1326. 

IR: (Film) ν = 3070 (w), 2986 (w), 2901 (w), 2844 (w), 1688 (s), 1606 (m), 1566 (w), 1515 (s), 

1485 (w), 1450 (w), 1422 (m), 1389 (w), 1362 (m), 1340 (m), 1320 (w), 1287 (m), 1276 (s), 

1233 (s), 1193 (m), 1153 (s), 1123 (s), 1106 (m), 1057 (w), 1017 (m), 1008 (m), 943 (s), 

881 (m), 858 (w), 832 (w), 811 (w), 803 (w), 772 (m), 744 (s), 719 (m), 695 (m), 658 (w), 

634 (w), 583 (m), 564 (m), 517 (w), 460 (w), 407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 182 °C. 
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(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(4-(dimethylcarbamoyl)phenyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-

1-carbodithioat (Schl-33.765) 

 
Gemäß AAV3a wurden 1130 mg 4-(4-((4-(((4-Nitrobenzyl)thio)carbonothioyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-yl)benzoesäure (Schl-33.759, 2.00 mmol, 1.00 eq), 422 mg EDC·HCl 

(2.20 mmol, 1.10 eq), 0.55 mL Et3N (4.00 mmol, 2.00 eq), 297 mg HOBt (2.20 mmol, 1.10 eq) 

und 1.10 mL einer 2 M Lösung von Dimethylamin in THF (2.20 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 50:1) ergab 580 mg von N,N-Dimethyl-

benzamid Schl-33.765 (0.98 mmol, 49%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.20 (DCM/MeOH, 50:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.95 (s, 6H, 1/1’-H), 3.25-3.29 (m, 4H, 8/8’-H),                       

3.30-3.33 (m, 4H, 9/9’-H), 3.34-3.38 (m, 4H, 7/7’-H), 4.04 (bs, 2H, 10-H oder 10’-H), 4.30 (bs, 

2H, 10-H oder 10’-H), 4.74 (s, 2H, 12-H), 6.92-7.00 (m, 2H, 5/5’-H), 7.28-7.35 (m, 2H,                     

4/4’-H), 7.63-7.71 (m, 2H, 14/14’-H), 8.14-8.21 (m, 2H, 15/15’-H) ppm.   

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 38.7 (2C, 1/1’-C), 39.5 (12-C, überlagert von                       

DMSO-d6), 45.4 (2C, 9/9’-C), 45.7 (2C, 8/8’-C), 47.4 (2C, 7/7’-C), 49.5 (bs, 10-C oder 10’-C), 

50.7 (bs, 10-C oder 10’-C), 114.5 (2C, 5/5’-C), 123.4 (2C, 15/15’-C), 126.4 (3-C), 128.6 (2C, 

4/4’-C), 130.3 (2C, 14/14’-C), 145.0 (13-C), 146.6 (16-C), 151.0 (6-C), 170.1 (2-C),                            

194.9 (11-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C25H32N6O5S3: [M+Na+]calc = 615.1494; 

[M+Na+]found = 615.1485. 

IR: (Film) ν = 2851 (br, w), 1620 (m), 1608 (m), 1565 (w), 1517 (m), 1489 (w), 1458 (w), 

1423 (m), 1387 (w), 1362 (m), 1343 (s), 1274 (m), 1229 (m), 1194 (w), 1149 (s), 1117 (m), 

1080 (m), 1056 (w), 1031 (w), 1002 (w), 939 (s), 881 (w), 857 (m), 841 (m), 824 (w), 802 (w), 

766 (w), 745 (s), 720 (s), 684 (m), 645 (w), 631 (w), 584 (m), 565 (m), 527 (w), 494 (w), 

465 (m), 422 (w), 412 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 183 °C. 
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tert-Butyl-4-((4-(4-hydroxyphenyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat               

(Schl-33.570) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1200 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 2.50 mmol, 1.00 eq), 

446 mg 4-Piperazin-1-ylphenol (2.50 mmol, 1.00 eq) und 0.35 mL Triethylamin (2.50 mmol, 

1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1 → 40:1) ergab 

860 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.570 (2.02 mmol, 80%) in Form eines 

elfenbeinfarbenen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.22 (DCM/MeOH, 40:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 11/11’/11’’-H), 2.95-3.03 (m, 4H, 6/6’-H), 

3.11-3.19 (m, 4H, 7/7’-H), 3.25-3.29 (m, 4H, 5/5’-H), 3.35-3.41 (m, 4H, 8/8’-H), 6.62-6.70 (m, 

2H, 3/3’-H), 6.76-6.84 (m, 2H, 2/2’-H), 8.86 (s, 1H, OH) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 11/11’/11’’-C), 43.1 (bs, 2C, 7/7’-C),                       

45.9 (2C, 6/6’-C), 46.1 (2C, 8/8’-C), 50.1 (2C, 5/5’-C), 79.2 (10-C), 115.5 (2C, 3/3’-C),                                       

118.5 (2C, 2/2’-C), 143.6 (4-C), 151.5 (1-C), 153.7 (9-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C19H30N4O5S: [M+H+] = 427.16 (47%), [M+Na+] = 449.25 (4%). 

[4-(4-Hydroxyphenyl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-Dihydrochlorid (Schl-33.574) 

 
Gemäß AAV4a wurden 860 mg tert-Butyl-4-((4-(4-hydroxyphenyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.570, 2.02 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

640 mg von Dihydrochlorid Schl-33.574 (1.60 mmol, 79%) in Form eines elfenbeinfarbenen 

Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.13-3.27 (m, 4H, 6/6’-H), 3.43-3.56 (m, 8H, 5/5’-H und  

7/7’-H), 3.60-3.76 (m, 4H, 8/8’-H), 6.87 (AA’XX‘, J = 7.1 Hz, 2H, 3/3’-H), 7.60 (bs, 2H,                    

2/2’-H), 9.63 (s, 2H, H2N
+), 9.87 (bs, 2H, OH und HN+) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (2C, 7/7’-C), 42.8 (2C, 6/6’-C), 43.8 (bs, 2C,                         

8/8’-C), 53.3 (bs, 2C, 5/5’-C), 116.0 (4C, 3/3’-C und 2/2’-C), 122.0 (4-C), 157.1 (1-C) ppm. 
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MS: ESI (+): m/z für C14H24Cl2N4O3S: [M-Cl--HCl]+ = 327.15 (100%). 

EA: calc.: Cl: 17.75; found: Cl: 17.14. 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(4-hydroxyphenyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbo-

dithioat (Schl-33.597) 

 
Gemäß AAV1a wurden 640 mg [4-(4-Hydroxyphenyl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-

Dihydrochlorid (Schl-33.574, 1.60 mmol, 1.00 eq), 0.67 mL Triethylamin (4.80 mmol, 

3.00 eq), 0.19 mL Kohlenstoffdisulfid (3.20 mmol, 2.00 eq) und 380 mg 4-Nitro-   

benzylbromid (1.76 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. Cyclohexan/EtOAc 1:1; 2. DCM/MeOH 100 :1) und präparative HPLC (tR = 26.16 min) 

ergab 600 mg von Dithiocarbamat Schl-33.597 (1.23 mmol, 77%) in Form eines hellgelben 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.17 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.02-3.16 (m, 4H, 6/6’-H), 3.26-3.41 (m, 8H, 7/7’-H und 

5/5’-H), 4.05 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.31 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.75 (s, 2H, 10-H),                     

6.66-6.73 (m, 2H, 3/3’-H), 6.85-6.97 (m, 2H, 2/2’-H), 7.63-7.72 (m, 2H, 12/12’-H),                                     

8.14-8.22 (m, 2H, 13/13’-H), 9.01 (s, 1H, OH) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.5 (2C,                      

7/7’-C), 45.6 (2C, 6/6’-C), 49.5 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.8 (bs, 8-C oder 8’-C), 51.0 (2C,                      

5/5’-C), 115.7 (2C, 3/3’-C), 119.5 (2C, 2/2’-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 

141.2 (4-C),145.0 (11-C), 146.6 (14-C), 153.1 (1-C), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(-): m/z für C22H27N5O5S3: [M-H +]calc = 536.1096; [M-H+]found = 536.1113. 

IR: (Film) ν = 3411 (br, w), 3083 (w), 2872 (w), 2678 (w), 2449 (w), 1758 (w), 1659 (m), 

1601 (w), 1511 (m), 1453 (m), 1428 (m), 1367 (m), 1341 (m), 1276 (m), 1235 (m), 1190 (s), 

1149 (s), 1111 (m), 1059 (w), 1027 (w), 999 (w), 953 (m), 925 (s), 887 (w), 847 (m), 799 (m), 

783 (w), 739 (s), 726 (s), 700 (w), 685 (w), 627 (w), 608 (m), 554 (m), 519 (w), 498 (w), 

469 (m), 438 (w), 408 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 171 °C. 
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tert-Butyl-4-((4-(4-methoxyphenyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                  

(Schl-33.473) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

577 mg 1-(4-Methoxyphenyl)piperazin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin 

(3.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 1300 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.473 (2.95 mmol, 

98%) in Form eines elfenbeinfarbenen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.66 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 12/12’/12’’-H), 3.00-3.08 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.12-3.20 (m, 4H, 8/8’-H), 3.24-3.33 (m, 4H, 6/6’-H), 3.34-3.43 (m, 4H, 9/9’-H), 3.69 (s, 3H, 

1-H), 6.80-6.86 (m, 2H, 3/3’-H), 6.87-6.94 (m, 2H, 4/4’-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 12/12’/12’’-C), 42.9 (bs, 2C, 8/8’-C),                       

45.8 (2C, 7/7’-C), 46.0 (2C, 9/9’-C), 49.7 (2C, 6/6’-C), 55.2 (1-C), 79.2 (11-C), 114.3 (2C, 

3/3’-C), 118.1 (2C, 4/4’-C), 144.9 (5-C), 153.4 (2-C), 153.6 (10-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C20H32N4O5S: [M+H+] = 441.29 (40%), [M+Na+] = 463.17 (3%).  

[4-(4-Methoxyphenyl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-Dihydrochlorid (Schl-33.479) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1300 mg tert-Butyl-4-((4-(4-methoxyphenyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.473, 2.95 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

740 mg von Dihydrochlorid Schl-33.479 (1.79 mmol, 61%) in Form eines elfenbeinfarbenen 

Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.11-3.26 (m, 4H, 7/7’-H), 3.32-3.44 (m, 4H, 6/6’-H), 

3.45-3.52 (m, 4H, 8/8’-H), 3.53-3.61 (m, 4H, 9/9’-H) 3.75 (s, 3H, 1-H), 5.62 (bs, 1H, HN+), 

6.91-7.05 (m, 2H, 3/3’-H), 7.32-7.59 (m, 2H, 4/4’-H), 9.55 (s, 2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (2C, 8/8’-C), 42.8 (2C, 7/7’-C), 44.2 (2C, 9/9’-C), 

52.7 (2C, 6/6’-C), 55.5 (1-C), 114.8 (4C, 3/3’-C und 4/4’-C), 121.5 (5-C), 157.7 (2-C) ppm. 
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MS: ESI (+): m/z für C15H26Cl2N4O3S: [M-Cl--HCl]+ = 327.15 (100%). 

EA: calc.: Cl: 17.15; found: Cl: 16.01. 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(4-methoxyphenyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbo-

dithioat (Schl-33.480) 

 
Gemäß AAV1a wurden 740 mg [4-(4-Methoxyphenyl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-

Dihydrochlorid (Schl-33.479, 1.79 mmol, 1.00 eq), 0.74 mL Triethylamin (5.37 mmol, 

3.00 eq), 0.22 mL Kohlenstoffdisulfid (3.58 mmol, 2.00 eq) und 426 mg 4-Nitro- 

benzylbromid (1.97 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 610 mg von Carbamodithioat Schl-33.480 (1.11 mmol, 62%) 

in Form eines braunen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.39 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.00-3.11 (m, 4H, 7/7’-H), 3.30-3.38 (m, 8H, 8/8’-H und 

6/6’-H), 4.04 (bs, 2H, 9-H oder 9’-H), 4.29 (bs, 2H, 9-H oder 9’-H), 4.74 (s, 2H, 11-H),                     

6.79-6.86 (m, 2H, 3/3’-H), 6.89-6.95 (m, 2H, 4/4’-H), 7.62-7.71 (m, 2H, 13/13’-H),                                     

8.13-8.22 (m, 2H, 14/14’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (11-C, überlagert von DMSO-d6), 45.5 (2C,                   

8/8’-C), 46.0 (2C, 7/7’-C), 49.7 (2C, 9/9’-C), 50.2 (bs, 2C, 6/6’-C), 55.2 (1-C), 114.3 (2C,                   

3/3’-C), 118.1 (2C, 4/4’-C), 123.4 (2C, 14/14’-C), 130.3 (2C, 13/13’-C), 144.9 (5-C), 

145.0 (12-C), 146.6 (15-C), 153.4 (2-C), 194.9 (10-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C23H29N5O5S3: [M+Na+]calc = 574.1229; 

[M+Na+]found = 574.1223. 

IR: (Film) ν = 2993 (w), 2960 (w), 2919 (w), 2888 (w), 2854 (w), 2832 (w), 1560 (w), 

1581 (w), 1512 (s), 1468 (m), 1453 (w), 1420 (m), 1394 (w), 1357 (m), 1338 (s), 1316 (w), 

1299 (w), 1271 (s), 1247 (m), 1227 (m), 1189 (w), 1181 (w), 1156 (s), 1141 (m), 1115 (m), 

1066 (w), 1055 (w), 1028 (m), 1016 (m), 991 (w), 972 (w), 938 (s), 922 (s), 874 (m), 858 (w), 

827 (s), 800 (m), 739 (s), 713 (m), 686 (m), 626 (m), 612 (m), 560 (m), 534 (w), 495 (m), 

479 (m), 466 (m), 431 (w), 416 (w) cm-1. 
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Schmpkt.: 159 °C. 

tert-Butyl-4-((4-(4-nitrophenyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                         

(Schl-33.558) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

577 mg 1-(4-Nitrophenyl)piperazin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin 

(3.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1 

→ 40:1) ergab 860 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.558 (1.89 mmol, 63%) in Form eines 

gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.64 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.39 (s, 9H, 11/11’/11’’-H), 3.11-3.20 (m, 4H, 6/6’-H), 

3.24-3.32 (m, 4H, 7/7’-H), 3.34-3.43 (m, 4H, 5/5’-H), 3.47-3.59 (m, 4H, 8/8’-H), 7.00-7.10 (m, 

2H, 3/3’-H), 8.03-8.12 (m, 2H, 2/2’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 11/11’/11’’-C), 42.9 (bs, 2C, 7/7’-C),                       

45.5 (2C, 6/6’-C), 45.8 (2C, 8/8’-C), 46.2 (2C, 5/5’-C), 79.2 (10-C), 113.1 (2C, 3/3’-C),                  

125.6 (2C, 2/2’-C), 137.4 (1-C), 153.6 (8-C), 154.4 (4-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C19H29N5O6S: [M+H+] = 456.34 (21%); [M+Na+] = 478.13 (38%). 

[4-(4-Nitrophenyl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-Dihydrochlorid (Schl-33.560) 

 
Gemäß AAV4a wurden 860 mg tert-Butyl-4-((4-(4-nitrophenyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.558, 1.89 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

570 mg von Dihydrochlorid Schl-33.560 (1.33 mmol, 70%) in Form eines gelben Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.07-3.19 (m, 4H, 6/6’-H), 3.27-3.37 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.41-3.49 (m, 4H, 5/5’-H), 3.52-3.61 (m, 4H, 8/8’-H), 7.03-7.10 (m, 2H, 3/3’-H), 7.24 (bs, 1H, 

HN+), 8.04-8.12 (m, 2H, 2/2’-H), 9.67 (s, 2H, H2N
+) ppm.  
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13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (2C, 6/6’-C), 42.8 (2C, 7/7’-C), 45.5 (2C, 8/8’-C), 

46.2 (2C, 5/5’-C), 113.2 (2C, 3/3’-C), 125.6 (2C, 2/2’-C), 137.5 (1-C), 154.4 (4-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C14H23Cl2N5O4S: [M-Cl--HCl]+ = 356.19 (100%). 

EA: calc.: Cl: 9.05; found: Cl: 10.20. 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(4-nitrophenyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.564) 

 
Gemäß AAV1a wurden 570 mg [4-(4-Nitrophenyl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-

Dihydrochlorid (Schl-33.560, 1.33 mmol, 1.00 eq), 0.55 mL Triethylamin (3.99 mmol, 

3.00 eq), 0.16 mL Kohlenstoffdisulfid (2.66 mmol, 2.00 eq) und 315 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(1.46 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 200:1 

→ 100:1 → 40:1) ergab 600 mg von Dithiocarbamat Schl-33.564 (1.06 mmol, 80%) in Form 

eines orangefarbenen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.61 (DCM/MeOH, 200:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.30-3.39 (m, 8H, 6/6’-H und 7/7’-H), 3.47-3.60 (m, 4H, 

5/5’-H), 4.03 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.29 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.74 (s, 2H, 10-H),                     

6.98-7.09 (m, 2H, 3/3’-H), 7.61-7.71 (m, 2H, 12/12’-H), 8.02-8.12 (m, 2H, 2/2’-H),                                     

8.13-8.21 (m, 2H, 13/13’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (4C,                    

6/6‘-C und 7/7’-C), 46.2 (2C, 5/5’-C), 49.6 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.6 (bs, 8-C oder 8’-C), 

113.1 (2C, 3/3’-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 125.6 (2C, 2/2’-C), 130.3 (2C, 12/12’-C),                                

137.4 (1-C), 145.0 (11-C), 146.6 (14-C), 154.3 (4-C), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H26N6O6S3: [M+Na+]calc = 589.0974; 

[M+Na+]found = 589.0964. 

IR: (Film) ν = 2856 (w), 2207 (w), 1596 (m), 1514 (m), 1485 (m), 1461 (w), 1435 (w), 

1416 (m), 1343 (s), 1315 (m), 1274 (m), 1232 (m), 1205 (m), 1156 (s), 1113 (s), 1059 (m), 

1016 (w), 995 (w), 937 (s), 897 (m), 867 (w), 858 (w), 824 (m), 798 (w), 751 (w), 734 (s), 

702 (m), 689 (m), 630 (w), 619 (w), 585 (m), 550 (w), 490 (w), 460 (m) cm-1. 
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Schmpkt.: 196 °C. 

tert-Butyl-4-((4-(4-methylbenzyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                      

(Schl-33.377) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1600 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.33 mmol, 1.00 eq), 

634 mg 1-(4-Methylbenzyl)piperazin (3.33 mmol, 1.00 eq) und 0.46 mL Triethylamin 

(3.33 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 30:1) 

ergab 1370 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.377 (3.12 mmol, 94%) in Form eines gelben 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.77 (DCM/MeOH, 30:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 13/13’/13’’-H), 2.28 (s, 3H, 1-H),                                

2.31-2.46 (m, 4H, 7/7’-H), 3.06-3.12 (m, 4H, 8/8’-H), 3.13-3.19 (m, 4H, 9/9’-H), 3.32-3.39 (m, 

4H, 10/10’-H), 3.45 (s, 2H, 6-H), 7.08-7.21 (m, 4H, 3/3’-H und 4/4’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 20.7 (1-C), 28.0 (3C, 13/13’/13’’-C), 43.4 (bs, 2C,                 

9/9’-C), 45.9 (2C, 8/8’-C), 46.1 (2C, 10/10’-C), 51.9 (2C, 7/7’-C), 61.4 (6-C), 79.3 (12-C), 

128.8 (2C, 3/3’-C), 128.9 (2C, 4/4’-C), 134.6 (5-C), 136.1 (2-C), 153.7 (11-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C21H34N4O4S: [M+H+] = 439.15 (100%). 
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[4-(4-Methylbenzyl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-Dihydrochlorid (Schl-33.400) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1250 mg tert-Butyl-4-((4-(4-methylbenzyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.377, 2.85 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

990 mg von Dihydrochlorid Schl-33.400 (2.41 mmol, 85%) in Form eines farblosen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.33 (s, 3H, 1-H), 3.08-3.21 (m, 6H, 8/8’-H und 9-H oder 

9’-H), 3.24-3.34 (m, 2H, 9-H oder 9’-H), 3.40-3.50 (m, 6H, 7/7’-H und 10-H oder 10’-H),                   

3.62-3.76 (m, 2H, 10/10’-H), 4.31 (s, 2H, 6-H), 7.21-7.29 (m, 2H, 3/3’-H), 7.49-7.56 (m, 2H, 

4/4’-H), 9.66 (s, 2H, H2N
+), 11.81 (s, 1H, HN+) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 20.7 (1-C), 42.2 (2C, 8/8’-C), 42.7 (4C, 9/9’-C und 

10/10’-C), 49.7 (2C, 7/7’-C), 58.2 (6-C), 126.4 (5-C), 129.3 (2C, 3/3’-C), 131.3 (2C, 4/4’-C), 

139.0 (2-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C16H28Cl2N4O2S: [M-Cl--HCl]+ = 339,16 (100%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-805- 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(4-methylbenzyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.406) 

 
Gemäß AAV1a wurden 930 mg [4-(4-Methylbenzyl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-

Dihydrochlorid (Schl-33.400, 2.26 mmol, 1.00 eq), 0.94 mL Triethylamin (6.78 mmol, 

3.00 eq), 0.27 mL Kohlenstoffdisulfid (4.52 mmol, 2.00 eq) und 538 mg 4-Nitro-   

benzylbromid (2.49 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. Cyclohexan/EtOAc 3:2 → 1:1; 2. DCM/MeOH 10:1) ergab 520 mg von Dithio-

carbamat Schl-33.406 (0.95 mmol, 42%) in Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.60 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.27 (s, 3H, 1-H), 2.34-2.42 (m, 4H, 7/7’-H),                                           

3.11-3.20 (m, 4H, 8/8’-H), 3.23-3.30 (m, 4H, 9/9’-H), 3.45 (s, 2H, 6-H), 4.02 (bs, 2H, 10-H 

oder 10’-H), 4.26 (bs, 2H, 10-H oder 10’-H), 7.08-7.20 (m, 4H, 3/3’-H und 4/4’-H),                                

7.62-7.71 (m, 2H, 14/14’-H),  8.11-8.22 (m, 2H, 15/15’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 20.6 (1-C), 39.5 (12-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.4 (2C, 9/9’-C), 46.9 (2C, 8/8’-C), 49.4 (bs, 10-C oder 10’-C), 50.7 (bs, 10-C oder 10’-C), 

51.8 (2C, 7/7’-C), 61.3 (6-C), 123.4 (2C, 15/15’-C), 128.7 (2C, 3/3’-C), 128.8 (2C, 4/4’-C), 

130.3 (2C, 14/14’-C), 134.6 (5-C), 136.1 (2-C), 145.1 (13-C), 146.6 (16-C), 194.9 (11-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C24H31N5O4S3: [M+H+]calc = 550.1616; [M+H+]found = 550.1620. 

IR: (Film) ν = 3000 (br, w), 2915 (w), 2854 (w), 2813 (w), 1687 (w), 1599 (w), 1516 (m), 

1458 (w), 1419 (m), 1342 (s), 1298 (m), 1272 (m), 1228 (m), 1154 (s), 1108 (m), 1065 (w), 

997 (m), 925 (s), 858 (m), 819 (w), 790 (w), 737 (s), 687 (m), 620 (w), 563 (w), 520 (w), 

490 (w), 465 (m), 419 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 171 °C. 
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7.3.3.4.3 Pyridinyl-, Pyrimidinyl-, Pyrazinyl-, Pyridazinyl-Piperazine 

tert-Butyl-4-((4-(pyridin-2-yl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                             

(Schl-33.452) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

0.50 mL 1-(Pyridin-2-yl)piperazin (3.30 mmol, 1.00 eq) und 0.46 mL Triethylamin 

(3.30 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(EtOAc/Cyclohexan 4:1) ergab 1070 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.452 (2.60 mmol, 

87%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.71 (EtOAc/Cyclohexan, 4:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 12/12’/12’’-H), 3.09-3.20 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.22-3.28 (m, 4H, 8/8’-H), 3.32-3.41 (m, 4H, 9/9’-H), 3.49-3.60 (m, 4H, 6/6’-H), 6.63-6.72 (m, 

1H, 4-H), 6.80-6.90 (m, 1H, 2-H), 7.50-7.60 (m, 1H, 3-H), 8.08-8.16 (m, 1H, 1-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 12/12’/12’’-C), 43.0 (2C, 8/8’-C), 44.4 (2C, 

7/7’-C), 45.7 (2C, 9/9’-C), 45.8 (2C, 6/6’-C), 79.2 (11-C), 107.4 (4-C), 113.5 (3-C),                            

137.6 (2-C), 147.5 (1-C), 153.6 (10-C), 158.5 (5-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C18H29N5O4S: [M+H+] = 412.18 (64%), [M+Na+] = 434.18 (3%). 

[4-(Pyridin-2-yl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-Dihydrochlorid (Schl-33.453) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1070 mg tert-Butyl-4-((4-(pyridin-2-yl)piperazin-1-yl)-

sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.452, 2.60 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

850 mg von Dihydrochlorid Schl-33.453 (2.21 mmol, 85%) in Form eines elfenbeinfarbenen 

Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.05-3.17 (m, 4H, 7/7’-H), 3.26-3.35 (m, 4H, 8/8’-H), 

3.36-3.45 (m, 4H, 9/9’-H), 3.67-3.81 (m, 4H, 6/6’-H), 6.81-6.94 (m, 1H, 4-H), 7.15-7.92 (m, 

1H, 2-H), 7.81-7.94 (m, 1H, 3-H), 8.04 (d, J = 5.7 Hz, 1H, 1-H), 9.53 (s, 2H, H2N
+) ppm; HN+ 

nicht sichtbar.  
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13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (2C, 8/8’-C), 42.8 (2C, 7/7’-C), 45.2 (2C, 9/9’-C), 

45.4 (2C, 6/6’-C), 110.2 (4-C), 113.4 (2-C), 140.9 (3-C), 142.1 (1-C), 155.0 (5-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C13H23Cl2N5O2S: [M-Cl--HCl]+ = 312.15 (97%). 

EA: calc.: Cl: 18.45; found: Cl: 17.44. 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(pyridin-2-yl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.456) 

 
Gemäß AAV1a wurden 850 mg [4-(Pyridin-2-yl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-

Dihydrochlorid (Schl-33.453, 2.21 mmol, 1.00 eq), 0.61 mL Triethylamin (4.42 mmol, 

2.00 eq), 0.27 mL Kohlenstoffdisulfid (4.42 mmol, 2.00 eq) und 525 mg 4-Nitrobenzyl-                                       

bromid (2.43 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 100:1 + 2% Et3N) ergab 1030 mg von Dithiocarbamat Schl-33.456 (1.97 mmol, 

89%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.84 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.20-3.26 (m, 4H, 7/7’-H), 3.27-3.34 (m, 4H, 8/8’-H), 

3.48-3.58 (m, 4H, 9/9’-H), 4.00 (s, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.26 (s, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.70 (s, 

2H, 11-H), 6.64 (dd, J = 7.0, 4.9 Hz, 1H, 2-H), 6.81 (d, J = 8.6 Hz, 1H, 4-H), 7.52 (ddd, J = 8.8, 

7.3, 1.9 Hz, 1H, 3-H), 7.58-7.69 (m, 2H, 13/13’-H), 8.09 (dd, J = 4.9, 1.9 Hz, 1H, 1-H),                    

8.11-8.17 (m, 2H, 14/14’-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (11-C, überlagert von DMSO-d6), 44.3 (2C,                   

8/8’-C), 45.4 (2C, 7/7’-C), 45.7 (2C, 6/6’-C), 49.4 (bs, 9-C oder 9’-C), 50.7 (bs, 9-C oder                      

9’-C), 107.3 (4-C), 113.5 (3-C), 123.4 (2C, 14/14’-C), 130.3 (2C, 13/13’-C), 137.6 (2-C), 

145.0 (12-C), 146.6 (15-C), 147.5 (1-C), 158.5 (5-C), 194.9 (10-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H26N6O4S3: [M+H+]calc = 523.1256; [M+H+]found = 523.1245. 
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IR: (Film) ν = 3085 (w), 2986 (w), 2841 (w), 1592 (w), 1563 (w), 1520 (m), 1479 (w), 

1454 (w), 1435 (m), 1422 (m), 1392 (w), 1346 (s), 1315 (m), 1275 (m), 1245 (m), 1231 (s), 

1147 (s), 1110 (m), 1065 (w), 1035 (w), 1009 (w), 981 (w), 944 (s), 917 (m), 895 (w), 860 (w), 

826 (w), 807 (w), 776 (m), 753 (s), 727 (s), 683 (m), 644 (w), 620 (w), 581 (m), 563 (m), 

550 (w), 520 (w), 464 (m), 430 (w), 412 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 172 °C. 

tert-Butyl-4-((4-(pyridin-3-yl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                       

(Schl-33.584) 

 
Gemäß AAV8a wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

490 mg 1-(Pyridin-3-yl)piperazin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin (3.00 mmol, 

1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 60:1 + 2% Et3N) ergab 

430 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.584 (1.04 mmol, 35%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.14 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 60:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 12/12’/12’’-H), 3.14-3.20 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.23-3.28 (m, 4H, 8/8’-H), 3.29-3.35 (m, 4H, 6/6’-H), 3.36-3.42 (m, 4H, 9/9’-H), 7.21-7.27 (m, 

1H, 4-H), 7.32-7.38 (m, 1H, 3-H), 8.01-8.06 (m, 1H, 2-H), 8.29-8.35 (m, 1H, 1-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 12/12’/12’’-C), 43.1 (bs, 2C, 8/8’-C),                         

45.7 (2C, 7/7’-C), 45.8 (2C, 9/9’-C), 47.5 (2C, 6/6’-C), 79.2 (11-C), 122.4 (4-C), 123.5 (3-C),                            

138.1 (1-C), 140.3 (2-C), 146.2 (5-C), 153.6 (10-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C18H29N5O4S: [M+H+] = 412.16 (49%). 
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[4-(Pyridin-3-yl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-Dihydrochlorid (Schl-33.612) 

 
Gemäß AAV4a wurden 430 mg tert-Butyl-4-((4-(pyridin-3-yl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-

piperazin-1-carboxylat (Schl-33.584, 1.04 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 320 mg von 

Dihydrochlorid Schl-33.612 (0.83 mmol, 80%) in Form eines orangenen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.09-3.19 (m, 4H, 7/7’-H), 3.31-3.38 (m, 4H, 6/6’-H), 

3.43-3.48 (m, 4H, 8/8’-H), 3.49-3.53 (m, 4H, 9/9’-H), 7.83 (dd, J = 8.9, 5.3 Hz, 1H, 3-H),                   

8.08 (dd, J = 8.9, 2.2 Hz, 1H, 4-H), 8.22 (d, J = 5.2 Hz, 1H, 2-H), 8.49 (d, J = 2.9 Hz, 1H,                          

1-H), 9.67 (s, 2H, H2N
+) ppm; HN+ nicht sichtbar.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.2 (2C, 8/8’-C), 42.7 (2C, 7/7’-C), 45.2 (2C, 9/9’-C), 

46.3 (2C, 6/6’-C), 127.1 (4-C), 127.6 (3-C), 129.4 (2-C), 130.2 (1-C), 147.9 (5-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C13H23Cl2N5O2S: [M-Cl--HCl]+ = 312.20 (100%). 

EA: calc.: Cl: 18.45; found: Cl: 18.32. 
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(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(pyridin-3-yl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.626) 

 
Gemäß AAV1a wurden 320 mg [4-(Pyridin-3-yl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-

Dihydrochlorid (Schl-33.612, 0.83 mmol, 1.00 eq), 0.23 mL Triethylamin (1.66 mmol, 

2.00 eq), 0.10 mL Kohlenstoffdisulfid (1.66 mmol, 2.00 eq) und 197 mg 4-Nitrobenzyl-                                    

bromid (0.91 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 100:1 + 2% Et3N) und Umkristallisation aus EtOH (~80 mL) ergab 200 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.626 (0.38 mmol, 46%) in Form eines orangefarbenen Feststoffes. 

 

DC: Rf = 0.34 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.24-3.28 (m, 4H, 7/7’-H), 3.31-3.38 (m, 8H, 8/8’-H und 

9/9’-H), 4.04 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.31 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.74 (s, 2H, 11-H),                         

7.23 (ddd, J = 8.5, 4.6, 0.5 Hz, 1H, 3-H), 7.34 (ddd, J = 8.5, 3.0, 1.3 Hz, 1H, 4-H),                                  

7.63-7.70 (m, 2H, 13/13’-H), 8.03 (dd, J = 4.5, 1.3 Hz, 1H, 2-H), 8.14-8.21 (m, 2H, 14/14’-H), 

8.31 (d, J = 2.8 Hz, 1H, 1-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (11-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C,                      

8/8’-C), 45.7 (2C, 7/7’-C), 47.5 (2C, 6/6’-C), 49.4 (bs, 9-C oder 9’-C), 50.7 (bs, 9-C oder                      

9’-C), 122.4 (4-C), 123.4 (2C, 14/14’-C), 123.5 (3-C), 130.3 (2C, 13/13’-C), 138.2 (1-C), 

140.3 (2-C), 145.0 (12-C), 146.2 (5-C), 146.6 (15-C), 194.9 (10-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H26N6O4S3: [M+H+]calc = 523.1256; [M+H+]found = 523.1247. 

IR: (Film) ν = 3002 (w), 2961 (w), 2927 (w), 2855 (w), 1604 (w), 1597 (w), 1585 (w), 

1573 (w), 1515 (m), 1487 (w), 1466 (m), 1449 (w), 1420 (m), 1376 (w), 1356 (w), 1342 (s), 

1315 (m), 1303 (m), 1266 (m), 1246 (m), 1215 (m), 1184 (w), 1148 (s), 1122 (m), 1113 (m), 

1067 (w), 1039 (w), 1010 (m), 991 (m), 971 (w), 948 (m), 933 (s), 917 (m), 889 (m), 856 (m), 

841 (w), 823 (w), 799 (m), 743 (m), 718 (m), 702 (s), 639 (w), 615 (m), 578 (m), 558 (w), 

527 (w), 488 (w), 477 (w), 468 (w), 419 (w), 407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 176 °C. 
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tert-Butyl-4-((4-(pyridin-4-yl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                               

(Schl-33.482) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

490 mg 1-(4-Pyridyl)piperazin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin (3.00 mmol, 

1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 60:1 + 2% Et3N) ergab 

1000 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.482 (2.43 mmol, 81%) in Form eines elfenbein-

farbenen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.12 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 60:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 10/10’/10’’-H), 3.12-3.19 (m, 4H, 5/5’-H), 

3.23-3.30 (m, 4H, 6/6’-H), 3.34-3.44 (m, 8H, 4/4’-H und 7/7’-H), 6.77-6.88 (m, 2H, 2/2’-H), 

8.12-8.26 (m, 2H, 1/1’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 10/10’/10’’-C), 43.0 (bs, 2C, 6/6’-C),                         

45.3 (2C, 5/5’-C), 45.4 (2C, 7/7’-C), 45.8 (2C, 4/4’-C), 79.2 (9-C), 108.7 (2C, 2/2’-C),                      

149.9 (2C, 1/1’-C), 153.6 (8-C), 154.1 (3-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C18H29N5O4S: [M+H+] = 412.14 (92%). 

[4-(Pyridin-4-yl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-Dihydrochlorid (Schl-33.489) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1000 mg tert-Butyl-4-((4-(pyridin-4-yl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.482, 2.43 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

790 mg von Dihydrochlorid Schl-33.489 (2.06 mmol, 85%) in Form eines elfenbeinfarbenen 

Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.07-3.21 (m, 4H, 5/5’-H), 3.28-3.40 (m, 4H, 4/4’-H, 

überlagert von H2O), 3.42-3.50 (m, 4H, 6/6’-H), 3.74-3.87 (m, 4H, 7/7’-H), 7.17-7.29 (m, 2H, 

2/2’-H), 8.24-8.34 (m, 2H, 1/1’-H), 9.76 (s, 2H, H2N
+), 14.08 (s, 1H, HN+) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.2 (2C, 6/6’-C), 42.7 (2C, 5/5’-C), 45.3 (2C, 7/7’-C), 

45.5 (2C, 4/4’-C), 107.8 (2C, 2/2’-C), 139.8 (2C, 1/1’-C), 156.7 (3-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C13H23Cl2N5O2S: [M-Cl--HCl]+ = 312.12 (100%). 
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(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(pyridin-4-yl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.494) 

 
Gemäß AAV1a wurden 790 mg [4-(Pyridin-4-yl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-

Dihydrochlorid (Schl-33.489, 2.06 mmol, 1.00 eq), 0.86 mL Triethylamin (6.18 mmol, 

3.00 eq), 0.25 mL Kohlenstoffdisulfid (4.12 mmol, 2.00 eq) und 490 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(2.27 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. DCM/MeOH 20:1 + 2% Et3N; 2. DCM+ 2% Et3N), Waschen mit 1 M NaOH-Lösung 

(~100 mL) und Umkristallisation aus Ethanol (~150 mL) ergab 230 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.494 (0.44 mmol, 21%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.17 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 20:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.26-3.31 (m, 4H, 5/5’-H), 3.32-3.37 (m, 4H, 6/6’-H), 

3.38-3.43 (m, 4H, 4/4’-H), 4.03 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.31 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.74 (s, 

2H, 9-H), 6.79-6.86 (m, 2H, 2/2’-H), 7.62-7.71 (m, 2H, 11/11’-H), 8.13-8.22 (m, 4H, 1/1’-H 

und 12/12’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (9-C, überlagert von DMSO-d6), 45.2 (2C,                       

CPiperazin), 45.4 (4C, CPiperazin), 49.4 (bs, CPiperazin), 50.7 (bs, CPiperazin), 108.6 (2C, 2/2’-C), 

123.4 (2C, 12/12’-C), 130.3 (2C, 11/11’-C), 145.0 (10-C), 146.6 (13-C), 149.8 (2C, 1/1’-C), 

154.1 (3-C), 194.9 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H26N6O4S3: [M+H+]calc = 523.1256; [M+H+]found = 523.1250. 

IR: (Film) ν = 2989 (w), 2917 (w), 2857 (w), 1593 (m), 1541 (w), 1511 (s), 1470 (w), 

1456 (w), 1442 (w), 1423 (w), 1407 (w), 1343 (s), 1274 (m), 1247 (m), 1230 (m), 1158 (s), 

1121 (m), 1110 (m), 1063 (w), 1002 (w), 986 (w), 939 (s), 906 (m), 859 (w), 799 (m), 758 (m), 

737 (s), 725 (s), 702 (m), 684 (w), 632 (w), 611 (m), 569 (m), 532 (w), 496 (w), 474 (w), 

461 (m), 435 (w), 419 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 178 °C. 
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tert-Butyl-4-((4-(pyrimidin-2-yl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                      

(Schl-33.333) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

0.43 mL 2-(Piperazin-1-yl)pyrimidin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin 

(3.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 590 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.333 (1.43 mmol, 

48%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.55 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 10/10’/10’’-H), 3.13-3.18 (m, 4H, 5/5’-H), 

3.21-3.26 (m, 4H, 6/6’-H), 3.34-3.42 (m, 4H, 4/4’-H), 3.74-3.85 (m, 4H, 7/7’-H), 6.67 (t, 

J = 4.7 Hz, 1H, 1-H), 8.38 (d, J = 4.7 Hz, 2H, 2/2’-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 10/10’/10’’-C), 43.0 (4C, 5/5’-C und 6/6’-C), 

45.7 (2C, 7/7’-C), 45.8 (2C, 4/4’-C), 79.2 (9-C), 110.6 (1-C), 153.6 (8-C), 157.9 (2C, 2/2’-C), 

161.0 (3-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C17H28N6O4S: [M+H+] = 413.20 (100%). 

[4-(Pyrimidin-2-yl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-Dihydrochlorid (Schl-33.351) 

 
Gemäß AAV4a wurden 590 mg tert-Butyl-4-((4-(pyrimidin-2-yl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.333, 1.43 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

450 mg von Dihydrochlorid Schl-33.351 (1.17 mmol, 82%) in Form eines hellgelben 

Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.06-3.20 (m, 4H, 5/5’-H), 3.21-3.32 (m, 4H, 4/4’-H), 

3.36-3.49 (m, 4H, 6/6’-H), 3.73-3.92 (m, 4H, 7/7’-H), 6.72 (t, J = 4.8 Hz, 1H, 1-H), 8.42 (d, 

J = 4.8 Hz, 2H, 2/2’-H), 9.58 (s, 2H, H2N
+) ppm; HN+ nicht sichtbar.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (2C, 6/6’-C), 42.8 (2C, 5/5’-C), 43.3 (2C, 7/7’-C), 

45.7 (2C, 4/4’-C), 110.6 (1-C), 157.8 (2C, 2/2’-C), 159.6 (3-C) ppm. 
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MS: ESI (+): m/z für C12H22Cl2N6O2S: [M-Cl--HCl]+ = 313.21 (100%). 

EA: calc.: Cl: 18.40; found: Cl: 17.64. 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(pyrimidin-2-yl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.354) 

 
Gemäß AAV1a wurden 450 mg [4-(Pyrimidin-2-yl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-

Dihydrochlorid (Schl-33.351, 1.17 mmol, 1.00 eq), 0.49 mL Triethylamin (3.51 mmol, 

3.00 eq), 0.14 mL Kohlenstoffdisulfid (2.34 mmol, 2.00 eq) und 278 mg 4-Nitro- 

benzylbromid (1.29 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 190 mg von Dithiocarbamat Schl-33.354 (0.36 mmol, 31%) in 

Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.58 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.22-3.28 (m, 4H, 5/5’-H), 3.30-3.38 (m, 4H, 6/6’-H), 

3.74-3.84 (m, 4H, 4/4’-H), 4.02 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.29 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.74 (s, 

2H, 9-H), 6.67 (t, J = 4.7 Hz, 1H, 1-H), 7.61-7.71 (m, 2H, 11/11’-H), 7.11-7.21 (m, 2H,                      

12/12’-H), 8.38 (d, J = 4.8 Hz, 2H, 2/2’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (9-C, überlagert von DMSO-d6), 43.0 (2C,                      

6/6’-C), 45.4 (2C, 5/5’-C), 45.7 (2C, 4/4’-C), 49.5 (bs, 7-C oder 7’-C), 50.6 (bs, 7-C oder                      

7’-C), 110.6 (1-C), 123.4 (2C, 12/12’-C), 130.3 (2C, 11/11’-C), 145.0 (10-C), 145.6 (13-C), 

157.9 (2C, 2/2’-C), 160.9 (3-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H25N7O4S3: [M+H+]calc = 524.1208; [M+H+]found = 524.1218. 

IR: (Film) ν = 3116 (w), 3087 (w), 2989 (w), 2858 (w), 1599 (w), 1581 (m), 1547 (m), 

1521 (m), 1485 (m), 1444 (m), 1420 (m), 1381 (w), 1359 (m), 1345 (s), 1328 (m), 1310 (m), 

1277 (m), 1263 (m), 1233 (s), 1187 (w), 1148 (s), 1114 (m), 1086 (w), 1068 (w), 1038 (w), 

1012 (w), 983 (w), 949 (s), 921 (m), 895 (w), 860 (w), 837 (w), 826 (w), 800 (m), 

750 (s), 728 (s), 684 (m), 637 (w), 586 (m), 564 (m), 551 (w), 525 (w), 482 (w), 465 (m),                        

436 (m), 422 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 227 °C. 
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tert-Butyl-4-((4-(pyrazin-2-yl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                             

(Schl-33.714) 

 
Gemäß AAV8a wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

493 mg 2-(Piperazin-1-yl)pyrazin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin (3.00 mmol, 

1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (1. DCM/MeOH 50:1 + 2% Et3N; 

2. DCM + 2% Et3N) und Waschen mit 1 M NaOH-Lösung (~100 mL) ergab 1000 mg von 

Schwefelsäurediamid Schl-33.714 (2.44 mmol, 81%) in Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.42 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 50:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 11/11’/11’’-H), 3.09-3.20 (m, 4H, 6/6’-H), 

3.24-3.30 (m, 4H, 7/7’-H), 3.32-3.42 (m, 4H, 8/8’-H), 3.58-3.68 (m, 4H, 5/5’-H), 7.83-7.90 (m, 

1H, 2-H), 8.07-8.13 (m, 1H, 1-H), 8.30-8.37 (m, 1H, 3-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 11/11’/11’’-C), 43.0 (bs, 2C, 7/7’-C),                     

43.7 (2C, 6/6’-C), 45.5 (2C, 8/8’-C), 45.8 (2C, 5/5’-C), 79.2 (10-C), 131.5 (1-C), 132.9 (2-C), 

141.4 (3-C), 153.6 (9-C), 154.3 (4-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C17H28N6O4S: [M+H+] = 413.23 (51%), [M+Na+] = 435.19 (14%). 

4-((4-(Pyrazin-2-yl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-2,2,2-Trifluoracetat                      

(Schl-33.733) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1000 mg tert-Butyl-4-((4-(pyrazin-2-yl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.714, 2.44 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

620 mg von Triflat Schl-33.733 (1.34 mmol, 55%) in Form eines gelben Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.09-3.22 (m, 4H, 6/6’-H), 3.23-3.32 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.33-3.42 (m, 4H, 8/8’-H), 3.58-3.71 (m, 4H, 5/5’-H), 7.89 (d, J = 2.6 Hz, 1H, 3-H),                             

8.09-8.13 (m, 1H, 2-H), 8.36 (s, 1H, 1-H), 8.92 (s, 2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 42.5 (2C, 7/7’-C), 43.0 (2C, 6/6’-C), 43.7 (2C, 8/8’-C), 

45.5 (2C, 5/5’-C), 117.1 (q, 1JC-F = 299.2 Hz, TFA), 131.5 (1-C), 133.0 (2-C), 141.4 (3-C), 

154.3 (4-C), 158.4 (q, 2JC-F = 31.3 Hz, TFA) ppm. 
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MS: ESI (+): m/z für C12H21F3N6O4S: [M-TFA-]+ = 313.18 (100%). 

EA: calc.: C: 39.43, H: 4.96, N: 19.71, S: 7.52; found: C: 39.39, H: 5.00, N: 19.53, S: 6.85. 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(pyrazin-2-yl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.743) 

 
Gemäß AAV1a wurden 620 mg 4-((4-(Pyrazin-2-yl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-

Trifluormethansulfonat (Schl-33.733, 1.34 mmol, 1.00 eq), 0.37 mL Triethylamin (2.68 mmol, 

2.00 eq), 0.16 mL Kohlenstoffdisulfid (2.68 mmol, 2.00 eq) und 318 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(1.47 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) 

ergab 700 mg von Dithiocarbamat Schl-33.743 (1.34 mmol, quantitativ) in Form eines 

hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.25 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.26-3.31 (m, 4H, 6/6’-H), 3.32-3.37 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.59-3.69 (m, 4H, 5/5’-H), 4.03 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.30 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.74 (s, 

2H, 10-H), 7.63-7.70 (m, 2H, 12/12’-H), 7.87 (d, J = 2.6 Hz, 1H, 3-H), 8.10 (dd, J = 2.6, 1.5 Hz, 

1H, 2-H), 8.14-8.20 (m, 2H, 13/13’-H), 8.34 (d, J = 1.5 Hz, 1H, 1H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 43.7 (2C,                         

7/7’-C), 45.4 (2C, 6/6’-C), 45.5 (2C, 5/5’-C), 49.4 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.7 (bs, 8-C oder                     

8’-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 131.5 (1-C), 132.9 (2-C), 141.4 (3-C),                     

145.0 (11-C), 146.6 (14-C), 154.2 (4-C), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H25N7O4S3: [M+Na+]calc = 546.1028; 

[M+Na+]found = 546.1021. 

IR: (Film) ν = 3003 (w), 2965 (w), 2928 (w), 2854 (w), 1597 (w), 1584 (w), 1518 (s), 

1481 (w), 1466 (m), 1450 (w), 1421 (m), 1372 (w), 1357 (w), 1344 (s), 1331 (w), 1317 (w), 

1302 (s), 1267 (m), 1235 (w), 1217 (m), 1192 (w), 1149 (s), 1124 (m), 1112 (m), 1078 (w), 

1048 (w), 1010 (m), 992 (m), 970 (w), 951 (m), 936 (s), 920 (m), 890 (w), 857 (w), 

836 (m), 825 (w), 801 (w), 770 (w), 742 (s), 720 (m), 699 (m), 661 (w), 638 (w), 617 (w), 

582 (m), 559 (w), 526 (w), 489(w), 476 (w), 420 (m) cm-1. 
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Schmpkt.: 179 °C. 

tert-Butyl-4-((4-(pyridazin-3-yl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                       

(Schl-33.596) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

493 mg 3-(Piperazin-1-yl)pyridazin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Triethylamin 

(3.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 20:1) und 

Umkristallisation aus EtOH (~100 mL) ergab 550 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.596 

(1.33 mmol, 44%) in Form eines braunen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.51 (DCM/MeOH, 20:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 11/11’/11’’-H), 3.10-3.23 (m, 4H, 6/6’-H), 

3.24-3.32 (m, 4H, 7/7’-H, überlagert von H2O), 3.34-3.43 (m, 4H, 8/8’-H), 3.60-3.72 (m, 4H, 

5/5’-H), 7.24-7.32 (m, 1H, 3-H), 7.36-7.46 (m, 1H, 2-H), 8.53-8.64 (m, 1H, 1-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 11/11’/11’’-C), 42.9 (bs, 2C, 7/7’-C),                     

44.2 (2C, 6/6’-C), 45.6 (2C, 8/8’-C), 45.8 (2C, 5/5’-C), 79.2 (10-C), 113.1 (3-C), 127.7 (2-C), 

143.8 (1-C), 153.6 (9-C), 159.6 (4-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C17H28N6O4S: [M+H+] = 413.17 (92%). 

[4-(Pyridazin-3-yl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-Dihydrochlorid (Schl-33.622) 

 
Gemäß AAV4a wurden 550 mg tert-Butyl-4-((4-(pyridazin-3-yl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-

piperazin-1-carboxylat (Schl-33.596, 1.33 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 460 mg von 

Hydrochlorid Schl-33.622 (1.19 mmol, 89%) in Form eines braunen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.09-3.21 (m, 4H, 6/6’-H), 3.29-3.39 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.40-3.49 (m, 4H, 8/8’-H), 3.75-3.85 (m, 4H, 5/5’-H), 7.89-7.99 (m, 2H, 3-H und 2-H),                             

8.79 (d, J = 4.0 Hz, 1H, 1-H) 9.64 (s, 2H, H2N
+) ppm; HN+ nicht sichtbar.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 42.2 (2C, 7/7’-C), 42.7 (2C, 6/6’-C), 44.5 (2C, 8/8’-C), 

45.2 (2C, 5/5’-C), 121.9 (3-C), 132.2 (2-C), 139.5 (1-C), 157.9 (4-C) ppm. 
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MS: ESI (+): m/z für C12H22Cl2N6O2S: [M-Cl--HCl]+ = 313.15 (100%). 

EA: calc.: Cl: 18.45; found: Cl: 17.93. 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(pyridazin-3-yl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.629) 

 
Gemäß AAV1a wurden 460 mg [4-(Pyridazin-3-yl)piperazin-1-yl]piperazin-1-ylsulfon-

Dihydrochlorid (Schl-33.622, 1.19 mmol, 1.00 eq), 0.33 mL Triethylamin (2.38 mmol, 

2.00 eq), 0.14 mL Kohlenstoffdisulfid (2.38 mmol, 2.00 eq) und 283 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(1.31 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Die Reaktionslösung wurde mit einer 1 M HCl-Lösung 

(~100 mL) versetzt und mit DCM (~3 x 80 mL) extrahiert. Die vereinigten organischen Phasen 

wurden über MgSO4 getrocknet. Abschließende Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 100:1 + 2% Et3N) und Waschen mit heißem Ethanol (~100 mL) ergab 250 mg 

von Dithiocarbamat Schl-33.629 (0.48 mmol, 40%) in Form eines elfenbeinfarbenen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.14 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.26-3.32 (m, 4H, 6/6’-H), 3.33-3.40 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.64-3.72 (m, 4H, 5/5’-H), 4.05 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.30 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.74 (s, 

2H, 10-H), 7.31 (dd, J = 9.3, 1.2 Hz, 1H, 3-H), 7.44 (dd, J = 9.3, 4.5 Hz, 1H, 2-H), 8.60 (dd, 

J = 4.5, 1.2 Hz, 1H, 1-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 44.2 (2C,                     

7/7’-C), 45.2 (2C, 6/6’-C), 45.5 (2C, 5/5’-C), 49.4 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.7 (bs, 8-C oder                        

8’-C), 113.5 (3-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 127.9 (2-C), 130.3 (2C, 12/12’-C), 143.6 (1-C), 

145.0 (11-C), 146.6 (14-C), 159.5 (4-C), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H25N7O4S3: [M+Na+]calc = 546.1028; 

[M+Na+]found = 546.1018. 
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-819- 

IR: (Film) ν = 3054 (w), 2986 (w), 2898 (w), 2860 (w), 1589 (w), 1514 (m), 1490 (w), 

1447 (m), 1422 (m), 1396 (w), 1340 (s), 1299 (w), 1273 (s), 1256 (m), 1228 (m), 1146 (s), 

1119 (m), 1063 (w), 1052 (w), 1038 (w), 1026 (w), 1001 (m), 944 (s), 855 (w), 827 (w), 

808 (m), 743 (m), 724 (m), 689 (w), 666 (w), 636 (w), 604 (w), 577 (w), 562 (m), 

526 (w), 496 (w), 466 (m), 437 (w), 418 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 205 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-820- 

7.3.3.4.4 Acylpiperazine 

tert-Butyl-4-((4-acetylpiperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.363) 

 
Gemäß AAV8a wurden 1379 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 2.87 mmol, 1.00 eq), 

368 mg 1-Acetylpiperazin (2.87 mmol, 1.00 eq) und 0.40 mL Triethylamin (2.87 mmol, 

1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 20:1) ergab 950 mg 

von Schwefelsäurediamid Schl-33.363 (2.52 mmol, 88%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.67 (DCM/MeOH, 20:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 9/9’/9’’-H), 2.01 (s, 3H, 1-H), 3.09-3.16 (m, 

6H, 4/4’-H und 5-H oder 5’-H), 3.17-3.23 (m, 2H, 5-H oder 5’-H), 3.32-3.42 (m, 4H, 6/6’-H), 

3.43-3.52 (m, 4H, 3/3’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 21.2 (1-C), 28.0 (3C, 9/9’/9’’-C), 40.5 (5-C oder 5’-C), 

42.3 (bs, 2C, 4-C und 4’-C), 45.4 (5-C oder 5’-C), 45.9 (3C, 3/3’-C und 6-C oder 6’-C),                     

46.1 (6-C oder 6’-C), 79.3 (8-C), 153.6 (7-C), 168.4 (2-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C15H28N4O5S: [M+H+] = 377.12 (100%), [M+NH4
+] = 394.17 (55%), 

[M+Na+] = 399.13 (6%). 

4-((4-Acetylpiperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.366) 

 
Gemäß AAV4a wurden 950 mg tert-Butyl-4-((4-acetylpiperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.363, 2.52 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 790 mg von Hydro-

chlorid Schl-33.366 (2.52 mmol, quantitativ) in Form eines hellgelben Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.02 (s, 3H, 1-H), 3.09-3.16 (m, 6H, 4/4’-H und 5-H oder 

5’-H), 3.17-3.24 (m, 2H, 5-H oder 5’-H), 3.36-3.44 (m, 4H, 6/6’-H), 3.45-3.56 (m, 4H,                      

3/3’-H), 9.49 (s, 2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 21.2 (1-C), 40.4 (5-C oder 5’-C), 42.3 (2C, 4/4’-C),  

42.8 (2C, 3/3’-C), 45.3 (5-C oder 5’-C), 45.8 (6-C oder 6’-C), 46.1 (6-C oder 6’-C),                             

168.4 (2-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C10H21ClN4O3S: [M-Cl-]+ = 277.01 (100%). 
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-821- 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-acetylpiperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                          

(Schl-33.371) 

 
Gemäß AAV1a wurden 790 mg 4-((4-Acetylpiperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid 

(Schl-33.366, 2.52 mmol, 1.00 eq), 0.70 mL Triethylamin (5.04 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.04 mmol, 2.00 eq) und 599 mg 4-Nitrobenzylbromid (2.77 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 30:1) ergab 540 mg 

von Dithiocarbamat Schl-33.371 (1.10 mmol, 44%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.66 (DCM/MeOH, 30:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.01 (s, 3H, 1-H), 3.09-3.16 (m, 2H, 5-H oder 5’-H), 

3.17-3.24 (m, 2H, 5-H oder 5’-H), 3.30-3.36 (m, 4H, 4/4’-H), 3.43-3.52 (m, 4H, 3/3’-H),                   

4.03 (s, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.28 (s, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.74 (s, 2H, 8-H), 7.60-7.72 (m, 2H, 

10/10’-H), 8.11-8.23 (m, 2H, 11/11’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 21.1 (1-C), 39.5 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 

40.5 (CPiperazin), 45.3 (CPiperazin), 45.4 (2C, CPiperazin),  45.8 (CPiperazin), 46.1 (CPiperazin), 49.5 (bs, 

CPiperazin), 50.7 (bs, CPiperazin), 123.4 (2C, 11/11’-C), 130.3 (2C, 10/10’-C), 145.0 (9-C), 

146.6 (12-C), 168.3 (2-C), 194. 8 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H25N5O5S3: [M+Na+]calc = 510.0916; 

[M+Na+]found = 510.0923. 

IR: (Film) ν = 2917 (w), 2859 (w), 1648 (m), 1598 (w), 1518 (m), 1490 (w), 1458 (w), 

1423 (m), 1361 (m), 1343 (s), 1271 (m), 1252 (m), 1226 (m), 1151 (s), 1112 (m), 1078 (w), 

1053 (w), 1027 (w), 998 (m), 972 (w), 939 (m), 919 (s), 858 (m), 805 (w), 742 (s),                                     

720 (m), 676 (w), 618 (m), 591 (w), 582 (w), 559 (w), 526 (w), 505 (w), 467 (m), 447 (w),                    

417 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 154 °C. 



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-822- 

tert-Butyl-4-((4-(cyclopropylcarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.373) 

 
Gemäß AAV8a wurden 1571 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.27 mmol, 1.00 eq), 

0.46 mL Cyclopropyl(piperazin-1-yl)keton (3.27 mmol, 1.00 eq) und 0.45 mL Triethylamin 

(3.27 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 20:1) 

ergab 1120 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.373 (2.78 mmol, 85%) in Form eines 

farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.65 (DCM/MeOH, 20:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.65-0.79 (m, 4H, 1/1’-H), 1.40 (s, 9H, 10/10’/10’’-H), 

1.89-2.00 (m, 1H, 2-H), 3.03-3.25 (m, 8H, 5/5’-H und 6/6’-H), 3.31-3.42 (m, 4H, 7/7’-H),                    

3.51 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H) 3.71 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 7.1 (2C, 1/1’-C), 10.4 (2-C), 28.0 (3C, 9/9’/9’’-C),                        

41.3 (bs, 2C, 6/6’-C), 44.7 (bs, 2C, 4/4’-C), 46.4 (2C, 7/7’-C), 79.3 (9-C), 153.6 (8-C),                            

171.2 (3-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C17H30N4O5S: [M+H+] = 403.09 (100%), [M+NH4
+] = 420.14 (56%), 

[M+Na+] = 425.15 (3%). 

4-((4-(Cyclopropylcarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                           

(Schl-33.375) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1120 mg tert-Butyl-4-((4-(cyclopropylcarbonyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.373, 2.78 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

820 mg von Hydrochlorid Schl-33.375 (2.42 mmol, 87%) in Form eines farblosen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.64-0.80 (m, 4H, 1/1’-H), 1.91-2.03 (m, 1H, 2-H),   

3.02-3.30 (m, 8H, 5/5’-H und 6/6’-H), 3.35-3.46 (m, 4H, 7/7’-H), 3.54 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H) 

3.74 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 9.49 (s, 2H, H2N
+) ppm.  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-823- 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 7.1 (2C, 1/1’-C), 10.4 (2-C), 41.2 (bs, CPiperazin),                                 

42.3 (2C, CPiperazin), 42.8 (2C, CPiperazin),  44.6 (bs, CPiperazin), 45.9 (bs, CPiperazin), 46.3 (bs, 

CPiperazin), 171.2 (3-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C12H23ClN4O3S: [M-Cl-]+ = 303.16 (100%). 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(cyclopropylcarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbo-

dithioat (Schl-33.390) 

 
Gemäß AAV1 wurden 820 mg 4-((4-(Cyclopropylcarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-

1-ium-Chlorid (Schl-33.375, 2.42 mmol, 1.00 eq), 0.67 mL Triethylamin (4.84 mmol, 2.00 eq), 

0.29 mL Kohlenstoffdisulfid (4.84 mmol, 2.00 eq) und 575 mg 4-Nitrobenzyl-                                   

bromid (2.66 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1 → 1:1) ergab 640 mg von Dithiocarbamat Schl-33.390 (1.25 mmol, 

52%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.24 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.66-0.77 (m, 4H, 1/1’-H), 1.90-2.00 (m, 1H, 2-H),    

3.10-3.27 (m, 4H, 5/5’-H), 3.30-3.37 (m, 4H, 6/6’-H), 3.51 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 3.72 (bs, 

2H, 7-H oder 7’-H), 4.03 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H) 4.29 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 4.74 (s, 2H,                   

9-H),  7.63-7.70 (m, 2H, 11/11’-H), 8.14-8.20 (m, 2H, 12/12’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 7.1 (2C, 1/1’-C), 10.3 (2-C), 39.6 (9-C, überlagert von 

DMSO-d6), 41.2 (bs, CPiperazin), 44.6 (bs, CPiperazin), 45.4 (2C, CPiperazin), 45.8 (bs, CPiperazin), 

46.3 (bs, CPiperazin), 49.4 (CPiperazin), 50.6 (CPiperazin), 123.4 (2C, 12/12’-C), 130.3 (2C, 11/11’), 

145.1 (10-C), 146.6 (13-C), 171.1 (3-C), 194.8 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H27N5O5S3: [M+H+]calc = 514.1253; [M+H+]found = 514.1261. 

IR: (Film) ν = 3004 (w), 2913 (w), 2855 (w), 1635 (m), 1599 (w), 1517 (m), 1461 (w), 

1421 (m), 1341 (s), 1273 (m), 1229 (m), 1151 (s), 1111 (m), 1056 (w), 1030 (w), 997 (w), 

920 (s), 878 (w), 859 (m), 822 (w), 802 (w), 731 (s), 629 (w), 586 (w), 566 (s), 524 (w), 

502 (w), 464 (w), 421 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 71 °C.  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-824- 

tert-Butyl 4-((4-(furan-2-ylcarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.367) 

 
Gemäß AAV8a wurden 1398 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 2.91 mmol, 1.00 eq), 

524 mg 1-(2-Furoyl)piperazin (2.91 mmol, 1.00 eq) und 0.40 mL Triethylamin (2.91 mmol, 

1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 20:1) ergab 1020 mg 

von Schwefelsäurediamid Schl-33.367 (2.38 mmol, 82%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.82 (DCM/MeOH, 20:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 11/11’/11’’-H), 3.10-3.20 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.21-3.29 (m, 4H, 8/8’-H), 3.30-3.42 (m, 4H, 9/9’-H), 3.62-3.83 (m, 4H, 6/6’-H), 6.59-6.68 (m, 

1H, 2-H), 6.98-7.07 (m, 1H, 3-H), 7.81-7.87 (m, 1H, 1-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 12/12’/12’’-C), 42.6 (bs, 2C, CPiperazin),                      

43.4 (bs, 2C, CPiperazin), 45.9 (2C, CPiperazin), 46.1 (2C, CPiperazin), 79.3 (11-C), 111.30 (2-C),        

116.0 (3-C), 145.0 (1-C), 146.7 (4-C), 153.6 (10-C), 158.4 (5-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C18H28N4O6S: [M+H+] = 429.10 (100%), [M+NH4
+] = 446.14 (65%). 

4-((4-(Furan-2-ylcarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.368) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1020 mg tert-Butyl-4-((4-(furan-2-ylcarbonyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.367, 2.38 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

300 mg von Hydrochlorid Schl-33.368 (0.82 mmol, 34%) in Form eines farblosen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.11-3.19 (m, 4H, 7/7’-H), 3.22-3.30 (m, 4H, 8/8’-H), 

3.36-3.46 (m, 4H, 9/9’-H), 3.66-3.84 (m, 4H, 6/6’-H), 6.64 (dd, J = 3.4, 1.7 Hz, 1H, 2-H),                   

7.04 (d, J = 3.5 Hz, 1H, 3-H), 7.83-7.87 (m, 1H, 1-H), 9.38 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (3C, CPiperazin), 42.8 (3C, CPiperazin), 46.0 (2C, 

CPiperazin), 111.4 (2-C), 116.0 (3-C), 144.9 (1-C), 146.6 (4-C), 158.3 (5-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C13H21ClN4O4S: [M-Cl-]+ = 329.14 (100%). 
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4-Nitrobenzyl-4-((4-(furan-2-ylcarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbo-

dithioat (Schl-33.384) 

 
Gemäß AAV1a wurden 300 mg 4-((4-(Furan-2-ylcarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-

1-ium-Chlorid (Schl-33.368, 0.82 mmol, 1.00 eq), 0.23 mL Triethylamin (1.64 mmol, 2.00 eq), 

0.10 mL Kohlenstoffdisulfid (1.64 mmol, 2.00 eq) und 575 mg 4-Nitrobenzyl-                                  

bromid (2.66 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 350 mg von Dithiocarbamat Schl-33.384 (0.65 mmol, 79%) in 

Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.30 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.24-3.29 (m, 4H, 8/8’-H), 3.21-3.37 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.72 (bs, 4H, 6/6’-H), 4.02 (bs, 2H, 9-H oder 9’-H), 4.30 (bs, 2H, 9-H oder 9’-H),                         

4.74 (s, 2H, 11-H), 6.63 (dd, J = 3.5, 1.8 Hz, 1H, 2-H), 7.02 (dd, J = 3.5, 0.7 Hz, 1H, 3-H), 

7.63-7.69 (m, 2H, 13/13’-H), 7.84 (dd, J = 1.7, 0.7 Hz, 1H, 1-H), 8.14-8.21 (m, 2H,                                 

14/14’-H), ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (11-C, überlagert von DMSO-d6), 44.3 (bs, 2C, 

CPiperazin), 45.4 (2C, CPiperazin), 46.0 (2C, CPiperazin), 49.5 (bs, CPiperazin), 50.9 (bs, CPiperazin), 

111.30 (2-C), 115.9 (3-C), 123.4 (2C, 14/14’-C), 130.3 (2C, 13/13’-C), 144.9 (1-C),                             

145.1 (12-C), 146.6 (15-C), 146.7 (4-C), 158.4 (5-C), 194.8 (10-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H25N5O6S3: [M+Na+]calc = 562.0865; 

[M+Na+]found = 562.0877. 

IR: (Film) ν = 3110 (w), 2917 (w), 2857 (w), 1620 (m), 1568 (w), 1517 (m), 1483 (w), 

1420 (m), 1341 (s), 1271 (m), 1227 (m), 1182 (w), 1150 (s), 1109 (m), 1054 (w), 1012 (m), 

936 (s), 920 (s), 883 (w), 851 (m), 802 (w), 731 (s), 627 (w), 596 (m), 568 (w), 536 (w), 

463 (w), 448 (w), 413 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 91 °C. 
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-826- 

7.3.3.4.5 Sulfonyl- und Sulfamoylpiperazine 

tert-Butyl-4-((4-(methylsulfonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                         

(Schl-33.378) 

 
Gemäß AAV8a wurden 1610 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.35 mmol, 1.00 eq), 

550 mg Methyl(piperazin-1yl)sulfon (3.35 mmol, 1.00 eq) und 0.46 mL Triethylamin 

(3.35 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 15:1) 

ergab 1280 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.378 (3.10 mmol, 93%) in Form eines 

farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.66 (DCM/MeOH, 15:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 8/8’/8’’-H), 2.91 (s, 3H, 1-H), 3.08-3.15 (m, 

4H, 2/2’-H), 3.16-3.23 (m, 4H, 3/3’-H), 3.25-3.30 (m, 4H, 4/4’-H, überlagert von H2O),                    

3.32-3.44 (m, 4H, 5/5’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 8/8’/8’’-C), 34.4 (1-C), 43.5 (bs, 2C, 3/3’-C), 

45.2 (2C, 4/4’-C), 45.7 (2C, 2/2’-C), 45.8 (2C, 5/5’-C), 79.3 (7-C), 153.7 (6-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C14H28N4O6S2: [M+H+] = 413.10 (12%), [M+NH4
+] = 430.10 (21%). 

4-((4-(Methylsulfonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.399) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1200 mg tert-Butyl-4-((4-(methylsulfonyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.378, 2.91 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

890 mg von Hydrochlorid Schl-33.399 (2.55 mmol, 88%) in Form eines farblosen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.93 (s, 3H, 1-H), 3.11-3.17 (m, 4H, 2/2’-H),                            

3.18-3.24 (m, 4H, 3/3’-H), 3.27-3.32 (m, 4H, 4/4’-H), 3.38-3.45 (m, 4H, 5/5’-H), 9.56 (s, 2H 

H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.6 (1-C), 42.3 (2C, 3/3’-C), 42.7 (2C, 4/4’-C),                   

45.1 (2C, 5/5’-C), 45.6 (2C, 2/2’-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H21ClN4O4S2: [M-Cl-]+ = 313.09 (100%). 



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-827- 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(methylsulfonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.408) 

 
810 mg 4-((4-(Methylsulfonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.399, 

2.32 mmol, 1.00 eq), 0.64 mL Triethylamin (4.64 mmol, 2.00 eq), 0.28 mL Kohlenstoffdisulfid 

(4.64 mmol, 2.00 eq) und 551 mg 4-Nitrobenzylbromid (2.55 mmol, 1.10 eq) wurden in 

Anlehnung an AAV1a umgesetzt. Nach 1 d erfolgte die weitere Zugabe von 4.00 eq 

Triethylamin, 2.00 eq Kohlenstoffdisulfid und 1.10 eq 4-Nitrobenzylbromid in Acetonitril 

(~150 mL). Nach 3 d wurde das Lösungsmittel unter vermindertem Druck entfernt und der 

resultierende Rückstand mittels Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. Cyclohexan/EtOAc 1:1; 2. DCM/MeOH 10:1) gereinigt. Es wurden 730 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.408 (1.39 mmol, 60%) in Form eines hellgelben Feststoffes erhalten. 

DC: Rf = 0.35 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.91 (s, 3H, 1-H), 3.14-3.21 (m, 4H, 2/2’-H),                            

3.27-3.36 (m, 8H, 3/3’-H und 4/4’-H), 4.04 (bs, 2H, 5-H oder 5’-H), 4.29 (bs, 2H, 5-H oder                 

5’-H), 4.74 (s, 2H, 7-H), 7.62-7.72 (m, 2H, 9/9’-H), 8.14-8.23 (m, 2H, 10/10’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.5 (1-C), 39.5 (7-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.1 (2C, 3/3’-C), 45.4 (2C, 4/4’-C), 45.6 (2C, 2/2’-C), 49.5 (bs, 5-C oder 5’-C), 50.5 (bs, 5-C 

oder 5’-C), 123.4 (2C, 10/10’-C), 130.3 (2C, 9/9’-C), 145.0 (8-C), 146.6 (12-C),                                     

194.9 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H25N5O6S4: [M+Na+]calc = 546.0585; 

[M+Na+]found = 546.0595. 

IR: (Film) ν = 3065 (w), 3008 (w), 2927 (w), 2866 (w), 1607 (w), 1519 (m), 1495 (m), 

1457 (w), 1422 (m), 1367 (w), 1350 (m), 1334 (s), 1324 (s), 1274 (m), 1227 (m), 1150 (s), 

1121 (m), 1089 (m), 1029 (w), 1001 (w), 944 (s), 860 (w), 822 (w), 805 (w), 779 (m), 747 (m), 

719 (m), 685 (w), 637 (w), 592 (m), 569 (w), 550 (w), 529 (w), 515 (s), 494 (w), 466 (m), 

433 (m), 416 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 252 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-828- 

tert-Butyl-4-((4-(phenylsulfonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                          

(Schl-33.547) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

788 mg 4-(Phenylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.234, 3.00 mmol, 1.00 eq) und 

0.83 mL Triethylamin (6.00 mmol, 2.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 60:1) ergab 1050 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.547 (2.21 mmol, 74%) 

in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.64 (DCM/MeOH, 60:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.39 (s, 9H, 11/11’/11’’-H), 2.94-3.01 (m, 4H, 6/6’-H), 

3.03-3.09 (m, 4H, 7/7’-H), 3.22-3.26 (m, 4H, 5/5’-H), 3.29-3.34 (m, 4H, 8/8’-H), 7.65-7.70 (m, 

2H, 2/2’-H), 7.71-7.80 (m, 3H, 1-H und 3/3’-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 11/11’/11’’-C), 43.0 (bs, 2C, 6/6’-C),                      

45.2 (2C, 7/7’-C), 45.7 (2C, 5/5’-C), 45.8 (2C, 8/8’-C), 79.2 (10-C), 127.4 (2C, 3/3’-C),                             

129.5 (2C, 2/2’-C), 133.4 (1-C), 135.0 (4-C), 153.6 (9-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C19H30N4O6S2: [M+Na+] = 497.12 (42%). 

4-((4-(Phenylsulfonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.751) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1050 mg tert-Butyl-4-((4-(phenylsulfonyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.547, 2.21 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

810 mg von Hydrochlorid Schl-33.751 (1.97 mmol, 89%) in Form eines farblosen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.95-3.04 (m, 4H, 6/6’-H), 3.06-3.15 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.23-3.28 (m, 4H, 5/5’-H), 3.31-3.35 (m, 4H, 8/8’-H), 7.65-7.71 (m, 2H, 2/2’-H), 7.73-7.78 (m, 

3H, 1-H und 3/3’-H), 9.41 (s, 2H H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 43.2 (2C, 6/6’-C), 42.7 (2C, 7/7’-C), 45.3 (2C, 5/5’-C), 

45.5 (2C, 8/8’-C), 127.4 (2C, 3/3’-C), 130.0 (2C, 2/2’-C), 133.5 (1-C), 135.1 (4-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C14H23ClN4O4S2: [M-Cl-]+ = 375.15 (95%). 



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-829- 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(phenylsulfonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.758) 

 
Gemäß AAV1a wurden 810 mg 4-((4-(Phenylsulfonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-

ium-Chlorid (Schl-33.751, 1.97 mmol, 1.00 eq), 0.55 mL Triethylamin (3.94 mmol, 2.00 eq), 

0.24 mL Kohlenstoffdisulfid (3.94 mmol, 2.00 eq) und 469 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(2.17 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) 

ergab 890 mg von Dithiocarbamat Schl-33.758 (1.52 mmol, 77%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.60 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92-3.03 (m, 4H, 6/6’-H), 3.20-3.28 (m, 8H, 7/7’-H und 

5/5’-H), 3.98 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.24 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.74 (s, 2H, 10-H),                     

7.62-7.70 (m, 4H, 2/2’-H und 12/12’-H), 7.71-7.79 (m, 3H, 1-H und 3/3’-H), 8.13-8.22 (m, 2H, 

13/13’-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.3 (4C,                        

6/6’-C und 7/7’-C), 45.5 (2C, 5/5’-C), 49.3 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.7 (bs, 8-C oder 8’-C), 

123.4 (2C, 13/13’-C), 127.4 (2C, 3/3’-C), 129.5 (2C, 2/2’-C), 130.3 (2C, 12/12’-C),                              

133.4 (1-C), 135.0 (4-C), 145.0 (11-C), 146.6 (14-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H27N5O6S4: [M+Na+]calc = 608.0742; 

[M+Na+]found = 608.0734. 

IR: (Film) ν = 3072 (w), 2855 (w), 1600 (w), 1510 (m), 1492 (w), 1447 (w), 1421 (w), 

1363 (w), 1343 (m), 1324 (m), 1278 (m), 1233 (m), 1163 (s), 1117 (m), 1103 (m), 1079 (w), 

1055 (w), 1035 (w), 1011 (w), 1000 (w), 940 (s), 897 (w), 860 (w), 826 (w), 761 (w), 745 (s), 

728 (m), 689 (m), 648 (w), 616 (m), 576 (s), 551 (w), 525 (w), 465 (w), 434 (s) cm-1. 

Schmpkt.: 262 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-830- 

tert-Butyl-4-((4-(N,N-dimethylsulfamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.561) 

 
Gemäß AAV8a wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

689 mg 4-(N,N-Dimethylsulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.224, 3.00 mmol, 

1.00 eq) und 0.83 mL Triethylamin (6.00 mmol, 2.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie 

an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) ergab 940 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.561 

(2.13 mmol, 71%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.32 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, CDCl3); δ = 1.47 (s, 9H, 8/8’/8’’-H), 2.83 (s, 6H, 1/1’-H), 3.16-3.24 (m, 

4H, 2/2’-H), 3.26-3.37 (m, 8H, 3/3’-H und 4/4’-H), 3.44-3.52 (m, 4H, 5/5’-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, CDCl3); δ = 28.5 (3C, 8/8’/8’’-C), 38.4 (2C, 1/1’-C), 43.5 (bs, 2C,                 

2/2’-C), 46.1 (2C, 3/3’-C), 46.2 (2C, 4/4’-C), 46.4 (2C, 5/5’-C), 80.6 (7-C), 154.4 (6-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C15H31N5O6S2: [M+H+] = 442.15 (11%), [M+Na+] = 464.18 (100%). 

