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5-Cyan-pyrimidin-Derivate durch Cyclisierung von 1-Cyanamino- 
2 .Zdicyan-athylenen 

Aus dem Laboratorium fur Anorganische Chemie der Universitat Stuttgart 

(Technische Hochschule) 

(Eingegangen am 17. November 1967) 

Bei Umsetzung mit Chlorwasserstoff cyclisieren die I-khoxy-,  I-Methylamino- und 1-Dime- 
thylamino-Derivate von Natrium-1 -cyanamino-2.2-dicyan-atbenid (4) bzw. die in Freiheit 
gesetzten Sauren 2 unter Bildung der 6-Athoxy-, 6-Methylamino- bzuz. 6-Dimethylamino- 
Derivate von 4-Chlor-2-amino-5-cyan-pyrimidin (8, 14 oder 15). Die analoge Umsetzung des 
Natrium-1-amino-I-cyanamino-2.2-dicyan-athenids (4, X = NH2) fuhrt dagegen zum 2- 
Chlor-4.6-diamino-5-cyan-pyrimidh (10). Durch Substitution der Chloratome von 8, 10, 14 
und 15 durch khoxy-  oder Aminogruppen wurden die weiteren 5-Cyan-pyrimidin-Derivate 
9, 11, 12 und 13 erhaiten. 

Durch Umsetzung des Natrium-N.N’-dicyan-guanididsz.3) mit uberschuysigem 
Chlorwasserstoff konnten Roemer und Kaiser41 das 2-Chlor-4.6-diamino-1.3.5-triazin 
darstellen, das durch Cyclisierung der freigesetzten Saure 1 (X = NH2) unter Auf- 
nahme eines Mols Chlorwasserstoff entsteht. Unter gleichen Bedingungen erhielten 
wir aus dem kurzlich von uns dargestellten Natriumsalz des 0-Athyl-N.N‘-dicyan- 
isoharnstoffs (1, X = OCzH5) bzw. aus der freien Saure-’] das bisher unbekannte 
2-Chlor-4-amino-6-athoxy-l.3.5-triazin, das wir zur chemischen Identifizierung durch 
Umsetzung mit Methylamin in das bereits bekannte 2-Amino-4-methylamino-6- 
athoxy-l.3.5-triazins’ uberfuhrten, und aus dem Natrium-N-methyl-”. N“-dicyan- 
guanidid3) das 2-Chlor-4-amino-6-methylamino-l.3.5-triazin~~. 

NH-CN NH-CN CH (CN)2 
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N-CN c (CN)z c 12 
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AuBerdem gelang es Snlrsen et al. 7 )  1.1.3.3-Tetracyan-propen-Derivate (3) durch 
Umsetzung ihrer Salze rnit Halogenwasserstoffen in analoger Weise unter Bildung von 
2-Halogen-6-amino-3.5-dicyan-pyridinen zu cyclisieren. Nachdem wir kurzlich die 
Natriumsalze einer Reihe von I-Cyanamino-2.2-dicyan-athylen-Derivaten (2, X = 

OC2H5, NH2, NHCH3 bzw. N(CH3)2) dargestellt haben3), lag es nahe zu untersuchen, 
ob sich auch diese Verbindungen durch Umsetzung rnit uberschussigem Chlorwasser- 
stoff in wasserfreiem Medium cyclisieren lassen, wobei als Reaktionsprodukte 5-Cyan- 
pyrimidin-Derivate zu erwarten waren. 

Wahrend sich der RingschluB zu einem sechsatomigen Heterocyclus bei jeder Ver- 
bindung der Form 1 oder 3 nur unter Bildung von Reaktionsprodukten konkret vor- 
aussagbarer Struktur vollziehen kann, bestehen bei 1-Cyanamino-2.2-dicyan-athyle- 
nen (2) wegen ihrer an verschiedenartige Atome gebundenen Cyangruppen jeweils 
zwei M oglichkeiten der Cyclisierung zum Pyriniidin-Ring. Die Umsetzung von Na- 
triumsalzen der allgemeinen Form 4 kann daher grundsatzlich zu zwei verschiedenen 
5-Cyan-pyrimidinen 5 oder 6 fiihren. 

