
190 Journal fur praktische Chemie. 4. Reihe. Band 32. 196G 

Uber die Oxydation von Harnstoff, Semicarbazid und 
Carbohydrazid mit Natriumhypochlorit 

Von F.FEH$R und K.-H.LINKE 

Inha,ltsiibersic,ht 
In Fortfuhrung von Arbeiten uber Hydrazin und Hydrazinderivate1-5) wurden die 

Reaktionen van Harnstoff H,N . CO . NH,. Semicarbazid H,N . CO . S H  . FH, und Car- 
bohydrazid H2N . HN . CO . NH . KH, mit Natriumhypochlorit in neutralem und alkali- 
schem Medium praparativ und UV-spektroskopisch untersucht. 

Die bekannte Realrtion zur Bildung von Hydrazin aus Harnstoff und Natriumhypo- 
chlorit in alkalischer Liisung wurde insbesondcre hinsicht'lich der bestehenden Annahme, 
daB sie nach dem Homraxsschen Abbau verlauft,, erneut diskutiert. Das als Beweis fur die 
Rildiing van K-Chlorharnstoff als ersten R.eaktionsschritt nach dern HoFxAxsschen Abbau 
angesehene Absorptionsniaximum bei 2430 d, das durch Oxydation von Harnstoff init 
tert'.-Butylhypochlorit entsteht, konnte bei der Oxydation mit Natriurnhypochlorit eben- 
falls beobachtet, nerden, jedoch nur in neutralem Jfedium. 

Bei entsprechenden Oxydationsreaktionen von Seniicarbazid und Carbohydrazid rnit 
Xatriumhypochlorit traten im Bereich von 2000-3000 a keine Absorptionen auf, die anf 
entstandene S --Cl-Bindungen hindeuten kiinntcn. Ein miigliclier Reaktionsverlauf bei der 
Oxyda,tion dieser beiden Verbindnngen in alkalischem Medium iiber intermediar gebildetes 
Triazan und Tetrazan wird angegeben. 

Nach einer bisher nocli nicht beschriebenen Methode konnten Hydrazindicarbonsaure- 
dianiid H,K . CO . H X .  S H  . CO . KH, und das primiire Natriumsalz der Cyanursaure 
SaC,H,N,O, . H,O durch Oxydation von Semicarbazid bzw. Harnstoff in neutraler Losung 
mit Xatriumhypochlorit dargestellt werden. 

Durch Oxydation von Harnstoff mit Natriumhypochlorit in alkalischem 
Medium entsteht Hydrazin ( I ) ,  Dieses Verfahren, das bereits 1900 von 

H,N . CO . NH, + ?OH- 7 OC1- + H,N * NH, . H,O f CO;- A C1- (1 ) 

P. SCHESTAKOVV~) gefunden wurde, besitzt noch heute ein gewisses techni- 
sches Tnteresse. Die Reaktionsbedingungen wurden immer wieder eingehend 

1) P. F E H ~ ,  J. CREMER u. W. TRONM, Z. anorg. allg. Chem. 287, 176 (19%). 
2, F. F E H ~ R  11. J. CmnmR, Z. anorg. allg. Chem. 293, 343 (1958). 
3, F. F E H ~ R ,  D. HIRSCHFELD u. K.-H. LINKE, Z. Naturforseh. 17 b, 6% (19G2). 
4) F. F E H ~ R ,  D. HIRSCHFELD u. X.-H. LINKR, Z. Naturforsch. 17b, 626 (19G2). 
j) F. &HER, D. HIRSCHFELD u. K.-H. LINKE, Beta crystallogr. [Copenhagen] 16,1062 

(1962). 
6, P. SCKESTAKOW, J. mss. physik.-ehem. Ges. 37, l(1905); C. 1905, 11227. 
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untersucht, wobei sich gezcigt hatte, da13 durch Zusatz von Leim- 
losung und Kat'alysatoren wie Mangaiisulfat die Ausbeute erhoht werden 
konnt,e '). ;us Reaktionsmechanismus wird der HoFMANNsche Abbau ange- 
sehen 6 ) ,  teilweise in einer abgeiinderten Forms). Der gleiche Reaktionsver- 
lauf wird bci Verwendung von tert.-Butylhypochlorit als Oxydationsmittel 
vermutet, wobei sich ebenfalls Hydrazin bildet 9). UV-spektroskopische Un- 
tersuchungen wiesen darauf hin, da13 bei der Reaktion von Harnstoff mit 
tert.-Butylhypochlorit N-Chlorharnstoff als Zwischenprodukt gebildet wird. 

Wir untersuchten nun, ob analoge Reaktionen auch bei der Oxyd a t' ion 
von Semicarbazid und Carbohydrazid mit Natriumhypochlorit ablaufen. 

Natriumhypochlorit yuantitativ nach (2) 
Bis hente ist lediglich belrannt, da13 Semicarbazid in stark salzsaurer Losung durch 

HJ * CO . NH * NH, + 2OCl- -+ NH, + 3, 4- GO, + HZO -1- 2C1- ( 2 )  

oxydiert wirdlo) und in alkalischer Losung bereits in der Kalte rnit groaer Heftigkeit unter 
Gasentwicklung zerset,zt wirdll). 

