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76. Hydroxyalkylierung von Bishydantoinen und
Bisdihydrouracilen mittels Epoxiden
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Forschungslaboratorien der Division Kunststoffe und Additive,
CIBA-GEIGY AG, Basel

(12.1.72)

Zusammenfassung. Aus 1,1’-Mcthylen-bis-(hydantoinen), 1,1’-Methylen-bis-(dihydrouracilen)
und Bis-(hydantoinyl-3)-alkanen erhidlt man durch Additionsrcaktionen mit Oxiranen des Typs
Athenoxid folgende Dialkohole: 1,1-Methylen-bis-[3-(2’-hydroxyalkyl)-hydantoine], 1, 1’-Methy-
len-bis-[3-(2"-hydroxyalkyl)-5, 6-dihydrouracile] und o, - Bis-[1-(2’-hydroxyalkyl)-hydantoinyl-3j-
alkane. Einige ihrer Eigenschaften und ihre weitere Reaktion mit Oxiranen werden beschrieben.

Wie wir in einer fritheren Arbeit [1] gezeigt haben, kénnen monocyclische Hy-
dantoine durch Reaktion mit Oxiranen in Hydroxyalkylderivate iiberfithrt werden.
Analog kénnen aus 5, 6-Dihydrouracilen, die ebenso wie Hydantoine zwei verschieden
reaktive NH-Gruppen tragen, 3-(2'-Hydroxyalkyl)-, 1,3-Di-(2"-hydroxyalkyl)- und
1,3-Poly-(oxyalkyl)-Derivate synthetisiert werden [2] [3]. Diese weisen #hnliche
Eigenschaften auf wie die entsprechenden Hydantoinderivate.

Aus monocyclischen Ureiden mit gleichartigen NH-Gruppen, wie zum Beispiel
aus Dialkylbarbitursiuren, kénnen nur 1,3-Di-(2"-hydroxyalkyl)-Derivate leicht her-
gestellt werden [Z2].

Andererseits konnen monocyclische Ureide mit NH-Gruppen verschiedener Reak-
tivitit zu zweikernigen Derivaten kondensiert werden, die dann ebenfalls gleich
reaktive NH-Gruppen aufweisen. So werden 1,1-Methylen-bis-(hydantoine) durch
Reaktion von Formaldehyd mit Hydantoinen erhalten {4]; analog erfolgt die Dar-
stellung von 1,1’-Methylen-bis-(5,6-dihydrouracilen) {5]. «,w-Bis-(hydantoin-3-yl)-
alkane werden durch Kondensation von Hydantoinen mit o,w-Dihalogenalkanen
hergestellt [6].

Wir konnten zeigen, dass solche symmetrischen bicyclischen Ureide ebenfalls mit
Oxiranen gemiss nachfolgendem Formelschema hydroxyalkyliert werden kénnen.
Diese Arbeiten wurden vor kurzem in einigen Patentanmeldungen niedergelegt [7].

Die neuen Dialkohole sind Zwischenprodukte, die zum Beispiel zur Modifizierung
von Polyurethanen, zur Herstellung von Polyestern oder zur Herstellung von
Glycidylverbindungen verwendet werden kénnen. Letztere werden in einer spiteren
Publikation behandelt.

Die NH(3)-Gruppen der 1,1’-Methylen-bis-hydantoine (Ia) sind Imidgruppen mit
relativ beweglichen Protonen, die pK-Werte liegen im Bereich von 9 bis 9,7. Die che-
mische Verschiebung (NMR.) des Singuletts der NH-Gruppen betrigt meist 9,5-
10,5 ppm.

Die NH(1)-Gruppen der o, w-Bis-(hydantoin-3-ylj-alkane (V) sind dagegen Amid-
funktionen, deren pK im wisserigen System nicht mehr ermittelt werden kann und
deren chemische Verschiebung meist im Bereich 6,5-8,0 ppm liegt.
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Die NH(3)-Gruppen der 1,1'-Methylen-bis-dihydrouracile (Ib) entsprechen formal
den der 1,1’-Methylen-bis-hydantoine; jedoch sind die Protonen dieser NH(3)-Funk-
tionen weniger beweglich als bei den 1,1'-Methylen-bis-hydantoinen; der pK-Wert
(= 10,5) kann nur unsicher bestimmt werden. Die chemische Verschiebung des Sin-
guletts betrigt etwa 9,5 ppm.