4-((4-(N,N-Dimethylsulfamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                      

(Schl-33.748) 

 
Gemäß AAV4a wurden 940 mg tert-Butyl-4-((4-(N,N-dimethylsulfamoyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.561, 2.13 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

610 mg von Hydrochlorid Schl-33.748 (1.61 mmol, 76%) in Form eines farblosen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.78 (s, 6H, 1/1’-H), 3.12-3.18 (m, 4H, 2/2’-H),                         

3.21-3.28 (m, 8H, 3/3’-H und 4/4’-H), 3.37-3.43 (m, 4H, 5/5’-H), 9.43 (s, 2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 37.8 (2C, 1/1’-C), 42.3 (2C, 2/2’-C), 42.7 (2C, 3/3’-C), 

45.7 (4C, 4/4’-C und 5/5’-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C10H24ClN5O4S2: [M-Cl-]+ = 342.16 (91%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-831- 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(N,N-dimethylsulfamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-

carbo-dithioat (Schl-33.754) 

 
Gemäß AAV1a wurden 610 mg 4-((4-(N,N-Dimethylsulfamoyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.748, 1.61 mmol, 1.00 eq), 0.45 mL Triethylamin 

(3.22 mmol, 2.00 eq), 0.19 mL Kohlenstoffdisulfid (3.22 mmol, 2.00 eq) und 382 mg 4-Nitro-

benzylbromid (1.77 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 100:1) ergab 260 mg von Dithiocarbamat Schl-33.754 (0.47 mmol, 29%) in 

Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.79 (DCM/MeOH, 200:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.77 (s, 6H, 1/1’-H), 3.18-3.22 (m, 4H, 2/2’-H),                    

3.23-3.27 (m, 4H, 3/3’-H), 3.44-3.52 (m, 4H, 4/4’-H), 4.03 (s, 2H, 5-H oder 5’-H), 4.30 (s, 2H, 

5-H oder 5’-H), 4.75 (s, 2H, 7-H), 7.64-7.70 (m, 2H, 9/9’-H), 8.14-8.21 (m, 2H,                                   

10/10’-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 37.8 (2C, 1/1’-C), 39.5 (7-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.3 (2C, CPiperazin), 45.6 (2C, CPiperazin), 45.7 (2C, CPiperazin), 49.4 (bs, CPiperazin), 50.6 (bs, 

CPiperazin), 123.4 (2C, 10/10’-C), 130.3 (2C, 9/9’-C), 145.0 (8-C), 146.6 (11-C),                                         

194.9 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H28N6O6S4: [M+Na+]calc = 575.0851; 

[M+Na+]found = 575.0842. 

IR: (Film) ν = 2850 (br, w), 1609 (w), 1599 (w), 1538 (m), 1520 (w), 1492 (w), 1449 (w), 

1417 (w), 1341 (s), 1273 (m), 1225 (m), 1148 (s), 1113 (m), 1089 (m), 1053 (w), 1031 (w), 

1003 (w), 939 (s), 862 (m), 825 (w), 799 (w), 737 (s), 705 (m), 687 (m), 648 (w), 611 (m), 

577 (w), 561 (w), 520 (m), 495 (w), 465 (w), 435 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 228 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-832- 

tert-Butyl-4-((4-(N-benzylsulfamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.761) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

875 mg 4-(N-Benzylsulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.341, 3.00 mmol, 1.00 eq) 

und 0.83 mL Triethylamin (6.00 mmol, 2.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1 → 1:1) ergab 1080 mg von Schwefelsäurediamid                              

Schl-33.761 (2.14 mmol, 71%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.23 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.42 (s, 9H, 12/12’/12’’-H), 2.99-3.06 (m, 4H, 6/6’-H), 

3.07-3.14 (m, 8H, 7/7’-H und 8/8’-H), 3.34-3.40 (m, 4H, 9/9’-H), 4.11 (s, 2H, 5-H),                                    

7.24-7.29 (m, 1H, 1-H), 7.30-7.38 (m, 4H, 2/2’-H und 3/3’-H), 7.92 (s, NH) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 8/8’/8’’-C), 43.0 (bs, 2C, 6/6’-C), 45.2 (2C, 

7/7’-C), 45.3 (2C, 8/8’-C), 45.7 (2C, 9/9’-C), 46.3 (5-C), 79.3 (11-C), 127.1 (1-C), 127.7 (2C, 

3/3’-C), 128.2 (2C, 2/2’-C), 138.4 (4-C), 153.6 (10-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C20H33N5O6S2: [M+H+] = 504.36 (8%), [M+NH4
+] = 526.36 (20%). 

4-((4-(N-Benzylsulfamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.762) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1080 mg tert-Butyl-4-((4-(N-benzylsulfamoyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.761, 2.14 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

750 mg von Hydrochlorid Schl-33.762 (1.70 mmol, 79%) in Form eines farblosen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.04-3.10 (m, 4H, 6/6’-H), 3.11-3.17 (m, 8H, 7/7’-H und 

8/8’-H), 3.36-3.43 (m, 4H, 9/9’-H), 4.11 (d, J = 6.2 Hz, 2H, 5-H), 7.26-7.31 (m, 1H, 1-H),                  

7.32-7.39 (m, 4H, 2/2’-H und 3/3’-H), 7.98 (t, J = 6.2 Hz, 1H, NH), 9.52 (s, 2H H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (2C, 6/6’-C), 42.8 (2C, 7/7’-C), 45.2 (2C, 8/8’-C), 

45.3 (2C, 9/9’-C), 46.3 (5-C), 127.1 (1-C), 127.7 (2C, 3/3’-C), 128.2 (2C, 2/2’-C),                                           

138.2 (4-C) ppm. 



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-833- 

MS: ESI (+): m/z für C15H26ClN5O4S2: [M-Cl-]+ = 404.11 (51%). 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(N-benzylsulfamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodi-

thioat (Schl-33.763) 

 
Gemäß AAV1a wurden 750 mg 4-((4-(N-Benzylsulfamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-

1-ium-Chlorid (Schl-33.762, 1.70 mmol, 1.00 eq), 0.47 mL Triethylamin (3.40 mmol, 2.00 eq), 

0.20 mL Kohlenstoffdisulfid (3.40 mmol, 2.00 eq) und 404 mg 4-Nitrobenzyl-                                    

bromid (1.87 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel                         

(DCM/MeOH 100:1 → 50:1) und Waschen mit heißem Ethanol (~200 mL) ergab 470 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.763 (0.76 mmol, 45%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.76 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.01-3.07 (m, 4H, 6/6’-H), 3.09-3.16 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.26-3.30 (m, 4H, 8/8’-H), 4.03 (s, 2H, 9-H oder 9’-H), 4.10 (d, J = 5.7 Hz, 2H, 5-H), 4.29 (s, 

2H, 9-H oder 9’-H), 4.76 (s, 2H, 11-H), 7.23-7.28 (m, 1H, 1-H), 7.30-7.36 (m, 4H, 2/2’-H und 

3/3’-H), 7.65-7.70 (m, 2H, 13/13’-H), 7.92 (t, J = 6.1 Hz, 1H, NH), 8.15-8.20 (m, 2H,                        

14/14’-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.6 (11-C, überlagert von DMSO-d6), 45.2 (2C,                     

6/6’-C), 45.3 (2C, 7/7’-C), 45.4 (2C, 8/8’-C), 46.3 (5-C), 49.5 (bs, 9-C oder 9’-C), 50.6 (bs,                 

9-C oder 9’-C), 123.4 (2C, 14/14’-C), 127.1 (1-C), 127.7 (2C, 3/3’-C), 128.2 (2C, 2/2’-C), 

130.3 (2C, 13/13’-C), 138.3 (4-C), 145.0 (12-C), 146.6 (15-C), 194.9 (10-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C23H30N6O6S4: [M+Na+]calc = 637.1007; 

[M+Na+]found = 637.0998. 

IR: (Film) ν = 3295 (w), 2993 (w), 2859 (w), 1598 (w), 1515 (m), 1495 (w), 1455 (w), 

1422 (m), 1361 (m), 1337 (m), 1325 (m), 1275 (m), 1250 (w), 1228 (m), 1151 (s), 1123 (m), 

1088 (s), 1068 (w), 1031 (w), 996 (w), 939 (s), 874 (s), 860 (w), 820 (w), 805 (w), 742 (s), 

720 (s), 701 (m), 683 (m), 612 (s), 600 (m), 563 (w), 533 (m), 461 (w), 434 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 218 °C. 



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-834- 

7.3.3.4.6 (Thio-)carbamoylpiperazine 

tert-Butyl-4-((4-(ethylcarbamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                      

(Schl-33.490) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

581 mg N-Ethylpiperazin-1-carboxamid-Hydrochlorid (Schl-33.200, 3.00 mmol, 1.00 eq) und 

0.83 mL Triethylamin (6.00 mmol, 2.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 20:1) ergab 1080 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.490 (2.66 mmol, 89%) 

in Form eines elfenbeinfarbenen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.49 (DCM/MeOH, 20:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.00 (t, J = 7.2 Hz, 3H, 1-H), 1.40 (s, 9H,                        

10/10’/10’’-H), 2.99-3.07 (m, 2H, 2-H), 3.09-3.16 (m, 8H, 5/5’-H und 6/6’-H, überlagert von 

H2O), 3.30-3.39 (m, 8H, 7/7’-H und 4/4’-H), 6.54 (t, J = 5.3 Hz, 1H, NH) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 15.4 (1-C), 28.0 (3C, 10/10’/10’’-C), 34.9 (2-C),                    

43.1 (4C, 5/5’-C und 6/6’-C), 45.7 (4C, 7/7’-C und 4/4’-C), 79.2 (9-C), 153.7 (8-C),                                  

157.1 (3-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C16H31N5O5S: [M+H+] = 406.21 (47%), [M+Na+] = 428.20 (46%). 

4-((4-(Ethylcarbamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.492) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1080 mg tert-Butyl-4-((4-(ethylcarbamoyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.490, 2.66 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

720 mg von Hydrochlorid Schl-33.492 (2.11 mmol, 79%) in Form eines elfenbeinfarbenen 

Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.01 (t, J = 7.1 Hz, 3H, 1-H), 3.04 (q, J = 7.1 Hz, 2H,               

2-H) 3.09-3.18 (m, 8H, 5/5’-H und 6/6’-H), 3.30-3.37 (m, 4H, 4/4’-H), 3.38-3.44 (m, 4H,                   

7/7’-H), 6.61 (bs, 1H, NH), 9.44 (s, 2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 15.5 (1-C), 34.9 (2-C), 42.3 (2C, 5/5’-C), 42.8 (2C,  

6/6’-C), 43.1 (2C, 7/7’-C), 45.9 (2C, 4/4’-C), 157.1 (3-C) ppm. 
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MS: ESI (+): m/z für C11H24ClN5O3S: [M-Cl-]+ = 306.18 (55%). 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(ethylcarbamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.495) 

 
Gemäß AAV1a wurden 720 mg 4-((4-(Ethylcarbamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-

ium Chlorid (Schl-33.492, 2.11 mmol, 1.00 eq), 0.59 mL Triethylamin (4.22 mmol, 2.00 eq), 

0.25 mL Kohlenstoffdisulfid (4.22 mmol, 2.00 eq) und 501 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(2.32 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 20:1) 

ergab 840 mg von Dithiocarbamat Schl-33.495 (1.63 mmol, 77%) in Form eines beigen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.69 (DCM/MeOH, 20:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.00 (t, J = 7.1 Hz, 3H, 1-H), 3.04 (qd, J = 7.1, 5.5 Hz, 

2H, 2-H), 3.09-3.15 (m, 4H, 6/6’-H), 4.74 (s, 2H, 9-H), 3.29-3.36 (m, 8H, 4/4’-H und 5/5’-H), 

4.01 (s, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.29 (s, 2H, 7-H oder 7’-H) 6.54 (t, J = 5.3 Hz, 1H, NH),                        

7.63-7.71 (m, 2H, 11/11’-H), 8.14-8.22 (m, 2H, 12/12’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 15.4 (1-C), 34.8 (2-C), 39.6 (9-C, überlagert von 

DMSO-d6), 43.6 (2C, 6/6’-C), 45.4 (2C, 5/5’-C), 45.8 (2C, 4/4’-C), 49.4 (bs, 7-C oder 7’-C), 

50.7 (bs, 7-C oder 7’-C), 123.4 (2C, 12/12’-C), 130.3 (2C, 11/11’-C), 145.0 (10-C),                                    

146.6 (13-C), 157.0 (3-C), 194.8 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H28N6O5S3: [M+Na+]calc = 539.1181; 

[M+Na+]found = 539.1170. 

IR: (Film) ν = 3437 (w), 3344 (w, br), 2968 (w), 2862 (w), 1638 (m), 1618 (w), 1516 (s), 

1488 (w), 1454 (w), 1422 (m), 1344 (s), 1274 (m), 1261 (m), 1233 (m), 1216 (m), 1148 (s), 

1121 (m), 1053 (w), 1034 (w), 1005 (w), 992 (w), 930 (s), 860 (m), 825 (w), 803 (w), 770 (w), 

741 (s), 720 (m), 688 (w), 645 (w), 632 (w), 588 (w), 567 (m), 554 (m), 541 (w), 519 (w), 

497 (w), 466 (m), 450 (w), 416 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 165 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-836- 

tert-Butyl-4-((4-(phenylcarbamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                   

(Schl-33.750) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

725 mg 4-(Phenylcarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.190, 3.00 mmol, 1.00 eq) und 

0.83 mL Triethylamin (6.00 mmol, 2.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. DCM/MeOH 100:1; Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 440 mg von Schwefelsäure-

diamid Schl-33.750 (0.97 mmol, 32%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.39 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 12/12’/12’’-H), 3.13-3.17 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.18-3.23 (m, 4H, 8/8’-H), 3.32-3.43 (m, 4H, 9/9’-H), 3.47-3.56 (m, 4H, 6/6’-H), 6.91-6.97 (m, 

1H, NH), 7.20-7.26 (m, 2H, 2/2’-H), 7.40-7.48 (m, 2H, 3/3’-H), 8.58 (s, 1H, 1-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 12/12’/12’’-C), 43.1 (bs, 2C, 7/7’-C),                      

43.5 (2C, 8/8’-C), 45.8 (2C, 9/9’-C), 45.9 (2C, 6/6’-C), 79.2 (11-C), 119.6 (2C, 3/3’-C),                    

121.8 (1-C), 128.2 (2C, 2/2’-C), 140.3 (4-C), 153.6 (10-C), 154.8 (5-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C20H31N5O5S: [M+H+] = 454.25 (63%), [M+Na+] = 476.18 (61%). 

4-((4-(Phenylcarbamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.755) 

 
Gemäß AAV4a wurden 440 mg tert-Butyl-4-((4-(phenylcarbamoyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.750, 0.97 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

300 mg von Hydrochlorid Schl-33.755 (0.77 mmol, 79%) in Form eines farblosen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.10-3.18 (m, 4H, 7/7’-H), 3.19-3.25 (m, 4H, 8/8’-H), 

3.36-3.45 (m, 4H, 9/9’-H), 3.48-3.57 (m, 4H, 6/6’-H) 6.92-6.97 (m, 1H, NH), 7.20-7.26 (m, 

2H, 2/2’-H), 7.42-7.50 (m, 2H, 3/3’-H), 8.69 (s, 1H, 1-H), 9.36 (s, 2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (2C, 7/7’-C), 42.8 (2C, 8/8’-C), 43.5 (2C, 9/9’-C), 

45.9 (2C, 6/6’-C), 119.7 (2C, 3/3’-C), 121.8 (1-C), 128.2 (2C, 2/2’-C), 140.3 (4-C),                             

154.8 (5-C) ppm. 



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 
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MS: ESI (+): m/z für C15H24ClN5O3S: [M-Cl-]+ = 354.22 (68%). 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(phenylcarbamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodi-

thioat (Schl-33.757) 

 
Gemäß AAV1a wurden 300 mg 4-((4-(Phenylcarbamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-

ium-Chlorid (Schl-33.755, 0.77 mmol, 1.00 eq), 0.21 mL Triethylamin (1.54 mmol, 2.00 eq), 

0.09 mL Kohlenstoffdisulfid (1.54 mmol, 2.00 eq) und 501 mg 4-Nitrobenzyl-                                     

bromid (2.32 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. Cyclohexan/EtOAc 1:1; 2. DCM/MeOH 100:1) ergab 360 mg von Dithiocarbamat                       

Schl-33.757 (0.64 mmol, 83%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.22 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.18-3.25 (m, 4H, 7/7’-H), 3.31-3.38 (m, 4H, 8/8’-H), 

3.46-3.56 (m, 4H, 6/6’-H), 4.06 (bs, 2H, 9-H oder 9’-H), 4.31 (bs, 2H, 9-H oder 9’-H), 4.74 (s, 

2H, 11-H), 6.91-6.96 (m, 1H, NH), 7.19-7.26 (m, 2H, 2/2’-H), 7.40-7.48 (m, 2H, 3/3’-H),                 

7.63-7.71 (m, 2H, 13/13’-H), 8.14-8.21 (m, 2H, 14/14’-H), 8.58 (s, 1H, 1-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.6 (11-C, überlagert von DMSO-d6), 43.4 (2C,                        

8/8’-C), 45.4 (2C, 7/7’-C), 45.9 (2C, 6/6’-C), 49.4 (bs, 9-C oder 9’-C), 50.7 (bs, 9-C oder                       

9’-C), 119.6 (2C, 3/3’-C), 121.8 (1-C), 123.4 (2C, 14/14’-C), 128.2 (2C, 2/2’-C), 130.3 (2C, 

13/13’-C), 140.3 (4-C), 145.0 (12-C), 146.6 (15-C), 154.7 (5-C), 194.9 (10-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C23H28N6O5S3: [M+Na+]calc = 587.1181; 

[M+Na+]found = 587.1171. 

IR: (Film) ν = 3294 (w), 2991 (w), 2897 (w), 2860 (w), 1633 (m), 1593 (w), 1540 (m), 1519 s), 

1466 (w), 1448 (m), 1425 (m), 1396 (w), 1346 (m), 1327 (m), 1308 (m), 1284 (m), 1270 (m), 

1256 (m), 1228 (m), 1220 (m), 1176 (w), 1151 (s), 1117 (m), 1062 (w), 1028 (w), 1009 (m), 

988 (m), 954 (m), 927 (s), 877 (w), 859 (m), 842 (w), 817 (w), 800 (w), 745 (s), 702 (m), 

692 (s), 671 (w), 624 (w), 596 (m), 560 (w), 528 (w), 514 (w), 496 (m), 464 (w), 449 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 216 °C. 
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-838- 

tert-Butyl.4-((4-(benzylcarbamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                

(Schl-33.431) 

 
Gemäß AAV8a wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

842 mg 4-(Benzylcarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.202, 3.30 mmol, 1.10 eq) und 

0.83 mL Triethylamin (6.00 mmol, 2.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 10:1) ergab 830 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.431 (1.78 mmol, 59%) in 

Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.72 (DCM/MeOH, 10:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 13/13’/13’’-H), 3.06-3.17 (m, 8H, 8/8’-H 

und 9/9’-H), 3.32-3.45 (m, 8H, 10/10’-H und 7/7’-H), 4.24 (d, J = 5.7 Hz, 2H, 5-H),                            

7.13-7.33 (m, 6H, NH und 1-H, 3/3’-H, 2/2’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 13/13’/13’’-C), 43.2 (2C, 8/8’-C), 43.5 (5-C), 

45.8 (2C, 9/9’-C), 45.9 (4C, 10/10’-C und 7/7’-C), 79.3 (12-C), 126.4 (1-C), 127.0 (2C,                     

3/3’-C), 128.1 (2C, 2/2’-C), 140.8 (4-C), 153.6 (11-C), 158.2 (6-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C21H33N5O5S: [M+H+] = 468.20 (19%), [M+NH4
+] = 485.19 (2%). 

4-((4-(Benzylcarbamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.432) 

 
Gemäß AAV4a wurden 830 mg tert-Butyl-4-((4-(benzylcarbamoyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.431, 1.78 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

550 mg von Hydrochlorid Schl-33.432 (1.36 mmol, 76%) in Form eines hellgelben Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.08-3.21 (m, 8H, 8/8’-H und 9/9’-H), 3.36-3.46 (m, 8H, 

10/10’-H und 7/7’-H), 4.24 (d, J = 5.6 Hz, 2H, 5-H), 7.17-7.34 (m, 6H, NH und 1-H, 3/3’-H, 

2/2’-H), 9.37 (s, 2H, H2N
+) ppm.  
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13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (2C, 8/8’-C), 42.8 (2C, 9/9’-C), 43.2 (2C,                  

10/10’-C), 43.5 (5-C), 45.9 (2C, 7/7’-C), 126.4 (1-C), 127.0 (2C, 3/3’-C), 128.1 (2C, 2/2’-C), 

140.8 (4-C), 157.2 (6-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C16H26ClN5O3S: [M-Cl-]+ = 368.22 (64%). 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(benzylcarbamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbo-

dithioat (Schl-33.436) 

 
Gemäß AAV1a wurden 550 mg 4-((4-(Benzylcarbamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-

ium-Chlorid (Schl-33.432, 1.36 mmol, 1.00 eq), 0.38 mL Triethylamin (2.72 mmol, 2.00 eq), 

0.16 mL Kohlenstoffdisulfid (2.72 mmol, 2.00 eq) und 324 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(1.50 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 30:1) 

ergab 710 mg von Dithiocarbamat Schl-33.436 (1.23 mmol, 90%) in Form eines elfenbein-

farbenen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.69 (DCM/MeOH, 30:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.09-3.19 (m, 4H, 9/9’-H), 3.30-3.35 (m, 4H, 8/8’-H), 

3.36-3.34 (m, 4H, 7/7’-H), 4.03 (s, 2H, 10-H oder 10’-H), 4.24 (d, J = 5.7 Hz, 2H, 5-H),                     

4.26 (s, 2H, 10-H oder 10’-H), 4.75 (s, 2H, 12-H), 7.13-7.33 (m, 6H, NH und 1-H, 3/3’-H,                         

2/2’-H), 7.63-7.70 (m, 2H, 14/14’-H), 8.14-8.22 (m, 2H, 15/15’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (12-C, überlagert von DMSO-d6), 43.2 (2C,                       

9/9’-C), 43.5 (5-C), 45.4 (2C, 8/8’-C), 45.9 (2C, 7/7’-C), 49.6 (bs, 10-C oder 10’-C), 50.6 (bs, 

10-C oder 10’-C), 123.5 (2C, 15/15’-C), 126.5 (1-C), 127.0 (2C, 3/3’-C), 128.1 (2C, 2/2’-C), 

130.3 (2C, 14/14’-C), 140.8 (4-C), 145.1 (13-C), 146.6 (16-C), 157.2 (6-C), 194.9 (11-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C24H30N6O5S3: [M+Na+]calc = 601.1337; 

[M+Na+]found = 601.1355. 

IR: (Film) ν = 3296 (w), 2908 (w), 2860 (w), 1619 (m), 1604 (w), 1547 (m), 1523 (s), 

1494 (w), 1459 (w), 1450 (w), 1427 (m), 1361 (m), 1343 (s), 1325 (m), 1304 (w), 1273 (s), 

1226 (m), 1150 (s), 1108 (m), 1077 (w), 1060 (w), 1036 (w), 1003 (w), 966 (m), 935 (m), 

924 (m), 896 (m), 858 (w), 843 (w), 830 (w), 801 (w), 728 (s), 699 (m), 682 (w), 

643 (w), 619 (w), 607 (m), 592 (w), 571 (m), 550 (w), 488 (w), 465 (m), 416 (w) cm-1. 
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Schmpkt.: 206 °C. 

tert-Butyl-4-((4-(benzylthiocarbamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.511) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

815 mg N-Phenylpiperazin-1-carbothioamid-Hydrochlorid (Schl-33.191, 3.00 mmol, 1.10 eq) 

und 0.83 mL Triethylamin (6.00 mmol, 2.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (1. DCM/MeOH 60:1; 2. Cyclohexan/EtOAc 2:1) und umkristallisation aus Ethanol 

(~80 mL) ergab 620 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.511 (1.28 mmol, 43%) in Form 

eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.28 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 13/13’/13’’-H), 3.11-3.17 (m, 4H, 8/8’-H), 

3.18-3.23 (m, 4H, 9/9’-H), 3.32-3.41 (m, 4H, 10/10’-H), 3.84-3.92 (m, 4H, 7/7’-H),                                

4.75-4.83 (m, 2H, 5-H), 7.19-7.26 (m, 1H, 1-H), 7.28-7.34 (m, 4H, 3/3’-H und 2/2’-H),                     

8.20-8.39 (m, 1H, NH) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 13/13’/13’’-C), 42.8 (2C, 9/9’-C), 45.6 (2C, 

8/8’-C), 45.8 (2C, 10/10’-C), 47.0 (2C, 7/7’-C), 48.4 (5-C), 79.2 (12-C), 126.6 (1-C),                       

127.20 (2C, 3/3’-C), 128.1 (2C, 2/2’-C), 139.4 (4-C), 153.6 (11-C), 182.2 (6-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C21H33N5O4S2: [M+H+] = 484.19 (56%), [M+Na+] = 506.34 (28%).  
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4-((4-(Benzylthiocarbamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                          

(Schl-33.575) 

 
Gemäß AAV4a wurden 620 mg tert-Butyl-4-((4-(benzylthiocarbamoyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.511, 1.28 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

310 mg von Hydrochlorid Schl-33.575 (0.74 mmol, 58%) in Form eines hellgelben Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.10-3.17 (m, 4H, 8/8’-H), 3.18-3.26 (m, 4H, 9/9’-H), 

3.37-3.46 (m, 4H, 10/10’-H), 3.88-3.98 (m, 4H, 7/7’-H), 4.79 (d, J = 5.4 Hz, 2H, 5-H),                   

7.19-7.25 (m, 1H, 1-H), 7.26-7.34 (m, 4H, 3/3’-H und 4/4’-H), 8.49 (t, J = 5.5 Hz, 1H, NH), 

9.49 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (2C, 9/9’-C), 42.9 (2C, 8/8’-C), 45.7 (2C,                  

10/10’-C), 47.1 (2C, 7/7’-C), 48.4 (5-C), 126.6 (1-C), 127.3 (2C, 3/3’-C), 128.1 (2C, 2/2’-C), 

139.5 (4-C), 182.1 (6-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C16H26ClN5O2S2: [M-Cl-]+ = 384.14 (65%). 
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(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(benzylthiocarbamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodi-

thioat (Schl-33.578) 

 
Gemäß AAV1a wurden 310 mg 4-((4-(Benzylcarbamothioyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-

piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.575, 0.74 mmol, 1.00 eq), 0.21 mL Triethylamin 

(1.48 mmol, 2.00 eq), 0.14 mL Kohlenstoffdisulfid (2.22 mmol, 3.00 eq) und 175 mg 4-Nitro-

benzylbromid (0.81 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 100:1) ergab 290 mg von Dithiocarbamat Schl-33.578 (0.49 mmol, 66%) in 

Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.37 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.19-3.26 (m, 4H, 8/8’-H), 3.30-3.38 (m, 4H, 9/9’-H), 

3.85-3.94 (m, 4H, 10/10’-H), 4.03 (s, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.30 (s, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.75 (s, 

2H, 12-H), 4.80 (d, J = 5.5 Hz, 2H, 5-H), 7.19-7.24 (m, 1H, 1-H), 7.25-7.34 (m, 4H, 3/3’-H und 

2/2’-H), 7.63-7.71 (m, 2H, 14/14’-H), 8.14-8.22 (m, 2H, 15/15’-H), 8.34 (t, J = 5.6 Hz, 1H, 

NH) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (12-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C,                      

9/9’-C), 45.6 (2C, 8/8’-C), 47.0 (2C, 10/10’-C), 48.5 (5-C), 49.5 (bs, 7-C oder 7’-C), 50.7 (bs, 

7-C oder 7’-C), 123.4 (2C, 15/15’-C), 126.6 (1-C), 127.2 (2C, 3/3’-C), 128.0 (2C, 2/2’-C), 

130.2 (2C, 14/14’-C), 139.4 (4-C), 145.0 (13-C), 146.6 (16-C), 182.2 (6-C), 194.8 (11-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C24H30N6O4S4: [M+Na+]calc = 617.1109; 

[M+Na+]found = 617.1101. 

IR: (Film) ν = 3368 (w), 2990 (w), 2870 (w), 1599 (w), 1516 (s), 1494 (w), 1456 (w), 

1426 (w), 1403 (w), 1388 (w), 1372 (w), 1346 (s), 1335 (m), 1326 (s), 1276 (m), 1232 (m), 

1206 (m), 1193 (m), 1146 (s), 1115 (m), 1061 (w), 1024 (w), 1005 (m), 934 (s), 883 (w), 

860 (m), 849 (w), 834 (w), 800 (w), 755 (s), 718 (m), 703 (s), 689 (m), 654 (w), 

636 (w), 611 (w), 586 (w), 559 (m), 520 (m), 494 (w), 466 (m), 429 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 162 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-843- 

tert-Butyl-4-((4-(phenethylcarbamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.501) 

 
Gemäß AAV8b wurden 1440 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

809 mg 4-(Phenethylcarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.246, 3.00 mmol, 1.10 eq) 

und 0.83 mL Triethylamin (6.00 mmol, 2.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (EtOAc/Cyclohexan 3:1) ergab 770 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.501 

(1.60 mmol, 53%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.40 (EtOAc/Cyclohexan, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 14/14’/14’’-H), 2.71 (t, J = 7.5 Hz, 2H,                    

5-H), 3.04-3.10 (m, 4H, 9/9’-H), 3.11-3.17 (m, 4H, 10/10’-H), 3.19-3.27 (m, 2H, 6-H),                     

3.30-3.40 (m, 8H, 11/11’-H und 8/8’-H), 6.69 (t, J = 5.3 Hz, 1H, NH), 7.14-7.22 (m, 3H, 1-H 

und 2/2’-H), 7.24-7.32 (m, 2H, 3/3’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 14/14’/14’’-C), 35.9 (5-C), 41.8 (6-C),                     

43.2 (4C, 9/9’-C und 10/10’-C), 45.8 (4C, 11/11’-C und 8/8’-C), 79.2 (13-C), 125.9 (1-C), 

128.2 (2C, 3/3’-C), 128.6 (2C, 2/2’-C), 139.7 (4-C), 153.6 (12-C), 157.0 (7-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C22H35N5O5S: [M+H+] = 482.27 (42%), [M+Na+] = 504.26 (34%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-844- 

4-((4-(Phenethylcarbamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                            

(Schl-33.503) 

 
Gemäß AAV4a wurden 770 mg tert-Butyl-4-((4-(phenethylcarbamoyl)piperazin-1-

yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.501, 1.60 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

450 mg von Hydrochlorid Schl-33.503 (1.08 mmol, 68%) in Form eines farblosen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.67-2.77 (m, 2H, 5-H), 3.06-3.19 (m, 8H, 9/9’-H und 

10/10’-H), 3.20-3.28 (m, 2H, 6-H), 3.34-3.44 (m, 8H, 8/8’-H und 11/11’-H), 6.77 (t, J = 5.2 Hz, 

1H, NH), 7.14-7.23 (m, 3H, 1-H und 2/2’-H), 7.24-7.34 (m, 2H, 3/3’-H), 9.39 (s, 2H,                            

H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 35.9 (5-C), 41.9 (6-C), 43.3 (2C, 9/9’-C), 42.8 (2C, 

10/10’-C), 43.1 (2C, 11/11’-C), 45.8 (2C, 8/8’-C), 125.9 (1-C), 128.2 (2C, 3/3’-C), 128.6 (2C, 

2/2’-C), 139.7 (4-C), 157.0 (7-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C17H28ClN5O3S: [M-Cl-]+ = 382.14 (55%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tetra-substituierte Sulfamide 

-845- 

(4-Nitrobenzyl)-4-((4-(phenethylcarbamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carbodi-

thioat (Schl-33.506) 

 
Gemäß AAV1a wurden 450 mg 4-((4-(Phenethylcarbamoyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-

1-ium-Chlorid (Schl-33.503, 1.08 mmol, 1.00 eq), 0.30 mL Triethylamin (2.16 mmol, 2.00 eq), 

0.13 mL Kohlenstoffdisulfid (2.16 mmol, 3.00 eq) und 257 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(1.19 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 40:1) 

ergab 550 mg von Dithiocarbamat Schl-33.506 (0.93 mmol, 86%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.38 (DCM/MeOH, 40:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.71 (t, J = 7.5 Hz, 2H, 5-H), 3.06-3.15 (m, 4H,                    

10/10’-H), 3.20-3.27 (m, 2H, 6-H), 3.29-3.37 (m, 8H, 8/8’-H und 9/9’-H), 4.02 (s, 2H, 11-H 

oder 11’-H), 4.28 (s, 2H, 11-H oder 11’-H), 4.74 (s, 2H, 13-H), 6.69 (t, J = 5.0 Hz, 1H, NH),                     

7.13-7.21 (m, 3H, 1-H und 2/2’-H), 7.23-7.31 (m, 2H, 3/3’-H), 7.63-7.70 (m, 2H, 15/15’-H), 

8.13-8.20 (m, 2H, 16/16’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 35.9 (5-C), 39.5 (13-C, überlagert von DMSO-d6), 

41.8 (6-C), 43.1 (2C, 10/10’-C), 45.4 (2C, 9/9’-C), 45.8 (2C, 8/8’-C), 49.5 (bs, 11-C oder                   

11’-C), 50.8 (bs, 11-C oder 11’-C), 123.4 (2C, 16/16’-C), 125.9 (1-C), 128.2 (2C, 3/3’-C), 

128.6 (2C, 2/2’-C), 130.3 (2C, 15/15’-C), 139.7 (4-C), 145.0 (14-C), 146.6 (17-C),                                 

157.0 (7-C), 194.9 (12-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C25H32N6O5S3: [M+Na+]calc = 615.1494; 

[M+Na+]found = 615.1485. 

IR: (Film) ν = 3333 (w), 3032 (w), 3009 (w), 2925 (w), 2857 (s), 1613 (m), 1536 (m), 1517 (s), 

1499 (w), 1489 (w), 1469 (m), 1456 (w), 1429 (m), 1405 (w), 1350 (s), 1272 (m), 1253 (m), 

1224 (m), 1145 (s), 1120 (m), 1086 (w), 1054 (w), 1015 (w), 991 (w), 936 (s), 856 (m), 

826 (w), 804 (w), 764 (w), 737 (s), 724 (m), 699 (m), 629 (w), 584 (w), 560 (m), 535 (w), 

517 (w), 488 (m), 457 (m), 402 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 199 °C. 



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-846- 

7.3.4 Schwefelsäurediamide ausgehend von primären Aminen 

Bis(2-methyl-1H-imidazol-1-yl)sulfon (Schl-33.329) 

 
9144 mg 2-Methylimidazol (111.38 mmol, 4.50 eq) wurden in DCM (~100 mL) gelöst 

beziehungsweise suspendiert und bei 0 °C tropfenweise über 30 min mit 2.00 mL 

Sulfurylchlorid (24.75 mmol, 1.00 eq) in DCM (~30 mL) gelöst, versetzt. Die Reaktionslösung 

wurde für eine weitere Stunde bei einer Temperatur von 0 °C gehalten und dann langsam auf 

Raumtemperatur erwärmt. Nach 24 h wurde die Reaktion durch Zugabe von dest. H2O beendet und 

es wurde mit DCM (4 × 50 mL) extrahiert oder das Lösungsmittel wurde unter vermindertem 

Druck entfernt. Die vereinigten organischen Phasen wurden mit einer ges. NaCl-Lösung 

gewaschen, über MgSO4 getrocknet und das Lösungsmittel wurde entfernt. Das Rohprodukt wurde 

entweder aus Isopropanol (~60 mL) umkristallisiert oder säulenchromatographisch an 

Kieselgel (DCM → DCM/MeOH 100:1 → 100:5) gereinigt. Es wurden 4300 mg Bis(2-

methyl-1H-imidazol-1-yl)sulfon Schl-33.329 (19.01 mmol, 77%) als farbloser Feststoff 

erhalten. 

DC: Rf = 0.50 (DCM/MeOH, 100:5). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.49 (s, 6H, 1/1’-H), 7.03 (d, J = 1.8 Hz, 2H, 3/3’-H), 

7.81 (d, J = 1.8 Hz, 2H, 4/4’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 14.7 (2C, 1/1’-C), 120.6 (2C, 4/4’-C), 128.6 (2C,                  

3/3’-C), 145.5 (2C, 2/2’-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C8H10N4O2S: [M+H+] = 227.07 (8%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-847- 

2,3-Dimethyl-1-((2-methyl-1H-imidazol-1-yl)sulfonyl)-1H-imidazol-3-ium-Trifluor-

methansulfonat (Schl-33.552) 

 
4720 mg Bis(2-methyl-1H-imidazol-1-yl)sulfon (Schl-33.329, 20.86 mmol, 1.00 eq) wurden in 

Dichlormethan (~100 mL) gelöst und bei 0 °C tropfenweise mit 2.51 mL Methyltriflat 

(22.95 mmol, 1.10 eq) in DCM (~20 mL) versetzt. Es wurde fortlaufend bei 0 ℃ gerührt. Nach 

4 h wurde das Lösungsmittel unter vermindertem Druck eingeengt und der ausgefallene 

Feststoff wurde abgesaugt. Der Filterkuchen wurde mit Pentan (~80 ml) gewaschen. Das 

Produkt wurde im Hochvakuum getrocknet. 5660 mg (14.50 mmol, 70%) von Triflatsalz                   

Schl-33.552 wurden als farbloser Feststoff erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.63 (s, 3H, 1-H), 2.86 (s, 3H, 9-H), 3.87 (s, 3H, 7-H), 

7.09 (d, J = 2.0 Hz, 1H, 3-H), 7.75 (d, J = 2.5 Hz, 1H, 6-H), 7.92 (d, J = 2.0 Hz, 1H, 4-H),                  

8.29 (d, J = 2.5 Hz, 1H, 5-H) ppm.  

13C-NMR: wurde aufgrund von Zersetzung nicht erhalten. 

MS: ESI (+): m/z für C10H13F3N4O5S2: [M-OTf-]+ = 241.07 (100%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-848- 

tert-Butyl 4-((2-methyl-1H-imidazol-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.778) 

 

1230 mg Boc-Piperazin (6.60 mmol, 1.00 eq), 3500 mg 2,3-Dimethyl-1-((2-methyl-1H-

imidazol-1-yl)sulfonyl)-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.552, 9.90 mmol, 

1.50 eq) und 0.92 mL Et3N (6.60 mmol, 1.00 eq) wurden in MeCN (~30 mL) gelöst und für 

14 h unter Rückfluss bei 80 °C erhitzt. Sodann wurde mit dest. H2O (~80 mL) und 

EtOAc (~4 x 60 mL) extrahiert. Die vereinigten organischen Phasen wurden über MgSO4 

getrocknet. Das LM wurde am Rotationsverdampfer entfernt. Der Rückstand wurde 

säulenchromatographisch an Kieselgel (EtOAc/Cyclohexan 3:1) gereinigt. 1650 mg von 

Imidazolyl(piperazinyl)sulfon Schl-33.778 (4.99 mmol, 76%) wurden als farbloser Feststoff 

erhalten. 

DC: Rf = 0.44 (EtOAc/Cyclohexan, 3:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.38 (s, 9H, 9/9’/9’’-H), 2.50 (s, 3H, 1-H),                           

3.15-3.22 (m, 4H, 5/5’-H), 3.37-3.45 (m, 4H, 6/6’-H), 6.93 (d, J = 1.7 Hz, 1H, 4-H), 7.44 (d, 

J = 2.4 Hz, 1H, 3-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 15.1 (1-C), 27.9 (3C, 9/9’/9’’-C), 42.3 (bs, 2C, 5/5’-C), 

46.0 (2C, 6/6’-C), 79.5 (8-C), 119.9 (4-C), 127.3 (3-C), 144.9 (2-C), 153.3 (7-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C13H22N4O4S: [M+H+] = 331.20 (34%), [M+NH4
+] = 353.18 (16%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-849- 

1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-2,3-dimethyl-1H-imidazol-3-ium-

Trifluormethansulfonat (Schl-33.789) 

 

Eine Lösung von 2830 mg tert-Butyl 4-((2-methyl-1H-imidazol-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.778, 8.57 mmol, 1.00 eq) in Dichlormethan (~60 mL) wurde mit 1.03 mL 

(9.43 mmol, 1.10 eq) Methyltriflat bei 0 °C tropfenweise umgesetzt. Es wurde 5 h bei 0 ℃ 

gerührt. Das Lösungsmittel wurde unter vermindertem Druck entfernt. Es wurden 4238 mg 

(8.57 mmol, quantitativ) von Triflatsalz Schl-33.789 als farbloser Feststoff erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, Methanol-d4); δ = 1.42 (s, 9H, 10/10’/10’’-H), 2.82 (s, 3H, 1-H),                           

3.40-3.50 (m, 4H, 6/6’-H), 3.52-3.64 (m, 4H, 7/7’-H), 3.85 (s, 3H, 3-H), 7.62 (d, J = 2.4 Hz, 

1H, 4-H), 7.87 (d, J = 2.4 Hz, 1H, 5-H) ppm.  

13C-NMR: wurde aufgrund von Zersetzung nicht erhalten. 

MS: ESI (+): m/z für C15H25F3N4O7S2: [M-OTf-]+ = 345.18 (100%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-850- 

7.3.4.1.1 aliphatische Amine 

tert-Butyl-4-(N-methylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.449) 

 
In Anlehnung an AAV9b wurden 1484 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)-

sulfonyl)-2,3-dimethyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.789, 3.00 mmol, 

1.00 eq) und 0.57 mL einer Lösung von Methylamin in H2O (40%, 4.50 mmol, 1.50 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 500 mg von 

Schwefelsäurediamid Schl-33.449 (1.79 mmol, 60%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.22 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 6/6’/6’’-H), 2.53 (d, J = 4.9 Hz, 3H, 1-H), 

2.94-3.06 (m, 4H, 2/2’-H), 3.32-3.42 (m, 4H, 3/3’-H), 7.14 (q, J = 4.7 Hz, 1H, NH) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 6/6’/6’’-C), 29.0 (1-C), 42.7 (bs, 2C, 2/2’-C), 

45.3 (2C, 3/3’-C), 79.2 (5-C), 153.7 (4-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C10H21N3O4S: [M+H+] = 280.09 (6%), [M+NH4
+] = 297.16 (27%), 

[M+Na+] = 302.15 (97%). 

4-(N-Methylsulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.450) 

 
Gemäß AAV4a wurden 500 mg tert-Butyl-4-(N-methylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.449, 1.79 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 230 mg von Hydrochlorid                           

Schl-33.450 (1.07 mmol, 60%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.54 (d, J = 4.8 Hz, 3H, 1-H), 3.05-3.19 (m, 4H,                     

2/2’-H), 3.25-3.35 (m, 4H, 3/3’-H), 7.35-7.45 (m, 1H, NH), 9.47 (s, 2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 29.0 (1-C), 42.2 (2C, 2/2’-C), 42.4 (2C, 3/3’-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C5H14ClN3O2S: [M-Cl-]+ = 180.09 (26%). 
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-851- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(N-methylsulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.455) 

 
Gemäß AAV1a wurden 230 mg 4-(N-Methylsulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.450, 

1.07 mmol, 1.00 eq), 0.30 mL Triethylamin (2.14 mmol, 2.00 eq), 0.13 mL Kohlenstoff-

disulfid (2.14 mmol, 2.00 eq) und 254 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.18 mmol, 1.10 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 350 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.455 (0.90 mmol, 84%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.59 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.55 (d, J = 4.9 Hz, 3H, 1-H), 3.12-3.22 (m, 4H,                    

2/2’-H), 4.02 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.29 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.74 (s, 2H, 5-H), 7.24 (q, 

J = 4.8 Hz, 1H, NH), 7.63-7.71 (m, 2H, 7/7’-H), 8.12-8.23 (m, 2H, 8/8’-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 29.0 (1-C), 39.6 (5-C, überlagert von DMSO-d6),                  

45.0 (2C, 2/2’-C), 49.2 (bs, 3-C oder 3’-C), 50.5 (bs, 3-C oder 3’-C), 123.4 (2C, 8/8’-C),                  

130.3 (2C, 7/7’-C), 145.0 (6-C), 146.6 (9-C), 194.8 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C13H18N4O4S3: [M+Na+]calc = 413.0388; 

[M+Na+]found = 413.0378. 

IR: (Film) ν = 3336 (w), 3105 (w), 3078 (w), 2982 (w), 2936 (w), 2857 (w), 1603 (w), 

1596 (w), 1519 (m), 1489 (w), 1458 (w), 1433 (m), 1420 (m), 1365 (w), 1338 (s), 1327 (m), 

1313 (m), 1274 (s), 1225 (m), 1206 (m), 1154 (m), 1111 (m), 1077 (m), 1057 (m), 1036 (m), 

1004 (m), 934 (s), 892 (w), 859 (m), 824 (m), 801 (m), 771 (w), 723 (m), 712 (s), 

689 (m), 650 (m), 579 (m), 550 (w), 528 (w), 502 (m), 461 (m), 414 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 135 °C. 
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-852- 

tert-Butyl-4-(N-isopropylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.447) 

 
In Anlehnung an AAV9b wurden 1484 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)-

sulfonyl)-2,3-dimethyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.789, 3.00 mmol, 

1.00 eq) und 0.57 mL Isopropylamin (6.60 mmol, 2.20 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie 

an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 640 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.447 

(2.08 mmol, 69%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.42 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.10 (d, J = 6.5 Hz, 6H, 1/1’-H), 1.40 (s, 9H,                     

7/7’/7’’-H), 2.91-3.06 (m, 4H, 3/3’-H), 3.30-3.50 (m, 5H, 2-H und 4/4’-H), 7.19 (d , J = 7.8 Hz, 

1H, NH) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 23.4 (2C, 1/1’-C), 28.0 (3C, 7/7’/7’’-C), 42.7 (bs, 2C,                  

3/3’-C), 45.4 (2C, 4/4’-C), 45.6 (2-C), 79.2 (6-C), 153.7 (5-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C12H25N3O4S: [M+H+] = 308.17 (5%), [M+NH4
+] = 325.25 (8%), 

[M+Na+] = 330.19 (100%). 

4-(N-Isopropylsulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.448) 

 
Gemäß AAV4a wurden 640 mg tert-Butyl-4-(N-isopropylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.447, 2.08 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 350 mg von Hydrochlorid                           

Schl-33.448 (1.44 mmol, 69%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.12 (d, J = 6.5 Hz, 6H, 1/1’-H), 3.05-3.17 (m, 4H,                   

3/3’-H), 3.20-3.28 (m, 4H, 4/4’-H), 3.30-3.41 (m, 1H, 2-H), 7.41 (d , J = 7.8 Hz, 1H, NH),                 

9.42 (s, 2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 23.4 (2C, 1/1’-C), 42.1 (2C, 3/3’-C), 42.5 (2C, 4/4’-C), 

45.8 (2-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C7H18ClN3O2S: [M-Cl-]+ = 208.07 (58%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-853- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(N-isopropylsulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.458) 

 
Gemäß AAV1a wurden 350 mg 4-(N-Isopropylsulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid                              

(Schl-33.448, 1.44 mmol, 1.00 eq), 0.40 mL Triethylamin (2.88 mmol, 2.00 eq), 0.17 mL 

Kohlenstoffdisulfid (2.88 mmol, 2.00 eq) und 341 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.58 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) ergab 360 mg 

von Dithiocarbamat Schl-33.458 (0.86 mmol, 60%) in Form eines elfenbeinfarbenen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.80 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.10 (d, J = 6.5 Hz, 6H, 1/1’-H), 3.07-3.17 (m, 4H,                 

3/3’-H), 3.34-3.43 (m, 1H, 2-H), 4.04 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 4.29 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H),                 

4.74 (s, 2H, 6-H), 7.29 (d, J = 7.8 Hz, 1H, NH), 7.62-7.72 (m, 2H, 8/8’-H), 8.15-8.21 (m, 2H, 

9/9’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 23.4 (2C, 1/1’-C), 39.5 (6-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.2 (2C, 3/3’-C), 45.7 (2-C), 49.2 (bs, 4-C oder 4‘-C), 50.4 (bs, 4-C oder 4‘-C),                                         

123.4 (2C, 9/9’-C), 130.3 (2C, 8/8’-C), 145.1 (7-C), 146.6 (10-C), 194.8 (5-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H22N4O4S3: [M+Na+]calc = 441.0701; 

[M+Na+]found = 441.0691. 

IR: (Film) ν = 3289 (w), 2974 (w), 2898 (w), 2853 (w), 1600 (w), 1517 (m), 1466 (m), 

1421 (s), 1387 (w), 1370 (w), 1343 (s), 1313 (m), 1277 (s), 1232 (m), 1210 (w), 1170 (m), 

1140 (s), 1109 (m), 1052 (w), 1032 (m), 1014 (m), 1001 (m), 943 (s), 929 (s), 889 (m), 

855 (m), 827 (m), 800 (m), 761 (w), 708 (m), 642 (w), 582 (m), 547 (w), 528 (w), 

509 (w), 495 (w), 465 (m), 428 (w), 409 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 126 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-854- 

tert-Butyl-4-(N-tert-butylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.653) 

 
In Anlehnung an AAV9b wurden 1484 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)-

sulfonyl)-2,3-dimethyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.789, 3.00 mmol, 

1.00 eq) und 0.78 mL tert-Butylamin (7.50 mmol, 2.50 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie 

an Kieselgel (1. Cyclohexan/EtOAc 2:1; 2. DCM/MeOH 40:1) und Umkristallisation aus 

Ethanol (~100 mL) ergab 670 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.653 (2.08 mmol, 69%) in 

Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.72 (DCM/MeOH, 40:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.23 (s, 9H, 1/1’/1’’-H), 1.40 (s, 9H, 7/7’/7’’-H),                  

2.91-3.02 (m, 4H, 3/3’-H), 3.34-3.41 (m, 4H, 4/4’-H), 6.92 (s, 1H, NH) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 7/7’/7’’-C), 29.6 (3C, 1/1’/1’’-C), 42.8 (bs, 

2C, 3/3’-C), 45.3 (2C, 4/4’-C), 53.1 (2-C), 79.2 (6-C), 153.7 (5-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C13H27N3O4S: [M+H+] = 322.23 (9%), [M+NH4
+] = 339.30 (33%), 

[M+Na+] = 344.21 (100%). 

4-(N-tert-Butylsulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.662) 

 
Gemäß AAV4a wurden 670 mg tert-Butyl-4-(N-tert-butylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.653, 2.08 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 410 mg von Hydrochlorid                            

Schl-33.662 (1.59 mmol, 76%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.24 (s, 9H, 1/1’/1’’-H), 3.06-3.17 (m, 4H, 3/3’-H),  

3.21-3.29 (m, 4H, 4/4’-H), 7.15 (s, 1H, NH), 9.34 (s, 2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 29.5 (3C, 1/1’/1’’-C), 42.1 (2C, 3/3’-C), 42.4 (2C,                   

4/4’-C), 53.4 (2-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C8H20ClN3O2S: [M-Cl-]+ = 222.11 (53%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-855- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(N-tert-butylsulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.663) 

 
Gemäß AAV1a wurden 410 mg 4-(N-tert-Butylsulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid                            

(Schl-33.662, 1.59 mmol, 1.00 eq), 0.44 mL Triethylamin (3.18 mmol, 2.00 eq), 0.19 mL 

Kohlenstoffdisulfid (3.18 mmol, 2.00 eq) und 378 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.75 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) ergab 460 mg 

von Dithiocarbamat Schl-33.663 (1.06 mmol, 67%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.72 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.24 (s, 9H, 1/1’/1’’-H), 3.06-3.20 (m, 4H, 3/3’-H),                

4.04 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 4.29 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 4.74 (s, 2H, 6-H), 7.01 (s, 1H, NH), 

7.61-7.72 (m, 2H, 8/8’-H), 8.12-8.23 (m, 2H, 9/9’-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 29.6 (3C, 1/1’/1’’-C), 39.5 (6-C, überlagert von       

DMSO-d6), 45.0 (2C, 3/3’-C), 49.1 (bs, 4-C oder 4’-C), 50.6 (bs, 4-C oder 4’-C), 53.3 (2-C), 

123.4 (2C, 9/9’-C), 130.3 (2C, 8/8’-C), 145.0 (7-C), 146.6 (10-C), 194.7 (5-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H24N4O4S3: [M+Na+]calc = 455.0857; 

[M+Na+]found = 455.0847. 

IR: (Film) ν = 3287 (w), 3072 (w), 2978 (w), 2907 (w), 2855 (w), 1606 (w), 1598 (w), 

1518 (m), 1461 (w), 1423 (m), 1390 (w), 1362 (w), 1342 (s), 1305 (m), 1278 (m), 1232 (m), 

1211 (m), 1138 (s), 1110 (m), 1076 (w), 1053 (w), 1034 (w), 1015 (m), 998 (m), 936 (s), 

857 (m), 828 (w), 798 (w), 764 (w), 721 (m), 707 (m), 650 (m), 615 (m), 573 (m), 

552 (w), 512 (w), 470 (m), 456 (m), 410 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 154 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-856- 

tert-Butyl-4-(N-butylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.358) 

 
Gemäß AAV9a wurden 1538 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-2,3-

dimethyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.789, 3.11 mmol, 1.00 eq), 

0.31 mL Butylamin (3.11 mmol, 1.00 eq) und 0.43 mL Et3N (3.11 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 740 mg von Schwefel-

säurediamid Schl-33.358 (2.30 mmol, 74%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.71 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.86 (t, J = 7.3 Hz, 3H, 1-H), 1.23-1.33 (m, 2H, 2-H), 

1.37-1.45 (m, 2H, 3-H), 1.41 (s, 9H, 9/9’/9’’-H), 2.82-2.92 (m, 2H, 4-H), 2.93-3.02 (m, 4H, 

5/5’-H), 3.33-3.41 (m, 4H, 6/6’-H), 7.23 (t, J = 5.7 Hz, 1H, NH) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 13.6 (1-C), 19.3 (2-C), 28.0 (3C, 9/9’/9’’-C),                                

31.4 (3-C), 43.1 (bs, 2C, 5/5’-C), 42.6 (4-C), 45.5 (2C, 6/6’-C), 79.3 (8-C), 153.7 (7-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C13H27N3O4S: [M+H+] = 322.26 (34%), [M+NH4
+] = 339.33 (5%). 

4-(N-Butylsulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.379) 

 
Gemäß AAV4a wurden 680 mg tert-Butyl-4-(N-butylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat                    

(Schl-33.358, 2.12 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 530 mg von Hydrochlorid                                  

Schl-33.379 (2.06 mmol, 97%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.87 (t, J = 7.3 Hz, 3H, 1-H), 1.25-1.35 (m, 2H, 2-H), 

1.37-1.48 (m, 2H, 3-H), 2.85-2.95 (m, 2H, 4-H), 3.08-3.17 (m, 4H, 5/5’-H), 3.22-3.33 (m, 4H, 

6/6’-H), 7.46 (t, J = 5.7 Hz, 1H, NH), 9.37 (s, 2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 13.5 (1-C), 19.3 (2-C), 31.3 (3-C), 42.1 (2C, 5/5’-C), 

42.4 (2C, 6/6’-C), 42.5 (4-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C8H20ClN3O2S: [M-Cl-]+ = 222.06 (100%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-857- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(N-butylsulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.383) 

 
Gemäß AAV1a wurden 530 mg 4-(N-Butylsulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.379, 

2.06 mmol, 1.00 eq), 0.25 mL Triethylamin (4.12 mmol, 2.00 eq), 0.19 mL Kohlenstoff-

disulfid (4.12 mmol, 2.00 eq) und 490 mg 4-Nitrobenzylbromid (2.27 mmol, 1.10 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1 → 1:1) ergab 650 mg 

von Dithiocarbamat Schl-33.383 (1.50 mmol, 73%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.82 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.86 (t, J = 7.3 Hz, 3H, 1-H), 1.25-1.34 (m, 2H, 2-H), 

1.38-1.45 (m, 2H, 3-H), 2.88-2.93 (m, 2H, 4-H), 3.08-3.21 (m, 4H, 5/5’-H), 4.04 (bs, 2H, 6-H 

oder 6’-H), 4.29 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.74 (s, 2H, 8-H), 7.32 (t, J = 5.7 Hz, 1H, NH),                      

7.64-7.71 (m, 2H, 10/10’-H), 8.12-8.22 (m, 2H, 11/11’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 13.5 (1-C), 19.2 (2-C), 31.4 (3-C), 39.5 (8-C, überlagert 

von DMSO-d6), 42.6 (4-C), 45.1 (2C, 5/5’-C), 49.2 (bs, 6-C oder 6’-C), 50.3 (bs, 6-C oder                 

6’-C), 123.4 (2C, 11/11’-C), 130.3 (2C, 10/10’-C), 145.1 (9-C), 146.6 (12-C), 194.8 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H24N4O4S3: [M+Na+]calc = 455.0857; 

[M+Na+]found = 455.0866. 

IR: (Film) ν = 3283 (w), 3072 (w), 2957 (w), 2929 (w), 2861 (w), 1605 (w), 1520 (s), 

1458 (w), 1422 (m), 1346 (s), 1327 (m), 1314 (m), 1272 (s), 1228 (m), 1139 (s), 1113 (m), 

1085 (m), 1037 (m), 1005 (m), 986 (m), 934 (s), 860 (m), 819 (w), 799 (m), 739 (w), 721 (m), 

650 (w), 615 (w), 591 (w), 577 (w), 550 (w), 528 (w), 498 (w), 463 (m), 413 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 103 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-858- 

tert-Butyl-4-(N-hexylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.343) 

 
Gemäß AAV9a wurden 1760 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-2,3-

dimethyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.789, 3.56 mmol, 1.10 eq), 

0.43 mL Hexylamin (3.24 mmol, 1.00 eq) und 0.45 mL Et3N (3.24 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 820 mg von 

Schwefelsäurediamid Schl-33.343 (2.35 mmol, 73%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.78 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.86 (t, J = 6.9 Hz, 3H, 1-H), 1.17-1.32 (m, 6H, 2-H,                  

3-H und 4-H), 1.36-1.44 (m, 2H, 5-H), 1.40 (s, 9H, 11/11’/11’’-H), 2.88 (t, J = 7.0 Hz, 2H,                   

6-H), 2.92-3.02 (m, 4H, 7/7’-H), 3.33-3.41 (m, 4H, 8/8’-H), 7.22 (s, 1H, NH) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 13.9 (1-C), 22.0 (2-C), 25.8 (4-C), 28.0 (3C, 

11/11’/11’’-C), 29.3 (5-C), 30.9 (3-C) 42.9 (6-C), 43.1 (bs, 2C, 7/7’-C), 45.5 (2C, 8/8’-C),                    

79.2 (10-C), 153.7 (9-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C15H31N3O4S: [M+H+] = 350.33 (12%), [M+NH4
+] = 367.33 (57%). 

Hexyl(piperazin-1-yl)sulfon (Schl-33.344)  

 
Gemäß AAV4b wurden 820 mg tert-Butyl-4-(N-hexylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat                                   

(Schl-33.343, 2.35 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Nach säulenchromatographischer Reinigung an 

Kieselgel (DCM/MeOH 50:1 → 20:1 + 2% Et3N) wurden 300 mg von Piperazin Schl-33.344 

(1.20 mmol, 51%) in Form eines hellgelben Harzes erhalten. 

DC: Rf = 0.26 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 50:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.86 (t, J = 6.8 Hz, 3H, 1-H), 1.16-1.33 (m, 6H, 2-H,                  

3-H und 4-H), 1.35-1.49 (m, 2H, 5-H), 2.67-2.75 (m, 4H, 7/7’-H), 2.81-2.89 (m, 2H, 6-H),  

2.90-2.97 (m, 4H, 8/8’-H), 7.10 (t, J = 5.6 Hz, 1H, NHHexyl) ppm; NHPiperazinyl nicht sichtbar. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 13.9 (1-C), 22.1 (2-C), 25.8 (4-C), 29.3 (5-C),                         

30.9 (3-C) 42.9 (6-C), 44.9 (2C, 7/7’-C), 46.4 (2C, 8/8’-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C10H23N3O2S: [M+H+] = 250.17 (100%). 



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-859- 

4-Nitrobenzyl-4-(N-hexylsulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.347) 

 
Gemäß AAV1a wurden 300 mg Hexyl(piperazin-1-yl)sulfon (Schl-33.344, 1.20 mmol, 

1.00 eq), 0.18 mL Triethylamin (1.32 mmol, 1.10 eq), 0.14 mL Kohlenstoffdisulfid 

(2.40 mmol, 2.00 eq) und 285 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.32 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 440 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.347 (0.96 mmol, 80%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.48 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.85 (t, J = 6.7 Hz, 3H, 1-H), 1.13-1.35 (m, 6H, 2-H,                  

3-H und 4-H), 1.37-1.48 (m, 2H, 5-H),  2.85-2.98 (m, 2H, 6-H), 3.08-3.21 (m, 4H, 7/7’-H),  

4.04 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.29 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.74 (s, 2H, 10-H), 7.32 (t, 

J = 5.7 Hz, 1H, NH), 7.61-7.72 (m, 2H, 12/12’-H), 8.14-8.21 (m, 2H, 13/13’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 13.9 (1-C), 22.1 (2-C), 25.8 (4-C), 29.3 (5-C),                         

30.9 (3-C) 39.4 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 42.9 (6-C), 45.2 (2C, 7/7‘-C), 49.1 (bs, 8-C 

oder 8’-C), 50.5 (bs, 8-C oder 8’-C), 123.5 (2C, 13/13‘-C), 130.4 (2C, 12/12‘-C), 145.1 (11-C), 

146.6 (14-C), 194.8 (10-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H28N4O4S3: [M+Na+]calc = 483.1170; 

[M+Na+]found = 483.1176. 

IR: (Film) ν = 3312 (w), 3114 (w), 3086 (w), 2950 (m), 2921 (w), 2852 (w), 1609 (w), 

1599 (w), 1527 (m), 1515 (m), 1493 (w), 1479 (w), 1456 (w), 1408 (s), 1368 (w), 1340 (s), 

1318 (m), 1271 (m), 1225 (s), 1137 (s), 1124 (m), 1080 (m), 1051 (m), 1036 (m), 1010 (m), 

957 (m), 928 (s), 888 (m), 873 (m), 861 (m), 847 (w), 829 (w), 815 (w), 799 (m), 

759 (w), 722 (m), 703 (s), 655 (m), 613 (m), 583 (m), 533 (w), 497 (m), 458 (m), 430 (w), 

412 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 88 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-860- 

tert-Butyl-4-(N-(2-hydroxyethyl)sulfamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.445) 

 
Gemäß AAV9b wurden 1484 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-2,3-

dimethyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.789, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

0.20 mL 2-Aminoethanol (3.30 mmol, 1.10 eq) und 0.46 mL Et3N (3.30 mmol, 1.10 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (EtOAc) ergab 660 mg von Schwefel-

säurediamid Schl-33.445 (2.13 mmol, 71%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.60 (EtOAc). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 7/7’/7’’-H), 2.87-2.96 (m, 2H, 2-H),                            

2.97-3.03 (m, 4H, 3/3’-H), 3.34-3.39 (m, 4H, 4/4’-H), 3.40-3.46 (m, 2H, 1-H), 4.66 (t, 

J = 5.6 Hz, 1H, OH), 7.24 (t, J = 5.8 Hz, 1H, NH) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 7/7’/7’’-C), 42.7 (bs, 2C, 3/3’-C), 45.4 (2C, 

4/4’-C) 50.8 (2-C), 60.9 (1-C), 79.2 (6-C), 153.7 (5-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C11H23N3O5S: [M+H+] = 310.16 (68%). 

4-(N-(2-Hydroxyethyl)sulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.446) 

 
Gemäß AAV4a wurden 660 mg tert-Butyl-4-(N-(2-hydroxyethyl)sulfamoyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.445, 2.13 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 390 mg von Hydro-

chlorid Schl-33.446 (1.59 mmol, 75%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92-3.01 (m, 2H, 2-H), 3.09-3.18 (m, 4H, 3/3’-H),    

3.24-3.33 (m, 4H, 4/4’-H), 3.44 (t, J = 6.2 Hz, 2H, 1-H), 4.65 (s, 1H, OH), 7.52 (t, J = 5.0 Hz, 

1H, NH), 9.39 (s, 2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.2 (2C, 3/3’-C), 42.4 (2C, 4/4’-C) 45.4 (2-C),           

59.8 (1-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C6H16ClN3O3S: [M-Cl-]+ = 210.04 (100%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-861- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(N-(2-hydroxyethyl)sulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.451) 

 
Gemäß AAV1a wurden 390 mg 4-(N-(2-Hydroxyethyl)sulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid 

(Schl-33.446, 1.59 mmol, 1.00 eq), 0.44 mL Triethylamin (3.18 mmol, 2.00 eq), 0.19 mL 

Kohlenstoffdisulfid (3.18 mmol, 2.00 eq) und 378 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.75 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 20:1) ergab 370 mg 

von Dithiocarbamat Schl-33.451 (0.88 mmol, 55%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.61 (DCM/MeOH, 20:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.93-3.03 (m, 2H, 2-H), 3.12-3.23 (m, 4H, 3/3’-H),    

3.38-3.48 (m, 2H, 1-H), 4.04 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 4.29 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 4.68 (m, 

1H, OH), 4.74 (s, 2H, 6-H), 7.34 (t, J = 5.7 Hz, 1H, NH), 7.62-7.72 (m, 2H, 8/8’-H),                              

8.12-8.23 (m, 2H, 9/9’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (6-C, überlagert von DMSO-d6), 45.1 (2C,                                         

3/3’-C), 45.4 (2-C), 49.1 (bs, 4-C oder 4’-C), 50.5 (bs, 4-C oder 4’-C), 60.0 (1-C), 123.4 (2C, 

9/9’-C), 130.3 (2C, 8/8’-C), 145.0 (7-C), 146.6 (10-C), 194.8 (5-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H20N4O5S3: [M+Na+]calc = 443.0494; 

[M+Na+]found = 443.0485. 

IR: (Film) ν = 3503 (br, w), 3264 (w), 3113 (w), 2981 (w), 2908 (w), 2854 (w), 1608 (w), 

1598 (w), 1525 (m), 1515 (m), 1457 (w), 1410 (m), 1340 (s), 1298 (m), 1272 (s), 1245 (w), 

1222 (s), 1138 (s), 1105 (m), 1051 (m), 1034 (m), 1008 (m), 955 (m), 926 (s), 871 (m), 

861 (m), 847 (w), 828 (w), 814 (w), 797 (m), 758 (w), 724 (w), 701 (m), 649 (w), 

622 (w), 591 (w), 567 (m), 530 (w), 496 (w), 460 (m), 409 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 97 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-862- 

tert-Butyl-4-(N-(2-methoxyethyl)sulfamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.512) 

 
Gemäß AAV9b wurden 1484 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-2,3-

dimethyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.789, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

0.20 mL (2-Methoxyethyl)amin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Et3N (3.00 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 750 mg von 

Schwefelsäurediamid Schl-33.512 (2.32 mmol, 71%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.38 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 8/8’/8’’-H), 2.96-3.02 (m, 4H, 4/4’-H),                            

3.05 (q, J = 5.8 Hz, 2H, 3-H), 3.24 (s, 3H, 1-H), 3.33-3.42 (m, 6H, 5/5’-H und 2-H), 7.36 (t, 

J = 5.8 Hz, 1H, NH) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 8/8’/8’’-C), 42.4 (3-C), 42.7 (bs, 2C, 4/4’-C) 

45.4 (2C, 5/5’-C), 57.9 (1-C), 70.6 (2-C), 79.2 (7-C), 153.6 (6-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C12H25N3O5S: [M+H+] = 324.21 (37%), [M+NH4
+] = 341.25 (14%), 

[M+Na+] = 346.22 (42%). 

4-(N-(2-Methoxyethyl)sulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.520) 

 
Gemäß AAV4a wurden 750 mg tert-Butyl-4-(N-(2-methoxyethyl)sulfamoyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.512, 2.32 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 500 mg von Hydro-

chlorid Schl-33.520 (1.92 mmol, 83%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.06 (q, J = 5.8 Hz, 2H, 3-H), 3.10-3.18 (m, 4H,                        

4/4’-H), 3.25 (s, 3H, 1-H), 3.26-3.32 (m, 4H, 5/5’-H), 3.38 (t, J = 5.8 Hz, 2H, 2-H), 7.62 (t, 

J = 5.8 Hz, 1H, NH), 9.43 (s, 2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.1 (2C, 4/4’-C), 42.3 (3-C), 42.4 (2C, 5/5’-C),                     

57.8 (1-C), 70.5 (2-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C7H18ClN3O3S: [M-Cl-]+ = 224.06 (34%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-863- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(N-(2-methoxyethyl)sulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.522) 

 
Gemäß AAV1a wurden 500 mg 4-(N-(2-Methoxyethyl)sulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid 

(Schl-33.520, 1.92 mmol, 1.00 eq), 0.53 mL Triethylamin (3.84 mmol, 2.00 eq), 0.23 mL 

Kohlenstoffdisulfid (3.84 mmol, 2.00 eq) und 456 mg 4-Nitrobenzylbromid (2.11 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (1. DCM/MeOH 20:1; 

2. Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 660 mg von Dithiocarbamat Schl-33.522 (1.52 mmol, 79%) 

in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.49 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.07 (q, J = 5.8 Hz, 2H, 3-H), 3.13-3.20 (m, 4H,                        

4/4’-H), 3.23 (s, 3H, 1-H), 3.36 (t, J = 5.7 Hz, 2H, 2-H), 4.04 (bs, 2H, 5-H und 5’-H), 4.29 (bs, 

2H, 5-H und 5’-H), 4.74 (s, 2H, 7-H), 7.46 (t, J = 5.7 Hz, 1H, NH), 7.62-7.71 (m, 2H, 9/9’-H), 

8.13-8.22 (m, 2H, 10/10’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (7-C, überlagert von DMSO-d6), 42.5 (3-C),                    

45.1 (2C, 4/4’-C), 49.1 (bs, 5-C oder 5’-C), 50.4 (bs, 5-C oder 5’-C), 57.9 (1-C), 70.6 (2-C), 

123.4 (2C, 10/10’-C), 130.3 (2C, 9/9’-C), 145.1 (8-C), 146.6 (11-C), 194.7 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H22N4O5S3: [M+Na+]calc = 457.0650; 

[M+Na+]found = 457.0640. 

IR: (Film) ν = 3284 (w), 3072 (w), 2976 (w), 2939 (w), 2861 (w), 1605 (w), 1523 (s), 

1455 (w), 1420 (m), 1389 (w), 1350 (s), 1314 (m), 1303 (m), 1275 (m), 1231 (m), 1195 (w), 

1146 (s), 1110 (s), 1074 (m), 1054 (m), 1042 (m), 1006 (m), 984 (m), 933 (s), 876 (w), 

859 (m), 819 (w), 797 (m), 720 (m), 688 (m), 657 (w), 640 (w), 619 (w), 602 (w), 570 (w), 

549 (w), 531 (w), 496 (w), 464 (m), 413 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 101 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-864- 

tert-Butyl-4-(N-(2-methoxy-2-oxoethyl)sulfamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.585) 

 
Gemäß AAV9b wurden 1484 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-2,3-

dimethyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.789, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

414 mg Glycinmethylester-Hydrochlorid (3.30 mmol, 1.10 eq) und 0.83 mL Et3N (6.00 mmol, 

2.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (1. EtOAc; 2. DCM/MeOH 40:1) 

ergab 600 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.585 (1.78 mmol, 59%) in Form eines 

farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.62 (DCM/MeOH, 40:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 8/8’/8’’-H), 2.95-3.04 (m, 4H, 4/4’-H),                            

3.33-3.39 (m, 4H, 5/5’-H), 3.65 (s, 3H, 1-H), 3.76 (d, J = 4.7 Hz, 2H, 3-H), 7.86 (s, 1H,                           

NH) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 8/8’/8’’-C), 42.7 (bs, 2C, 4/4’-C), 44.0 (3-C) 

45.3 (2C, 5/5’-C), 51.8 (1-C), 79.2 (7-C), 153.6 (6-C), 170.2 (2-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C12H23N3O6S: [M+H+] = 338.21 (21%), [M+NH4
+] = 355.22 (6%), 

[M+Na+] = 360.15 (28%). 

4-(N-(2-Methoxy-2-oxoethyl)sulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.586) 

 
Gemäß AAV4a wurden 600 mg tert-Butyl-4-(N-(2-Methoxy-2-oxoethyl)sulfamoyl)piperazin-

1-carboxylat (Schl-33.585, 1.78 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 230 mg von Hydro-

chlorid Schl-33.586 (0.84 mmol, 47%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.05-3.15 (m, 4H, 4/4’-H), 3.26-3.32 (m, 4H, 5/5’-H), 

3.67 (s, 3H, 1-H), 3.77 (d, J = 6.2 Hz, 2H, 3-H), 8.13 (t, J = 6.2 Hz, 1H, NH), 9.51 (s, 2H,          

H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.0 (2C, 4/4’-C), 42.4 (2C, 5/5’-C), 43.9 (3-C)                         

51.9 (1-C), 170.0 (2-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C7H16ClN3O4S: [M-Cl-]+ = 238.08 (41%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-865- 

Methyl-((4-(((4-nitrobenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)glycinat                  

(Schl-33.603) 

 
Gemäß AAV1a wurden 230 mg 4-(N-(2-Methoxy-2-oxoethyl)sulfamoyl)piperazin-1-ium-

Chlorid (Schl-33.586, 0.84 mmol, 1.00 eq), 0.23 mL Triethylamin (1.68 mmol, 2.00 eq), 

0.10 mL Kohlenstoffdisulfid (1.68 mmol, 2.00 eq) und 200 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(0.92 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) 

ergab 240 mg von Dithiocarbamat Schl-33.603 (0.54 mmol, 64%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.62 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.11-3.20 (m, 4H, 4/4’-H), 3.65 (s, 3H, 1-H), 3.79 (s,                

3-H), 4.02 (bs, 2H, 5-H oder 5’-H), 4.28 (bs, 2H, 5-H oder 5’-H), 4.74 (s, 2H, 7-H),                             

7.64-7.70 (m, 2H, 9/9’-H), 7.96 (s, 1H, NH), 8.15-8.21 (m, 2H, 10/10’-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (7-C, überlagert von DMSO-d6), 44.0 (3-C),                    

45.1 (2C, 4/4’-C), 49.1 (bs, 5-C oder 5’-C), 50.4 (bs, 5-C oder 5’-C), 51.9 (1-C), 123.4 (2C, 

10/10’-C), 130.3 (2C, 9/9’-C), 145.0 (8-C), 146.6 (11-C), 170.1 (2-C), 194.8 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H20N4O6S3: [M+Na+]calc = 471.0443; 

[M+Na+]found = 471.0436. 

IR: (Film) ν = 3298 (w), 2998 (w), 2953 (w), 2870 (w), 1741 (s), 1705 (w), 1604 (w), 

1513 (m), 1454 (m), 1438 (m), 1417 (m), 1371 (w), 1341 (s), 1278 (m), 1233 (m), 1215 (s), 

1141 (s), 1110 (m), 1059 (m), 1039 (m), 1009 (m), 978 (w), 942 (s), 895 (w), 875 (m), 859 (m), 

832 (m), 814 (m), 753 (w), 714 (s), 654 (w), 632 (w), 620 (w), 575 (m), 535 (m), 489 (w), 

458 (m), 419 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 129 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-866- 

7.3.4.1.2 aromatische Amine 

tert-Butyl-4-(N-benzylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.340) 

 
Gemäß AAV9a wurden 1647 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-2,3-

dimethyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.789, 3.33 mmol, 1.00 eq), 

0.38 mL Benzylamin (3.30 mmol, 1.00 eq) und 0.46 mL Et3N (3.30 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 990 mg von Schwefel-

säurediamid Schl-33.340 (2.79 mmol, 84%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.71 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 10/10’/10’’-H), 2.89-3.03 (m, 4H, 6/6’-H),                            

3.21-3.36 (m, 4H, 7/7’-H), 4.11 (d, J = 6.0 Hz, 2H, 5-H), 7.19-7.30 (m, 1H, 1-H), 7.31-7.38 (m, 

4H, 2/2’-H und 3/3’-H), 7.84 (t, J = 5.9 Hz, 1H, NH) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 10/10’/10’’-C), 43.0 (bs, 2C, 6/6’-C),                       

45.4 (2C, 7/7’-C), 46.4 (5-C), 79.3 (9-C), 127.2 (1-C), 127.7 (2C, 3/3’-C), 128.2 (2C, 2/2’-C), 

138.5 (4-C), 153.6 (8-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C16H25N3O4S: [M+H+] = 356.29 (14%), [M+NH4
+] = 373.25 (100%). 

4-(N-Benzylsulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.341) 

 
Gemäß AAV4a wurden 900 mg tert-Butyl-4-(N-benzylsulfamoyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.340, 2.53 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 600 mg von Hydrochlorid                           

Schl-33.341 (2.06 mmol, 81%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.95-3.10 (m, 4H, 6/6’-H), 3.20-3.31 (m, 4H, 7/7’-H), 

4.12 (d, J = 6.1 Hz, 2H, 5-H), 7.25-7.31 (m, 1H, 1-H), 7.32-7.39 (m, 4H, 2/2’-H und 3/3’-H), 

8.09 (t, J = 6.1 Hz, 1H, NH), 9.49 (s, 2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.1 (2C, 6/6’-C), 42.4 (2C, 7/7’-C), 46.4 (5-C),                    

127.3 (1-C), 127.8 (2C, 3/3’-C), 128.4 (2C, 2/2’-C), 138.1 (4-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C11H18ClN3O2S: [M-Cl-]+ = 256.09 (100%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-867- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(N-benzylsulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.345) 

 
Gemäß AAV1a wurden 600 mg 4-(N-Benzylsulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.341, 

2.06 mmol, 1.00 eq), 0.57 mL Triethylamin (4.12 mmol, 2.00 eq), 0.25 mL Kohlenstoffdisulfid 

(4.12 mmol, 2.00 eq) und 490 mg 4-Nitrobenzylbromid (2.27 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 630 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.345 (1.35 mmol, 66%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.29 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.09-3.18 (m, 4H, 6/6’-H), 3.95 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 

4.13 (d, J = 6.2 Hz, 2H, 5-H), 4.18 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.74 (s, 2H, 9-H), 7.23-7.30 (m, 

1H, 1-H), 7.31-7.39 (m, 4H, 2/2’-H und 3/3’-H), 7.64-7.72 (m, 2H, 11/11’-H), 7.93 (t, 

J = 6.2 Hz, 1H, NH), 8.15-8.23 (m, 2H, 12/12’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (9-C, überlagert von DMSO-d6), 45.0 (2C,                       

6/6’-C), 46.4 (5-C), 49.2 (bs, 7-C oder 7’-C), 50.3 (bs, 7-C oder 7’-C), 123.4 (2C, 12/12’-C), 

127.2 (1-C), 127.7 (2C, 3/3’-C), 128.3 (2C, 2/2’-C), 130.3 (2C, 11/11’-C), 138.3 (4-C),                       

145.0 (10-C), 146.6 (13-C), 194.8 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H22N4O4S3: [M+Na+]calc = 489.0701; 

[M+Na+]found = 489.0709. 