5 6 
x J 

4 

Zunachst war zu beweisen, daB die Umsetzung von Natrium-1 -cydnamino-2.2- 
dicyan-atheniden (4) mit Chlorwasserstoff tatsachlich zu 5-Cyan-pyrimidin Derivaten 
fiihrt. Zu diesem Zweck wurde das Reaktionsprodukt von Natrium-l-cyanamino-l- 
athoxy-2.2-dicydn-athenid (4, X - OC2H5) mit Chlorwasserstoff in absol. ather 
der vermutlichen Struktur 7 oder 8 mit absol. athanol. Ammoniak bei 120” im Ein- 
schluBrohr umgesetzt, wobei es nach GI. (2)  zur Substitution des Chlors durch eine 
Aminogruppe kam. Das.Reaktionsprodukt war mit dem nach Middleton und Engel- 
hardtg’ durch Umsetzung von Dicyanketen-diathylacetal rnit Guanidin dargestellten 
2.4-Diamino-6-athoxy-5-cyan-pyrimidin (9) identisch. Dadurch war bewiesen, daR 
aus 4 (X = OC2H5) rnit Chlorwasserstoff die 5-Cyan-pyrimidin-Derivate 7 oder 8 
entstanden waren. 

OC2H5 OC2H5 

NCf-J C1 o d e r N c < l  c1 NHz - + 2 Nt$, HzX ”$i:”’ \NANH2 
(2) 

H 2N 

7 8 9 

Da sich fur 9 die Stellung der Substituenten aus der Reaktionsmoglichkeit von 
Dicyanketen-diathylacetal mit Guanidin unter Bildung eines Pyrimidin-Ringes ein- 
deutig ergibt, versuchten wir niit Hilfe dieser Verbindung nachzuweisen, welches der 
beiden isomeren 5-Cyan-pyrimidine bei der Umsetzung des Natrium-l-amino-l-cyan- 
amino-2.2-dicyan-athenids (4, X = NH2) mit Chlorwasserstoff entstanden war. Durch 
Umsetzung des Cyclisierungsprodukts mit Natriumathylat in siedendem absol. 
Athanol konnte das Chloratom durch eine Athoxygruppe ersetzt werden. Da das 

7) E. L. Little, W. J .  Middleton, D .  D .  Coffman, V .  A.  Engelhardt und G .  N .  Sausen, J. 

8) W. .I.  Middleton und V .  A.  Engelhardt, J. Amer. chem. SOC. 80, 2829 (1958). 
Amer. chem. SOC. 80, 2832 (1958). 
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Reaktionsprodukt weder IR-spektroskopisch noch im Schmp., wohl aber analyt. rnit 
9 identisch war, konnte es sichnur um das nach GI. (3) gebildete4.6-Diamino-2-athoxy- 
5-cyan-pyrimidin (11) handeln. Die Cyclisierung von 4 (X = NH2) war demnach 
offenbar unter Bildung des 2-Chlor-4.6-diamino-5-cyan-pyrimidins (10) verlaufen. 

10 11 
Zum experimentellen Nachweis der Konstitution der bei den Reaktionen des 

Natrium-1-cyanamino-1 -athoxy-2.2-dicyan-athenids (4, X = OCzH5) und des Na- 
trium-l-methylamino-l-cyanamino-2.2-dicyan-athenids (4, X = NHCH3) rnit Chlor- 
wasserstoff gebildeten Pyrimidin-Derivate fuhrte folgende Uberlegung : Falls bei der 
Cyclisierung beider Verbindungen nach GI. (1) die 5-Cyan-pyrimidin-Derivate 8 oder 
14 (allgemeine Form 6) entstanden, sollte sowohl die Umsetzung von 8 mit Methyl- 
amin als auch die von 14 mit Natriumathylat nach GI. (4) zum 2-Amino-4-methyl- 
amino-6-athoxy-5-cyan-pyrimidin (12) fuhren. Dagegen musten Cyclisierungspro- 
dukte der allgemeinen Form 5 (X - OC2HS bzw. NHCHJ) nach Reaktion rnit Me- 
thylamin oder Natriumathylat zwei weitere, miteinander nicht identische Isomere von 
12 ergeben. Isomere Reaktionsprodukte muljten auch entstehen, wenn eine der Cycli- 
sierungsreaktionen der beiden Salze zu 5 und die andere zu 6 fuhrt. 