Die Oxirane II sind gegeniiber den nucleophilen N-Atomen und den relativ be-
weglichen Protonen sehr reaktiv, wobel der Angriff des Nucleophils auf das weniger
substituierte C-Atom des Oxirans nach einem Sy2-Mechanismus erfolgt [8]; dabei
hingt die Reaktivitidt der Oxirane von deren Substituenten ab.

Die zweikernigen Dihydrouracile stehen demnach in ihrer Reaktivitidt gegentiiber
Epoxiden zwischen den reaktiveren 1,1’-Methylen-bis-hydantoinen und den weniger
reaktiven «,w-Bis-(hydantoin-3-yl)-alkanen.

Eine gezielte Mono-hydroxyalkylierung wie bei den monocyclischen Hydantoinen
[1] ist bei diesen symmetrischen bicyclischen Derivaten nicht méglich; dagegen ver-
liuft die weitere Reaktion der bis-hydroxyalkylierten Derivate mit Oxiranen ohne
Anwendung von Druck nach dem tiblichen kationischen Mechanismus [9].
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Die Reaktionsbedingungen wurden so gewidhlt (Tab.1-4), dass in druckloser
Reaktion moglichst kurze Reaktionszeiten resultierten. Dabei wurde Konzentration
und Dauer in erster Linie nach Loslichkeit und Reaktivitidt der Ureid-Derivate und
die Temperatur nach dem Siedepunkt der Oxirane gewihlt.

Die Hydroxyalkylierung bicyclischer Ureide kann wegen ihrer hohen Schmelz-
punkte und geringen Wasserlgslichkeit nur in organischen Ldsungsmitteln wie z.B.
Dimethylformamid in Anwesenheit nucleophil wirkender Katalysatoren durchgefiihrt
werden.

Die entstehenden Hydroxyalkylierungsprodukte sind im Gegensatz zu den ent-
sprechenden Derivaten monocyclischer Ureide {1] nicht mehr destillierbar. Soweit
keine kristallisierten Substanzen vorlagen, wurden die analytischen Daten an Roh-
produkten bestirnmt.

Die Reinheit der Produkte wurde durch Schmelzpunkte, durch Elementarana-
lysen oder durch Gelpermeationschromatographie bestimmt. Zur Bestitigung der

Tabelle 1. Herstellung von 7,1-Methylen-bis-{3-(27-hydvoxvalkyl)-hydantoinen)

o] R R* O
V4
St el
|
HO -CH-CH-N_ N-CH,-N_N~-CH-CH-OH
i pg 2 N )
RmRe & p.S R g
Losungsmitiel : Dimethy lformamid
Katalysator : Lithiumchlorid (3 Mol%)
Molverhdltnis der Edukte  : Epoxid/Bishydantoin = 2,1 : 1 bis 2,4 : 1
Reaktionstemperatur : 60 ~ 100 °C ansteigend; bei R"'= & : 120°C
*Ausbeute : bezogen auf Bishydantoin
R R’ R" R™ Daver | Ausbeute (%d.Theorie)* | Fp °c) Analysen
h) nach Umkrist. | noch Umkrist.
Roh (Lgsungsmittel) | (nicht korr.) | gefunden (berechnet)
H i-C H7 H CH3 10 100 82 151 - 152,5 13,52 % N (13,58)
8 (Atharol) 7,85% H ( 7,82)
Mwms= 412 (412,5)
H |i-C.H,|H My 100|100 _ viskose Fluss, | 12,9 % N (12,7 )
37 2 82 % H  (82)
Reinheit: 88%  (aus NMR)
CH, {CH. H H 4,5 100 80 165 - 165,7 50,60 % C {50,55)
3 3 {Dioxan) 6,75% H { 6,79)
15,67% N (15,72) Mus= 359 (357,4)
CH3 CH3 H CH3 4 100 82 130 - 132 533 % C {53,1)
(A thanot) 75 % H (73)
14,3 % N (14,6 ) Mys= 384 (384,4)
CH, |CH H Mg 5 | 100 . viskose Fliss, | 13,60% N (13,58)
3|3 2 7.90% H { 7,82)
Reinheit: 90% (cus NMR)
CH CH3 CHZ— CHZ— CHZ— CH2 7 98 85 228 ~ 229,8 12,00% N (12,06)
3 (Dimethylform-
amid/Wasser) 7,84 % H ( 7,81) Mus = 464 (464,6)
CHy | CHy H @) 3 | 10 65 140 - 142 11,06% N (11.02)
(K thanot) 6,39% H { 6,34)

Strukturen wurden IR.-, TH-NMR.-, Massenspektren und Molekulargewichtsbe-
stimmungen aus Massenspektren (Mys,) und durch Dampfdruckosmometrie (Mgs.)
herangezogen.

