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Durch Oxydation der Nitrone 6 und 7 wurden die 3-0x0-3 H-indolyl-(2)-nitroxide 8 und 9 
dargestellt. Die Radikalc 8 lassen sich mit Hydroxid-Ionen in die Nitroxide 13 umwandeln. 
13a konnte auf unabhingigem Wege synthetisiert werden. Mit verschiedenen Nucleophilen 
tritt eine Ringoffnung von 13 ein, die zu den Carbamoyl-nitroxiden 17-21 fuhrt. 

Nitroxides, XI 2, 

Preparation and Reactions of 3-0~0-3H-2-indolylnitroxides 

The 3-0~0-3H-2-indolylnitroxides 8 and 9 are prepared by oxidation of the nitrones 6 and 
7. Hydroxide ions convert the radicals 8 into the nitroxides 13. 13a was synthesized in- 
dependently. Ring opening of 13 by attack of certain nucleophiles leads to the formation 
of the carbamoylnitroxides 17 -21. 

Im Rahmen unserer Untersuchungen iiber Azomethin-nitroxide (-aminyloxide) 
synthetisierten wir Radikale 1, in denen die Azomethingruppe Teil eines Ringsystems 
ist. Wir berichten hier gesondert iiber Darstellung und Eigenschaften von 3-0x0-3 H- 
indolyl-(2)-nitroxiden 1, X = CO, weil diese Radikale ein besonderes Verhalten 
zeigen. 

Darstellung der 3-0xo-3H-indolyl-(2)-nitroxide 
Zur Darstellung der Nitroxide 8 bzw. 9 gingen wir von den Isatinen 2 bzw. 3 

aus, deren Silbersalze wir mit Methyljodid in die 0-Methyl-isatine 4 bzw. 5 uber- 
fiihrten. Umsetzung mit tert.-Butyl-, Isopropyl- oder Phenylhydroxylamin in ben- 
zolischer Losung ergab dann die 3-0x0-indolinimin-N-oxide 6 bzw. 7, die sich ent- 
weder elektrolytisch in Acetonitril oder mit Oxydationsmitteln wie Bleidioxid, 
Bleitetraacelat und Persauren in Benzol zu den Nitroxiden 8 bzw. 9 oxydieren IieRen, 
die ESR-spektroskopisch nachgewiesen werden konnten. lnsbesondere durch die 
elektrolytische Oxydation wurde sichergestellt, daR die auf diese Weise erhaltenen 
Radikale tatsachlich die Primarprodukte der Oxydation darstellen und ihnen somit 
die Struktur 8 bzw. 9 zukommt. 

1) Teil der Diplomarbeit W. Weiss, Univ. Marburg 1971. 
2)  X. Mitteil.: H. G. Aurich, G. BIinne und W. Dersch, Liebigs Ann. Chem., in Vorbereitung. 

Chemische Berichte Jahrg. 105 152 



2390 Aurich und Weiss Jahrg. 105 

i 1  

2: K' = €I 
3: H' = C(CH,), 

4 
5 

6 
7 

H 

8: R' = H 
9: R' = C(CH3), 

Die ESR-Spektren der Nitroxide 8 und 9 
Die ESR-Spektren der Nitroxide 8a- c sind sehr komplex. Zur Erleichterung 

ihrer Interpretation zogen wir die einfacheren Spektren der Nitroxide 9a und b 
heran. So kann man z. B. im Spektrum von 9a (Abbild. 1) am Rande die Triplett- 
aufspaltung 1 : 2 : I durch die beiden gleichwertigen Protonen erkennen, auRerdeni 
sind die Aufspaltungen durch die beiden Stickstoffkerne deutlich sichtbar. Mit ganz 
ahnlichen Kopplungskonstanten und zwei zusatzlichen Protonenkopplungen IaRt 
sich dann auch das Spektrum von 8a (Abbild. 1 )  interpretieren und befriedigend 
rekonstruieren. 

Tab. 1. Kopplungskonstanten der Nitroxide 8 und 9 

H 
"4,6 

H 
asonstige 

8a 5.64 4.92 1.86 0.70 u. 0.50 ... 