IR: (Film) ν = 3288 (m), 3071 (w), 2984 (w), 2924 (w), 2857 (w), 1604 (w), 1520 (s), 

1496 (w), 1457 (w), 1421 (m), 1348 (m), 1339 (m), 1327 (m), 1276 (m), 1229 (s), 1209 (w), 

1146 (s), 1119 (m), 1046 (m), 1031 (m), 1006 (m), 946 (s), 880 (m), 857 (m), 812 (w), 804 (w), 

763 (m), 718 (m), 704 (s), 685 (m), 648 (m), 603 (m), 577 (m), 550 (w), 530 (m), 492 (w), 

476 (w), 461 (s), 402 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 139 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - tri-substituierte Sulfamide 

-868- 

tert-Butyl-4-(N-(pyridin-4-ylmethyl)sulfamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.769) 

 
Gemäß AAV9b wurden 1484 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-2,3-

dimethyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.789, 3.00 mmol, 1.00 eq), 

0.34 mL 4-(Aminomethyl)pyridin (3.00 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Et3N (3.00 mmol, 

1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (1. DCM/MeOH 20:1 → 10:1; 

2. DCM/MeOH 50:1 + 2% Et3N) und Umkristallisation aus Ethanol (~80 mL) ergab 900 mg 

von Schwefelsäurediamid Schl-33.769 (2.52 mmol, 84%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.14 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 50:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 9/9’/9’’-H), 2.95-3.03 (m, 4H, 5/5’-H),                            

3.29-3.34 (m, 4H, 6/6’-H, überlagert von H2O), 4.16 (s, 2H, 4-H), 7.31-7.38 (m, 2H, 2/2’-H), 

7.98 (s, 1H, NH), 8.50-8.56 (m, 2H, 1/1’-H),  ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 9/9’/9’’-C), 42.7 (bs, 2C, 5/5’-C),                       

45.2 (4-C), 45.4 (2C, 6/6’-C), 79.2 (8-C), 122.4 (2C, 2/2’-C), 147.5 (3-C), 149.5 (2C, 1/1’-C), 

153.6 (7-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C15H24N4O4S: [M+H+] = 357.22 (35%). 

(4-(N-Pyridin-4-ylmethyl))piperazin-1-ylsulfon-Dihydrochlorid (Schl-33.770) 

 
Gemäß AAV4a wurden 900 mg tert-Butyl-4-(N-(pyridin-4-ylmethyl)sulfamoyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.769, 2.52 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 830 mg von Dihydro-

chlorid Schl-33.770 (2.52 mmol, quantitativ) in Form eines beigen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.04-3.19 (m, 4H, 5/5’-H), 3.28-3.39 (m, 4H, 6/6’-H), 

4.49 (d, J = 6.1 Hz, 2H, 4H), 7.98-8.07 (m, 2H, 2/2’-H), 8.62 (t, J = 6.2 Hz, 1H, NH),                 

8.85-8.94 (m, 2H, 1/1’-H), 9.68 (s, 2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 42.0 (2C, 5/5’-C), 42.4 (2C, 6/6’-C), 45.3 (4-C),                      

125.1 (2C, 2/2’-C), 141.4 (2C, 1/1’-C), 159.0 (3-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C10H18Cl2N4O2S: [M-Cl--HCl]+ = 257.10 (64%). 

EA: calc.: Cl: 21.53; found: Cl: 20.74. 
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(4-Nitrobenzyl)-4-(N-(pyridin-4-ylmethyl)sulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat                   

(Schl-33.775) 

 
Gemäß AAV1a wurden 830 mg (4-(N-Pyridin-4-ylmethyl))piperazin-1-ylsulfon-Dihydro-

chlorid (Schl-33.770, 2.52 mmol, 1.00 eq), 1.05 mL Triethylamin (7.56 mmol, 3.00 eq), 

0.30 mL Kohlenstoffdisulfid (5.04 mmol, 2.00 eq) und 599 mg 4-Nitrobenzyl-                                     

bromid (2.77 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 50:1 + 2% Et3N) ergab 800 mg von Dithiocarbamat Schl-33.775 (1.71 mmol, 

68%) in Form eines elfenbeinfarbenen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.16 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 50:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.14-3.21 (m, 4H, 5/5’-H), 3.99 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.19 (d, J = 6.0 Hz, 2H, 4H), 4.25 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.74 (s, 2H, 8-H), 7.32-7.37 (m, 2H, 

2/2’-H), 7.64-7.70 (m, 2H, 10/10’-H), 8.06 (t, J = 6.3 Hz, 1H, NH), 8.15-8.21 (m, 2H,                    

11/11’-H), 8.49-8.55 (m, 2H, 1/1’-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.1 (4-C),                    

45.2 (2C, 5/5’-C), 49.1 (bs, 6-C oder 6’-C), 50.3 (bs, 6-C oder 6’-C), 122.3 (2C, 2/2’-C),                   

123.4 (2C, 11/11’-C), 130.3 (2C, 10/10’-C), 145.0 (9-C), 146.6 (12-C), 147.4 (3-C), 149.5 (2C, 

1/1’-C), 194.8 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H21N5O4S3: [M+H+]calc = 468.0834; [M+H+]found = 468.0824. 

IR: (Film) ν = 2994 (w), 2862 (w), 2660 (br, w), 1606 (w), 1514 (m), 1463 (w), 1427 (m), 

1365 (w), 1343 (m), 1330 (m), 1310 (m), 1272 (m), 1222 (m), 1143 (s), 1107 (s), 1065 (w), 

1036 (w), 1007 (m), 967 (w), 927 (s), 895 (w), 858 (m), 842 (m), 830 (m), 801 (m),        

728 (m), 712 (m), 684 (m), 647 (m), 626 (w), 587 (m), 556 (w), 525 (s), 467 (m), 451 (m), 

419 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 188 °C. 
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tert-Butyl-4-(N-(thiophen-2-ylmethyl)sulfamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.356) 

 
Gemäß AAV9a wurden 1498 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-2,3-

dimethyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.789, 3.03 mmol, 1.00 eq), 

0.31 mL 2-Thiophenmethylamin (3.03 mmol, 1.00 eq) und 0.42 mL Et3N (3.03 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 980 mg von 

Schwefelsäurediamid Schl-33.356 (2.71 mmol, 89%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.77 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 10/10’/10’’-H), 2.89-3.03 (m, 4H, 6/6’-H),                            

3.30-3.36 (m, 4H, 7/7’-H), 4.29 (s, 2H, 5-H), 6.95-6.99 (m, 1H, 2-H), 6.99-7.04 (m, 1H, 3-H)                

7.41-7.46 (m, 1H, 1-H), 7.94 (s, 1H, NH) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 10/10’/10’’-C), 41.5 (5-C), 43.2 (2C, 6/6’-C), 

45.4 (2C, 7/7’-C), 79.3 (9-C), 125.6 (1-C), 126.0 (3-C), 126.8 (2-C), 141.4 (4-C),                                    

157.6 (8-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C14H23N3O4S2: [M+H+] = 362.09 (14%), [M+NH4
+] = 379.07 (25%). 

4-(N-(Thiophen-2-ylmethyl)sulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.360) 

 
Gemäß AAV4a wurden 890 mg tert-Butyl-4-(N-(thiophen-2-ylmethyl)sulfamoyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.356, 2.46 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 500 mg von Hydro-

chlorid Schl-33.360 (1.68 mmol, 68%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.02-3.14 (m, 4H, 6/6’-H), 3.23-3.31 (m, 4H, 7/7’-H), 

4.30 (d, J = 6.0 Hz, 2H, 5-H), 6.95-7.01 (m, 1H, 2-H), 7.02-7.06 (m, 1H, 3-H), 7.42-7.49 (m, 

1H, 1-H), 8.18 (t, J = 6.0 Hz, 1H, NH), 9.40 (s, 2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 41.3 (5-C), 42.0 (2C, 6/6’-C), 42.4 (2C, 7/7’-C),                   

125.6 (1-C), 126.1 (3-C), 126.8 (2-C), 141.0 (4-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H16ClN3O2S2: [M-Cl-]+ = 262.01 (100%). 
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(4-Nitrobenzyl)-4-(N-(thiophen-2-ylmethyl)sulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat                      

(Schl-33.409) 

 
Gemäß AAV1a wurden 500 mg 4-(N-(Thiophen-2-ylmethyl)sulfamoyl)piperazin-1-ium-

Chlorid (Schl-33.360, 1.68 mmol, 1.00 eq), 0.47 mL Triethylamin (3.36 mmol, 2.00 eq), 

0.20 mL Kohlenstoffdisulfid (3.36 mmol, 2.00 eq) und 400 mg 4-Nitrobenzyl-                                   

bromid (1.85 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 270 mg von Dithiocarbamat Schl-33.409 (0.57 mmol, 34%) in 

Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.47 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.09-3.21 (m, 4H, 6/6’-H), 3.99 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 

4.26 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.32 (d, J = 6.0 Hz, 2H, 5-H), 4.74 (s, 2H, 9-H), 6.94-6.99 (m, 

1H, 2-H), 7.00-7.05 (m, 1H, 3-H), 7.38-7.50 (m, 1H, 1-H), 7.63-7.71 (m, 2H, 11/11’-H),                      

8.03 (t, J = 6.0 Hz, 1H, NH), 8.15-8.23 (m, 2H, 11/11’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (9-C, überlagert von DMSO-d6), 41.5 (5-C),                   

45.1 (2C, 6/6’-C), 49.2 (bs, 7-C oder 7’-C), 50.4 (bs, 7-C oder 7’-C), 123.4 (2C, 12/12’-C), 

125.5 (1-C), 126.0 (3-C), 126.8 (2-C), 130.3 (2C, 11/11’-C), 141.0 (4-C), 145.0 (10-C),                            

146.6 (13-C), 194.8 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H20N4O4S4: [M+Na+]calc = 489.0265; 

[M+Na+]found = 495.0273. 

IR: (Film) ν = 3284 (m), 3112 (w), 2987 (w), 2924 (w), 2856 (w), 1604 (w), 1519 (s), 

1492 (w), 1458 (w), 1421 (m), 1364 (w), 1341 (m), 1324 (m), 1276 (m), 1229 (s), 1145 (s), 

1117 (m), 1031 (m), 1005 (m), 945 (m), 884 (m), 851 (m), 820 (w), 804 (w), 718 (s), 686 (m), 

621 (m), 578 (m), 541 (m), 526 (m), 492 (w), 481 (w), 462 (m), 418 (w), 403 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 148 °C. 
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tert-Butyl-4-(N-(4-morpholinophenyl)sulfamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.357) 

 
Gemäß AAV9a wurden 1998 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-2,3-

dimethyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.789, 4.04 mmol, 1.00 eq), 

720 mg  4-Morpholinoanilin (4.04 mmol, 1.00 eq) und 0.56 mL Et3N (4.04 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (EtOAc/Cyclohexan 2:1) ergab 1410 mg von 

Schwefelsäurediamid Schl-33.357 (3.31 mmol, 82%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.68 (EtOAc/Cyclohexan, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.37 (s, 9H, 11/11’/11’’-H), 2.94-3.08 (m, 8H, 7/7’-H 

und 2/2’-H), 3.21-3.29 (m, 4H, 8/8’-H), 3.66-3.76 (m, 4H, 1/1’-H), 6.84-6.91 (m, 2H, 5/5’-H), 

7.05-7.12 (m, 2H, 4/4’-H), 9.54 (s, 1H, NH) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 11/11’/11’’-C), 43.1 (bs, 2C, 7/7’-C),                       

45.8 (2C, 8/8’-C), 48.6 (2C, 2/2’-C), 66.1 (2C, 1/1’-C), 79.3 (10-C), 115.6 (2C, 4/4’-C),                     

122.5 (2C, 5/5’-C), 129.7 (6-C), 148.1 (3-C), 153.7 (9-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C19H30N4O5S: [M+H+] = 427.22 (100%). 

4-(N-(4-Morpholinophenyl))piperazin-1-ylsulfon-Dihydrochlorid (Schl-33.361) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1350 mg tert-Butyl-4-(N-(4-morpholinophenyl)sulfamoyl)piperazin-

1-carboxylat (Schl-33.357, 3.17 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 900 mg von Dihydro-

chlorid Schl-33.361 (2.25 mmol, 71%) in Form eines beigen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.98-3.10 (m, 4H, 2/2’-H), 3.18-3.29 (m, 4H, 7/7’-H), 

3.30-3.39 (m, 4H, 8/8’-H), 3.78-3.95 (m, 4H, 1/1’-H), 7.15-7.34 (m, 4H, 5/5’-H und 4/4’-H), 

8.14 (s, 1H, NH+), 9.43 (s, 2H, H2N
+), 10.07 (s, 1H, NH) ppm.  
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13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.1 (2C, 7/7’-C), 42.7 (2C, 8/8’-C), 51.6 (bs, 2C,                 

2/2’-C), 64.6 (2C, 1/1’-C), 119.3 (bs, 2C, 3-C und 6-C), 121.4 (4C, 4/4’-C und 5/5’-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C14H24Cl2N4O3S: [M-Cl--HCl]+ = 327.06 (100%). 

EA: calc.: Cl: 17.75; found: Cl: 17.45. 

(4-Nitrobenzyl)-4-(N-(4-morpholinophenyl)sulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat                      

(Schl-33.380) 

 
Gemäß AAV1a wurden 900 mg 4-(N-(4-Morpholinophenyl))piperazin-1-ylsulfon-Dihydro-

chlorid (Schl-33.361, 2.25 mmol, 1.00 eq), 0.62 mL Triethylamin (4.50 mmol, 2.00 eq), 

0.27 mL Kohlenstoffdisulfid (4.50 mmol, 2.00 eq) und 590 mg 4-Nitrobenzyl-                     

bromid (2.48 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 536 mg von Dithiocarbamat Schl-33.380 (1.02 mmol, 45%) in 

Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.54 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.99-3.06 (m, 4H, 7/7’-H), 3.14-3.23 (m, 4H, 2/2’-H), 

3.67-3.75 (m, 4H, 8/8’-H), 3.94 (bs, 2H, 1-H oder 1’-H), 4.18 (bs, 2H, 1-H oder 1’-H), 4.71 (s, 

2H, 10-H), 6.83-6.91 (m, 2H, 5/5’-H), 7.04-7.13 (m, 2H, 4/4’-H), 7.60-7.69 (m, 2H, 12/12’-H), 

8.13-8.21 (m, 2H, 13/13’-H), 9.62 (s, 1H, NH) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C,                    

7/7’-C), 48.5 (2C, 2/2’-C), 49.2 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.3 (bs, 8-C oder 8’-C), 66.0 (2C,                       

1/1’-C), 115.6 (2C, 4/4’-C), 122.6 (2C, 5/5’-C), 123.4 (2C, 13/13’-C), 129.4 (3-C), 130.3 (2C, 

12/12’-C), 145.0 (11-C), 146.6 (14-C), 148.1 (6-C), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H27N5O5S3: [M+H+]calc = 538.1253; [M+H+]found = 538.1261. 

IR: (Film) ν = 3135 (br, w), 2964 (w), 2911 (w), 2861 (w), 2833 (w), 1606 (w), 1514 (m), 

1451 (w), 1424 (m), 1409 (m), 1381 (w), 1344 (m), 1304 (w), 1275 (m), 1262 (m), 1238 (m), 

1150 (s), 1111 (s), 1069 (w), 1052 (w), 1033 (w), 1003 (w), 950 (m), 922 (s), 858 (m), 838 (m), 

817 (m), 806 (m), 724 (m), 710 (m), 696 (m), 649 (w), 629 (w), 579 (m), 566 (m), 530 (m), 

482 (w), 463 (m), 412 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 169 °C. 
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7.3.5 Schwefelsäurediamide ausgehend von Ammoniak und Hydroxylamin 

tert-Butyl-4-sulfamoylpiperazin-1-carboxylat (Schl-33.457) 

 
In Anlehnung an AAV9b wurden 1484 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)-

sulfonyl)-2,3-dimethyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.789, 3.00 mmol, 

1.00 eq), 6.60 mL einer 0.5 M Lösung von NH3 in Cyclohexan (3.30 mmol, 1.10 eq) und 

0.83 mL Triethylamin (6.00 mmol, 2.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 550 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.457 (2.07 mmol, 

69%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.43 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 5/5’/5’’-H), 2.85-2.94 (m, 4H, 1/1’-H),     

3.36-3.46 (m, 4H, 2/2’-H), 6.80 (s, 2H, H2N) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 5/5’/5’’-C), 42.6 (bs, 2C, 1/1’-C), 45.6 (2C, 

2/2’-C), 79.2 (4-C), 153.6 (3-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H19N3O4S: [M+H+] = 266.08 (8%), [M+NH4
+] = 283.10 (13%), 

[M+Na+] = 288.07 (100%). 

4-Sulfamoylpiperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.460) 

 
Gemäß AAV4a wurden 550 mg tert-Butyl-4-sulfamoylpiperazin-1-carboxylat (Schl-33.457, 

2.07 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 340 mg von Hydrochlorid Schl-33.460 (1.69 mmol, 

82%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.10-3.17 (m, 4H, 1/1’-H), 3.18-3.24 (m, 4H, 2/2’-H), 

7.06 (s, 2H, H2N), 9.49 (s, 2H, H2N
+) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.0 (2C, 1/1’-C), 42.9 (2C, 2/2’-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C4H12ClN3O2S: [M-Cl-]+ = 166.13 (33%). 
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(4-Nitrobenzyl)-4-sulfamoylpiperazin-1-carbodithioat (Schl-33.461) 

 
Gemäß AAV1a wurden 340 mg 4-Sulfamoylpiperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.460, 

1.69 mmol, 1.00 eq), 0.47 mL Triethylamin (3.38 mmol, 2.00 eq), 0.20 mL Kohlenstoffdisulfid 

(3.38 mmol, 3.00 eq) und 402 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.86 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 410 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.461 (1.09 mmol, 65%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.42 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.02-3.13 (m, 4H, 1/1’-H), 4.06 (bs, 2H, 2-H oder 2’-H), 

4.33 (bs, 2H, 2-H oder 2’-H), 4.75 (s, 2H, 4-H), 6.90 (s, 2H, H2N), 7.63-7.72 (m, 2H, 6/6’-H), 

8.13-8.22 (m, 2H, 7/7’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (4-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C,                         

1/1’-C), 48.9 (bs, 2-C oder 2’-C), 50.1 (bs, 2-C oder 2’-C), 123.5 (2C, 7/7’-C), 130.3 (2C,                    

6/6’-C), 145.1 (5-C), 146.6 (8-C), 194.6 (3-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C12H16N4O4S3: [M+Na+]calc = 399.0231; 

[M+Na+]found = 399.0230. 

IR: (Film) ν = 3373 (w), 3268 (w), 3105 (w), 3079 (w), 2979 (w), 2922 (w), 2860 (w), 

1608 (w), 1597 (w), 1537 (m), 1491 (w), 1459 (w), 1424 (m), 1406 (w), 1346 (s), 1332 (s), 

1315 (m), 1272 (s), 1247 (w), 1216 (s), 1129 (m), 1105 (s), 1056 (w), 1033 (m), 1005 (m), 

950 (m), 931 (m), 919 (m), 857 (m), 825 (w), 812 (w), 799 (w), 759 (w), 729 (m), 

701 (s), 652 (m), 631 (w), 623 (w), 597 (m), 531 (m), 498 (w), 465 (m), 408 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 190 °C. 
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tert-Butyl-4-(N-(benzyloxy)sulfamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.428) 

 
In Anlehnung an AAV9a wurden 1592 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)-

sulfonyl)-2,3-dimethyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.789, 3.22 mmol, 

1.00 eq), 0.38 mL o-Benzylhydroxylamin (3.22 mmol, 1.00 eq) und 0.45 mL Et3N (3.22 mmol, 

1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 

440 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.428 (1.18 mmol, 37%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.71 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.39 (s, 9H, 10/10’/10’’-H), 3.19-3.27 (m, 4H, 6/6’-H),                            

3.31-3.41 (m, 4H, 7/7’-H), 4.84 (s, 2H, 5-H), 7.29-7.44 (m, 5H, 1-H, 2/2’-H und 3/3’-H),                 

10.27 (s, 1H, NH) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 10/10’/10’’-C), 43.0 (bs, 2C, 6/6’-C),                       

46.0 (2C, 7/7’-C), 77.6 (5-C), 79.3 (9-C), 128.2 (1-C), 128.3 (2C, 3/3’-C), 128.8 (2C, 2/2’-C), 

136.0 (4-C), 153.6 (8-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C16H25N3O5S: [M+H+] = 372.12 (17%), [M+NH4
+] = 389.09 (16%), 

[M+Na+] = 394.11 (2%). 

4-(N-(Benzyloxy)sulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.429) 

 
Gemäß AAV4a wurden 440 mg tert-Butyl-4-(N-(benzyloxy)sulfamoyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.428, 1.18 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 360 mg von Hydrochlorid                           

Schl-33.429 (1.17 mmol, 99%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.05-3.16 (m, 4H, 6/6’-H), 3.50-3.58 (m, 4H, 7/7’-H), 

4.87 (s, 2H, 5-H), 7.32-7.45 (m, 5H, 1-H, 2/2’-H und 3/3’-H), 9.38 (s, 2H, H2N
+), 10.50 (s, 1H, 

NH) ppm.  
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13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (2C, 6/6’-C), 43.0 (2C, 7/7’-C), 77.7 (5-C),                    

128.3 (1-C), 128.4 (2C, 3/3’-C), 128.8 (2C, 2/2’-C), 135.8 (4-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C11H18ClN3O3S: [M-Cl-]+ = 272.04 (100%). 

(4-Nitrobenzyl)-4-(N-(benzyloxy)sulfamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.430) 

 
Gemäß AAV1a wurden 360 mg 4-(N-(Benzyloxy)sulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid                       

(Schl-33.429, 1.17 mmol, 1.00 eq), 0.32 mL Triethylamin (2.34 mmol, 2.00 eq), 0.14 mL 

Kohlenstoffdisulfid (2.34 mmol, 2.00 eq) und 279 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.29 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) ergab 390 mg 

von Dithiocarbamat Schl-33.430 (0.81 mmol, 69%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.88 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.35-3.45 (m, 4H, 6/6’-H), 4.02 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 

4.27 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.72 (s, 2H, 9-H), 4.84 (s, 2H, 5-H), 7.28-7.43 (m, 5H, 1-H,                   

2/2’-H und 3/3’-H), 7.62-7.70 (m, 2H, 11/11’-H), 8.12-8.21 (m, 2H, 12/12’-H), 10.35 (s, 1H, 

NH) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (9-C, überlagert von DMSO-d6), 45.5 (2C,                        

6/6’-C), 49.7 (bs, 7-C oder 7’-C), 50.7 (bs, 7-C oder 7’-C), 77.6 (5-C), 123.4 (2C, 12/12’-C), 

128.3 (1-C), 128.4 (2C, 3/3’-C), 128.8 (2C, 2/2’-C), 130.3 (2C, 11/11’-C ), 135.8 (4-C),                      

145.0 (10-C), 146-6 (13-C), 194.8 (8-C) ppm. 

MS: EI-HR-MS(+): m/z für C19H22N4O5S3: [M]calc = 482.0752; [M]found = 482.0765. 

IR: (Film) ν = 3240 (m), 3079 (w), 2998 (w), 2927 (w), 2862 (w), 1604 (w), 1528 (m), 

1518 (m), 1495 (w), 1473 (m), 1455 (w), 1427 (m), 1341 (s), 1324 (m), 1272 (m), 1231 (m), 

1222 (m), 1149 (s), 1117 (m), 1052 (w), 1016 (m), 991 (m), 942 (m), 920 (m), 891 (m), 

856 (m), 821 (w), 803 (w), 746 (s), 720 (s), 701 (s), 663 (m), 617 (m), 549 (m), 518 (w), 

472 (m), 453 (w), 414 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 108 °C. 
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7.3.6 Harnstoffe und Thioharnstoffe ausgehend von … 

7.3.6.1 … primären Aminen und Iso(thio)cyanaten 

tert-Butyl-4-(1H-imidazol-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.252) 

 
931 mg Boc-Piperazin (5.00 mmol, 1.00 eq) wurden in ~100 mL THF gelöst und mit 1622 mg                                

1,1'-Carbonyldiimidazol (10.00 mmol, 2.00 eq) umgesetzt. Es wurde 20 h bei RT gerührt. Das 

LM wurde unter vermindertem Druck entfernt und der Rückstand an Kieselgel 

(EtOAc/Cyclohexan 3:1) gereinigt. Es wurden 1150 mg von Harnststoff Schl-33.252 

(4.10 mmol, 82%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

DC: Rf = 0.16 (EtOAc/Cyclohexan, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 9/9‘/9‘‘-H), 2.38-3.54 (m, 8H, 5/5‘-H und 

6/6‘-H), 7.01-7.05 (m, 1H, 2-H), 7.44-7.49 (m, 1H, 3-H), 7.99-8.05 (m, 1H, 1-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 9/9‘/9‘‘-C), 42.5 (bs, 2C, 6/6‘-C), 45.5 (2C, 

5/5‘-C), 79.3 (8-C), 118.9 (3-C), 128.9 (2-C), 137.1 (1-C), 150.4 (4-C), 153.7 (7-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C13H20N4O3: [M+H+] = 281.14 (100%); [M+Na+] = 303.19 (6%). 

1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid 

(Schl-33.253) 

 
1150 mg tert-Butyl-4-(1H-imidazol-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.252, 

4.10 mmol, 1.00 eq) wurden in ~80 ml Acetonitril gelöst und tropfenweise mit 1.02 mL MeI 

(16.40 mmol, 4.00 eq) versetzt. Das Reaktionsgemisch wurde 30 h bei RT gerührt. Der 

ausgefallen Feststoff wurde abgesaugt und im Hochvakuum getrocknet. Es wurden 1340 mg 

von Methylimidazolium-Iodid Schl-33.253 (3.17 mmol, 77%) als farbloser Feststoff erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.42 (s, 9H, 10/10‘/10‘‘-H), 3.40-3.57 (m, 8H, 6/6‘-H 

und 7/7‘-H), 3.92 (s, 3H, 2-H), 7.81-7.88 (m, 1H, 3-H), 7.96-8.03 (m, 1H, 4-H), 9.50-9.58 (m, 

1H, 1-H) ppm. 
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13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 10/10‘/10‘‘-C), 36.4 (2-C), 42.5 (bs, 2C,                

7/7‘-C), 45.7 (2C, 6/6‘-C), 79.5 (9-C), 121.0 (4-C), 123.7 (3-C), 137.6 (1-C), 146.8 (5-C),               

153.7 (8-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C14H23IN4O3: [M-I-]+
 = 295.21 (100%). 

(4-Nitrobenzyl)-4-(methylthiocarbamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.724) 

 
Gemäß AAV10 wurden 1002 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 3.00 mmol, 1.00 eq), 0.46 mL Triethylamin (3.30 mmol, 1.10 eq) und 

0.23 mL Methylisothiocyanat (3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromato-                              

graphie an Kieselgel (1. Cyclohexan/EtOAc 1:1; 2. DCM/MeOH 100:1) ergab 560 mg von 

Thioharnstoff Schl-33.724 (1.51 mmol, 50%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.40 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (d, J = 4.1 Hz, 3H, 1-H), 3.81-4.27 (m, 6H, 4/4‘-H 

und 3-H oder 3’-H), 4.27 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.75 (s, 2H, 6-H), 7.63-7.72 (m, 3H,                       

NH und 8/8‘-H), 8.13-8.22 (m, 2H, 9/9‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 32.5 (1-C), 39.1 (6-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.3 (2C, 4/4‘-C), 48.4 (bs, 3-C oder 3‘-C), 50.3 (bs, 3-C oder 3‘-C), 123.4 (2C, 9/9‘-C), 

130.3 (2C, 8/8‘-C), 145.2 (7-C), 146.6 (10-C), 181.8 (2-C), 194.1 (5-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H18N4O2S3: [M+H+]calc = 371.0670; [M+H+]found = 371.0675. 

IR: (Film) ν = 3316 (w), 3111 (w), 2974 (w), 2917 (w), 2864 (w), 1610 (w), 1599 (w), 

1533 (m), 1482 (w), 1461 (w), 1436 (w), 1404 (s), 1348 (s), 1336 (s), 1274 (m), 1254 (m), 

1235 (m), 1203 (m), 1175 (m), 1140 (m), 1108 (m), 1088 (m), 1048 (m), 1015 (m), 991 (m), 

932 (w), 884 (m), 863 (m), 849 (w), 820 (w), 799 (w), 758 (m), 703 (w), 680 (w), 653 (w), 

586 (w), 531 (w), 492 (m), 458 (m), 441 (m), 404 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 151 °C. 
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tert-Butyl-4-(ethylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.188) 

 
Gemäß AAV10 wurden 931 mg Boc-Piperazin (5.00 mmol, 1.00 eq) und 0.44 mL 

Ethylisocyanat (5.50 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. EtOAc/Cyclohexan 1:1 → 2:1; 2. DCM/MeOH 100:1 → 50:1) ergab 1140 mg von 

Harnstoff Schl-33.188 (4.43 mmol, 89%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.24 (EtOAc/Cyclohexan, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.00 (t, J = 7.1 Hz, 3H, 1-H), 1.40 (s, 9H, 8/8‘/8‘‘-H), 

3.04 (qd, J = 7.1, 5.4 Hz, 2H, 2-H), 3.21-3.28 (m, 8H, 5/5‘-H und 4/4‘-H), 6.48 (t, J = 5.2 Hz, 

1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 15.5 (1-C), 28.0 (3C, 8/8‘/8‘‘-C), 34.8 (2-C), 43.0 (2C, 

5/5‘-C), 43.1 (bs, 2C, 4/4‘-C), 79.0 (7-C), 153.9 (6-C), 157.2 (3-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C12H23N3O3: [M+Na+] = 280.18 (59%). 

4-(Ethylaminocarbonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.200) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1029 mg tert-Butyl-4-(ethylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat                    

(Schl-33.188, 4.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 300 mg von Hydrochlorid                           

Schl-33.200 (1.55 mmol, 39%) in Form eines hellgelben Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.01 (t, J = 7.2 Hz, 3H, 1-H), 2.93-3.01 (m, 4H, 5/5‘-H), 

3.04 (q, J = 7.2 Hz, 2H, 2-H), 3.49-3.56 (m, 4H, 4/4‘-H), 6.72 (bs, 1H, NH), 9.46 (s, 2H,                 

H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 15.4 (1-C), 34.9 (2-C), 40.4 (5/5‘-C), 42.3 (bs, 2C,                           

4/4‘-C), 156.9 (3-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C7H16ClN3O: [M-Cl-]+ = 158.14 (35%). 
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(4-Nitrobenzyl)-4-(ethylcarbamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.203) 

 
Gemäß AAV1a wurden 300 mg 4-(Ethylaminocarbonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                             

(Schl-33.200, 1.55 mmol, 1.00 eq), 0.43 mL Triethylamin (3.10 mmol, 2.00 eq), 0.28 mL 

Kohlenstoffdisulfid (4.65 mmol, 3.00 eq) und 368 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.71 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (EtOAc/Cyclohexan 3:1) ergab 

680 mg von Dithiocarbamat Schl-33.203 (1.47 mmol, 66%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.55 (EtOAc/Cyclohexan, 3:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.01 (t, J = 7.1 Hz, 3H, 1-H), 3.01-3.10 (m, 2H, 2-H), 

3.39-3.49 (m, 4H, 5/5‘-H), 3.92 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 4.22 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 4.74 (s, 

2H, 7-H), 6.53 (t, J = 5.2 Hz, 1H, NH), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 9/9‘-H), 8.18 (AA’XX‘, 

J = 8.7 Hz, 2H, 10/10‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 15.4 (1-C), 34.9 (2-C), 39.5 (7-C, überlagert von 

DMSO-d6), 42.4 (2C, 4/4‘-C), 49.4 (bs, 5-C oder 5‘-C), 51.0 (bs, 5-C oder 5‘-C), 123.4 (2C,                  

10/10‘-C), 130.3 (2C, 9/9‘-C), 145.2 (8-C), 146.6 (11-C), 156.9 (3-C), 194.1 (6-C) ppm. 

IR: (Film) ν = 3347 (w), 3073 (w), 2966 (w), 2855 (w), 1615 (m), 1544 (m), 1514 (s), 

1461 (m), 1424 (m), 1405 (m), 1345 (m), 1266 (m), 1242 (m), 1217 (s), 1161 (m), 1140 (m), 

1118 (m), 1109 (m), 1088 (m), 1047 (w), 1021 (m), 981 (m), 934 (m), 855 (m), 821 (w), 

800 (m), 761 (w), 722 (m), 688 (w), 594 (w), 536 (m), 481 (m), 417 (w) cm-1. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H20N4O3S2: [M+H+]calc = 369.1055; [M+H+]found = 369.1045. 

Schmpkt.: 198 °C. 
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(4-Nitrobenzyl)-4-(isopropylthiocarbamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.275) 

 
Gemäß AAV10 wurden 668 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.00 mmol, 1.00 eq), 0.28 mL Triethylamin (2.00 mmol, 1.00 eq) und 

0.23 mL Isopropylisothiocyanat (2.20 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 460 mg von Thioharnstoff Schl-33.275 (1.15 mmol, 

58%) in Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.43 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.15 (d, J = 6.6 Hz, 6H, 1/1‘-H), 3.81-4.07 (m, 6H,                   

5/5‘-H und 4-H oder 4‘-H), 4.26 (bs, 2H, 4-H oder 4‘-H), 4.46-4.56 (m, 1H, 2-H), 4.75 (s, 2H, 

7-H), 6.53 (d, J = 7.7 Hz, 1H, NH), 7.64-7.72 (m, 2H, 9/9‘-H), 8.14-8.22 (m, 2H,                                

10/10‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 22.0 (2C, 1/1‘-C), 39.5 (7-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.4 (2C, 5/5‘-C), 47.1 (2-C), 48.4 (bs, 4-C oder 4‘-C), 50.3 (bs, 4-C oder 4‘-C), 123.4 (2C, 

10/10‘-C), 130.3 (2C, 9/9‘-C), 145.2 (8-C), 146.6 (11-C), 180.1 (3-C), 194.1 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H22N4O2S3: [M+Na+]calc = 421.0803; 

[M+Na+]found = 421.0798. 

IR: (Film) ν = 3344 (br, w), 2969 (w), 2922 (w), 2865 (w), 1610 (w), 1599 (w), 1538 (m), 

1458 (w), 1460 (s), 1406 (m), 1387 (m), 1348 (s), 1273 (m), 1235 (w), 1198 (s), 1150 (m), 

1108 (m), 1053 (w), 1029 (m), 999 (m), 933 (m), 894 (w), 863 (m), 851 (m), 833 (w), 809 (w), 

800 (w), 759 (w), 703 (m), 647 (w), 626 (w), 588 (w), 546 (w), 530 (w), 496 (w), 464 (w), 

443 (w), 409 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 129 °C. 
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tert-Butyl-4-((cyclopropylmethyl)carbamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.254) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1340 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 3.17 mmol, 1.00 eq), 0.48 mL Triethylamin 

(3.49 mmol, 1.10 eq) und 0.30 mL Cyclopropylmethylamin (3.49 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (EtOAc/Cyclohexan 5:1) ergab 898 mg von 

Harnstoff Schl-33.254 (3.17 mmol, quantitativ) in Form eines farblosen Feststoffes 

DC: Rf = 0.50 (EtOAc/Cyclohexan, 5:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.11-0.15 (m, 2H, 1-H oder 1‘-H), 0.32-0.40 (m, 2H,                 

1-H oder 1‘-H), 0.84-0.97 (m, 1H, 2-H), 1.40 (s, 9H, 9/9‘/9‘‘-H), 2.83-2.99 (m, 2H, 3-H),                

3.20-3.29 (m, 8H, 5/5‘-H und 6/6‘-H), 6.58 (t, J = 5.5 Hz, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 3.3 (2C, 1/1‘-C), 11.6 (2-C), 28.1 (3C, 1/1‘/1‘‘-C),                    

43.1 (2C, 6/6‘-C), 43.2 (bs, 2C, 5/5‘-C), 44.6 (3-C), 79.0 (8-C), 153.9 (7-C), 157.4 (4-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C14H25N3O3: [M+H+] = 284.16 (4%); [M+Na+] = 306.20 (35%). 

4-((Cyclopropylmethyl)carbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.258) 

 
Gemäß AAV4a wurden 898 mg tert-Butyl-4-((cyclopropylmethyl)carbamoyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.254, 3.17 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 570 mg von Hydro-

chlorid Schl-33.258 (2.59 mmol, 82%) in Form eines elfenbeinfarbenen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.09-0.19 (m, 2H, 1-H oder 1‘-H), 0.30-0.43 (m, 2H,                 

1-H oder 1‘-H), 0.86-0.98 (m, 1H, 2-H), 2.89 (d, J = 6.7 Hz, 2H, 3-H), 3.49-3.60 (m, 4H,                  

6/6‘-H), 3.78 (bs, 4H, 5/5‘-H), 6.85 (bs, 1H, NH), 9.45 (bs, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 3.3 (2C, 1/1‘-C), 11.4 (2-C), 40.5 (2C, 6/6‘-C),                        

42.4 (2C, 5/5‘-C), 44.6 (3-C), 157.1 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C9H18ClN3O: [M-Cl-]+
 = 184.18 (29%). 
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(4-Nitrobenzyl)-4-((cyclopropylmethyl)carbamoyl)piperazin-1-carbodithioat                           

(Schl-33.261) 

 
Gemäß AAV1a wurden 570 mg 4-((Cyclopropylmethyl)carbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid 

(Schl-33.258, 2.59 mmol, 1.00 eq), 0.72 mL Triethylamin (5.18 mmol, 2.00 eq), 0.31 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.18 mmol, 2.00 eq) und 616 mg 4-Nitrobenzylbromid (2.85 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 

520 mg von Dithiocarbamat Schl-33.261 (1.32 mmol, 51%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.36 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.06-0.19 (m, 2H, 1-H oder 1‘-H), 0.30-0.42 (m, 2H,                

1-H oder 1‘-H), 0.85-0.98 (m, 1H, 2-H), 2.80-3.00 (m, 2H, 3-H), 3.37-3.51 (m, 4H,                   

6/6‘-H), 3.93 (bs, 2H, 5-H oder 5‘-H), 4.22 (bs, 2H, 5-H oder 5‘-H), 4.75 (s, 2H, 8-H), 6.63 (t, 

J = 5.4 Hz, 1H, NH), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.5 Hz, 2H, 10/10‘-H), 8.18 (AA’XX‘, J = 8.4 Hz, 

2H, 11/11‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 3.3 (2C, 1/1‘-C), 11.5 (2-C), 39.5 (8-C, überlagert von 

DMSO-d6), 42.5 (2C, 5/5‘-C), 44.6 (3-C), 49.4 (bs, 6-C oder 6‘-C), 51.1 (bs, 6-C oder 6‘-C), 

123.5 (2C, 11/11‘-C), 130.3 (2C, 10/10‘-C), 145.2 (9-C), 146.6 (12-C), 157.1 (4-C),                               

194.2 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H22N4O3S2: [M+Na+]calc = 417.1031; 

[M+Na+]found = 417.1026. 

IR: (Film) ν = 3373 (w), 3080 (w), 3004 (w), 2979 (w), 2916 (w), 2849 (w), 1615 (m), 

1543 (m), 1460 (s), 1421 (m), 1409 (m), 1383 (m), 1343 (s), 1310 (w), 1267 (m), 1242 (m), 

1219 (s), 1163 (m), 1121 (w), 1107 (m), 1082 (w), 1025 (m), 999 (m), 969 (m), 935 (w), 

910 (m), 856 (m), 842 (m), 801 (m), 775 (w), 756 (w), 721 (m), 688 (w), 639 (w), 583 (m), 

564 (m), 552 (m), 526 (w), 506 (w), 487 (m), 439 (w), 404 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 185 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - (Thio)harnstoffe 

-885- 

tert-Butyl-4-(propylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.287) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1689 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 4.00 mmol, 1.00 eq), 0.55 mL Triethylamin 

(4.00 mmol, 1.00 eq) und 0.36 mL Propylamin (4.40 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (EtOAc/Cyclohexan 2:1) ergab 990 mg von Harnstoff 

Schl-33.287 (3.65 mmol, 91%) in Form eines farblosen Feststoffes 

DC: Rf = 0.23 (EtOAc/Cyclohexan, 2:1).  

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 0.82 (t, J = 7.4 Hz, 3H, 1-H), 1.35-1.45 (m, 2H, 2-H), 

1.40 (s, 9H, 9/9‘/9‘‘-H), 2.92-3.02 (m, 2H, 3-H), 3.18-3.30 (m, 8H, 5/5‘-H und 6/6‘-H), 6.48 (t, 

J = 5.1 Hz, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 11.3 (1-C), 22.9 (2-C), 28.0 (3C, 9/9‘/9‘‘-C),                           

41.9 (3-C), 43.0 (bs, 2C, 6/6‘-C), 43.1 (2C, 5/5‘-C), 78.9 (8-C), 153.8 (7-C), 157.0 (4-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C13H25N3O3: [M+H+] = 272.18 (5%); [M+Na+] = 294.18 (64%). 

4-(Propylcarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.299) 

 
Gemäß AAV4a wurden 990 mg tert-Butyl-4-(propylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat                   

(Schl-33.287, 3.65 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 520 mg von Hydrochlorid                           

Schl-33.299 (2.50 mmol, 68%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.82 (t, J = 7.4 Hz, 3H, 1-H), 1.36-1.46 (m, 2H, 2-H), 

2.92-3.09 (m, 6H, 3-H und 6/6‘-H), 3.43-3.59 (m, 4H, 5/5‘-H), 6.72 (bs, 1H, NH), 9.33 (bs, 2H, 

H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 11.3 (1-C), 22.8 (2-C), 40.4 (2C, 6/6‘-H), 41.9 (3-C), 

42.3 (2C, 5/5‘-C), 157.1 (4-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C8H18ClN3O: [M-Cl-]+
 = 172.18 (23%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - (Thio)harnstoffe 

-886- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(propylcarbamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.309) 

 
Gemäß AAV1a wurden 520 mg 4-(Propylcarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.299, 

2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid 

(5.00 mmol, 2.00 eq) und 590 mg 4-Nitrobenzylbromid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (EtOAc/Cyclohexan 3:1) ergab 860 mg von Dithio-

carbamat Schl-33.309 (2.25 mmol, 90%) in Form eines beigen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.44 (EtOAc/Cyclohexan, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.83 (t, J = 7.4 Hz, 3H, 1-H), 1.34-1.47 (m, 2H, 2-H), 

2.93-3.04 (m, 2H, 3-H), 3.39-3.50 (m, 4H, 6/6‘-H), 3.92 (bs, 2H, 5-H oder 5‘-H), 4.21 (bs, 2H, 

5-H oder 5‘-H), 4.74 (s, 2H, 8-H), 6.54 (t, J = 5.4 Hz, 1H, NH), 7.60-7.74 (m, 2H, 10/10‘-H), 

8.12-8.23 (m, 2H, 11/11‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 11.3 (1-C), 22.9 (2-C), 39.2 (8-C, überlagert von 

DMSO-d6), 41.9 (3-C), 42.4 (2C, 5/5‘-C), 49.5 (bs, 6-C oder 6‘-C), 51.0 (bs, 6-C oder 6‘-C), 

123.4 (2C, 11/11‘-C), 130.3 (2C, 10/10‘-C), 145.2 (9-C), 146.6 (12-C), 157.0 (4-C),                            

194.1 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H22N4O3S2: [M+Na+]calc = 405.1031; 

[M+Na+]found = 405.1036. 

IR: (Film) ν = 3346 (w), 2961 (w), 2924 (w), 2863 (w), 1614 (m), 1536 (m), 1513 (s), 

1456 (m), 1419 (m), 1344 (s), 1303 (w), 1283 (m), 1259 (m), 1242 (m), 1216 (s), 1163 (m), 

1107 (m), 1087 (w), 1046 (w), 1015 (m), 980 (m), 931 (m), 888 (w), 855 (m), 839 (m), 

801 (m), 767 (w), 751 (w), 719 (m), 687 (w), 606 (w), 564 (m), 550 (m), 526 (m), 499 (m), 

484 (m), 437 (w), 409 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 178 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - (Thio)harnstoffe 

-887- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(vinylthiocarbamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.304) 

 
Gemäß AAV10 wurden 668 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 2.00 mmol, 1.00 eq), 0.28 mL Triethylamin (2.00 mmol, 1.00 eq) und 

0.22 mL Allylisothiocyanat (2.20 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 750 mg von Thioharnstoff Schl-33.304 (1.89 mmol, 

95%) in Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.65 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.84-4.10 (m, 6H, 6/6‘-H und 5-H oder 5‘-H),                           

4.14-4.20 (m, 2H, 3-H), 4.27 (bs, 2H, 5-H oder 5‘-H), 4.75 (s, 2H, 8-H), 5.06 (dd,                            

J = 10.3, 1.4 Hz, 1H, 1-Hcis), 5.14 (dd, J = 17.2, 1.6 Hz, 1H, 1-Htrans), 5.78-5.96 (m, 1H, 2-H), 

7.68 (AA’XX‘, J = 8.6 Hz, 2H, 10/10‘-H), 7.84 (t, J = 4.9 Hz, 1H, NH), 8.17 (AA’XX‘, 

J = 8.7 Hz, 2H, 11/11‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.5 (2C,                      

6/6‘-C), 47.6 (3-C), 48.4 (bs, 5-C oder 5‘-C), 50.3 (bs, 5-C oder 5‘-C), 115.4 (1-C), 123.4 (2C, 

11/11‘-C), 130.3 (2C, 10/10‘-C), 135.3 (2-C), 145.2 (9-C), 146.6 (12-C), 181.3 (4-C),                        

194.1 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H20N4O2S3: [M+H+]calc = 397.0827; [M+H+]found = 397.0831. 

IR: (Film) ν = 3306 (br, w), 3109 (w), 3081 (w), 2979 (w), 2912 (w), 2863 (w), 1647 (w), 

1610 (w), 1599 (w), 1536 (s), 1460 (w), 1404 (s), 1347 (s), 1275 (m), 1198 (s), 1166 (s), 

1107 (m), 1087 (m), 1016 (m), 995 (m), 962 (w), 934 (m), 862 (m), 850 (m), 821 (w), 799 (m), 

758 (w), 702 (m), 624 (w), 576 (w), 530 (w), 494 (w), 444 (w), 405 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 101 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - (Thio)harnstoffe 

-888- 

tert-Butyl-4-(butylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.283) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1689 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 4.00 mmol, 1.00 eq), 0.55 mL Triethylamin 

(4.00 mmol, 1.00 eq) und 0.43 mL Butylamin (4.40 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 980 mg von 

Harnstoff Schl-33.283 (3.43 mmol, 86%) in Form eines farblosen Feststoffes 

DC: Rf = 0.25 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.86 (t, J = 7.3 Hz, 3H, 1-H), 1.21-1.31 (m, 2H, 2-H), 

1.34-1.40 (m, 2H, 3-H), 1.41 (s, 9H, 10/10‘/10‘‘-H), 2.94-3.07 (m, 2H, 4-H), 3.18-3.28 (m, 8H, 

6/6‘-H und 7/7‘-H), 6.54 (t, J = 5.4 Hz, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 13.7 (1-C), 19.5 (2-C), 28.0 (3C, 10/10‘/10‘‘-C),                           

31.9 (3-C), 39.7 (4-C), 43.0 (bs, 2C, 7/7‘-C), 43.1 (2C, 6/6‘-C), 78.9 (8-C), 153.8 (8-C),                   

157.3 (5-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C14H27N3O3: [M+H+] = 286.22 (8%); [M+Na+]found = 308.23 (38%). 

N-Butylpiperazin-1-carbamid (Schl-33.308) 

 
Gemäß AAV4b wurden 980 mg tert-Butyl-4-(butylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat                    

(Schl-33.283, 3.43 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 620 mg von Piperazin Schl-33.308 

(3.35 mmol, 98%) in Form eines farblosen Harzes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.86 (t, J = 7.3 Hz, 3H, 1-H), 1.21-1.31 (m, 2H, 2-H), 

1.32-1.42 (m, 2H, 3-H), 2.61-2.74 (m, 4H, 7/7‘-H), 2.93-3.06 (m, 2H, 4-H), 3.17-3.29 (m, 4H, 

6/6‘-H), 6.31-6.46 (m, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 13.7 (1-C), 19.5 (2-C), 32.0 (3-C), 39.7 (4-C), 43.5 (2C, 

7/7‘-C), 44.7 (2C, 6/6‘-C), 157.5 (5-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C9H19N3O: [M+H+] = 186.18 (12%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - (Thio)harnstoffe 

-889- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(butylcarbamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.326) 

 
Gemäß AAV1a wurden 620 mg N-Butylpiperazin-1-carbamid (Schl-33.308, 3.35 mmol, 

1.00 eq), 0.51 mL Triethylamin (3.69 mmol, 1.10 eq), 0.40 mL Kohlenstoffdisulfid 

(6.70 mmol, 2.00 eq) und 797 mg 4-Nitrobenzylbromid (3.69 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (EtOAc/Cyclohexan 2:1) ergab 760 mg von Dithio-

carbamat Schl-33.326 (1.92 mmol, 57%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.53 (EtOAc/Cyclohexan, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.87 (t, J = 7.3 Hz, 3H, 1-H), 1.21-1.31 (m, 2H, 2-H), 

1.34-1.44 (m, 2H, 3-H), 2.96-3.08 (m, 2H, 4-H), 3.36-3.50 (m, 4H, 6/6‘-H), 3.92 (bs, 2H, 7-H 

oder 7‘-H), 4.21 (bs, 2H, 7-H oder 7‘-H), 4.74 (s, 2H, 9-H), 6.51 (t, J = 5.3 Hz, 1H, NH),                   

7.67 (d, J = 8.5 Hz, 2H, 11/11‘-H) 8.18 (d, J = 8.8 Hz, 2H, 12/12‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 13.7 (1-C), 19.5 (2-C), 31.9 (3-C), 39.2 (4-C),                          

39.7 (9-C, überlagert von DMSO-d6), 42.4 (2C, 6/6‘-C), 49.4 (bs, 7-C oder 7‘-C), 51.0 (bs,                   

7-C oder 7‘-C), 123.4 (2C, 12/12‘-C), 130.3 (2C,   11/11‘-C), 145.2 (10-C), 146.6 (13-C), 

157.0 (5-C), 194.1 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H25N4O3S2: [M+H+]calc = 397.1368; [M+H+]found = 397.1373. 

IR: (Film) ν = 3353 (w), 2952 (w), 2919 (w), 2891 (w), 2858 (w), 1618 (m), 1597 (w), 

1541 (m), 1516 (s), 1456 (m), 1410 (m), 1375 (w), 1343 (s), 1311 (w), 1277 (m), 1244 (m), 

1212 (s), 1164 (m), 1147 (m), 1105 (m), 1086 (w), 1023 (m), 999 (m), 975 (m), 921 (m), 

855 (m), 816 (w), 802 (m), 757 (w), 743 (w), 719 (m), 684 (w), 631 (w), 590 (m), 566 (m), 

552 (m), 526 (w), 507 (w), 486 (m), 425 (w), 409 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 121 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - (Thio)harnstoffe 

-890- 

tert-Butyl-4-(hexylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.256) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1478 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 3.50 mmol, 1.00 eq), 0.53 mL Triethylamin 

(3.85 mmol, 1.10 eq) und 0.51 mL Hexylamin (3.85 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulen-

chromatographie an Kieselgel (EtOAc/Cyclohexan 2:1) ergab 1050 mg von Harnstoff                        

Schl-33.256 (3.35 mmol, 96%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.63 (EtOAc/Cyclohexan, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.86 (t, J = 6.9 Hz, 3H, 1-H), 1.16-1.31 (m, 8H, 2-H,                  

3-H, 4-H und 5-H), 1.40 (s, 9H, 12/12‘/12‘‘-H), 2.94-3.04 (m, 2H, 6-H), 3.14-3.29 (m, 8H,    

9/9‘-H und 8/8‘-H), 6.46 (t, J = 5.3 Hz, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 14.0 (1-C), 22.1 (2-C), 26.1 (3-C), 28.0 (3C, 

12/12‘/12‘‘-C), 29.8 (4-C), 31.1 (5-C), 40.2 (6-C), 43.1 (bs, 2C, 9/9‘-C), 43.2 (2C, 8/8‘-C),                      

79.0 (11-C), 153.9 (10-C), 157.3 (7-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C16H31N3O3: [M+H+] = 314.28 (12%); [M+Na+] = 336.25 (82%). 

4-(Hexylcarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.260) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1050 mg tert-Butyl-4-(hexylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat                    

(Schl-33.256, 3.35 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 740 mg von Hydrochlorid                            

Schl-33.260 (2.96 mmol, 88%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.85 (t, J = 6.8 Hz, 3H, 1-H), 1.18-1.32 (m, 6H, 2-H,                  

3-H und 4-H), 1.33-1.45 (m, 2H, 5-H), 2.93-3.06 (m, 6H, 6-H und 9/9‘-H), 3.46-3.57 (m, 4H,    

8/8‘-H), 6.72 (t, J = 5.3 Hz, 1H, NH), 9.38 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 13.9 (1-C), 22.0 (2-C), 26.1 (3-C), 29.6 (4-C),                     

31.0 (5-C), 40.2 (6-C), 40.5 (2C, 9/9‘-C), 42.4 (2C, 8/8‘-C), 157.0 (7-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C11H24ClN3O: [M-Cl-]+
 = 214.23 (100%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - (Thio)harnstoffe 

-891- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(hexylcarbamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.262) 

 
Gemäß AAV1a wurden 740 mg 4-(Hexylcarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.260, 

2.96 mmol, 1.00 eq), 0.82 mL Triethylamin (5.92 mmol, 2.00 eq), 0.36 mL Kohlenstoffdisulfid 

(5.92 mmol, 2.00 eq) und 704 mg 4-Nitrobenzylbromid (3.26 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 1010 mg von Dithio-

carbamat Schl-33.262 (2.38 mmol, 80%) in Form eines beigen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.48 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.85 (t, J = 6.8 Hz, 3H, 1-H), 1.17-1.31 (m, 6H, 2-H,                  

3-H und 4-H), 1.33-1.46 (m, 2H, 5-H), 2.96-3.07 (m, 2H, 6-H), 3.39-3.49 (m, 4H, 8/8‘-H),                 

3.92 (bs, 2H, 9-H oder 9‘-H), 4.21 (bs, 2H, 9-H oder 9‘-H), 4.74 (s, 2H, 11-H), 6.52 (t, 

J = 5.4 Hz, 1H, NH), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.8 Hz, 2H, 13/13‘-H), 8.17 (AA’XX‘, J = 8.8 Hz, 

2H, 14/14‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 13.9 (1-C), 22.1 (2-C), 26.1 (3-C), 29.7 (4-C),                          

31.1 (5-C), 39.5 (11-C, überlagert von DMSO-d6), 40.2 (6-C), 42.5 (8/8‘-C), 49.4 (bs, 9-C oder 

9‘-C), 51.1 (bs, 9-C oder 9‘-C), 123.5 (2C, 14/14‘-C), 130.3 (2C, 13/13‘-C), 145.2 (12-C), 

146.6 (15-C), 157.1 (7-C), 194.2 (10-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H28N4O3S2: [M+Na+]calc = 423.1501; 

[M+Na+]found = 447.1495. 

IR: (Film) ν = 3332 (w), 3080 (w), 2949 (w), 2920 (w), 2851 (w), 1615 (m), 1542 (m), 

1515 (s), 1457 (m), 1408 (m), 1369 (w), 1346 (s), 1311 (w), 1275 (m), 1250 (m), 1213 (s), 

1164 (m), 1108 (m), 1047 (w), 1023 (m), 994 (m), 970 (m), 934 (w), 895 (w), 867 (m), 

857 (m), 841 (m), 801 (m), 760 (w), 724 (w), 705 (m), 621 (w), 591 (m), 547 (w), 492 (m), 

407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 130 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - (Thio)harnstoffe 

-892- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(cyclopentylcarbamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.732) 

 
Gemäß AAV10 wurden 1002 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 3.00 mmol, 1.00 eq), 0.83 mL Triethylamin (6.00 mmol, 2.00 eq) und 

0.37 mL Cyclopentylisocyanat (3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (DCM/MeOH 100:1 → 50:1) und Umkristallisation aus Ethanol (~80 mL) ergab 

400 mg von Harnstoff Schl-33.732 (0.98 mmol, 33%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.41 (DCM/MeOH, 100:1, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.34-1.42 (m, 2H, HCyclopentyl), 1.43-1.52 (m, 2H, 

HCyclopentyl), 1.57-1.67 (m, 2H, HCyclopentyl), 1.74-1.82 (m, 2H, HCyclopentyl), 3.40-3.48 (m, 4H, 

6/6‘-H), 3.84-3.99 (m, 3H, 5-H oder 5‘-H und 3-H), 4.21 (bs, 2H, 5-H oder 5‘-H), 4.74 (s, 2H, 

8-H), 6.30 (d, J = 6.9 Hz, 1H, NH), 7.64-7.70 (m, 2H, 10/10‘-H) 8.14-8.20 (m, 2H,                                  

11/11‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 23.4 (2C, 1/1‘-C), 32.4 (2C, 2/2‘-C), 39.5 (8-C, 

überlagert von DMSO-d6), 42.5 (2C, 5/5‘-C),  49.5 (bs, 6-C oder 6‘-C), 51.0 (bs, 6-C oder                   

6‘-C), 52.0 (3-C), 123.4 (2C, 11/11‘-C), 130.3 (2C, 10/10‘-C), 145.2 (9-C), 146.6 (12-C), 

156.8 (4-C), 194.1 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H24N4O3S2: [M+H+]calc = 431.1188; [M+H+]found = 431.1181. 

IR: (Film) ν = 3352 (w), 2939 (w), 2862 (w), 1616 (m), 1515 (s), 1459 (m), 1411 (m), 

1347 (s), 1309 (w), 1284 (m), 1259 (m), 1245 (m), 1215 (m), 1161 (m), 1110 (w), 1089 (w), 

1015 (m), 986 (m), 926 (m), 855 (m), 839 (w), 799 (w), 762 (w), 718 (m), 689 (w), 631 (w), 

533 (w), 496 (w), 482 (m), 432 (w), 414 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 158 °C. 
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-893- 

tert-Butyl-4-(cyclohexylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.189) 

 
Gemäß AAV10 wurden 745 mg Boc-Piperazin (4.00 mmol, 1.00 eq) und 0.56 mL 

Cyclohexylisocyanat (4.40 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 650 mg von Harnstoff Schl-33.189 (2.09 mmol, 52%) in Form 

eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.48 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.01-1.28 (m, 5H, HCyclohexyl), 1.40 (s, 9H,                    

10/10‘/10‘‘-H), 1.52-1.60 (m, 1H, HCyclohexyl), 1.64-1.71 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.72-1.78 (m, 2H, 

HCyclohexyl), 3.19-3.29 (m, 8H, 6/6‘-H und 7/7‘-H), 3.35-3.43 (m, 1H, 4-H), 6.16 (d, J = 7.6 Hz, 

1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 25.0 (2C, 2/2‘-C), 25.3 (1-C), 28.0 (3C, 10/10‘/10‘‘-C), 

33.0 (2C, 3/3‘-C), 43.0 (bs, 2C, 7/7‘-C), 43.1 (2C, 6/6‘-C), 49.1 (4-C), 78.9 (9-C), 153.8 (8-C), 

156.6 (5-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C16H29N3O3: [M+H+] = 312.26 (13%); [M+Na+] = 334.22 (58%). 

4-(Cyclohexylcarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.199) 

 
Gemäß AAV4a wurden 650 mg tert-Butyl-4-(cyclohexylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.189, 2.09 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 300 mg von Hydrochlorid                                 

Schl-33.199 (1.21 mmol, 58%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.03-1.29 (m, 5H, HCyclohexyl), 1.52-1.60 (m, 1H, 

HCyclohexyl), 1.64-1.71 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.72-1.78 (m, 2H, HCyclohexyl), 2.95-3.04 (m, 4H,                   

7/7‘-H), 3.35-3.43 (m, 1H, 4-H), 3.46-3.55 (m, 4H, 6/6‘-H), 6.40 (d, J = 7.6 Hz, 1H, NH),                   

9.30 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 25.0 (2C, 2/2‘-C), 25.3 (1-C), 33.0 (2C, 3/3‘-C),                     

40.5 (bs, 2C, 7/7‘-C), 42.4 (2C, 6/6‘-C), 49.3 (4-C), 156.4 (5-C) ppm. 
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-894- 

MS: ESI-MS(+): m/z für C11H22ClN3O: [M-Cl-]+
 = 212.17 (100%). 

(4-Nitrobenzyl)-4-(cyclohexylcarbamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.201) 

 
Gemäß AAV1a wurden 300 mg 4-(Cyclohexylcarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid                         

(Schl-33.199, 1.21 mmol, 1.00 eq), 0.34 mL Triethylamin (2.42 mmol, 2.00 eq), 0.22 mL 

Kohlenstoffdisulfid (3.63 mmol, 3.00 eq) und 288 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.33 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 

490 mg von Dithiocarbamat Schl-33.201 (1.16 mmol, 96%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.42 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.02-1.27 (m, 5H, HCyclohexyl), 1.53-1.60 (m, 1H, 

HCyclohexyl), 1.64-1.71 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.72-1.80 (m, 2H, HCyclohexyl), 3.36-3.42 (m, 1H,                       

4-H), 3.43-3.48 (m, 4H, 6/6‘-H), 3.91 (bs, 2H, 7-H oder 7‘-H), 4.21 (bs, 2H, 7-H oder 7‘-H), 

4.74 (s, 2H, 9-H), 6.22 (d, J = 7.6 Hz, 1H, NH), 7.63-7.71 (m, 2H, 11/11‘-H) 8.14-8.22 (m, 2H,                                  

12/12‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 25.0 (2C, 2/2‘-C), 25.3 (1-C), 33.0 (2C, 3/3‘-C),                   

39.6 (9-C, überlagert von DMSO-d6), 42.4 (2C, 6/6‘-C), 49.1 (4-C), 49.4 (bs, 7-C oder 7‘-C), 

51.0 (bs, 7-C oder 7‘-C), 123.4 (2C, 12/12‘-C), 130.3 (2C, 11/11‘-C), 145.2 (10-C),                              

146.6 (13-C), 156.4 (5-C), 194.1 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H26N4O3S2: [M+H+]calc = 423.1525; [M+H+]found = 423.1514. 

IR: (Film) ν = 3305 (br, w), 2928 (w), 2851 (w), 1619 (m), 1536 (m), 1515 (s), 1460 (m), 

1449 (m), 1401 (m), 1342 (s), 1308 (w), 1295 (m), 1285 (m), 1272 (m), 1248 (m), 1211 (s), 

1178 (m), 1162 (m), 1108 (m), 1036 (m), 1011 (m), 992 (m), 970 (w), 937 (m), 906 (w), 

888 (m), 858 (m), 844 (m), 803 (m), 764 (w), 720 (m), 686 (w), 617 (w), 598 (w), 551 (w), 

527 (w), 515 (w), 481 (m), 445 (w), 408 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 163 °C. 
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-895- 

tert-Butyl-4-(phenylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.185) 

 
Gemäß AAV10 wurden 745 mg Boc-Piperazin (4.00 mmol, 1.00 eq) und 0.48 mL 

Phenylisocyanat (4.40 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) und Umkristallisation aus EtOAc (~70 mL) ergab 890 mg von 

Harnstoff Schl-33.185 (2.91 mmol, 73%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.51 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.42 (s, 9H, 10/10‘/10‘‘-H), 3.31-3.38 (m, 4H, 7/7‘-H), 

3.39-3.47 (m, 4H, 6/6‘-H), 6.89-6.97 (m, 1H, 1-H), 7.17-7.28 (m, 2H, 2/2‘-H), 7.38-7.50 (m, 

2H, 3/3‘-H), 8.53 (s, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.6 (3C, 10/10‘/10‘‘-C), 44.0 (bs, 2C, 7/7‘-C),                       

44.1 (2C, 6/6‘-C), 79.6 (9-C), 120.2 (2C, 3/3‘-C), 122.3 (1-C), 128.8 (2C, 2/2‘-C), 140.9 (4-C), 

154.4 (4-C), 155.5 (5-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C16H23N3O3: [M+H+] = 306.22 (20%); [M+Na+] = 328.21 (100%). 

4-(Phenylcarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.190) 

 

Gemäß AAV4a wurden 890 mg tert-Butyl-4-(phenylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat                          

(Schl-33.185, 2.91 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 350 mg von Hydrochlorid                              

Schl-33.190 (1.45 mmol, 50%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.05-3.14 (m, 4H, 7/7‘-H), 3.67-3.75 (m, 4H, 6/6‘-H), 

6.91-6.98 (m, 1H, 1-H), 7.18-7.28 (m, 2H, 2/2‘-H), 7.44-7.52 (m, 2H, 3/3‘-H), 8.85 (s, 1H, 

NH), 9.46 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 40.8 (2C, 7/7‘-C), 42.5 (2C, 6/6‘-C), 119.7 (2C,                         

3/3‘-C), 121.9 (1-C), 128.3 (2C, 2/2‘-C), 140.2 (4-C), 154.7 (5-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C11H16ClN3O: [M-Cl-]+
 = 206.15 (100%). 
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(4-Nitrobenzyl)-4-(phenylcarbamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.192) 

 
Gemäß AAV1a wurden 350 mg 4-(Phenylcarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.190, 

1.45 mmol, 1.00 eq), 0.40 mL Triethylamin (2.90 mmol, 2.00 eq), 0.26 mL Kohlenstoffdisulfid 

(4.35 mmol, 3.00 eq) und 346 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.60 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 280 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.192 (0.61 mmol, 42%) in Form eines beigen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.28 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.57-3.67 (m, 4H, 6/6‘-H), 4.01 (bs, 2H, 7-H oder 7‘-H), 

4.30 (bs, 2H, 7-H oder 7‘-H), 4.76 (s, 2H, 9-H), 6.91-6.98 (m, 1H, 1-H), 7.19-7.30 (m, 2H,     

2/2‘-H), 7.41-7.50 (m, 2H, 3/3‘-H), 7.69 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 11/11‘-H), 8.18 (AA’XX‘, 

J = 8.7 Hz, 2H, 12/12‘-H), 8.57 (s, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.6 (9-C, überlagert von DMSO-d6), 42.4 (2C,                       

6/6‘-C), 49.4 (bs, 7-C oder 7‘-C), 51.0 (bs, 7-C oder 7‘-C), 119.7 (2C, 3/3‘-C), 121.9 (1-C), 

123.4 (2C, 12/12‘-C), 128.2 (2C, 2/2‘-C), 130.3 (2C, 11/11‘-C), 140.2 (4-C), 145.2 (10-C), 

146.6 (13-C), 154.7 (5-C), 194.3 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H20N4O3S2: [M+H+]calc = 417.1055; [M+H+]found = 417.1044. 

IR: (Film) ν = 3293 (br, w), 3107 (w), 3079 (w), 2902 (w), 1627 (m), 1606 (w), 1596 (w), 

1518 (s), 1461 (m), 1447 (m), 1419 (m), 1395 (m), 1344 (s), 1311 (w), 1283 (m), 1216 (m), 

1173 (m), 1160 (m), 1124 (w), 1106 (m), 1071 (w), 1014 (m), 988 (m), 940 (w), 883 (w), 

857 (m), 803 (w), 749 (m), 718 (m), 693 (m), 596 (w), 552 (w), 513 (w), 487 (m), 438 (w), 

409 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 198 °C. 
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-897- 

tert-Butyl-4-(phenylthiocarbamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.186) 

 
Gemäß AAV10 wurden 745 mg Boc-Piperazin (4.00 mmol, 1.00 eq) und 0.53 mL 

Phenylisothiocyanat (4.40 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 1130 mg von Harnstoff Schl-33.186 (3.52 mmol, 88%) in Form 

eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.42 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.43 (s, 9H, 10/10‘/10‘‘-H), 3.35-3.49 (m, 4H, 7/7‘-H), 

3.82-3.96 (m, 4H, 6/6‘-H), 7.07-7.15 (m, 1H, 1-H), 7.25-7.35 (m, 4H, 2/2‘-H und 3/3‘-H),                 

9.32 (s, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 10/10‘/10‘‘-C), 42.5 (bs, 2C, 7/7‘-C),                       

47.5 (2C, 6/6‘-C), 79.2 (9-C), 124.3 (1-C), 125.2 (2C, 3/3‘-C), 128.0 (2C, 2/2‘-C), 140.8 (4-C), 

153.8 (8-C), 181.6 (5-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C16H23N3O2S: [M+H+] = 322.21 (65%); [M+Na+] = 344.21 (51%). 

4-(Phenylthiocarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.191) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1286 mg tert-Butyl-4-(phenylthiocarbamoyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.186, 4.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 790 mg von Hydrochlorid                             

Schl-33.191 (3.06 mmol, 87%) in Form eines gelben Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.10-3.23 (m, 4H, 7/7‘-H), 4.09-4.21 (m, 4H, 6/6‘-H), 

7.07-7.16 (m, 1H, 1-H), 7.25-7.38 (m, 4H, 2/2‘-H und 3/3‘-H), 9.57 (bs, 2H, H2N
+), 9.83 (bs, 

1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (2C, 7/7‘-C), 44.8 (2C, 6/6‘-C), 124.5 (1-C),                  

125.1 (2C, 3/3‘-C), 128.0 (2C, 2/2‘-C), 140.7 (4-C), 182.3 (5-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C11H16ClN3S: [M-Cl-]+
 = 222.14 (32%). 
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-898- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(phenylthiocarbamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.193) 

 
Gemäß AAV1a wurden 380 mg 4-(Phenylhiocarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid                           

(Schl-33.191, 1.47 mmol, 1.00 eq), 0.41 mL Triethylamin (2.94 mmol, 2.00 eq), 0.27 mL 

Kohlenstoffdisulfid (4.41 mmol, 3.00 eq) und 348 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.62 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 

580 mg von Dithiocarbamat Schl-33.193 (1.34 mmol, 91%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.37 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 4.08 (bs, 6H, 7/7‘-H und 6-H oder 6‘-H), 4.34 (bs, 2H, 

6-H oder 6‘-H), 4.77 (s, 2H, 9-H), 7.07-7.17 (m, 1H, 1-H), 7.25-7.36 (m, 2H, 3/3‘-H und                    

2/2‘-H), 7.69 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 11/11‘-H), 8.19 (AA’XX‘, J = 8.6 Hz, 2H, 12/12‘-H), 

9.32 (s, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.6 (9-C, überlagert von DMSO-d6), 46.2 (2C,                      

7/7‘-C), 48.3 (bs, 6-C oder 6‘-C), 50.3 (bs, 6-C oder 6‘-C), 123.4 (2C, 12/12‘-C), 124.5 (1-C), 

125.4 (2C, 3/3‘-C), 128.0 (2C, 2/2‘-C), 130.3 (2C, 11/11‘-C), 140.7 (4-C), 145.2 (10-C), 

146.6 (13-C), 181.3 (5-C), 194.2 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H20N4O2S3: [M+Na+]calc = 455.0646; 

[M+Na+]found = 455.0635. 

IR: (Film) ν = 3167 (w), 3108 (w), 3034 (w), 2977 (w), 2915 (w), 1611 (w), 1597 (w), 

1538 (m), 1522 (m), 1495 (w), 1475 (w), 1457 (m), 1406 (m), 1349 (s), 1334 (s), 1272 (m), 

1256 (w), 1202 (m), 1186 (s), 1154 (m), 1108 (m), 1086 (w), 1049 (w), 1025 (m), 998 (m), 

939 (m), 927 (m), 863 (m), 851 (w), 832 (w), 801 (w), 759 (w), 702 (s), 683 (m), 625 (w), 

612 (w), 562 (w), 532 (w), 494 (w), 477 (w), 446 (w), 408 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 159 °C. 
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-899- 

tert-Butyl-4-(benzylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.187) 

 
Gemäß AAV10 wurden 745 mg Boc-Piperazin (4.00 mmol, 1.00 eq) und 0.54 mL 

Benzylisocyanat (4.40 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1 → 1:1) ergab 610 mg von Harnstoff Schl-33.187 (1.91 mmol, 48%) in 

Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.32 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 11/11‘/11‘‘-H), 3.23-3.36 (m, 8H, 8/8‘-H 

und 7/7‘-H), 4.25 (d, J = 5.8 Hz, 2H, 5-H), 7.10 (t, J = 5.8 Hz, 1H, NH), 7.17-7.23 (m, 1H,                   

1-H), 7.24-7.35 (m, 4H, 2/2‘-H und 3/3‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 11/11‘/11‘‘-C), 43.1 (bs, 2C, 8/8‘-C),                     

43.2 (2C, 7/7‘-C), 43.5 (5-C), 79.9 (10-C), 126.4 (1-C), 127.0 (2C, 3/3‘-C), 128.0 (2C, 2/2‘-C),                            

140.8 (4-C), 153.8 (9-C), 157.3 (6-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C17H25N3O3: [M+H+] = 320.25 (30%); [M+Na+] = 342.26 (3%), 

[M+NH4
+] = 337.32 (73%). 

4-(Benzylcarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.202) 

 

Gemäß AAV4a wurden 610 mg tert-Butyl-4-(benzylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat                  

(Schl-33.187, 1.91 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 420 mg von Hydrochlorid                          

Schl-33.202 (1.64 mmol, 86%) in Form eines elfenbeinfarbenen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92-3.14 (m, 4H, 8/8‘-H), 3.49-3.69 (m, 4H, 7/7‘-H), 

4.24 (d, J = 5.7 Hz, 2H, 5-H), 7.18-7.24 (m, 1H, 1-H), 7.25-7.33 (m, 4H, 2/2‘-H und 3/3‘-H), 

7.36 (t, J = 5.7 Hz, 1H, NH), 9.44 (bs, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 40.5 (2C, 8/8‘-C), 42.4 (2C, 7/7‘-C), 43.5 (5-C),              

126.5 (1-C), 127.1 (2C, 3/3‘-C), 128.1 (2C, 2/2‘-C), 140.6 (4-C), 157.0 (6-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C12H18ClN3O: [M-Cl-]+
 = 220.18 (100%). 
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(4-Nitrobenzyl)-4-(benzylcarbamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.205) 

 
Gemäß AAV1a wurden 420 mg 4-(Benzylcarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.202, 

1.64 mmol, 1.00 eq), 0.45 mL Triethylamin (3.28 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid 

(4.92 mmol, 3.00 eq) und 389 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.80 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 430 mg von Dithio-

carbamat Schl-33.205 (1.00 mmol, 61%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.18 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.43-3.59 (m, 4H, 7/7‘-H), 3.95 (bs, 2H, 8-H oder 8‘-H), 

4.25 (bs, 2H, 8-H oder 8‘-H), 4.26 (d, J = 5.7 Hz, 2H, 5-H), 4.75 (s, 2H, 10-H), 7.15 (t, 

J = 5.7 Hz, 1H, NH), 7.18-7.24 (m, 1H, 1-H), 7.25-7.36 (m, 4H, 2/2‘-H und 3/3‘-H),                            

7.68 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 12/12‘-H), 8.18 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 13/13‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.6 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 42.4 (2C,                     

7/7‘-C), 43.5 (5-C) 49.4 (bs, 8-C oder 8‘-C), 51.0 (bs, 8-C oder 8‘-C), 123.4 (2C, 13/13‘-C), 

126.4 (1-C), 127.0 (2C, 3/3‘-C), 128.0 (2C, 2/2‘-C), 130.3 (2C, 12/12‘-C), 140.7 (4-C), 

145.2 (11-C), 146.6 (14-C), 157.1 (6-C), 194.2 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H22N4O3S2: [M+Na+]calc = 453.1031; 

[M+Na+]found = 453.1023. 

IR: (Film) ν = 3334 (w), 3072 (w), 2925 (w), 2851 (w), 1620 (m), 1544 (m), 1519 (s), 

1495 (w), 1453 (m), 1421 (m), 1403 (m), 1346 (s), 1310 (w), 1280 (m), 1239 (m), 1219 (s), 

1159 (m), 1107 (w), 1087 (w), 1071 (w), 1045 (w), 1020 (m), 993 (m), 958 (w), 933 (w), 

917 (w), 857 (m), 816 (w), 802 (w), 763 (w), 719 (m), 697 (m), 624 (w), 611 (w), 578 (w), 

551 (w), 527 (w), 513 (w), 487 (w), 455 (w), 411 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 157 °C. 
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tert-Butyl-4-(benzyl(methyl)carbamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.237) 

 
1278 mg tert-Butyl-4-(benzylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.187, 4.00 mmol, 

1.00 eq) wurden in 50 mL THF gelöst und auf -20 °C gekühlt. Unter Schutzgasatmosphäre 

wurden 176 mg NaH (60% in Paraffinöl, 4.40 mmol, 1.10 eq) portionsweise über 5 min 

hinzugefügt. Das Reaktionsgemisch wurde auf RT erwärmt und mit 0.27 mL MeI (4.40 mmol, 

1.10 eq) in 10 mL THF tropfenweise umgesetzt. Nach 12 h wurde mit 60 mL dest. H2O 

gequencht und mit EtOAc (~4 x 80 mL) extrahiert. Die vereinigten organischen Phasen wurden 

über MgSO4 getrocknet. Das LM wurde entfernt und der Rückstand mittels 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) gereinigt. Es wurden 1100 mg 

von Harnstoff Schl-33.237 (3.30 mmol, 83%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

DC: Rf = 0.49 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 12/12‘/12‘‘-H), 2.70 (s, 3H, 6-H),                             

3.05-3.17 (m, 4H, 9/9‘-H), 3.30-3.38 (m, 4H, 8/8‘-H), 4.34 (s, 2H, 5-H), 7.20-7.30 (m, 3H,                   

1-H und 3/3‘-H), 7.31-7.38 (m, 2H, 2/2‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 12/12‘/12‘‘-C), 36.0 (6-C), 42.9 (bs, 2C,                 

9/9‘-C), 46.4 (2C, 8/8‘-C), 52.8 (5-C), 79.0 (11-C), 127.0 (1-C), 127.5 (2C, 3/3‘-C), 128.4 (2C, 

2/2‘-C), 137.9 (4-C), 153.9 (10-C), 163.6 (7-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C18H27N3O3: [M+H+] = 334.25 (23%); [M+Na+] = 356.25 (71%). 