In Tab.1 sind die Ergebnisse der Herstellung von 1,1’-Methylen-bis-[3-(2"-
hydroxyalkyl)-hydantoinen] (IIla) zusammengefasst. 1,1-Methylen-bis-hydantoine
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wurden mit fiinf Oxiranen umgesetzt, wobei die Oxirane in leichtem Uberschuss ver-
wendet wurden. Die Ausbeuten an Rohprodukt sind meist iiber 909,, nach Umkristal-
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Fig. 1. I R.-Spektrum von 1,1'-Methylen-bis-(3-(27-kydroxy propyl)-5, 5-dimethylhydantoin]
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Fig. 2. H-NM R.-Spektvum von 1,1’-Methylen-bis-[3-(2"-hydvoxypropyl-5, 5-dimethylhydantoin]

lisation 65-859%, der Theorie {(ohne Aufarbeitung der Mutterlaugen). Mit Ausnahme
der Addukte aus 1,2-Butenoxid liegen die gereinigten Produkte in Form farbloser
Kristalle vor. Die Spektren, so das IR.- (Fig.1), das H-NMR.- (Fig.2) und das Massen-
spektrum (Fig.3), bestdtigen die Struktur von 1,1’-Methylen-bis-[3-(2"-hydroxy-»-
propyl)-5,5-dimethylhydantoin].

44
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Fig. 3. Massenspektrum von 1,7’-Methylen-bis-[3-(2"-hydvoxypropyl)-5, 5-dimethylhydanioin]
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In Tab.2 ist die Herstellung entsprechender Derivate von 1,1-Methylen-bis-
dihydrouracilen zusammengefasst. Die Rohprodukte, die in guten Ausbeuten ent-
stehen, sind weder destillierbar noch kristallisierbar; einige davon wurden durch
Umfillen aus Aceton/Petrolather gereinigt. Es sind hochviskose Fliissigkeiten oder

Tabelle 2. Herstellung von 1, 1’-Methylen-bis-[3-(27-hydvoxyalkyl)-5, 6-dikydvouracilen’

R™ H OI O H R™
] o |
HO - CH ~ CH - NC‘N’CHz\N’CN CH - CH - OH
e ohsg
cd ~ e
07 SCLNH H R/C\R.\O

Lasungsmittel
Katalysator

: Dimethylformamid
: Lithiumchlorid (3 - 5 Mol-%)

Molverhaltnis der Edukte : Epoxid /Bisdihydrouracil = 2,1 : 1 bis 2,5 : 1
*Ausbeute : bezogen auf Bisdihydrouracil
R R' R™  |Temperatur [Daver |Ausbeute (% d. Theorie)* Analysen
(°C) (h) Roh umgefallt
(Zustand) gefunden (berechnet)
H (H [O 140 10 100 75 6248% C  (62,48)
(glasortiges Harz) 597% H ( 5,87)
11,21% N (11,62)
20,38% O  (15,58)
CH3 CH3 H 60 - 100 4 90 - Mos = 382  (384)
(hochviskases Oel) 736% H (7,34)
Reinheit : 98 % (aus NMR)
CH, [ CH, | CH, 60~ 100 | 4 98 - 552 % C (55,3 )
3 (hochviskoses Oel) | 79 % H (7,8 )
CH, CHS C2H5 80 - 100 8 98 68 8,26% H ( 8,24)
3 (hochviskoses Oel)
CH, | CH, © | 120 5 % 75 10,33% N {10,44)
3 (glasartig,Fp=46,6°C) | 6,76% H  ( 6,76)

sprade glasartige Massen mit niedrigen Schmelzpunkten. Die Umsetzung mit dem
weniger reaktiven Cyclohexenoxid (RII -+ RUI = CH,-CH,-CH,~CH,) liefert unter
den in Tab.2 angegebenen Bedingungen keine Addukte. Dies zeigt die im Vergleich
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Fig. 4. H-NMR.-Spektvrum von 1,1"-Methylen-bis-[3-(2"-hvdroxyphenylithyil-5, 5-dimethyl-5, 6-di-
hydvouvacil
Tabelle 3. Herstellung einiger o, w-Bis-[1-(2"-hydroxyalkyl)-5,5-dimethylhydantoinyl-3]-alkane