OC ~ H G  C1 

(4) 
+ 2 N H R R '  "fj " ~ + NaOC2HS 

- NaCl 
8- 

RR'N N NI12 - N H ~ R R I C I  

12: R = H, R' = CH, 
13: R = CH,, R' = CH, 

14: K = H, R' = CH3 
15: R = CH,, R' = CH, 

Tatsachlich erwiesen sich die durch Umsetzung des Cyclisierungsprodukts von 4 
(X = OC2H5) mit absol. athanol. Methylamin-Losung bei 105" und durch Umsetzung 
des Cyclisierungsprodukts von 4 (X = NHCH3) rnit Natriumathylat in siedendem 
absol. Athanol erhaltenen Verbindungen als identisch. Das beweist, daR bei der 
Cyclisierung 8 und 14 entstanden waren. 

AuMerdem entstanden bei Umsetzung des Cyclisierungsprodukts von 4 (X - 
OC2H5) rnit absol. athanol. Dimethylamin-Losung bei 105' und des Cyclisierungs- 
produkts von 4 (X = N(CH&) rnit Natriumathylat in siedendem Athanol ebenfalls 
identische Reaktionsprodukte, bei denen es sich der obigen Uberlegung entsprechend 
nur um das 2-Amino-4-dimethylamino-6-athoxy-5-cyan-pyrimidin (13) gehandelt ha- 
ben kann. Auch hierdurch wurde bewiesen, dalj sich bei der Cyclisierung von 4 
(X = N(CH3)z) das 5-Cyan-pyrimidin-Derivat 15 gebildet hatte. 

Die Ergebnisse zeigen, daR sich bei der Umsetzung nach GI. ( 1 )  aus dem Natrium- 
1-amino-1-cyanamino-2.2-dicyan-athenid (4, X = NH2) ein Cyan-pyrimidin-Derivat 
der Struktur 5 gebildet hat, wahrend in allen anderen untersuchten Fallen Pyrimidin- 
Derivate der Form 6 entstanden waren. Eine Erklarung fur das von allen anderen 
abweichende Verhalten des Amino-Derivats von 4 bei der Cyclisierung konnen wir 
nicht geben. 
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Beschreibung der Versuche 

1. 2-Chlor-4-nmino-6-uthoxy-l.~.5-triazin 

a) Die Suspension von 1.60 g (10.0 mMol) Natrium-O-aihyl-N.N'-dicya:z-isolzarnstoff 3) in 
20 ccm absol. Ather wurde unter Eiskiihlung und Ruhren mit trockenem Chlorwassersioff 
gesattigt und anschlieRend auf Raumtemperatur aufgewarmt. Nach I2 Stdn. wurde der Ather 
i. Vak. abgezogen, der feste Ruckstand mit ca. 20 ccm 5-proz. NaHC03-Liisung digeriert, 
abfiltriert, mit 50 ccm Wasser gewaschen und iiber P4010 i. Vak. getrocknet. Rohausb. 1.33 g 
(76.2%), Reinausb. 1.15 g (65.9%) farbloser Nadeln vom Schmp. 192-192.5" (aus absol. 
Athanol). 

CSH7CIN40 (174.6) Ber. C 34.40 H 4.04 CI 20.31 N 32.09 

Gef. C 34.67 H 4.20 C1 20.19 N 32.1 1 

IRg): 3320 st, 3200 m, 3020 ss, 2990 ss, 1670 st-sst, 1579 st, 1533 sst, 1475 m, 1428 st-sst, 
I387 m, 1345 st-sst, 1322 m--st, 1293 s-m, 1257 m, 1167 Sch, 1154 m, I094 ss-s, 1070 s, 
1012 s, 990 s, 933 m, 875 ss-s, 811 m, 635 m, 603 s, 555 ss, 368 ss, 312/cm ss. 

b) Die Umsetzung einer Losung von 1.38 g (10 mMol) O-Athyl-N.N'-dicyan-isoharnstotf3) 
in 20 ccm absol. k h e r  mit Chlorwasserstqfffuhrte unter sonst gleichen Bedingungen und bei 
gleicher Aufarbeitung des Reaktionsprodukts wie in Versuch I .a) zu identischen Ergebnissen. 

2. 2-Amino-4-methylamino-6-athoxy-1.3.5-triazin: 1 .OO g (5.73 mMol) 2-Chlor-4-amino-6- 
athoxy-1.3.5-triazin wurden in 10 ccm 35-proz. absol. athanol. Methylamin-Losung 6 Stdn. 
lang im EinschluDrohr auf 90" erhitzt. Nach dem Abkuhlen schieden sich 0.52 g farbloser 
Kristalle ab. Nach Umkristallisation aus Wasser wurden in einer Ausb. von 0.42 g (43.3 x) 
farblose Nadeln mit einem Schmp. 171" (Lit.5): 170-171") erhalten. 