9a 5.80 4.12 1.76 
( je 1 H) 
- - 

8 b  5.18 5.00 2.15 0.55 1'24 CH(CH3)2 0.21 (6H) 1 
9 b  5.03 5.03 2.07 - <0.5 nicht aufgelost 
8c 5.45 4.80 I .59 0.56 1.1 1 (3 H) 0- und p-H 

0.56 (2H) m-H 

Da in offenkettigen Azomethin-nitroxiden die groRere der beiden Stickstoff- 
kopplungen dem Nitroxidstickstoff zukommt3), haben wir auch bei den Radikalen 
8 und 9 eine derartige Zuordnung getroffen (Tab. 1). Allerdings ist bei 8 und 9 der 
Unterschied zwischen den beiden Stickstoffkopplungskonstanten relativ gering, 
wahrend sonst die Kopplungskonstante des Nitroxidstickstoffs mehr als doppelt so 
groR ist wie die des Azomethinstickstoffs. Es ist aber bekannt, daB starke Elektronen- 
acceptorsubstituenten am Azomethinkohlenstoffatom die Kopplungskonstante des 
Nitroxidstickstoffs erniedrigen und die des Azomethinstickstoffs erhohen4). Ein 
Vergleich der Kopplungskonstanten der Nitroxide 1 mit X = 0, C(CH3)z und 

3) H. G .  Aurich und F. Baer, Chem. Ber. 101, 1770 (1968). 
4) E. F. Ullman, L. Call und G .  H. Osiecki, J. org. Chemistry 35, 3623 (1970). 



1972 Nitroxide (XI.) 2391 

' I ' I  

Abbild. 1 .  ESR-Spektren mit Rekonstruktionen von 8a und 9a 
152. 
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- 

$jy-R 
12 A 0 

C=O (siehe Tab. 2) zeigt, daR diese Aussage auch hier zutrifft. Unter dieseni Ge- 
sichtspunkt erscheinen die fur Azomethin-nitroxide ungewohnlichen Stickstoff- 
kopplungskonstanten von 8 und 9 durchaus plausibel. 

Tab. 2. Kopplungskonstanten der Radikale 1, R = C(CH3)3 

-IIm7-2PO+ dJy-R a C(CH3)3 
b CH(CI13)2 

13 0 c CGH, 

0 5 )  8.9 2.6 

c=o 5.6 4.9 
C(CH3)26) 8.0 3.7 

Umwandlung der Radikale 8 mit Hydroxid-Ionen 
Die Nitroxide 8 lassen sich in benzolischer Losung durch Schutteln mit Natron- 

lauge oder Kalilauge unter Erhaltung der Nitroxidfunktion umwandeln. Besonders 
glatt bilden sich die neuen Radikale, fur die wir die Struktur 13 durch unabhangige 
Synthese beweisen konnten, wenn man Hydroxid-lonen in Gegenwart eines Oxy- 
dationsmittels einwirken la&, z. B. beim Schutteln mit gesattigter alkalischer Ka- 
liumhexacyanoferrat(II1)-Losung. Auf diese Weise kann man sogar die Nitrone 6 
direkt in 13 uberfuhren. 

5 )  H. G. Aurich und K .  Kabs, Angew. Chem. 82, 634 (1970); Angew. Chem. internat. Edit. 

6) W. Weiss, unveroffentlichte Versuche. 
9, 636 (1970). 
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o-Methoxycarbonylverbindung7)) unter den Reaktionsbedingungen nicht zu 13 
weiterreagiert. Damit wird die Ringerweiterung iiber die Oxiran-Zwischenstufe 11 
sehr wahrscheinlich. 

3. Wird die Umwandlung von 8 in 13 ohne Zusatz eines Oxydationsmittels durch- 
gefiihrt, so ist die Intensitat des ESR-Signals von 13 etwa drei- bis viermal kleiner 
als nach der Umwandlung in Gegenwart eines Oxydationsmittels. Das deutet darauf 
hin, daI3 die Reaktion einen Redox-ProzeI3 einschlieflt, in dem ein Teil von 8 die 
Funktion des Oxydationsmittels ubernehmen kann. 

Die ESR-Spektren von 13a-c lassen sich mit den Kopplungskonstanten in Tab. 3 
befriedigend rekonstruieren. 