HaC, ,CH HaG CH
0 o B

| [
HO-CH-CH-N N-X-N N-CH-CH-OH
| [ hod \C/ | |
R* H i i H R
o] O
Lssungsmittel : Dimethylformomid
Katalysator : Lithiumchiorid {5 - 10 Mol-%)
Molverhaltnis Epoxid/Bishydantoin = 2,5 : 1 bis 3 : 1
*Ausbeute : bezogen auf Bishydantoin
R X Temperatur | Daver | Ausbeute (% d.Theorie)* jAnalysen
(°Q) (h) Roh Umkristallisiert
Eigenschaften gefunden (berechnet}
H (CH2)4 50 - 100 24 100 73(aus Methanol) |54,09% C (54,26)

Fp=173-1750C| 7,59% H  { 7,59} Mos = 398 (398,11)
14,03% N (14,00)

H (C H2)6 20-100 |24 100 89 (aus Aether) [Mos = 421 (426)
Fp= 91-939C | 7,97% H  ( 8,02)
CH (CH,) 40. 90 16 97 - 840% H ( 8,43)
3 2'6 .
hochviskoses Harz
C,H. | (CH,) 60 - 80 24 87 - Reinheit: 80% (aus NMR)
25 2'6 . .
hochviskose Fluss.
@ CH,-CH_-O-CH,_-CH, | 145 10 99 - 10,009% N (10,00)
2772 2772 R -
hochviskose Fluss.
© (CHy), 145 12 99 Reinheit: 63% (aus NMR)

hochviskose Fluss,
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zu 1,1’-Methylen-bis-hydantoinen schwichere NH(3)-Reaktivitidt der 1,1’-Methylen-
bis-dihydrouracile. Reinheit und Struktur wurden hierbei in erster Linie durch
NMR.-Spektren iiberpriift. So zeigt Fig.4 das NMR.-Spektrum von z.B. 1,1-Me-
thylen-bis-{3-(2"-hydroxy-phenylithyl)-5, 5-dimethyl-5, 6-dihydrouracil].

Tab.3 zeigt die Resultate der Herstellung einiger o, w-Bis-[1-(2'-hydroxyalkyl)-
5,5-dimethylhydantoin-3-yl]-alkane. Hierbei wurden wegen der geringeren Reaktivi-
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Fig. 5. I.R.-Spektrum von 1,4-Bis-[17-(27-hydvoxydithyl)-5’, 5 -dimethylhydantoinyl-3']-butan
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Fig. 6. H-NMR.-Spektrum von 1,4-Bis-[1"-(2"-hydroxydithyl)-5', 5 -dimethylhydantoinyl-3']-butan
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Fig. 7. Massenspektvum von 1,4-Bis-[1’-(2”-hydvoxydthyl)-5’, 5’ -dimethylhydantoinyl-3']-butan
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Fig. 8. Gelpermeationschromatogramm von 1,4-Bis-[1'-(2"-hydyroxydthyl)-5', 5 -dimethylhydantoinyl-
3-butan
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tit der NH(1)-Gruppen lingere Reaktionszeiten und grossere Oxiraniiberschiisse
verwendet. Diese niedrigere Reaktivitit zeigt sich auch hier durch das Misslingen
der Addition von Cyclohexenoxid (R 4 RIN = CH,~-CH,~CH,~CH,) unter den Be-
dingungen nach Tab.3.

Nur die ersten beiden Produkte in Tab. 3 sind kristallin; bei zunehmender Linge
des Briickengliedes X oder bei zunehmender Grisse der Reste R” (H, CH,, C,H;) er-
hilt man fliissige Diole. Die Fig. 5, 6, 7 und 8 zeigen die Spektren sowie das Gelpermea-
tionschromatogramm von 1,4-Bis-[1'-(2"-hydroxyéthyl)-5', 5-dimethylhydantoin-3'-
yl]-butan.