C6HllN50 (169.2) Ber. C 42.60 H 6.55 N 41.39 Gef. C 42.63 H 6.67 N 40.98 

l R 9 ) :  3350 m, 3265 m, 3195 m --st, 3155 Sch, 3105 m, 3005 m, 2990 m, 1672 st, 1620 st, 
1560 sst, 1490 st, 1474 Sch, 1433 st-sst, 1395 st-sst, 1385 Sch, 1338 st -sst, I195 S ,  1172 
s--m, 1079 s, 1040 s, 819 s, 810 Sch, 655 ss, 607 ss, 570 ss, 460/cm ss. 

3. 2-Chlor-4-amino-6-rnethylamino-1.3.5-triazin: Die Darstellung erfolgte von I .45 g (10 
mMol) Natrium-N-methyl-N.N"-dicyan-guanidid3) ausgehend analog Versuch 1. a). Aus 
einer Rohausb. von 1.02g wurden nach Umkristallisation aus Wasser 0.79 g farbloser Nadeln 
(Reinausb. 49.4 %) mit einem Schmp. 239" (Lit.6): 244-246") erhalten. 

C4H6ClN5 (159.6) Ber. C 30.1 1 H 3.79 C1 22.22 N 43.89 
Gef. C 30.02 H 3.86 CI 22.06 N 43.79 

IR9): 3505 s-m, 3270 m-st, 3180 st, 3125 st, 1660 Sch, 1614 st-sst, 1573 sst, 1495 s--111, 

1425 s-m, 1390 s, 1308 s-m, 1249 s, 1196 ss, 1137 s, 1090 ss, 1018 s, 988 ss, 893 s, 798 s--m, 
715 s, 612 ss, 560 ss, 434 ss-s, 387/cm ss. 

9) Die Aufnahmen erfolgten mit einem Beckman-Spektrophotometer 1R 10 im Bereich 
3800--1325/cm zwischen NaC1-Scheiben mit Hostaflon- und im Bereich 1325 --250/cm 
zwischen CsBr-Scheiben mit Nujol-Verreibungen. 
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4. 4-Chlor-2-amino-6-iithoxy-5-cyan-pyrimidin (8): Unter Verwendung einer Suspension 
von 9.20 g (50 mMol) Natrium-I-cyanamino-J-athoxy-2.2-dicyan-athenid (4, X 7- OC7,H5)3) 
in 100 ccm absol. k h e r  erfolgte die Darstellung analog Versuch I .  a). Nach Umkristallisation 
von 7.25 g (73.1 %) Rohausb. aus absol. Athanol wurden 3.65 g (36.7%) farbloser Nadeln 
erhalten, Schmp. 191". 

C7H7C1N40 (198.6) Ber. C 42.33 H 3.55 C1 17.85 N 28.21 
Gef. C 42.54 H 3.68 CI 17.76 N 28.02 

IR9): 3430 m, 3305 m, 3200 m-st, 3150 Sch, 2995 ss, 2970 Sch, 2230 m-st, 1644 st-sst, 
1588 sst, 1520 st, 1470 m, 1447 Sch, 1433 m-st, 1376 m, 1360 Sch, 1345 st, 1280 ss, 1214 s-m, 
1090 ss, 1040 m, 935 s, 783 s, 723 ss, 632 ss, 580/cm ss--s. 

5. 2-Chlor-4.6-diamino-5-cyan-pyrimidin (10) : 1.55 g (10 mMol) Natrium-J-amino-J-rycrn- 
anzino-2.2-dicyun-uthenid (4, X -7 NH2)3) eryaben nach Umsetzung mit Chlorwasserstoff 
entsprechend Versuch 1. a) eine Rohausb. von 1.57 g (92.7%). Nach Umkristallisieren aus 
ca. 1 1 Wasser wurden 1.22 g (71.904) farblose Nadeln von 10 erhalten. Schmp. ->360". 

C ~ H ~ C I N S  (169.6) Ber. C 35.42 H 2.38 C120.90 N 41.30 
Gef. C 35.74 H 2.75 CI 20.75 N 41.34 

IR9): 3480 s, 3435 m--st, 3405 m, 3320 m -st, 3120 st-sst, 2220 Sch, 2205 st, 1668 Sch, 
1632 st-sst, 1547 sst, 1460 s, 1348 s, 1302 m- st, 1222 ss, 1180 ss, 1042 ss, 1006 ss, 970 m, 
908 ss, 835 ss, 778 m, 720 s, 628 s, 570 s, 550 s, 522 s, 468 m, 417 s, 354icm s. 