0 

Abbild. 2. ESR-Spektrum von 13a mit Rekonstruktion 

Tab. 3. Kopplungskonstanten der Nitroxide 13 

13 a 1.95 2.53 1.08 0.35 - 
b 1.25 2.19 1.19 0.48 2.69 (1 H) 

0.24 (6H) 1 CH(CH3h 
C 7.17 2.64 0.93 0.32 1.26 (3H) o- undp-H 

Die Stickstoffkopplungskonstanten der Nitroxide 13 liegen im Gegensatz zu denen 
der Radikale 8 und 9 etwa in der gleichen Grofienordnung wie die der meisten Azo- 
methin-nitroxide3). Der Ersatz des starken Elektronenacceptors >C=O durch die 
Gruppierung -0-CO- am Kohlenstoffatom 2 bewirkt also eine drastische Ande- 
rung der ESR-Spektren. 

0.64 (2H) rn-H 

7) K. Kubs, unverijffentlichte Versuche. 
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Darstellung von 13a auf unabhiingigem Wege 
Die unabhslngige Synthese des Radikals 13a gelang durch Umsetzung von &o- 

cyanato-benzoylchlorid (14) 8) mit tert.-Butylhydroxylamin zum Hydrochlorid 16 
und anschlieBende Oxydation mit Bleidioxid in Benzol. 

0 - II 

14 15 16 

Das ESR-Spektrum des auf diesem Wege erhaltenen Radikals stimmt vollig rnit 
dem des durch Umwandlung von 8a erhaltenen Radikals iiberein. Die Struktur des 
H ydrochlorids 16 wurde durch C,H,N-Analyse, Massenspektrum und lnfrarot- 
spektrum gesichert. 16 entsteht bei der Umsetzung von 14 mit tert.Butylhydroxy1- 
amin allerdings nur in sehr geringer Ausbeute. Es lafit sich nur in Form des Hydro- 
chlorids isolieren, da das freie Nitron instabil ist. 

Die besonderen Schwierigkeiten bei der Synthese von 16 diirften weiterhin darauf 
zuruckzufiihren sein, daB einmal der Angriff des tert.-Butylhydroxylamins nicht nur 
wie gewiinscht an der Tsocyanatogruppe, sondern auch an der Saurechloridgruppe 
von 14 erfolgt und da8 zum anderen N-Hydroxy-harnstoffe wie 15 leicht in die Aus- 
gangskomponenten dissoziieren und sich schlieRlich zu N-tert.-Butyl-0-arylcarb- 
amoyl-hydroxylaminen umlagern konnen 9). 

Resktionen der Nitroxide 13 mit Nucleophilen 
Die besondere Labilitat des 3. I -Benzoxazinon-(4)-Systems zeigt sich auch bei den 

Reaktionen von 13 mit einer Reihe von Nucleophilen. Durch Ringoffnung entstehen 
hierbei unter Erhaltung der Nitroxidfunktion die entsprechenden Carbamoyl-nitro- 
xide 17-21. 

17 NH2 
18 N H R ~  t 19 NR; 

0 O 

I. I- 0 n 

13 

\, 

17-21 
20 OCH3 
21 I O H  

Die Saureamide 17 bilden sich bei Zugabe einer konzentrierten waBrigen Ammoniak- 
losung zur benzolischen Losung von 13. Zusatz von primaren oder sekundaren 

8) Y. Iwukuru, K. Llno und S. Kmg,  J. org. Chemistry 31, 142 (1966). 
9) H. G. Aurich, H .  G. Scharpenberg und K.  Kubs, Tetrahedron Letters [London] 1970, 3559. 
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Aminen liefert 18 bzw. 19. Auch mit Methanol entstehen sofort die Ester 20, wahrend 
im Zweiphasensystem Benzol/Wasser die Umwandlung in 21 nur ganz langsam er- 

Auch gegenuber Natronlauge sind 13a und b verhaltnismafiig stabil, was ja  bereits 
dadurch deutlich wird, da8 sie aus 8a und b in Gegenwart von Natronlauge ent- 
stehen. Allerdings sind die Spektren von 13a und b gelegentlich von Linien der ent- 
sprechenden Carbamoyl-nitroxide 21 a und b uberlagert, wenn bei ihrer Bildung kein 
Oxydationsmittel zugegen ist. Durch Iangere Einwirkung von Natron- oder Kalilauge 
auf die Nitroxide 13a und b tritt jedoch auch vollstandige Umwandlung zu 2la 
und b ein. Sehr vie1 leichter erfolgt dagegen die Umwandlung von 13c, hier gelingt 
der ESR-spektroskopische Nachweis von 13c nur bei sehr kurzzeitiger Einwirkung 
der Lauge auf eine benzolische Losung von 8c in Gegenwart von Oxydationsmitteln, 
sonst tritt leicht Weiterreaktion zu 21c ein. 