Tabelle 4. Reaktion einigey 1,1'-Methylen-bis-[3-(27-hydvoxyalkyl)-9,5-dimethylhydantoine] mit
Oxivanen

H,C CH,H,C CH

3 33 3
L
_(O-(k:“}:l—CHz) NCN CH I\L H2_§.T O)
4 6
Lssungsmittel : Dioxan, wasserfrei
Katalysator : Borfluoriddigthyldtherat (2 - 5 Mol%)
Ausbeuten : 100 %
R"™ | Temperatur |Daver [ m +n Analysen
(°C) (h) errechnet aus | gefunden (berechnet aufgrund der
NMR-Daten aus NMR gefundenen m + n)
65 - 75 8 4 7,64 % N ( 7,57)
75 - 80 3 13 5,99% N ( 6,03)
CH3 70 - 75 8 4 55,10% C (54,96)
8,40% H ( 8,42)
11,0% N (11,15)
{© |80-90 |2 17 240% N ( 245% N)

Tab.4 zeigt die Ergebnisse der in saurem Milieu stattfindenden Weiteraddition
der nach Tab.1 hergestellten Diole mit Oxiranen. Ohne Anwendung von Druck und
hohen Temperaturen findet eine solche Reaktion im neutralen oder alkalischen
Milieu nicht statt.

Die Anzahl der Oxiranmolekeln, die sich an das Bishydantoin in Form von zwei
Polydtherketten mit endstindigem ~OH addiert haben, lassen sich aus der Ausbeute,

aus dem Stickstoffgehalt, aus Molekulargewichtsbestimmungen und aus NMR.-
Spektren abschitzen.

In Tab.4 wurde die Summe m + 7, berechnet aus den NMR.-Spektren, angege-
ben und die Stickstoffgehalte aus den Verbrennungsanalysen mit den aus NMR.-Daten
iiber die Summe m + n errechneten Stickstoffgehalten verglichen. Fig.9 zeigt das
NMR.-Spektrum des Addukts aus 4 Mol Athenoxid an 1 Mol 1,1'-Methyvlen-bis-(5, 5-
dimethylhydantoin).
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Fig. 9. H-NM R.-Spektvum des Addukts aus 1 Mol 1,7'-Methylen-bis-(5, 5-dimethylhydantoin) und
4 Mol Athenoxid

Auch die in Tab.2 und 3 beschriebenen Diole lassen sich analog mit Oxiranen
umsetzen. Dabei erhilt man z.B. aus dem ersten Produkt der Tab.3 mit etwa
28 Mol-Aqu. Athenoxid ein Derivat folgender Struktur:

H,C, CHy O Oy HyC\ ,CH,

I R
H—(O—CHZ—CHZ)m—N\l l/N* (CH2)4—N\“/Nf(CHZ-—(‘,HZ—O)n—H

O
(m+mn) ~ 30 (geschatzt aus NMR.)

Diese Produkte sind klare, praktisch farblose Ole, deren Viskositit von der
Summe m + # abhidngt.

Wir danken der Forschungsleitung der Division Kunststoffc und Additive der CIBA-GEIGY
AG fur die Erlaubnis zur Verdffentlichung dieser Arbeit.

Experimentelles. — Die Versuche wurden in Glasapparaturen bei Normaldruck ausgefiihrt.
Die Bishydantoine oder Bisdihydrouracile wurden aus Dimethylformamid, Wasser oder Athanol
umkristallisiert. Die Oxirane, wie auch Dimethylformamid und Dioxan wurden destilliert. Dic
Herstellung der verschiedenen Typen hydroxyalkylierter Verbindungen sei je an cinem Beispiel
gezeigt.

1. 7,7-Methylen-bis-[3-(2'-hydvoxy-propyl)-5, 5-dimethylhydantoin] (I1la, R”=H, R"= CH,).
In einer Glasapparatur mit gut wirksamem Rickflusskithler wird eine Mischung aus 268,3 g
(1 Mol) 1, 1"-Methylen-bis-(5, 5-dimcthylhydantoin), 1,27 g Lithiumchlorid und 600 ml Dimethyl-
formamid bei 65° gerithrt. Innerhalb von 120 Min. tropft man 122 g (2,1 Mol) Propenoxid zu,
steigert dann die Rcaktionstemperatur innerhalb von 60 Min. auf 94°, beldsst 1 Std. bei dieser
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Temperatur, kithlt auf 20° ab, stellt mit 20-proz. Schwefelsdure auf pH = 7,0, filtriert und destil-
liert das Dimethylformamid im Vakuum ab. Man erhilt 384,3 g (100%, d. Th.) ciner klaren, hoch-
viskosen, farblosen Fliissigkeit, die beim Stehen fest wird. Aus 3 Teilen 95proz. Athanol erhilt
man 315,1 g farblose Kristalle vom Smp. 130-132°.