4-(Benzyl(methyl)carbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.240) 

 

Gemäß AAV4a wurden 1100 mg tert-Butyl-4-(benzyl(methyl)carbamoyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.237, 3.30 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 660 mg von 

Hydrochlorid Schl-33.240 (2.45 mmol, 74%) in Form eines gelben Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.71 (s, 3H, 6-H), 2.95-3.22 (m, 4H, 9/9‘-H),                                

3.26-3.48 (m, 4H, 8/8‘-H), 4.35 (s, 2H, 5-H), 7.18-7.30 (m, 3H, 1-H und 3/3‘-H), 7.31-7.40 (m, 

2H, 2/2‘-H), 9.58 (s, 2H, H2N
+) ppm. 
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-902- 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 36.0 (6-C), 42.3 (2C, 9/9‘-C), 43.5 (2C, 8/8‘-C),                    

52.7 (5-C), 127.2 (1-C), 127.6 (2C, 3/3‘-C), 128.5 (2C, 2/2‘-C), 137.8 (4-C), 163.3 (7-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C13H20ClN3O: [M-Cl-]+
 = 234.12 (100%). 

(4-Nitrobenzyl)-4-(benzyl(methyl)carbamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.242) 

 
Gemäß AAV1a wurden 660 mg 4-(Benzyl(methyl)carbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid                    

(Schl-33.240, 2.31 mmol, 1.00 eq), 0.64 mL Triethylamin (4.62 mmol, 2.00 eq), 0.28 mL 

Kohlenstoffdisulfid (4.62 mmol, 2.00 eq) und 549 mg 4-Nitrobenzylbromid (2.54 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 

790 mg von Dithiocarbamat Schl-33.242 (1.78 mmol, 77%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.40 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.71 (s, 3H, 6-H), 3.30-3.37 (m, 4H, 8/8‘-H), 3.99 (bs, 

2H, 9-H oder 9‘-H), 4.27 (bs, 2H, 9-H oder 9‘-H), 4.35 (s, 2H, 5-H), 4.75 (s, 2H, 11-H),                     

7.23-7.30 (m, 3H, 1-H und 3/3‘-H), 7.31-7.38 (m, 2H, 2/2‘-H), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.6 Hz, 2H,                 

13/13‘-H), 8.18 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 14/14‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 35.9 (6-C), 39.2 (11-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.7 (2C, 8/8‘-C), 49.4 (bs, 9-C oder 9‘-C), 51.0 (bs, 9-C oder 9‘-C), 52.8 (5-C), 123.4 (2C, 

14/14‘-C), 127.0 (1-C), 127.5 (2C, 3/3‘-C), 128.4 (2C, 2/2‘-C), 130.3 (2C, 13/13‘-C),                        

137.8 (4-C), 145.2 (12-C), 146.6 (15-C), 163.2 (7-C), 194.2 (10-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H24N4O3S2: [M+Na+]calc = 467.1188 

[M+Na+]found = 467.1183. 

IR: (Film) ν = 2967 (w), 2893 (w), 2843 (w), 1645 (m), 1601 (m), 1511 (w), 1494 (w), 

1465 (m), 1451 (m), 1422 (m), 1392 (m), 1367 (m), 1341 (s), 1270 (m), 1247 (w),        

1222 (m), 1201 (s), 1174 (m), 1152 (m), 1104 (m), 1090 (m), 1066 (m), 1031 (m), 995 (s),                

968 (m), 942 (m), 909 (w), 889 (m), 859 (m), 840 (m), 821 (w), 802 (m), 786 (w), 759 (m),            

735 (m), 698 (m), 664 (w), 622 (w), 590 (w), 550 (w), 534 (w), 496 (w), 481 (w), 462 (m),       

414 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 125 °C. 
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tert-Butyl-4-(dibenzylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.259) 

 
1278 mg tert-Butyl-4-(benzylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.187, 4.00 mmol, 

1.00 eq) wurden in 50 mL THF gelöst und auf -20 °C gekühlt. Unter Schutzgasatmosphäre 

wurden 176 mg NaH (60% in Paraffinöl, 4.40 mmol, 1.10 eq) portionsweise über 5 min 

hinzugefügt. Das Reaktionsgemisch wurde auf RT erwärmt und mit 176 mg NaH (60% in 

Paraffinöl, 4.40 mmol, 1.10 eq) und 0.52 mL Benzylbromid (4.40 mmol, 1.10 eq) in 10 mL 

THF tropfenweise umgesetzt. Nach 14 h wurde mit 60 mL dest. H2O gequencht und mit 

EtOAc (~4 x 80 mL) extrahiert. Die vereinigten organischen Phasen wurden über MgSO4 

getrocknet. Das LM wurde entfernt und der Rückstand mittels Säulenchromatographie an 

Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) gereinigt. Es wurden 980 mg von Harnstoff Schl-33.259 

(2.39 mmol, 60%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

DC: Rf = 0.59 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 11/11‘/11‘‘-H), 3.14-3.25 (m, 4H, 7/7‘-H), 

3.30-3.39 (m, 4H, 8/8‘-H), 4.25 (s, 4H, 5a/5b-H), 7.13-7.21 (m, 4H, 3a/3a‘-H und 3b/3b‘-H), 

7.23-7.30 (m, 2H, 1a/1b-H), 7.32-7.40 (m, 4H, 2a/2a‘-H und 2b/2b‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 11/11‘/11‘‘-C), 42.7 (bs, 2C, 7/7‘-C),                        

46.5 (2C, 8/8‘-C), 50.6 (2C, 5a/5b-C), 79.1 (10-C), 127.2 (2C, 1a/1b-C), 127.5 (4C, 3a/3a‘-C 

und 3b/3b‘-C), 128.6 (4C, 2a/2a‘-C und 2b/2b‘-C), 137.7 (2C, 4a/4b-C), 153.9 (9-C),                            

163.8 (6-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C24H31N3O3: [M+H+] = 410.22 (23%); [M+Na+] = 432.25 (24%). 
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4-(Dibenzylcarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.270) 

 
Gemäß AAV4a wurden 980 mg tert-Butyl-4-(dibenzylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.259, 2.39 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 610 mg von Hydrochlorid                          

Schl-33.270 (1.77 mmol, 74%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.02-3.17 (m, 4H, 8/8‘-H), 3.40-3.49 (m, 4H, 7/7‘-H), 

4.26 (s, 4H, 5a/5b-H), 7.13-7.22 (m, 3a/3a‘-H und 3b/3b‘-H), 7.24-7.32 (m, 2H, 1a/1b-H),                 

7.30-7.38 (m, 4H, 2a/2a‘-H und 2b/2b‘-H), 9.37 (bs, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (2C, 8/8‘-C), 43.7 (2C, 7/7‘-C), 50.5 (2C,                     

5a/5b-C), 127.2 (2C, 1a/1b-C), 127.5 (4C, 3a/3a‘-C und 3b/3b‘-C), 128.5 (4C, 2a/2a‘-C und 

2b/2b‘-C), 137.4 (2C, 4a/4b-C), 163.5 (6-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C19H24ClN3O: [M-Cl-]+
 = 310.15 (100%). 
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(4-Nitrobenzyl)-4-(dibenzylcarbamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.272) 

 
Gemäß AAV1a wurden 610 mg 4-(Dibenzylcarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.270, 

1.77 mmol, 1.00 eq), 0.49 mL Triethylamin (3.54 mmol, 2.00 eq), 0.21 mL Kohlenstoffdisulfid 

(3.54 mmol, 2.00 eq) und 421 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.95 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 490 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.272 (0.94 mmol, 53%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.38 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.39 (bs, 4H, 7/7‘-H), 3.99 (bs, 2H, 8-H oder 8‘-H),          

4.27 (bs, 6H, 8-H oder 8‘-H und 5a/5b-H), 4.75 (s, 2H, 10-H), 7.09-7.21 (m, 4H, 3a/3a‘-H und 

3b/3b‘-H), 7.22-7.28 (m, 2H, 1a/1b-H), 7.30-7.40 (m, 4H, 2a/2a‘-H und 2b/2b‘-H), 

7.67 (AA’XX‘, J = 8.6 Hz, 2H, 12/12‘-H), 8.17 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 13/13‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.7 (2C,                   

7/7‘-C), 49.3 (bs, 8-C oder 8‘-C), 50.5 (2C, 5a/5b-C), 50.9 (bs, 8-C oder 8‘-C), 123.4 (2C, 

13/13‘-C), 127.1 (2C, 1a/1b-C), 127.4 (4C, 3a/3a‘-C und 3b/3b‘-C), 128.5 (4C, 2a/2a‘-C und 

2b/2b‘-C), 130.2 (2C, 12/12‘-C), 137.5 (2C, 4a/4b-C), 145.2 (11-C), 146.6 (14-C), 163.3 (6-C), 

194.3 (9-C) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C27H28N4O3S2: [M+Na+]calc = 543.1501; 

[M+Na+]found = 543.1512. 

IR: (Film) ν = 3062 (w), 3021 (w), 2961 (w), 2917 (w), 2845 (w), 1645 (m), 1600 (w), 

1509 (m), 1495 (w), 1471 (w), 1443 (w), 1420 (m), 1403 (m), 1393 (m), 1373 (m), 1340 (s), 

1312 (w), 1277 (m), 1234 (s), 1220 (w), 1200 (m), 1173 (m), 1159 (m), 1143 (m), 1108 (w), 

1088 (w), 1073 (w), 1050 (w), 1026 (m), 1007 (m), 972 (w), 943 (m), 914 (w), 899 (w), 

858 (m), 840 (m), 815 (w), 801 (w), 788 (w), 765 (w), 741 (m), 696 (s), 676 (w), 624 (w), 

600 (w), 592 (w), 554 (m), 527 (w), 497 (w), 487 (w), 463 (m), 427 (w), 401 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 138 °C. 
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tert-Butyl-4-(benzylthiocarbamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.245) 

 
Gemäß AAV10 wurden 1024 mg Boc-Piperazin (5.50 mmol, 1.10 eq) und 0.66 mL 

Benzylisothiocyanat (5.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 3:1 → 1:1) ergab 1500 mg von Thioharnstoff Schl-33.245 (4.48 mmol, 

90%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.31 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 11/11‘/11‘‘-H), 3.31-3.40 (m, 4H, 8/8‘-H, 

überlagert von H2O), 3.77-3.88 (m, 4H, 7/7‘-H), 4.80 (d, J = 5.5 Hz, 2H, 5-H), 7.19-7.25 (m, 

1H, 1-H), 7.26-7.35 (m, 4H, 2/2‘-H und 3/3‘-H), 8.23 (t, J = 5.5 Hz, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.1 (3C, 11/11‘/11‘‘-C), 42.3 (bs, 2C, 8/8‘-C),                     

47.0 (2C, 7/7‘-C), 48.4 (5-C), 79.3 (10-C), 126.7 (1-C), 127.2 (2C, 3/3‘-C), 128.2 (2C, 2/2‘-C),                            

139.6 (4-C), 154.0 (9-C), 181.9 (6-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C17H25N3O2S: [M+H+] = 336.24 (48%); [M+Na+] = 358.22 (23%). 

4-(Benzylthiocarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.248) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1500 mg tert-Butyl 4-(benzylthiocarbamoyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.245, 4.48 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 1218 mg von Hydrochlorid                      

Schl-33.248 (4.48 mmol, quantitativ) in Form eines beigen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.03-3.16 (m, 4H, 8/8‘-H), 3.97-4.13 (m, 4H, 7/7‘-H), 

4.78 (d, J = 5.5 Hz, 2H, 5-H), 7.20-7.26 (m, 1H, 1-H), 7.27-7.35 (m, 4H, 2/2‘-H und 3/3‘-H), 

8.59 (t, J = 5.4 Hz, 1H, NH),  9.40 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.2 (2C, 8/8‘-C), 44.3 (2C, 7/7‘-C), 48.5 (5-C),                  

126.6 (1-C), 127.3 (2C, 3/3‘-C), 128.1 (2C, 2/2‘-C), 139.2 (4-C), 182.5 (6-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C12H18ClN3S: [M-Cl-]+
 = 236.19 (100%). 
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(4-Nitrobenzyl)-4-(benzylthiocarbamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.250) 

 
Gemäß AAV1a wurden 1218 mg 4-(Benzylthiocarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid                            

(Schl-33.248, 4.48 mmol, 1.00 eq), 1.24 mL Triethylamin (8.96 mmol, 2.00 eq), 0.54 mL 

Kohlenstoffdisulfid (8.96 mmol, 2.00 eq) und 1065 mg 4-Nitrobenzylbromid (4.93 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1 → 1:1) und 

Umkristallisation aus Ethanol (~80 mL) ergab 990 mg von Dithiocarbamat Schl-33.250 

(2.22 mmol, 50%) in Form eines beigen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.71 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 4.02 (bs, 6H, 8/8‘-H und 7-H oder 7‘-H), 4.30 (bs, 2H, 

7-H oder 7‘-H), 4.76 (s, 2H, 10-H), 4.80 (d, J = 5.5 Hz, 2H, 5-H), 7.17-7.24 (m, 1H, 1-H),                

7.27-7.35 (m, 4H, 2/2‘-H und 3/3‘-H), 7.68 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 12/12‘-H),                                     

8.18 (AA’XX‘, J = 8.8 Hz, 2H, 13/13‘-H), 8.22 (t, J = 5.4 Hz, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.6 (2C,                  

8/8‘-C), 48.3 (2C, 2C, 7/7‘-C), 50.3 (bs, 5-C), 123.4 (2C, 13/13‘-C), 126.5 (1-C), 127.2 (2C, 

3/3‘-C), 128.0 (2C, 2/2‘-C), 130.3 (2C, 12/12‘-C), 139.4 (4-C), 145.2 (11-C), 146.6 (14-C), 

181.6 (6-C), 194.2 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H22N4O2S3: [M+H+]calc = 447.0983; [M+H+]found = 447.0979. 

IR: (Film) ν = 3394 (w), 3104 (w), 3076 (w), 2987 (w), 2905 (w), 2851 (m), 1598 (w), 

1533 (m), 1518 (m), 1493 (m), 1456 (m), 1423 (m), 1400 (m), 1380 (w), 1369 (m), 1337 (s), 

1324 (s), 1299 (m), 1275 (m), 1266 (m), 1214 (m), 1196 (s), 1188 (s), 1160 (m), 1105 (m), 

1070 (m), 1050 (m), 1024 (m), 997 (m), 968 (m), 932 (m), 880 (w), 860 (m), 846 (m), 821 (w), 

800 (w), 761 (w), 736 (m), 707 (m), 694 (m), 650 (w), 623 (w), 596 (w), 563 (w), 545 (w), 

528 (w), 515 (w), 495 (w), 475 (m), 454 (w), 441 (m), 421 (w), 405 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 184 °C.   
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tert-Butyl-4-((furan-2-ylmethyl)carbamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.716) 

 
Gemäß AAV11b wurden 1267 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 3.00 mmol, 1.00 eq), 0.46 mL Triethylamin 

(3.30 mmol, 1.10 eq) und 0.29 mL Furfurylamin (3.30 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 650 mg von Harnstoff 

Schl-33.716 (2.10 mmol, 70%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.30 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 11/11‘/11‘‘-H), 3.21-3.34 (m, 8H, 8/8‘-H 

und 7/7‘-H), 4.21 (d, J = 5.4 Hz, 2H, 5-H), 6.14-6.20 (m, 1H, 3-H), 6.33-6.39 (m, 1H, 2-H), 

7.01 (t, J = 5.6 Hz, 1H, NH), 7.49-7.56 (m, 1H, 1-H) ppm. 

 13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 11/11‘/11‘‘-C), 37.0 (5-C), 43.0 (bs, 2C,       

8/8‘-C), 43.1 (2C, 7/7‘-C), 79.0 (10-C), 106.2 (3-C), 110.3 (2-C), 141.6 (1-C), 153.7 (4-C), 

153.8 (9-C), 157.0 (6-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C15H23N3O4: [M+H+] = 310.24 (40%); [M+Na+] = 332.23 (24%). 

4-((Furan-2-ylmethyl)carbamoyl)piperazin-1-ium-2,2,2-Trifluoracetat (Schl-33.717) 

 

Gemäß AAV4a wurden 650 mg tert-Butyl-4-((furan-2-ylmethyl)carbamoyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.716, 2.10 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Nach präparativer 

HPLC (tR = 18.04 min) wurden 200 mg von TFA-Salz Schl-33.717 (0.62 mmol, 30%) in Form 

eines gelben Öles erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.97-3.12 (m, 4H, 8/8‘-H), 3.45-3.56 (m, 4H,                            

7/7‘-H), 4.23 (d, J = 5.1 Hz, 2H, 5-H), 6.16-6.23 (m, 1H, 3-H), 6.33-6.41 (m, 1H, 2-H), 7.20 (t, 

J = 5.3 Hz, 1H, NH), 7.50-7.57 (m, 1H, 1-H), 8.96 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 37.1 (5-C), 40.6 (2C, 8/8‘-C), 42.6 (2C, 7/7‘-C),                 

106.6 (3-C), 110.4 (2-C), 116.6 (q, 1JC-F = 296.8 Hz, TFA), 141.8 (1-C), 153.4 (4-C),                           

156.8 (6-C), 158.47 (q, 2JC-F = 33.4 Hz, TFA) ppm. 
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MS: ESI-MS(+): m/z für C12H16F3N3O4: [M-TFA-]+
 = 210.26 (100%). 

(4-Nitrobenzyl)-4-((furan-2-ylmethyl)carbamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.723) 

 

Gemäß AAV1a wurden 200 mg 4-((Furan-2-ylmethyl)carbamoyl)piperazin-1-ium-Trifluor-

methansulfonat (Schl-33.717, 0.62 mmol, 1.00 eq), 0.17 mL Triethylamin (1.24 mmol, 

2.00 eq), 0.11 mL Kohlenstoffdisulfid (1.86 mmol, 3.00 eq) und 147 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(0.68 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) 

ergab 150 mg von Dithiocarbamat Schl-33.723 (0.36 mmol, 58%) in Form eines elfenbein-

farbenen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.30 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.42-3.53 (m, 4H, 7/7‘-H), 3.93 (bs, 2H, 8-H oder 8‘-H), 

4.22 (bs, 2H, 8-H oder 8‘-H), 4.23 (d, J = 5.4 Hz, 2H, 5-H), 4.74 (s, 2H, 10-H), 6.17-6.21 (m, 

1H, 3-H), 6.34-6.38 (m, 1H, 2-H), 7.06 (t, J = 5.6 Hz, 1H, NH), 7.50-7.56 (m, 1H, 1-H),                   

7.63-7.73 (m, 2H, 12/12‘-H), 8.12-8.23 (m, 2H, 13/13‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 37.0 (5-C), 39.5 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 

42.4 (2C, 7/7‘-C), 49.4 (bs, 8-C oder 8‘-C), 50.9 (bs, 8-C oder 8‘-C), 106.4 (3-C), 110.3 (2-C), 

123.4 (2C, 13/13‘-C), 130.3 (2C, 12/12‘-C), 141.6 (1-C), 145.2 (11-C), 146.6 (14-C),                    

152.5 (4-C), 156.8 (6-C), 194.2 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H20N4O4S2: [M+Na+]calc = 443.0824; 

[M+Na+]found = 443.0829. 

IR: (Film) ν = 3325 (br, w), 3107 (w), 3075 (w), 2921 (w), 2853 (w), 1624 (m), 1607 (w), 

1542 (m), 1518 (s), 1470 (m), 1414 (m), 1345 (s), 1312 (w), 1279 (m), 1240 (m), 1219 (s), 

1193 (m), 1160 (m), 1123 (w), 1107 (w), 1088 (w), 1069 (w), 1012 (m), 993 (m), 957 (w), 

928 (w), 884 (w), 858 (m), 801 (w), 765 (w), 746 (m), 719 (m), 686 (w), 613 (w), 599 (m), 

568 (m), 552 (w), 526 (w), 507 (w), 487 (m), 463 (w), 427 (w), 410 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 162 °C. 
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tert-Butyl-4-((thiophen-2-ylmethyl)carbamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.257) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1478 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 3.50 mmol, 1.00 eq), 0.53 mL Triethylamin 

(3.85 mmol, 1.10 eq) und 0.40 mL (Thiophen-2-ylmethyl)amin (3.85 mmol, 1.10 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1 → 1:1) ergab 950 mg 

von Harnstoff Schl-33.257 (2.92 mmol, 58%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.34 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 11/11‘/11‘‘-H), 3.20-3.36 (m, 8H, 8/8‘-H 

und 7/7‘-H, überlagert von H2O), 4.39 (d, J = 5.7 Hz, 2H, 5-H), 6.87-6.98 (m, 2H, 2-H und                        

3-H), 7.20 (t, J = 5.6 Hz, 1H, NH), 7.29-7.37 (m, 1H, 1-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.1 (3C, 11/11‘/11‘‘-C), 38.8 (5-C), 43.1 (bs, 2C,                

8/8‘-C), 43.2 (2C, 7/7‘-C), 79.1 (10-C), 124.6 (1-C), 124.8 (3-C), 126.5 (2-C), 144.3 (4-C), 

153.9 (9-C), 157.1 (6-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C15H23N3O3S: [M+H+] = 326.22 (29%); [M+NH4
+] = 343.27 (6%), 

[M+Na+] = 348.21 (38%). 

4-((Thiophen-2-ylmethyl)carbamoyl)piperazin-1-ium-2,2,2-Trifluoracetat (Schl-33.317) 

 
Gemäß AAV4a wurden 949 mg tert-Butyl-4-((thiophen-2-ylmethyl)carbamoyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.257, 2.92 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Nach präparativer 

HPLC (tR = 20.14 min) wurden 540 mg von TFA-Salz Schl-33.317 (1.59 mmol, 54%) in Form 

eines hochviskosen, farblosen Öles erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.99-3.14 (m, 4H, 8/8‘-H), 3.48-3.58 (m, 4H, 7/7‘-H), 

4.40 (d, J = 5.1 Hz, 2H, 5-H), 6.89-6.97 (m, 2H, 2-H und 3-H), 7.34 (dd, J = 4.9, 1.5 Hz, 1H, 

1-H),7.41 (t, J = 5.3 Hz, 1H, NH), 9.11 (s, 2H, H2N
+) ppm. 
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13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 38.9 (5-C), 40.7 (2C, 8/8‘-C), 42.6 (2C, 7/7‘-C),                   

116.7 (q, 1JC-F = 296.1 Hz, TFA), 124.8 (1-C), 125.0 (3-C), 126.6 (2-C), 144.0 (4-C),                            

156.9 (6-C), 158.7 (q, 2JC-F = 33.1 Hz, TFA) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C12H16F3N3O3S: [M-TFA-]+
 = 226.32 (100%). 

(4-Nitrobenzyl)-4-((thiophen-2-ylmethyl)carbamoyl)piperazin-1-carbodithioat                            

(Schl-33.721) 

 
Gemäß AAV1a wurden 540 mg 4-((Thiophen-2-ylmethyl)carbamoyl)piperazin-1-ium-

Trifluormethansulfonat (Schl-33.317, 1.59 mmol, 1.00 eq), 0.44 mL Triethylamin (3.18 mmol, 

2.00 eq), 0.19 mL Kohlenstoffdisulfid (3.18 mmol, 2.00 eq) und 378 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(1.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) 

ergab 628 mg von Dithiocarbamat Schl-33.721 (1.44 mmol, 91%) in Form eines hellgelben 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.35 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.45-3.52 (m, 4H, 7/7‘-H), 3.94 (bs, 2H, 8-H oder 8‘-H), 

4.23 (bs, 2H, 8-H oder 8‘-H), 4.40 (d, J = 5.5 Hz, 2H, 5-H), 4.74 (s, 2H, 10-H), 6.90-6.96 (m, 

2H, 2-H und 3-H), 7.25 (t, J = 5.8 Hz, 1H, NH), 7.33 (dd, J = 4.9, 1.5 Hz, 1H, 1-H),                              

7.63-7.71 (m, 2H, 12/12‘-H), 8.14-8.21 (m, 2H, 13/13‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 38.7 (5-C), 39.6 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 

42.4 (2C, 7/7‘-C), 49.4 (bs, 8-C oder 8‘-C), 51.0 (bs, 8-C oder 8‘-C) 123.4 (2C, 13/13‘-C), 

124.5 (1-C), 124.8 (3-C), 126.4 (2-C), 130.3 (2C, 12/12‘-C), 144.0 (4-C), 145.1 (11-C), 

146.6 (14-C), 156.8 (6-C), 194.2 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H20N4O3S3: [M+Na+]calc = 459.0595; 

[M+Na+]found = 459.0601. 

IR: (Film) ν = 3322 (w), 3104 (w), 3072 (w), 2998 (w), 2920 (w), 2853 (m), 1624 (m), 

1606 (w), 1540 (m), 1519 (s), 1469 (w), 1458 (w), 1419 (m), 1371 (w), 1359 (w), 1345 (s), 

1310 (w), 1280 (m), 1267 (m), 1219 (m), 1185 (w), 1161 (m), 1123 (w), 1107 (w), 1087 (w), 

1034 (w), 1016 (m), 992 (w), 953 (w), 931 (w), 914 (w), 893 (w), 881 (w), 857 (m), 818 (w), 

800 (w), 765 (w), 710 (s), 686 (w), 666 (w), 628 (w), 594 (w), 551 (w), 527 (w), 486 (w), 

464 (w), 406 (w) cm-1. 
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Schmpkt.: 175 °C.  

tert-Butyl-4-(phenethylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.239) 

 
Gemäß AAV10 wurden 1024 mg Boc-Piperazin (5.50 mmol, 1.10 eq) und 0.69 mL 

Phenethylisocyanat (5.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 830 mg von Harnstoff Schl-33.239 (2.49 mmol, 50%) in Form 

eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.28 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 12/12‘/12‘‘-H), 2.71 (t, J = 7.4 Hz, 2H,                    

5-H), 3.18-3.28 (m, 8H, 9/9‘-H und 8/8‘-H), 3.28-3.35 (m, 2H, 6-H), 6.63 (t, J = 4.7 Hz, 1H, 

NH), 7.12-7.22 (m, 3H, 1-H und 2/2‘-H), 7.23-7.32 (m, 2H, 3/3‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.1 (3C, 12/12‘/12‘‘-C), 36.0 (5-C), 42.0 (6-C)                    

43.1 (bs, 2C, 9/9‘-C), 43.2 (bs, 2C, 8/8‘-C), 79.0 (11-C), 126.0 (1-C), 128.3 (2C, 3/3‘-C),                     

128.7 (2C, 2/2‘-C), 139.8 (4-C), 153.9 (10-C), 157.2 (7-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C18H27N3O3: [M+H+] = 334.28 (38%); [M+Na+] = 356.26 (19%). 

4-(Phenethylcarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.246) 

 
Gemäß AAV4a wurden 830 mg tert-Butyl-4-(phenethylcarbamoyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.239, 2.50 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 450 mg von Hydrochlorid                                     

Schl-33.246 (1.67 mmol, 67%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.68-2.77 (m, 2H, 5-H), 2.92-3.05 (m, 4H, 9/9‘-H),            

3.19-3.29 (m, 6-H), 3.46-3.54 (m, 4H, 8/8‘-H), 6.89 (bs, 1H, NH), 7.12-7.22 (m, 3H, 1-H und 

2/2‘-H), 7.24-7.32 (m, 2H, 3/3‘-H), 9.33 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 35.9 (5-C), 40.5 (2C, 9/9‘-C), 42.0 (6-C), 42.4 (2C,                        

8/8‘-C), 126.1 (1-C), 128.4 (2C, 3/3‘-C), 128.7 (2C, 2/2‘-C), 139.8 (4-C), 157.0 (7-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C13H20ClN3O: [M-Cl-]+
 = 234.20 (100%). 
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(4-Nitrobenzyl)-4-(phenethylcarbamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.249) 

 
Gemäß AAV1a wurden 450 mg 4-(Phenethylcarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid                               

(Schl-33.246, 1.67 mmol, 1.00 eq), 0.46 mL Triethylamin (3.34 mmol, 2.00 eq), 0.20 mL 

Kohlenstoffdisulfid (3.34 mmol, 2.00 eq) und 397 mg 4-Nitrobenzylbromid (1.84 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 

700 mg von Dithiocarbamat Schl-33.249 (1.57 mmol, 94%) in Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.37 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.72 (t, J = 7.5 Hz, 2H, 5-H), 3.21-3.28 (m, 2H, 6-H), 

3.39-3.48 (m, 4H, 8/8‘-H), 3.91 (bs, 2H, 9-H oder 9‘-H), 4.20 (bs, 2H, 9-H oder 9‘-H), 4.74 (s, 

2H, 11-H), 6.68 (t, J = 5.3 Hz, 1H, NH), 7.14-7.22 (m, 3H, 1-H und 2/2‘-H), 7.24-7.32 (m, 2H, 

3/3‘-H), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.4 Hz, 2H, 13/13‘-H), 8.18 (AA’XX‘, J = 8.6 Hz, 2H,                                 

14/14‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 35.9 (5-C), 39.2 (11-C, überlagert von DMSO-d6), 

41.9 (6-C) 42.4 (2C, 8/8‘-C), 49.5 (bs, 9-C oder 9‘-C), 51.0 (bs, 9-C oder 9‘-C), 123.4 (2C, 

14/14‘-C), 125.9 (1-C), 128.3 (2C, 3/3‘-C), 128.6 (2C, 2/2‘-C), 130.3 (2C, 13/13‘-C),                      

139.7 (4-C), 145.2 (12-C), 146.6 (15-C), 157.0 (7-C), 194.2 (10-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H24N4O3S2: [M+Na+]calc = 467.1188; 

[M+Na+]found = 467.1183. 

IR: (Film) ν = 3308 (br, w), 3024 (w), 2926 (w), 2855 (m), 1614 (m), 1543 (m), 1519 (s), 

1493 (m), 1464 (m), 1426 (m), 1407 (m), 1347 (m), 1276 (m), 1237 (m), 1221 (s), 1158 (m), 

1110 (w), 1083 (w), 1053 (w), 1009 (m), 987 (m), 970 (m), 923 (w), 870 (m), 859 (m), 

837 (w), 819 (w), 803 (w), 750 (m), 704 (m), 632 (w), 591 (w), 572 (m), 550 (w), 534 (w), 

486 (m), 436 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 141 °C. 
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7.3.6.2 … sekundären Aminen 

tert-Butyl-4-(piperidin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.282) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1546 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 3.66 mmol, 1.00 eq), 0.51 mL Triethylamin 

(3.66 mmol, 1.00 eq) und 0.40 mL Piperidin (4.03 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 1030 mg von Harnstoff 

Schl-33.282 (3.46 mmol, 95%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.45 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 9/9‘/9‘‘-H), 1.44-1.49 (m, 4H, 2/2‘-H),  

1.50-1.57 (m, 2H, 1-H), 3.03-3.08 (m, 4H, 6/6‘-H), 3.09-3.15 (m, 4H, 5/5‘-H), 3.26-3.33 (m, 

4H, 3/3‘-H, überlagert von H2O) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 24.1 (1-C), 25.2 (2C, 2/2‘-C) 28.0 (3C, 9/9‘/9‘‘-C),               

43.2 (bs, 2C, 3/3‘-C), 46.3 (2C, 6/6‘-C), 47.1 (2C, 5/5‘-C), 78.9 (8-C), 153.9 (7-C),                              

163.1 (4-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C15H27N3O3: [M+H+] = 298.18 (72%); [M+Na+] = 320.22 (100%). 

Piperazin-1-yl(piperidin-1-yl)methanon (Schl-33.288) 

 
Gemäß AAV4b wurden 1030 mg tert-Butyl-4-(piperidin-1-carbonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.282, 3.46 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Nach Extraktion wurden 510 mg von 

Piperazin Schl-33.288 (2.59 mmol, 75%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.35-1.56 (m, 6H, 1-H und 2/2‘-H), 2.54-2.72 (m, 4H, 

6/6‘-H), 2.92-3.04 (m, 4H, 3/3‘-H), 3.06-3.18 (m, 4H, 5/5‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 24.2 (1-C), 25.3 (2C, 2/2‘-C), 45.3 (2C, 6/6‘-C),                     

47.2 (2C, 3/3‘-C), 47.6 (2C, 5/5‘-C), 163.5 (4-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C10H19N3O: [M+H+] = 198.12 (100%). 
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(4-Nitrobenzyl)-4-(piperidin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.315) 

 
Gemäß AAV1a wurden 510 mg Piperazin-1-yl(piperidin-1-yl)methanon (Schl-33.288, 

2.59 mmol, 1.00 eq), 0.39 mL Triethylamin (2.85 mmol, 1.10 eq), 0.31 mL Kohlenstoffdisulfid 

(5.18 mmol, 2.00 eq) und 615 mg 4-Nitrobenzylbromid (2.85 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) und Umkristallisation aus 

Ethanol (~100 mL) ergab 790 mg von Dithiocarbamat Schl-33.315 (1.93 mmol, 75%) in Form 

eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.63 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.35-1.50 (m, 4H, 2/2‘-H), 1.51-1.60 (m, 2H, 1-H),         

3.07-3.16 (m, 4H, 5/5‘-H), 3.21-3.30 (m, 4H, 6/6‘-H), 3.95 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.24 (bs, 

2H, 3-H oder 3‘-H), 4.74 (s, 2H, 8-H), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 10/10‘-H),                                     

8.17 (AA’XX‘, J = 9.0 Hz, 2H, 11/11‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 24.1 (1-C), 25.2 (2C, 2/2‘-C) 39.2 (8-C, überlagert von 

DMSO-d6), 45.6 (2C, 3/3‘-C), 47.0 (2C, 5/5‘-C), 49.5 (bs, 6-C oder 6‘-C), 51.0 (bs, 6-C oder 

6‘-C), 123.4 (2C, 11/11‘-C), 130.3 (2C, 10/10‘-C), 145.2 (9-C), 146.6 (12-C), 162.7 (4-C), 

194.1 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H24N4O3S2: [M+Na+]calc = 431.1188; 

[M+Na+]found = 431.1194. 

IR: (Film) ν = 2944 (w), 2931 (w), 2863 (w), 1631 (m), 1601 (w), 1525 (m), 1458 (w), 

1433 (m), 1420 (m), 1373 (w), 1359 (m), 1347 (s), 1329 (m), 1270 (m), 1239 (m), 1224 (s), 

1199 (m), 1151 (m), 1122 (w), 1110 (m), 1087 (m), 1055 (w), 1036 (w), 1022 (m), 1000 (m), 

980 (m), 933 (m), 915 (m), 872 (s), 861 (m), 829 (m), 816 (m), 804 (m), 785 (m), 754 (m), 

711 (m), 684 (m), 654 (w), 629 (w), 567 (w), 548 (w), 533 (w), 504 (w), 477 (m), 464 (m), 

445 (w), 421 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 153 °C. 
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tert-Butyl-4-(4-hydroxypiperidin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.396) 

 
Gemäß AAV11b wurden 1480 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 3.50 mmol, 1.00 eq), 0.53 mL Triethylamin 

(3.85 mmol, 1.10 eq) und 400 mg Piperidin-4-ol (3.85 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulen-

chromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 20:1) ergab 1020 mg von Harnstoff Schl-33.396 

(3.25 mmol, 93%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.59 (DCM/MeOH, 20:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.26-1.36 (m, 2H, 2-H oder 2‘-H), 1.40 (s, 9H,                     

9/9‘/9‘‘-H), 1.66-1.75 (m, 2H, 2-H oder 2‘-H), 2.81-2.90 (m, 2H, 3-H oder 3‘-H), 3.01-3.12 (m, 

4H, 6/6‘-H), 3.27-3.32 (m, 4H, 5/5‘-H, überlagert von H2O), 3.38-3.47 (m, 2H, 3-H oder 3‘-H), 

3.55-3.66 (m, 1H, 1-H), 4.65 (d, J = 4.2 Hz, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 9/9‘/9‘‘-C), 34.0 (2C, 2/2‘-C), 43.0 (bs, 2C, 

3/3‘-C), 43.9 (2C, 6/6‘-C), 46.3 (2C, 5/5‘-C), 65.9 (1-C), 78.9 (8-C), 153.9 (7-C),                                 

162.9 (4-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C15H27N3O4: [M+H+] = 314.22 (35%); [M+Na+] = 336.22 (100%).  

4-(4-Hydroxypiperidin-1-yl)(carbonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.418) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1020 mg tert-Butyl-4-(4-hydroxypiperidin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.396, 3.46 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 740 mg von 

Hydrochlorid Schl-33.418 (2.96 mmol, 91%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.23-1.28 (m, 2H, 2-H oder 2‘-H), 1.63-1.78 (m, 2H,                 

2-H oder 2‘-H), 2.84-2.95 (m, 2H, 3-H oder 3‘-H), 2.98-3.10 (m, 4H, 6/6‘-H), 3.25-3.36 (m, 

4H, 5/5‘-H), 3.39-3.50 (m, 2H, 3-H oder 3‘-H), 3.57-3.67 (m, 1H, 1-H), 4.65 (bs, 1H, OH),   

9.33 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.0 (2C, 2/2‘-C), 42.2 (2C, 3/3‘-C), 43.4 (2C, 6/6‘-C), 

43.7 (2C, 5/5‘-C), 65.7 (1-C), 162.5 (4-C) ppm. 
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MS: ESI-MS(+): m/z für C10H20ClN3O2: [M-Cl-]+ = 214.11 (100%). 

(4-Nitrobenzyl)-4-(4-hydroxypiperidin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carbodithioat                           

(Schl-33.427) 

 
Gemäß AAV1a wurden 740 mg 4-(4-Hydroxypiperidin-1-yl)(carbonyl)piperazin-1-ium-

Chlorid (Schl-33.418, 2.96 mmol, 1.00 eq), 0.82 mL Triethylamin (5.92 mmol, 2.00 eq), 

0.36 mL Kohlenstoffdisulfid (5.92 mmol, 2.00 eq) und 704 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(3.26 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 20:1) 

ergab 870 mg von Dithiocarbamat Schl-33.427 (2.05 mmol, 69%) in Form eines hellgelben 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.43 (DCM/MeOH, 20:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.25-1.40 (m, 2H, 2-H oder 2‘-H), 1.62-1.79 (m, 2H,                 

2-H oder 2‘-H), 2.82-2.96 (m, 2H, 3-H oder 3‘-H), 3.21-3.34 (m, 4H, 5/5‘-H), 3.39-3.51 (m, 

2H, 3-H oder 3‘-H), 3.56-3.68 (m, 1H, 1-H), 3.95 (bs, 2H, 6-H oder 6‘-H), 4.24 (bs, 2H, 6-H 

oder 6‘-H), 4.62-4.69 (m, 1H, OH), 4.74 (s, 2H, 8-H), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.4 Hz, 2H,                        

10/10‘-H), 8.18 (AA’XX‘, J = 8.5 Hz, 2H, 11/11‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.0 (2C, 2/2‘-C), 39.2 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 

43.8 (2C, 3/3‘-C) 45.6 (5/5‘-C), 49.7 (bs, 6-C oder 6‘-C), 51.1 (bs, 6-C oder 6‘-C C),                             

65.8 (1-C), 123.4 (2C, 11/11‘-C), 130.3 (2C, 10/10‘-C), 145.2 (9-C), 146.6 (12-C),                               

162.5 (4-C), 194.1 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H24N4O4S2: [M+Na+]calc = 447.1137; 

[M+Na+]found = 447.1139. 

IR: (Film) ν = 3469 (w), 3442 (w), 2991 (w), 2920 (m), 2874 (w), 1623 (m), 1599 (w), 

1513 (m), 1471 (m), 1443 (m), 1417 (s), 1390 (m), 1370 (m), 1346 (s), 1278 (m), 1261 (m), 

1230 (m), 1212 (s), 1181 (w), 1151 (m), 1108 (w), 1082 (w), 1059 (w), 1015 (m), 991 (s), 

950 (w), 920 (m), 856 (m), 827 (w), 816 (w), 799 (w), 770 (w), 719 (m), 687 (w), 630 (w), 

603 (w), 573 (m), 549 (w), 526 (w), 491 (w), 454 (w), 436 (w), 414 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 133 °C. 
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tert-Butyl-4-(morpholin-4-ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.296) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1689 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 4.00 mmol, 1.00 eq), 0.55 mL Triethylamin 

(4.00 mmol, 1.00 eq) und 0.39 mL Morpholin (4.40 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (EtOAc/Cyclohexan 3:1) ergab 1040 mg von Harnstoff 

Schl-33.296 (3.47 mmol, 87%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.33 (EtOAc/Cyclohexan, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 8/8‘/8‘‘-H), 3.03-3.24 (m, 8H, 5/5‘-H und 

2/2‘-H), 3.25-3.38 (m, 4H, 4/4‘-H, überlagert von H2O), 3.47-3.67 (m, 4H, 1/1‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 8/8‘/8‘‘-C), 42.9 (2C, 2/2‘-C), 46.1 (bs, 2C, 

5/5‘-C), 46.8 (bs, 2C, 4/4‘-C), 65.8 (2C, 1/1‘-C), 79.0 (7-C), 153.8 (6-C), 162.9 (3-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C14H25N3O4: [M+NH4
+] = 317.27 (7%); [M+Na+] = 322.21 (39%). 

4-(Morpholinocarbonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.307) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1040 mg tert-Butyl-4-(morpholin-4-ylcarbonyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.296, 3.47 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 670 mg von Hydrochlorid 

Schl-33.307 (2.84 mmol, 82%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.97-3.11 (m, 4H, 2/2‘-H), 3.12-3.22 (m, 4H, 1/1‘-H), 

3.30-3.40 (m, 4H, 5/5‘-H, überlagert von H2O), 3.49-3.61 (m, 4H, 4/4‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.2 (2C, 2/2‘-C), 43.2 (bs, 2C, 5/5‘-C), 46.6 (bs, 2C, 

4/4‘-C), 65.8 (2C, 1/1‘-C), 162.5 (3-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C9H18ClN3O2: [M-Cl-]+
 = 200.11 (100%). 
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(4-Nitrobenzyl)-4-(morpholino-4-carbonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.316) 

 
Gemäß AAV1a wurden 670 mg 4-(Morpholinocarbonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                                 

(Schl-33.307, 2.84 mmol, 1.00 eq), 0.79 mL Triethylamin (5.68 mmol, 2.00 eq), 0.34 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.68 mmol, 2.00 eq) und 674 mg 4-Nitrobenzylbromid (3.12 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (EtOAc/Cyclohexan 2:1) ergab 

560 mg von Dithiocarbamat Schl-33.316 (1.36 mmol, 48%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.28 (EtOAc/Cyclohexan, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.10-3.21 (m, 4H, 2/2‘-H), 3.26-3.36 (m, 4H, 4/4‘-H), 

3.51-3.62 (m, 4H, 5/5‘-H), 3.95 (bs, 2H, 1-H oder 1‘-H), 4.24 (bs, 2H, 1-H oder 1‘-H), 4.75 (s, 

2H, 7-H), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 9/9‘-H), 8.18 (AA’XX‘, J = 8.8 Hz, 2H,                                        

10/10‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.2 (7-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C,                        

2/2‘-C), 46.7 (2C, 4/4‘-C), 49.4 (bs, 5-C oder 5‘-C), 51.0 (bs, 5-C oder 5‘-C), 65.8 (2C,                      

1/1‘-C), 123.4 (2C, 10/10‘-C), 130.3 (2C, 9/9‘-C), 145.2 (8-C), 146.6 (11-C), 162.5 (3-C), 

194.2 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H22N4O4S2: [M+Na+]calc = 433.0980; 

[M+Na+]found = 433.0989. 

IR: (Film) ν = 2965 (w), 2889 (w), 2845 (w), 1631 (m), 1602 (w), 1595 (w), 1518 (m), 

1468 (m), 1440 (m), 1414 (s), 1355 (m), 1341 (s), 1323 (m), 1297 (m), 1279 (m), 1263 (m), 

1244 (m), 1235 (m), 1214 (m), 1175 (m), 1160 (m), 1112 (s), 1069 (m), 1041 (w), 1031 (w), 

1019 (m), 1005 (s), 986 (s), 973 (m), 929 (m), 900 (m), 872 (m), 859 (m), 846 (m), 821 (m), 

802 (m), 778 (m), 730 (s), 678 (w), 627 (m), 549 (m), 524 (w), 502 (m), 481 (w), 469 (m), 

435 (w), 408 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 142 °C. 
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tert-Butyl-4-(thiomorpholino-4-carbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.286) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1689 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 4.00 mmol, 1.00 eq), 0.55 mL Triethylamin 

(4.00 mmol, 1.00 eq) und 0.44 mL Thiomorpholin (4.40 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 1010 mg von Harnstoff 

Schl-33.286 (3.52 mmol, 88%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.49 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 8/8‘/8‘‘-H), 2.53-2.64 (m, 4H, 1/1‘-H),     

3.04-3.14 (m, 4H, 5/5‘-H), 3.27-3.33 (m, 4H, 2/2‘-H, überlagert von H2O), 3.36-3.44 (m, 4H, 

4/4‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 26.3 (2C, 1/1‘-C), 28.0 (3C, 8/8‘/8‘‘-C), 43.1 (bs, 2C, 

5/5‘-C), 46.2 (2C, 2/2‘-C), 48.7 (2C, 4/4‘-C), 79.0 (7-C), 153.9 (3-C), 163.1 (6-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C14H25N3O3S: [M+H+] = 316.21 (16%); [M+Na+] = 338.17 (100%). 

4-(Thiomorpholinocarbonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.293) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1010 mg tert-Butyl-4-(thiomorpholin-4-carbonyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.286, 3.52 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 770 mg von 

Hydrochlorid Schl-33.293 (3.06 mmol, 87%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.55-2.63 (m, 4H, 2/2‘-H), 3.00-3.09 (m, 4H, 1/1‘-H), 

3.26-3.35 (m, 4H, 5/5‘-H, überlagert von H2O), 3.39-3.47 (m, 4H, 4/4‘-H), 9.35 (bs, 2H,                        

H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 26.3 (2C, 1/1‘-C), 42.2 (2C, 5/5‘-C), 43.3 (2C, 2/2‘-C), 

48.6 (2C, 4/4‘-C), 162.6 (6-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C9H18ClN3OS: [M-Cl-]+
 = 216.07 (100%). 
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(4-Nitrobenzyl)-4-(thiomorpholino-4-carbonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.314) 

 
Gemäß AAV1a wurden 770 mg 4-(Thiomorpholinocarbonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                          

(Schl-33.293, 3.06 mmol, 1.00 eq), 0.85 mL Triethylamin (6.12 mmol, 2.00 eq), 0.37 mL 

Kohlenstoffdisulfid (6.12 mmol, 2.00 eq) und 726 mg 4-Nitrobenzylbromid (3.36 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) und 

Umkristallisation aus Ethanol (~120 mL) ergab 1000 mg von Dithiocarbamat Schl-33.314 

(2.34 mmol, 76%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.49 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.54-2.64 (m, 4H, 1/1‘-H), 3.23-3.33 (m, 4H, 2/2‘-H), 

3.36-3.49 (m, 4H, 4/4‘-H), 3.95 (bs, 2H, 5-H oder 5‘-H), 4.23 (bs, 2H, 5-H oder 5‘-H), 4.74 (s, 

2H, 7-H), 7.62-7.71 (m, 2H, 9/9‘-H), 8.13-8.21 (m, 2H, 10/10‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 26.3 (2C, 1/1‘-C), 39.2 (7-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.5 (2C, 2/2‘-C), 48.6 (2C, 4/4‘-C), 49.4 (bs, 5-C oder 5‘-C), 51.0 (bs, 5-C oder 5‘-C), 

123.4 (2C, 10/10‘-C), 130.3 (2C, 9/9‘-C), 145.2 (8-C), 146.6 (11-C), 162.7 (3-C),                              

194.1 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H22N4O3S2: [M+Na+]calc = 449.0752; 

[M+Na+]found = 449.0760. 

IR: (Film) ν = 2902 (w), 1625 (w), 1604 (w), 1594 (w), 1514 (m), 1459 (m), 1413 (m), 

1371 (w), 1341 (m), 1296 (w), 1278 (m), 1250 (w), 1220 (s), 1196 (m), 1170 (m), 1156 (m), 

1106 (w), 1074 (w), 1036 (w), 1011 (m), 992 (m), 967 (m), 954 (s), 924 (m), 884 (m), 850 (m), 

815 (w), 799 (m), 761 (m), 717 (m), 685 (m), 667 (w), 628 (w), 587 (w), 570 (w), 549 (w), 

523 (m), 495 (m), 477 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 143 °C. 
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tert-Butyl-4-(4-(((4-nitrobenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-carbonyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.331) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1267 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 3.00 mmol, 1.00 eq), 0.46 mL Triethylamin 

(4.40 mmol, 1.10 eq) und 1102 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-

hydrochlorid (Schl-32.319, 4.40 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 1110 mg von Harnstoff Schl-33.331 (2.18 mmol, 

73%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.33 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (m, 9H, 1/1‘/1‘‘-H), 3.10-3.18 (m, 4H, 4/4‘-H), 

3.29-3.37 (m, 8H, 5/5‘-H und 7/7‘-H), 3.96 (bs, 2H, 8-H oder 8‘-H), 4.24 (bs, 2H, 8-H oder              

8‘-H), 4.75 (s, 2H, 10-H), 7.64-7.70 (m, 2H, 12/12‘-H), 8.15-8.21 (m, 2H, 13/13‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 1/1‘/1‘‘-C), 39.4 (10-C, überlagert von 

DMSO-d6), 43.0 (bs, 2C, 4/4‘-C), 45.3 (2C, 7/7‘-C), 46.0 (2C, 5/5‘-C), 49.3 (bs, 8-C oder                       

8‘-C), 50.9 (bs, 8-C oder 8‘-C), 79.0 (2-C), 123.4 (2C, 13/13‘-C), 130.3 (2C, 12/12‘-C), 

145.2 (11-C), 146.6 (14-C), 153.9 (3-C), 162.4 (6-C), 194.2 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H31N5O5S2: [M+Na+]calc = 532.1664; 

[M+Na+]found = 532.1674. 

IR: (Film) ν = 2972 (w), 2910 (w), 2860 (w), 1683 (s), 1643 (m), 1600 (m), 1515 (m), 

1472 (m), 1456 (m), 1428 (s), 1417 (s), 1388 (m), 1364 (m), 1343 (s), 1272 (m), 1240 (m), 

1223 (s), 1204 (m), 1167 (m), 1123 (m), 1109 (m), 1087 (m), 1062 (w), 1050 (w), 1022 (m), 

992 (m), 973 (m), 934 (m), 871 (m), 858 (m), 835 (w), 818 (m), 802 (m), 786 (w), 764 (m), 

715 (m), 685 (w), 663 (w), 632 (w), 622 (w), 584 (w), 565 (w), 540 (w), 481 (m), 430 (w), 

406 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 215 °C. 
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4-(4-(4-Nitrobenzyl)sulfanylthiocarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-ium-

Chlorid (Schl-33.346) 

 
Gemäß AAV4a wurden 820 mg tert-Butyl 4-(4-(((4-nitrobenzyl)thio)carbonothioyl)piperazin-

1-carbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.331, 1.61 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

240 mg von Hydrochlorid Schl-33.346 (0.53 mmol, 33%) in Form eines gelben Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.99-3.13 (m, 4H, 4/4‘-H), 3.24-3.45 (m, 8H, 5/5‘-H und 

1/1‘-H), 3.96 (bs, 2H, 2-H oder 2‘-H), 4.24 (bs, 2H, 2-H oder 2‘-H), 4.75 (s, 2H, 7-H),                            

7.67 (AA’XX‘, J = 8.6 Hz, 2H, 9/9‘-H), 8.18 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 10/10‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.4 (7-C, überlagert von DMSO-d6), 42.3 (2C,                         

1/1‘-C), 43.1 (2C, 4/4‘-C), 45.2 (2C, 2/2‘-C), 49.3 (bs, 5-C oder 5‘-C), 50.9 (bs, 5-C oder                      

5‘-C), 123.4 (2C, 10/10‘-C), 130.3 (2C, 9/9‘-C), 145.2 (8-C), 146.6 (11-C), 162.0 (3-C),                      

194.2 (6-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H24N5O3S2: [M
+]calc = 410.1321; [M+]found = 410.1329. 

IR: (Film) ν = 3363 (br, w), 3074 (w), 3000 (w), 2912 (m), 2743 (w), 2709 (m), 2629 (m), 

2489 (m), 1703 (w), 1647 (m), 1598 (m), 1512 (m), 1470 (m), 1446 (m), 1417 (s), 1367 (m), 

1345 (s), 1313 (m), 1277 (m), 1250 (m), 1213 (m), 1188 (m), 1175 (m), 1167 (m), 1147 (m), 

1106 (m), 1080 (m), 1041 (m), 1010 (s), 988 (m), 911 (m), 873 (m), 855 (m), 839 (m), 817 (w), 

797 (m), 770 (m), 719 (m), 686 (w), 636 (w), 606 (w), 574 (w), 546 (w), 527 (w), 507 (w), 

491 (m), 465 (w), 428 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 285 °C (Zersetzung). 
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-924- 

tert-Butyl-4-(1,2,3,4-tetrahydroisochinolin-2-ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat                                 

(Schl-33.273) 

 
Gemäß AAV11 wurden 1689 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-carbonyl)-3-methyl-

1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 3.00 mmol, 1.00 eq), 0.46 mL Triethylamin 

(3.30 mmol, 1.10 eq) und 0.42 mL 1,2,3,4-Tetrahydroisochinolin (3.30 mmol, 1.10 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 820 mg von 

Harnstoff Schl-33.273 (2.37 mmol, 79%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.45 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 15/15‘/15‘‘-H), 2.83 (t, J = 5.8 Hz, 2H,                      

8-H), 3.10-3.20 (m, 4H, 12/12‘-H), 3.32-3.38 (m, 4H, 11/11‘-H), 3.43 (t, J = 5.9 Hz, 2H, 9-H), 

4.37 (s, 2H, 1-H), 7.09-7.20 (m, 4H, 3-H, 4-H, 5-H und 6-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 27.8 (8-C), 28.0 (3C, 15/15‘/15‘‘-C), 42.3 (bs, 2C, 

12/12‘-C), 44.0 (9-C), 46.1 (2C, 11/11‘-C), 48.1 (1-C), 79.0 (14-C), 125.8 (4-C), 126.2 (3-C), 

126.3 (5-C), 128.6 (6-C), 133.8 (2-C), 134.4 (7-C), 153.9 (13-C), 162.9 (10-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C19H27N3O3: [M+H+] = 346.34 (77%); [M+NH4
+] = 363.33 (14%); 

[M+Na+] = 368.27 (3%). 

4-(1,2,3,4-Tetrahydroisochinolin-2-ylcarbonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.274) 

 
Gemäß AAV4a wurden 820 mg tert-Butyl-4-(1,2,3,4-tetrahydroisochinolin-2-ylcarbonyl)-

piperazin-1-carboxylat (Schl-33.273, 2.37 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 560 mg von 

Hydrochlorid Schl-33.274 (1.99 mmol, 84%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, CDCl3); δ = 2.90 (t, J = 5.8 Hz, 2H, 8-H), 3.27 (bs, 4H, 12/12‘-H),                     

3.53 (t, J = 5.9 Hz, 2H, 9-H), 3.60-3.70 (m, 4H, 11/11‘-H), 4.45 (s, 2H, 1-H), 7.04-7.10 (m, 1H, 

5-H), 7.11-7.17 (m, 1H, 4-H), 7.18-7.24 (m, 2H, 3-H und 6-H), 9.88 (s, 2H, H2N
+) ppm. 
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13C-NMR: (126 MHz, CDCl3); δ = 28.6 (8-C), 43.1 (2C, 12/12‘-C), 43.8 (2C, 11/11‘-C),                       

44.6 (9-C), 48.9 (1-C), 126.4 (4-C), 126.5 (3-C), 126.9 (5-C), 129.0 (6-C), 133.1 (2-C), 

134.4 (7-C), 163.0 (10-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C14H20ClN3O: [M-Cl-]+
 = 246.33 (100%). 

(4-Nitrobenzyl)-4-(1,2,3,4-tetrahydroisochinolin-2-ylcarbonyl)piperazin-1-carbo-

dithioat (Schl-33.725) 

  
Gemäß AAV1 wurden 560 mg 4-(1,2,3,4-Tetrahydroisochinolin-2-ylcarbonyl)piperazin-1-

ium-Chlorid (Schl-33.274, 1.99 mmol, 1.00 eq), 0.55 mL Triethylamin (3.98 mmol, 2.00 eq), 

0.24 mL Kohlenstoffdisulfid (3.98 mmol, 2.00 eq) und 473 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(2.19 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (1. DCM/MeOH 100:1; 

2. Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 690 mg von Dithiocarbamat Schl-33.725 (1.51 mmol, 76%) 

in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.52 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, CDCl3); δ = 2.92 (t, J = 5.8 Hz, 2H, 8-H), 3.37-3.51 (m, 4H, 11/11‘-H), 

3.55 (t, J = 5.9 Hz, 2H, 9-H), 3.99 (bs, 2H, 12-H oder 12‘-H), 4.38 (bs, 2H, 12-H oder 12‘-H), 

4.47 (s, 2H, 1-H), 4.70 (s, 2H, 14-H), 7.05-7.12 (m, 1H, 6-H), 7.13-7.17 (m, 1H, 5-H),                             

7.18-7.23 (m, 2H, 4-H und 3-H), 7.53-7.60 (m, 2H, 16/16‘-H), 8.13-8.21 (m, 2H,                                     

17/17‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, CDCl3); δ = 28.6 (8-C), 40.6 (14-C), 44.6 (9-C), 45.9 (bs, 11-C oder 

11‘-C), 46.5 (bs, 11-C oder 11‘-C), 48.8 (1-C), 49.8 (bs, 12-C oder 12‘-C), 51.4 (bs, 12-C oder 

12‘-C), 123.8 (2C, 17/17‘-C), 126.4 (4-C), 126.5 (3-C), 126.8 (5-C), 129.1 (6-C), 130.3 (2C, 

16/16‘-C), 133.3 (2-C), 134.5 (7-C), 144.6 (15-C), 147.3 (18-C), 163.5 (10-C),                                           

195.7 (13-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H24N4O3S2: [M+H+]calc = 457.1368; [M+H+]found = 457.1363. 
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IR: (Film) ν = 2943 (w), 2847 (w), 1627 (m), 1607 (w), 1600 (w), 1525 (s), 1491 (w), 

1469 (w), 1456 (w), 1426 (m), 1402 (m), 1361 (m), 1243 (w), 1297 (s), 1284 (w), 1272 (w), 

1230 (m), 1209 (m), 1187 (s), 1156 (m), 1107 (m), 1085 (w), 1057 (w), 1034 (w), 1006 (w), 

972 (m), 935 (w), 887 (m), 853 (w), 832 (m), 820 (w), 799 (w), 775 (w), 765 (w), 754 (m), 

744 (m), 719 (m), 685 (w), 657 (w), 632 (w), 598 (w), 590 (w), 557 (w), 549 (w), 499 (w), 

474 (m), 417 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 143 °C. 

7.3.6.2.1 Piperazin-Derivate 

tert-Butyl-4-(4-(methylsulfonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat                       

(Schl-33.301) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1689 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 4.00 mmol, 1.00 eq), 0.55 mL Triethylamin 

(4.00 mmol, 1.00 eq) und 723 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (4.40 mmol, 1.10 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 50:1 → 20:1) ergab 750 mg von 

Harnstoff Schl-33.301 (1.99 mmol, 50%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.43 (DCM/MeOH, 50:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 9/9‘/9‘‘-H), 2.88 (s, 3H, 1-H), 3.05-3.18 (m, 

8H, 2/2‘-H und 6/6‘-H), 3.19-3.28 (m, 4H, 3/3‘-H), 3.29-3.36 (m, 4H, 5/5‘-H, überlagert von 

H2O) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 9/9‘/9‘‘-C), 33.9 (1-C), 43.2 (bs, 2C, 2/2‘-C), 

45.1 (2C, 6/6‘-C), 45.8 (2C, 3/3‘-C), 46.1 (2C, 5/5‘-C), 79.0 (8-C), 153.9 (7-C),                                     

162.5 (4-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C15H28N4O5S: [M+H+] = 377.16 (59%); [M+NH4
+] = 394.20 (14%); 

[M+Na+] = 399.15 (31%). 
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4-(4-(Methylsulfonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.327) 

 
Gemäß AAV4a wurden 750 mg tert-Butyl-4-(4-(methylsulfonyl)piperazin-1-

ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.301, 1.99 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

500 mg von Hydrochlorid Schl-33.327 (1.60 mmol, 80%) in Form eines farblosen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.88 (s, 3H, 1-H), 2.97-3.15 (m, 8H, 2/2‘-H und 3/3‘-H), 

3.24-3.31 (m, 4H, 6/6‘-H), 3.34-3.41 (m, 4H, 5/5‘-H, überlagert von H2O), 9.32 (bs, 2H,                 

H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.0 (1-C), 42.2 (2C, 2/2‘-C), 43.2 (2C, 6/6‘-C),                          

45.1 (2C, 3/3‘-C), 45.7 (2C, 5/5‘-C), 162.1 (4-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C10H21ClN4O3S: [M-Cl-]+
 = 277.09 (100%). 

4-Nitrobenzyl-4-(4-(methylsulfonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.330) 

 
Gemäß AAV1a wurden 500 mg 4-(4-(Methylsulfonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-

ium-Chlorid (Schl-33.327, 1.60 mmol, 1.00 eq), 0.44 mL Triethylamin (3.20 mmol, 2.00 eq), 

0.19 mL Kohlenstoffdisulfid (3.20 mmol, 2.00 eq) und 380 mg 4-Nitro-                                    

benzylbromid (1.76 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(EtOAc/Cyclohexan 3:1) ergab 430 mg von Dithiocarbamat Schl-33.330 (0.88 mmol, 55%) in 

Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.26 (EtOAc/Cyclohexan, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.88 (s, 3H, 1-H), 3.06-3.15 (m, 4H, 2/2‘-H),                                  

3.24-3.30 (m, 4H, 3/3‘-H), 3.31-3.38 (m, 4H, 5/5‘-H), 3.96 (bs, 2H, 6-H oder 6‘-H), 4.25 (bs, 

2H, 6-H oder 6‘-H), 4.75 (s, 2H, 8-H), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.8 Hz, 2H, 10/10‘-H),                                      

8.18 (AA’XX‘, J = 8.8 Hz, 2H, 11/11‘-H) ppm. 
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13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 33.4 (1-C), 39.4 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.1 (2C, 2/2‘-C), 45.4 (2C, 3/3‘-C), 45.7 (2C, 5/5‘-C), 49.3 (bs, 6-C oder 6‘-C), 51.0 (bs, 6-C 

oder 6‘-C), 123.4 (2C, 11/11‘-C), 130.3 (2C, 10/10‘-C), 145.2 (9-C), 146.6 (12-C),                                

162.1 (4-C), 194.2 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H25N5O5S2: [M+Na+]calc = 510.0916; 

[M+Na+]found = 510.0924. 

IR: (Film) ν = 3018 (w), 2955 (w), 2909 (w), 2850 (w), 1648 (m), 1598 (w), 1516 (m), 

1479 (m), 1463 (m), 1440 (m), 1399 (m), 1341 (s), 1324 (m), 1309 (m), 1269 (m), 1223 (m), 

1186 (m), 1158 (s), 1143 (s), 1110 (m), 1093 (m), 1065 (w), 1031 (m), 1013 (m), 987 (m), 

956 (m), 945 (m), 928 (m), 857 (m), 842 (m), 820 (w), 803 (m), 774 (s), 706 (m), 693 (m), 

655 (w), 633 (w), 622 (w), 609 (w), 570 (w), 533 (m), 515 (m), 493 (m), 462 (w), 443 (m), 

407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 182 °C. 

tert-Butyl-4-(4-(N,N-dimethylsulfamoyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.771) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1689 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 4.00 mmol, 1.00 eq), 1.11 mL Triethylamin 

(8.00 mmol, 2.00 eq) und 1011 mg 4-(N,N-Dimethylsulfamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid                     

(Schl-33.224, 4.40 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. Cyclohexan/EtOAc 1:1; 2. DCM/MeOH 50:1) und Waschen mit heißem                                            

H2O (~80 mL) ergab 850 mg von Harnstoff Schl-33.771 (2.10 mmol, 52%) in Form eines 

farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.35 (DCM/MeOH, 50:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 9/9‘/9‘‘-H), 2.77 (s, 6H, 1/1‘-H),                                  

3.08-3.17 (m, 8H, 2/2‘-H und 6/6‘-H), 3.29-3.36 (m, 4H, 3/3‘-H), 3.30-3.38 (m, 4H,                                

5/5‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 9/9‘/9‘‘-C), 37.8 (2C, 1/1‘-C), 43.1 (bs, 2C, 

2/2‘-C), 45.7 (2C, 6/6‘-C), 46.0 (4C, 3/3‘-C und 5/5‘-C), 79.0 (8-C), 153.8 (7-C),                                      

162.6 (4-C) ppm. 
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MS: ESI-MS(+): m/z für C16H31N5O5S: [M+H+] = 406.15 (37%); [M+Na+] = 428.14 (100%). 

4-(4-(N,N-Dimethylsulfamoyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-ium-chlorid                                   

(Schl-33.774) 

 
Gemäß AAV4a wurden 850 mg tert-Butyl-4-(4-(N,N-dimethylsulfamoyl)piperazin-1-

ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.771, 2.10 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

590 mg von Hydrochlorid Schl-33.774 (1.73 mmol, 82%) in Form eines farblosen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.77 (s, 6H, 1/1‘-H), 2.99-3.10 (m, 4H, 2/2‘-H),                        

3.11-3.18 (m, 4H, 3/3‘-H), 3.19-3.27 (m, 4H, 6/6‘-H), 3.31-3.41 (m, 4H, 5/5‘-H), 9.37 (bs, 2H, 

H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 37.8 (2C, 1/1‘-C), 42.2 (2C, 2/2‘-C), 43.2 (2C, 6/6‘-C),                     

45.7 (2C, 3/3‘-C), 45.8 (2C, 5/5‘-C), 162.2 (4-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C11H24ClN5O3S: [M-Cl-]+
 = 306.17 (100%). 
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(4-Nitrobenzyl)-4-(4-(N,N-dimethylsulfamoyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carbo-

dithioat (Schl-33.776) 

 
Gemäß AAV1a wurden 590 mg 4-(4-(N,N-Dimethylsulfamoyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-

piperazin-1-ium-chlorid (Schl-33.774, 1.73 mmol, 1.00 eq), 0.48 mL Triethylamin 

(3.46 mmol, 2.00 eq), 0.21 mL Kohlenstoffdisulfid (3.46 mmol, 2.00 eq) und 411 mg 4-Nitro-

benzylbromid (1.90 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 100:1) ergab 490 mg von Dithiocarbamat Schl-33.776 (0.95 mmol, 55%) in 

Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.39 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.78 (s, 6H, 1/1‘-H), 3.12-3.19 (m, 4H, 2/2‘-H),                                  

3.20-3.26 (m, 4H, 3/3‘-H), 3.30-3.38 (m, 4H, 5/5‘-H), 3.96 (bs, 2H, 6-H oder 6‘-H), 4.25 (bs, 

2H, 6-H oder 6‘-H), 4.75 (s, 2H, 8-H), 7.63-7.72 (m, 2H, 10/10‘-H), 8.13-8.22 (m, 2H,                    

11/11‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 37.8 (2C, 1/1‘-C), 39.4 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.3 (2C, 2/2‘-C), 45.7 (2C, 3/3‘-C), 45.9 (2C, 5/5‘-C), 49.3 (bs, 6-C oder 6‘-C), 51.0 (bs, 6-C 

oder 6‘-C), 123.4 (2C, 11/11‘-C), 130.3 (2C, 10/10‘-C), 145.2 (9-C), 146.6 (12-C),                                

162.2 (4-C), 194.2 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H28N6O5S3: [M+Na+]calc = 539.1181; 

[M+Na+]found = 539.1173. 

IR: (Film) ν = 2918 (w), 2850 (w), 1646 (m), 1596 (w), 1508 (m), 1454 (m), 1421 (m), 

1362 (m), 1336 (s), 1269 (m), 1243 (m), 1220 (m), 1189 (m), 1145 (s), 1113 (m), 1051 (w), 

1020 (m), 1009 (m), 982 (w), 941 (s), 885 (m), 859 (m), 827 (w), 813 (w), 802 (w), 788 (w), 

731 (s), 705 (m), 668 (m), 635 (w), 620 (w), 575 (w), 550 (m), 521 (m), 484 (m), 462 (w), 

429 (w), 402 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 167 °C. 
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tert-Butyl-4-(4-ethylpiperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.730) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1267 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 3.00 mmol, 1.00 eq), 0.46 mL Triethylamin 

(3.30 mmol, 1.10 eq) und 0.42 mL Ethylpiperazin (3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 30:1 + 2% Et3N) und Umkristallisation aus 

H2O (~80 mL) ergab 500 mg von Harnstoff Schl-33.730 (1.53 mmol, 51%) in Form eines 

farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.25 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 30:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 0.99 (t, J = 7.2 Hz, 3H, 1-H), 1.40 (s, 9H,                         

10/10‘/10‘‘-H), 2.33 (bs, 6H, 2-H und 3/3‘-H), 3.04-3.12 (m, 4H, 4/4‘-H), 3.13-3.21 (m, 4H, 

7/7‘-H), 3.24-3.35 (m, 4H, 6/6‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 11.7 (1-C), 28.0 (3C, 10/10‘/10‘‘-C), 43.2 (bs, 2C,                 

7/7‘-C), 46.2 (4C, 4/4‘-C und 6/6‘-C), 51.6 (2-C), 52.0 (2C, 3/3‘-C), 79.0 (9-C), 153.8 (8-C), 

162.8 (5-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C16H30N4O3: [M+H+] = 327.28 (89%); [M+Na+] = 349.26 (3%). 

(4-Ethylpiperazin-1-yl)(piperazin-1-yl)keton-Dihydrochlorid (Schl-33.747) 

 
Gemäß AAV4a wurden 500 mg tert-Butyl 4-(4-ethylpiperazin-1-carbonyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.730, 1.53 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 450 mg von Dihydro-

chlorid Schl-33.747 (1.50 mmol, 98%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.25 (t, J = 7.3 Hz, 3H, 1-H), 2.95 (bs, 2H, HPiperazin), 

3.00-3.12 (m, 6H, 2-H und HPiperazin), 3.30 (bs, 2H, HPiperazin), 3.36-3.45 (m, 6H, HPiperazin), 

3.64 (bs, 2H, HPiperazin), 9.54 (s, 2H, H2N
+), 11.32 (bs, 1H, HN+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, D2O-d6); δ = 6.4 (1-C), 40.8 (2C, 7/7‘-C), 41.2 (2C, 4/4‘-C), 41.5 (2C, 

6/6‘-C), 48.6 (2C, 3/3‘-C), 50.3 (2-C), 161.2 (5-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C11H24Cl2N4O: [M-Cl--HCl]+ = 227.14 (100%). 
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(4-Nitrobenzyl)-4-(4-ethylpiperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carbodithioat                             

(Schl-33.773) 

 
Gemäß AAV1a wurden 450 mg (4-Ethylpiperazin-1-yl)(piperazin-1-yl)keton-

Dihydrochlorid (Schl-33.747, 1.50 mmol, 1.00 eq), 0.62 mL Triethylamin (4.50 mmol, 

3.00 eq), 0.18 mL Kohlenstoffdisulfid (3.00 mmol, 2.00 eq) und 356 mg 4-Nitrobenzyl-     

bromid (1.65 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM → DCM/MeOH 100:1 → 50:1 → 20:1) ergab 530 mg von Dithiocarbamat Schl-33.773 

(1.21 mmol, 81%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.14 (DCM/MeOH, 50:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.02 (s, 3H, 1-H), 2.37 (bs, 4H, 3/3‘-H), 3.19 (s, 4H, 

4/4‘-H), 3.25-3.38 (m, 6H, 2-H und 6/6‘-H), 3.95 (bs, 2H, 7-H oder 7‘-H), 4.24 (bs, 2H, 7-H 

oder 7‘-H), 4.75 (s, 2H, 9-H), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 11/11‘-H), 8.18 (AA’XX‘, 

J = 8.7 Hz, 2H, 12/12‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 11.5 (1-C), 39.4 (9-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.4 (2C, 6/6‘-C), 45.8 (bs, 2C, 4/4‘-C), 49.4 (bs, 7-C oder 7‘-C), 51.0 (bs, 7-C oder 7‘-C), 

51.5 (2-C), 51.8 (bs, 2C, 3/3‘-C), 123.4 (2C, 12/12‘-C), 130.2 (2C, 11/11‘-C), 145.2 (10-C),                        

146.6 (13-C), 162.3 (5-C), 194.2 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H27N5O3S2: [M+H+]calc = 438.1634; [M+H+]found = 438.1638. 

IR: (Film) ν = 2906 (w), 2858 (w), 2815 (w), 2567 (w), 1636 (m), 1599 (w), 1515 (s), 

1455 (m), 1444 (m), 1416 (s), 1378 (w), 1364 (w), 1344 (s), 1278 (m), 1243 (m), 1223 (s), 

1200 (m), 1162 (m), 1125 (m), 1108 (m), 1092 (w), 1060 (w), 1007 (m), 989 (m), 943 (m), 

897 (w), 857 (m), 827 (w), 799 (m), 789 (w), 769 (m), 724 (m), 703 (w), 687 (w), 663 (w), 

638 (w), 578 (w), 550 (w), 531 (w), 494 (w), 477 (w), 456 (w), 417 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 131 °C. 
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tert-Butyl-4-(4-(4-methylbenzyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat                           

(Schl-33.727) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1267 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 4.00 mmol, 1.00 eq), 0.46 mL Triethylamin 

(3.30 mmol, 1.10 eq) und 628 mg 1-(4-Methylbenzyl)piperazin (3.30 mmol, 1.10 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 50:1 → 30:1 + 2% Et3N) und 

Waschen mit heißem H2O (~80 mL) ergab 960 mg von Harnstoff Schl-33.727 (2.38 mmol, 

79%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.59 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 50:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.39 (s, 9H, 14/14‘/14‘‘-H), 2.28 (s, 3H, 1-H),                          

2.29-2.37 (m, 4H, 7/7‘-H), 3.04-3.10 (m, 4H, 8/8‘-H), 3.11-3.18 (m, 4H, 11/11‘-H),                            

3.24-3.34 (m, 4H, 10/10‘-H), 3.43  (s, 2H, 6-H), 7.12 (AA’XX‘, J = 7.8 Hz, 2H, 3/3‘-H),                          

7.17 (AA’XX‘, J = 7.9 Hz, 2H, 4/4‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 20.6 (1-C), 28.0 (3C, 14/14‘/14‘‘-C), 43.1 (bs, 2C, 

11/11‘-C), 46.2 (4C, 10/10‘-C und 8/8‘-C), 52.2 (2C, 7/7‘-C), 61.7 (6-C), 78.9 (13-C),                     

128.7 (2C, 3/3‘-C), 128.9 (2C, 4/4‘-C), 134.6 (5-C), 136.0 (2-C), 153.8 (12-C),                                     

162.8 (9-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C22H34N4O3: [M+H+] = 403.27 (97%); [M+Na+] = 425.27 (3%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - (Thio)harnstoffe 

-934- 

(4-(4-Methylbenzyl)piperazin-1-yl)(piperazin-1-yl)keton-Dihydrochlorid (Schl-33.772) 

 
Gemäß AAV4a wurden 960 mg tert-Butyl-4-(4-(4-methylbenzyl)piperazin-1-

ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.727, 2.38 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

820 mg von Dihydrochlorid Schl-33.772 (2.18 mmol, 92%) in Form eines farblosen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.31 (s, 3H, 1-H), 2.90 (bs, 2H, HPiperazin), 2.99-3.08 (m, 

4H, HPiperazin), 3.19-3.30 (bs, 4H, HPiperazin), 3.36 (bs, 6H, HPiperazin), 4.14 (bs, 2H, 6-H),                      

7.13-7.29 (m, 2H, 3/3‘-H), 7.41 (bs, 2H, 4/4‘-H), 9.44 (s, 2H, H2N
+), 11.59 (bs, 1H, HN+) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 20.8 (1-C), 42.2 (bs, 2C, 11/11‘-C), 43.0 (4C, 8/8‘-C 

und 10/10‘-C), 49.9 (bs, 2C, 7/7‘-C), 58.4 (6-C), 126.3 (5-C), 129.2 (2C, 3/3‘-C), 129.8 (2C, 

4/4‘-C), 138.9 (2-C), 161.8 (9-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C17H28Cl2N4O: [M-Cl--HCl]+
 = 303.26 (24%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - (Thio)harnstoffe 

-935- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(4-(4-methylbenzyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.777) 

 
Gemäß AAV1a wurden 820 mg (4-(4-Methylbenzyl)piperazin-1-yl)(piperazin-1-yl)keton-

Dihydrochlorid (Schl-33.772, 2.10 mmol, 1.00 eq), 0.87 mL Triethylamin (6.30 mmol, 

3.00 eq), 0.25 mL Kohlenstoffdisulfid (4.20 mmol, 2.00 eq) und 499 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(2.31 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 50:1 

+ 2% Et3N) ergab 1078 mg von Dithiocarbamat Schl-33.777 (2.10 mmol, quantitativ) in Form 

eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.28 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 50:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.28 (s, 3H, 1-H), 2.30-2.38 (m, 4H, 7/7‘-H),                                  

3.11-3.21 (m, 4H, 8/8‘-H), 3.26-3.31 (m, 4H, 10/10‘-H), 3.43 (s, 2H, 6-H), 3.94 (bs, 2H, 11-H 

oder 11‘-H), 4.23 (bs, 2H, 11-H oder 11‘-H), 4.74 (s, 2H, 13-H), 7.12 (AA’XX‘, J = 7.9 Hz, 

2H, 3/3‘-H), 7.17 (AA’XX‘, J = 8.0 Hz, 2H, 4/4‘-H), 7.63-7.71 (m, 2H, 15/15‘-H),                                   

8.13-8.21 (m, 2H, 16/16‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 20.6 (1-C), 39.5 (13-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.5 (2C, 10/10‘-C), 46.1 (2C, 8/8‘-C), 49.4 (bs, 11-C oder 11‘-C), 51.0 (bs, 11-C oder 11‘-C), 

52.2 (2-C, 7/7‘-C), 61.7 (6-C), 123.4 (2C, 16/16‘-C), 128.7 (2C, 3/3‘-C), 128.9 (2C, 4/4‘-C) 

130.3 (2C, 15/15‘-C), 134.6 (5-C), 136.0 (2-C), 145.2 (14-C), 146.6 (17-C), 162.3 (9-C),                                          

194.2 (12-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C25H31N5O3S2: [M+H+]calc = 514.1947; [M+H+]found = 514.1932. 