Die ESR-Spektren der Carbamoyl-nitroxide 17 -21 unterscheiden sich nur durch 
geringfiigig veranderte Kopplungskonstanten (Tab. 4), da die Verteilung des unge- 
paarten Elektrons von der Arylamino-Gruppierung nur wenig beeinflufit wird. Dieser 
Teil des Molekuls tragt daher auch nicht mit zur Aufspaltung bei, so dafi die ESR- 
Spektren der Radikale mit R = C(CH& nur aus drei Linien, die der Radikale mit 
R = CH(CH,)2 nur aus sechs Linien bestehen, wahrend mit R = C6H5 eine Auf- 
spaltung des Tripletts durch die funf Aromatenprotonen erfolgt. 

Die Stickstoffkopplungskonstanten der entsprechenden unsubstituierten Phenyl- 
carbamoyl-nitroxideg) sind um 0.4-0.7 G grofier als die von 17-21. 

folgt. 

Tab. 4: Kopplungskonstanten der Carbamoyl-nitroxide 17 -21 

fl”0 (GI lP 

17a-21a 9.65 -9.80 - 
17b-21 b 9.2 3.2 (1 H) CH(CH3)z 
17~-21~ 8.6 1.8 (3H) 0- undp-H 

0.8 (2H) m-H 

In einigen Fallen haben wir auch die Carbamoyl-nitroxide durch Umsetzung der 
entsprechenden Anthranilsaurederivate 22 -24 mit tert.-Butyl-chlorformyl-nitroxid 
(25) 10) dargestellt und auf diese Weise die Struktur der Umwandlungsprodukte 
gesichert . 

A- 

\ 

22: X NH2 25 17a: X = NH2 
23: X OCH3 2Oa: X = OCH, 
24: X = OH 21a: X = OH 

Der Deutschen Forschungsgerneinschfl~t und dem Fonds der Chernischen Industrie danken 
wir fur die Unterstiitzung dieser Arbeit. 

10) H. G. Aurich und K. Stork, Tetrahedron Letters [London] 1972, 555. 
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Beschreibung der Versuche 
tert.-Butyl-~3-oxo-indolinyliden-(2)1-amin-N-oxid (6a) : Eine Losung von 0.8 g (5 mMol) 

2-Methoxy-3H-indolon-(3) (4)'l) in 30 ccm wasserfreiem Benzol wurde mit 0.45 g ( 5  mMol) 
tert.-Butylhydroxylamin versetzt und stand 3 Tage unter LichtabschluB bei Raumtemp. Aus 
der auf 10 ccm eingeengten Losung fielen rote Nadeln aus. Dieses Produkt wurde an  luft- 
trockenen Diinnschichtplatten rnit Kieselgel PF als Adsorbens und Benzol/Dichlormethan 
(3 : 1) als FlieBmittel chromatographiert (RF = 0.4). Nach Eluieren mit Methanol und Fiillen 
aus Benzol/Petroliither betrug die Ausb. 0.25 g (23 "/,). Schmp. 149' (Zers.). 

C12H14N202 (218.3) Ber. C 66.03 H 6.47 N 12.84 Gef. C 66.16 H 6.46 N 12.91 

Isopropyl-13-oxo-indolinyliden-(2)I-amin-N-oxid (6 b) : Das analog zu 6a gewonnene Pro- 
dukt wurde unter gleichen Bedingungen gereinigt. Ausb. 0.22 g (21 %), Schmp. 169" (Zers.). 

CllH12N202 (204.2) Ber. C 64.69 H 5.92 N 13.72 Gef. C 64.53 H 6.05 N 13.60 

N-[3-Oxo-indolinyliden-(2)I-anilin-N-oxid (6c) : Eine Losung von 0.55 g (5 mMol) Phenyl- 
hydroxylamin in 15 ccm Benzol wurde langsam unter Eiskiihlung zu 0.8 g ( 5  mMol) 2-Meth- 
oxy-3 H-indolon-(3) (4) 11) in 15 ccm Benzol getropft. Das Reaktionsgemisch wurde dunn- 
schichtchromatographisch (Trlger: Kieselgel PF, FlieBrnittel : Benzol/Aceton 3 : 1) getrennt 
(RF = 0.7). Nach Eluieren rnit Aceton und Fallen rnit Ather Ausb. 0.15 g (13%). Schmp. 
196" (Lit.12): 196-197"). 