C:HpgN,O; Ber, €531 H73 N1469 M 3844 Gef. C533 H7,5 N143% M 334

2. 1,1’-Methylen-bis-[3-(2"-hydroxy-phenylithyl)-5, 5-dimethyldihydvouracil]. (III1b, R” = H,
R"” = <6>) Eine Losung von 59,2 g (0,2 Mol) 1,1’-Methylen-bis-(5, 5-dimethyl-5, 6-dihydrouracil)
und 0,085 Lithiumchlorid in 370 ml Dimethylformamid wird bei 120° gerithrt. Dazu tropft man
inncrhalb von 120 Min. 50,5 g (0,42 Mol) Styroloxid, hilt dann die Temperatur 180 Min. bei 120°,
kithlt auf 20°, ncutralisiert mit einigen Tropfen 20-proz. Schwefelsdure, filtriert und destilliert
das Lésungsmittel im Vakuum ab. Den Riickstand, 99,3 g klare, hellgelbe Substanz (96%,), 16st
man in Aceton (1:4), filtriert Spuren von Ausgangsmaterial ab, fallt das Produkt mittels Petrol-
Ather aus und trocknet unter 0,1 Torr. Man erhilt 72,9 g cines blassgelben Glases vom Smp. 46,6°
(Mettler FP 51; 2°/Min).

CpoH3N,O;  Ber. H6,76 N 10,449,  Get. H6,76 N 10,33%,

3. 7,4-Bis-[1-(2’-hydvoxy-dthyl)-5, 5-dimethylhydantoin-3-yl}-butan (VI, R"= R” = H).

In einer Glasapparatur mit gut wirksamem Rickflusskithler wird eine Mischung aus 155,2 g
(0,5 Mol) 1,4-Bis-(5, 5-dimethylhydantoin-3-ylj-butan, 2,12 g (10 Mol-%) Lithiumchlorid und
700 ml Dimecthylformamid bei 50° geriithrt. Dazu gibt man eine Loésung von 88,1 g (0,2 Mol)
Athenoxid in 300 ml Dimethylformamid von 10° auf einmal zu. Innerhalb 20 Std. steigert man
die Temperatur stetig auf 100°, halt 4 Std. bei dieser Temperatur, kithlt auf 20° und arbeitet
nach Beispiel 1 auf: 199,2 g farblose, kristallinc Masse (100%, der Theorie); aus 1,5 1 Methanol
144,4 g (739,) farblosc, feine Kristalle vom Smp. 173-175°,

CisHaoNyOg  Ber. C 54,26 H 7,59 N 14,00% M 3984
Gef. ,, 54,09 ,, 7,59 ,, 14,03% Mos 398

4. Addition von Propenoxid an 1,1-Methylen-bis-[3-(2"-hydvoxypropyl)-5, 5-dimethylhydantoin]
(IVa) R” = H, R” = CH,). Eine Lésung von 133 g (0,35 Mol) 1,1’-Methylen-bis-[3-{2”-hydroxy-
propyl)-5, 5-dimethylhydantoin] in 520 ml wasserfreiem Dioxan wird bei 65° unter Ausschluss
von Luftfcuchtigkeit mit 1,5 ml 48-proz. Borfluoriddidthyldtheratlésung (3 Mol-%) in Ather
versetzt und gerithrt. Dazu tropft man innerhalb von 4 Std. 85,6 g (1,47 Mol} Propenoxid, rithrt
4 Std. bei 75°, kithlt auf Raumtemperatur, fiigt 5 g Kaliumcarbonat zu, filtriert und destilliert
das Dioxan im Vakuum ab. Man 16st den Riickstand in Chloroform, wischt zweimal mit Wasser
aus, dampft ein und trocknet bei 70°/0,2 Torr. Es entsteht ein praktisch farbloses, klares, hoch-
viskoses Ol, 171 g (98,7%).

CyH,,N,0f  Ber. C54,96 H 842 N 11,15%  Gef. € 5510 H 840 N 11,10%
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