IR: (Film) ν = 3050 (w), 2994 (w), 2957 (w), 2930 (w), 2852 (w), 2810 (w), 2767 (w), 

1639 (s), 1598 (w), 1515 (s), 1457 (m), 1415 (m), 1363 (m), 1342 (s), 1298 (w), 1276 (m), 

1266 (m), 1252 (m), 1227 (m), 1203 (m), 1153 (m), 1142 (m), 1108 (m), 1097 (m), 1042 (w), 

1025 (m), 1001 (m), 936 (m), 896 (w), 873 (w), 863 (m), 854 (m), 819 (m), 801 (m), 786 (m), 

775 (m), 757 (w), 721 (m), 688 (w), 653 (w), 631 (w), 596 (w), 559 (w), 549 (w), 530 (w), 

491 (m), 477 (m), 438 (w), 416 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 150 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - (Thio)harnstoffe 

-936- 

tert-Butyl-4-(4-(2-hydroxyethyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat                             

(Schl-33.419) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1478 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 3.50 mmol, 1.00 eq), 0.54 mL Triethylamin 

(3.85 mmol, 1.10 eq) und 0.48 mL 2-Piperazin-1-ylethanol (3.85 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 20:1) ergab 610 mg von Harnstoff                        

Schl-33.419 (1.78 mmol, 51%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.15 (DCM/MeOH, 20:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 10/10‘/10‘‘-H), 2.34-2.42 (m, 6H, 2-H und 

3/3‘-H), 3.06-3.12 (m, 4H, 4/4‘-H), 3.13-3.18 (m, 4H, 7/7‘-H), 3.26-3.33 (m, 4H, 6/6‘-H, 

überlagert von H2O), 3.45-3.53 (m, 2H, 1-H), 4.37 (t, J = 5.2 Hz, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 10/10‘/10‘‘-C), 42.9 (bs, 2C, 7/7‘-C),                    

46.2 (4C, 6/6‘-C und 4/4‘-C), 52.9 (2C, 3/3‘-C), 58.4 (2-C), 60.2 (1-C), 79.0 (9-C),                            

153.9 (8-C), 161.8 (5-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C16H30N4O4: [M+H+] = 343.27 (100%); [M+Na+] = 365.24 (4%). 

(4-(2-Hydroxyethyl)piperazin-1-yl)(piperazin-1-yl)keton-Dihydrochlorid (Schl-33.420) 

 
Gemäß AAV4a wurden 610 mg tert-Butyl-4-(4-(2-hydroxyethyl)piperazin-1-

ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.419, 1.78 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

480 mg von Dihydrochlorid Schl-33.420 (1.52 mmol, 85%) in Form eines farblosen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.02 (bs, 6H, 2-H und 3/3‘-H), 3.14 (bs, 2H, 1-H),                

3.21-3.33 (m, 2H, 7-H oder 7‘-H), 3.34-3.39 (m, 4H, 4/4‘-H), 3.40-3.49 (m, 2H, 7-H oder                   

7‘-H), 3.57-3.68 (m, 2H, 6-H oder 6‘-H), 3.70-3.80 (m, 2H, 6-H oder 6‘-H), 5.29 (bs, 1H, OH), 

9.49 (2H, H2N
+), 10.85 (s, 1H, HN+) ppm. 



Experimenteller Teil - Synthese - (Thio)harnstoffe 

-937- 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 42.1 (2C, 7/7‘-C), 42.9 (2C, 4/4‘-C), 43.0 (2C, 6/6‘-C), 

50.9 (2C, 3/3‘-C), 55.1 (2-C), 57.9 (1-C), 161.8 (5-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C11H24Cl2N4O2: [M-Cl--HCl]+
 = 243.20 (100%). 

(4-Nitrobenzyl)-4-(4-(2-hydroxyethyl)piperazin-1-carbonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.422) 

 

Gemäß AAV1a wurden 420 mg (4-(2-Hydroxyethyl)piperazin-1-yl)(piperazin-1-yl)keton-

Dihydrochlorid (Schl-33.420, 1.52 mmol, 1.00 eq), 0.63 mL Triethylamin (4.56 mmol, 

3.00 eq), 0.18 mL Kohlenstoffdisulfid (3.04 mmol, 2.00 eq) und 361 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(1.67 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 20:1) 

ergab 380 mg von Dithiocarbamat Schl-33.422 (0.84 mmol, 55%) in Form eines beigen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.24 (DCM/MeOH, 20:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.60 (bs, 4H, 3/3‘-H), 3.23 (bs, 4H, 2-H und 4-H oder 

4‘-H), 3.25-3.35 (m, 6H, 4-H oder 4‘-H und 6/6‘-H), 3.56 (bs, 2H, 1-H), 3.95 (bs, 2H, 7-H oder                   

7‘-H), 4.24 (bs, 2H, 7-H oder 7‘-H), 7.63-7.71 (m, 2H, 11/11‘-H), 8.13-8.22 (m, 2H,                       

12/12‘-H), 9.18 (1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, CDCl3); δ = 40.6 (9-C), 46.0 (bs, 2C, CPiperazin), 46.8 (2C, CPiperazin), 

49.8 (bs, CPiperazin), 51.4 (bs, CPiperazin), 52.7 (2C, CPiperazin), 57.8 (1-C), 59.5 (2-C), 123.9 (2C, 

12/12‘-C), 130.3 (2C, 11/11‘-C), 144.5 (10-C), 147.3 (13-C), 163.3 (5-C), 195.8 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H27N5O4S2: [M+H+]calc = 454.1583; [M+H+]found = 454.1577. 

IR: (Film) ν = 3177 (br, w), 3057 (w), 2975 (w), 2939 (w), 2899 (w), 2874 (w), 2851 (w), 

2827 (s), 2738 (w), 2676 (s), 2491 (m), 1647 (m), 1597 (m), 1516 (m), 1456 (m), 1420 (s), 

1399 (m), 1349 (s), 1273 (m), 1263 (m), 1251 (m), 1226 (m), 1209 (s), 1186 (m), 1173 (m), 

1146 (m), 1112 (m), 1083 (w), 1057 (m), 1026 (m), 1000 (s), 936 (m), 903 (w), 869 (m), 

861 (m), 837 (w), 819 (w), 803 (m), 787 (w), 761 (w), 712 (m), 688 (w), 665 (w), 626 (w), 

596 (w), 549 (w), 526 (w), 497 (w), 489 (w), 475 (w), 418 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 142 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - (Thio)harnstoffe 

-938- 

tert-Butyl-4-(4-(2-(isopropylamino)-2-oxoethyl)piperazin-1-carbonyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.413) 

 
Gemäß AAV11b wurden 1478 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 3.50 mmol, 1.00 eq), 0.53 mL Triethylamin 

(3.85 mmol, 1.10 eq) und 713 mg N-Isopropyl-2-piperazin-1-ylethanamid (3.85 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 30:1) ergab 1110 mg 

von Harnstoff Schl-33.413 (2.79 mmol, 80%) in Form eines farblosen Feststoffes 

DC: Rf = 0.51 (DCM/MeOH, 30:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.06 (d, J = 6.6 Hz, 6H, 1/1‘-H), 1.40 (s, 9H, 

12/12‘/12‘‘-H), 2.34-2.46 (m, 4H, 5/5‘-H), 3.02-3.13 (m, 4H, 9/9‘-H), 3.14-3.23 (m, 4H,                 

6/6‘-H), 3.25-3.37 (m, 6H, 4-H und 8/8‘-H), 3.83-3.92 (m, 1H, 2-H), 7.46 (d, J = 7.9 Hz, 1H, 

NH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 22.3 (2C, 1/1‘-C), 28.0 (3C, 12/12‘/12‘‘-C), 40.0 (2-C), 

43.2 (bs, 2C, 9/9‘-C), 46.1 (2C, 6/6‘-C), 46.2 (2C, 8/8‘-C), 52.4 (2C, 5/5‘-C), 61.1 (4-C),                    

79.0 (11-C), 153.8 (10-C), 162.8 (7-C), 167.8 (3-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C19H35N5O4: [M+H+] = 398.21 (79%); [M+Na+] = 420.22 (5%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - (Thio)harnstoffe 

-939- 

(4-(2-(Isopropylamino)-2-oxoethyl)piperazin-1-yl)(piperazin-1-yl)keton-Dihydrochlorid 

(Schl-33.415) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1110 mg tert-Butyl-4-(4-(2-(isopropylamino)-2-oxoethyl)piperazin-1-

ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.413, 2.79 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

740 mg von Dihydrochlorid Schl-33.415 (2.00 mmol, 72%) in Form eines farblosen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.09 (d, J = 6.5 Hz, 6H, 1/1‘-H), 2.97-3.13 (m, 4H,                  

5/5‘-H), 3.21-3.51 (m, 8H, 9/9‘-H und 6/6‘-H), 3.66 (bs, 2H, 8-H oder 8‘-H), 3.78 (bs, 2H,                     

8-H oder 8‘-H), 3.85-3.92 (m, 1H, 2-H), 3.93 (s, 2H, 4-H), 8.66 (d, J = 7.3 Hz, 1H, NH),                    

9.61 (s, 2H, H2N
+), 10.57 (bs, 1H, HN+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 22.1 (2C, 1/1‘-C), 40.1 (2-C), 42.1 (2C, 9/9‘-C),                      

42.9 (2C, 6/6‘-C), 43.0 (2C, 8/8‘-C), 51.1 (2C, 5/5‘-C), 56.2 (4-C), 161.7 (7-C),                                  

162.6 (3-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C14H29Cl2N5O2: [M-Cl--HCl]+
 = 298.20 (100%). 

  



Experimenteller Teil - Synthese - (Thio)harnstoffe 

-940- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(4-(2-(isopropylamino)-2-oxoethyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-

1-carbodithioat (Schl-33.416) 

 
Gemäß AAV1a wurden 740 mg (4-(2-(Isopropylamino)-2-oxoethyl)piperazin-1-yl)(piperazin-

1-yl)keton-Dihydrochlorid (Schl-33.415, 2.00 mmol, 1.00 eq), 0.55 mL Triethylamin 

(4.00 mmol, 2.00 eq), 0.24 mL Kohlenstoffdisulfid (4.00 mmol, 2.00 eq) und 475 mg                              

4-Nitrobenzylbromid (2.20 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 35:1) ergab 900 mg von Dithiocarbamat Schl-33.416 (1.77 mmol, 89%) in Form 

eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.43 (DCM/MeOH, 35:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.06 (d, J = 6.6 Hz, 6H, 1/1‘-H), 2.37-2.45 (m, 4H,                     

5/5‘-H), 2.89 (s, 2H, 4-H), 3.16-3.25 (m, 4H, 6/6‘-H), 3.26-3.33 (m, 4H, 8/8‘-H), 3.81-3.92 (m, 

1H, 2-H), 3.95 (bs, 2H, 9-H oder 9‘-H), 4.24 (bs, 2H, 9-H oder 9‘-H), 4.74 (s, 2H, 11-H),                   

7.47 (d, J = 7.9 Hz, 1H, NH), 7.61-7.73 (m, 2H, 13/13‘-H), 8.12-8.23 (m, 2H, 14/14‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 22.3 (2C, 1/1‘-C), 39.5 (11-C, überlagert von                         

DMSO-d6), 40.0 (2-C) 45.5 (2C, 8/8‘-C), 46.0 (2C, 6/6‘-C), 49.4 (bs, 9-C oder 9‘-C), 51.0 (bs, 

9-C oder 9‘-C), 52.4 (2C, 5/5‘-C), 61.1 (4-C), 123.4 (2C, 14/14‘-C), 130.3 (2C, 13/13‘-C), 

145.2 (12-C), 146.6 (15-C), 162.4 (7-C), 167.8 (3-C), 194.2 (10-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H32N6O4S2: [M+H+]calc = 509.2005; [M+H+]found = 509.2008. 

IR: (Film) ν = 3338 (w), 2962 (w), 2846 (w), 2825 (w), 1646 (m), 1604 (m), 1515 (s), 

1460 (m), 1408 (m), 1360 (m), 1339 (s), 1301 (w), 1271 (m), 1256 (m), 1221 (s), 1172 (m), 

1153 (m), 1136 (m), 1107 (m), 1090 (w), 1054 (w), 1030 (m), 1017 (m), 998 (m), 988 (m), 

930 (m), 863 (m), 817 (w), 800 (m), 778 (w), 759 (w), 708 (m), 686 (w), 664 (w), 645 (w), 

630 (w), 606 (w), 590 (w), 562 (w), 547 (w), 527 (w), 498 (w), 479 (w), 467 (m), 443 (w), 

420 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 144 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - (Thio)harnstoffe 

-941- 

tert-Butyl-4-(4-acetylpiperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.394) 

 
Gemäß AAV11b wurden 1478 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 3.50 mmol, 1.00 eq), 0.53 mL Triethylamin 

(3.85 mmol, 1.10 eq) und 0.48 mL 1-Acetylpiperazin (3.85 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 20:1) ergab 960 mg von Harnstoff                                    

Schl-33.394 (2.82 mmol, 81%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.65 (DCM/MeOH, 20:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 10/10‘/10‘‘-H), 2.00 (s, 3H, 1-H),                          

3.07-3.15 (m, 6H, 7-H oder 7‘-H und 6-H oder 6‘-H), 3.16-3.22 (m, 2H, 6-H oder 6‘-H),                   

3.29-3.37 (m, 4H, 4/4‘-H), 3.38-3.47 (m, 4H, 3/3‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 21.2 (1-C), 28.0 (3C, 10, 10‘/10‘‘-C), 40.5 (CPiperazin), 

43.0 (bs, 2C, CPiperazin), 45.3 (CPiperazin), 46.1 (2C, CPiperazin), 46.2 (CPiperazin), 46.3 (CPiperazin),                           

79.0 (9-C), 153.9 (8-C), 162.8 (5-C), 168.3 (2-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C16H28N4O4: [M+H+] = 341.27 (57%); [M+NH4
+] = 358.25 (14%); 

[M+Na+] = 363.23 (77%). 

4-((4-(Acetylpiperazin-1-yl)carbonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.404) 

 
Gemäß AAV4a wurden 960 mg tert-Butyl-4-(4-acetylpiperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-

carboxylat (Schl-33.394, 2.82 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 560 mg von 

Hydrochlorid Schl-33.404 (2.03 mmol, 72%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.00 (s, 3H, 1-H), 2.98-3.10 (m, 4H, 4/4‘-H),                           

3.11-3.17 (m, 2H, 3-H oder 3‘-H), 3.18-3.25 (m, 2H, 3-H oder 3‘-H), 3.30-3.39 (m, 4H,                    

7/7‘-H), 3.40-3.47 (m, 4H, 6/6‘-H), 9.48 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 21.2 (1-C), 40.6 (CPiperazin), 42.3 (2C, CPiperazin),                         

43.2 (2C, CPiperazin), 45.3 (CPiperazin), 46.1 (2C, CPiperazin), 162.4 (5-C), 168.4 (2-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C11H21ClN4O2: [M-Cl-]+
 = 241.15 (100%). 



Experimenteller Teil - Synthese - (Thio)harnstoffe 

-942- 

(4-Nitrobenzyl)-4-(4-acetylpiperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carbodithioat                         

(Schl-33.424) 

 
Gemäß AAV1a wurden 560 mg 4-((4-(Acetylpiperazin-1-yl)carbonyl)piperazin-1-ium-

Chlorid (Schl-33.404, 2.03 mmol, 1.00 eq), 0.56 mL Triethylamin (4.06 mmol, 2.00 eq), 

0.24 mL Kohlenstoffdisulfid (4.06 mmol, 2.00 eq) und 482 mg 4-Nitrobenzylbromid 

(2.20 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 20:1) 

ergab 500 mg von Dithiocarbamat Schl-33.424 (1.11 mmol, 55%) in Form eines hellgelben 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.51 (DCM/MeOH, 20:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.00 (s, 3H, 1-H), 3.10-3.16 (m, 2H, 6-H oder 6‘-H),                                  

3.17-3.23 (m, 2H, 6-H oder 6‘-H), 3.31-3.38 (m, 4H, 7/7‘-H), 3.40-3.48 (m, 4H, 4/4‘-H),                   

3.96 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.25 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.75 (s, 2H, 9-H), 7.67 (AA’XX‘, 

J = 8.5 Hz, 2H, 11/11‘-H), 8.18 (AA’XX‘, J = 8.5 Hz, 2H, 12/12‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 21.2 (1-C), 39.2 (9-C), 40.5 (CPiperazin), 45.3 (3C, 

CPiperazin), 46.1 (CPiperazin), 46.2 (CPiperazin), 49.4 (bs, CPiperazin), 50.9 (bs, CPiperazin), 123.4 (2C, 

12/12‘-C), 130.3 (2C, 11/11‘-C), 145.2 (10-C), 146.6 (13-C), 162.4 (5-C), 168.4 (2-C),                      

194.2 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H25N5O4S2: [M+Na+]calc = 474.1246; 

[M+Na+]found = 474.1247. 

IR: (Film) ν = 3008 (w), 2896 (w), 2859 (w), 1633 (s), 1599 (m), 1519 (m), 1463 (m), 

1419 (s), 1374 (w), 1347 (s), 1273 (m), 1261 (m), 1234 (s), 1223 (m), 1200 (m), 1164 (m), 

1151 (m), 1108 (m), 1067 (w), 1016 (m), 996 (m), 970 (m), 929 (m), 870 (m), 857 (m), 

804 (m), 769 (w), 719 (m), 686 (w), 643 (w), 631 (w), 595 (w), 566 (w), 552 (w), 515 (w), 

495 (w), 471 (m), 443 (w), 416 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 131 °C. 
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tert-Butyl 4-(4-(cyclopropylcarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.339) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1689 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 4.00 mmol, 1.00 eq), 1.11 mL Triethylamin 

(8.00 mmol, 2.00 eq) und 839 mg Cyclopropyl(piperazin-1-yl)keton (4.40 mmol, 1.10 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 25:1 → 10:1) ergab 1340 mg 

von Harnstoff Schl-33.339 (3.66 mmol, 92%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.62 (DCM/MeOH, 25:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.65-078 (m, 4H, 1/1‘-H), 1.40 (s, 9H, 11/11‘/11‘‘-H), 

1.92-1.98 (m, 1H, 2-H), 3.06-3.17 (m, 4H, 8/8‘-H), 3.19 (bs, 4H, 5/5‘-H), 3.30-3.37 (m, 4H, 

7/7‘-H), 3.46 (bs, 2H, 4-H oder 4‘-H), 3.67 (bs, 2H, 4-H oder 4‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 7.0 (2C, 1/1‘-C), 10.3 (2-C), 28.0 (3C, 11/11‘/11‘‘-C), 

41.3 (bs, 2C, 4/4‘-C), 44.6 (bs, 2C, 8/8‘-C), 46.1 (2C, 7/7‘-C), 46.4 (bs, 2C, 5/5‘-C),                              

79.0 (10-C), 153.9 (9-C), 162.8 (6-C), 171.2 (3-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C18H30N4O4: [M+H+] = 367.25 (61%); [M+NH4
+] = 384.23 (9%); 

[M+Na+] = 389.13 (31%). 

4-(4-(Cyclopropylcarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                                  

(Schl-33.352) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1340 mg tert-Butyl 4-(4-(cyclopropylcarbonyl)piperazin-1-

ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.339, 3.66 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

970 mg von Hydrochlorid Schl-33.352 (3.20 mmol, 87%) in Form eines farblosen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.66-077 (m, 4H, 1/1‘-H), 1.89-2.04 (m, 1H, 2-H),      

3.00-3.11 (m, 4H, 5/5‘-H), 3.23 (bs, 4H, 4/4‘-H), 3.33-3.40 (m, 4H, 8/8‘-H), 3.46 (bs, 2H, 7-H 

oder  7‘-H), 3.67 (bs, 2H, 7-H oder 7‘-H), 9.44 (bs, 2H, H2N
+) ppm. 
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13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 7.0 (2C, 1/1‘-C), 10.4 (2-C), 41.3 (bs, 2C, 8/8‘-C),                  

42.2 (bs, 2C, 4/4‘-C), 43.2 (2C, 5/5‘-C), 46.1 (bs, 2C, 7/7‘-C), 162.4 (6-C), 171.2 (3-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C13H23ClN4O2: [M-Cl-]+
 = 267.17 (100%). 

(4-Nitrobenzyl)-4-(4-(cyclopropylcarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-ylcarbo-

dithioat (Schl-33.355) 

 
Gemäß AAV1a wurden 970 mg 4-(4-(Cyclopropylcarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-

1-ium-Chlorid (Schl-33.352, 3.20 mmol, 1.00 eq), 0.89 mL Triethylamin (6.40 mmol, 2.00 eq), 

0.33 mL Kohlenstoffdisulfid (6.40 mmol, 2.00 eq) und 761 mg 4-Nitro-benzylbromid 

(3.52 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 50:1) 

ergab 370 mg von Dithiocarbamat Schl-33.355 (0.77 mmol, 24%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.34 (DCM/MeOH, 50:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.65-077 (m, 4H, 1/1‘-H), 1.90-2.00 (m, 1H, 2-H),                                  

3.17 (bs, 2H, 7-H oder 7‘-H), 3.22 (bs, 2H, 7-H oder 7‘-H), 3.30-3.39 (m, 4H, 8/8‘-H), 3.47 (bs, 

2H, 5-H oder 5‘-H), 3.68 (bs, 2H, 5-H oder 5‘-H), 3.97 (bs, 2H, 4-H oder 4‘-H), 4.25 (bs, 2H, 

4-H oder 4‘-H), 4.75 (s, 2H, 10-H), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.6 Hz, 2H, 12/12‘-H), 8.18 (AA’XX‘, 

J = 8.6 Hz, 2H, 13/13‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 7.0 (2C, 1/1‘-C), 10.3 (2-C), 39.5 (10-C, überlagert von                         

DMSO-d6), 41.3 (bs, CPiperazin), 44.5 (bs, CPiperazin), 45.4 (2C, CPiperazin), 46.1 (bs, 2C, CPiperazin), 

49.3 (bs, CPiperazin), 51.0 (bs, CPiperazin), 123.4 (2C, 13/13‘-C), 130.3 (2C, 12/12‘-C),                                  

145.2 (11-C), 146.6 (14-C), 162.3 (6-C), 171.2 (3-C), 194.2 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H27N5O4S2: [M+Na+]calc = 500.1402; 

[M+Na+]found = 500.1398. 

IR: (Film) ν = 3002 (w), 2895 (w), 2857 (w), 1629 (m), 1506 (m), 1469 (m), 1445 (m), 

1421 (s), 1400 (m), 1360 (m), 1339 (s), 1279 (m), 1245 (m), 1224 (m), 1204 (s), 1165 (m), 

1151 (m), 1107 (m), 1091 (m), 1065 (w), 1042 (m), 1018 (m), 999 (m), 934 (m), 887 (w), 

863 (m), 846 (m), 821 (m), 799 (m), 778 (w), 760 (w), 735 (w), 706 (m), 653 (w), 625 (w), 

564 (w), 551 (w), 515 (m), 500 (w), 481 (m), 410 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 207 °C. 
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tert-Butyl-4-(4-(furan-2-ylcarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.271) 

 
Gemäß AAV11b wurden 1478 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 3.50 mmol, 1.00 eq), 0.53 mL Triethylamin 

(3.85 mmol, 1.10 eq) und 694 mg (Furan-2-yl)(piperazin-1-yl)keton (3.85 mmol, 1.10 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 20:1) ergab 1340 mg von 

Harnstoff Schl-33.271 (3.41 mmol, 97%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.57 (DCM/MeOH, 20:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 13/13‘/13‘‘-H), 3.08-3.18 (m, 4H,                   

10/10‘-H), 3.20-3.28 (m, 4H, 6/6‘-H), 3.30-3.38 (m, 4H, 7/7‘-H), 3.67 (bs, 4H, 9/9‘-H),                   

6.60-6.66 (m, 1H, 2-H), 7.01 (d, J = 3.4 Hz, 1H, 3-H), 7.81-7.88 (m, 1H, 1-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 13/13‘/13‘‘-C), 43.1 (bs, 2C, CPiperazin),                   

46.1 (4C, CPiperazin), 46.3 (2C, CPiperazin), 79.0 (12-C), 111.3 (2-C), 115.7 (3-C), 144.7 (1-C), 

146.9 (4-C), 153.8 (11-C), 158.4 (5-C), 162.7 (8-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C19H28N4O5: [M+H+] = 393.16 (46%); [M+NH4
+] = 410.16 (7%); 

[M+Na+] = 415.16 (81%). 

4-(4-(Furan-2-ylcarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.407) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1340 mg tert-Butyl-4-(4-(furan-2-ylcarbonyl)piperazin-1-

ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.271, 3.40 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 

910 mg von Hydrochlorid Schl-33.407 (2.77 mmol, 81%) in Form eines beigen Feststoffes 

erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.01-3.12 (m, 4H, 6/6‘-H), 3.21-3.31 (m, 4H, 7/7‘-H), 

3.32-3.46 (m, 4H, 10/10‘-H), 3.67 (bs, 4H, 9/9‘-H), 6.60-6.66 (m, 1H, 2-H), 6.97-7.03 (m, 1H, 

3-H), 7.82-7.87 (m, 1H, 1-H), 9.36 (bs, 2H, H2N
+) ppm. 
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13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (3C, CPiperazin), 43.2 (3C, CPiperazin), 46.1 (2C, 

CPiperazin), 111.3 (2-C), 115.7 (3-C), 144.8 (1-C), 146.9 (4-C), 158.4 (5-C), 162.3 (8-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C14H21ClN4O3: [M-Cl-]+
 = 293.12 (100%). 

(4-Nitrobenzyl)-4-(4-(furan-2-ylcarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carbo-

dithioat (Schl-33.410) 

 
Gemäß AAV1a wurden 910 mg 4-(4-(Furan-2-ylcarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-

ium-Chlorid (Schl-33.407, 2.77 mmol, 1.00 eq), 0.77 mL Triethylamin (5.54 mmol, 2.00 eq), 

0.33 mL Kohlenstoffdisulfid (5.54 mmol, 2.00 eq) und 659 mg 4-Nitro-benzylbromid 

(3.05 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 30:1) 

ergab 1040 mg von Dithiocarbamat Schl-33.410 (2.07 mmol, 75%) in Form eines beigen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.64 (DCM/MeOH, 30:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.20-3.29 (m, 4H, 6/6‘-H), 3.32-3.40 (m, 4H, 9/9‘-H),                                  

3.68 (bs, 4H, 7/7‘-H), 3.97 (bs, 2H, 10-H oder 10‘-H), 4.26 (bs, 2H, 10-H oder 10‘-H), 4.75 (s, 

2H, 12-H), 6.59-6.67 (m, 1H, 2-H), 6.98-7.04 (m, 1H, 3-H), 7.68 (AA’XX‘, J = 8.6 Hz, 2H,                     

14/14‘-H), 7.80-7.88 (m, 1H, 1-H), 8.18 (AA’XX‘, J = 8.8 Hz, 2H, 15/15‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.2 (12-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (3C, 

CPiperazin), 46.2 (3C, CPiperazin), 49.3 (bs, CPiperazin), 51.0 (bs, CPiperazin), 111.3 (2-C), 115.7 (3-C), 

123.4 (2C, 15/15‘-C), 130.3 (2C, 14/14‘-C), 144.8 (1-C), 145.2 (13-C), 146.6 (16-C),                           

146.9 (4-C), 158.4 (5-C), 162.3 (8-C), 194.2 (11-C) ppm. 

MS: EI-HR-MS(+): m/z für C22H25N5O5S2: [M]calc = 503.1304; [M]found = 503.1297. 

IR: (Film) ν = 2916 (w), 2861 (w), 1659 (m), 1646 (m), 1622 (s), 1596 (m), 1566 (m), 

1509 (m), 1483 (m), 1458 (m), 1411 (s), 1373 (m), 1349 (s), 1277 (m), 1247 (m), 1212 (m), 

1183 (m), 1158 (m), 1142 (m), 1110 (m), 1095 (w), 1047 (w), 1023 (m), 1006 (m), 993 (s), 

955 (m), 938 (m), 887 (m), 862 (m), 841 (m), 804 (m), 771 (s), 749 (m), 724 (m), 684 (m), 

635 (w), 596 (m), 549 (m), 527 (w), 509 (w), 466 (w), 403 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 181 °C. 
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7.3.7 Austausch des para-Nitrobenzylsubstituenten 

(1H-imidazol-1-yl)(4-(methylsulfonyl)piperazin-1-yl)methanthion (Schl-33.483) 

 
821 mg Methyl(piperazin-1yl)sulfon (5.00 mmol, 1.00 eq) wurden in ~100 mL THF gelöst und 

mit 1782 mg 1,1'-Thiocarbonyldiimidazol (10.00 mmol, 2.00 eq) umgesetzt. Es wurde 24 h bei 

RT gerührt. Das LM wurde unter vermindertem Druck entfernt und der Rückstand an                       

Kieselgel (EtOAc/Cyclohexan 10:1 → EtOAc) gereinigt. Es wurden 1290 mg von Imidazolyl-

(piperazinyl)thioketon Schl-33.483 (4.72 mmol, 47%) in Form eines farblosen Feststoffes 

erhalten. 

DC: Rf = 0.17 (EtOAc/Cyclohexan, 10:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.94 (s, 3H, 1-H), 3.24-3.42 (m, 4H, 2/2‘-H),                   

3.96 (bs, 4H, 3/3‘-H), 6.98-7.09 (m, 1H, 6-H), 7.48-7.55 (m, 1H, 5-H), 8.01-8.07 (m, 1H,                          

7-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.5 (1-C), 44.7 (2C, 2/2‘-C), 50.6 (2C, 3/3‘-C),                      

119.9 (5-C), 129.2 (6-C), 137.5 (7-C), 178.0 (4-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C9H14N4O2S2: [M+H+] = 274.36 (100%). 
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(4-Nitrophenyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.533) 

 
512 mg 4-Nitrobenzolthiol (3.30 mmol, 1.10 eq) und 823 mg (1H-Imidazol-1-yl)(4-

(methylsulfonyl)piperazin-1-yl)methanthion (Schl-33.483, 3.00 mmol, 1.00 eq) wurden in 

THF (~60 mL) gelöst. Das Reaktionsgemisch wurde 16 h unter Rückfluss erhitzt, an Kieselgel 

adsorbiert und mittels Säulenchromatographie (Cyclohexan/EtOAc 1:1) gereinigt. Nach 

Waschen mit heißem Ethanol (~100 mL) wurden 430 mg von Carbamodithioat Schl-33.533 

(1.19 mmol, 40%) in Form eines hellgelben Feststoffes erhalten.  

DC: Rf = 0.50 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.96 (s, 3H, 1-H), 3.33 (bs, 4H, 2/2‘-H), 4.20 (bs, 2H,      

3-H oder 3‘-H), 4.32 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 7.69-7.77 (m, 2H, 6/6‘-H), 8.25-8.32 (m, 2H, 

7/7‘-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.5 (1-C), 44.9 (bs, 2C, 2/2‘-C), 50.4 (bs, 2C, 3/3‘-C), 

123.8 (2C, 7/7‘-C), 137.7 (2C, 6/6‘-C), 138.6 (5-C), 148.3 (8-C), 193.4 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C12H15N3O4S3: [M+Na+]calc = 384.0122; 

[M+Na+]found = 384.0129. 

IR: (Film) ν = 3092 (w), 3051 (w), 3005 (w), 2931 (w), 2914 (w), 1598 (w), 1576 (w), 

1514 (s), 1473 (m), 1440 (w), 1428 (w), 1411 (w), 1358 (w), 1344 (m), 1324 (m), 1309 (s), 

1285 (w), 1263 (m), 1232 (m), 1216 (m), 1175 (w), 1144 (s), 1117 (w), 1106 (w), 1041 (w), 

1014 (w), 1007 (w), 973 (s), 938 (m), 910 (m), 849 (m), 815 (w), 776 (m), 742 (m), 731 (w), 

681 (w), 655 (m), 613 (m), 549 (w), 509 (m), 489 (m), 464 (w), 411 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 204 °C. 
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Benzyl-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.016) 

 
Gemäß AAV1b wurden 328 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.00 mmol, 1.00 eq), 0.30 mL 

Triethylamin (2.20 mmol, 1.10 eq), 0.24 mL Kohlenstoffdisulfid (4.00 mmol, 2.00 eq) und 

0.26 mL Benzylbromid (2.20 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 5:1) ergab 400 mg von Carbamodithioat Schl-33.016 (1.21 mmol, 61%) 

in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.16 (Cyclohexan/EtOAc, 5:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.17-3.28 (m, 4H, 2/2‘-H), 4.06 (bs, 

2H, 3-H oder 3‘-H), 4.33 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.55 (s, 2H, 5-H), 7.23-7.36 (m, 3H, 9-H und 

7/7‘-H), 7.37-7.43 (m, 2H, 8/8‘-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.3 (1-C), 40.9 (5-C), 45.0 (2C, 2/2‘-C), 49.1 (bs, 3-C 

oder 3‘-C), 50.1 (bs, 3-C oder 3‘-C), 127.5 (9-C), 128.5 (2C, 7/7‘-C), 129.3 (2C, 8/8‘-C), 

136.0 (6-C), 195.5 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C13H18N2O2S3: [M+Na+]calc = 353.0428; 

[M+Na+]found = 353.0427. 

IR: (Film) ν = 3019 (w), 2979 (w), 2931 (w), 2860 (w), 1493 (w), 1452 (w), 1419 (m), 

1387 (w), 1369 (w), 1320 (m), 1274 (m), 1232 (m), 1220 (m), 1208 (m), 1185 (w), 1143 (s), 

1114 (m), 1056 (m), 1038 (m), 1005 (m), 960 (s), 936 (s), 829 (w), 801 (w), 781 (m), 709 (m), 

693 (m), 639 (w), 564 (w), 551 (w), 536 (m), 517 (s), 489 (w), 470 (w), 456 (s), 404 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 154 °C. 
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7.3.8 Ersatz der Dithiocarbamatfunktion 

1-(4-(Methylsulfonyl)piperazin-1-yl)-3-(4-nitrophenyl)propan-1-on (Schl-33.035) 

 
Gemäß AAV3a wurden 1000 mg 3-(4-Nitrophenyl)propionsäure (5.12 mmol, 1.00 eq), 

1340 mg EDC·HCl (7.00 mmol, 1.37 eq), 1.40 mL Et3N (10.24 mmol, 2.00 eq), 945 mg HOBt 

(7.00 mmol, 1.37 eq) und 1150 mg 1-(Methylsulfonyl)piperazin (7.00 mmol, 1.37 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (EtOAc/Cyclohexan 2:1 → 5:1) ergab 

1500 mg von Piperazinamid Schl-33.035 (4.39 mmol, 86%) in Form eines beigen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.13 (EtOAc/Cyclohexan, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.70 (t, J = 7.6 Hz, 2H, 5-H), 2.83 (s, 3H, 1-H), 2.93 (t, 

J = 7.5 Hz, 2H, 6-H), 2.97-3.11 (m, 4H, 2/2‘-H), 3.41-3.57 (m, 4H, 3/3‘-H), 7.43-7.57 (m, 2H, 

8/8‘-H), 8.04-8.15 (m, 2H, 9/9‘-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 30.4 (6-C), 33.1 (5-C), 34.0 (1-C), 40.6 (CPiperazin),                    

44.4 (CPiperazin), 45.2 (CPiperazin), 45.5 (CPiperazin), 123.4 (2C, 9/9‘-C), 129.8 (2C, 8/8‘-C),                       

145.9 (10-C), 150.0 (7-C), 169.7 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H19N3O5S: [M+Na+]calc = 364.0943; 

[M+Na+]found = 364.0949. 

IR: (Film) ν = 3001 (w), 2925 (w), 2864 (w), 1637 (m), 1599 (w), 1509 (m), 1470 (w), 

1459 (w), 1448 (w), 1433 (m), 1387 (w), 1371 (w), 1346 (s), 1322 (s), 1277 (m), 1231 (w), 

1212 (w), 1182 (w), 1150 (m), 1132 (m), 1112 (m), 1063 (m), 1014 (m), 956 (m), 933 (m), 

908 (m), 868 (w), 849 (m), 828 (m), 787 (w), 770 (m), 740 (m), 696 (m), 651 (w), 632 (w), 

611 (w), 561 (w), 515 (s), 492 (w), 469 (m), 451 (w), 426 (m), 401 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 119 °C. 
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1-(4-(Methylsulfonyl)piperazin-1-yl)-3-(4-nitrophenyl)propan-1-thion (Schl-33.382) 

 
683 mg 1-(4-(Methylsulfonyl)piperazin-1-yl)-3-(4-nitrophenyl)propan-1-on (Schl-33.035, 

2.00 mmol, 1.00 eq) wurden in ~50 mL absolutem THF gelöst und portionsweise mit 971 mg 

Lawessons’s Reagenz (2.40 mmol, 1.20 eq) versetzt. Das Reaktionsgemisch wurde 14 h bei RT 

gerührt. Sodann wurde das LM unter vermindertem Druck entfernt und der Rückstand an 

Kieselgel adsorbiert. Nach säulenchromatographischer Reinigung (EtOAc/Cyclohexan 2:1) 

wurden 600 mg von Piperazinthioamid Schl-33.382 (1.67 mmol, 84%) als gelb-grüner 

Feststoff erhalten. 

DC: Rf = 0.52 (EtOAc/Cyclohexan, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.90 (s, 3H, 1-H), 3.07-3.13 (m, 4H, 2/2‘-H),                   

3.14-3.19 (m, 2H, 6-H), 3.20-3.26 (m, 2H, 5-H), 3.88-3.94 (m, 2H, 3-H oder 3‘-H),                               

4.28-4.37 (m, 2H, 3-H oder 3‘-H), 7.51-7.62 (m, 2H, 8/8‘-H), 8.11-8.21 (m, 2H, 9/9‘-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.3 (2C, 6-C und 1-C), 42.6 (5-C), 44.7 (CPiperazin),                    

45.4 (CPiperazin), 48.5 (CPiperazin), 48.6 (CPiperazin), 123.4 (2C, 9/9‘-C), 129.8 (2C, 8/8‘-C),                       

146.1 (10-C), 148.8 (7-C), 201.3 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H19N3O4S2: [M+Na+]calc = 380.0715; 

[M+Na+]found = 380.0719. 

IR: (Film) ν = 3018 (w), 2927 (w), 2891 (w), 2852 (w), 1603 (w), 1518 (m), 1488 (m), 

1456 (m), 1424 (m), 1339 (m), 1331 (m), 1321 (m), 1282 (m), 1227 (m), 1201 (w), 1168 (m), 

1155 (m), 1145 (m), 1105 (m), 1065 (m), 1008 (m), 970 (s), 935 (s), 846 (m), 801 (w), 772 (s), 

728 (m), 689 (m), 673 (w), 643 (w), 631 (w), 599 (w), 532 (w), 513 (s), 483 (m), 441 (w), 

430 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 180 °C. 
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 (1H-imidazol-1-yl)(4-(methylsulfonyl)piperazin-1-yl)methanon (Schl-33.376) 

 
821 mg Methyl(piperazin-1yl)sulfon (5.00 mmol, 1.00 eq) wurden in ~100 mL THF gelöst und 

mit 1622 mg 1,1'-Carbonyldiimidazol (10.00 mmol, 2.00 eq) umgesetzt. Es wurde 24 h bei RT 

gerührt. Das LM wurde unter vermindertem Druck entfernt und der Rückstand an Kieselgel 

(DCM/MeOH 25:1) gereinigt. Es wurden 1080 mg von Imidazolyl(piperazinyl)keton                          

Schl-33.376 (4.18 mmol, 84%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

DC: Rf = 0.31 (DCM/MeOH, 25:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.18-3.28 (m, 4H, 2/2‘-H),                   

3.55-3.66 (m, 4H, 3/3‘-H), 7.04-7.08 (m, 1H, 6-H), 7.45-7.50 (m, 1H, 5-H), 8.01-8.07 (m, 1H, 

7-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 44.9 (2C, 2/2‘-C), 45.3 (bs, 2C, 3/3‘-C), 

118.6 (5-C), 129.0 (6-C), 137.1 (7-C), 150.3 (4-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C9H14N4O3S: [M+H+] = 259.13 (93%); [M+Na+] = 281.08 (50%). 

3-Methyl-1-(4-(methylsulfonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-1H-imidazol-3-ium-Iodid                     

(Schl-33.388) 

 
1080 mg (1H-imidazol-1-yl)(4-(methylsulfonyl)piperazin-1-yl)methanon (Schl-33.376, 

4.18 mmol, 1.00 eq) wurden in ~60 ml Acetonitril gelöst und tropfenweise mit 1.04 mL MeI 

(16.72 mmol, 4.00 eq) versetzt. Das Reaktionsgemisch wurde 36 h bei RT gerührt. Der 

ausgefallen Feststoff wurde abgesaugt und im Hochvakuum getrocknet. Es wurden 1080 mg 

von Methylimidazolium-Iodid Schl-33.388 (2.69 mmol, 65%) als beiger Feststoff erhalten. 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.95 (s, 3H, 1-H), 3.26-3.31 (m, 4H, 2/2‘-H),                   

3.57-3.71 (m, 4H, 3/3‘-H), 3.93 (s, 3H, 7-H), 7.85-7.91 (m, 1H, 6-H), 7.99-8.04 (m, 1H, 5-H), 

9.57 (s, 1H, 8-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.8 (1-C), 36.4 (7-C), 44.5 (2C, 2/2‘-C), 45.6 (bs, 2C, 

3/3‘-C), 121.0 (5-C), 123.7 (6-C), 137.7 (8-C), 146.7 (4-C) ppm. 
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MS: ESI-MS(+): m/z für C10H17IN4O3S: [M-I-]+
 = 273.02 (100%). 

4-(Methylsulfonyl)-N-(4-nitrobenzyl)piperazin-1-carbamid (Schl-33.392) 

 
In Anlehnung an AAV11a wurden 1770 mg 3-Methyl-1-(4-(methylsulfonyl)piperazin-1-

ylcarbonyl)-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.388, 4.42 mmol, 1.00 eq), 1.23 mL 

Triethylamin (8.84 mmol, 2.00 eq) und 917 mg Nitrobenzylamin-Hydrochlorid (4.86 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 40:1) ergab 520 mg 

von Harnstoff Schl-33.392 (1.52 mmol, 21%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.37 (DCM/MeOH, 40:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.89 (s, 3H, 1-H), 3.01-3.17 (m, 4H, 2/2‘-H),                   

3.38-3.53 (m, 4H, 3/3‘-H), 4.36 (d, J = 5.6 Hz, 2H, 5-H), 7.38 (t, J = 5.6 Hz, 1H, NH),                            

7.52 (AA’XX‘, J = 8.3 Hz, 2H, 7/7‘-H), 8.18 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 8/8‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.0 (1-C), 43.0 (2C, 2/2‘-C), 43.2 (5-C), 45.2 (2C,                        

3/3‘-C), 123.3 (2C, 8/8‘-C), 128.0 (2C, 7/7‘-C), 146.3 (6-C), 149.0 (9-C), 157.0 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C13H18N4O5S: [M+Na+]calc = 365.0896; 

[M+Na+]found = 365.0892. 

IR: (Film) ν = 3323 (br, w), 2920 (w), 2857 (w), 1633 (m), 1606 (w), 1540 (m), 1513 (m), 

1455 (w), 1412 (w), 1339 (s), 1327 (s), 1273 (m), 1223 (w), 1178 (w), 1156 (s), 1114 (m), 

1064 (w), 1013 (w), 954 (m), 919 (m), 859 (w), 845 (w), 789 (m), 774 (m), 734 (m), 688 (w), 

655 (w), 599 (m), 555 (m), 545 (m), 517 (m), 492 (m), 461 (m), 420 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 209 °C. 
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(4-Nitrobenzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.464) 

 
1201 mg 3-Methyl-1-(4-(methylsulfonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-1H-imidazol-3-ium-Iodid 

(Schl-33.388, 3.00 mmol, 1.00 eq), 132 mg NaOH (3.30 mmol, 1.10 eq) und 

278 mg TBACl (1.00 mmol, 0.33 eq) wurden in DCM (~100 mL) suspendiert. Es wurden 

505 mg (4-Nitrophenyl)methanol (3.30 mmol, 1.10 eq) hinzugegeben. Das Reaktionsgemisch 

wurde 18 h bei RT gerührt, sodann vom LM befreit und an Kieselgel adsorbiert. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1 → 40:1) ergab 330 mg von 

Carbamat Schl-33.464 (0.96 mmol, 32%) in Form eines beigen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.59 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.89 (s, 3H, 1-H), 3.09-3.19 (m, 4H, 2/2‘-H),                   

3.54 (bs, 4H, 3/3‘-H), 5.25 (s, 2H, 5-H), 7.64 (AA’XX‘, J = 8.4 Hz, 2H, 7/7‘-H),                                      

8.24 (AA’XX‘, J = 8.5 Hz, 2H, 8/8‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.2 (1-C), 43.1 (bs, 2C, 2/2‘-C), 45.1 (2C, 3/3‘-C),     

65.3 (5-C), 123.5 (2C, 8/8‘-C), 128.2 (2C, 7/7‘-C), 144.5 (6-C), 147.0 (9-C), 153.9 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C13H17N3O6S: [M+Na+]calc = 366.0736; 

[M+Na+]found = 366.0730. 

IR: (Film) ν = 3091 (w), 3030 (w), 3011 (w), 2936 (w), 2864 (w), 1701 (m), 1603 (w), 

1516 (m), 1497 (w), 1461 (m), 1433 (m), 1410 (w), 1386 (w), 1342 (m), 1315 (s), 1281 (m), 

1236 (m), 1219 (m), 1150 (m), 1130 (s), 1101 (m), 1059 (m), 1016 (w), 983 (w), 964 (m), 

950 (m), 935 (m), 853 (m), 844 (m), 832 (m), 784 (m), 761 (m), 735 (m), 693 (w), 681 (w), 

665 (w), 624 (w), 581 (w), 546 (m), 520 (s), 461 (m), 414 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 178 °C. 
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S-(4-Nitrobenzyl) 4-(methylsulfonyl)piperazin-1-thiocarboxylat (Schl-33.784) 

 
In Anlehnung an AAV11a wurden 1601 mg 3-Methyl-1-(4-(methylsulfonyl)piperazin-1-

ylcarbonyl)-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.388, 4.00 mmol, 1.00 eq), 0.61 mL 

Triethylamin (4.40 mmol, 1.10 eq) und 744 mg (4-Nitrophenyl)methanthiol (4.40 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) ergab 1180 mg 

von Thiolurethan Schl-33.784 (3.28 mmol, 82%) in Form eines gelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.68 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.88 (s, 3H, 1-H), 3.09-3.18 (m, 4H, 2/2‘-H),                   

3.57 (bs, 4H, 3/3‘-H), 4.27 (s, 2H, 5-H), 7.58-7.66 (m, 2H, 7/7‘-H), 8.13-8.21 (m, 2H,                            

8/8‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 32.8 (1-C), 34.3 (5-C), 43.8 (bs, 2C, 3/3‘-C), 45.0 (2C, 

4/4‘-C), 123.5 (2C, 8/8‘-C), 130.0 (2C, 7/7‘-C), 146.4 (6-C), 146.8 (9-C), 165.1 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C13H17N3O5S2: [M+Na+]calc = 382.0507; 

[M+Na+]found = 382.0511. 

IR: (Film) ν = 3110 (w), 3010 (w), 2927 (w), 2856 (w), 1655 (m), 1598 (w), 1517 (m), 

1447 (w), 1404 (m), 1345 (m), 1332 (m), 1315 (m), 1276 (m), 1222 (m), 1211 (w), 1196 (m), 

1158 (w), 1137 (s), 1117 (m), 1108 (m), 1050 (w), 1016 (w), 984 (s), 950 (m), 872 (w), 

851 (m), 816 (w), 801 (w), 785 (s), 705 (m), 682 (m), 654 (w), 623 (w), 570 (w), 517 (s), 

509 (s), 466 (w), 453 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 172 °C. 
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7.3.9 Carbonsäure(thio)amide 

(4-Nitrobenzyl)-4-benzoylpiperazin-1-carbodithioat (Schl-33.076) 

 
Gemäß AAV3b wurden 1002 mg ((4-Nitrophenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylathydro-

chlorid (Schl-32.319, 3.00 mmol, 1.00 eq), 863 mg EDC·HCl (4.50 mmol, 1.50 eq), 0.83 mL 

Et3N (6.00 mmol, 2.00 eq), 608 mg HOBt (6.00 mmol, 1.50 eq) und 550 mg Benzoesäure 

(4.50 mmol, 1.50 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 950 mg von Benzolcarbamid Schl-33.076 (2.37 mmol, 79%) in 

Form eines beigen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.55 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.55 (bs, 2H, 6-H oder 6‘-H), 3.71 (bs, 2H, 6-H oder     

6‘-H), 4.02 (bs, 2H, 7-H oder 7‘-H), 4.30 (bs, 2H, 7-H oder 7‘-H), 4.75 (s, 2H, 9-H),                               

7.40-7.52 (m, 5H, 1-H, 2/2‘-H und 3/3‘-H), 7.67 (AA’XX‘, J = 7.5 Hz, 2H, 11/11‘-H),                         

8.18 (AA’XX‘, J = 7.1 Hz, 2H, 12/12‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (9-C, überlagert von DMSO-d6), 41.1 (bs, 

CPiperazin), 46.1 (bs, CPiperazin), 49.4 (bs, CPiperazin), 50.6 (bs, CPiperazin), 123.5 (2C, 12/12‘-C), 

127.2 (2C, 3/3‘-C), 128.5 (2C, 2/2‘-C), 129.9 (1-C), 130.4 (2C, 11/11‘-C), 135.4 (4-C), 

145.2 (10-C), 146.6 (13-C), 169.3 (5-C), 194.4 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H19N3O3S2: [M+Na+]calc = 424.0766; 

[M+Na+]found = 424.0757. 

IR: (Film) ν = 3001 (w), 2907 (w), 2864 (w), 1621 (m), 1599 (m), 1575 (w), 1520 (s), 

1490 (w), 1463 (m), 1445 (m), 1433 (m), 1417 (m), 1396 (m), 1346 (s), 1278 (m), 1250 (m), 

1226 (m), 1217 (m), 1155 (m), 1110 (m), 1090 (w), 1075 (w), 1047 (w), 1019 (m), 1008 (m), 

992 (m), 940 (m), 929 (m), 896 (w), 859 (m), 842 (m), 821 (w), 802 (m), 794 (m), 729 (m), 

706 (s), 646 (w), 625 (w), 565 (w), 548 (w), 531 (w), 497 (m), 470 (w), 439 (w), 411 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 137 °C. 
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tert-Butyl-4-benzoylpiperazin-1-carboxylat (Schl-33.124) 

 
Gemäß AAV3a wurden 2049 mg Boc-Piperazin (11.00 mmol, 1.10 eq), 2109 mg EDC·HCl 

(11.00 mmol, 1.10 eq), 2.77 mL Et3N (20.00 mmol, 2.00 eq), 1486 mg HOBt (11.00 mmol, 

1.10 eq) und 1221 mg Benzoesäure (10.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie 

an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 2380 mg von Benzolcarbamid Schl-33.124 

(8.12 mmol, 81%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.23 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 10/10‘/10‘‘-H), 3.56 (bs, 6H, 7/7‘-H und               

6-H oder 6‘-H ), 3.54 (bs, 2H, 6-H oder 6‘-H), 7.31-7.50 (m, 5H, 1-H, 2/2‘-H und 3/3‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 10/10‘/10‘‘-C), 41.3 (bs, 2C, 6/6‘-C),                        

46.9 (2C, 7/7‘-C), 79.2 (9-C), 127.0 (2C, 3/3‘-C), 128.5 (2C, 2/2‘-C), 129.6 (1-C), 135.7 (4-C), 

153.8 (8-C), 169.2 (5-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C16H22N2O3: [M+H+] = 291.32 (68%); [M+NH4
+] = 308.19 (16%). 

4-Benzoylpiperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.141) 

 
Gemäß AAV4a wurden 1134 mg tert-Butyl-4-benzoylpiperazin-1-carboxylat (Schl-33.124, 

5.00 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 1000 mg von Hydrochlorid Schl-33.141 

(4.41 mmol, 88%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.12 (bs, 4H, 7/7‘-H), 3.70 (bs, 4H, 6/6‘-H),                                    

7.33-7.55 (m, 5H, 1-H, 2/2‘-H und 3/3‘-H), 9.68 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.3 (2C, 7/7‘-C), 43.9 (bs, 2C, 6/6‘-C), 127.1 (2C,    

3/3‘-C), 128.5 (2C, 2/2‘-C), 129.9 (1-C), 135.0 (4-C), 169.3 (5-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C11H15ClN2O: [M-Cl-]+
 = 191.08 (100%). 
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tert-Butyl-4-(phenylthiocarbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.207) 

 
871 mg tert-Butyl-4-benzoylpiperazin-1-carboxylat (Schl-33.124, 3.00 mmol, 1.00 eq) wurden 

in absolutem Toluol (~100 mL) gelöst und portionsweise mit 3034 mg Lawessons’s Reagenz 

(7.50 mmol, 2.50 eq) versetzt. Das Reaktionsgemisch wurde 12 h unter Rückfluss erhitzt. 

Sodann wurde das LM unter vermindertem Druck entfernt und der Rückstand an Kieselgel 

adsorbiert. Nach säulenchromatographischer Reinigung (Cyclohexan/EtOAc 3:1) wurden 

780 mg von Benzolthiocarbamid Schl-33.207 (2.54 mmol, 85%) als gelb-grüner Feststoff 

erhalten. 

DC: Rf = 0.58 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.41 (s, 9H, 10/10‘/10‘‘-H), 3.34-3.43 (m, 2H, HPiperazin), 

3.46-3.63 (m, 4H, HPiperazin), 4.22-4.30 (m, 2H, HPiperazin), 7.24-7.32 (m, 2H, 2/2‘-H),                           

7.33-7.44 (m, 3H, 1-H und 3/3‘-H)  ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 10/10‘/10‘‘-C), 48.7 (2C, 7/7‘-C), 51.1 (2C, 

6/6‘-C), 79.4 (9-C), 125.8 (2C, 3/3‘-C), 128.3 (2C, 2/2‘-C), 128.6 (1-C), 142.6 (4-C),                         

153.7 (8-C), 199.1 (5-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C16H22N2O2S: [M+H+] = 307.23 (100%). 

4-(Phenylthiocarbonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.213) 

 
Gemäß AAV4a wurden 780 mg tert-Butyl-4-(phenylthiocarbonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.207, 2.54 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 470 mg von Hydrochlorid                              

Schl-33.213 (1.94 mmol, 76%) in Form eines gelben Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.09-3.22 (m, 2H, 7-H oder 7‘-H), 3.25-3.44 (m, 2H,                        

7-H oder 7‘-H), 3.72-3.82 (m, 2H, 6-H oder 6‘-H), 4.46-4.60 (m, 2H, 6-H oder 6‘-H),                       

7.31-7.44 (m, 5H, 1-H, 2/2‘-H und 3/3‘-H), 9.83 (s, 2H, H2N
+) ppm. 
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13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 42.0 (CPiperazin), 42.4 (CPiperazin), 45.4 (CPiperazin),                       

48.1 (CPiperazin), 126.0 (2C, 3/3‘-C), 128.3 (2C, 2/2‘-C), 128.9 (1-C), 142.1 (4-C),                               

200.4 (5-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C11H15ClN2S: [M-Cl-]+
 = 206.89 (100%). 

(4-Nitrobenzyl)-4-(phenylthiocarbonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.214) 

 
Gemäß AAV1a wurden 470 mg 4-(Phenylthiocarbonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.213, 

1.94 mmol, 1.00 eq), 0.54 mL Triethylamin (3.88 mmol, 1.10 eq), 0.23 mL Kohlenstoffdisulfid 

(3.88 mmol, 2.00 eq) und 460 mg 4-Nitrobenzylbromid (2.13 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 410 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.214 (0.98 mmol, 51%) in Form eines gelben Feststoffes.  

DC: Rf = 0.69 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.74-3.82 (m, 2H, HPiperazin), 4.01 (bs, 1H, HPiperazin),                 

4.23 (bs, 2H, HPiperazin), 4.29-4.35 (m, 2H, HPiperazin), 4.49 (bs, 1H, HPiperazin), 4.76 (s, 2H, 9-H), 

7.32-7.44 (m, 5H, 1-H, 2/2‘-H und 3/3‘-H), 7.68 (AA’XX‘, J = 8.4 Hz, 2H, 11/11‘-H),                          

8.18 (AA’XX‘, J = 8.7 Hz, 2H, 12/12‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 39.5 (9-C, überlagert von DMSO-d6), 47.3 (bs, CPiprazin), 

48.3 (CPiprazin), 49.5 (CPiprazin), 50.7 (bs, CPiprazin), 123.3 (2C, 12/12‘-C), 125.9 (2C, 3/3‘-C), 

128.1 (2C, 2/2‘-C), 128.6 (1-C), 130.2 (2C, 11/11‘-C), 142.2 (10-C), 145.0 (4-C),                                   

146.5 (13-C), 194.4 (5-C), 199.2 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H19N3O2S3: [M+Na+]calc = 440.0537; 

[M+Na+]found = 440.0543. 

IR: (Film) ν = 3046 (w), 2979 (w), 2906 (w), 2847 (w), 1608 (w), 1598 (w), 1515 (m), 

1490 (w), 1461 (s), 1420 (s), 1359 (w), 1340 (s), 1315 (w), 1289 (m), 1282 (m), 1263 (m), 

1231 (w), 1203 (s), 1190 (s), 1149 (m), 1114 (w), 1105 (w), 1037 (m), 1023 (m), 995 (m), 

930 (m), 920 (m), 872 (m), 860 (m), 842 (w), 827 (w), 815 (w), 798 (w), 756 (m), 693 (m), 

678 (w), 656 (w), 623 (w), 530 (w), 496 (w), 471 (m), 431 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 157 °C. 
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7.3.10 Dithiocarbamatkonjugat mit Triazinen 

(4-Methoxybenzyl)-4-(5,6-diphenyl-1,2,4-triazin-3-yl)piperazin-1-carbodithioat                      

(Schl-33.516) 

 

In Anlehnung an AAV1a wurden 550 mg 5,6-Diphenyl-3-(piperazin-1-yl)-1,2,4-triazin 

(1.73 mmol, 1.00 eq), 0.26 mL Triethylamin (1.90 mmol, 1.10 eq), 0.31 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.19 mmol, 3.00 eq) und 0.26 mL 4-Methoxybenzylchlorid (1.90 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (1. Cyclohexan/EtOAc 2:1; 

2. DCM → DCM/MeOH 100:1) und Waschen mit heißem Ethanol (~80 mL) ergab 530 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.516 (1.03 mmol, 34%) in Form eines gelben Feststoffes.  

DC: Rf = 0.71 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.74 (s, 3H, OMe), 4.07 (bs, 6H, 8/8‘-H und 9-H oder 

9‘-H), 4.45 (bs, 2H, 9-H oder 9‘-H), 4.52 (s, 2H, 11-H), 6.85-6.93 (m, 2H, 14/14‘-H),                          

7.30-7.40 (m, 9H, 13/13‘-H und 7 x HPhenyl), 7.41-7.48 (m, 3H, 3 x HPhenyl) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 40.5 (11-C), 42.4 (2C, 8/8‘-C), 50.1 (bs, 2C,                  

9/9‘-C), 55.1 (OMe), 113.9 (2C, 14/14‘-C), 127.6 (12-C), 128.2 (4C, 3a/3a‘-C und 3b/3b‘-C), 

128.9 (2C, 2a/2a‘-C oder 2b/2b‘-C), 129.4 (2C, 2a/2a‘-C oder 2b/2b‘-C), 130.2 (2C, 1a/1b-C), 

130.4 (2C, 13/13‘-C), 136.0 (4a-C), 136.1 (4b-C), 148.7 (5-C), 155.4 (6-C), 158.6 (15-C), 

159.0 (7-C), 195.3 (10-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C28H27N5OS2: [M+Na+]calc = 536.1555; 

[M+Na+]found = 536.1562. 

IR: (Film) ν = 3060 (w), 3026 (w), 2970 (w), 2901 (w), 2862 (w), 2830 (w), 1608 (w), 

1580 (w), 1532 (s), 1510 (m), 1475 (m), 1458 (m), 1442 (w), 1422 (s), 1381 (w), 1323 (w), 

1299 (w), 1275 (m), 1243 (m), 1224 (s), 1201 (m), 1176 (m), 1160 (m), 1125 (w), 1097 (w), 

1078 (m), 1066 (w), 1045 (w), 1025 (s), 1004 (m), 960 (m), 933 (m), 910 (w), 878 (w), 

852 (w), 820 (m), 810 (m), 768 (m), 753 (m), 713 (w), 688 (s), 642 (w), 619 (w), 604 (w),                               

597 (m), 553 (w), 529 (m), 519 (m), 504 (w), 484 (w), 461 (w), 440 (w), 411 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 148 °C. 
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(4-Nitrobenzyl)-4-(5,6-diphenyl-1,2,4-triazin-3-yl)piperazin-1-carbodithioat                                  

(Schl-33.523) 

 
Gemäß AAV1a wurden 635 mg 5,6-Diphenyl-3-(piperazin-1-yl)-1,2,4-triazin (2.00 mmol, 

1.00 eq), 0.30 mL Triethylamin (2.20 mmol, 1.10 eq), 0.24 mL Kohlenstoffdisulfid 

(4.00 mmol, 2.00 eq) und 475 mg 4-Nitrobenzylbromid (2.20 mmol, 1.10 eq)                              

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (1. Cyclohexan/EtOAc 1:1; 

2. DCM → DCM/MeOH 100:1) und Waschen mit heißem Ethanol (~80 mL) ergab 460 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.523 (0.87 mmol, 44%) in Form eines gelben Feststoffes.  

DC: Rf = 0.76 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 4.02-4.13 (m, 4H, 8/8‘-H), 4.17 (bs, 2H, 9-H oder 9‘-H), 

4.45 (bs, 2H, 9-H oder 9‘-H), 4.78 (s, 2H, 11-H), 7.31-7.41 (m, 7H, 7 x HPhenyl), 7.42-7.50 (m, 

3H, 3 x HPhenyl), 7.66-7.74 (m, 2H, 13/13‘-H), 8.14-8.23 (m, 2H, 14/14‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 42.4 (11-C), 49.0 (bs, 2C, 8/8‘-C), 50.7 (bs, 2C,                  

9/9‘-C), 123.4 (2C, 14/14‘-C), 128.2 (2C, 3a/3a‘-C oder 3b/3b‘-C), 128.3 (2C, 3a/3a‘-C oder 

3b/3b‘-C), 128.9 (2C, 2a/2a‘-C oder 2b/2b‘-C), 129.4 (2C, 2a/2a‘-C oder 2b/2b‘-C),                           

130.2 (2C, 1a/1b-C), 130.3 (2C, 13/13‘-C), 136.0 (4a-C), 136.1 (4b-C), 145.2 (12-C), 

146.6 (15-C), 148.7 (5-C), 155.5 (6-C), 159.0 (7-C), 194.4 (10.C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C27H24N6O2S2: [M+H+]calc = 529.1480; [M+H+]found = 529.1475. 

IR: (Film) ν = 3024 (w), 2918 (w), 2855 (w), 1598 (w), 1518 (s), 1476 (m), 1441 (m), 

1421 (m), 1376 (w), 1344 (m), 1274 (m), 1226 (m), 1179 (m), 1155 (m), 1130 (w), 1106 (m), 

1080 (m), 1063 (w), 1040 (w), 1020 (m), 989 (m), 956 (w), 930 (m), 873 (m), 858 (m), 

849 (m), 805 (m), 772 (m), 759 (m), 714 (w), 694 (m), 685 (m), 645 (w), 631 (w), 621 (w), 

605 (m), 551 (w), 529 (m), 510 (w), 482 (w), 434 (w), 422 (w), 401 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 163 °C. 
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7.3.11 Kombinationsserie II 

Kombination von Thiophen-2-ylsulfonyl-, Cyclohexylsulfonyl-, Benzylthiocarbamoyl-, Boc-

(piperazin-1-ylcarbonyl)-, Boc-(piperazin-1-yl)sulfonyl)- und Thiomorpholinosulfonyl- 

Piperazin mit 4-(Methylsulfonyl)benzyl-, 4-Cyanbenzyl-, 2-Hydroxy-5-nitrobenzyl-,                          

(7-Methoxy-2-oxo-2H-chromen-4-yl)methyl-, Cyclohexylmethyl- und 2-(1H-Indol-3-yl)ethyl-

Bromid 

7.3.11.1 (Thiophen-2-ylsulfonyl)piperazin-Derivate 

tert-Butyl-4-(thiophen-2-ylsulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.531) 

 
Gemäß AAV2a wurden 2793 mg Boc-Piperazin (15.00 mmol, 1.00 eq) und 3014 mg                              

Thiophen-2-ylsulfonylchlorid (5.50 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1 → 1:1) ergab 4240 mg von Sulfonamid Schl-33.531 

(12.75 mmol, 85%) als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.54 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.36 (s, 9H, 9/9‘/9‘‘-H), 2.85-2.93 (m, 4H, 5/5’-H),       

3.38-3.47 (m, 4H, 6/6’-H), 7.30 (dd, J = 5.0, 3.8 Hz, 1H, 2-H), 7.65 (dd, J = 3.8, 1.3 Hz, 1H,  

3-H), 8.07 (dd, J = 5.0, 1.3 Hz, 1H, 1-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 27.9 (3C, 9/9‘/9‘‘-C), 42.3 (bs, 2C, 5/5‘-C), 45.7 (2C, 

6/6‘-C), 79.3 (8-C), 128.4 (1-C), 133.2 (4-C), 134.1 (3-C), 134.5 (2-C), 153.4 (7-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C13H20N2O4S2: [M+H+] = 333.12 (4%); [M+NH4
+] = 350.20 (13%); 

[M+Na+] = 355.13 (25%). 
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4-(Thiophen-2-ylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.534) 

 
Gemäß AAV4a wurden 4240 mg tert-Butyl-4-(thiophen-2-ylsulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.531, 12.75 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 2340 mg von Hydrochlorid                                  

Schl-33.534 (8.71 mmol, 68%) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.20 (s, 8H, 5/5’-H und 6/6‘-H), 7.34 (dd, J = 5.0, 

3.8 Hz, 1H, 1-H), 7.79-7.68 (m, 1H, 2-H), 8.13 (dd, J = 5.0, 1.3 Hz, 1H. 3-H), 9.42 (s, 2H, 

H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 41.9 (2C, 6/6‘-C), 42.8 (2C, 5/5‘-C), 128.6 (1-C),                  

133.7 (4-C), 134.0 (3-C), 134.7 (2-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C8H13ClN2O2S2: [M-Cl-]+
 = 233.00 (100%). 
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(4-(Methylsulfonyl)benzyl)-4-(thiophen-2-ylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                        

(Schl-33.507) 

 
Gemäß AAV2a wurden 917 mg von ((4-Methylsulfonylphenyl)methyl)piperazin-1-

dithiocarboxylat-Hydrochlorid (Schl-32.320, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 502 mg Thiophen-2-

ylsulfonylchlorid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 1120 mg von Sulfonamid Schl-33.507 (2.35 mmol, 94%) als 

farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.50 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.04-3.12 (m, 4H, 5/5’-H), 3.18 (s, 3H, 13-H), 4.09 (bs, 

2H, 6-H oder 6’-H), 4.33 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.65 (s, 2H, 8-H), 7.30 (dd, J = 4.9, 3.8 Hz, 

1H, 2-H), 7.59-7.64 (m, 2H, 10/10’-H), 7.67 (dd, J = 3.8, 1.3 Hz, 1H, 3-H), 7.80-7.88 (m, 2H, 

11/11’-H), 8.08 (dd, J = 5.0, 1.3 Hz, 1H, 1-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.7 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 43.5 (13-C), 

45.4 (2C, 5/5’-C), 48.6 (bs, 6-C oder 6’-C), 49.8 (bs, 6-C oder 6’-C), 127.0 (2C, 11/11’-C), 

128.5 (1-C), 129.9 (2C, 10/10’-C), 133.4 (4-C), 134.2 (3-C), 134.3 (2-C), 139.6 (12-C), 

142.7 (9-C), 195.2 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H20N2O4S5: [M+Na+]calc = 498.9924; 

[M+Na+]found = 498.9916. 

IR: (Film) ν = 3012 (w), 2912 (w), 1598 (w), 1475 (m), 1430 (m), 1402 (w), 1380 (w), 

1365 (w), 1346 (m), 1329 (w), 1315 (m), 1297 (m), 1275 (m), 1238 (m), 1220 (m), 1191 (w), 

1160 (m), 1144 (s), 1120 (m), 1088 (m), 1067 (w), 1050 (w), 1012 (m), 994 (m), 962 (m), 

936 (m), 926 (m), 887 (w), 847 (m), 828 (w), 773 (m), 747 (w), 714 (s), 662 (w), 653 (m), 

633 (m), 578 (s), 548 (m), 522 (m), 480 (m), 456 (m), 434 (w), 412 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 236 °C. 
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(4-Cyanbenzyl)-4-(thiophen-2-ylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.526) 

 
Gemäß AAV2a wurden 917 mg von ((4-Cyanphenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-

Hydrochlorid (Schl-32.321, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 502 mg Thiophen-2-ylsulfonyl-

chlorid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 1060 mg von Sulfonamid Schl-33.526 (2.50 mmol, quantitativ) 

als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.52 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.99-3.15 (m, 4H, 5/5’-H), 4.09 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.31 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.62 (s, 2H, 8-H), 7.26-7.33 (m, 1H, 2-H), 7.50-7.60 (m, 2H, 

10/10’-H), 7.66-7.70 (m, 1H, 3-H), 7.71-7.80 (m, 2H, 11/11’-H), 8.02-8.18 (m, 1H, 1-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.6 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 45.4 (2C,                      

5/5’-C), 49.6 (bs, 2C, 6/6’-C), 110.0 (12-C), 118.7 (CN), 128.5 (1-C), 130.0 (2C, 10/10’-C), 

132.2 (2C, 11/11’-C), 133.4 (4-C), 134.3 (3-C), 134.4 (2-C), 142.6 (9-C), 195.2 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H17N3O2S4: [M+Na+]calc = 446.0101; 

[M+Na+]found = 446.0092. 

IR: (Film) ν = 3104 (w), 2997 (w), 2899 (w), 2857 (w), 2230 (w), 1607 (w), 1507 (w), 

1461 (m), 1432 (w), 1403 (w), 1341 (m), 1326 (w), 1275 (m), 1241 (m), 1229 (w), 1212 (w), 

1157 (s), 1123 (m), 1114 (m), 1092 (w), 1070 (w), 1052 (w), 1037 (w), 1019 (w), 1002 (m), 

940 (m), 930 (m), 889 (w), 856 (m), 830 (w), 740 (m), 718 (s), 661 (w), 642 (w), 577 (s), 

558 (m), 547 (m), 489 (m), 453 (m), 431 (w), 408 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 202 °C. 
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(2-Hydroxy-5-nitrobenzyl)-4-(thiophen-2-ylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                        

(Schl-33.535) 

 
Gemäß AAV1a wurden 672 mg 4-(Thiophen-2-ylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                           

(Schl-33.534, 2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 638 mg 2-(Brommethyl)-4-nitrophenol 

(2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 80:1) 

ergab 790 mg von Dithiocarbamat Schl-33.535 (1.72 mmol, 69%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.48 (DCM/MeOH, 80:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.00-3.12 (m, 4H, 5/5’-H), 4.09 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.31 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.50 (s, 2H, 8-H), 6.98 (d, J = 9.0 Hz, 1H, 13-H), 7.26-7.32 (m, 

1H, 2-H), 7.63-7.68 (m, 1H, 3-H), 8.02-8.11 (m, 2H, 1-H und 12-H), 8.22-8.27 (m, 1H, 10-H), 

11.44 (s, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 35.1 (8-C), 45.4 (2C, 5/5’-C), 49.3 (bs, 2C, 6/6’-C), 

115.3 (13-C), 123.5 (9-C), 125.2 (10-C), 126.3 (12-C), 128.5 (1-C), 133.4 (4-C), 134.3 (2C,                               

3-C und 2-C), 139.2 (11-C), 162.0 (14-C), 195.8 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H17N3O5S4: [M+Na+]calc = 481.9949; 

[M+Na+]found = 481.9940. 

IR: (Film) ν = 3418 (w), 3378 (w), 3078 (w), 2922 (w), 2858 (w), 1618 (w), 1591 (w), 

1518 (m), 1494 (m), 1460 (w), 1421 (m), 1397 (m), 1334 (m), 1287 (m), 1271 (m), 1225 (m), 

1155 (m), 1129 (m), 1111 (m), 1080 (m), 1051 (m), 1021 (m), 999 (m), 930 (m), 913 (m), 

861 (m), 829 (m), 747 (w), 722 (s), 660 (w), 639 (m), 576 (s), 551 (m), 489 (w), 477 (w), 

468 (w), 451 (m), 427 (w), 405 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 201 °C. 
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 ((7-Methoxy-2-oxo-2H-chromen-4-yl)methyl)-4-(thiophen-2-ylsulfonyl)piperazin-1-

carbodithioat (Schl-33.504) 

 
Gemäß AAV2a wurden 967 mg von ((7-Methoxy-2-oxochromen-4-yl)methyl)piperazin-1-

dithiocarboxylat-Hydrochlorid (Schl-32.324, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 502 mg Thiophen-2-yl-

sulfonylchlorid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 60:1) ergab 910 mg von Sulfonamid Schl-33.504 (1.83 mmol, 73%) als 

farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.63 (DCM/MeOH, 60:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.02-3.14 (m, 4H, 5/5’-H), 3.86 (s, 3H, 14-H), 4.11 (bs, 

2H, 6-H oder 6’-H), 4.33 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.76 (s, 2H, 8-H), 6.36 (s, 1H, 18-H),                        

6.97 (dd, J = 8.9, 2.5 Hz, 1H, 12-H), 7.01 (d, J = 2.5 Hz, 1H, 15-H), 7.30 (dd, J = 5.0, 3.8 Hz, 

1H, 2-H), 7.67 (dd, J = 3.8, 1.3 Hz, 1H, 3-H), 7.75 (d, J = 8.8 Hz, 1H, 11-H), 8.07 (dd, J = 5.0, 

1.3 Hz, 1H, 1-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 36.4 (8-C), 45.3 (2C, 5/5’-C), 48.8 (bs, 2C, 6/6’-C),   

56.0 (14-C), 101.0 (15-C), 111.6 (2C, 12-C und 18-C), 112.3 (10-C), 126.1 (11-C),                                       

128.5 (1-C), 133.4 (4-C), 134.3 (2C, 3-C und 2-C), 150.9 (16-C), 155.0 (9-C), 159.8 (13-C), 

162.5 (17-C), 194.3 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H20N2O5S4: [M+Na+]calc = 519.0153; 

[M+Na+]found = 519.0145. 

IR: (Film) ν = 3104 (w), 2987 (w), 2944 (w), 2909 (w), 2847 (w), 1720 (m), 1649 (w), 

1614 (s), 1554 (w), 1510 (w), 1465 (w), 1429 (m), 1395 (w), 1372 (m), 1354 (m), 1329 (w), 

1295 (m), 1275 (m), 1237 (w), 1212 (w), 1162 (s), 1149 (s), 1141 (s), 1117 (m), 1089 (w), 

1055 (m), 1020 (m), 1001 (m), 944 (m), 926 (m), 895 (w), 866 (w), 845 (m), 813 (w), 793 (w), 

726 (s), 694 (w), 659 (w), 642 (w), 632 (w), 616 (w), 576 (w), 548 (s), 536 (w), 504 (w), 

492 (w), 480 (w), 455 (m), 412 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 192 °C. 
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-968- 

(Cyclohexylmethyl)-4-(thiophen-2-ylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.536) 

 
Gemäß AAV1a wurden 672 mg 4-(Thiophen-2-ylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                       

(Schl-33.534, 2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 0.38 mL (Brommethyl)cyclohexan (2.75 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 

270 mg von Dithiocarbamat Schl-33.536 (0.67 mmol, 27%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.79 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 0.91-1.02 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.05-1.22 (m, 3H, 

HCyclohexyl), 1.49-1.60 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.61-1.68 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.69-1.77 (m, 2H, 

HCyclohexyl), 3.03-3.10 (m, 4H, 5/5’-H), 3.14 (d, J = 6.8 Hz, 2H, 8-H), 3.92-4.49 (bs, 4H,                     

6/6’-H), 7.30 (dd, J = 4.9, 3.8 Hz, 1H, 2-H), 7.67 (dd, J = 3.8, 1.3 Hz, 1H, 3-H), 8.07 (dd, 

J = 5.0, 1.3 Hz, 1H, 1-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 25.4 (2C, 11/11’-C), 25.7 (12-C), 32.0 (2C, 10/10’-C), 

36.6 (9-C), 43.3 (8-C), 45.4 (2C, 5/5’-C), 48.9 (bs, 2C, 6/6’-C), 128.5 (1-C), 133.4 (4-C), 

134.3 (2C, 3-C und 2-C), 196.8 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H24N2O2S4: [M+Na+]calc = 427.0618; 

[M+Na+]found = 427.0609. 