4.6-Di-tert.-butyl-isatin (3) (Methode nach Sandmeyer 13)) : Eine Mischung von 20.6 g 
(0.1 Mol) 3.5-Di-terr.-bu~yl-ani/in14) in 60 ccm Wasser mit 8.7 ccm konz. Salzsuure, 22 g 
(0.22 Mol) Hydroxylaminhydrochlorid in 100 ccm Wasser, 88 g Natriumsulfat in 350 ccm 
Wasser und 33 g (0.23 Mol) Chloralhydrat in 300 ccm Athanol wurde 3 Stdn. unter Riihren 
und RuckfluB erhitzt. Nach Abziehen des Alkohols fie1 das 3.5-DI-terf.-butyl-isonifroso- 
acetanilid als brdunes 61 aus, das langsam im Kuhlschrank erstarrte. Ausb. 19.5 g (70%), 
Schrnp. 155 ~ 158" (Benzol). 18 g (0.65 Mol) des Isunitrosoaretanilids wurden bei 50" in 40 ccm 
konz. Schwefelsuure eingetragen. Dabei stieg die Temp. auf 100" und wurde fur weitere 
30 Min. auf 110" erhoht. Die abgekuhlte Reaktionsmischung wurde vorsichtig auf 800 g 
Eis gegossen und bis zum Farbumschlag von rot nach gelb geruhrt. Der mit kaltem Wasser 
gewaschene und luftgetrocknete flockige Niederschlag konnte durch langsames Fallen aus 
200 ccm siedendem Athanol mit 200 ccm Wasser in goldgelbe Nadeln ubergefuhrt werden: 
Ausb. 10.2 g (60%), Schmp. 220-225". Analysenreines 3 wurde durch zweimaliges Umkri- 
stallisieren aus Benzol/PetrolAther (2 : I) erhalten, Schmp. 244". 

C16H21N02 (259.3) Ber. C 74.10 H 8.16 N 5.40 Gef. C 74.21 H 8.31 N 5.35 

2-Methoxy-4.6-di-tert.-butyl-3 H-indolon-(3) (5)  : 5.2 g (20 mMol) 4.6-Di-fert.-birtyl-isatin 
(3) wurden in 90 ccm siedendem Athano1 rnit dem aus gesattigten Losungen von 3.6 g Silber- 
nitrat und 3.6 g wasserhaltigem Narriumacetat frisch gefallten und in 90 ccm heiBem Wasser 
aufgenommenen Silberacetat umgesetzt. Das Silbersolz von 3 fie1 als feiner bordeauxroter 
Niederschlag, der mehrere Tage bei 110" getrocknet wurde. Ausb. 5.1 g (70%). 

Zu einer Aufschlammung von 5.0 g (14 mMol) des Silbersalzes in 20 ccm Ather wurden 
4 g (30 mMol) Methyoodid getropft. Nach dreitlgigem Stehenlassen unter LichtabschluD 

11) E. J. Moricani und J. J. Murray, J. org. Chemistry 29, 3577 (1967). 
12) L. Alessandri, Gazz. chim. ital. 57, 195 (1929). 
13) T .  Sandmeyer, Helv. chim. Acta 2, 234 (1919). 
14) J. Burges, W .  van Hartingsveldt, J .  van Keulen, P .  E. Verkade und B. M .  Wepstcr, Recueil 

Trav. chirn. Pays-Bas 75, 301 (1956). 
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bei Raumtemp. wurde der i. Vak. eingedampfte Ruckstand viermal mit 10 ccm Benzol 
extrahiert. Da sich der Imidslureester 5 nicht isolieren lie& wurden die vcreinigten Extrakte 
sofort weiterverarbeitet. 
tert.-Butyl-[3-oxo-4.6-di-tert.-butyl-indolinyliden-(2)]-amin-N-oxid (7a) : 10 ccm der benzo- 

lischen Losung von 5 wurden mit 0.45 g ( 5  mMol) tert.-Butylhydroxylamin 2 Tage im Dunkeln 
bei Raumtemp. geriihrt. Mit lufttrockenem Kieselgel P F  als Trager und Dichlormethan/ 
Aceton (6 : 1) als FlieDmittel konnte das Reaktionsgemisch dunnschichtchromatographisch 
getrennt werden ( R B  = 0.45). Nach Eluieren mit Methanol und Umfallen aus Benzol/ 
Petrolather erhielten wir 7a als orangerote Kristalle, Ausb. 70 mg, Schmp. 180- 181" (Zen.). 