6. 4-Chlor-2-~minu-6-mefkylamino-5-cyan-pyriniidirz (14) : Nach Umsetzung von I .69 g 
(10 mMol) Nutrium-I-methylamino-l-cyannmino-2.2-dicyan-athenid (4, X : NHCH3)3) mit 
Chlorwasserstof analog Versuch I .  a) und nach Umkristallisation der Rohausb. von 1.24 g 
(67.6%) aus Wasser wurde 14 in Form farbloser Nadeln in einer Ausb. von 0.93 g (50.7%) 
erhalten. Schmp. 279" (Zers.). 

C G H ~ C I N ~  (183.6) Ber. C 39.25 H 3.29 C1 19.31 N 38.15 
Gef. C 39.08 H 3.32 C1 19.16 N 38.42 

IR9): 3505 m, 3490 Sch, 3365 st -sst, 3310 st, 3180 st--sst, 2225 st, 1648 st--sst, 1590 sst, 
1518 st, 1485 st-sst, 1427 st-sst, 1392 m-st, 1289 m, 1225 s, 1170 ss, 1096 m, 1075 m, 
877 s-m, 778 m-st, 680 ss, 628 s, 610 s, 492 ss, 440 s--m, 362/cm ss, 

7. 4-Chlor-2-amino-6-dimethylumino-5-cya1~-pyrimidin (15) : Die Umsetzung von 1.83 g 
(10 mMol) Natrium-l-dimethylumino-I-cy~namino-2.2-dicyan-athenid (4, X = N(CH3)2)3) mit 
Chlorwasserstofentsprechend Versuch 1 .  a) ergab uber eine Rohausb. von 1.38 g (69.8 %) nach 
Umkristallisation aus Wasser 0.77 g (39%) farbloser Nadeln von 15, Schmp. 219-221',. 

C ~ H ~ C I N S  (197.6) Ber. C42.54 A 4.08 CI 17.94 N 35.44 
Gef. C42.73 H4.37  C1 17.87 N 35.69 

1R9): 3380 ni  st, 3300 m, 3170 m, 2210 s-m, 1638 st ,  I576 sst, 1478 st, 1419 m, 1393 m, 
1330 s, 1 I53 s, 1012 m, 933 s -m, 819 s, 772 s, 720 ss, 585 s, 509 ss, 488/cm ss. 

8. 2.4-Diamino-6-iithoxy-5-cyun-pyrim~~in (9): 1.19 g (6 mMol) 8 wurden mit 20 ccm gesatt. 
absol. athanol. Ammoniuk-Losung im EinschluBrohr 6 Stdn. auf 1 2 0  erhitzt. AnschlieSend 
wurde das Losungsmittel i. Vak. abgesaugt und der feste Ruckstand aus Wasser umkristalli- 
siert, wobei 0.79 g Rohprodukt (Schmp. 197-213') erhalten wurden. Aus Athanol wurden 
farblose Nadeln von 9 in einer Ausb. von 0.50 g (46.5 %) vom Schmp. 222" (Lit.8): 220-2217 
erhalten. Das Gemisch dieser und der nach Middleton und Engelhardfs) dargestellten Verhin- 
dung schmolz bei 221". 

C7HsN5O (179.2) Ber. C 46.92 H 5.06 N 39.09 Gef. C 47.03 H 5.22 N 39.23 
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IR9): 3510m, 3440st, 3380st, 3220Sch, 3105m-st, 2980ss, 2205st, 1670st, 1612st-sst, 
I580 sst, 1545 sst, 1502 m, 1465 m, 1433 st, I381 m, 1339 m-st, I307 Sch, I233 s - -m,  
1167 st, 1144 Sch, 1 I I  I m, 1058 m, 1016 m, 873 ss, 784 s-m, 735 s, 700 s, 570 ss, 532 ss, 
505 ss, 382/cm s-m.  

9. 4.6-Diamino-2-iithoxy-S-cyan-pyrimidin (11): 850 mg ( 5  mMol) 10 wurden mit einer 
Losung von 5.4 mMol Natriumathylat in 20 ccm absol. Athanol 4 Stdn. unter Riihren und 
RiickfluD gekocht. Nach dem Abkiihlen wurde der Bodenkorper aus Wasser umkristallisiert, 
wobei 504 mg (56.2%) farbloser Nadeln von 11 erhalten wurden. Schmp. 262". 