IR: (Film) ν = 3095 (w), 2922 (w), 2892 (w), 2848 (w), 1469 (m), 1456 (w), 1441 (w), 

1421 (m), 1401 (m), 1353 (m), 1324 (w), 1305 (w), 1276 (m), 1231 (m), 1172 (s), 1133 (m), 

1114 (m), 1088 (w), 1067 (w), 1052 (m), 1020 (m), 997 (m), 964 (w), 939 (m), 929 (s), 

894 (w), 857 (m), 832 (w), 735 (m), 718 (s), 661 (w), 629 (m), 577 (s), 552 (m), 495 (m), 

483 (w), 463 (m), 442 (w), 417 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 178 °C. 
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-969- 

(2-(1H-Indol-3-yl)ethyl)-4-(thiophen-2-ylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                                  

(Schl-33.537) 

 
Gemäß AAV1a wurden 672 mg 4-(Thiophen-2-ylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                           

(Schl-33.534, 2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 616 mg 3-(2-Bromethyl)-1H-indol (2.75 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 

870 mg von Dithiocarbamat Schl-33.537 (1.93 mmol, 77%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.30 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.98-3.04 (m, 2H, 9-H), 3.05-3.12 (m, 4H, 5/5’-H),     

3.48-3.55 (m, 2H, 8-H), 4.10 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.32 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 6.93 (ddd, 

J = 8.0, 7.0, 1.0 Hz, 1H, 13-H), 7.05 (ddd, J = 8.1, 7.0, 1.1 Hz, 1H, 14-H), 7.16 (d, J = 2.4 Hz, 

1H, 17-H), 7.30 (dd, J = 4.9, 3.8 Hz, 1H, 2-H), 7.32-7.35 (m, 1H, 15-H), 7.58 (d, J = 7.6 Hz, 

1H, 12-H), 7.67 (dd, J = 3.8, 1.4 Hz, 1H, 3-H), 8.08 (dd, J = 5.0, 1.3 Hz, 1H, 1-H), 10.82 (s, 

1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 24.4 (9-C), 37.2 (8-C), 45.4 (2C, 5/5’-C), 48.8 (bs, 2C, 

6/6’-C), 111.4 (15-C), 112.5 (10-C), 118.2 (12-C), 118.3 (13-C), 120.9 (14-C), 122.9 (17-C), 

126.9 (11-C), 128.5 (1-C), 133.4 (4-C), 134.3 (2C, 3-C und 2-C), 136.2 (16-C),                                        

196.6 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H21N3O2S4: [M+Na+]calc = 474.0414; 

[M+Na+]found = 474.0406. 

IR: (Film) ν = 3388 (w), 3091 (w), 3053 (w), 3012 (w), 2908 (w), 2853 (w), 1619 (w), 

1576 (w), 1456 (w), 1433 (w), 1418 (m), 1400 (w), 1378 (w), 1352 (m), 1325 (w), 1312 (w), 

1276 (m), 1235 (m), 1198 (w), 1168 (m), 1141 (m), 1114 (m), 1094 (w), 1066 (w), 1050 (w), 

1026 (m), 1003 (m), 982 (w), 941 (m), 926 (s), 857 (m), 843 (w), 822 (w), 791 (w), 740 (m), 

710 (s), 660 (w), 639 (w), 617 (w), 573 (s), 551 (m), 506 (m), 474 (m), 450 (m), 422 (m), 

406 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 207 °C. 
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-970- 

7.3.11.2 (Cyclohexylsulfonyl)piperazin-Derivate 

tert-Butyl-4-(cyclohexylsulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.566) 

 
Gemäß AAV2a wurden 1863 mg Boc-Piperazin (10.00 mmol, 1.00 eq) und 2.00 mL                              

Cyclohexansulfonylchlorid (11.00 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (1. DCM/MeOH 80:1; 2. Cyclohexan/EtOAc 5:1) ergab 4770 mg von Sulfonamid 

Schl-33.566 (14.35 mmol, 52%) als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.73 (DCM/MeOH, 80:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.05-1.20 (m, 1H, HCyclohexyl), 1.21-1.38 (m, 4H, 

HCyclohexyl), 1.40 (s, 9H, 9/9‘/9‘‘-H), 1.54-1.65 (m, 1H, HCyclohexyl), 1.70-1.81 (m, 2H, HCyclohexyl), 

1.93-2.03 (m, 2H, HCyclohexyl), 3.10 (tt, J = 11.6, 3.4 Hz, 1H, 4-H), 3.16-3.24 (m, 4H, 5/5’-H), 

3.31-3.40 (m, 4H, 6/6’-H -H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 24.4 (2C, 2/2’-C), 24.7 (1-C), 26.1 (2C, 3/3’-C),                      

28.0 (3C, 9/9‘/9‘‘-C), 43.4 (bs, 2C, 5/5’-C), 45.3 (2C, 6/6’-C), 59.4 (4-C), 79.2 (8-C),                          

153.6 (7-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C15H28N2O4S: [M+H+] = 333.24 (12%); [M+NH4
+] = 350.28 (22%), 

[M+Na+] = 355.21 (37%). 

4-(Cyclohexylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.623) 

 
Gemäß AAV4a wurden 4770 mg tert-Butyl-4-(cyclohexylsulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.566, 14.35 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurden 3860 mg von Hydrochlorid                       

Schl-33.623 (14.35 mmol, quantitativ) in Form eines farblosen Feststoffes erhalten. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.08-1.19 (m, 1H, HCyclohexyl), 1.21-1.42 (m, 4H, 

HCyclohexyl), 1.58-1.66 (m, 1H, HCyclohexyl), 1.74-1.84 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.91-2.04 (m, 2H, 

HCyclohexyl), 3.05-3.15 (m, 4H, 5/5’-H), 3.21 (tt, J = 11.6, 3.4 Hz, 1H, 4-H), 3.45-3.53 (m, 4H, 

6/6’-H -H), 9.60 (s, 2H, H2N
+) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 24.4 (2C, 2/2’-C), 24.7 (1-C), 25.9 (2C, 3/3’-C),                      

42.3 (2C, 6/6’-C), 42.9 (2C, 5/5’-C), 59.6 (4-C) ppm. 
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-971- 

MS: ESI-MS(+): m/z für C10H21ClN2O2S: [M-Cl-]+
 = 233.11 (100%). 

(4-(Methylsulfonyl)benzyl)-4-(cyclohexylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                              

(Schl-33.635) 

 
Gemäß AAV1a wurden 672 mg 4-(Cyclohexylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.623, 

2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid 

(5.00 mmol, 2.00 eq) und 685 mg (4-(Brommethyl)phenyl)sulfon (2.75 mmol, 1.10 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (1. DCM/MeOH 100:1; 

2. Cyclohexan/EtOAc 2:1 → 1:1 → 1:2) ergab 340 mg von Dithiocarbamat Schl-33.635 

(0.71 mmol, 28%) in Form eines farblosen Feststoffes 

DC: Rf = 0.31 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.07-1.18 (m, 1H, HCyclohexyl), 1.20-1.41 (m, 4H, 

HCyclohexyl), 1.56-1.65 (m, 1H, HCyclohexyl), 1.70-1.81, (m, 2H, HCyclohexyl), 1.93-2.04 (m, 2H, 

HCyclohexyl), 3.14 (tt, J = 11.8, 3.5 Hz, 1H, 4-H), 3.19 (s, 3H, 13-H), 3.34-3.43 (m, 4H, 5/5’-H), 

4.01 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.29 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.71 (s, 2H, 8-H), 7.52-7.70 (m, 

2H, 10/10’-H), 7.83-7.91 (m, 2H, 11/11’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 24.4 (2C, 2/2’-C), 24.7 (1-C), 26.1 (2C, 3/3’-C),                      

39.5 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 43.5 (13-C), 44.9 (2C, 5/5’-C), 50.1 (bs, 6-C oder 6’-C), 

51.3 (bs, 6-C oder 6’-C), 59.7 (4-C), 127.0 (2C, 11/11‘-C), 130.0 (2C, 10/10‘-C), 139.7 (12-C), 

142.9 (9-C), 194.9 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H28N2O4S4: [M+Na+]calc = 499.0830; 

[M+Na+]found = 499.0824. 

IR: (Film) ν = 3015 (w), 2937 (w), 2854 (w), 1596 (w), 1467 (m), 1426 (m), 1410 (m), 

1367 (w), 1329 (w), 1316 (m), 1302 (s), 1275 (m), 1232 (m), 1143 (s), 1114 (m), 1090 (m), 

1054 (w), 1018 (m), 989 (m), 968 (m), 946 (m), 894 (w), 868 (m), 821 (w), 777 (w), 764 (m), 

739 (w), 705 (m), 672 (w), 641 (w), 626 (w), 585 (m), 541 (s), 519 (s), 463 (m), 438 (w), 

416 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 233 °C. 
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-972- 

(4-Cyanbenzyl)-4-(cyclohexylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.631) 

 
Gemäß AAV1a wurden 672 mg 4-(Cyclohexylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.623, 

2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid 

(5.00 mmol, 2.00 eq) und 539 mg 4-(Brommethyl)benzonitril (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 300:1 → 200:1 → 100:1) ergab 600 mg 

von Dithiocarbamat Schl-33.631 (1.42 mmol, 57%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.56 (DCM/MeOH, 300:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.06-1.19 (m, 1H, HCyclohexyl), 1.20-1.42 (m, 4H, 

HCyclohexyl), 1.54-1.66 (m, 1H, HCyclohexyl), 1.71-1.82, (m, 2H, HCyclohexyl), 1.93-2.04 (m, 2H, 

HCyclohexyl), 3.14 (tt, J = 11.7, 3.3 Hz, 1H, 4-H), 3.32-3.43 (m, 4H, 5/5’-H), 4.01 (bs, 2H, 6-H 

oder 6’-H), 4.29 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.68 (s, 2H, 8-H), 7.55-7.63 (m, 2H, 10/10’-H),                 

7.74-7.81 (m, 2H, 11/11’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 24.4 (2C, 2/2’-C), 24.7 (1-C), 26.1 (2C, 3/3’-C),                      

39.5 (8-C, überlagert von DMSO-d6), 44.9 (2C, 5/5’-C), 50.1 (bs, 6-C oder 6’-C), 51.3 (bs,                    

6-C oder 6’-C), 59.7 (4-C), 110.0 (12-C), 118.6 (CN), 130.0 (2C, 10/10’-C), 132.2 (2C,                        

11/11’-C), 142.8 (9-C), 194.9 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H25N3O2S3: [M+Na+]calc = 446.1007; 

[M+Na+]found = 446.0997. 

IR: (Film) ν = 3649 (br, w), 2994 (br, w), 2934 (w), 2856 (w), 2228 (w), 1607 (w), 1502 (w), 

1453 (m), 1422 (m), 1365 (w), 1332 (m), 1309 (m), 1274 (s), 1228 (m), 1178 (w), 1137 (s), 

1056 (w), 1029 (m), 1001 (m), 953 (s), 930 (m), 894 (w), 846 (m), 825 (m), 778 (w), 767 (m), 

742 (w), 707 (m), 671 (w), 639 (w), 589 (m), 550 (s), 503 (w), 485 (w), 458 (m), 438 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 156 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Kombinationsserie II 

-973- 

(2-Hydroxy-5-nitrobenzyl)-4-(cyclohexylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                                 

(Schl-33.633) 

 
Gemäß AAV1 wurden 672 mg 4-(Cyclohexylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.623, 

2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid 

(5.00 mmol, 2.00 eq) und 638 mg 2-(Brommethyl)-4-nitrophenol (2.75 mmol, 1.10 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) ergab 580 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.633 (1.26 mmol, 50%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.48 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.05-1.19 (m, 1H, HCyclohexyl), 1.20-1.43 (m, 4H, 

HCyclohexyl), 1.55-1.65 (m, 1H, HCyclohexyl), 1.70-1.81 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.92-2.04 (m, 2H, 

HCyclohexyl), 3.05-3.19 (m, 1H, 4-H), 3.33-3.42 (m, 4H, 5/5’-H), 4.00 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 

4.28 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.56 (s, 2H, 8-H), 7.00 (d, J = 9.0 Hz, 1H, 13-H), 8.06 (dd,  

J = 9.0, 2.9 Hz, 1H, 12-H), 8.28 (d, J = 2.8 Hz, 1H, 10-H), 11.50 (s, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 24.4 (2C, 2/2’-C), 24.7 (1-C), 26.1 (2C, 3/3’-C),                    

35.1 (8-C), 45.0 (2C, 5/5’-C), 51.0 (bs, 2C, 6/6’-C), 59.7 (4-C), 115.3 (13-C), 123.7 (9-C), 

125.2 (10-C), 126.3 (12-C), 139.2 (11-C), 162.0 (14-C), 195.5 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(-): m/z für C18H25N3O5S3: [M-H+]calc = 458.0878; [M-H+]found = 458.0908. 

IR: (Film) ν = 3301 (br, w), 3103 (br, w), 2937 (w), 2857 (w), 1613 (w), 1594 (w), 1585 (w), 

1514 (m), 1493 (w), 1478 (w), 1448 (w), 1423 (m), 1339 (s), 1305 (s), 1272 (s), 1252 (w), 

1227 (m), 1178 (w), 1140 (m), 1121 (s), 1108 (m), 1076 (m), 1052 (w), 1033 (w), 1002 (m), 

948 (m), 913 (w), 903 (w), 895 (w), 861 (m), 834 (m), 818 (w), 779 (m), 750 (m), 706 (w), 

675 (m), 638 (m), 617 (w), 588 (m), 547 (m), 501 (w), 459 (m), 436 (w), 413 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 189 °C. 
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-974- 

 ((7-Methoxy-2-oxo-2H-chromen-4-yl)methyl)-4-(cyclohexylsulfonyl)piperazin-1-carbo-

dithioat (Schl-33.632) 

 
Gemäß AAV1a wurden 672 mg 4-(Cyclohexylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.623, 

2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid 

(5.00 mmol, 2.00 eq) und 740 mg 4-(Brommethyl)-7-methoxy-2H-chromen-2-on (2.75 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) und HPLC 

(tR = 34.98 min) ergab 550 mg von Dithiocarbamat Schl-33.632 (1.11 mmol, 44%) in Form 

eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.33 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.08-1.19 (m, 1H, HCyclohexyl), 1.20-1.41 (m, 4H, 

HCyclohexyl), 1.56-1.65 (m, 1H, HCyclohexyl), 1.69-1.82 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.92-2.05 (m, 2H, 

HCyclohexyl), 3.14 (tt, J = 11.7, 3.4 Hz, 1H, 4-H), 3.34-3.44 (m, 4H, 5/5’-H), 3.87 (s, 3H, 14-H), 

4.03 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.31 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.82 (s, 2H, 8-H), 6.40 (s, 1H,                  

18-H), 7.00 (dd, J = 8.8, 2.5 Hz, 1H, 12-H), 7.03 (d, J = 2.5 Hz, 1H, 15-H), 7.80 (d, J = 8.8 Hz, 

1H, 11-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 24.4 (2C, 2/2’-C), 24.7 (1-C), 26.1 (2C, 3/3’-C),                      

36.3 (8-C), 44.9 (2C, 5/5’-C), 50.2 (bs, 6-C oder 6’-C), 51.7 (bs, 6-C oder 6’-C), 56.0 (14-C), 

59.7 (4-C), 101.1 (15-C), 111.5 (12-C), 111.6 (18-C), 112.3 (10-C), 126.1 (11-C),                                 

151.1 (16-C), 155.0 (9-C), 159.8 (13-C), 162.6 (17-C), 194.0 (7-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H28N2O5S3: [M+Na+]calc = 519.1058; 

[M+Na+]found = 519.1050. 

IR: (Film) ν = 2992 (w), 2955 (w), 2919 (w), 2852 (w), 1728 (m), 1616 (s), 1556 (w), 

1511 (w), 1470 (m), 1425 (m), 1395 (w), 1385 (w), 1354 (w), 1331 (m), 1319 (m), 1297 (s), 

1273 (m), 1247 (w), 1232 (w), 1217 (m), 1181 (w), 1149 (s), 1121 (m), 1056 (m), 1017 (m), 

991 (m), 945 (m), 926 (m), 897 (w), 861 (m), 852 (m), 842 (m), 816 (m), 793 (w), 767 (w), 

734 (w), 698 (s), 642 (w), 628 (w), 615 (w), 584 (s), 567 (m), 553 (m), 537 (w), 507 (w), 

486 (w), 465 (m), 444 (w), 428 (w), 409 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 177 °C. 
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-975- 

(Cyclohexylmethyl)-4-(cyclohexylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.634) 

 
Gemäß AAV1b wurden 672 mg 4-(Cyclohexylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.623, 

2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid 

(5.00 mmol, 2.00 eq) und 0.38 mL (Brommethyl)cyclohexan (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 200:1 → 100:1) ergab 300 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.634 (0.75 mmol, 30%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.77 (DCM/MeOH, 200:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 0.95-1.06 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.08-1.21 (m, 4H, 

HCyclohexyl), 1.22-1.31 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.32-1.42 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.54-1.63 (m, 3H, 

HCyclohexyl), 1.64-1.71 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.72-1.82 (m, 4H, HCyclohexyl), 1.95-2.03 (m, 2H, 

HCyclohexyl), 3.14 (tt, J = 11.8, 3.5 Hz, 1H, 4-H), 3.19 (d, J = 6.8 Hz, 2H, 8-H), 3.32-3.40 (m, 4H, 

5/5’-H), 4.06 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.24 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 24.4 (2C, 2/2’-C), 24.7 (1-C), 25.4 (2C, 11/11’-C),                 

25.7 (12-C), 26.1 (2C, 3/3’-C), 32.1 (2C, 10/10’-C), 36.7 (9-C), 43.3 (8-C), 44.9 (2C, 5/5’-C), 

50.1 (bs, 2C, 6/6’-C), 59.6 (4-C), 196.6 (7-C) ppm 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C18H32N2O2S3: [M+Na+]calc = 427.1524; 

[M+Na+]found = 427.1514. 

IR: (Film) ν = 2920 (m), 2852 (m), 1447 (m), 1420 (m), 1361 (w), 1328 (m), 1310 (m), 

1293 (w), 1270 (s), 1226 (m), 1210 (m), 1181 (w), 1137 (s), 1114 (s), 1050 (w), 1033 (m), 

1000 (m), 956 (s), 892 (m), 859 (w), 826 (m), 777 (m), 765 (w), 702 (m), 671 (w), 632 (w), 

585 (m), 539 (m), 474 (m), 435 (w), 409 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 177 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Kombinationsserie II 

-976- 

(2-(1H-Indol-3-yl)ethyl)-4-(cyclohexylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.630) 

 
Gemäß AAV1a wurden 672 mg 4-(Cyclohexylsulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid (Schl-33.623, 

2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid 

(5.00 mmol, 2.00 eq) und 616 mg 3-(2-Bromethyl)-1H-indol (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 300:1 → 200:1 → 100:1) ergab 430 mg 

von Dithiocarbamat Schl-33.630 (0.95 mmol, 38%) in Form eines beigen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.50 (DCM/MeOH, 300:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.05-1.19 (m, 1H, HCyclohexyl), 1.20-1.42 (m, 4H, 

HCyclohexyl), 1.54-1.66 (m, 1H, HCyclohexyl), 1.68-1.82 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.89-2.05 (m, 2H, 

HCyclohexyl), 3.00-3.09 (m, 2H, 9-H), 3.10-3.19 (m, 1H, 4-H), 3.31-3.41 (m, 4H, 5/5’-H),                     

3.49-3.63 (m, 2H, 8-H), 4.02 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H), 4.27 (bs, 2H, 6-H oder 6’-H),                           

6.95-7.02 (m, 1H, 13-H), 7.03-7.11 (m, 1H, 14-H), 7.20 (s, 1H, 17-H), 7.34 (d, J = 8.0 Hz, 1H, 

15-H), 7.63 (d, J = 7.9 Hz, 1H, 12-H), 10.84 (s, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 24.4 (2C, 2/2’-C), 24.5 (9-C), 24.7 (1-C), 26.1 (2C,     

3/3’-C), 37.0 (8-C), 45.0 (2C, 5/5’-C), 50.3 (bs, 2C, 6/6’-C), 59.7 (4-C), 111.4 (15-C),                         

112.6 (10-C), 118.2 (12-C), 118.3 (13-C), 120.9 (14-C), 122.9 (17-C), 126.9 (11-C),                             

136.2 (16-C), 196.4 (7-C) ppm. 

MS: EI-HR-MS(+): m/z für C21H29N3O2S3: [M]calc = 451.1422; [M]found = 451.1413. 

IR: (Film) ν = 3404 (w), 2961 (w), 2922 (w), 2849 (w), 1459 (m), 1432 (w), 1417 (m), 

1391 (w), 1361 (w), 1331 (w), 1311 (m), 1294 (w), 1271 (m), 1229 (m), 1216 (m), 1151 (w), 

1136 (m), 1129 (m), 1114 (m), 1105 (m), 1069 (w), 1050 (w), 1004 (m), 989 (m), 975 (m), 

947 (s), 915 (m), 892 (w), 859 (w), 825 (m), 778 (m), 741 (s), 722 (m), 669 (m), 616 (m), 

583 (s), 535 (m), 495 (w), 473 (m), 424 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 204 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Kombinationsserie II 

-977- 

7.3.11.3 (Benzylthiocarbamoyl)piperazin-Derivate 

(4-(Methylsulfonyl)benzyl)-4-(benzylthiocarbamoyl)piperazin-1-carbodithioat                       

(Schl-33.565) 

 
Gemäß AAV1a wurden 680 mg 4-(Benzylthiocarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid                           

(Schl-33.248, 2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 685 mg (4-(Brommethyl)phenyl)-                                 

sulfon (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 100:1 → 60:1) und Waschen mit heißem Ethanol (~120 mL) ergab 620 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.565 (1.29 mmol, 52%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.54 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.20 (s, 3H, 15-H), 4.02 (bs, 6H, 8/8’-H und 7-H oder 

7’-H), 4.30 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.72 (s, 2H, 10-H), 4.80 (d, J = 5.5 Hz, 2H, 5-H),                        

7.18-7.26 (m, 1H, 1-H), 7.27-7.35 (m, 4H, 3/3’-H und 2/2’-H), 7.63-7.71 (m, 2H, 12/12’-H), 

7.83-7.91 (m, 2H, 13/13’-H), 8.22 (t, J = 5.5 Hz, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.6 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 43.5 (15-C), 

45.6 (2C, 8/8’-C), 48.3 (2C, 7/7’-C), 50.2 (bs, 5-C), 126.5 (1-C), 127.0 (2C, 3/3’-C), 127.2 (2C, 

13/13’-C), 128.0 (2C, 2/2’-C), 130.0 (2C, 12/12’-C), 139.4 (4-C), 139.6 (14-C), 143.1 (11-C), 

181.6 (6-C), 194.3 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H25N3O2S4: [M+Na+]calc = 502.0727; 

[M+Na+]found = 502.0720. 

IR: (Film) ν = 3407 (m), 3012 (w), 2990 (w), 2951 (w), 2897 (w), 1595 (w), 1539 (m), 

1497 (w), 1474 (w), 1453 (w), 1424 (m), 1410 (m), 1394 (m), 1379 (m), 1357 (w), 1324 (m), 

1284 (s), 1263 (m), 1222 (m), 1210 (m), 1193 (w), 1157 (m), 1141 (s), 1103 (w), 1084 (m), 

1017 (m), 986 (m), 973 (w), 962 (m), 936 (m), 882 (w), 860 (m), 819 (m), 769 (m), 734 (m), 

700 (m), 676 (w), 639 (m), 608 (w), 567 (w), 549 (m), 520 (m), 477 (m), 441 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 186 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Kombinationsserie II 

-978- 

(4-Cyanbenzyl)-4-(benzylcarbamothioyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.567) 

 
Gemäß AAV1a wurden 680 mg 4-(Benzylthiocarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid                          

(Schl-33.248, 2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 539 mg 4-(Brommethyl)benzonitril (2.75 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (1. Cyclohexan/EtOAc 1:1; 

2. DCM/MeOH 100:1) ergab 630 mg von Dithiocarbamat Schl-33.567 (1.48 mmol, 59%) in 

Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.67 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 4.02 (bs, 6H, 8/8’-H und 7-H oder 7’-H), 4.29 (bs, 2H, 

7-H oder 7’-H), 4.70 (s, 2H, 10-H), 4.80 (d, J = 5.4 Hz, 2H, 5-H), 7.18-7.26 (m, 1H, 1-H),                      

7.27-7.34 (m, 4H, 3/3’-H und 2/2’-H), 7.61 (AA’XX‘, J = 8.0 Hz, 2H, 12/12’-H),                                  

7.78 (AA’XX‘, J = 8.2 Hz, 2H, 13/13’-H), 8.22 (t, J = 5.4 Hz, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 39.6 (10-C, überlagert von DMSO-d6), 45.6 (2C,                   

8/8’-C), 48.3 (2C, 7/7’-C), 50.2 (bs, 2C, 5-C), 109.0 (14-C), 118.7 (CN), 126.6 (1-C), 

127.2 (2C, 3/3’-C), 128.0 (2C, 2/2’-C), 130.0 (2C, 12/12’-C), 132.2 (2C, 13/13’-C),                          

139.4 (4-C), 142.9 (11-C), 181.5 (6-C), 194.3 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H22N4S3: [M+Na+]calc = 449.0904; [M+Na+]found = 449.0895. 

IR: (Film) ν = 3399 (w), 3059 (w), 3024 (w), 2989 (w), 2957 (w), 2901 (w), 2859 (w), 

2325 (w), 2226 (w), 2148 (w), 2111 (w), 2019 (w), 1961 (w), 1932 (w), 1814 (w), 1604 (w), 

1526 (m), 1504 (m), 1491 (w), 1457 (w), 1449 (m), 1436 (w), 1417 (m), 1396 (m), 1368 (m), 

1336 (m), 1324 (w), 1296 (m), 1196 (s), 1188 (s), 1161 (s), 1107 (m), 1069 (m), 1050 (w), 

1022 (m), 997 (m), 968 (m), 934 (s), 882 (w), 859 (m), 838 (m), 823 (m), 734 (s), 693 (m), 

672 (w), 653 (w), 619 (w), 597 (w), 566 (w), 552 (m), 515 (w), 464 (m), 456 (m), 442 (m), 

422 (w), 406 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 168 °C. 
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-979- 

(2-Hydroxy-5-nitrobenzyl)-4-(benzylthiocarbamoyl)piperazin-1-carbodithioat                                                 

(Schl-33.580) 

 
Gemäß AAV1b wurden 680 mg 4-(Benzylthiocarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid                            

(Schl-33.248, 2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 638 mg 2-(Brommethyl)-4-nitrophenol 

(2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(1. Cyclohexan/EtOAc 1:1 + 2 % HCOOH; 2. DCM/MeOH 80:1) ergab 570 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.580 (1.23 mmol, 49%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.41 (DCM/MeOH, 80:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 4.00 (bs, 6H, 8/8’-H und 7-H oder 7’-H), 4.30 (bs, 2H, 

7-H oder 7’-H), 4.57 (s, 2H, 10-H), 4.79 (d, J = 5.5 Hz, 2H, 5-H), 7.01 (d, J = 9.0 Hz, 1H,                   

15-H), 7.19-7.25 (m, 1H, 1-H), 7.26-7.35 (m, 4H, 3/3’-H und 2/2’-H), 8.06 (dd, J = 9.0, 2.9 Hz, 

1H, 14-H), 8.21 (t, J = 5.6 Hz, 1H, NH), 8.30 (d, J = 2.9 Hz, 1H, 12-H), 11.46 (s, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.8 (10-C), 45.6 (2C, 8/8’-C), 48.3 (2C, 7/7’-C),                   

50.0 (bs, 2C, 5-C), 115.3 (15-C), 123.8 (11-C), 125.2 (12-C), 126.3 (1-C), 126.5 (14-C),                           

127.2 (2C, 3/3’-C), 128.0 (2C, 2/2’-C), 139.2 (13-C), 139.4 (4-C), 162.0 (16-C), 181.6 (6-C),                                      

194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H22N4O3S3: [M-H+]calc = 461.0776; [M-H+]found = 461.0791. 

IR: (Film) ν = 3402 (w), 3070 (br, w), 2918 (w), 2885 (w), 1619 (w), 1585 (w), 1530 (m), 

1509 (m), 1492 (m), 1449 (w), 1404 (m), 1365 (m), 1335 (s), 1277 (s), 1237 (m), 1202 (m), 

1166 (m), 1128 (m), 1076 (m), 1023 (m), 997 (m), 969 (w), 934 (m), 885 (w), 874 (w), 

862 (w), 844 (w), 826 (m), 791 (w), 766 (w), 742 (w), 728 (m), 706 (w), 692 (m), 641 (m), 

600 (w), 554 (w), 537 (w), 482 (w), 444 (w), 424 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 175 °C. 
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-980- 

 ((7-Methoxy-2-oxo-2H-chromen-4-yl)methyl)-4-(benzylthiocarbamoyl)piperazin-1-

carbodithioat (Schl-33.579) 

 
Gemäß AAV1a wurden 680 mg 4-(Benzylthiocarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid                             

(Schl-33.248, 2.50 mmol, 1.00 eq), 0.38 mL Triethylamin (2.75 mmol, 1.10 eq), 0.30 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 740 mg 4-(Brommethyl)-7-methoxy-2H-

chromen-2-on (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) und Umkristallisation aus Ethanol (~80 mL) ergab 370 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.579 (0.74 mmol, 30%) in Form eines elfenbeinfarbenen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.48 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.87 (s, 3H, 16-H), 4.05 (bs, 6H, 8/8’-H und 7-H oder 

7’-H), 4.31 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.80 (d, J = 5.6 Hz, 2H, 5-H), 4.83 (s, 2H, 10-H), 6.42 (s, 

1H, 20-H), 7.00 (dd, J = 8.7, 2.5 Hz, 1H, 14-H), 7.03 (d, J = 2.4 Hz, 1H, 17-H), 7.16-7.26 (m, 

1H, 1-H), 7.27-7.36 (m, 4H, 3/3’-H und 2/2’-H), 7.81 (d, J = 8.7 Hz, 1H, 13-H), 8.22 (t, 

J = 5.6 Hz, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 36.1 (10-C), 45.6 (2C, 8/8’-C), 48.3 (2C, 7/7’-C),                    

50.5 (bs, 5-C), 56.0 (16-C), 101.1 (17-C), 111.5 (14-C), 111.6 (20-C), 112.3 (12-C),                               

126.2 (13-C), 126.5 (1-C), 127.2 (2C, 3/3’-C), 128.0 (2C, 2/2’-C), 139.4 (4-C), 151.1 (18-C), 

155.0 (11-C), 159.9 (15-C), 162.5 (19-C), 181.6 (6-C), 193.4 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C24H25N3O3S3: [M+Na+]calc = 522.0956; 

[M+Na+]found = 522.0948. 

IR: (Film) ν = 3245 (br, w), 3056 (w), 3005 (w), 2978 (w), 2936 (w), 2916 (w), 2839 (w), 

1708 (m), 1617 (m), 1557 (w), 1538 (m), 1512 (w), 1494 (w), 1454 (w), 1438 (w), 1409 (s), 

1378 (m), 1365 (m), 1330 (m), 1304 (m), 1275 (m), 1244 (m), 1200 (m), 1168 (m), 1144 (s), 

1079 (m), 1050 (m), 1024 (m), 993 (m), 969 (m), 932 (m), 894 (m), 884 (m), 838 (m), 824 (w), 

804 (w), 792 (w), 767 (w), 740 (m), 702 (m), 684 (w), 651 (w), 636 (w), 595 (w), 566 (m), 

552 (w), 537 (w), 493 (w), 460 (w), 450 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 174 °C. 
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-981- 

(Cyclohexylmethyl)-4-(benzylthiocarbamoyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.601) 

 
Gemäß AAV1a wurden 680 mg 4-(Benzylthiocarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid                               

(Schl-33.248, (2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 0.38 mL (Brommethyl)cyclohexan (2.75 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1 → 80:1) ergab 

310 mg von Dithiocarbamat Schl-33.601 (0.76 mmol, 30%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.50 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.93-1.07 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.08-1.26 (m, 3H, 

HCyclohexyl), 1.52-1.63 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.64-1.72 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.73-1.84 (m, 2H, 

HCyclohexyl), 3.19 (d, J = 6.8 Hz, 2H, 10-H), 4.00 (bs, 6H, 8/8’-H und 7-H oder 7’-H), 4.20 (bs, 

2H, 7-H oder 7’-H), 4.80 (d, J = 4.9 Hz, 2H, 5-H), 7.15-7.26 (m, 1H, 1-H), 7.27-7.37 (m, 4H, 

3/3’-H und 2/2’-H), 8.21 (t, J = 5.6 Hz, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 25.4 (2C, 13/13’-C), 25.8 (14-C), 32.1 (2C, 12/12’-C), 

36.7 (11-C), 43.1 (10-C), 45.7 (2C, 8/8’-C), 48.3 (2C, 7/7’-C), 49.7 (bs, 5-C), 126.5 (1-C), 

127.2 (2C, 3/3’-C), 128.0 (2C, 2/2’-C), 139.4 (4-C), 181.6 (6-C), 195.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H29N3S3: [M+Na+]calc = 430.1421; [M+Na+]found = 430.1412. 

IR: (Film) ν = 3234 (br, w), 3057 (w), 3025 (w), 2999 (w), 2917 (m), 2848 (m), 1538 (m), 

1493 (w), 1468 (w), 1452 (m), 1434 (m), 1408 (m), 1380 (m), 1333 (m), 1309 (m), 1278 (w), 

1259 (m), 1243 (m), 1217 (m), 1204 (m), 1187 (s), 1157 (m), 1093 (w), 1075 (m), 1025 (m), 

1015 (m), 995 (s), 960 (w), 936 (m), 922 (m), 899 (w), 871 (m), 822 (w), 808 (w), 747 (m), 

729 (w), 699 (m), 678 (w), 639 (w), 590 (w), 548 (m), 510 (w), 459 (w), 449 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 143 °C. 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Kombinationsserie II 

-982- 

(2-(1H-Indol-3-yl)ethyl)-4-(benzylcarbamothioyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.568) 

 
Gemäß AAV1a wurden 680 mg 4-(Benzylthiocarbamoyl)piperazin-1-ium-Chlorid                            

(Schl-33.248, 2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 616 mg 3-(2-Bromethyl)-1H-indol (2.75 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1 → 60:1) und 

Waschen mit heißem Ethanol (~120 mL) ergab 460 mg von Dithiocarbamat Schl-33.568 

(1.01 mmol, 40%) in Form eines beigen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.35 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.07 (t, J = 7.6 Hz, 2H, 11-H), 3.51-3.63 (m, 2H, 10-H),  

4.01 (bs, 6H, 8/8’-H und 7-H oder 7’-H), 4.32 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.81 (d, J = 5.5 Hz, 2H, 

5-H), 6.94-7.02 (m, 1H, 15-H), 7.03-7.12 (m, 1H, 16-H), 7.16-7.25 (m, 2H, 19-H und                      

1-H), 7.26-7.33 (m, 4H, 3/3’-H und 2/2’-H), 7.35 (d, J = 8.0 Hz, 1H, 17-H), 7.64 (d, J = 7.8 Hz, 

1H, 14-H), 8.22 (t, J = 5.4 Hz, 1H, NHHarnstoff), 10.84 (s, 1H, NHIndol) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 24.6 (11-C), 36.8 (10-C), 45.7 (2C, 8/8’-C), 48.3 (2C,     

7/7’-C), 49.7 (bs, 5-C), 111.4 (17-C), 112.7 (12-C), 118.3 (14-C), 118.4 (15-C), 121.0 (16-C), 

122.9 (19-C), 126.6 (1-C), 126.9 (13-C), 127.2 (2C, 3/3’-C), 128.0 (2C, 2/2’-C), 136.2 (18-C), 

139.5 (4-C), 181.6 (6-C), 195.7 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C23H26N4S3: [M+Na+]calc = 477.1217; [M+Na+]found = 477.1208. 

IR: (Film) ν = 3407 (w), 3251 (br, w), 3028 (w), 3000 (w), 2912 (w), 2856 (w), 1535 (m), 

1491 (w), 1468 (w), 1454 (m), 1410 (m), 1371 (m), 1331 (m), 1276 (m), 1236 (m), 1212 (m), 

1186 (s), 1156 (m), 1122 (w), 1077 (w), 1044 (w), 1027 (w), 995 (m), 932 (m), 875 (m), 

814 (w), 776 (w), 757 (m), 741 (s), 704 (m), 634 (w), 591 (w), 576 (w), 535 (m), 505 (w), 

459 (w), 446 (w), 422 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 175 °C. 
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-983- 

7.3.11.4 Boc-(piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-Derivate 

tert-Butyl-4-(4-(((4-(methylsulfonyl)benzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-

ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.607) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1161 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 2.75 mmol, 1.10 eq), 0.69 mL Triethylamin 

(5.00 mmol, 2.00 eq) und 917 mg ((4-Methylsulfonylphenyl)methyl)piperazin-1-dithio-

carboxylat-Hydrochlorid (Schl-32.320, 2.50 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromato-

graphie an Kieselgel (DCM/MeOH 50:1) ergab 1080 mg von Harnstoff Schl-33.607 

(1.99 mmol, 80%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.40 (DCM/MeOH, 50:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 1/1’/1’’-H), 3.10-3.17 (m, 4H, 4/4’-H),               

3.20 (s, 3H, 15-H), 3.24-3.39 (m, 8H, 5/5’-H und 7/7’-H), 3.95 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H),                       

4.24 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.71 (s, 2H, 10-H), 7.66 (d, J = 8.2 Hz, 2H, 12/12’-H), 7.87 (d, 

J = 8.3 Hz, 2H, 13/13’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 27.9 (3C, 1/1’/1’’-C), 39.5 (10-C, überlagert von 

DMSO-d6), 42.9 (bs, 2C, 4/4‘-C), 43.5 (15-C), 45.4 (2C, 7/7‘-C), 46.0 (2C, 5/5‘-C), 49.3 (bs, 

8-C oder 8‘-C), 50.9 (bs, 8-C oder 8‘-C), 79.0 (2-C), 127.0 (2C, 13/13’-C), 129.9 (2C,                    

12/12’-C), 139.6 (14-C), 143.0 (11-C), 153.8 (3-C), 162.4 (6-C), 194.3 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C23H34N4O5S3: [M+Na+]calc = 565.1589; 

[M+Na+]found = 565.1596. 

IR: (Film) ν = 2968 (w), 2928 (w), 2857 (w), 1683 (s), 1642 (m), 1631 (m), 1596 (w), 

1474 (m), 1455 (m), 1427 (s), 1362 (m), 1308 (m), 1273 (m), 1241 (m), 1225 (m), 1204 (m), 

1173 (m), 1148 (s), 1121 (m), 1089 (m), 1062 (w), 1050 (w), 1023 (m), 993 (m), 976 (w), 

953 (m), 934 (m), 869 (w), 826 (w), 786 (w), 767 (m), 747 (w), 736 (w), 704 (w), 651 (w), 

639 (w), 584 (w), 566 (w), 540 (m), 530 (m), 507 (w), 490 (w), 417 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 225 °C. 
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-984- 

tert-Butyl-4-(4-(((4-cyanbenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-

1-carboxylat (Schl-33.589) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1161 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 2.75 mmol, 1.10 eq), 0.69 mL Triethylamin 

(5.00 mmol, 2.00 eq) und 785 mg ((4-Cyanphenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-

Hydrochlorid (Schl-32.321, 2.50 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (DCM/MeOH 40:1 → 20:1) ergab 850 mg von Harnstoff Schl-33.589 (1.74 mmol, 

70%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.44 (DCM/MeOH, 40:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 1/1’/1’’-H), 3.04-3.20 (m, 4H, 4/4’-H),               

3.27-3.40 (m, 8H, 5/5’-H und 7/7’-H), 3.94 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.24 (bs, 2H, 8-H oder                 

8’-H), 4.68 (s, 2H, 10-H), 7.60 (AA’XX‘, J = 8.1 Hz, 2H, 12/12’-H), 7.78 (AA’XX‘, 

J = 8.1 Hz, 2H, 13/13’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 1/1’/1’’-C), 39.6 (10-C, überlagert von 

DMSO-d6), 43.0 (bs, 2C, 4/4‘-C), 45.4 (2C, 7/7‘-C), 46.0 (2C, 5/5‘-C), 49.3 (bs, 8-C oder                     

8‘-C), 51.0 (bs, 8-C oder 8‘-C), 79.0 (2-C), 109.9 (14-C), 118.7 (CN), 130.0 (2C, 12/12’-C), 

132.2 (2C, 13/13’-C), 142.9 (11-C), 153.8 (3-C), 162.4 (6-C), 194.3 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C23H31N5O3S2: [M+Na+]calc = 512.1766; 

[M+Na+]found = 512.1758. 

IR: (Film) ν = 2970 (w), 2909 (w), 2861 (w), 2225 (w), 1684 (m), 1642 (m), 1631 (m), 

1606 (w), 1457 (m), 1426 (s), 1414 (s), 1387 (m), 1361 (m), 1273 (m), 1241 (m), 1224 (s), 

1203 (m), 1165 (m), 1146 (m), 1123 (m), 1112 (m), 1086 (m), 1063 (w), 1050 (w), 1021 (m), 

992 (m), 933 (m), 869 (m), 810 (m), 786 (w), 764 (m), 745 (w), 674 (w), 639 (w), 584 (w), 

566 (w), 549 (m), 506 (w), 479 (w), 427 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 203 °C. 
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-985- 

Benzyl-4-(4-(tert-butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat                   

(Schl-33.720) 

 
Gemäß AAV11a wurden 4205 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 15.00 mmol, 1.00 eq), 2.29 mL Triethylamin 

(16.50 mmol, 1.10 eq) und 3.18 mL 1-Cbz-Piperazin (16.50 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (EtOAc/Cyclohexan 2:1) ergab 2520 mg von Harnstoff 

Schl-33.720 (5.83 mmol, 39%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.73 (EtOAc/Cyclohexan, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 1/1’/1’’-H), 3.07-3.21 (m, 8H, HPiperazin), 

3.26-3.35 (m, 4H, HPiperazin), 3.36-3.46 (m, 4H, HPiperazin), 5.09 (s, 2H, 10-H), 7.29-7.41 (m, 5H, 

12/12‘-H, 13/13‘-H und 14-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 1/1’/1’’-C), 43.2 (bs, 4C, CPiperazin), 46.0 (bs, 

2C, CPiperazin), 46.1 (2C, CPiperazin), 66.3 (10-C), 79.0 (2-C), 127.5 (2C, 12/12‘-C), 127.8 (14-C), 

128.4 (2C, 13/13‘-C), 136.8 (11-C), 153.8 (9-C), 154.4 (3-C), 162.7 (6-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C22H32N4O5: [M+H+] = 433.21 (40%); [M+NH4
+] = 450.27 (12%); 

[M+Na+] = 455.17 (27%). 
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-986- 

tert-Butyl-4-(piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.734) 

 
2520 mg Benzyl-4-(4-(tert-butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.720, 5.83 mmol, 1.00 eq), wurden in 100 mL Methanol gelöst. Es wurden 10% (w/w) 

Palladium auf Aktivkohle (10%) hinzugegeben. Das Reaktionsgefäß wurde wiederholt 

evakuiert und mit Wasserstoff begast. Bei einem atmosphärischen Wasserstoffdruck wurde die 

Suspension bei Raumtemperatur gerührt. Nach 4 h wurde der Katalysator abzentrifugiert. Das 

Rohprodukt wurde am Rotationsverdampfer eingeengt. Der erhaltene Rückstand wurde mittels 

Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH + 2% Et3N, 100:1 → 30:1) gereinigt. Es 

wurden 1460 mg von Harnstoff Schl-33.734 (4.89 mmol, 84%) in Form eines farblosen 

Feststoffes erhalten. 

DC: Rf = 0.28 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 30:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 1/1’/1’’-H), 3.02-3.16 (m, 8H, 4/4‘-H und 

8/8‘-H), 3.27-3.34 (m, 4H, 7/7‘-H), 3.38-3.46 (m, 4H, 5/5‘-H) ppm; NH nicht sichtbar. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 1/1’/1’’-C), 45.1 (2C, 8/8’-C), 46.3 (4C,                     

5/5’-C und 7/7’-C), 47.2 (2C, 4/4’-C), 79.0 (2-C), 153.9 (3-C), 163.0 (6-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C14H26N4O3: [M+H+] = 299.17 (100%); [M+Na+] = 321.26 (5%). 
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-987- 

tert-Butyl-4-(4-(((5-hydroxy-2-nitrobenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl-

carbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.742) 

 
Gemäß AAV1a wurden 746 mg tert-Butyl-4-(piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-

carboxylat  (Schl-33.734, 3.00 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 

0.30 mL Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 638 mg 2-(Brommethyl)-4-nitrophenol 

(2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (1. DCM/MeOH 100:1 

+ 2% HCOOH; 2. EtOAc/Cyclohexan 2:1) ergab 830 mg von Dithiocarbamat Schl-33.742 

(1.58 mmol, 63%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.23 (DCM/MeOH + 2% HCOOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 1/1’/1’’-H), 3.09-3.19 (m, 4H, 4/4’-H),               

3.26-3.37 (m, 8H, 5/5’-H und 7/7’-H), 3.93 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.25 (bs, 2H, 8-H oder                 

8’-H), 4.56 (s, 2H, 10-H), 7.00 (d, J = 9.0 Hz, 1H, 15-H), 8.06 (dd, J = 9.0, 2.9 Hz, 1H, 14-H), 

8.29 (d, J = 2.9 Hz, 1H, 12-H), 11.44 (s, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 1/1’/1’’-C), 34.9 (10-C), 43.1 (bs, 2C,                      

4/4’-C), 45.4 (2C, 7/7’-C), 46.0 (2C, 5/5’-C), 49.2 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.6 (bs, 8-C oder                       

8’-C), 79.0 (2-C), 115.3 (15-C), 123.8 (12-C), 125.1 (14-C), 126.3 (11-C), 139.2 (13-C),                      

153.8 (3-C), 162.0 (16-C), 162.4 (6-C), 194.9 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H31N5O6S2: [M+Na+]calc = 548.1613; 

[M+Na+]found = 548.1621. 

IR: (Film) ν = 2973 (w), 2928 (w), 2860 (w), 2611 (br, w), 1698 (m), 1616 (w), 1556 (m), 

1526 (m), 1501 (m), 1467 (m), 1444 (m), 1434 (m), 1406 (m), 1364 (m), 1333 (s), 1291 (s), 

1239 (m), 1217 (m), 1163 (m), 1139 (m), 1115 (m), 1094 (m), 1077 (m), 1046 (w), 1026 (m), 

1009 (m), 993 (m), 980 (m), 934 (m), 916 (m), 890 (w), 862 (m), 834 (m), 818 (w), 761 (m), 

747 (m), 712 (w), 665 (w), 641 (m), 599 (w), 573 (w), 537 (m), 511 (w), 473 (w), 449 (w), 

423 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 195 °C. 
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-988- 

tert-Butyl-4-(4-((((7-methoxy-2-oxo-2H-chromen-3-yl)methyl)sulfanyl)thiocarbonyl) 

piperazin-1-ylcarbonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.614) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1161 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 2.75 mmol, 1.10 eq), 0.69 mL Triethylamin 

(5.00 mmol, 2.00 eq) und 967 mg ((7-Methoxy-2-oxochromen-4-yl)methyl)piperazin-1-dithio-

carboxylat-Hydrochlorid (Schl-32.324, 2.50 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromato-

graphie an Kieselgel (DCM/MeOH 40:1 → 20:1) ergab 1320 mg von Harnstoff Schl-33.614 

(2.35 mmol, 94%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.61 (DCM/MeOH, 40:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 1/1’/1’’-H), 3.10-3.18 (m, 4H, 4/4’-H),               

3.30-3.40 (m, 8H, 5/5’-H und 7/7’-H), 3.87 (s, 3H, 16-H), 3.98 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H),                      

4.26 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.82 (s, 2H, 10-H), 6.40 (s, 1H, 20-H), 7.00 (dd, J = 8.7, 2.5 Hz, 

1H, 14-H), 7.02 (d, J = 2.4 Hz, 1H, 17-H), 7.80 (d, J = 8.8 Hz, 1H, 13-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 1/1’/1’’-C), 36.2 (10-C), 43.1 (bs, 2C,                      

4/4’-C), 45.3 (2C, 7/7’-C), 46.0 (2C, 5/5’-C), 49.4 (bs, 8-C oder 8’-C), 51.3 (bs, 8-C oder                     

8’-C), 56.0 (16-C), 79.0 (2-C), 101.1 (17-C), 111.5 (14-C), 111.6 (12-C), 112.3 (20-C), 

126.2 (13-C), 151.2 (18-C), 153.8 (3-C), 155.0 (11-C), 159.9 (15-C), 162.4 (19-C),                              

162.6 (6-C), 193.4 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C26H34N4O6S2: [M+Na+]calc = 585.1817; 

[M+Na+]found = 585.1811. 

IR: (Film) ν = 3069 (w), 2981 (w), 2910 (w), 2859 (s), 1723 (m), 1682 (s), 1639 (m), 

1629 (m), 1605 (m), 1558 (w), 1510 (m), 1457 (m), 1418 (s), 1385 (m), 1362 (m), 1349 (m), 

1288 (m), 1265 (m), 1241 (m), 1227 (m), 1211 (s), 1170 (m), 1135 (s), 1087 (w), 1057 (m), 

1024 (m), 986 (m), 934 (m), 894 (w), 875 (m), 864 (m), 857 (m), 815 (m), 797 (w), 786 (w), 

770 (w), 736 (w), 714 (w), 697 (w), 678 (w), 665 (w), 641 (w), 612 (w), 566 (w), 541 (w), 

528 (w), 484 (m), 460 (w), 451 (m), 430 (w), 402 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 221 °C. 
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-989- 

tert-Butyl-4-(4-(((cyclohexylmethyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-

piperazin-1-carboxylat (Schl-33.688) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1161 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 2.75 mmol, 1.10 eq), 0.69 mL Triethylamin 

(5.00 mmol, 2.00 eq) und 737 mg (Cyclohexylmethyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-

Hydrochlorid (Schl-32.323, 2.50 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (DCM/MeOH 100:1 → 50:1) ergab 880 mg von Harnstoff Schl-33.688 (1.87 mmol, 

75%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.34 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 0.94-1.06 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.07-1.26 (m, 3H, 

HCyclohexyl), 1.41 (s, 9H, 1/1‘/1‘‘-H), 1.53-1.63 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.64-1.71 (m, 2H, HCyclohexyl), 

1.74-1.83 (m, 2H, HCyclohexyl), 3.10-3.17 (m, 4H, 4/4’-H), 3.19 (d, J = 6.8 Hz, 2H, 10-H),                     

3.24-3.39 (m, 8H, 5/5’-H und 7/7’-H, überlagert von H2O), 3.96 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 

4.23 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 25.4 (2C, 13/13’-C), 25.8 (14-C), 28.0 (3C, 1/1‘/1‘‘-C), 

32.1 (2C, 12/12’-C), 36.7 (11-C), 43.1 (2C, 4/4’-C), 45.4 (2C, 7/7’-C), 46.0 (2C, 5/5’-C), 

49.4 (bs, 2C, 8/8‘-C), 79.0 (2-C), 153.6 (3-C), 162.4 (6-C), 196.0 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H38N4O3S2: [M+H+]calc = 471.2464; [M+H+]found = 471.2469. 

IR: (Film) ν = 2972 (w), 2918 (m), 2852 (w), 1686 (s), 1630 (m), 1474 (m), 1457 (m), 

1423 (s), 1389 (m), 1374 (m), 1361 (m), 1336 (w), 1274 (m), 1242 (m), 1226 (s), 1203 (m), 

1171 (m), 1149 (m), 1113 (m), 1087 (m), 1065 (w), 1051 (w), 1021 (m), 995 (m), 976 (m), 

960 (m), 935 (m), 892 (w), 874 (m), 842 (w), 826 (w), 788 (w), 770 (w), 758 (m), 643 (w), 

584 (w), 568 (w), 553 (w), 540 (w), 505 (w), 487 (w), 472 (w), 462 (w), 415 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 206 °C. 
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-990- 

tert-Butyl-4-(4-(((2-(1H-indol-3-yl)ethyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl) 

piperazin-1-carboxylat (Schl-33.691) 

 
Gemäß AAV11a wurden 1161 mg 1-(4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-ylcarbonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Iodid (Schl-33.253, 2.75 mmol, 1.10 eq), 0.69 mL Triethylamin 

(5.00 mmol, 2.00 eq) und 855 mg (2-(1H-Indol-3-yl)ethyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-

Hydrochlorid (Schl-32.325, 2.50 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (DCM/MeOH 100:1 → 50:1) ergab 1040 mg von Harnstoff Schl-33.691 (2.01 mmol, 

80%) in Form eines beigen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.38 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 1/1’/1’’-H), 3.00-3.09 (m, 2H, 11-H),                  

3.10-3.17 (m, 4H, 4/4’-H), 3.23-3.39 (m, 8H, 5/5’-H und 7/7’-H), 3.56 (t, J = 7.3 Hz, 2H,                      

10-H), 3.93 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 4.25 (bs, 2H, 8-H oder 8’-H), 6.94-7.02 (m, 1H, 15-H), 

7.03-7.11 (m, 1H, 16-H), 7.19 (s, 1H, 19-H), 7.34 (d, J = 8.1 Hz, 1H, 17-H), 7.63 (d, J = 7.8 Hz, 

1H, 14-H), 10.84 (s, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 24.5 (11-C), 28.0 (3C, 1/1’/1’’-C), 36.9 (10-C),                     

42.9 (bs, 2C, 4/4’-C), 45.4 (7/7’-C), 46.0 (2C, 5/5’-C), 49.2 (bs, 8-C oder 8’-C), 50.4 (bs, 8-C 

oder 8’-C), 79.0 (2-C), 111.4 (17-C), 112.6 (12-C), 118.3 (14-C), 118.4 (15-C), 120.9 (16-C), 

122.9 (19-C), 126.9 (13-C), 136.2 (18-C), 153.8 (3-C), 162.4 (6-C), 195.8 (9-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C25H35N5O3S2: [M+Na+]calc = 540.2079; 

[M+Na+]found = 540.2075. 

IR: (Film) ν = 3266 (br, w), 3057 (w), 2978 (w), 2929 (w), 2851 (w), 1667 (m), 1637 (m), 

1458 (m), 1413 (s), 1363 (m), 1340 (w), 1276 (m), 1227 (m), 1162 (s), 1119 (m), 1066 (w), 

1028 (w), 999 (m), 936 (m), 874 (w), 818 (w), 776 (w), 737 (s), 653 (w), 616 (w), 578 (w), 

564 (w), 540 (w), 499 (w), 467 (w), 426 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 185 °C. 
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-991- 

7.3.11.5 Boc-(piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-Derivate 

tert-Butyl-4-((4-(((4-(methylsulfonyl)benzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl)-

sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.617) 

 
Gemäß AAV8a wurden 1200 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)-                                     

sulfonyl)-3-methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 2.50 mmol, 

1.00 eq), 917 mg ((4-Methylsulfonylphenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-Hydro-

chlorid (Schl-32.320, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1 → 60:1) und Waschen 

mit heißem Ethanol (~100 mL) ergab 970 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.617 

(1.68 mmol, 67%) in Form eines rosafarbenen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.32 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 1/1’/1’’-H), 3.11-3.18 (m, 4H, 6/6’-H),                 

3.20 (s, 3H, 14-H), 3.28-3.34 (m, 4H, 5/5’-H), 3.35-3.41 (m, 4H, 4/4’-H), 4.02 (bs, 2H, 7-H 

oder 7’-H), 4.29 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.70 (s, 2H, 9-H), 7.66 (AA’XX‘, J = 8.2 Hz, 2H, 

11/11’-H), 7.87 (AA’XX‘, J = 8.2 Hz, 2H, 12/12’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 1/1’/1’’-C), 39.6 (9-C, überlagert von      

DMSO-d6), 42.7 (bs, 2C, 6/6’-C), 43.5 (14-C), 45.3 (2C, 5/5’-C), 45.7 (2C, 4/4’-C), 49.4 (bs, 

7-C oder 7’-C), 50.6 (bs, 7-C oder 7’-C), 79.2 (2-C), 127.0 (2C, 12/12’-C), 130.0 (2C,                            

11/11’-C), 139.7 (13-C), 142.9 (10-C), 153.6 (3-C), 195.0 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H34N4O6S4: [M+Na+]calc = 601.1259; 

[M+Na+]found = 601.1268. 

IR: (Film) ν = 2999 (w), 2974 (w), 2919 (w), 2863 (w), 1682 (m), 1597 (w), 1457 (w), 

1422 (m), 1410 (m), 1363 (m), 1332 (m), 1291 (m), 1280 (m), 1267 (m), 1250 (m), 1229 (m), 

1158 (s), 1144 (s), 1097 (m), 1088 (m), 1058 (w), 1034 (m), 1019 (w), 999 (m), 958 (m), 

932 (s), 866 (m), 846 (w), 821 (w), 768 (m), 736 (m), 684 (w), 655 (w), 637 (m), 599 (w), 

585 (w), 564 (w), 542 (m), 518 (m), 486 (w), 464 (m), 427 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 194 °C. 
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-992- 

tert-Butyl-4-((4-(((4-cyanbenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-

1-carboxylat (Schl-33.605) 

 
Gemäß AAV8a wurden 1128 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 2.35 mmol, 1.00 eq), 

738 mg ((4-Cyanphenyl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-Hydrochlorid (Schl-32.321, 

2.35 mmol, 1.00 eq) und 0.65 mL Triethylamin (4.70 mmol, 2.00 eq) umgesetzt. Säulen-

chromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) und Umkristallisation aus Ethanol 

(~120 mL) ergab 1030 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.605 (1.96 mmol, 78%) in Form 

eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.82 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 1/1’/1’’-H), 3.10-3.20 (m, 4H, 6/6’-H),               

3.28-3.33 (m, 4H, 5/5’-H), 3.34-3.40 (m, 4H, 4/4’-H), 4.01 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.28 (bs, 

2H, 7-H oder 7’-H), 4.68 (s, 2H, 9-H), 7.60 (AA’XX‘, J = 8.0 Hz, 2H, 11/11’-H),                                   

7.79 (AA’XX‘, J = 8.1 Hz, 2H, 12/12’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 1/1’/1’’-C), 39.6 (9-C, überlagert von      

DMSO-d6), 43.0 (bs, 2C, 6/6’-C), 45.4 (2C, 5/5’-C), 45.7 (2C, 4/4’-C), 49.5 (bs, 7-C oder                       

7’-C), 50.6 (bs, 7-C oder 7’-C), 79.2 (2-C), 110.0 (13-C), 118.6 (CN), 130.0 (2C, 11/11’-C), 

132.2 (2C, 12/12’-C), 142.8 (10-C), 153.6 (3-C), 195.0 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C22H31N5O4S3: [M+Na+]calc = 548.1436; 

[M+Na+]found = 548.1428. 

IR: (Film) ν = 2978 (w), 2930 (w), 2859 (w), 2229 (w), 1685 (m), 1608 (w), 1499 (w), 

1480 (w), 1456 (w), 1413 (m), 1364 (m), 1351 (m), 1329 (m), 1300 (m), 1275 (m), 1265 (m), 

1248 (m), 1226 (m), 1176 (m), 1145 (s), 1133 (s), 1059 (m), 1036 (m), 1006 (w), 994 (m), 

937 (s), 867 (w), 859 (w), 847 (m), 837 (w), 824 (m), 772 (w), 739 (m), 701 (m), 665 (w), 

610 (w), 593 (w), 565 (m), 551 (m), 541 (m), 517 (w), 486 (m), 464 (m), 429 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 173 °C. 
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-993- 

Benzyl-4-((4-(tert-butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat                            

(Schl-33.709) 

 
Gemäß AAV8a wurden 4801 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-                 

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 10.00 mmol, 1.00 eq), 

2.12 mL  1-Cbz-Piperazin  (11.00 mmol, 1.10 eq) und 1.52 mL Triethylamin (11.00 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1 → 1:1) 

ergab 4010 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.709 (8.56 mmol, 86%) in Form eines 

farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.36 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 1/1’/1’’-H), 3.09-3.15 (m, 4H, 5/5’-H oder 

6/6‘-H), 3.16-3.22 (m, 4H, 5/5’-H oder 6/6‘-H), 3.32-3.40 (m, 4H, 4/4’-H oder 7/7‘-H), 

3.46 (bs, 4H, 4/4’-H oder 7/7‘-H), 5.09 (s, 2H, 9-H), 7.29-7.42 (m, 5H, 11/11‘-H,                  

12/12‘-H und 13-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 1/1’/1’’-C), 43.2 (bs, 4C, 4/4’-C und 7/7‘-C),                               

45.7 (2C, 5/5’-C oder 6/6‘-C), 45.8 (2C, 5/5’-C oder 6/6‘-C), 66.4 (9-C), 79.2 (2-C), 126.6 (2C, 

11/11‘-C), 127.8 (13-C), 128.4 (2C, 12/12’-C), 136.6 (10-C), 153.6 (8-C), 154.3 (3-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C21H32N4O6S: [M+H+] = 469.15 (8%); [M+NH4
+] = 486.21 (17%); 

[M+Na+] = 491.19 (26%). 
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-994- 

tert-Butyl 4-(piperazin-1-ylsulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.718) 

 
4010 mg Benzyl-4-((4-(tert-butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.709, 8.56 mmol, 1.00 eq) wurden in Methanol (~100 mL) gelöst und mit 

200 mg Palladium auf Aktivkohle (10 wt. % Beladung, 0.19 mmol, 0.02 eq) versetzt. Der 

Ansatz wurde für 8 h unter Wasserstoffatmosphäre (1 atm) gerührt, bevor über Celite filtriert 

und das Lösungsmittel unter vermindertem Druck entfernt wurde. Nach 

säulenchromatographischer Reinigung an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1 + 2% Et3N) und 

Umkristallisation aus Ethanol (~150 mL) wurden 2510 mg von Piperazin Schl-33.718 

(7.50 mmol, 88%) als farbloser Feststoff erhalten. 

DC: Rf = 0.17 (DCM/MeOH + 2% Et3N, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.23 (t, J = 7.2 Hz, 1H, NH), 1.40 (s, 9H, 1/1’/1’’-H), 

2.65-2.77 (m, 4H, 6/6’-H), 2.99-3.08 (m, 4H, 5/5’-H), 3.09-3.15 (m, 4H, 7/7’-H), 3.32-3.40 (m, 

4H, 4/4’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 1/1’/1’’-C), 43.0 (bs, 2C, 7/7‘-C),                               

45.0 (2C, 5/5’-C), 45.8 (2C, 6/6’-C), 46.7 (2C, 4/4’-C), 79.2 (2-C), 153.6 (3-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C13H26N4O4S: [M+H+] = 335.21 (39%); [M+Na+] = 357.19 (1%). 
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-995- 

tert-Butyl-4-((4-(((2-hydroxy-5-nitrobenzyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl)-

sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.726) 

 
Gemäß AAV1a wurden 1003 mg tert-Butyl-4-(piperazin-1-ylsulfonyl)piperazin-1-carboxylat 

(Schl-33.718, 3.00 mmol, 1.00 eq), 0.46 mL Triethylamin (3.30 mmol, 1.10 eq), 0.36 mL 

Kohlenstoffdisulfid (6.00 mmol, 2.00 eq) und 766 mg 2-(Brommethyl)-4-nitrophenol 

(3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1 

+ 2% HCOOH) ergab 750 mg von Dithiocarbamat Schl-33.726 (1.34 mmol, 45%) in Form 

eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.39 (DCM/MeOH + 2% HCOOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 1/1’/1’’-H), 3.09-3.20 (m, 4H, 6/6’-H),                  

3.27-3.33 (m, 4H, 5/5’-H), 3.34-3.40 (m, 4H, 4/4’-H), 4.00 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.29 (bs, 

2H, 7-H oder 7’-H), 4.55 (s, 2H, 9-H), 7.00 (d, J = 9.0 Hz, 1H, 14-H), 8.06 (dd, J = 9.0, 2.9 Hz, 

1H, 13-H), 8.28 (d, J = 2.9 Hz, 1H, 11-H), 11.46 (s, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 1/1’/1’’-C), 35.1 (9-C), 42.8 (bs, 2C, 6/6’-C), 

45.4 (2C, 5/5’-C), 45.7 (2C, 4/4’-C), 49.2 (bs, 2C, 7/7’-C), 79.2 (2-C), 115.3 (14-C),                              

123.7 (10-C), 125.2 (11-C), 126.3 (13-C), 139.1 (12-C), 153.6 (3-C), 162.0 (15-C),                              

195.6 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H31N5O7S3: [M+Na+]calc = 584.1283; 

[M+Na+]found = 584.1277. 

IR: (Film) ν = 3132 (br, w), 2980 (w), 2909 (w), 2872 (w), 1651 (m), 1618 (w), 1591 (m), 

1524 (m), 1498 (w), 1480 (w), 1457 (m), 1425 (m), 1396 (w), 1365 (m), 1330 (s), 1312 (m), 

1285 (m), 1277 (s), 1248 (m), 1223 (m), 1154 (s), 1133 (m), 1118 (m), 1083 (m), 1036 (m), 

1006 (m), 949 (m), 938 (m), 910 (m), 868 (m), 843 (w), 830 (m), 815 (w), 772 (w), 743 (m), 

704 (m), 687 (w), 664 (w), 649 (w), 640 (m), 605 (w), 565 (w), 552 (w), 534 (w), 514 (w), 

485 (w), 463 (w), 421 (w), 412 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 202 °C. 
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-996- 

tert-Butyl-4-((4-((((7-methoxy-2-oxo-2H-chromen-4-yl)methyl)sulfanyl)thiocarbonyl)-

piperazin-1-yl)sulfonyl)piperazin-1-carboxylat (Schl-33.694) 

 
Gemäß AAV8a wurden 1200 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-                 

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 2.50 mmol, 1.00 eq),                      

967 mg  ((7-Methoxy-2-oxochromen-4-yl)methyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-Hydrochlorid 

(Schl-32.324, 2.50 mmol, 1.00 eq) und 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1 → 80:1) und Waschen mit heißem 

Ethanol (~90 mL) ergab 900 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.694 (1.50 mmol, 60%) in 

Form eines beigen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.51 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 1/1’/1’’-H), 3.08-3.21 (m, 4H, 6/6’-H),    

3.24-3.42 (m, 8H, 5/5’-H und 4/4’-H), 3.87 (s, 3H, 15-H), 4.01 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H),                    

4.30 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.82 (s, 2H, 9-H), 6.40 (s, 1H, 19-H), 6.93-7.06 (m, 2H, 13-H und 

16-H), 7.80 (d, J = 8.8 Hz, 1H, 12-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.0 (3C, 1/1’/1’’-C), 36.3 (9-C), 42.8 (bs, 2H, 6/6’-C), 

45.4 (2C, 5/5’-C), 45.7 (2C, 4/4’-C), 49.5 (bs, 7-C oder 7’-C), 50.9 (7-C oder 7’-C),                              

56.0 (15-C), 79.2 (2-C), 101.1 (16-C), 111.5 (13-C), 111.6 (19-C), 112.3 (11-C), 126.1 (12-C), 

151.0 (17-C), 153.6 (3-C), 155.0 (10-C), 159.8 (14-C), 162.6 (18-C), 194.1 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C25H34N4O7S3: [M+Na+]calc = 621.1487; 

[M+Na+]found = 621.1499. 

IR: (Film) ν = 3052 (w), 2980 (w), 2927 (w), 1714 (m), 1682 (m), 1607 (m), 1553 (w), 

1513 (w), 1477 (m), 1457 (m), 1415 (m), 1388 (m), 1352 (m), 1326 (m), 1282 (m), 1271 (m), 

1264 (m), 1248 (m), 1230 (m), 1203 (m), 1160 (s), 1148 (s), 1135 (s), 1099 (m), 1060 (m), 

1023 (m), 1009 (m), 986 (m), 932 (s), 887 (w), 867 (w), 852 (m), 842 (m), 817 (m), 793 (w), 

771 (w), 733 (s), 695 (w), 648 (w), 626 (m), 613 (w), 595 (m), 567 (m), 539 (m), 519 (w), 

488 (m), 468 (w), 452 (m), 427 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 198 °C. 
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-997- 

tert-Butyl-4-((4-(((cyclohexylmethyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-

piperazin-1-carboxylat (Schl-33.689) 

 
Gemäß AAV8a wurden 1200 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-                 

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 2.50 mmol, 1.00 eq),                      

737 mg  (Brommethyl)cyclohexan (2.50 mmol, 1.00 eq) und 0.69 mL Triethylamin 

(5.00 mmol, 2.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) 

ergab 670 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.689 (1.32 mmol, 53%) in Form eines 

farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.76 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.93-1.06 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.07-1.26 (m, 3H,                  

HCyclohexyl), 1.40 (s, 9H, 1/1‘/1‘‘-H), 1.52-1.63 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.64-1.71 (m, 2H, HCyclohexyl), 

1.72-1.82 (m, 2H, HCyclohexyl), 3.09-3.19 (m, 4H, 6/6‘-H), 3.24-3.32 (m, 4H, 5/5‘-H),                             

3.34-3.43 (m, 4H, 4/4‘-H), 4.09 (bs, 2H, 7-H oder 7‘-H), 4.23 (bs, 2H, 7-H oder 7‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 25.4 (2C, 12/12‘-C), 25.7 (13-C), 28.0 (3C, 1/1’/1’’-C), 

32.1 (2C, 11/11‘-C), 36.7 (10-C), 43.0 (bs, 2C, 6/6‘-C), 43.3 (9-C), 45.4 (2C, 5/5‘-C), 45.8 (2C, 

4/4‘-C), 49.4 (bs, 2C, 7/7‘-C), 79.2 (2-C), 153.6 (3-C), 196.7 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C21H38N4O4S3: [M+Na+]calc = 529.1953; 

[M+Na+]found = 529.1959. 

IR: (Film) ν = 2982 (w), 2920 (m), 2849 (w), 1683 (s), 1478 (w), 1457 (w), 1446 (w), 

1422 (m), 1364 (m), 1348 (m), 1326 (m), 1308 (w), 1277 (m), 1267 (m), 1251 (m), 1231 (s), 

1203 (w), 1148 (s), 1130 (s), 1113 (m), 1057 (w), 1029 (m), 1001 (m), 937 (s), 865 (w), 

829 (w), 770 (w), 751 (m), 690 (w), 644 (w), 598 (w), 571 (m), 540 (m), 515 (w), 487 (w), 

466 (m), 438 (w), 425 (w), 409 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 198 °C. 
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-998- 

tert-Butyl-4-((4-(((2-(1H-Indol-3-yl)ethyl)sulfanyl)thiocarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)- 

piperazin-1-carboxylat (Schl-33.692) 

 
Gemäß AAV8a wurden 1200 mg 1-((4-(tert-Butoxycarbonyl)piperazin-1-yl)sulfonyl)-3-                 

methyl-1H-imidazol-3-ium-Trifluormethansulfonat (Schl-33.265, 2.50 mmol, 1.00 eq), 

855 mg (2-(1H-Indol-3-yl)ethyl)piperazin-1-dithiocarboxylat-Hydrochlorid (Schl-32.325, 

2.50 mmol, 1.00 eq) und 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq) umgesetzt. Säulen-

chromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) und Umkristallisation aus Ethanol 

(~110 mL) ergab 1050 mg von Schwefelsäurediamid Schl-33.692 (1.90 mmol, 76%) in Form 

eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.48 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.40 (s, 9H, 1/1’/1’’-H), 3.03-3.10 (m, 2H, 10-H),                  

3.13-3.20 (m, 4H, 6/6’-H), 3.27-3.33 (m, 4H, 5/5’-H), 3.34-3.40 (m, 4H, 4/4’-H), 3.53-3.60 (m, 

2H, 9-H), 4.01 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 4.30 (bs, 2H, 7-H oder 7’-H), 6.99 (ddd, J = 7.9, 7.0, 

1.0 Hz, 1H, 14-H), 7.04-7.10 (m, 1H, 15-H), 7.20 (d, J = 2.2 Hz, 1H, 18-H), 7.34 (d, J = 8.1 Hz, 

1H, 16-H), 7.63 (d, J = 7.9 Hz, 1H, 13-H), 10.84 (s, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 24.5 (10-C), 28.0 (3C, 1/1’/1’’-C), 37.1 (9-C), 43.0 (bs, 

2C, 6/6’-C), 45.4 (2C, 5/5’-C), 45.7 (2C, 4/4’-C), 49.5 (bs, 2C, 7/7’-C), 79.2 (2-C),                                  

111.4 (16-C), 112.6 (11-C), 118.3 (13-C), 118.4 (14-C), 120.9 (15-C), 122.9 (18-C),                                  

126.9 (12-C), 136.2 (17-C), 153.6 (3-C), 196.4 (8-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C24H35N5O4S3: [M+Na+]calc = 576.1749; 

[M+Na+]found = 576.1742. 

IR: (Film) ν = 3288 (br, w), 3051 (w), 2981 (w), 2920 (w), 2856 (w), 1679 (s), 1621 (w), 

1548 (w), 1460 (m), 1415 (m), 1364 (m), 1339 (m), 1306 (m), 1280 (m), 1267 (s), 1251 (m), 

1235 (m), 1217 (m), 1172 (m), 1147 (s), 1130 (m), 1120 (m), 1060 (w), 1042 (w), 1011 (w), 

997 (m), 930 (s), 902 (m), 868 (w), 824 (w), 790 (w), 773 (w), 736 (s), 708 (w), 689 (m), 

666 (m), 615 (m), 592 (w), 559 (w), 536 (m), 499 (w), 487 (w), 464 (w), 425 (m),        

407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 193 °C.  
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-999- 

7.3.11.6 (Thiomorpholinosulfonyl)piperazin-Derivate 

(4-(Methylsulfonyl)benzyl)-4-(thiomorpholinosulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                                      

(Schl-33.648) 

 
Gemäß AAV1a wurden 720 mg 4-(Thiomorpholinosulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                       

(Schl-33.285, 2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 685 mg (4-(Brommethyl)phenyl)sulfon 

(2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 200:1 → 100:1) und Waschen mit heißem Ethanol (~100 mL) ergab 810 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.648 (1.63 mmol, 65%) in Form eines farblosen Feststoffes.  

DC: Rf = 0.53 (DCM/MeOH, 200:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.60-2.68 (m, 4H, 1/1‘-H), 3.20 (s, 3H, 11-H),                             

3.22-3.29 (m, 4H, 3/3’-H), 3.42-3.51 (m, 4H, 2/2’-H), 4.02 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 4.29 (bs, 

2H, 4-H oder 4’-H), 4.71 (s, 2H, 6-H), 7.66 (AA’XX‘, J = 8.3 Hz, 2H, 8/8‘-H), 7.87 (AA’XX‘, 

J = 8.3 Hz, 2H, 9/9‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 26.6 (2C, 1/1‘-C), 39.6 (6-C, überlagert von DMSO-d6), 

43.5 (11-C), 45.2 (2C, 3/3‘-C), 48.0 (2C, 2/2‘-C), 49.3 (bs, 4-C oder 4’-C), 50.4 (4-C oder                    

4’-C), 127.0 (2C, 9/9‘-C), 130.0 (2C, 8/8‘-C), 139.7 (10-C), 142.9 (7-C), 195.0 (5-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H25N3O4S5: [M+H+]calc = 496.0527; [M+H+]found = 496.0521. 

IR: (Film) ν = 3014 (w), 2908 (w), 2854 (w), 1596 (w), 1464 (w), 1425 (m), 1409 (w), 

1352 (w), 1317 (w), 1303 (m), 1289 (m), 1276 (m), 1233 (m), 1201 (w), 1143 (s), 1119 (m), 

1091 (m), 1066 (m), 1030 (m), 1020 (w), 997 (w), 968 (m), 942 (m), 903 (m), 868 (m), 

818 (w), 765 (m), 735 (s), 676 (w), 664 (w), 641 (w), 627 (w), 566 (w), 542 (m), 520 (m), 

464 (m), 430 (w), 412 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 213 °C. 
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-1000- 

(4-Cyanbenzyl)-4-(thiomorpholinosulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.649) 

 
Gemäß AAV1a wurden 720 mg 4-(Thiomorpholinosulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                        

(Schl-33.285, 2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 539 mg 4-(Brommethyl)benzonitril (2.75 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 200:1 → 100:1) ergab 

640 mg von Dithiocarbamat Schl-33.649 (1.73 mmol, 58%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.67 (DCM/MeOH, 200:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.59-2.68 (m, 4H, 1/1‘-H), 3.20-3.29 (m, 4H, 3/3’-H), 

3.42-3.51 (m, 4H, 2/2’-H), 4.01 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 4.27 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 4.68 (s, 

2H, 6-H), 7.60 (AA’XX‘, J = 8.2 Hz, 2H, 8/8‘-H), 7.79 (AA’XX‘, J = 8.2 Hz, 2H, 9/9‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 26.6 (2C, 1/1’-C), 39.6 (6-C, überlagert von DMSO-d6), 

45.2 (2C, 3/3’-C), 47.9 (2C, 2C, 2/2’-C), 49.2 (bs, 4-C oder 4’-C), 50.5 (bs, 4-C oder 4‘-C), 

110.0 (10-C), 118.6 (CN), 130.0 (2C, 8/8‘-C),    132.2 (2C, 9/9‘-C), 142.7 (7-C),                                       

195.0 (5-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H22N4O2S4: [M+Na+]calc = 465.0523; 

[M+Na+]found = 465.0530. 