C~oH3oN202 (330.5) MoL-Gew. 330 (massenspektroskopisch) 

Isopropyl-[3-oxo-4.6-di-tert.-butyl-indolinyliden-(2)I-a1nin-N-oxid (7b): Darstellung und 
Aufarbeitung wie vorstehend (RF = 0.55). Orangefarbene Nadeln, Ausb. 50 mg, Schmp. 
251' (Zers.). 

C19H28N202 (316.4) Ber. C 72.1 1 H 8.92 N 8.85 Gef. C 72.07 H 8.84 N 8.87 

rert.-Butyl-[4-oxo-l.2-dihydro-4 H-3. I-benzoxazinyliden-(2)l-amin- N-oxid-hydrochlorid (16) : 
Eine Losung von 1.8 g (20 mMol) tert.-Butylhydroxylamin in 30 ccm wasserfreiem k h e r  
wurde bei 0" zu 1.8 g (10 mMol) o-Isocyanato-benzoylchlorids) (14) in 20 ccm Ather getropft. 
Es fie1 ein Gemisch aus 16 und tert.-Butylhydroxylaminhydrochlorid aus, das abgesaugt und 
durch Waschen mit kaltem Wasser getrennt werden konnte. Das zuriickgebliebene Hydro- 
rhlorid 16 wurde vorsichtig aus Athanol/Ather umgefallt: 50 mg (2 %) farblose Kristalle, 
Schmp. 129-133" (Zers.). 

C12H,~N203]Cl (270.7) Ber. C 52.24 H 5.59 N 10.35 

Losungen der Nitroxide (Aminyloxide) 8 und 9 :  Eine etwa lO-3m Losung der Nitrone 6 
oder 7 in Benzol wurde 5 Min. mit PbO2 geschiittelt, filtriert und auf Konzentrationen zwi- 
schen 10-4 und 5.lO-4m verdunnt. Der Sauerstoff konnte durch mehrmaliges Einfrieren 
(fliissiger Stickstoff), Evakuieren sowie Auftauen unter Vakuum und anschliekndes Ein- 
schmelzen in ESR-Rohrchen entfernt werden. Anstelle von PbO2 wurden auch Bleitctra- 
acetot und p-Nitro-perbenzoesaure eingesetzt. 

Losungen der Nitroxide (Aminyloxide) 13: Eine lO-31n Losung der Nitrone 8 in Benzol 
wurde mit einer geslttigten Losung von Koliumhexacyanoferrat(III) in 2n NaOH unter- 
schichtet und ca. 2 Min. intensiv geschiittelt. Die organische Phase wurde abgetrennt, ver- 
diinnt, entgast und eingeschmolzen. Auljerdem konnten die Radikale 13 durch Schiitteln 
der benzolischen Losungen von 8 mit 2 n  NaOH bzw. KOH erhalten werden. 

13a wurde aus einer Suspension des Hydrochlorids 16 in Benzol durch Oxydation mit 
Pb02 gewonnen. 

Umsetzungen der benzolischen Losungen von 13 mit konz. NH3, primaren und sekundlren 
Aminen, Methanol und Wasser fiihrten zu den Radikalen 17-21. Einige dieser Nitroxide 
wurden auch durch Versetzen einer benzolischen Losung von 25 mit den Anthranilsaure- 
derivaten 22-24 dargestellt. 

Alle Umsetzungen mit Radikallosungen wurden unter AusschluD von Luftsauerstoff 
durchgefuhrt. Wir verwendeten dazu ESR-Doppelrohrchen (zwei iiber eine Brucke ver- 
bundene ESR-Rohrchen). Die Losungen der Nitroxide und die verschiedenen Komponenten 
wurden in die beiden Rohrchen eingefiihrt, nach obigem Verfahren entgast und nach dem 
Einschmelzen miteinander gemischt. 

Gef. C 51.59 H 5.95 N 10.00 

Zur Aufnahme der ESR-Spektren wurde das Gerat Varian E 9 benutzt. 
[100/72 I 