C7H9NS0 (179.2) Ber. C 46.92 H 5.06 N 39.09 Gef. C46.69 H 5.47 N 39.20 

IR9): 3440 m- st, 3340 m, 3295 Sch, 3240 m, 3085 m-st, 2995 ss, 2180 st, 1645 Sch, 
1625 st--sst, 1570 Sch, 1552 sst, 1478 ss, 1460 m, 1414 st, 1373 st, 1327 st, 1305 Sch, 1208 m, 
1153 ss, 1123 ss, 1070 ss, 1035 s-m, 898 ss, 778 s, 740 ss, 676 ss, 563 ss, 510 ss, 430 ss, 375 ss, 
340/cm ss. 

10. 2-Amino-4-methylamino-6-athoxy-S-cyan-pyrimidin (12) 

a) 1.19 g (6 mMol) 8 wurden mit 20 ccm 35proz. absol. athanol. Methylamin-Losung 
analog Versuch 8. bei 105" umgesetzt. Der nach Abziehen des Losungsmittels i. Vak. erhal- 
tene Riickstand wurde nach Abtrennung einer in Wasser nahezu unloslichen Verunreinigung 
zweimal aus Wasser umkristallisiert. Ausb. 0.60 g (52%) farbloser Nadeln von 12. Schmp. 
176". 

C ~ H ~ ~ N S O  (193.2) Ber. C 49.73 H 5.74 N 36.25 Gef. C 50.01 H 5.94 N 36.56 

JR": 3535 m, 3425 st, 3370 st, 3215 ss, 2985 ss, 2940 ss, 2905 ss, 2200 m--st, 1593 sst, 
1575 Sch, 1515 m, 1477 Sch, 1464 st, 1450 st, 1413 ss, 1383 m, 1338 m, 1298 ss, 1228 s, 1175 
m-st, 1119 ss, 1044 Sch, 1028 s, 863 ss, 783 s--m, 740 ss, 705 ss, 672 ss, 578 ss--s, 514 ss, 
440 ss, 415 ss, 335/cm ss-s. 

b) 735 mg (4 mMol) 14 wurden mit einer Losung von 4.3 mMol Natriumiithylat in 20 ccm 
absol. Athanol entsprechend Versuch 9. umgesetzt und das Reaktionsprodukt analog aufge- 
arbeitet. Ausb. 389 mg (50.3 %) farbloser Nadeln, die im Schmp., analyt. und IR-spektro- 
skopisch mit dem in Versuch 10. a) erhaltenen Produkt identisch waren. Misch-Schmp. 176". 

1 1. 2-Amino-4-dimethylamino-6-Sithoxy-5-cyan-pyrimidin (13) 

a) 795 mg (4 mMol) 8 wurden mit 15 ccm gesatt. absol. atbanol. Dimethylamin-Losung 
entsprechend Versuch 10. a) umgesetzt und aufgearbeitet. Ausb. 256 mg (30.9 %) farbloser 
Nadeln von 13. Schmp. 113". 

C ~ H ~ ~ N S O  (207.2) Ber. C 52.16 H 6.32 N 33.79 Gef. C 52.30 H 6.62 N 34.04 

lR9): 3415 m-st, 3330 m--st, 3230 m-st, 2980 ss, 2930 ss, 2200 m, 1632 m-st, 1580 sst, 
1563 sst, 1514 st, 1470m, 1422 m, 1400 m-st, 1383 m -st, 1341 m-st, 1245 ss, 1204 s, 
1 I08 s-m, 1072 s-m, 1033 ss, 845 ss, 782 s, 750 ss, 738 ss, 715 ss, 632 ss, 508 ss, 483 ss, 
439 ss, 390/cm ss. 

b) 593 mg (3 mMol) 15 wurden mit einer Losung von 3.3 mMol Nairiumuthylat in 15 ccm 
absol. Athanol analog Versuch 9. umgesetzt und das Reaktionsprodukt entsprechend aufge- 
arbeitet. Ausb. 422 mg (68.1 7; )  farbloser Nadeln vom Schmp. 116", die analyt. und IR- 
spektroskopisch mit dem in Versuch 11. a) erhaltenen Produkt identisch waren. Misch- 
Schmp. 113". 
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