IR: (Film) ν = 2885 (w), 2811 (w), 1131 (w), 1604 (w), 1500 (w), 1454 (w), 1431 (w), 

1414 (m), 1372 (w), 1353 (w), 1339 (m), 1289 (m), 1277 (m), 1232 (m), 1194 (w), 1146 (s), 

1118 (m), 1075 (m), 1052 (w), 1028 (m), 998 (m), 968 (m), 942 (m), 905 (s), 873 (m), 854 (w), 

839 (m), 827 (w), 817 (m), 735 (s), 686 (w), 661 (w), 639 (s), 569 (m), 552 (m), 482 (m), 

459 (m), 434 (w), 404 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 159 °C. 
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-1001- 

(2-Hydroxy-5-nitrobenzyl)-4-(thiomorpholinosulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                         

(Schl-33.652) 

 
Gemäß AAV1a wurden 720 mg 4-(Thiomorpholinosulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                         

(Schl-33.285, 2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 638 mg 2-(Brommethyl)-4-nitrophenol 

(2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 

100:1 + 2% HCOOH) und Umkristallisation aus Ethanol (~100 mL) ergab 830 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.652 (1.73 mmol, 69%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.52 (DCM/MeOH + 2% HCOOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.61-2.66 (m, 4H, 1/1’-H), 3.20-3.27 (m, 4H, 3/3’-H), 

3.43-3.49 (m, 4H, 2/2’-H), 4.00 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 4.28 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 4.56 (s, 

2H, 6-H), 7.00 (d, J = 9.0 Hz, 1H, 11-H), 8.06 (dd, J = 9.0, 2.9 Hz, 1H, 10-H), 8.28 (d, 

J = 2.9 Hz, 1H, 8-H), 11.46 (s, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 26.6 (2C, 1/1’-C), 35.1 (6-C), 45.3 (2C, 3/3’-C),                      

48.0 (2C, 2/2’-C), 49.3 (bs, 2C, 4/4’-C), 115.3 (11-C), 123.7 (7-C), 125.2 (8-C), 126.3 (10-C), 

139.2 (9-C), 162.0 (12-C), 195.6 (5-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(-): m/z für C16H22N4O5S4: [M-H +]calc = 477.0395; [M-H+]found = 477.0409. 

IR: (Film) ν = 3237 (br, w), 2994 (w), 2937 (w), 2903 (w), 1613 (w), 1594 (w), 1514 (m), 

1494 (m), 1464 (w), 1430 (m), 1359 (w), 1332 (s), 1284 (m), 1272 (m), 1233 (m), 1217 (m), 

1139 (s), 1115 (m), 1065 (m), 1029 (m), 1017 (w), 1002 (m), 985 (m), 970 (w), 937 (m), 

904 (s), 882 (m), 832 (m), 816 (w), 741 (s), 701 (w), 676 (w), 663 (w), 640 (m), 625 (m), 

593 (m), 576 (m), 546 (m), 477 (w), 460 (m), 410 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 176 °C. 
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-1002- 

 ((7-Methoxy-2-oxo-2H-chromen-4-yl)methyl)-4-(thiomorpholinosulfonyl)piperazin-1-

carbodithioat (Schl-33.695) 

 
Gemäß AAV1a wurden 720 mg 4-(Thiomorpholinosulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                         

(Schl-33.285, 2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 740 mg 4-(Brommethyl)-7-methoxy-2H-

chromen-2-on (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 100:1) ergab 1010 mg von Dithiocarbamat Schl-33.695 (1.96 mmol, 78%) in 

Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.62 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.57-2.68 (m, 4H, 1/1’-H), 3.20-3.28 (m, 4H, 3/3’-H), 

3.39-3.51 (m, 4H, 2/2’-H), 3.87 (s, 3H, 12-H), 4.05 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 4.29 (bs, 2H, 4-H 

oder 4’-H), 4.82 (s, 2H, 6-H), 6.40 (s, 1H, 16-H), 6.96-7.04 (m, 2H, 10-H und 13-H), 7.80 (d, 

J = 8.7 Hz, 1H, 9-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 26.5 (2C, 1/1’-C), 36.3 (6-C), 45.2 (2C, 3/3’-C),                     

48.0 (2C, 2/2’-C), 49.3 (bs, 4-C oder 4’-C), 50.8 (bs, 4-C oder 4’-C), 56.0 (12-C),                                    

101.1 (13-C), 111.5 (10-C), 111.6 (16-C), 112.3 (8-C), 126.1 (9-C), 151.0 (14-C), 155.0 (7-C), 

159.8 (11-C), 162.6 (15-C), 194.2 (5-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H25N3O5S4: [M+Na+]calc = 538.0575; 

[M+Na+]found = 538.0567. 

IR: (Film) ν = 2925 (w), 2856 (w), 1771 (w), 1707 (m), 1612 (s), 1555 (w), 1512 (w), 

1463 (w), 1427 (m), 1383 (w), 1354 (m), 1342 (m), 1301 (w), 1289 (m), 1274 (s), 1230 (m), 

1201 (w), 1146 (s), 1108 (m), 1063 (w), 1045 (m), 1023 (m), 998 (m), 969 (m), 941 (m), 

926 (m), 900 (m), 889 (s), 848 (m), 837 (m), 825 (w), 764 (w), 725 (s), 697 (m), 680 (m), 

666 (m), 628 (m), 590 (w), 568 (m), 557 (m), 533 (m), 516 (w), 473 (w), 462 (w), 451 (m), 

418 (m), 402 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 167 °C. 
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-1003- 

(Cyclohexylmethyl)-4-(thiomorpholinosulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.671) 

 
Gemäß AAV1a wurden 720 mg 4-(Thiomorpholinosulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                      

(Schl-33.285, 2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 0.38 mL (Brommethyl)cyclohexan (2.75 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) ergab 530 mg 

von Dithiocarbamat Schl-33.671 (1.25 mmol, 50%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.80 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 0.93-1.07 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.08-1.26 (m, 3H, 

HCyclohexyl), 1.52-1.63 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.64-1.72 (m, 2H, HCyclohexyl), 1.73-1.83 (m, 2H, 

HCyclohexyl), 2.56-2.69 (m, 4H, 1/1’-H), 3.19 (d, J = 6.8 Hz, 2H, 6-H), 3.21-3.28 (m, 4H,                        

3/3’-H), 3.39-3.53 (m, 4H, 2/2’-H), 4.10 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 4.22 (bs, 2H, 4-H oder                         

4’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 25.4 (2C, 9/9’-C), 25.7 (10-C), 26.6 (2C, 1/1’-C),                     

32.1 (2C, 8/8’-C), 36.7 (7-C), 43.3 (6-C), 45.3 (2C, 3/3’-C), 48.0 (2C, 2/2’-C), 49.6 (bs, 2C, 

4/4’-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C16H29N3O2S4: [M+Na+]calc = 446.1040; 

[M+Na+]found = 446.1031. 

IR: (Film) ν = 2988 (w), 2919 (m), 2850 (w), 1449 (m), 1417 (m), 1390 (w), 1341 (m), 

1308 (w), 1288 (m), 1276 (m), 1229 (m), 1144 (s), 1116 (m), 1071 (m), 1025 (m), 998 (m), 

969 (m), 944 (m), 922 (m), 901 (s), 845 (w), 827 (m), 812 (w), 766 (w), 740 (m), 662 (w), 

632 (w), 616 (w), 583 (m), 567 (m), 465 (m), 456 (m), 426 (w), 407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 177 °C. 
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-1004- 

(2-(1H-Indol-3-yl)ethyl)-4-(thiomorpholinosulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                                

(Schl-33.678) 

 
Gemäß AAV1a wurden 720 mg 4-(Thiomorpholinosulfonyl)piperazin-1-ium-Chlorid                       

(Schl-33.285, 2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL 

Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 616 mg 3-(2-Bromethyl)-1H-indol (2.75 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 300:1 → 100:1) ergab 

900 mg von Dithiocarbamat Schl-33.678 (1.91 mmol, 76%) in Form eines grauen Feststoffes.  

DC: Rf = 0.45 (DCM/MeOH, 300:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.61-2.66 (m, 4H, 1/1’-H), 3.04-3.19 (m, 2H, 7-H),   

3.22-3.28 (m, 4H, 3/3’-H), 3.44-3.50 (m, 4H, 2/2’-H), 3.54-3.60 (m, 2H, 6-H), 4.01 (bs, 2H,               

4-H oder 4’-H), 4.29 (bs, 2H, 4-H oder 4’-H), 6.99 (ddd, J = 7.9, 7.0, 0.9 Hz, 1H, 11-H),                      

7.07 (ddd, J = 8.1, 7.1, 1.1 Hz, 1H, 12-H), 7.20 (d, J = 2.3 Hz, 1H, 15-H), 7.31-7.37 (m, 1H, 

13-H), 7.63 (d, J = 7.9 Hz, 1H, 10-H), 10.84 (s, 1H, NH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 24.5 (7-C), 26.6 (2C, 1/1’-C), 37.1 (6-C), 42.3 (2C,     

3/3’-C), 48.0 (2C, 2/2’-C), 49.4 (2C, 4/4’-C), 111.4 (13-C), 112.6 (8-C), 118.3 (10-C),                       

118.4 (11-C), 120.9 (12-C), 122.9 (15-C), 126.9 (9-C), 136.2 (14-C), 196.5 (5-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H26N4O2S4: [M+Na+]calc = 493.0836; 

[M+Na+]found = 493.0828. 

IR: (Film) ν = 3411 (br, w), 3075 (w), 3038 (w), 2992 (w), 2955 (w), 2907 (w), 2844 (w), 

1489 (w), 1457 (w), 1422 (m), 1390 (w), 1356 (m), 1339 (m), 1313 (w), 1291 (w), 1271 (m), 

1227 (m), 1213 (m), 1145 (s), 1120 (m), 1103 (m), 1064 (m), 1016 (w), 993 (m), 968 (m), 

944 (m), 921 (m), 896 (m), 825 (m), 791 (w), 760 (w), 731 (s), 720 (s), 678 (w), 665 (w), 

620 (m), 583 (m), 558 (m), 521 (m), 468 (m), 452 (w), 423 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 203 °C. 
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-1005- 

7.3.12 Ersatz der Nitrogruppe  

7.3.12.1 in para-Position des Benzylsubstituenten durch … 

7.3.12.1.1 … Einfachsubstitution elektronenziehender Gruppen 

4-(((4-(Methylsulfonyl)piperazin-1-thiocarbonyl)sulfanyl)methyl)pyridin-1-ium-2,2,2-

Trifluoracetat (Schl-33.651) 

 
Gemäß AAV1a wurden 411 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL 

Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 

696 mg 4-(Brommethyl)pyridin-Hydrobromid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulen-

chromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1 + 2% Et3N) und präparative HPLC 

(tR = 12.28 min) ergab 640 mg von Dithiocarbamat Schl-33.651 (1.44 mmol, 58%) in Form 

eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.45 (Cyclohexan/EtOAc + 2% Et3N, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.20-3.34 (m, 4H, 2/2’-H), 4.10 (bs, 

2H, 3-H oder 3’-H), 4.32 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.78 (s, 2H, 5-H), 7.70-7.80 (m, 2H,                           

7/7’-H), 8.63-8.74 (m, 2H, 8/8’-H) ppm, NH+ nicht sichtbar. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.5 (1-C), 38.8 (5-C), 44.8 (2C, 2/2’-C), 49.3 (bs, 3-C 

oder 3‘-C), 50.6 (bs, 3-C oder 3‘-C), 116.18 (q, 1JC-F = 294.3 Hz, TFA), 125.7 (2C, 7/7’-C), 

144.9 (2C, 8/8’-C), 153.1 (6-C), 158.32 (q, 2JC-F = 34.4 Hz), 194.3 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H18F3N3O4S3: [M-TFA+Na+]calc = 354.0381;                                            

[M-TFA+Na+]found = 354.0383. 

IR: (Film) ν = 3097 (w), 2899 (w), 2872 (w), 2473 (w), 1684 (br, w), 1633 (m), 1498 (w), 

1456 (w), 1439 (w), 1427 (m), 1389 (w), 1367 (w), 1332 (m), 1319 (m), 1273 (m), 1234 (m), 

1204 (m), 1177 (m), 1144 (m), 1120 (s), 1055 (w), 1033 (m), 1008 (w), 966 (m), 946 (m), 

887 (m), 868 (m), 835 (m), 804 (m), 782 (s), 742 (w), 720 (s), 688 (m), 637 (w), 601 (w), 

562 (m), 551 (w), 535 (m), 517 (s), 472 (m), 456 (m), 407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 182 °C. 

EA: calc.: C: 37.75; H, 4.07; N, 9.43; S, 21.59; found: C: 38.85; H, 4.31; N, 9.36; S, 22.30. 
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-1006- 

(4-Fluorbenzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.668) 

 
Gemäß AAV1a wurden 411 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.50 mmol, 1.00 eq), 0.38 mL 

Triethylamin (2.75 mmol, 1.10 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 

0.34 mL 4-Fluorbenzylbromid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) ergab 840 mg von Dithiocarbamat Schl-33.668 (2.41 mmol, 

96%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.62 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.18-3.30 (m, 4H, 2/2’-H), 4.05 (bs, 

2H, 3-H oder 3’-H), 4.56 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.56 (s, 2H, 5-H), 7.06-7.22 (m, 2H,                           

8/8’-H), 7.36-7.52 (m, 2H, 7/7’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 39.5 (5-C, überlagert von DMSO-d6), 

44.9 (2C, 2/2’-C), 49.1 (bs, 3-C oder 3’-C), 49.9 (bs, 3-C oder 3’-C), 115.2 (d, 2JC-F = 21.5 Hz, 

2C, 8/8’-C), 131.1 (d, 3JC-F = 8.0 Hz, 2C, 7/7’-C), 132.4 (d, 4JC-F = 2.5 Hz, 6-C), 161.4 (d,                    

1JC-F = 243.7 Hz, 9-C), 196.5 (4-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -114.9 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C13H17FN2O2S3: [M+Na+]calc = 371.0334; 

[M+Na+]found = 371.0335. 

IR: (Film) ν = 3066 (w), 2995 (w), 2921 (w), 2871 (w), 1598 (w), 1511 (m), 1458 (w), 

1421 (m), 1388 (w), 1362 (w), 1332 (m), 1322 (m), 1272 (m), 1219 (s), 1148 (s), 1117 (m), 

1086 (w), 1055 (w), 1029 (m), 1010 (m), 964 (m), 930 (m), 890 (w), 847 (m), 828 (m), 

818 (m), 779 (s), 755 (m), 746 (m), 691 (m), 635 (w), 541 (m), 517 (s), 485 (s), 456 (m), 

421 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 192 °C. 
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-1007- 

(4-(Trifluormethyl)benzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.667) 

 
Gemäß AAV1a wurden 411 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.50 mmol, 1.00 eq), 0.38 mL 

Triethylamin (2.75 mmol, 1.10 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 

657 mg 4-(Trifluormethyl)benzylbromid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromato-

graphie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) ergab 580 mg von Dithiocarbamat Schl-33.667 

(1.45 mmol, 58%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.84 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.22-3.28 (m, 4H, 2/2’-H), 4.07 (bs, 

2H, 3-H oder 3’-H), 4.35 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.69 (s, 2H, 5-H), 7.62 (AA’XX‘, J = 8.1 Hz, 

2H, 7/7’-H), 7.69 (AA’XX‘, J = 8.2 Hz, 2H, 8/8’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 39.6 (5-C, überlagert von DMSO-d6), 

44.8 (2C, 2/2’-C), 49.2 (bs, 3-C oder 3’-C), 50.3 (bs, 3-C oder 3’-C), 122.0 (q, 1JC-F = 272.1 Hz, 

2C, CF3), 125.2 (q, 3JC-F = 3.6 Hz, 2C, 8/8’-C), 127.8 (q, 2JC-F = 31.8 Hz, 9-C), 129.8 (7/7’-C), 

141.6 (6-C), 195.0 (4-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -60.9 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H17F3N2O2S3: [M+Na+]calc = 421.0302; 

[M+Na+]found = 421.0303. 

IR: (Film) ν = 2987 (w), 2929 (w), 2898 (w), 1617 (w), 1456 (w), 1425 (m), 1363 (w), 

1326 (s), 1272 (m), 1231 (m), 1202 (w), 1150 (s), 1114 (s), 1067 (m), 1037 (m), 1017 (m), 

1007 (m), 965 (m), 930 (m), 876 (m), 851 (w), 823 (m), 800 (w), 775 (m), 752 (m), 711 (w), 

692 (m), 635 (w), 625 (w), 612 (w), 590 (w), 551 (w), 535 (m), 515 (s), 474 (w), 458 (m), 

436 (w), 424 (w), 410 (w), 402 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 157 °C. 



Experimenteller Teil - Synthese - Ersatz der Nitrogruppe 

-1008- 

(4-Chlorbenzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.676) 

 
Gemäß AAV1a wurden 411 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.50 mmol, 1.00 eq), 0.38 mL 

Triethylamin (2.75 mmol, 1.10 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 

565 mg 4-Chlorbenzylbromid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (1. DCM/MeOH 100:1; 2. Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 830 mg von Dithio-

carbamat Schl-33.676 (2.27 mmol, 91%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.43 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.19-3.29 (m, 4H, 2/2’-H), 4.06 (bs, 

2H, 3-H oder 3’-H), 4.33 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.57 (s, 2H, 5-H), 7.31-7.50 (m, 4H,                           

7/7’-H und 8/8’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 39.8 (5-C, überlagert von DMSO-d6), 

44.8 (2C, 2/2’-C), 49.1 (bs, 3-C oder 3’-C), 50.2 (bs, 3-C oder 3’-C), 128.3 (2C, 8/8’-C), 

131.0 (2C, 7/7’-C), 131.9 (9-C), 135.5 (6-C), 195.3 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C13H17ClN2O2S3: [M+Na+]calc = 387.0038; 

[M+Na+]found = 387.0039. 

IR: (Film) ν = 3011 (w), 2986 (w), 2934 (w), 2906 (w), 2854 (w), 1598 (w), 1493 (w), 

1455 (w), 1417 (m), 1380 (w), 1363 (w), 1333 (m), 1317 (m), 1271 (m), 1208 (m), 1188 (w), 

1140 (s), 1115 (m), 1094 (m), 1052 (m), 1034 (m), 1005 (m), 967 (m), 928 (m), 843 (m), 

823 (m), 807 (w), 781 (m), 748 (m), 687 (m), 655 (w), 635 (w), 539 (m), 517 (s), 476 (m), 

461 (m), 424 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 180 °C. 



Experimenteller Teil - Synthese - Ersatz der Nitrogruppe 

-1009- 

4-(((4-(Methylsulfonyl)piperazin-1-thiocarbonyl)sulfanyl)methyl)benzoesäure                          

(Schl-33.693) 

 
Gemäß AAV1a wurden 411 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.50 mmol, 1.00 eq), 0.38 mL 

Triethylamin (2.75 mmol, 1.10 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 

591 mg 4-Brommethylbenzoesäure (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie 

an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1 → 80:1 → 60:1 + 2% HCOOH) ergab 340 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.693 (0.86 mmol, 34%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.56 (DCM/MeOH + 2% HCOOH,100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.21-3.29 (m, 4H, 2/2’-H), 4.07 (bs, 

2H, 3-H oder 3’-H), 4.35 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.65 (s, 2H, 5-H), 7.48-7.54 (m, 2H,                           

7/7’-H), 7.86-7.91 (m, 2H, 8/8’-H), 12.90 (s, 1H, COOH) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 39.6 (5-C, überlagert von DMSO-d6), 

44.8 (2C, 2/2’-C), 49.2 (bs, 3-C oder 3’-C), 50.3 (bs, 3-C oder 3’-C), 129.3 (2C, 7/7’-C), 

129.4 (2C, 8/8’-C), 129.8 (6-C), 141.6 (9-C), 167.0 (COOH), 195.2 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H18N2O4S3: [M+Na+]calc = 397.0326; 

[M+Na+]found = 397.0333. 

IR: (Film) ν = 3071 (w), 3012 (w), 2981 (w), 2935 (w), 2897 (w), 2664 (w), 2551 (w), 

1682 (m), 1609 (w), 1575 (w), 1513 (w), 1461 (w), 1428 (m), 1406 (m), 1385 (w), 1338 (m), 

1319 (s), 1290 (m), 1273 (m), 1227 (m), 1210 (m), 1183 (m), 1143 (s), 1115 (m), 1055 (m), 

1034 (m), 1018 (w), 1004 (m), 973 (m), 964 (m), 935 (s), 887 (w), 874 (m), 860 (w), 845 (w), 

819 (w), 782 (m), 772 (m), 743 (w), 724 (m), 714 (m), 696 (m), 649 (w), 634 (w), 623 (w), 

539 (m), 520 (s), 500 (m), 474 (w), 458 (m), 406 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 265 °C. 



Experimenteller Teil - Synthese - Ersatz der Nitrogruppe 

-1010- 

Methyl-4-(((4-(methylsulfonyl)piperazin-1-thiocarbonyl)sulfanyl)methyl)benzoat                 

(Schl-33.677) 

 
Gemäß AAV1a wurden 411 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.50 mmol, 1.00 eq), 0.38 mL 

Triethylamin (2.75 mmol, 1.10 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 

630 mg Methyl-4-(brommethyl)benzoat (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromato-

graphie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 340 mg von Dithiocarbamat Schl-33.677 

(0.86 mmol, 34%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.25 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.22-3.28 (m, 4H, 2/2’-H), 3.84 (s, 

3H, 11-H), 4.07 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.34 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.67 (s, 2H, 5-H),                   

7.51-7.57 (m, 2H, 7/7’-H), 7.88-7.94 (m, 2H, 8/8’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 40.0 (5-C, überlagert von DMSO-d6), 

44.8 (2C, 2/2’-C), 49.2 (bs, 3-C oder 3’-C), 50.4 (bs, 3-C oder 3’-C), 52.1 (11-C), 128.6 (9-C), 

129.2 (2C, 7/7’-C), 129.4 (2C, 8/8’-C), 142.2 (6-C), 165.9 (10-C), 195.1 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H20N2O4S3: [M+Na+]calc = 411.0483; 

[M+Na+]found = 411.0487. 

IR: (Film) ν = 3014 (w), 2982 (w), 2956 (w), 2935 (w), 2901 (w), 2859 (w), 1720 (m), 

1608 (w), 1575 (w), 1509 (w), 1460 (w), 1433 (m), 1406 (m), 1385 (w), 1338 (m), 1319 (m), 

1273 (s), 1226 (m), 1209 (m), 1195 (m), 1177 (m), 1147 (s), 1105 (m), 1055 (m), 1034 (m), 

1020 (m), 1004 (m), 973 (m), 963 (m), 935 (m), 887 (w), 870 (m), 856 (w), 839 (w), 819 (w), 

783 (m), 774 (m), 724 (m), 713 (m), 696 (m), 648 (w), 635 (w), 553 (w), 539 (m), 520 (s), 

505 (w), 487 (w), 474 (w), 458 (m), 405 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 156 °C. 



Experimenteller Teil - Synthese - Ersatz der Nitrogruppe 

-1011- 

(4-((Trifluormethyl)sulfanyl)benzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                 

(Schl-33.583) 

 
Gemäß AAV1a wurden 411 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.50 mmol, 1.00 eq), 0.38 mL 

Triethylamin (2.75 mmol, 1.10 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 

746 mg 4-((Trifluormethyl)sulfanyl)benzylbromid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulen-

chromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 200:1 → 100:1) ergab 990 mg von Dithio-

carbamat Schl-33.583 (2.29 mmol, 92%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.75 (DCM/MeOH, 200:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.22-3.29 (m, 4H, 2/2’-H), 4.07 (bs, 

2H, 3-H oder 3’-H), 4.33 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.66 (s, 2H, 5-H), 7.56 (AA’XX‘, J = 8.2 Hz, 

2H, 7/7’-H), 7.67 (AA’XX‘, J = 8.1 Hz, 2H, 8/8’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 39.7 (5-C, überlagert von DMSO-d6), 

44.8 (2C, 2/2’-C), 49.1 (bs, 3-C oder 3’-C), 50.3 (bs, 3-C oder 3’-C), 121.7 (6-C), 127.1 (q,              

1JC-F = 308.1 Hz, CF3), 130.6 (2C, 7/7’-C), 136.2 (2C, 8/8’-C), 140.6 (9-C), 195.1 (4-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -42.0 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H17F3N2O2S4: [M+Na+]calc = 453.0023; 

[M+Na+]found = 453.0014. 

IR: (Film) ν = 2990 (w), 2934 (w), 2868 (w), 1594 (w), 1491 (w), 1455 (w), 1428 (m), 

1407 (w), 1361 (w), 1329 (m), 1271 (m), 1232 (m), 1202 (w), 1190 (w), 1149 (m), 1138 (m), 

1108 (s), 1086 (m), 1056 (m), 1035 (m), 1004 (m), 966 (m), 929 (m), 872 (m), 823 (w), 

776 (m), 754 (w), 692 (w), 638 (w), 566 (w), 550 (w), 536 (m), 514 (s), 471 (w), 457 (m), 

411 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 138 °C. 



Experimenteller Teil - Synthese - Ersatz der Nitrogruppe 

-1012- 

(4-Methylphenyl)(trifluormethyl)sulfon (Schl-33.505) 

 
In Anlehnung an AAV15 wurden 2450 mg 4-((Trifluormethyl)sulfanyl)toluol (12.75 mmol, 

1.00 eq) und 12.75 mL H2O2 (112.46 mmol, 8.82 eq) umgesetzt. Die Reaktionslösung wurde 

mit einer ges. NaHCO3-Lösung (~250 mL) versetzt und mit Et2O (~4 x 80 mL) extrahiert. Die 

vereinigten organischen Phasen wurden über MgSO4 getrocknet, das LM wurde entfernt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 1600 mg von 

Sulfon Schl-33.505 (7.14 mmol, 66%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.73 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (500 MHz, CDCl3); δ = 2.51 (s, 3H, 1-H), 7.43-7.51 (m, 2H, 3/3’-H), 7.92 (AA’XX‘, 

J = 8.3 Hz, 2H, 4/4’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, CDCl3); δ = 22.1 (1-C), 120.0 (q, 1JC-F = 326.0 Hz, CF3), 128.3 (5-C), 

130.7 (2C, 4/4’-C), 130.9 (2C, 3/3’-C), 148.5 (2-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C8H7F3O2S: [M+H+] = 225.00 (100%); [M+Na+] = 247.07 (22%). 

(4-(Brommethyl)phenyl)(trifluormethyl)sulfon (Schl-33.514) 

 
Gemäß AAV16 wurden 1600 mg (4-Methylphenyl)(trifluormethyl)sulfon (Schl-33.505, 

7.14 mmol, 1.00 eq), 1144 mg NBS (6.43 mmol, 0.90 eq) und 80 mg DBPO (0.25 mmol, 

0.04 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Pentan + 2% Et2O) ergab 680 mg 

von Benzylbromid Schl-33.514 (2.24 mmol, 35%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.37 (Pentan/Et2O, 50:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 4.86 (s, 2H, 1-H), 7.91 (AA’XX‘, J = 8.5 Hz, 2H,                    

3/3’-H), 8.14 (AA’XX‘, J = 8.4 Hz, 2H, 4/4’-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, CDCl3); δ = 31.7 (1-C), 119.3 (q, 1JC-F = 326.3 Hz, CF3), 128.9 (5-C), 

131.2 (2C, 4/4’-C), 131.3 (2C, 3/3’-C), 148.3 (2-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C8H6BrF3O2S: [M+H+] = 309.31 (75%). 



Experimenteller Teil - Synthese - Ersatz der Nitrogruppe 

-1013- 

(4-((Trifluormethyl)sulfonyl)benzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                

(Schl-33.518) 

 
Gemäß AAV1a wurden 372 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.24 mmol, 1.00 eq), 0.34 mL 

Triethylamin (2.46 mmol, 1.10 eq), 0.27 mL Kohlenstoffdisulfid (4.48 mmol, 2.00 eq) und 

680 mg (4-(Brommethyl)phenyl)(trifluormethyl)sulfon (Schl-33.514, 2.24 mmol, 1.10 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 70:1) ergab 680 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.518 (1.47 mmol, 66%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.73 (DCM/MeOH, 70:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.21-3.30 (m, 4H, 2/2’-H), 4.08 (bs, 

2H, 3-H oder 3’-H), 4.34 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.81 (s, 2H, 5-H), 7.85 (AA’XX‘, J = 8.5 Hz, 

2H, 7/7’-H), 8.09 (AA’XX‘, J = 8.4 Hz, 2H, 8/8’-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.5 (1-C), 39.4 (5-C, überlagert von DMSO-d6), 

44.8 (2C, 2/2’-C), 49.3 (bs, 3-C oder 3’-C), 50.5 (bs, 3-C oder 3’-C), 119.4 (q, 1JC-F = 326.5 Hz, 

CF3), 128.0 (9-C), 130.8 (2C, 8/8’-C), 131.2 (2C, 7/7’-C), 148.2 (6-C), 194.6 (4-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -71.4 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H17F3N2O4S4: [M+Na+]calc = 484.9921; 

[M+Na+]found = 484.9913. 

IR: (Film) ν = 3013 (w), 2986 (w), 2934 (w), 2859 (w), 1593 (w), 1454 (w), 1438 (w), 

1425 (m), 1359 (m), 1329 (m), 1271 (m), 1252 (w), 1235 (m), 1207 (m), 1187 (m), 1150 (m), 

1137 (s), 1115 (m), 1069 (m), 1057 (w), 1037 (m), 1003 (m), 971 (m), 960 (m), 944 (m), 

932 (m), 877 (m), 844 (w), 820 (w), 781 (m), 763 (m), 745 (w), 713 (m), 692 (w), 668 (m), 

642 (w), 629 (w), 601 (s), 567 (m), 548 (w), 536 (w), 516 (s), 491 (m), 472 (w), 457 (m), 

413 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 211 °C. 



Experimenteller Teil - Synthese - Ersatz der Nitrogruppe 

-1014- 

7.3.12.1.2 … Mehrfachsubstitution elektronenziehender Gruppen vorzugsweise in meta- 

und para-Position 

(3,5-Bis(trifluormethyl)benzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                                

(Schl-33.509) 

 
Gemäß AAV1a wurden 493 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (3.00 mmol, 1.00 eq), 0.46 mL 

Triethylamin (3.30 mmol, 1.10 eq), 0.36 mL Kohlenstoffdisulfid (6.00 mmol, 2.00 eq) und 

0.61 mL 3,5-Bis(trifluormethyl)benzylbromid (3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulen-

chromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 1080 mg von Dithio-

carbamat Schl-33.509 (2.32 mmol, 77%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.44 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.20-3.29 (m, 4H, 2/2’-H), 4.06 (bs, 

2H, 3-H oder 3’-H), 4.33 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.79 (s, 2H, 5-H), 8.00 (s, 1H, 9-H), 8.14 (s, 

2H, 7/7’-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 38.8 (5-C), 44.8 (2C, 2/2’-C), 49.3 (bs, 3-C 

oder 3’-C), 50.4 (bs, 3-C oder 3’-C), 121.0 (s, 3JC-F = 3.4 Hz, 9-C), 123.2 (2C, q,                                         

1JC-F = 272.7 Hz, CF3), 130.0 (2C, 7/7’-C), 130.4 (2C, q, 2JC-F = 33.0 Hz, 8/8’-C), 140.9 (6-C), 

194.7 (4-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -61.3 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H16F6N2O2S3: [M+Na+]calc = 489.0176; 

[M+Na+]found = 489.0164. 

IR: (Film) ν = 3075 (w), 3001 (w), 2864 (w), 1625 (w), 1464 (w), 1427 (m), 1374 (m), 

1337 (m), 1324 (m), 1273 (s), 1225 (m), 1176 (m), 1142 (s), 1119 (s), 1057 (m), 1039 (m), 

1009 (m), 970 (m), 942 (m), 917 (m), 906 (m), 895 (m), 841 (w), 825 (w), 783 (m), 751 (w), 

729 (w), 706 (m), 694 (w), 680 (m), 640 (w), 619 (w), 578 (w), 562 (w), 550 (w), 538 (m), 

517 (m), 475 (w), 459 (m), 412 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 223 °C. 



Experimenteller Teil - Synthese - Ersatz der Nitrogruppe 

-1015- 

(3,5-Difluorbenzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.582) 

 
Gemäß AAV1a wurden 411 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.50 mmol, 1.00 eq), 0.38 mL 

Triethylamin (2.75 mmol, 1.10 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 

0.35 mL 3,5-Difluorbenzylbromid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) ergab 450 mg von Dithiocarbamat Schl-33.582 (1.23 mmol, 

49%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.82 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.21-3.30 (m, 4H, 2/2’-H), 4.06 (bs, 

2H, 3-H oder 3’-H), 4.34 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.62 (s, 2H, 5-H), 7.05-7.22 (m, 3H, 9-H und 

7/7’-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 39.6 (5-C, überlagert von DMSO-d6), 

44.8 (2C, 2/2’-C), 49.3 (bs, 3-C oder 3’-C), 50.3 (bs, 3-C oder 3’-C), 102.8 (t, 2JC-F = 25.8 Hz, 

9-C), 112.2 (dd, 2JC-F = 18.8 Hz, 4JC-F = 6.5 Hz, 7/7’-C), 141.3 (t, 3JC-F = 9.2 Hz, 6-C), 

162.1 (dd, 1JC-F = 246.0 Hz, 3JC-F = 13.5 Hz, 2C, 8/8’-C), 194.9 (4-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -109.8 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C13H16F2N2O2S3: [M+Na+]calc = 389.0240; 

[M+Na+]found = 389.0240. 

IR: (Film) ν = 3046 (w), 2988 (w), 2935 (w), 2859 (w), 1630 (w), 1595 (m), 1508 (w), 

1455 (m), 1420 (m), 1391 (w), 1372 (w), 1339 (m), 1322 (m), 1276 (m), 1232 (m), 1219 (m), 

1203 (m), 1143 (s), 1117 (s), 1058 (w), 1038 (m), 1010 (m), 988 (m), 960 (m), 936 (m), 

886 (w), 864 (m), 835 (m), 779 (m), 747 (w), 696 (w), 675 (m), 640 (w), 618 (m), 562 (w), 

546 (w), 537 (m), 517 (s), 470 (m), 458 (m), 407 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 168 °C. 
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-1016- 

(3,4,5-Trifluorbenzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.510) 

 
Gemäß AAV1a wurden 493 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (3.00 mmol, 1.00 eq), 0.46 mL 

Triethylamin (3.30 mmol, 1.10 eq), 0.36 mL Kohlenstoffdisulfid (6.00 mmol, 2.00 eq) und 

0.61 mL 3,4,5-Trifluorbenzylbromid (3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie 

an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 1030 mg von Dithiocarbamat Schl-33.510 

(2.68 mmol, 89%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.67 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.23-3.29 (m, 4H, 2/2’-H), 4.05 (bs, 

2H, 3-H oder 3’-H), 4.34 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.59 (s, 2H, 5-H), 7.32-7.43 (m, 2H,                        

7/7’-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.5 (1-C), 39.0 (5-C), 44.8 (2C, 2/2’-C), 49.2 (bs, 3-C 

oder 3’-C), 50.4 (bs, 3-C oder 3’-C), 113.6 (dd, 2JC-F = 16.9 Hz, 3JC-F = 4.5 Hz, 2C, 7/7’-C), 

134.3 (td, 3JC-F = 7.8 Hz, 4JC-F = 5.2 Hz, 6-C), 137.9 (dt, 1JC-F = 248.6 Hz, 2JC-F = 15.5 Hz,                    

9-C), 149.9 (ddd, 1JC-F = 247.4 Hz, 2JC-F = 9.8 Hz, 3JC-F = 3.9 Hz, 2C, 8/8’-C), 194.8 (4-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -162.9 und -135.1 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C13H15F3N2O2S3: [M+Na+]calc = 407.0145; 

[M+Na+]found = 407.0152. 

IR: (Film) ν = 3028 (w), 2938 (w), 2869 (w), 1623 (w), 1594 (w), 1530 (m), 1459 (w), 

1447 (m), 1427 (m), 1383 (w), 1353 (m), 1322 (m), 1275 (m), 1224 (m), 1209 (m), 1144 (s), 

1119 (m), 1056 (w), 1033 (s), 1009 (w), 976 (m), 949 (m), 932 (m), 890 (w), 873 (m), 823 (w), 

785 (m), 749 (w), 706 (w), 690 (w), 641 (w), 632 (w), 614 (w), 585 (w), 550 (w), 538 (m), 

519 (m), 479 (m), 456 (m), 410 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 188 °C. 
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-1017- 

 ((Pentafluorphenyl)methyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.569) 

 
Gemäß AAV1a wurden 411 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.50 mmol, 1.00 eq), 0.38 mL 

Triethylamin (2.75 mmol, 1.10 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 

718 mg 2,3,4,5,6-Pentafluorobenzylbromid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromato-

graphie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 910 mg von Dithiocarbamat Schl-33.569 

(2.16 mmol, 86%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.49 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.21-3.29 (m, 4H, 2/2’-H), 4.01 (bs, 

2H, 3-H oder 3’-H), 4.33 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.64 (s, 2H, 5-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.8 (1-C), 35.0 (5-C), 45.3 (2C, 2/2’-C), 49.9 (bs, 3-C 

oder 3’-C), 50.9 (bs, 3-C oder 3’-C), 110.7 (dd, 2JC-F = 15.1, 14.6 Hz, 6-C) 137.6 (2C, d,                                  

1JC-F = 250.0 Hz, 7/7‘-C), 140.8 (d, 1JC-F = 251.6 Hz, 9-C), 145.4 (2C, d, 1JC-F = 243.9 Hz,                     

8/8‘-C), 194.0 (4-C) ppm; weitere C-F-Kopplungen konnten nicht aufgelöst werden. 

19F-NMR: (376 MHz, DMSO-d6); δ = -162.3 (t, J = 22.0 Hz), -154.78 (t, J = 22.7 Hz),                                   

-140.5 (d, J = 20.2 Hz) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C13H13F5N2O2S3: [M+Na+]calc = 442.9957; 

[M+Na+]found = 442.9946. 

IR: (Film) ν = 3011 (w), 2980 (w), 2932 (w), 2865 (w), 1655 (w), 1524 (m), 1498 (s), 

1460 (w), 1435 (w), 1413 (m), 1386 (m), 1376 (w), 1361 (w), 1337 (m), 1319 (m), 1273 (m), 

1249 (w), 1228 (m), 1213 (m), 1202 (m), 1148 (m), 1140 (m), 1127 (m), 1118 (m), 1055 (m), 

1036 (m), 1004 (m), 984 (m), 963 (s), 935 (s), 879 (m), 820 (m), 781 (m), 708 (w), 694 (m), 

644 (m), 610 (w), 570 (w), 550 (w), 539 (m), 518 (s), 475 (m), 455 (m), 412 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 178 °C. 
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-1018- 

 (3,4,5-Trichlorphenyl)methanol (Schl-33.665) 

 
Gemäß AAV12 wurden 1000 mg 3,4,5-Trichlorbenzaldehyd (4.77 mmol, 1.00 eq) und 

270 mg NaBH4 (7.15 mmol, 1.50 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 840 mg von Benzylalkohol Schl-33.665 (3.97 mmol, 83%) in 

Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.67 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 4.50 (d, J = 5.8 Hz, 2H, 1-H), 5.48 (t, J = 5.8 Hz, 1H, 

OH), 7.56 (s, 2H, 3/3‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 61.1 (1-C), 126.8 (2C, 3/3‘-C), 127.5 (5-C), 132.6 (2C, 

4/4‘-C), 144.5 (2-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C7H5Cl3O: wurde nicht gefunden. 

5-(Brommethyl)-1,2,3-trichlorbenzol (Schl-33.666) 

 
Gemäß AAV13 wurden 840 mg (3,4,5-Trichlorphenyl)methanol (GR665, 3.95 mmol, 1.00 eq) 

und 0.13 mL PBr3 (1.38 mmol, 0.35 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 500 mg von Benzylbromid Schl-33.666 (1.82 mmol, 46%) in 

Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.84 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 4.69 (s, 2H, 1-H), 7.78 (s, 2H, 3/3‘-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 31.0 (1-C), 129.6 (5-C), 129.9 (2C, 3/3‘-C), 132.9 (2C, 

4/4‘-C), 139.7 (2-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C7H4BrCl3: wurde nicht gefunden. 
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-1019- 

(3,4,5-Trichlorbenzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.670) 

 
Gemäß AAV1a wurden 272 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (1.65 mmol, 1.00 eq), 0.25 mL 

Triethylamin (1.82 mmol, 1.10 eq), 0.20 mL Kohlenstoffdisulfid (3.30 mmol, 2.00 eq) und 

500 mg 3,4,5-Trichlorbenzylbromid (Schl-33.666, 1.82 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulen-

chromatographie an Kieselgel (1. DCM/MeOH 100:1; 2. Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 

510 mg von Dithiocarbamat Schl-33.670 (1.18 mmol, 72%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.52 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.23-3.29 (m, 4H, 2/2’-H), 4.05 (bs, 

2H, 3-H oder 3’-H), 4.34 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.61 (s, 2H, 5-H), 7.70 (s, 2H, 7/7‘-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.5 (1-C), 38.4 (5-C), 44.8 (2C, 2/2’-C), 49.3 (bs, 3-C 

oder 3’-C), 50.4 (bs, 3-C oder 3’-C), 128.5 (9-C), 129.7 (2C, 7/7‘-C), 132.6 (2C, 8/8‘-C), 

139.0 (6-C), 194.6 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C13H15Cl3N2O2S3: [M+Na+]calc = 454.9259; 

[M+Na+]found = 454.9251. 

IR: (Film) ν = 3059 (w), 2940 (w), 2907 (w), 1577 (w), 1548 (w), 1455 (w), 1422 (m), 

1396 (m), 1364 (w), 1334 (m), 1320 (m), 1270 (m), 1242 (m), 1228 (m), 1212 (m), 1199 (m), 

1159 (m), 1139 (s), 1118 (m), 1058 (m), 1033 (m), 1009 (w), 971 (m), 949 (m), 886 (m), 

853 (m), 814 (w), 785 (m), 718 (m), 695 (m), 662 (w), 640 (w), 584 (w), 548 (w), 533 (m), 

517 (s), 476 (m), 456 (m), 427 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 160 °C. 
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-1020- 

7.3.12.1.3 … bioisostere Gruppen 

(4-(Pentafluor-λ6-sulfanyl)phenyl)methanol (Schl-33.642) 

 
Gemäß AAV12 wurden 2000 mg 4-(Pentafluor-λ6-sulfanyl)benzylaldehyd (8.61 mmol, 

1.00 eq) und 489 mg NaBH4 (12.92 mmol, 1.50 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 1870 mg von Benzylalkohol Schl-33.642 

(7.98 mmol, 80%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.56 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 4.58 (d, J = 5.7 Hz, 2H, 1-H), 5.42 (t, J = 5.7 Hz, 1H, 

OH), 7.53 (AA’XX‘, J = 8.4 Hz, 2H, 3/3‘-H), 7.85 (AA’XX‘, J = 8.6 Hz, 2H, 4/4‘-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 61.8 (1-C), 125.5 (m, 2C, 4/4‘-C), 126.8 (2C, 3/3‘-C), 

147.4 (2-C), 151.3 (quint, 2JC-F = 15.6 Hz, 5-C) ppm. 

MS: ESI (-): m/z für C7H7F5OS: [M-H+] = 233.26 (8%). 

 (4-(Brommethyl)phenyl)pentafluor-λ6-sulfan (Schl-33.644) 

 
Gemäß AAV13 wurden 1870 mg (4-(Pentafluor-λ6-sulfanyl)phenyl)methanol (Schl-33.642, 

7.98 mmol, 1.00 eq) und 0.26 mL PBr3 (2.79 mmol, 0.35 eq) umgesetzt. Säulenchromato-

graphie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 1070 mg von Benzylbromid Schl-33.644 

(3.60 mmol, 44%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.80 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 4.77 (s, 2H, 1-H), 7.68 (AA’XX‘, J = 8.3 Hz, 2H,                      

3/3‘-H), 7.90 (AA’XX‘, J = 8.8 Hz, 2H, 4/4‘-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 32.0 (1-C), 126.2 (m, 2C, 4/4‘-C), 130.1 (2C, 3/3‘-C), 

142.7 (2-C), 152.2 (quint, 2JC-F = 16.0 Hz, 5-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C7H6BrF5S: [M+H+] = 298.30 (11%). 
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-1021- 

(4-(Pentafluor-λ6-sulfanyl)benzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                       

(Schl-33.646) 

 
Gemäß AAV1a wurden 650 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (3.96 mmol, 1.10 eq), 0.55 mL 

Triethylamin (3.96 mmol, 1.10 eq), 0.43 mL Kohlenstoffdisulfid (7.20 mmol, 2.00 eq) und 

1070 mg  (4-(Brommethyl)phenyl)pentafluor-λ6-sulfan (Schl-33.644, 3.60 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 1560 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.646 (3.42 mmol, 95%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.78 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.22-3.29 (m, 4H, 2/2’-H), 4.07 (bs, 

2H, 3-H oder 3’-H), 4.34 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.69 (s, 2H, 5-H), 7.63 (AA’XX‘, J = 8.3 Hz, 

2H, 7/7‘-H), 7.86 (AA’XX‘, J = 8.8 Hz, 2H, 8/8‘-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 39.6 (5-C, überlagert von DMSO-d6), 

44.8 (2C, 2/2’-C), 49.2 (bs, 3-C oder 3’-C), 50.4 (bs, 3-C oder 3’-C), 125.8 (m, 2C, 8/8‘-C), 

130.0 (2C, 7/7‘-C), 141.9 (6-C), 151.7 (quint, 2JC-F = 16.0 Hz, 9-C), 194.9 (4-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = 64.3 (d, J = 148.6 Hz, 4F), 87.6 (quint, J = 147.2 Hz, 

1F) ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C13H17F5N2O2S4: [M+Na+]calc = 478.9991; 

[M+Na+]found = 478.9983. 

IR: (Film) ν = 2934 (w), 2872 (w), 1598 (w), 1500 (w), 1455 (w), 1428 (m), 1387 (w), 

1360 (w), 1331 (m), 1271 (m), 1232 (m), 1201 (w), 1151 (m), 1137 (m), 1115 (w), 1096 (m), 

1056 (w), 1036 (m), 1004 (m), 970 (m), 944 (m), 874 (w), 823 (s), 798 (s), 775 (s), 743 (m), 

692 (m), 665 (m), 639 (w), 630 (w), 610 (w), 591 (m), 577 (m), 551 (w), 535 (m), 515 (m), 

472 (w), 458 (m), 435 (w), 412 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 177 °C. 



Experimenteller Teil - Synthese - Ersatz der Nitrogruppe 

-1022- 

(Benzo[c][1,2,5]oxadiazol-5-ylmethyl-4)-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.498) 

 
Gemäß AAV1a wurden 493 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (3.00 mmol, 1.00 eq), 0.46 mL 

Triethylamin (3.30 mmol, 1.10 eq), 0.36 mL Kohlenstoffdisulfid (6.00 mmol, 2.00 eq) und 

703 mg 5-(Brommethyl)-2,1,3-benzoxadiazol (3.30 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulen-

chromatographie an Kieselgel (1. DCM/MeOH 60:1; 2. Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 870 mg 

von Dithiocarbamat Schl-33.498 (2.33 mmol, 78%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.32 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.19-3.29 (m, 4H, 2/2’-H), 4.09 (bs, 

2H, 3-H oder 3’-H), 4.35 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.77 (s, 2H, 5-H), 7.53-7.66 (m, 1H, 7-H), 

7.92-8.09 (m, 2H, 11-H und 8-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.5 (1-C), 40.0 (5-C, überlagert von DMSO-d6), 

44.8 (2C, 2/2’-C), 49.4 (bs, 3-C oder 3’-C), 50.6 (bs, 3-C oder 3’-C), 114.5 (11-C),                              

116.2 (8-C), 134.6 (7-C), 141.9 (6-C), 148.2 (9-C), 148.8 (10-C), 194.6 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C13H16N4O3S3: [M+Na+]calc = 395.0282; 

[M+Na+]found = 395.0288. 

IR: (Film) ν = 3010 (w), 2924 (w), 2878 (w), 2800 (w), 1673 (w), 1629 (w), 1538 (w), 

1525 (w), 1463 (m), 1420 (m), 1363 (w), 1341 (m), 1321 (m), 1275 (m), 1233 (m), 1218 (m), 

1198 (w), 1164 (s), 1144 (m), 1133 (m), 1115 (m), 1052 (m), 1025 (m), 999 (m), 955 (m), 

936 (m), 922 (m), 886 (m), 875 (m), 847 (m), 813 (m), 770 (s), 746 (m), 717 (m), 689 (m), 

630 (w), 622 (m), 600 (w), 586 (w), 549 (w), 534 (m), 516 (s), 505 (m), 475 (m), 456 (m), 

423 (w), 409 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 196 °C. 
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-1023- 

Methyl-2,4-dimethylbenzoat (Schl-33.604) 

 
6007 mg 2,4-Dimethylbenzoesäure (40 mmol, 1.00 eq) wurden in 50 mL DMF gelöst und 

bei 0 °C zunächst mit 8239 mg K2CO3 (60 mmol, 1.50 eq) versetzt. 2.99 mL MeI (48 mmol, 

1.2 eq) wurden tropfenweise hinzugefügt. Die Reaktionslösung wurde über Nacht auf RT 

erwärmt und der enthaltene Feststoff wurde abgesaugt. Das Filtrat wurde mit dest. H2O 

(~250 mL) versetzt und mit Et2O (~4 x 100 mL) extrahiert. Die vereinigten organischen Phasen 

wurden über MgSO4 getrocknet, das LM wurde entfernt und der resutierende Rückstand wurde 

säulenchromatographisch an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 6:1) gereinigt. Es wurden 5070 mg 

von Benzoat Schl-33.604 (30,88 mmol, 77%) als farbloses Öl erhalten. 

DC: Rf = 0.75 (Cyclohexan/EtOAc, 6:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.31 (s, 3H, 1-H), 2.48 (s, 3H, 9-H), 3.80 (s, 3H, 7-H), 

7.07-7.17 (m, 2H, 3-H und 10-H), 7.73 (d, J = 7.9 Hz, 1H, 4-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 20.8 (1-C), 21.0 (9-C), 51.6 (7-C), 126.4 (3-C),                       

126.5 (10-C), 130.2 (5-C), 132.2 (10-C), 139.2 (2-C), 142.2 (8-C), 167.1 (6-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C10H12O2: [M+H+] = 165.15 (100%), [M+Na+] = 187.04 (27%). 

Methyl-2,4-bis(brommethyl)benzoat (Schl-33.673) 

 
5070 mg Methyl-2,4-dimethylbenzoat (GR604, 30.88 mmol, 1.00 eq), 13740 mg 

(77.20 mmol, 2.50 eq) NBS und 150 mg DBPO (0.62 mmol, 0.02 eq) wurden in CCl4 

(~120 mL) in Anlehnung an AAV16 umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 100:1) und (tR = 31.66 min) ergab 3040 mg von Dibenzylbromid                       

Schl-33.673 (9.44 mmol, 10%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.13 (Cyclohexan/EtOAc, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.87 (s, 3H, 7-H), 4.73 (s, 2H, 9-H), 5.00 (s, 2H, 1-H), 

7.53 (dd, J = 8.0, 1.6 Hz, 1H, 3-H), 7.67 (d, J = 1.4 Hz, 1H, 10-H), 7.87 (d, J = 8.0 Hz, 1H,                   

4-H) ppm.  
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-1024- 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 31.6 (9-C), 32.5 (1-C), 52.3 (7-C), 128.4 (3-C),                     

129.5 (4-C), 131.2 (10-C), 132.3 (5-C), 139.1 (8-C), 142.6 (2-C), 166.1 (6-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C10H10Br2O2: [M+H+] = 323.08 (6%); [M+Na+] = 344.97 (17%). 

5-(Brommethyl)isobenzofuran-1(3H)-on (Schl-33.681) 

 
3040 mg Methyl-2,4-bis(brommethyl)benzoat (GR673, 9.44 mmol, 1.00 eq) wurden unter 

neat-Bedingungen und schwachem Vakuum für 2 h auf 150 °C erhitzt. Das Reaktionsgemisch 

wurde auf RT abgekühlt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 10:1 

→ 5:1 → 3:1) ergab 950 mg von Lacton Schl-33.681 (4.18 mmol, 44%) in Form eines 

farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.29 (Cyclohexan/EtOAc, 5:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 4.84 (s, 2H, 1-H), 5.51 (s, 2H, 7-H), 7.65 (d, J = 7.9 Hz, 

1H, 3-H), 7.74 (s, 1H, 9-H), 7.84 (d, J = 7.9 Hz, 1H, 4-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 33.1 (1-C), 69.7 (7-C), 123.5 (5-C), 124.7 (3-C),                     

125.2 (9-C), 130.1 (4-C), 144.5 (2-C), 147.9 (8-C), 170.0 (6-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H7BrO2: [M+H+] = 226.96 (100%); [M+Na+] = 249.00 (36%) und 

250.98 (42%).  
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((1-Oxo-1,3-dihydroisobenzofuran-5-yl)methyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbo-

dithioat (Schl-33.687) 

 
Gemäß AAV1a wurden 686 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (4.18 mmol, 1.00 eq), 0.64 mL 

Triethylamin (4.60 mmol, 1.10 eq), 0.50 mL Kohlenstoffdisulfid (8.36 mmol, 2.00 eq) und 

950 mg 5-(Brommethyl)isobenzofuran-1(3H)-on (Schl-33.681, 4.18 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1 → 50:1) ergab 1160 mg 

von Dithiocarbamat Schl-33.687 (3.00 mmol, 72%) in Form eines grauen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.45 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.21-3.29 (m, 4H, 2/2‘-H), 4.06 (s, 

2H, 3-H oder 3‘-H), 4.35 (s, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.76 (s, 2H, 5-H), 5.39 (s, 2H, 11-H), 7.61 (d, 

J = 7.9 Hz, 1H, 7-H), 7.69 (s, 1H, 13-H), 7.80 (d, J = 7.9 Hz, 1H, 8-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.5 (1-C), 40.1 (5-C), 44.8 (2C, 2/2’-C), 49.2 (bs, 3-C 

oder 3’-C), 50.4 (bs, 3-C oder 3’-C), 69.6 (11-C), 123.2 (9-C), 124.0 (7-C), 124.9 (13-C), 

130.0 (8-C), 143.7 (6-C), 147.7 (12-C), 170.2 (10-C), 195.0 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H18N2O4S3: [M+Na+]calc = 409.0326; 

[M+Na+]found = 409.0333. 

IR: (Film) ν = 3003 (w), 2936 (w), 2855 (w), 1749 (s), 1614 (w), 1479 (m), 1441 (m), 

1420 (m), 1390 (w), 1354 (m), 1329 (m), 1316 (m), 1287 (w), 1271 (m), 1239 (w),                

1219 (w), 1209 (w), 1164 (m), 1130 (m), 1111 (m), 1049 (s), 1013 (m), 1002 (m), 987 (m),                      

950 (m), 920 (s), 894 (m), 858 (m), 833 (m), 782 (m), 774 (s), 758 (m), 715 (m), 693 (m),                        

673 (m), 616 (m), 585 (w), 559 (w), 543 (w), 520 (m), 512 (s), 482 (m), 466 (m), 446 (w),                  

425 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 209 °C.   
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7.3.12.1.4 … Kombination der CN- und F- oder SO2Me-Gruppe 

2,6-Difluor-4-(hydroxymethyl)benzonitril (Schl-33.786) 

 
Gemäß AAV12 wurden 1000 mg 2,6-Difluor-4-formylbenzonitril (5.98 mmol, 1.00 eq) und 

338 mg NaBH4 (8.93 mmol, 1.50 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 810 mg von Benzylalkohol Schl-33.786 (4.79 mmol, 80%) in 

Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.25 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 4.60 (d, J = 5.8 Hz, 2H, 1-H), 5.67 (t, J = 5.8 Hz, 1H, 

OH), 7.33 (d, JH-F = 9.2 Hz, 2H, 3/3‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 61.6 (1-C), 88.7 (t, 2JC-F = 19.6 Hz, 5-C), 109.6 (dd,                 

2JC-F = 20.0 Hz, 4JC-F = 2.5 Hz, 2C, 3/3‘-C), 109.7 (CN), 154.5 (t, 3JC-F = 9.0 Hz, 2-C),                     

161.3 (dd, 1JC-F = 257.6 Hz, 3JC-F = 4.7 Hz, 2C, 4/4‘-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C8H5F2NO: [M+H+] = 170.06 (36%); [M+NH4
+] = 187.09 (23%). 

4-(Brommethyl)-2,6-difluorbenzonitril (Schl-33.787) 

 
Gemäß AAV13 wurden 810 mg 2,6-Difluor-4-(hydroxymethyl)benzonitril (Schl-33.786, 

4.79 mmol, 1.00 eq) und 0.16 mL PBr3 (1.68 mmol, 0.35 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (1. DCM/MeOH 100:1; 2. Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 

270 mg von Benzylbromid Schl-33.787 (1.16 mmol, 24%) in Form eines hellgelben 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.71 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 4.74 (s, 2H, 1-H), 7.56 (d, JH-F = 8.8 Hz, 2H,                                       

3/3‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 30.9 (1-C), 90.8 (t, 2JC-F = 19.4 Hz, 5-C), 109.3 (CN), 

113.4 (dd, 2JC-F = 20.4 Hz, 4JC-F = 2.9 Hz, 2C, 3/3‘-C), 148.2 (t, 3JC-F = 10.2 Hz, 2-C), 162.1 (dd, 

1JC-F = 258.1 Hz, 3JC-F = 4.8 Hz, 2C, 4/4‘-C) ppm. 
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MS: ESI-MS(+): m/z für C8H4BrF2N: wurde nicht gefunden. 

(3-Cyan-2,4-difluorbenzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.788) 

 
Gemäß AAV1a wurden 210 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (1.28 mmol, 1.10 eq), 0.32 mL 

Triethylamin (2.32 mmol, 2.00 eq), 0.14 mL Kohlenstoffdisulfid (2.32 mmol, 2.00 eq) und 

270 mg 4-(Brommethyl)-2,6-difluorbenzonitril (Schl-33.787, 1.16 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) ergab 390 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.788 (1.00 mmol, 78%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.84 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.22-3.32 (m, 4H, 2/2‘-H), 4.06 (bs, 

2H, 4-H oder 4‘-H), 4.34 (bs, 2H, 4-H oder 4‘-H), 4.72 (s, 2H, 5-H), 7.48 (d, JH-F = 9.1 Hz, 2H, 

7/7‘-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.5 (1-C), 39.7 (5-C, überlagert von DMSO-d6), 

44.8 (2C, 2/2‘-C), 49.3 (bs, 3-C oder 3‘-C), 50.6 (bs, 3-C oder 3‘-C), 89.7 (t, 2JC-F = 19.6 Hz, 

9-C), 109.5 (CN), 113.1 (dd, 2JC-F = 20.3 Hz, 4JC-F = 3.0 Hz, 2C, 7/7‘-C), 148.4 (t,                                   

3JC-F = 10.0 Hz, 6-C), 161.9 (dd, 1JC-F = 257.7 Hz, 3JC-F = 5.0 Hz, 2C, 8/8‘-C), 194.3 (4-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -105.8 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H15F2N3O2S3: [M+Na+]calc = 414.0192; 

[M+Na+]found = 414.0197. 

IR: (Film) ν = 3059 (w), 2934 (w), 2866 (w), 2238 (w), 1629 (m), 1573 (w), 1541 (w), 

1521 (w), 1507 (w), 1490 (w), 1457 (w), 1437 (m), 1422 (m), 1366 (w), 1328 (s),                

1273 (m), 1233 (m), 1199 (w), 1151 (w), 1139 (m), 1115 (m), 1057 (m), 1035 (w),                      

1007 (m), 970 (m), 932 (m), 891 (m), 873 (m), 820 (w), 777 (m), 712 (w), 693 (w), 639 (w),                        

609 (w), 567 (w), 551 (w), 535 (w), 515 (s), 474 (w), 456 (m), 441 (w), 427 (w), 401 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 199 °C. 
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5-Methyl-2-(methylsulfanyl)benzonitril (Schl-33.624) 

 
Gemäß AAV14 wurden 1351 mg 2-Fluor-5-methylbenzonitril (10.00 mmol, 1.00 eq) und 

770 mg NaSCH3 (11.00 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 5:1 → 3:1) ergab 1270 mg von Phenylmethylthioether Schl-33.624 

(7.78 mmol, 78%) in Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.64 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.30 (s, 3H, 1-H), 2.56 (s, 3H, 6-H), 7.39 (d, J = 8.3 Hz, 

1H, 3-H), 7.49 (d, J = 8.3 Hz, 1H, 4-H), 7.61 (s, 1H, 8-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 14.9 (6-C), 19.8 (1-C), 109.7 (7-C), 116.9 (CN),                  

126.3 (4-C), 133.6 (8-C), 134.5 (3-C), 135.2 (2-C), 139.5 (5-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H9NS: [M+H+] = 164.03 (100%), [M+Na+] = 186.03 (31%). 

5-Methyl-2-(methylsulfonyl)benzonitril (Schl-33.628) 

 
Gemäß AAV15 wurden 1670 mg 5-Methyl-2-(methylthio)benzonitril (Schl-33.624, 

10.23 mmol, 1.00 eq) und 10.23 mL H2O2 (90.23 mmol, 8.82 eq) umgesetzt. Säulenchromato-

graphie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 1820 mg von Sulfon Schl-33.628 

(9.32 mmol, 91%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.51 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, CDCl3); δ = 2.50 (s, 3H, 1-H), 3.24 (s, 3H, 6-H), 7.60 (d, J = 8.1 Hz, 1H, 

3-H), 7.70 (s, 1H, 8-H), 8.06 (d, J = 8.1 Hz, 1H, 4-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, CDCl3); δ = 21.4 (1-C), 43.5 (6-C), 111.0 (7-C), 115.8 (CN),                  

129.8 (4-C), 134.1 (8-C), 135.9 (3-C), 139.9 (5-C), 145.5 (2-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C9H9NO2S: [M+H+] = 196.05 (38%), [M+Na+] = 218.03 (100%). 
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5-(Brommethyl)-2-(methylsulfonyl)benzonitril (Schl-33.650) 

 
Gemäß AAV16 wurden 1820 mg 5-Methyl-2-(methylsulfonyl)benzonitril (Schl-33.628, 

9.32 mmol, 1.00 eq), 1493 mg NBS (8.39 mmol, 0.90 eq) und 60 mg DBPO (0.25 mmol, 

0.03 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) und 

präparative HPLC (tR = 21.40 min) ergab 965 mg von Benzylbromid Schl-33.650 (3.52 mmol, 

38%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.17 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.40 (s, 3H, 6-H), 4.82 (s, 2H, 1-H), 8.05 (dd, J = 8.2, 

1.6 Hz, 1H, 3-H), 8.14 (d, J = 8.2 Hz, 1H, 4-H), 8.28 (d, J = 1.3 Hz, 1H, 8-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 30.7 (1-C), 43.0 (6-C), 110.0 (7-C), 115.3 (CN),                  

130.0 (4-C), 134.6 (8-C), 136.1 (3-C), 141.4 (5-C), 144.8 (2-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H8BrNO2S: [M+H+] = 273.94 (95%) und 275.90 (100%), 

[M+NH4
+] = 292.93 (9%), [M+Na+] = 295.94 (93%). 
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(3-Cyan-4-(methylsulfonyl)benzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                  

(Schl-33.655) 

 
Gemäß AAV1a wurden 525 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (3.20 mmol, 1.00 eq), 0.49 mL 

Triethylamin (3.52 mmol, 1.10 eq), 0.38 mL Kohlenstoffdisulfid (6.40 mmol, 2.00 eq) und 

965 mg 5-(Brommethyl)-2-(methylsulfonyl)benzonitril (Schl-33.650, 3.52 mmol, 1.10 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) und Waschen mit 

heißem Ethanol (~250 mL) ergab 1090 mg von Dithiocarbamat Schl-33.655 (2.51 mmol, 78%) 

in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.42 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.20-3.29 (m, 4H, 2/2‘-H), 3.38 (s, 

3H, 10-H), 4.07 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.33 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.76 (s, 2H, 5-H),                    

7.99 (dd, J = 8.3, 1.5 Hz, 1H, 7-H), 8.09 (d, J = 8.2 Hz, 1H, 8-H), 8.18 (d, J = 1.4 Hz, 1H,                    

12-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.5 (1-C), 38.5 (5-C), 43.0 (10-C), 44.8 (2C, 2/2‘-C), 

49.3 (bs, 3-C oder 3‘-C), 50.5 (bs, 3-C oder 3‘-C), 109.5 (11-C), 115.6 (CN), 129.5 (8-C), 

134.4 (12-C), 136.1 (7-C), 140.7 (9-C), 144.5 (6-C), 194.4 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H19N3O4S4: [M+Na+]calc = 456.0156; 

[M+Na+]found = 456.0149. 

IR: (Film) ν = 3010 (w), 2928 (w), 2930 (w), 1593 (w), 1568 (w), 1453 (w), 1423 (m), 

1404 (w), 1371 (w), 1340 (m), 1305 (s), 1277 (m), 1233 (m), 1217 (w), 1197 (m), 1163 (m), 

1143 (s), 1117 (m), 1070 (m), 1058 (m), 1032 (m), 1003 (m), 960 (m), 947 (m), 927 (m), 

870 (m), 825 (w), 815 (w), 782 (m), 771 (m), 718 (w), 689 (w), 658 (m), 632 (w), 585 (w), 

567 (w), 550 (m), 533 (m), 520 (s), 491 (w), 479 (w), 456 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 201 °C. 
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2-Methyl-5-(methylsulfanyl)benzonitril (Schl-33.627) 

 
Gemäß AAV14 wurden 1351 mg 5-Fluor-2-methylbenzonitril (10.00 mmol, 1.00 eq) und 

770 mg Natriummethanthiolat (11.00 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 5:1) ergab 1200 mg von Phenylmethylthioether Schl-33.627 

(7.35 mmol, 74%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.66 (Cyclohexan/EtOAc, 5:1). 

1H-NMR: (400 MHz, CDCl3); δ = 2.48 (s, 3H, 1-H), 2.49 (s, 3H, 6-H), 7.21 (d, J = 8.2 Hz, 1H, 

3-H), 7.35 (dd, J = 8.2, 2.1 Hz, 1H, 4-H), 7.42 (d, J = 2.1 Hz, 1H, 7-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 14.6 (6-C), 19.2 (1-C), 112.6 (8-C), 117.5 (CN),                  

128.9 (7-C), 130.6 (3-C), 130.7 (4-C), 137.0 (5-C), 137.8 (2-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H9NS: [M+H+] = 164.04 (100%), [M+Na+] = 186.00 (18%). 

2-Methyl-5-(methylsulfonyl)benzonitril (Schl-33.636) 

 
Gemäß AAV15 wurden 1200 mg 2-Methyl-5-(methylsulfanyl)benzonitril (GR627, 7.35 mmol, 

1.00 eq) und 7.35 mL H2O2 (64.83 mmol, 8.82 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 1240 mg von Sulfon Schl-33.636 (6.35 mmol, 86%) 

in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.48 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, CDCl3); δ = 2.67 (s, 3H, 1-H), 3.08 (s, 3H, 6-H), 7.56 (d, J = 8.2 Hz, 1H, 

3-H), 8.04 (dd, J = 8.1, 2.0 Hz, 1H, 4-H), 8.18 (d, J = 2.0 Hz, 1H, 7-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, CDCl3); δ = 21.0 (1-C), 44.6 (6-C), 114.5 (8-C), 116.3 (CN),                  

131.3 (3-C), 131.6 (7-C), 131.8 (4-C), 139.4 (5-C), 148.3 (2-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H9NO2S: [M+H+] = 196.04 (100%), [M+Na+] = 218.01 (78%). 
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2-(Brommethyl)-5-(methylsulfonyl)benzonitril (Schl-33.639) 

 
Gemäß AAV16 wurden 3348 mg 2-Methyl-5-(methylsulfonyl)benzonitril (Schl-33.636, 

17.15 mmol, 1.00 eq), 3358 mg NBS (18.87 mmol, 1.10 eq) und 100 mg DBPO (0.41 mmol, 

0.02 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (1. Cyclohexan/EtOAc 4:1 

→ 3:1 → 2:1; 2. DCM/MeOH 100:1) und präparative HPLC (tR = 21.04 min) ergab 2030 mg 

von Benzylbromid Schl-33.639 (7.41 mmol, 43%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.21 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.33 (s, 3H, 6-H), 4.89 (s, 2H, 1-H), 8.00 (d, J = 8.2 Hz, 

1H, 3-H), 8.23 (dd, J = 8.2, 2.0 Hz, 1H, 4-H), 8.45 (d, J = 1.9 Hz, 1H, 7-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 29.4 (1-C), 43.0 (6-C), 112.9 (8-C), 115.5 (CN),                  

131.6 (3-C), 131.9 (7-C), 132.2 (4-C), 141.4 (5-C), 146.3 (2-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H8BrNO2S: [M+H+] = 273.97 (45%), [M+NH4
+] = 292.98 (8%), 

[M+Na+] = 295.961 (100%). 
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(2-Cyan-4-(methylsulfonyl)benzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                     

(Schl-33.660) 

 
Gemäß AAV1a wurden 657 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (4.00 mmol, 1.00 eq), 0.61 mL 

Triethylamin (4.40 mmol, 1.10 eq), 0.48 mL Kohlenstoffdisulfid (8.00 mmol, 2.00 eq) und 

1206 mg 2-(Brommethyl)-5-(methylsulfonyl)benzonitril (Schl-33.639, 4.40 mmol, 1.10 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) und Waschen mit 

heißem Ethanol (~150 mL) ergab 970 mg von Dithiocarbamat Schl-33.660 (2.24 mmol, 56%) 

in Form eines grauen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.39 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.24-3.29 (m, 4H, 2/2‘-H), 3.29 (s, 

3H, 10-H), 4.07 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.32 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.85 (s, 2H, 5-H),                    

7.94 (d, J = 8.3 Hz, 1H, 7-H), 8.17 (dd, J = 8.3, 2.0 Hz, 1H, 8-H), 8.40 (d, J = 1.9 Hz, 1H,                    

11-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.5 (1-C), 38.2 (5-C), 43.0 (10-C), 44.8 (2C, 2/2‘-C), 

49.4 (bs, 3-C oder 3‘-C), 50.4 (bs, 3-C oder 3‘-C), 113.4 (12-C), 116.1 (CN), 131.2 (7-C), 

131.3 (11-C), 131.7 (8-C), 140.6 (9-C), 146.0 (6-C), 193.7 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H19N3O4S4: [M+Na+]calc = 456.0156; 

[M+Na+]found = 456.0148. 

IR: (Film) ν = 3008 (w), 2927 (w), 2865 (w), 2235 (w), 1599 (w), 1478 (w), 1458 (w), 

1416 (m), 1385 (w), 1371 (w), 1359 (w), 1336 (m), 1321 (m), 1298 (m), 1272 (m), 1228 (m), 

1213 (m), 1187 (m), 1149 (s), 1139 (s), 1118 (m), 1083 (m), 1054 (w), 1035 (m), 1001 (m), 

966 (s), 944 (m), 891 (w), 880 (w), 870 (w), 849 (w), 835 (w), 820 (w), 775 (m), 693 (m), 

667 (w), 654 (w), 604 (m), 567 (w), 550 (w), 537 (m), 518 (s), 510 (s), 493 (m), 474 (w), 

457 (m), 405 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 215 °C. 
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4-Methyl-2-(methylsulfanyl)benzonitril (Schl-33.658) 

 
Gemäß AAV14 wurden 1351 mg 2-Fluor-4-methylbenzonitril (10.00 mmol, 1.00 eq) und 

770 mg NaSCH3 (11.00 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 5:1) ergab 1170 mg von Phenylmethylthioether Schl-33.658 (7.16 mmol, 

72%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.53 (Cyclohexan/EtOAc, 5:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.38 (s, 3H, 1-H), 2.58 (s, 3H, 7-H), 7.12 (d, J = 7.9 Hz, 

1H, 3-H), 7.30 (s, 1H, 8-H), 7.65 (d, J = 7.8 Hz, 1H, 4-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 14.4 (7-C), 21.4 (1-C), 106.6 (5-C), 117.0 (CN),                  

126.0 (8-C), 126.1 (3-C), 133.3 (4-C), 142.8 (6-C), 144.4 (2-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H9NS: [M+H+] = 164.02 (100%), [M+Na+] = 186.05 (28%). 

4-Methyl-2-(methylsulfonyl)benzonitril (Schl-33.672) 

 
Gemäß AAV15 wurden 1170 mg 4-Methyl-2-(methylsulfanyl)benzonitril (Schl-33.658, 

7.16 mmol, 1.00 eq) und 7.16 mL H2O2 (63.15 mmol, 8.82 eq) umgesetzt. Säulenchromato-

graphie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 990 mg von Sulfon Schl-33.672 

(5.07 mmol, 71%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.53 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, CDCl3); δ = 2.54 (s, 3H, 1-H), 3.27 (s, 3H, 7-H), 7.56 (d, J = 7.8 Hz, 1H, 

3-H), 7.80 (d, J = 7.8 Hz, 1H, 4-H), 8.01 (s, 1H, 8-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, CDCl3); δ = 22.0 (1-C), 43.4 (7-C), 108.0 (5-C), 115.9 (CN),                  

130.4 (8-C), 134.4 (4-C), 135.4 (3-C), 142.4 (6-C), 145.3 (2-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H9NO2S: [M+H+] = 196.03 (100%), [M+Na+] = 218.01 (77%). 
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-1035- 

4-(Brommethyl)-2-(methylsulfonyl)benzonitril (Schl-33.683) 

 
Gemäß AAV16 wurden 990 mg 4-Methyl-2-(methylsulfonyl)benzonitril (Schl-33.672, 

5.07 mmol, 1.00 eq), 812 mg NBS (4.56 mmol, 0.90 eq) und 40 mg DBPO (0.17 mmol, 

0.03 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) und 

präparative HPLC (tR = 21.36 min) ergab 680 mg von Benzylbromid Schl-33.683 (2.48 mmol, 

49%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.19 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.41 (s, 3H, 7-H), 4.89 (s, 2H, 1-H), 8.00 (dd, J = 7.9, 

1.7 Hz, 1H, 3-H), 8.19 (d, J = 7.9 Hz, 1H, 4-H), 8.23 (d, J = 1.7 Hz, 1H, 8-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 31.4 (1-C), 43.0 (7-C), 109.1 (5-C), 115.5 (CN),                  

129.7 (8-C), 134.6 (4-C), 136.3 (3-C), 142.5 (6-C), 144.7 (2-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H8BrNO2S: [M+H+] = 273.96 (75%) und 275.94 (70%), 

[M+Na+] = 295.97 (100%), 297.95 (93%). 
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-1036- 

(4-Cyan-3-(methylsulfonyl)benzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                           

(Schl-33.690) 

 
Gemäß AAV1a wurden 448 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.73 mmol, 1.10 eq), 0.69 mL 

Triethylamin (4.96 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid (4.96 mmol, 2.00 eq) und 

680 mg 4-(Brommethyl)-2-(methylsulfonyl)benzonitril (Schl-33.683, 2.48 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) ergab 780 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.690 (1.80 mmol, 73%) in Form eines grauen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.41 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.23-3.29 (m, 4H, 2/2‘-H), 3.38 (s, 

3H, 11-H), 4.07 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.34 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.83 (s, 2H, 5-H),                    

7.94 (dd, J = 7.9, 1.7 Hz, 1H, 7-H), 8.13 (d, J = 7.9 Hz, 1H, 8-H), 8.18 (d, J = 1.6 Hz, 1H,                    

12-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.5 (1-C), 39.6 (5-C, überlagert von DMSO-d6), 

43.0 (11-C), 44.8 (2C, 2/2‘-C), 49.3 (bs, 3-C oder 3‘-C), 50.6 (bs, 3-C oder 3‘-C), 108.1 (9-C), 

115.6 (CN), 129.7 (12-C), 134.5 (8-C), 135.8 (7-C), 142.0 (10-C), 144.5 (6-C),                                     

194.5 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H19N3O4S4: [M+Na+]calc = 456.0156; 

[M+Na+]found = 456.0149. 

IR: (Film) ν = 3063 (w), 3010 (w), 2924 (w), 2863 (w), 2233 (w), 1598 (w), 1551 (w), 

1477 (m), 1429 (m), 1405 (w), 1361 (w), 1335 (m), 1323 (m), 1300 (s), 1275 (m), 1249 (w), 

1234 (m), 1196 (w), 1165 (s), 1150 (m), 1138 (s), 1120 (m), 1058 (m), 1017 (m), 994 (s), 

963 (s), 940 (m), 926 (m), 914 (m), 893 (m), 875 (m), 826 (w), 802 (w), 777 (s), 762 (m), 

692 (w), 671 (w), 624 (m), 593 (m), 566 (w), 556 (w), 534 (m), 526 (m), 517 (s), 482 (m), 

452 (m), 417 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 235 °C. 
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-1037- 

4-Methyl-3-(methylsulfanyl)benzonitril (Schl-33.659) 

 
Gemäß AAV14 wurden 1351 mg 3-Fluor-4-methylbenzonitril (10.00 mmol, 1.00 eq) und 

770 mg NaSCH3 (11.00 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 5:1) ergab 1080 mg von Phenylmethylthioether Schl-33.659 (6.62 mmol, 

66%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.69 (Cyclohexan/EtOAc, 5:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.30 (s, 3H, 1-H), 2.53 (s, 3H, 8-H), 7.37 (d, J = 7.8 Hz, 

1H, 3-H), 7.51 (dd, J = 7.7, 1.3 Hz, 1H, 4-H), 7.57 (bs, 1H, 6-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 13.9 (8-C), 19.7 (1-C), 109.7 (5-C), 118.8 (CN),                  

126.5 (4-C), 127.8 (6-C), 130.2 (3-C), 139.9 (7-C), 140.1 (2-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H9NS: [M+H+] = 164.02 (100%), [M+Na+] = 186.08 (16%). 

4-Methyl-3-(methylsulfonyl)benzonitril (Schl-33.669) 

 
Gemäß AAV15 wurden 1080 mg 4-Methyl-3-(methylsulfanyl)benzonitril (Schl-33.659, 

6.62 mmol, 1.00 eq) und 6.62 mL H2O2 (58.39 mmol, 8.82 eq) umgesetzt. Säulenchromato-

graphie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 1160 mg von Sulfon Schl-33.669 

(5.94 mmol, 90%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.44 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.72 (s, 3H, 1-H), 3.32 (s, 3H, 8-H), 7.69 (d, J = 8.0 Hz, 

1H, 3-H), 8.09 (dd, J = 7.9, 1.8 Hz, 1H, 4-H), 8.24 (d, J = 1.8 Hz, 1H, 6-H) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 20.0 (1-C), 42.9 (8-C), 109.8 (5-C), 117.6 (CN),                  

132.4 (3-C), 134.0 (6-C), 136.8 (4-C), 140.1 (2-C), 143.3 (7-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H9NO2S: [M+H+] = 196.01 (100%), [M+Na+] = 218.01 (76%). 
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-1038- 

4-(Brommethyl)-3-(methylsulfonyl)benzonitril (Schl-33.680) 

 
Gemäß AAV16 wurden 1160 mg 4-Methyl-3-(methylsulfonyl)benzonitril (Schl-33.669, 

5.94 mmol, 1.00 eq), 952 mg NBS (5.35 mmol, 1.10 eq) und 50 mg DBPO (0.21 mmol, 

0.04 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 5:1 → 3:1) und 

präparative HPLC (tR = 21.25 min) ergab 820 mg von Benzylbromid Schl-33.680 (2.99 mmol, 

50%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.20 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.40 (s, 3H, 8-H), 5.14 (s, 2H, 1-H), 7.95 (d, J = 8.1 Hz, 

1H, 3-H), 8.22 (dd, J = 8.0, 1.7 Hz, 1H, 4-H), 8.33 (d, J = 1.7 Hz, 1H, 6-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.4 (1-C), 44.2 (8-C), 112.3 (5-C), 117.1 (CN),                  

133.6 (3-C), 134.5 (7-C), 137.5 (4-C), 139.4 (2-C), 142.0 (7-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C9H8BrNO2S: wurde nicht gefunden. 
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-1039- 

(4-Cyan-2-(methylsulfonyl)benzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                 

(Schl-33.684) 

 
Gemäß AAV1 wurden 416 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.53 mmol, 1.10 eq), 0.64 mL 

Triethylamin (4.60 mmol, 2.00 eq), 0.28 mL Kohlenstoffdisulfid (4.60 mmol, 2.00 eq) und 

630 mg 4-(Brommethyl)-3-(methylsulfonyl)benzonitril (Schl-33.680, 2.30 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) und Waschen mit 

heißem Ethanol (~200 mL) ergab 850 mg von Dithiocarbamat Schl-33.684 (1.96 mmol, 85%) 

in Form eines grauen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.39 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.23-3.29 (m, 4H, 2/2‘-H), 3.42 (s, 

3H, 12-H), 4.07 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.35 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 5.12 (s, 2H, 5-H),                    

7.95 (d, J = 8.2 Hz, 1H, 7-H), 8.15 (dd, J = 8.1, 1.8 Hz, 1H, 8-H), 8.33 (d, J = 1.8 Hz, 1H,                    

10-H) ppm.  

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.5 (1-C), 37.4 (5-C), 44.2 (12-C), 44.8 (2C,                  

2/2‘-C), 49.3 (bs, 3-C oder 3‘-C), 50.7 (bs, 3-C oder 3‘-C), 111.4 (9-C), 117.2 (CN),                              

132.6 (7-C), 133.3 (10-C), 137.0 (8-C), 139.9 (11-C), 141.8 (6-C), 194.6 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H19N3O4S4: [M+Na+]calc = 456.0156; 

[M+Na+]found = 456.0148. 

IR: (Film) ν = 3068 (w), 3006 (w), 2927 (w), 2883 (w), 2235 (w), 2210 (w), 1603 (w), 

1544 (w), 1482 (m), 1458 (w), 1425 (m), 1392 (w), 1370 (w), 1359 (w), 1338 (m), 1304 (m), 

1271 (m), 1232 (m), 1218 (w), 1205 (w), 1158 (m), 1134 (s), 1109 (m), 1057 (m), 1017 (m), 

996 (m), 973 (m), 948 (m), 933 (m), 921 (m), 870 (m), 832 (w), 768 (s), 735 (w), 677 (m), 

620 (m), 599 (w), 578 (w), 534 (m), 508 (s), 479 (m), 469 (m), 438 (m), 411 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 224 °C. 
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-1040- 

7.3.12.1.5 … elektronenarme Heteroaromaten 

2-(Brommethyl)-1,3-thiazol (Schl-33.698) 

 
576 mg (1,3-Thiazol-2yl)methanol (5.00 mmol, 1.00 eq) und 0.17 mL PBr3 (1.75 mmol, 

0.35 eq) wurden in Chloroform (~80 mL) über Nacht refluxiert. Die Reaktionslösung wurde 

mit ges. NaHCO3-Lösung (~100 mL) versetzt. Die Phasen wurden voneinander getrennt und 

die wässrige Phase wurde mit Chloroform (~3 x 100 mL) gewaschen. Die vereinigten 

organischen Phasen wurden über MgSO4 getrocknet und das LM wurde unter vermindertem 

Druck entfernt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 5:1 → 1:1) ergab 

560 mg von Bromid Schl-33.698 (3.15 mmol, 63%) in Form eines gelb-grünen Öles. Das 

Reaktionsprodukt wurde zügig umgesetzt. 

DC: Rf = 0.55 (Cyclohexan/EtOAc, 5:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 5.03 (s, 2H, 1-H), 7.81 (d, J = 4.2 Hz, 2H, 4-H und                        

3-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 27.6 (1-C), 122.7 (4-C), 142.9 (3-C), 165.1 (2-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C4H4BrNS: [M+H+] = 177.92 (91%). 
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-1041- 

(Thiazol-2-ylmethyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.699) 

 
Gemäß AAV1a wurden 569 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (3.47 mmol, 1.10 eq), 0.46 mL 

Triethylamin (6.30 mmol, 2.00 eq), 0.38 mL Kohlenstoffdisulfid (6.30 mmol, 2.00 eq) und 

560 mg 2-(Brommethyl)thiazol (Schl-33.698, 3.15 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Es wurde 

schließlich eine ges. NaHCO3-Lösung (~100 mL) hinzugegeben und mit EtOAc (~ 3 x 80 mL) 

extrahiert. Die vereinigten organischen Phasen wurden über MgSO4 getrocknet. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (1. DCM/MeOH 100:1; 2. EtOAc/Cyclohexan 2:1) ergab 

610 mg von Dithiocarbamat Schl-33.699 (1.81 mmol, 57%) in Form eines farblosen 

Feststoffes. 

DC: Rf = 0.64 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.20-3.30 (m, 4H, 2/2’-H), 4.07 (bs, 

2H, 3-H oder 3’-H), 4.35 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.99 (s, 2H, 5-H), 7.62 (d, J = 3.3 Hz, 1H,  

8-H), 7.73 (d, J = 3.3 Hz, 1H, 7-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.5 (1-C), 37.4 (5-C), 44.8 (bs, 2C, 2/2’-C), 49.3 (bs, 

3-C oder 3‘-C), 50.7 (bs, 3-C oder 3‘-C), 120.9 (8-C), 142.2 (7-C), 165.6 (6-C),                                       

194.1 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C10H15N3O2S4: [M+Na+]calc = 359.9945; 

[M+Na+]found = 359.9946. 

IR: (Film) ν = 3131 (w), 3080 (w), 3003 (w), 2929 (w), 2902 (w), 2863 (w), 2845 (w), 

1753 (w), 1618 (w), 1494 (m), 1466 (m), 1435 (m), 1412 (m), 1374 (m), 1351 (m), 1335 (m), 

1316 (m), 1264 (m), 1240 (w), 1225 (m), 1209 (m), 1151 (s), 1125 (m), 1091 (m), 1049 (m), 

1013 (m), 987 (m), 959 (m), 933 (m), 918 (s), 875 (m), 845 (m), 830 (m), 786 (m), 769 (m), 

739 (m), 695 (m), 652 (w), 622 (w), 608 (m), 583 (m), 539 (m), 520 (s), 486 (m), 472 (m), 

445 (m), 415 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 153 °C. 
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-1042- 

(Oxazol-2-ylmethyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.702) 

 
Gemäß AAV1a wurden 384 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.33 mmol, 1.10 eq), 0.32 mL 

Triethylamin (2.33 mmol, 1.10 eq), 0.26 mL Kohlenstoffdisulfid (4.26 mmol, 2.00 eq) und 

250 mg 2-(Chlormethyl)oxazol (2.13 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) und präparative HPLC (tR = 19.73 min) ergab 420 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.702 (1.31 mmol, 62%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.45 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.24-3.30 (m, 4H, 2/2’-H), 4.09 (bs, 

2H, 3-H oder 3’-H), 4.33 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.77 (s, 2H, 5-H), 7.16 (d, J = 0.8 Hz, 1H,  

7-H), 8.05 (d, J = 0.8 Hz, 1H, 8-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 32.7 (5-C), 34.5 (1-C), 44.8 (bs, 2C, 2/2’-C), 49.3 (bs, 

3-C oder 3‘-C), 50.5 (bs, 3-C oder 3‘-C), 127.4 (7-C), 140.2 (8-C), 159.3 (6-C),                                      

193.9 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C10H15N3O3S3: [M+Na+]calc = 344.0173; 

[M+Na+]found = 344.0174. 

IR: (Film) ν = 3176 (w), 3139 (w), 3014 (w), 2991 (w), 2961 (w), 2921 (w), 2852 (w), 

1582 (w), 1528 (w), 1477 (m), 1457 (w), 1438 (w), 1415 (m), 1385 (w), 1361 (w), 1350 (w), 

1334 (m), 1316 (s), 1273 (m), 1232 (m), 1218 (m), 1185 (w), 1171 (w), 1147 (s), 1126 (m), 

1117 (m), 1001 (m), 1070 (m), 1055 (m), 1003 (m), 987 (m), 964 (m), 936 (m), 916 (m), 

864 (w), 828 (w), 780 (m), 770 (s), 705 (w), 687 (w), 653 (w), 607 (m), 563 (w), 538 (w), 

518 (s), 487 (m), 470 (m), 445 (w), 422 (w), 404 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 132 °C. 
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-1043- 

 ((1H-Tetrazol-5-yl)methyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.696) 

 
Gemäß AAV1a wurden 411 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL 

Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 

296 mg 5-Chlormethyl-1H-tetrazol (2.50 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie 

an Kieselgel (DCM/MeOH 40:1 + 2% HCOOH) ergab 500 mg von Dithiocarbamat                           

Schl-33.696 (1.55 mmol, 62%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.81 (DCM/MeOH + 2% HCOOH, 40:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.93 (s, 3H, 1-H), 3.21-3.32 (m, 4H, 2/2’-H), 4.08 (bs, 

2H, 3-H oder 3’-H), 4.32 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.88 (s, 2H, 5-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 28.8 (5-C), 34.5 (1-C), 44.7 (bs, 2C, 2/2’-C), 49.3 (bs, 

3-C oder 3‘-C), 50.5 (bs, 3-C oder 3‘-C), 153.6 (6-C), 193.7 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C8H14N6O2S3: [M+Na+]calc = 345.0238; 

[M+Na+]found = 345.0239. 

IR: (Film) ν = 3012 (w), 2972 (w), 2935 (w), 2917 (w), 2853 (w), 2680 (w), 1573 (w), 

1540 (w), 1460 (m), 1422 (m), 1370 (w), 1361 (m), 1339 (m), 1316 (m), 1274 (m), 1259 (w), 

1246 (w), 1220 (m), 1189 (m), 1154 (s), 1137 (m), 1110 (m), 1088 (w), 1055 (m), 1033 (m), 

999 (m), 943 (m), 925 (s), 869 (m), 827 (w), 775 (s), 707 (w), 691 (m), 654 (w), 632 (m), 

551 (w), 534 (m), 514 (s), 479 (w), 470 (m), 455 (m), 422 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 206 °C. 
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-1044- 

7.3.12.1.6 … Substituenten mit vergleichbarer räumlicher Gestalt und ähnlichen 

Wechselwirkungseigenschaften 

(4-(4,4,5,5-Tetramethyl-1,3,2-dioxaborolan-2-yl)benzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-

carbodithioat (Schl-33.679) 

 
Gemäß AAV1a wurden 411 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.50 mmol, 1.00 eq), 0.69 mL 

Triethylamin (5.00 mmol, 2.00 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 

816 mg 2-(4-(Brommethyl)phenyl)-4,4,5,5-tetramethyl-1,3,2-dioxaborolan (2.75 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (1. Cyclohexan/EtOAc 1:1; 

2. DCM/MeOH 100:1) und präparive HPLC (tR = 35.99 min) ergab 270 mg von Dithio-

carbamat Schl-33.679 (0.59 mmol, 24%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.80 (DCM/MeOH, 100:1).  

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 1.28 (s, 12H, 11/11‘/11‘‘/11‘‘‘-H), 2.92 (s, 3H, 1-H), 

3.20-3.28 (m, 4H, 2/2’-H), 4.05 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.34 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.59 (s, 

2H, 5-H), 7.40 (AA’XX‘, J = 8.1 Hz, 2H, 7/7‘-H), 7.62 (AA’XX‘, J = 8.1 Hz, 2H, 8/8‘-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 24.6 (4C, 11/11‘/11‘‘/11‘‘‘-C), 34.4 (1-C), 40.7 (5-C), 

44.8 (2C, 2/2’-C), 49.2 (bs, 3-C oder 3‘-C), 50.1 (bs, 3-C oder 3‘-C), 83.6 (2C, 10/10‘-C), 

127.5 (9-C), 128.6 (2C, 7/7‘-C), 134.5 (2C, 8/8‘-C), 139.7 (6-C), 195.4 (4-C) ppm. 

11B-NMR: (160 MHz, DMSO-d6); δ = 29.4 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C19H29BN2O4S3: [M+Na+]calc = 479.1280; 

[M+Na+]found = 479.1275. 

IR: (Film) ν = 2978 (w), 2926 (w), 2866 (w), 1609 (w), 1561 (w), 1516 (w), 1462 (w), 

1423 (m), 1403 (m), 1359 (s), 1320 (m), 1269 (m), 1222 (m), 1208 (m), 1191 (w), 1143 (s), 

1114 (m), 1087 (m), 1053 (w), 1021 (m), 999 (m), 955 (s), 858 (m), 848 (m), 826 (m), 770 (m), 

712 (m), 674 (w), 657 (m), 636 (w), 606 (w), 581 (w), 542 (m), 511 (m), 463 (m), 448 (m), 

413 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 168 °C. 
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7.3.12.2 in 5-Position des Benzylsubstituenten mit 2-Hydroxy-Gruppe 

(2-Methoxy-5-nitrophenyl)methanol (Schl-33.700) 

 
Gemäß AAV12 wurden 1000 mg 2-Methoxy-5-nitrobenzaldehyd (5.52 mmol, 1.00 eq) und 

313 mg NaBH4 (8.28 mmol, 1.50 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 750 mg von Benzylalkohol Schl-33.700 (4.09 mmol, 74%) in 

Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.49 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.93 (s, 3H, 8-H), 4.53 (d, J = 5.7 Hz, 2H, 1-H), 5.40 (t, 

J = 5.6 Hz, 1H, OH), 7.18 (d, J = 9.1 Hz, 1H, 6-H), 8.17 (dd, J = 9.0, 3.0 Hz, 1H, 5-H),                       

8.22-8.27 (m, 1H, 3-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 56.3 (8-C), 57.2 (1-C), 110.5 (6-C), 121.7 (3-C),                    

124.1 (5-C), 132.0 (2-C), 140.7 (4-C), 161.1 (7-C) ppm. 

MS: ESI-MS(+): m/z für C8H9NO4: [M+H+] = 184.07 (100%), [M+Na+] = 206.00 (73%). 

2-(Brommethyl)-1-methoxy-4-nitrobenzol (Schl-33.703) 

 
Gemäß AAV13 wurden 750 mg (2-Methoxy-5-nitrophenyl)methanol (Schl-33.700, 

4.09 mmol, 1.00 eq) und 0.14 mL PBr3 (1.43 mmol, 0.35 eq) umgesetzt. Säulenchromato-

graphie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 480 mg von Benzylbromid Schl-33.703 

(1.95 mmol, 48%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.60 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 4.01 (s, 3H, 8-H), 4.72 (s, 2H, 1-H), 7.27 (d, J = 9.2 Hz, 

1H, 6-H), 8.26 (dd, J = 9.1, 2.9 Hz, 1H, 5-H), 8.39 (d, J = 2.9 Hz, 1H, 3-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 27.9 (1-C), 56.8 (8-C), 111.9 (6-C), 126.1 (5-C),                    

126.3 (3-C), 127.0 (2-C), 140.3 (4-C), 162.3 (7-C) ppm. 
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MS: ESI-MS(+): m/z für C8H8BrNO3: [M+H+] = 246.02 (46%), 248.01 (34%), 

[M+Na+] = 268.02 (17%). 

(2-Methoxy-5-nitrobenzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.705) 

 
Gemäß AAV1a wurden 353 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.15 mmol, 1.10 eq), 0.54 mL 

Triethylamin (3.90 mmol, 2.00 eq), 0.23 mL Kohlenstoffdisulfid (3.90 mmol, 2.00 eq) und 

480 mg 2-(Brommethyl)-1-methoxy-4-nitrobenzol (Schl-33.703, 1.95 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (1. Cyclohexan/EtOAc 1:1 → 1:2; 

2. DCM/MeOH 100:1) ergab 220 mg von Dithiocarbamat Schl-33.705 (0.54 mmol, 28%) in 

Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.78 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.91 (s, 3H, 1-H), 3.20-3.29 (m, 4H, 2/2‘-H), 3.98 (s, 

3H, 12-H), 4.08 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.34 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.60 (s, 2H, 5-H),                   

7.25 (d, J = 9.2 Hz, 1H, 10-H), 8.22 (dd, J = 9.1, 2.9 Hz, 1H, 9-H), 8.33 (d, J = 2.9 Hz 1H,                   

7-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 35.0 (5-C), 44.8 (2C, 2/2‘-C), 49.3 (bs, 3-C 

oder 3‘-C), 50.2 (bs, 3-C oder 3‘-C ), 56.8 (12-C), 111.4 (10-C), 125.4 (9-C), 125.5 (7-C), 

125.6 (6-C), 140.2 (8-C), 162.4 (11-C), 195.3 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H19N3O5S3: [M+Na+]calc = 428.0385; 

[M+Na+]found = 428.0390. 

IR: (Film) ν = 3118 (w), 3093 (w), 3010 (w), 2927 (w), 2856 (w), 1611 (w), 1587 (m), 

1505 (m), 1486 (m), 1466 (m), 1439 (w), 1419 (m), 1381 (w), 1333 (s), 1269 (s), 1259 (s), 

1233 (m), 1188 (w), 1157 (s), 1132 (m), 1113 (m), 1084 (m), 1056 (m), 1013 (m), 991 (m), 

963 (m), 926 (m), 905 (m), 853 (w), 823 (m), 812 (w), 774 (m), 747 (m), 704 (w), 688 (w), 

636 (m), 616 (m), 584 (w), 537 (w), 516 (m), 489 (m), 466 (m), 441 (m), 417 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 179 °C. 
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(5-Fluor-2-methoxybenzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.656) 

 
Gemäß AAV1a wurden 821 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (5.00 mmol, 1.00 eq), 1.39 mL 

Triethylamin (10.00 mmol, 2.00 eq), 0.60 mL Kohlenstoffdisulfid (10.00 mmol, 2.00 eq) und 

1204 mg 2-(Brommethyl)-4-fluor-1-methoxybenzol (5.50 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) und Waschen mit heißem 

Ethanol (~300 mL) ergab 1050 mg von Dithiocarbamat Schl-33.656 (2.77 mmol, 55%) in 

Form eines grauen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.74 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.91 (s, 3H, 1-H), 3.19-3.27 (m, 4H, 2/2’-H), 3.81 (s, 

3H, 12-H), 4.04 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.32 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.47 (s, 2H, 5-H),                   

7.02 (dd, J = 9.1, 4.6 Hz, 1H, 10-H), 7.11 (td, JH-F = 8.7 Hz, J = 3.2 Hz, 1H, 9-H), 7.25 (dd,                            

JH-F = 9.1 Hz, J = 3.2 Hz, 1H, 7-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 35.6 (5-C), 44.8 (2C, 2/2’-C), 49.1 (bs, 3-C 

oder 3‘-C), 50.0 (bs, 3-C oder 3‘-C), 56.1 (12-C), 112.2 (d, 3JC-F = 8.3 Hz, 10-C), 114.9 (d,                     

2JC-F = 22.6 Hz, 9-C), 117.0 (d, 2JC-F = 23.6 Hz, 7-C), 125.3 (d, 3JC-F = 7.6 Hz, 6-C),                                   

153.6 (11-C), 155.7 (d, 1JC-F = 236.3 Hz, 8-C), 195.7 (4-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -123.8 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H19FN2O3S3: [M+Na+]calc = 401.0440; 

[M+Na+]found = 401.0447. 

IR: (Film) ν = 3061 (w), 3016 (w), 2931 (w), 2864 (w), 2831 (w), 1841 (w), 1599 (w), 

1499 (m), 1459 (m), 1425 (m), 1390 (w), 1374 (w), 1320 (m), 1277 (m), 1261 (m), 1224 (m), 

1212 (s), 1202 (m), 1182 (m), 1141 (s), 1114 (m), 1085 (w), 1058 (w), 1037 (m), 1024 (m), 

1007 (m), 973 (m), 939 (m), 897 (w), 879 (m), 842 (w), 826 (w), 807 (m), 784 (s), 751 (w), 

715 (m), 694 (m), 667 (w), 640 (w), 602 (w), 567 (w), 549 (w), 539 (m), 518 (m), 472 (m), 

455 (m), 407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 183 °C. 
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 (2-Methoxy-5-(trifluormethyl)phenyl)methanol (Schl-33.657) 

 
Gemäß AAV12 wurden 2042 mg 2-Methoxy-5-(trifluormethyl)benzaldehyd (10.00 mmol, 

1.00 eq) und 567 mg NaBH4 (15.00 mmol, 1.50 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 1360 mg von Benzylalkohol Schl-33.657 

(6.59 mmol, 66%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.64 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.86 (s, 3H, 8-H), 4.52 (d, J = 5.7 Hz, 2H, 1-H), 5.24 (t, 

J = 5.7 Hz, 1H, OH), 7.13 (d, J = 8.6 Hz, 1H, 6-H), 7.59 (dd, J = 8.6, 1.8 Hz, 1H, 5-H),                       

7.67 (d, J = 1.7 Hz 1H, 3-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 55.7 (8-C), 57.3 (1-C), 110.4 (6-C), 120.7 (q,                            

2JC-F = 31.6 Hz, 4-C), 123.7 (q, 3JC-F = 6.6 Hz, 3-C), 124.8 (q, 1JC-F = 271.0 Hz, CF3), 125.8 (q, 

3JC-F = 7.4 Hz, 5-C), 131.5 (2-C), 158.6 (7-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H9F3O2: [M+Na+] = 229.04 (8%). 

2-(Brommethyl)-1-methoxy-4-(trifluormethyl)benzol (Schl-33.661) 

 
Gemäß AAV13 wurden 1360 mg (2-Methoxy-5-(trifluormethyl)phenyl)methanol                                   

(Schl-33.657, 6.59 mmol, 1.00 eq) und 0.22 mL PBr3 (2.31 mmol, 0.35 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1 → 2:1) ergab 1020 mg von 

Benzylbromid Schl-33.661 (3.79 mmol, 58%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.70 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.94 (s, 3H, 8-H), 4.69 (s, 2H, 1-H), 7.23 (d, J = 8.7 Hz, 

1H, 6-H), 7.70 (dd, J = 9.0, 2.1 Hz, 1H, 5-H), 7.81 (d, J = 2.3 Hz 1H, 3-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.4 (1-C), 56.2 (8-C), 111.9 (6-C), 120.9 (q,                            

2JC-F = 32.0 Hz, 4-C), 124.3 (q, 1JC-F = 271.0 Hz, CF3), 126.7 (2-C), 127.6 (q, 3JC-F = 3.6 Hz,                 

3-C), 127.7 (q, 3JC-F = 3.2 Hz, 5-C), 160.0 (7-C) ppm. 
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MS: ESI (+): m/z für C9H8BrF3O: wurde nicht gefunden. 

(2-Methoxy-5-(trifluormethyl)benzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.664) 

 
Gemäß AAV1a wurden 567 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (3.45 mmol, 1.00 eq), 0.96 mL 

Triethylamin (6.90 mmol, 2.00 eq), 0.41 mL Kohlenstoffdisulfid (6.90 mmol, 2.00 eq) und 

1020 mg 2-(Brommethyl)-1-methoxy-4-(trifluormethyl)benzol (Schl-33.661, 3.79 mmol, 

1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) ergab 1480 mg 

von Dithiocarbamat Schl-33.664 (3.45 mmol, quantitativ) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.79 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.91 (s, 3H, 1-H), 3.19-3.27 (m, 4H, 2/2‘-H), 3.91 (s, 

3H, 12-H), 4.09 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.32 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.55 (s, 2H, 5-H),                   

7.21 (d, J = 8.7 Hz, 1H, 10-H), 7.66 (dd, J = 8.7, 2.0 Hz, 1H, 9-H), 7.77 (d, J = 2.1 Hz 1H,                    

7-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 35.4 (5-C), 44.8 (2C, 2/2‘-C), 49.2 (bs, 3-C 

oder 3‘-C), 50.0 (bs, 3-C oder 3‘-C), 56.2 (12-C), 111.5 (10-C), 120.7 (q, 2JC-F = 32.0 Hz, 8-C), 

124.8 (6-C), 126.5 (q, 1JC-F = 271.2 Hz, CF3), 126.6 (q, 3JC-F = 3.5 Hz, 7-C), 127.3 (q,                             

3JC-F = 3.4 Hz, 9-C), 160.1 (11-C), 195.6 (4-C) ppm. 

19F-NMR: (471 MHz, DMSO-d6); δ = -59.8 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H19F3N2O3S3: [M+Na+]calc = 451.0408; 

[M+Na+]found = 451.0396. 

IR: (Film) ν = 3000 (w), 2937 (w), 2860 (w), 1617 (m), 1509 (m), 1460 (w), 1428 (m), 

1390 (w), 1363 (w), 1332 (s), 1322 (m), 1277 (m), 1263 (m), 1232 (m), 1225 (m), 1203 (m), 

1178 (m), 1161 (m), 1140 (s), 1110 (s), 1096 (m), 1075 (m), 1061 (m), 1037 (m), 1012 (m), 

972 (m), 942 (m), 911 (m), 902 (m), 844 (w), 820 (m), 784 (m), 757 (w), 723 (w), 695 (w), 

667 (w), 642 (m), 623 (m), 590 (w), 568 (m), 549 (w), 537 (m), 518 (m), 472 (w), 455 (m), 

412 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 165 °C. 
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(5-Chlor-2-methoxyphenyl)methanol (Schl-33.701) 

 
Gemäß AAV12 wurden 1706 mg 5-Chlor-2-methoxybenzaldehyd (10.00 mmol, 1.00 eq) und 

567 mg NaBH4 (15.00 mmol, 1.50 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 940 mg von Benzylalkohol Schl-33.701 (5.45 mmol, 55%) in 

Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.71 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.77 (s, 3H, 8-H), 4.47 (d, J = 5.7 Hz, 2H, 1-H), 5.14 (t, 

J = 5.7 Hz, 1H, OH), 6.96 (d, J = 8.7 Hz, 1H, 6-H), 7.24 (dd, J = 8.7, 2.8 Hz, 1H, 5-H),                       

7.32-7.38 (m, 1H, 3-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 55.5 (8-C), 57.4 (1-C), 111.8 (6-C), 124.1 (4-C),                       

126.2 (3-C), 126.9 (2-C), 132.7 (5-C), 154.6 (7-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C8H9ClO2: [M+Na+] = 195.02 (5%). 

2-(Brommethyl)-4-chlor-1-methoxybenzol (Schl-33.704) 

 
Gemäß AAV13 wurden 940 mg (5-Chlor-2-methoxyphenyl)methanol (Schl-33.701, 

5.45 mmol, 1.00 eq) und 0.18 mL PBr3 (1.91 mmol, 0.35 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1 → 2:1) ergab 840 mg von 

Benzylbromid Schl-33.704 (3.57 mmol, 66%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.76 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.86 (s, 3H, 8-H), 4.61 (s, 2H, 1-H), 7.06 (d, J = 8.8 Hz, 

1H, 6-H), 7.37 (dd, J = 8.8, 2.7 Hz, 1H, 5-H), 7.49 (d, J = 2.7 Hz 1H, 3-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.5 (1-C), 56.0 (8-C), 113.2 (6-C), 123.8 (4-C),                   

127.7 (2-C), 129.8 (3-C), 130.2 (5-C), 156.1 (7-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C8H8BrClO: wurde nicht gefunden. 
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(5-Chlor-2-methoxybenzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.706) 

 
Gemäß AAV1a wurden 645 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (3.93 mmol, 1.10 eq), 0.99 mL 

Triethylamin (7.14 mmol, 2.00 eq), 0.43 mL Kohlenstoffdisulfid (7.14 mmol, 2.00 eq) und 

840 mg 5-Chlor-2-methoxybenzylbromid (Schl-33.661, 3.57 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 300:1 → 200:1 → 100:1) ergab 1110 mg 

von Dithiocarbamat Schl-33.706 (2.81 mmol, 79%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.86 (DCM/MeOH, 200:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.91 (s, 3H, 1-H), 3.19-3.27 (m, 4H, 2/2‘-H), 3.82 (s, 

3H, 12-H), 4.02 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.33 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.48 (s, 2H, 5-H),                   

7.04 (d, J = 8.8 Hz, 1H, 10-H), 7.33 (dd, J = 8.8, 2.7 Hz, 1H, 9-H), 7.45 (d, J = 2.7 Hz 1H,                   

7-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 35.3 (5-C), 44.8 (2C, 2/2‘-C), 49.1 (bs, 3-C 

oder 3‘-C), 49.9 (bs, 3-C oder 3‘-C), 56.0 (12-C), 112.7 (10-C), 123.7 (8-C), 125.9 (6-C), 

128.6 (7-C), 129.9 (9-C), 156.1 (11-C), 195.7 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H19ClN2O3S3: [M+Na+]calc = 417.0144; 

[M+Na+]found = 417.0136. 

IR: (Film) ν = 3004 (w), 2912 (w), 2868 (w), 1598 (w), 1491 (m), 1466 (w), 1454 (m), 

1420 (m), 1383 (w), 1363 (w), 1334 (m), 1323 (m), 1303 (m), 1271 (m), 1254 (m), 1235 (m), 

1220 (s), 1204 (m), 1179 (m), 1150 (s), 1119 (m), 1055 (w), 1035 (m), 1018 (m), 1003 (m), 

966 (m), 947 (m), 934 (m), 899 (m), 887 (m), 878 (m), 826 (w), 808 (m), 781 (s), 691 (w), 

645 (m), 591 (m), 551 (w), 536 (m), 517 (s), 473 (w), 454 (m), 406 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 173 °C.   
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4-Methoxy-3-methylbenzonitril (Schl-33.682) 

 
In Anlehnung an AAV14 wurden 1351 mg 4-Fluor-3-methylbenzonitril (10.00 mmol, 1.00 eq) 

und 11 mL einer 1 M Lösung von NaOCH3 in Methanol (11.00 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1 → 2:1) ergab 980 mg von 

Phenylmethylether Schl-33.682 (6.66 mmol, 67%) in Form eines farblosen Öles. 

DC: Rf = 0.67 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.44 (s, 3H, 1-H), 3.82 (s, 3H, 8-H), 6.92 (dd, J = 8.6, 

2.6 Hz, 1H, 5-H), 7.02 (d, J = 2.5 Hz, 1H, 3-H), 7.68 (d, J = 8.6 Hz 1H, 6-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 20.0 (1-C), 55.5 (8-C), 103.4 (4-C), 112.6 (6-C),                   

115.7 (5-C), 118.3 (CN), 134.2 (3-C), 143.7 (2-C), 162.5 (7-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H9NO: [M+H+] = 148.07 (100%), [M+Na+] = 170.07 (15%). 

3-(Brommethyl)-4-methoxybenzonitril (Schl-33.685) 

 
Gemäß AAV16 wurden 1960 mg 4-Methoxy-3-methylbenzonitril (Schl-33.682, 13.33 mmol, 

1.00 eq), 2372 mg NBS (13.33 mmol, 1.00 eq) und 90 mg DBPO (0.37 mmol, 0.03 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 5:1) und präparative 

HPLC (tR = 26.74 min) ergab 1720 mg von Benzylbromid Schl-33.685 (7.61 mmol, 57%) in 

Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.38 (Cyclohexan/EtOAc, 5:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.85 (s, 3H, 8-H), 4.74 (s, 2H, 1-H), 7.08 (dd, J = 8.6, 

2.6 Hz, 1H, 5-H), 7.31 (d, J = 2.6 Hz, 1H, 3-H), 7.81 (d, J = 8.6 Hz 1H, 6-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 20.0 (1-C), 55.5 (8-C), 103.3 (4-C), 114.9 (6-C),                   

116.4 (5-C), 117.1 (CN), 135.3 (3-C), 143.2 (2-C), 162.7 (7-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H8BrNO: [M+H+] = 226.00 (24%), [M+Na+] = 248.01 (16%). 
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-1053- 

(5-Cyan-2-methoxybenzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.697) 

 
Gemäß AAV1a wurden 1375 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (8.37 mmol, 1.10 eq), 2.32 mL 

Triethylamin (16.74 mmol, 2.00 eq), 1.01 mL Kohlenstoffdisulfid (16.74 mmol, 2.00 eq) und 

1720 mg 3-(Brommethyl)-4-methoxybenzonitril (Schl-33.685, 7.61 mmol, 1.00 eq) umgesetzt. 

Es wurde zuerst mit einer 6 M HCl-Lösung (~100 mL), dann mit einer 6 M NaOH-

Lösung (~100 mL) und DCM (~150 mL) extrahiert. Abschließende Säulenchromatographie an 

Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) und Waschen mit heißem Ethanol (~350 mL) ergab 1780 mg 

von Dithiocarbamat Schl-33.697 (4.62 mmol, 61%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.71 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.22-3.29 (m, 4H, 2/2‘-H), 3.83 (s, 

3H, 12-H), 4.05 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.33 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.66 (s, 2H, 5-H),                   

7.04 (dd, J = 8.7, 2.6 Hz, 1H, 9-H), 7.24 (d, J = 2.6 Hz, 1H, 7-H), 7.78 (d, J = 8.6 Hz 1H,                   

10-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 39.0 (5-C), 44.8 (2C, 2/2‘-C), 49.4 (bs, 3-C 

oder 3‘-C), 50.2 (bs, 3-C oder 3‘-C), 55.8 (12-C), 103.7 (8-C), 113.9 (10-C), 116.5 (9-C), 

117.6 (CN), 135.0 (7-C), 141.8 (6-C), 162.5 (11-C), 194.3 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H19N3O3S3: [M+Na+]calc = 408.0486; 

[M+Na+]found = 408.0494. 

IR: (Film) ν = 2993 (w), 2920 (w), 2215 (m), 1603 (m), 1503 (w), 1475 (w), 1432 (m), 

1420 (m), 1403 (w), 1362 (w), 1352 (w), 1332 (m), 1323 (m), 1265 (m), 1254 (m), 1230 (m), 

1208 (m), 1147 (s), 1117 (m), 1080 (m), 1033 (m), 1020 (m), 998 (m), 957 (s), 945 (m), 

920 (m), 884 (m), 834 (m), 818 (w), 769 (s), 741 (m), 687 (m), 660 (m), 637 (w), 628 (w), 

601 (w), 545 (m), 538 (m), 509 (s), 486 (w), 462 (m), 444 (m), 405 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 190 °C.   
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(5-Cyan-2-hydroxybenzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.710) 

 
Gemäß AAV5 wurden 1400 mg (5-Cyan-2-methoxybenzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-

carbodithioat (Schl-33.697, 3.63 mmol, 1.00 eq) und 10.90 mL BBr3 in Hexan (10.90 mmol, 

3.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 30:1 + 2% HCOOH) 

und präparartive HPLC (tR = 23.99 min) ergab 490 mg von Phenol Schl-33.710 (1.32 mmol, 

36%) als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.55 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.18-3.34 (m, 4H, 2/2‘-H), 4.06 (bs, 

2H, 3-H oder 3‘-H), 4.34 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.63 (s, 2H, 5-H), 6.82 (dd, J = 8.5, 2.4 Hz, 

1H, 9-H), 7.04 (d, J = 2.3 Hz, 1H, 7-H), 7.63 (d, J = 8.5 Hz 1H, 10-H), 10.66 (s, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 38.9 (5-C), 44.8 (2C, 2/2‘-C), 49.2 (bs, 3-C 

oder 3‘-C), 50.1 (bs, 3-C oder 3‘-C ), 101.8 (8-C), 115.5 (10-C), 117.3 (9-C), 118.0 (CN), 

134.9 (7-C), 141.9 (6-C), 161.4 (11-C), 194.4 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H17N3O3S3: [M+Na+]calc = 394.0330; 

[M+Na+]found = 394.0321. 

IR: (Film) ν = 3358 (m), 3018 (w), 2903 (w), 2863 (w), 2215 (m), 1613 (m), 1571 (m), 

1495 (w), 1463 (w), 1408 (m), 1370 (w), 1352 (w), 1339 (m), 1331 (m), 1316 (m), 1304 (s), 

1273 (m), 1251 (w), 1223 (s), 1152 (s), 1118 (m), 1089 (w), 1053 (m), 1038 (m), 1010 (w), 

967 (m), 954 (m), 933 (m), 885 (m), 856 (w), 813 (m), 780 (m), 747 (w), 692 (m), 647 (w), 

628 (w), 607 (m), 544 (w), 518 (m), 471 (m), 453 (m), 425 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 199 °C.   
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(3-(Hydroxymethyl)-4-methoxyphenyl)methylsulfon (Schl-33.571) 

 
2443 mg Methyl-2-methoxy-5-(methylsulfonyl)benzoat (10 mmol, 1.00 eq) wurden in 

absolutem THF (~150 mL) gelöst und bei 0 °C portionsweise mit 1139 mg LiAlH4-Puder 

(30 mmol, 3.00 eq) umgesetzt. Die Reaktionslösung wurde über Nacht auf RT erwärmt, 

schließlich mit dest. H2O (~100 mL) versetzt und mit EtOAc (~4 x 80 mL) extrahiert. Die 

vereinigten organischen Phasen wurden über MgSO4 getrocknet, das LM wurde entfernt und 

der erhaltene Rückstand wurde mittels Flashchromatographie (DCM/MeOH 40:1) gereinigt. 

1710 mg von Benzylalkohol Schl-33.571 (7.91 mmol, 79%) wurden als hellgelber Feststoff 

erhalten. 

DC: Rf = 0.42 (DCM/MeOH, 40:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.13 (s, 3H, 5-H), 3.88 (s, 3H, 9-H), 4.53 (d, J = 5.5 Hz, 

2H, 1-H), 5.30 (t, J = 5.6 Hz, 1H, OH), 7.18 (d, J = 8.6 Hz, 1H, 7-H), 7.79 (d, J = 8.6 Hz, 1H, 

6-H), 7.91 (s, 1H, 3-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 44.1 (5-C), 55.9 (9-C), 57.4 (1-C), 110.5 (7-C),                       

125.3 (3-C), 127.5 (6-C), 131.6 (2-C), 132.2 (4-C), 159.6 (8-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H12O4S: [M+H+] = 217.05 (50%), [M+NH4
+] = 234.08 (23%), 

[M+Na+] = 239.05 (57%). 
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(3-(Brommethyl)-4-methoxyphenyl)methylsulfon (Schl-33.573) 

 
Gemäß AAV13 wurden 1622 mg (3-(Hydroxymethyl)-4-methoxyphenyl)methylsulfon                           

(Schl-33.571, 7.50 mmol, 1.00 eq) und 0.25 mL PBr3 (2.63 mmol, 0.35 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 60:1) ergab 1200 mg von Benzyl-

bromid Schl-33.573 (4.29 mmol, 57%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.82 (DCM/MeOH, 60:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 3.17 (s, 3H, 5-H), 3.97 (s, 3H, 9-H), 4.70 (s, 2H, 1-H), 

7.28 (d, J = 8.7 Hz, 1H, 7-H), 7.89 (dd, J = 8.7, 2.4 Hz, 1H, 6-H), 7.99 (d, J = 2.4 Hz, 1H,                      

3-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 28.3 (1-C), 43.9 (5-C), 56.4 (9-C), 111.9 (7-C),                       

126.7 (2-C), 129.6 (3-C), 129.8 (6-C), 132.5 (4-C), 160.9 (8-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C9H11BrO3S: [M+H+] = 278.96 (69%), [M+NH4
+] = 296.02 (25%), 

[M+Na+] = 300.98 (59%). 
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(2-Methoxy-5-(methylsulfonyl)benzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.576) 

 
Gemäß AAV1a wurden 624 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (3.80 mmol, 1.00 eq), 0.58 mL 

Triethylamin (4.18 mmol, 1.10 eq), 0.46 mL Kohlenstoffdisulfid (7.60 mmol, 2.00 eq) und 

1060 mg (3-(Brommethyl)-4-methoxyphenyl)methylsulfon (Schl-33.573, 3.80 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 60:1) ergab 970 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.576 (2.21 mmol, 58%) in Form eines grauen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.43 (DCM/MeOH, 60:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.91 (s, 3H, 1-H), 3.15 (s, 3H, 9-H), 3.19-3.27 (m, 4H, 

2/2‘-H), 3.93 (s, 3H, 13-H), 4.04 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.33 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H),                              

4.57 (s, 2H, 5-H), 7.26 (d, J = 8.7 Hz, 1H, 11-H), 7.85 (dd, J = 8.7, 2.4 Hz, 1H, 10-H), 7.96 (d, 

J = 2.3 Hz, 1H, 7-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 35.5 (5-C), 43.9 (9-C), 44.8 (2C, 2/2‘-C), 

49.4 (bs, 2C, 3/3‘-C), 56.4 (13-C), 111.5 (11-C), 124.9 (6-C), 128.8 (7-C), 129.2 (10-C),                   

132.2 (8-C), 161.0 (12-C), 195.5 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C15H22N2O5S4: [M+Na+]calc = 461.0309; 

[M+Na+]found = 461.0303. 

IR: (Film) ν = 3006 (w), 2983 (w), 2925 (w), 1594 (w), 1582 (w), 1496 (w), 1489 (w), 

1458 (w), 1438 (w), 1414 (m), 1361 (w), 1336 (m), 1323 (m), 1298 (m), 1273 (m), 1260 (m), 

1227 (s), 1216 (m), 1183 (w), 1149 (s), 1133 (s), 1112 (m), 1081 (m), 1054 (w), 1036 (m), 

1023 (m), 1006 (m), 977 (m), 965 (m), 944 (m), 899 (w), 890 (w), 826 (m), 776 (m), 766 (m), 

710 (w), 695 (w), 647 (w), 592 (w), 575 (m), 556 (w), 536 (m), 515 (s), 491 (m), 473 (w), 

454 (m), 402 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 206 °C. 
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(2-Hydroxy-5-(methylsulfonyl)benzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat 

(Schl-33.590) 

 
Gemäß AAV5 wurden 1670 mg (2-Methoxy-5-(methylsulfonyl)benzyl)-4-

(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.576, 3.81 mmol, 1.00 eq) und 11.43 mL 

BBr3 in Hexan (11.43 mmol, 3.00 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(DCM/MeOH 30:1 + 2% HCOOH) und präparartive HPLC (tR = 21.37 min) ergab 470 mg von 

Phenol Schl-33.590 (1.10 mmol, 29%) als farblosen Feststoff. 

DC: Rf = 0.79 (DCM/MeOH + 2% HCOOH, 30:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.91 (s, 3H, 1-H), 3.10 (s, 3H, 9-H), 3.17-3.28 (m, 4H, 

2/2‘-H), 4.07 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.33 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.53 (s, 2H, 5-H), 7.02 (d, 

J = 8.5 Hz, 1H, 11-H), 7.67 (dd, J = 8.5, 2.3 Hz, 1H, 10-H), 7.88 (d, J = 2.2 Hz, 1H, 7-H),       

10.98 (s, 1H, OH) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 35.6 (5-C), 44.0 (9-C), 44.8 (2C, 2/2‘-C), 

49.1 (bs, 2C, 3/3‘-C), 115.4 (11-C), 123.1 (6-C), 128.5 (7-C), 129.8 (10-C), 130.7 (8-C),                    

160.1 (12-C), 195.8 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H20N2O5S4: [M+Na+]calc = 447.0153; 

[M+Na+]found = 447.0158. 

IR: (Film) ν = 3074 (br, w), 3021 (w), 3003 (w), 2929 (w), 2855 (w), 1606 (w), 1575 (w), 

1466 (m), 1436 (m), 1428 (m), 1416 (m), 1380 (w), 1351 (w), 1334 (m), 1322 (m), 1300 (s), 

1273 (m), 1236 (m), 1224 (m), 1198 (w), 1175 (m), 1152 (s), 1139 (s), 1114 (m), 1105 (m), 

1082 (m), 1053 (w), 1028 (m), 1001 (w), 963 (m), 942 (m), 915 (m), 867 (m), 841 (m), 

826 (w), 785 (m), 766 (m), 688 (m), 659 (m), 649 (m), 635 (m), 601 (w), 568 (m), 547 (w), 

539 (w), 522 (s), 490 (m), 454 (m), 407 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 206 °C. 
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7.3.13 Ersatz der 2-Hydroxygruppe des Benzylsubstituenten mit 5-Nitro-Gruppe 

(2-Fluor-5-nitrobenzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.609) 

 
Gemäß AAV1a wurden 411 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.50 mmol, 1.00 eq), 0.38 mL 

Triethylamin (2.75 mmol, 1.10 eq), 0.30 mL Kohlenstoffdisulfid (5.00 mmol, 2.00 eq) und 

644 mg 2-Fluor-5-nitrobenzylbromid (2.75 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie 

an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 870 mg von Dithiocarbamat Schl-33.609 

(2.21 mmol, 88%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.67 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.18-3.29 (m, 4H, 2/2’-H), 4.06 (bs, 

2H, 3-H oder 3’-H), 4.33 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.71 (s, 2H, 5-H), 7.45-7.58 (m, 1H, 10-H), 

8.17-8.29 (m, 1H, 9-H), 8.39-8.48 (m, 1H, 7-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 33.3 (1-C), 34.4 (5-C), 44.8 (2C, 2/2’-C), 49.3 (bs, 3-C 

oder 3‘-C), 50.4 (bs, 3-C oder 3‘-C), 116.9 (d, 2JC-F = 24.4 Hz, 10-C), 125.5 (d, 3JC-F = 10.5 Hz, 

9-C), 125.9 (d, 2JC-F = 17.2 Hz, 6-C), 126.8 (d, 3JC-F = 5.7 Hz, 7-C), 143.7 (8-C), 163.9 (d,                 

1JC-F = 256.9 Hz, 11-C), 194.2 (4-C) ppm. 

19F-NMR: (376 MHz, DMSO-d6); δ = -105.3 ppm.  

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C13H16FN3O4S3: [M+Na+]calc = 416.0185; 

[M+Na+]found = 416.0178. 

IR: (Film) ν = 3087 (w), 3007 (w), 2996 (w), 2929 (w), 2875 (w), 1623 (w), 1585 (w), 

1519 (m), 1486 (m), 1459 (m), 1433 (m), 1419 (m), 1398 (m), 1384 (w), 1334 (m), 1322 (s), 

1273 (m), 1244 (m), 1228 (m), 1149 (s), 1112 (m), 1083 (m), 1055 (m), 1029 (m), 1008 (m), 

972 (s), 933 (m), 910 (m), 861 (m), 827 (m), 815 (m), 779 (m), 746 (m), 687 (m), 633 (m), 

550 (w), 538 (m), 516 (s), 474 (w), 455 (m), 414 (m), 403 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 186 °C. 
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2-(Brommethyl)-1-chlor-4-nitrobenzol (Schl-33.620) 

 
Gemäß AAV13 wurden 1880 mg (2-Chlor-5-nitrophenyl)methanol (10.00 mmol, 1.00 eq) und 

0.33 mL PBr3 (3.50 mmol, 0.35 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 1200 mg von Benzylbromid Schl-33.620 (4.80 mmol, 48%) in 

Form eines hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.69 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 4.87 (s, 2H, 1-H), 7.81 (d, J = 8.8 Hz, 1H, 6-H),                      

8.20 (dd, J = 8.8, 2.8 Hz, 1H, 5-H), 8.57 (d, J = 2.7 Hz, 1H, 3-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 29.8 (1-C), 125.0 (3-C), 126.2 (5-C), 131.2 (6-C),                     

137.4 (2-C), 140.4 (7-C), 146.4 (4-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C7H5BrClNO2: wurde nicht gefunden. 

(2-Chlor-5-nitrobenzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.625) 

 
Gemäß AAV1a wurden 716 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (4.36 mmol, 1.00 eq), 0.67 mL 

Triethylamin (4.80 mmol, 1.10 eq), 0.52 mL Kohlenstoffdisulfid (8.72 mmol, 2.00 eq) und 

1202 mg 2-Chlor-5-nitrobenzylbromid (4.80 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromato-

graphie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) ergab 1340 mg von Dithiocarbamat Schl-33.625 

(3.27 mmol, 75%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.83 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.22-3.30 (m, 4H, 2/2’-H), 4.07 (bs, 

2H, 3-H oder 3’-H), 4.34 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.79 (s, 2H, 5-H), 7.80 (d, J = 8.8 Hz, 1H, 

10-H), 8.17 (dd, J = 8.8, 2.8 Hz, 1H, 9-H), 8.48 (d, J = 2.8 Hz, 1H, 7-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 34.4 (1-C), 37.9 (5-C), 44.8 (2C, 2/2‘-C), 49.4 (bs, 3-C 

oder 3‘-C), 50.4 (bs, 3-C oder 3‘-C), 124.1 (7-C), 125.8 (9-C), 130.8 (10-C), 136.2 (6-C),                   

140.4 (11-C), 146.1 (9-C), 194.3 (4-C) ppm. 
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MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C13H16ClN3O4S3: [M+Na+]calc = 431.9889; 

[M+Na+]found = 431.9882. 

IR: (Film) ν = 3107 (w), 3011 (w), 2982 (w), 2963 (w), 2931 (w), 2902 (w), 2863 (w), 

1611 (w), 1577 (w), 1525 (m), 1460 (m), 1434 (w), 1415 (m), 1385 (w), 1351 (s), 1337 (m), 

1319 (s), 1271 (m), 1227 (m), 1210 (m), 1148 (s), 1139 (s), 1116 (m), 1048 (m), 1033 (m), 

999 (m), 964 (m), 929 (s), 904 (m), 866 (w), 855 (m), 842 (m), 812 (m), 779 (m), 739 (m), 

693 (m), 684 (m), 642 (w), 593 (w), 566 (w), 551 (w), 533 (m), 517 (s), 472 (w), 458 (m), 

447 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 182 °C. 

(2-Methyl-5-nitrophenyl)methanol (Schl-33.637) 

 
Gemäß AAV12 wurden 1652 mg 2-Methyl-5-nitrobenzaldehyd (10.00 mmol, 1.00 eq) und 

454 mg NaBH4 (12.00 mmol, 1.20 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 1050 mg von Benzylalkohol Schl-33.637 (6.28 mmol, 63%) in 

Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.35 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.33 (s, 3H, 8-H), 4.58 (d, J = 5.5 Hz, 2H, 1-H),                      

5.48 (t, J = 5.4 Hz, 1H, OH), 7.42 (d, J = 8.3 Hz, 1H, 6-H), 7.42 (dd, J = 8.3, 2.4 Hz, 1H, 5-H), 

8.23 (s, 1H, 3-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 18.2 (8-C), 60.0 (1-C), 120.2 (5-C), 121.3 (3-C),                     

130.7 (6-C), 142.6 (7-C), 143.3 (2-C), 145.9 (4-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C8H9NO3: [M+H+] = 168.09 (100%), [M+Na+] = 190.01 (87%). 
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2-(Brommethyl)-1-methyl-4-nitrobenzol (Schl-33.638) 

 
Gemäß AAV13 wurden 1050 mg (2-Methyl-5-nitrophenyl)methanol (Schl-33.637, 6.28 mmol, 

1.00 eq) und 0.21 mL PBr3 (2.20 mmol, 0.35 eq) umgesetzt. Säulenchromatographie an 

Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1 → 1:1) ergab 710 mg von Benzylbromid Schl-33.638 

(3.09 mmol, 49%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.74 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.49 (s, 3H, 8-H), 4.86 (s, 2H, 1-H), 7.52 (d, J = 8.4 Hz, 

1H, 6-H), 8.10 (dd, J = 8.4, 2.5 Hz, 1H, 5-H), 8.34 (d, J = 2.5 Hz, 1H, 3-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 18.5 (8-C), 31.5 (1-C), 123.4 (5-C), 124.5 (3-C),                      

131.8 (6-C), 137.9 (2-C), 145.7 (7-C), 145.8 (4-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C8H8BrNO2: [M+Na+] = 252.06 (10%). 

(2-Methyl-5-nitrobenzyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat (Schl-33.641) 

 
Gemäß AAV1a wurden 461 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.81 mmol, 1.00 eq), 0.78 mL 

Triethylamin (5.62 mmol, 2.00 eq), 0.34 mL Kohlenstoffdisulfid (5.62 mmol, 2.00 eq) und 

710 mg 2-Methyl-5-nitrobenzylbromid (3.09 mmol, 1.10 eq) umgesetzt. Säulenchromato-

graphie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 960 mg von Dithiocarbamat Schl-33.641 

(2.46 mmol, 88%) in Form eines farblosen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.76 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, CDCl3); δ = 2.50 (s, 3H, 12-H), 2.82 (s, 3H, 1-H), 3.28-3.42 (m, 4H, 

2/2‘-H), 4.22 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.40 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.61 (s, 2H, 5-H), 7.34 (d, 

J = 8.4 Hz, 1H, 10-H), 8.04 (dd, J = 8.4, 2.4 Hz, 1H, 9-H), 8.25 (d, J = 2.4 Hz, 1H, 7-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, CDCl3); δ = 20.0 (12-C), 35.2 (1-C), 39.6 (5-C), 45.5 (2C, 2/2‘-C),                   

50.3 (bs, 2C, 3/3‘-C), 122.9 (9-C), 124.9 (7-C), 131.4 (10-C), 135.6 (11-C), 145.2 (6-C),                   

146.6 (8-C), 196.5 (4-C) ppm. 
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MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C14H19N3O4S3: [M+Na+]calc = 412.0435; 

[M+Na+]found = 412.0423. 

IR: (Film) ν = 3078 (w), 3010 (w), 2983 (w), 2929 (w), 2871 (w), 1613 (w), 1585 (w), 

1515 (m), 1484 (w), 1455 (w), 1429 (m), 1393 (w), 1356 (m), 1344 (m), 1328 (s), 1272 (m), 

1235 (m), 1203 (w), 1150 (s), 1141 (m), 1115 (m), 1084 (w), 1059 (w), 1037 (m), 1010 (m), 

968 (m), 944 (m), 931 (m), 902 (m), 854 (w), 832 (w), 811 (m), 777 (m), 733 (m), 694 (w), 

679 (w), 640 (w), 574 (w), 546 (w), 534 (m), 516 (s), 491 (w), 474 (w), 459 (m), 444 (m), 

423 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 131 °C. 
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7.3.14 Dithiocarbamatkonjugat mit Metronidazol  

(2-(2-Methyl-5-nitro-1H-imidazol-1-yl)ethyl)methansulfonat (Schl-33.675) 

 
1500 mg Metronidazol (5.84 mmol, 1.00 eq), 1.99 mL DIPEA (11.68 mmol, 2 eq) und 784 mg 

DMAP (6.42 mmol, 1.1 eq) wurden in DCM (~100 mL) gelöst beziehungsweise suspendiert. 

Bei 0 °C wurden 0.50 mL Methansulfonylchlorid (6.42 mmol, 1.1 eq) wurden tropfenweise 

hinzugefügt. Das Reaktionsgemisch wurde über Nacht auf RT erwärmt und schließlich mit 

DCM verdünnt (~100 mL), mit dest. H2O (~3 x 60 mL) und ges. NaCl-Lösung (~60 mL) 

gewaschen. Die organische Phase wurde über MgSO4 getrocknet, das LM wurde unter 

vermindertem Druck entfernt und der resultierende Rückstand wurde an Kieselgel gereinigt 

(DCM/MeOH 100:1 → 50:1). Nach Umkristallisation aus Chloroform (~100 mL) wurden 

470 mg von Mesylat Schl-33.675 (1.89 mmol, 32%) als hellgelber Feststoff erhalten. 

DC: Rf = 0.36 (DCM/MeOH, 50:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.46 (s, 3H, 7-H), 3.14 (s, 3H, 1-H), 4.55 (t, J = 5.0 Hz, 

2H, 2-H), 4.66 (t, J = 5.0 Hz, 2H, 3-H), 8.05 (s, 1H, 5-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 14.0 (7-C), 36.7 (1-C), 45.0 (3-C), 68.4 (2-C),                         

133.0 (5-C), 138.4 (4-C), 151.7 (6-C) ppm. 

MS: ESI (+): m/z für C7H11N3O5S: [M+H+] = 250.08 (100%), [M+Na+] = 272.03 (21%). 
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(2-(2-Methyl-5-nitro-1H-imidazol-1-yl)ethyl)-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-

carbodithioat (Schl-33.715) 

 
342 mg Methyl(piperazin-1-yl)sulfon (2.08 mmol, 1.10 eq), 0.52 mL Triethylamin 

(3.78 mmol, 2.00 eq), 0.23 mL Kohlenstoffdisulfid (3.78 mmol, 2.00 eq) und 470 mg                                   

(2-(2-Methyl-5-nitro-1H-imidazol-1-yl)ethyl)methansulfonat (Schl-33.675, 1.89 mmol, 

1.00 eq) wurden in einem Druckröhrchen in Anlehnung an AAV1a umgesetzt. Die 

Reaktionslösung wurde, nachdem alle Reaktionskomponenten hinzugegeben und die 

Reaktionslösung für eine weitere Stunde bei RT gerührt worden war, für 12 h zum Sieden 

erhitzt. Abschließende Säulenchromatographie an Kieselgel (DCM/MeOH 100:1) und 

präparative HPLC (tR = 20.86 min) ergab 410 mg von Dithiocarbamat Schl-33.715 

(1.04 mmol, 55%) in Form eines elfenbeinfarbenen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.20 (DCM/MeOH, 100:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 2.48 (s, 3H, 10-H), 2.93 (s, 3H, 1-H), 3.20-3.29 (m, 4H, 

2/2’-H), 3.78 (t, J = 6.5 Hz, 2H, 5-H), 4.04 (bs, 2H, 3-H oder 3’-H), 4.34 (bs, 2H, 3-H oder                 

3’-H), 4.59 (t, J = 6.5 Hz, 2H, 6-H), 8.03 (s, 1H, 8-H) ppm. 

13C-NMR: (126 MHz, DMSO-d6); δ = 14.2 (10-C), 34.4 (5-C), 35.1 (1-C), 44.4 (6-C),                        

44.8 (2C, 2/2’-C), 49.3 (bs, 3-C oder 3‘-C), 50.6 (bs, 3-C oder 3‘-C), 133.1 (8-C), 138.5 (7-C), 

151.3 (9-C), 194.6 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C12H19N5O4S3: [M+Na+]calc = 416.0497; 

[M+Na+]found = 416.0490. 

IR: (Film) ν = 3121 (w), 3018 (w), 2920 (w), 2889 (w), 2846 (w), 1537 (m), 1509 (w), 

1469 (m), 1420 (m), 1385 (m), 1363 (m), 1336 (m), 1272 (m), 1260 (m), 1234 (m), 1205 (w), 

1189 (m), 1154 (s), 1142 (s), 1115 (m), 1059 (m), 1044 (w), 1026 (m), 1010 (m), 967 (m), 

947 (m), 927 (m), 867 (w), 825 (m), 801 (w), 780 (s), 737 (m), 728 (m), 692 (m), 681 (m), 

665 (w), 641 (w), 607 (w), 565 (w), 548 (w), 536 (m), 519 (s), 476 (w), 455 (m), 406 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 180 °C. 
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7.3.15 Indol-Derivate 

1H-Indol-3-carbaldehyd (Schl-33.151) 

 
15 mL Dimethylformamid wurden unter Schutzgas vorgelegt und auf 0 °C gekühlt. Es wurden 

0.91 mL Phosphorylchlorid (9.75 mmol, 1.50 eq) hinzugefügt und 30 min bei 0 °C gerührt. Die 

Reaktionslösung wurde mit 762 mg 1H-Indol (6.50 mmol, 1.00 eq) versetzt und bei RT gerührt. 

Nach 8 h wurde die Reaktion durch Zugabe von 6 M NaOH-Lösung (20 mL) beendet. Die 

Reaktionslösung wurde unter Rückfluss auf 130 °C erhitzt und bei jener Temperatur 1 h 

gehalten. Nachdem die Lösung wiederum auf RT abgekühlt war, wurde mit dest. H2O 

gequencht. Die wässrige Phase wurde mit EtOAc (~3 x 40 mL) extrahiert. Die vereinigten 

organischen Phasen wurden über MgSO4 getrocknet, filtriert und das LM wurde unter 

vermindertem Druck entfernt. Es wurden 850 mg (5.85 mmol, 90%) von Aldehyd Schl-33.151 

als gelber Feststoff erhalten und direkt weiter umgesetzt.  

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 7.17-7.30 (m, 2H, 3-H und 4-H), 7.51 (d, J = 7.0 Hz, 1H, 

5-H), 8.10 (d, J = 7.8 Hz, 1H, 2-H), 8.27 (s, 1H, 7-H), 9.94 (s, 1H, 9-H), 12.11 (s, 1H,                              

NH) ppm. 

tert-Butyl-3-formyl-1H-indol-1-carboxylat (Schl-33.155) 

 

850 mg 1H-Indol-3-carbaldehyd (Schl-33.151, 5.85 mmol, 1.00 eq) wurden unter Schutzgas in 

50 mL Toluol gelöst und auf 0 °C gekühlt. 468 mg NaOH (11.70 mmol, 2.00 eq), 

1080 mg NBu4I (2.93 mmol, 0.50 eq) und 1915 mg Di-tert-butyldicarbonat (8.78 mmol, 

1.50 eq) wurden hinzugefügt. Es wurde 24 h bei RT gerührt. Das LM wurde unter 

vermindertem Druck entfernt und das Rohprodukt säulenchromatographisch an Kieselgel 

(Cyclohexan/EtOAc 1:1) gereinigt. 1205 mg (4.91 mmol, 84%) von Boc-Indol Schl-33.155 

wurden als farblose Flüssigkeit erhalten und direkt weiter umgesetzt. 
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DC: Rf = 0.79 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.67 (s, 9H, 9/9‘/9‘‘-H), 7.36-7.42 (m, 1H, 3-H),                     

7.43-7.49 (m, 1H, 4-H), 8.12 (d, J = 8.2 Hz, 1H, 5-H), 8.15 (d, J = 7.7 Hz, 1H, 2-H), 8.65 (s, 

1H, 10-H), 10.08 (s, 1H, 12-H) ppm. 

tert-Butyl-3-(hydroxymethyl)-1H-indol-1-carboxylat (Schl-33.157) 

 

Gemäß AAV12 wurden 1205 mg tert-Butyl-3-formyl-1H-indol-1-carboxylat (Schl-33.155, 

4.91 mmol, 1.00 eq) und 370 mg NaBH4 (9.82 mmol, 2.00 eq) umgesetzt. Säulenchromato-

graphie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 5:1) ergab 910 mg von Benzylalkohol Schl-33.665 

(3.68 mmol, 75%) in Form eines farblosen Feststoffes. Dieser wurde direkt weiter umgesetzt. 

DC: Rf = 0.18 (Cyclohexan/EtOAc, 5:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.62 (s, 9H, 9/9‘/9‘‘-H), 4.64 (d, J = 5.4 Hz, 2H,                      

12-H), 5.06 (t, J = 5.5 Hz, 1H, OH), 7.20-7.28 (m, 1H, 3-H), 7.29-7.36 (m, 1H, 4-H), 7.54 (s, 

1H, 10-H), 7.64 (d, J = 7.8 Hz, 1H, 2-H), 8.05 (d, J = 8.2 Hz, 1H, 5-H) ppm. 

tert-Butyl-3-(brommethyl)-1H-indol-1-carboxylat (Schl-33.158) 

 

Gemäß AAV13 wurden 910 mg tert-Butyl-3-(hydroxymethyl)-1H-indol-1-carboxylat                       

(Schl-33.157, 3.68 mmol, 1.00 eq) und 0.12 mL PBr3 (1.29 mmol, 0.35 eq) umgesetzt. 

Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 7:1) ergab 503 mg von Benzyl-

bromid Schl-33.158 (1.62 mmol, 44%) in Form eines farblosen Feststoffes. Dieser wurde direkt 

weiter umgesetzt. 

DC: Rf = 0.72 (Cyclohexan/EtOAc, 7:1). 
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1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.63 (s, 9H, 9/9‘/9‘‘-H), 4.94 (s, 2H, 12-H),                                

7.33 (d, J = 7.9 Hz, 1H, 3-H), 7.47 (d, J = 8.1 Hz, 1H, 4-H), 7.71 (d, J = 7.8 Hz, 1H,                              

2-H), 7.89 (s, 1H, 10-H), 8.07 (d, J = 8.2 Hz, 1H, 5-H) ppm. 

tert-Butyl-3-(((4-(methylsulfonyl)piperazin-1-thiocarbonyl)sulfanyl)methyl)-1H-indol-1-

carboxylat (Schl-33.161) 

 

Gemäß AAV1a wurden 293 mg Methyl(piperazin-1yl)sulfon (1.78 mmol, 1.10 eq), 0.25 mL 

Triethylamin (1.78 mmol, 1.10 eq), 0.19 mL Kohlenstoffdisulfid (3.24 mmol, 2.00 eq) und 

503 mg  tert-Butyl-3-(brommethyl)-1H-indol-1-carboxylat (Schl-33.158, 1.62 mmol, 1.00 eq) 

umgesetzt. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 3:1) ergab 645 mg von 

Dithiocarbamat Schl-33.161 (1.30 mmol, 80%) in Form eines beigen Feststoffes. 

DC: Rf = 0.31 (Cyclohexan/EtOAc, 3:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 1.63 (s, 9H, 15/15‘/15‘‘-H), 2.91 (s, 3H, 1-H), 3.24 (bs, 

4H, 2/2‘-H), 4.03 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.36 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.74 (s, 2H, 5-H), 

7.24-7.31 (m, 1H, 9-H), 7.32-7.39 (m, 1H, 10-H), 7.65 (d, J = 7.7 Hz, 1H, 8-H), 7.75 (s, 1H, 

16-H), 8.04 (d, J = 8.3 Hz, 1H, 11-H) ppm. 

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 27.6 (3C, 15/15‘/15‘‘-C), 31.7 (5-C), 34.4 (1-C),                      

44.8 (2C, 2/2’-C), 49.8 (bs, 2C, 3/3‘-C), 84.0 (14-C), 114.8 (6-C), 114.9 (11-C),                       

119.4 (8-C), 122.7 (9-C), 124.7 (10-C), 125.1 (16-C), 129.2 (7-C), 134.7 (12-C), 148.8 (13-C),                                        

195.5 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C20H27N3O4S3: [M+Na+]calc = 492.1061; 

[M+Na+]found = 492.1057. 

IR: (Film) ν = 3002 (w), 2978 (w), 2923 (w), 2858 (w), 1743 (m), 1593 (w), 1569 (w), 

1453 (m), 1421 (w), 1360 (s), 1337 (m), 1327 (m), 1273 (m), 1258 (m), 1227 (m), 1201 (m), 

1150 (s), 1113 (m), 1078 (s), 1055 (w), 1029 (m), 1013 (w), 1002 (m), 970 (m), 946 (m), 

931 (w), 892 (w), 850 (w), 822 (w), 778 (m), 763 (m), 740 (m), 719 (w), 692 (w), 634 (w), 

618 (w), 593 (w), 578 (w), 538 (w), 517 (m), 472 (w), 460 (w), 423 (w) cm-1. 

Schmpkt.: 134 °C. 

 

  



Experimenteller Teil - Synthese - Indol-Derivate 

-1069- 

Methyl-2-(1H-indol-3-yl)-2-oxoacetat (Schl-33.123) 

 

2343 mg 1-H-Indol (20.00 mmol, 1.00 eq) wurden unter Schutzgasatmosphäre in 

60 mL Diethylether gelöst und auf 0 °C gekühlt. Es wurden 5.15 mL 

Oxalylchlorid (60.00 mmol, 3.00 eq) in 40 ml Et2O tropfenweise hinzugefügt. Die 

Reaktionslösung wurde auf RT erwärmt und dabei fortlaufend gerührt. Nach 8 h wurde die 

Reaktionslösung wiederum auf 0 °C gekühlt und mit 25 mL einer 1 M NaOH-Lösung in 

Methanol versetzt. Es wurde weitere 2 h gerührt. Der ausgefallene Feststoff wurde abgesaugt, 

mit Et2O (~30 mL) gewaschen und im Vakuum getrocknet. Es wurden 3536 mg von α-Keto-

carbonsäureester Schl-33.123 (17.40 mmol, 87%) erhalten und direkt weiter umgesetzt. 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 3.40 (s, 3H, 11-H), 6.74-6.83 (m, 2H, 3-H und 4-H),                   

7.05 (d, J = 7.7 Hz, 1H, 5-H), 7.67 (d, J = 7.4 Hz, 1H, 2-H), 7.94 (s, 1H, 7-H), 11.89 (s, 1H, 

NH) ppm.  

13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 52.6 (11-C), 112.4 (8-C), 112.8 (5-C), 121.2 (1-C),                  

122.9 (3-C), 123.9 (4-C), 125.5 (2-C), 136.7 (6-C), 138.4 (7-C), 164.0 (10-C), 178.7 (9-C) ppm. 

2-(1H-Indol-3-yl)ethan-1-ol (Schl-33.126) 

 

3536 mg von Methyl-2-(1H-indol-3-yl)-2-oxoacetat (Schl-33.123, 17.40 mmol, 1.00 eq) 

wurden unter Schutzgasatmosphäre in 100 mL THF gelöst und bei 0 °C portionsweise mit 

2641 mg LiAlH4 (69.60 mmol, 4.00 eq) versetzt. Die resultierende Suspension wurde 12 h bei 

RT gerührt und mit 100 mL einer 1 M NaOH-Lösung versetzt. Der erhaltene Feststoff wurde 

abgesaugt und es wurde mit EtOAc (~4 x 80 mL) extrahiert. Die vereinigten organischen 

Phasen wurden über MgSO4 getrocknet und das LM wurde unter vermindertem Druck entfernt. 

Es wurden 2460 mg von Alkohol Schl-33.126 (15.26 mmol, 88%) als farbloser Feststoff 

erhalten. Dieser wurde direkt weiter umgesetzt. 
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1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.80 (t, J = 7.2 Hz, 2H, 9-H), 3.54-3.73 (m, 2H, 10-H), 

4.57 (t, J = 5.3 Hz, 1H, OH), 6.81-6.93 (m, 2H, 3-H und 4-H), 7.20 (s, 1H, 7-H), 7.22-7.27 (m, 

1H, 5-H), 7.28-7.35 (m, 1H, 2-H),10.85 (s, 1H, NH) ppm.  

3-(2-((tert-Butyldimethylsilyl)oxy)ethyl)-1H-indol (Schl-33.129) 

 

2460 mg von 2-(1H-Indol-3-yl)ethan-1-ol (Schl-33.126, 15.26 mmol, 1.00 eq) wurden in 

50 mL DMF gelöst. Bei 0 °C wurden 2078 mg Imidazol (30.52 mmol, 2.00 eq) und                      

2529 mg tert-Butyldimethylsilylchlorid (16.78 mmol, 1.10 eq) hinzugefügt. Die 

Reaktionslösung wurde auf RT erwärmt. Nach 16 h wurde das LM unter vermindertem Druck 

entfernt und das Rohprodukt an Kieselgel adsorbiert. Säulenchromatographische                       

Reinigung (Cyclohexan/EtOAc 15:1 → 10:1 → 8:1) ergab 3993 mg von Silylether                              

Schl-33.129 (14.50 mmol, 95%) in Form eines gelben, hochviskosen Öles. Dieses wurde direkt 

weiter umgesetzt. 

DC: Rf = 0.43 (Cyclohexan/EtOAc, 10:1). 

1H-NMR: (500 MHz, DMSO-d6); δ = 0.00 (s, 6H, 11/11‘-H), 0.86 (s, 9H, 13/13‘/13‘‘-H),                  

2.88 (t, J = 7.1 Hz, 2H, 9-H), 3.81 (t, J = 7.2 Hz, 2H, 10-H), 6.93-6.99 (m, 1H, 3-H),                   

7.02-7.09 (m, 1H, 4-H), 7.13 (d, J = 2.30 Hz, 1H, 7-H), 7.32 (d, J = 8.10 Hz, 1H, 2-H), 7.49 (d, 

J = 8.00 Hz, 1H, 5-H), 10.77 (s, 1H, NH) ppm.  

2-(1-Methyl-1H-indol-3-yl)ethan-1-ol (Schl-33.133) 

 

1002 mg von 3-(2-((tert-Butyldimethylsilyl)oxy)ethyl)-1H-indol (Schl-33.129, 4.00 mmol, 

1.00 eq) wurden bei 0 °C in 40 mL THF portionsweise mit 176 mg NaH (60% in Paraffinöl, 

4.40 mmol, 1.10 eq) versetzt. Sodann wurden 0.30 mL MeI (4.40 mmol, 1.10 eq) in 15 mL 

THF hinzugefügt. Die Reaktionslösung wurde auf RT erwärmt. Nach 6 h wurde die Reaktion 

durch Zugabe von 60 mL einer ges. NaHCO3-Lösung beendet. Es wurde mit 
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EtOAc (~4 x 80 mL) extrahiert. Die vereinigten organischen Phasen wurden über MgSO4 

getrocknet und das LM wurde entfernt. Das resultierende 1-Methylindol wurde daraufhin in 

20 mL THF aufgenommen und mit 1.74 mL einer 1 M Tetrabutylammoniumfluorid-Lösung in 

THF (6.00 mmol, 1.50 eq) über 20 h umgesetzt. Abschließende Säulenchromatographie an 

Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 2:1) ergab 550 mg von Alkohol Schl-33.133 (3.14 mmol, 79% 

über 2 Stufen) in Form eines beigen Feststoffes. Dieser wurde direkt weiter umgesetzt. 

DC: Rf = 0.58 (Cyclohexan/EtOAc, 2:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.78-2.86 (t, J = 7.1 Hz, 2H, 10-H), 3.56-3.68 (m, 2H, 

11-H), 3.72 (s, 3H, 7-H), 4.58 (t, J = 5.3 Hz, 1H, OH), 6.96-7.03 (m, 1H, 3-H), 7.07-7.16 (m, 

2H, 4-H und 8-H), 7.32-7.39 (m, 1H, 2-H), 7.48-7.54 (m, 1H, 5-H) ppm.  

2-(1-Methyl-1H-indol-3-yl)ethyl-4-(methylsulfonyl)piperazin-1-carbodithioat                            

(Schl-33.135) 

 

550 mg von 2-(1-Methyl-1H-indol-3-yl)ethan-1-ol  (Schl-33.133, 3.14 mmol, 1.00 eq) wurden 

zunächst gemäß AAV13 mit 0.11 mL PBr3 (1.10 mmol, 0.35 eq) umgesetzt. Nach 2 h wurden 

zu der Reaktionslösung 60 mL einer ges. NaHCO3-Lösung hinzugefügt und es wurde mit 

DCM (~3 x 80 mL) extrahiert. Die vereinigten organischen Phasen wurden über MgSO4 

getrocknet, das LM wurde entfernt und das Reaktionsprodukt wurde ohne weitere Reinigung 

gemäß AAV1a mit 567 mg Methyl(piperazin-1yl)sulfon (3.45 mmol, 1.10 eq), 0.87 mL 

Triethylamin (6.28 mmol, 2.00 eq) und 0.38 mL Kohlenstoffdisulfid (6.28 mmol, 2.00 eq) zur 

Reaktion gebracht. Säulenchromatographie an Kieselgel (Cyclohexan/EtOAc 1:1) ergab 

340 mg von Dithiocarbamat Schl-33.135 (0.86 mmol, 27% über 2 Stufen) in Form eines 

hellgelben Feststoffes. 

DC: Rf = 0.61 (Cyclohexan/EtOAc, 1:1). 

1H-NMR: (400 MHz, DMSO-d6); δ = 2.92 (s, 3H, 1-H), 3.00-3.13 (m, 2H, 6-H), 3.20-3.29 (m, 

4H, 2/2‘-H), 3.50-3.62 (m, 2H, 5-H), 3.74 (s, 3H, 14-H), 4.08 (bs, 2H, 3-H oder 3‘-H), 4.34 (bs, 

2H, 3-H oder 3‘-H), 4.74 (s, 2H, 5-H), 6.95-7.07 (m, 1H, 10-H), 7.08-7.17 (m, 1H, 11-H), 

7.19 (s, 1H, 15-H), 7.38 (d, J = 8.20 Hz, 1H, 12-H), 7.64 (d, J = 7.80 Hz, 1H, 9-H) ppm. 
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13C-NMR: (101 MHz, DMSO-d6); δ = 24.4 (6-C), 32.2 (14-C), 34.4 (1-C), 37.0 (5-C),                             

44.9 (2C, 2/2’-C), 49.8 (bs, 2C, 3/3‘-C), 109.6 (12-C), 111.9 (7-C), 118.4 (9-C), 118.6 (10-C), 

121.1 (11-C), 127.2 (15-C), 127.3 (8-C), 136.6 (13-C), 196.3 (4-C) ppm. 

MS: ESI-HR-MS(+): m/z für C17H23N3O2S3: [M+H+]calc = 398.1031; [M+H+]found = 398.1025. 

IR: (Film) ν = 3005 (w), 2922 (w), 2850 (w), 1615 (w), 1472 (m), 1438 (w), 1421 (m), 

1385 (w), 1369 (w), 1357 (w), 1334 (m), 1321 (m), 1272 (m), 1234 (m), 1215 (m), 1157 (s), 

1137 (m), 1114 (m), 1058 (w), 1023 (w), 998 (m), 963 (m), 939 (m), 925 (m), 830 (w), 

807 (w), 777 (m), 734 (s), 711 (w), 690 (w), 619 (w), 597 (w), 580 (w), 547 (w), 538 (w), 

515 (s), 479 (w), 461 (m), 421 (m) cm-1. 

Schmpkt.: 162°C. 
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