Oxydation von Semicarbazid 
a) Oxydation in neutralcm Medium 

Durch Oxydation einer neutralen Losung von Semicarbazid rnit Na- 
taium hypochlorit entsteht Hydrazindicarbonsaurediamid, H,N . CO NH . 
. NH . CO . NH,. Analyse, Vergleich des IR-Spektrums rnit authentischem 
Hydrazindicarbonsaurediamid und Mischschmelzpunkt beweisen die Icon- 
stitution. Um den Reaktionsverlauf verfolgen zu konnen, wurden weitere 
praparati\re und UV-spektroskopische Untersuchungen durchgefiihrt. Da 
Benzalsemicarbazid H,N . CO a NH . N =CH . C6H5 iiicht mit Natriumhypo- 
chlorit reagiert, diirfte der erste Reaktionsschritt in einem Angriff an der 
Hydrazingruppe bestehen. Nach E. COLTON, M. M. JONES und L. I?. BUD- 
R I E T H ~ )  ist das bei der Oxydation mit tert.-Butylhypochlorit beobachtete 
Absorptionsmaximum bei 2450 A charakteristisch f i i r  N -C1-Bindungen 
und somit ein Beweis fib die Bildung von N-Chlorharnstoff im ersten Reak- 
tionsschritt. Die Reaktionslosuiig von Sernicarbazid und Natriumhypochlo- 
rib zeigte in dem untersuchten Bereich zwischen 2000 und 3000 L% kein der- 
artiges Naximum, obgleich auch hierbci das UV-Spektrum mehrere Tage 
hindurch kontrolliert wurde. Aus Semicarbazid und Natriumhypobromit 

7, DRP 729105; C. A. 38, 381 (1944). 
8 )  Vgl. J. FUCHS, Chemiker-Ztg. S3, 223 (1959). 
s, E. COLTON, M. M. JONES u. L. F. AUDRIETH, J. Amer. chem. SOC. 76, 2672 (1954). 

lo) B. SINCH, S. S. SAHOTA u. S. SINGH, Z. analyt. Chern. 160, 429 (1958). 
11) A. D-~RAPSKY, J. prakt. Chein. '76, 433 (1907). 
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bildet sich, allerdings in alkalischem Medium, nach P. F. WILEY 12) ebenfalls 
Hydrazindicarbonsaurediamid. Der von ihm als wahrscheinlich angesehene 
Reaktionsweg (3) kann aber nicht ohne weiteres auf die Reaktion mit Na- 

(3) 

triumhypochlorit in neutraler Losung ubertragen werden, da die entspre- 
chenden Zwischenprodukte, insbesondere das N-Chlorsemicarbazid, nicht 
nachgewiesen werden konrite und der Verlauf der Reaktion vom pH-Wert 
abhangt. Bei der sehr heftig verlaufenden Umsetzung von Semicarbazid mit 
Natriumhypochlorit entstehen neben Hydrazindicarbonsaurediamid auch 
Kohlendioxid und Stickstoff. Das Ende der Reaktion ist am Ausbleiben der 
Gasentwicklung deutlich erkennbar. Der Verbrauch an Natriumhypochlorit 
und die Ausbeute an Hydrazindicarbonsaurediamid sprechen fur eine Ge- 
samtreaktion nach (4). 

YaOH+ ~~ H,N . CO * NH * NH, ’Er + H,N. CO . KH . KHBr 

H,N. CO * N H  *N=N*NH. CO .NH, ---+ N, + H,N * CO * NH. NH. GO. NH, 

4H2N*CO*NH*h’H,+90C1-+HH,N.CO*NH*NH-C0.NH, + 4N2 
+ 2C0, + 7 H,O + 9 C1- (4 1 

b) Oxydation in alkalischem Medium 
In natronalkalischer Losung dagegen wird bei der Oxydation von Semi- 

carbazid mit Natriumhypochlorit das Ausgangsprodukt vollstandig zu Koh- 
lendioxid, Stickstoff und Ammoiiiak oxydiert. Wird wie bei der Oxydation 
von Harnstoff zu Hydrazin Leim und Mangansulfat zugesetzt?), so konnen 
ebenfalls nur die genannten Oxydationsprodukte nachgewiesen werden. 
Beachtenswert ist allerdings, daB nach Zugabe von ungefahr der Halfte der 
fur die Oxydation des Semicarbazids erforderlichen Menge an Natriumhypo- 
chlorit voriibergehend eine merkliche Abnahme der Gasentwicklung eintritt. 
Diese Tatsache uiid der Verbrauch an Natriumhypochlorit weisen auf einen 
Reaktionsverlauf nach (5) hin. Nach der UV-spektroskopischen Unter- 

( 6 )  

suchung der Reaktionslosung im Bereich zwischeri 2000 und 3000 A liegt 
keine N -C1-Bindung, also weder N-Chlorsemicarbazid noch Chloraming) 13) 
vor. Die Absorption in dem genannten Bereich wurde mehrere Tage ver- 
folgt. Wie im neutralen Medium zeigte sie jedoch lediglich das Verschwinden 
von Natriumhypochlorit. Benzalsemicarbazid reagiert auch in alkalischem 
Medium nicht mit Natriumhypochlorit. 

H,X . CO * NH . S H ,  + OC1- + (H,N. NH * NII,) + CO, + C1- 

(H,N . NH . NH,) + OC1- -+ N, + NH, f H,O + C1- 

12) P. F. WILEY, J. Amer. chem. SOC. 76, 5176 (1954). 
13)  W. S. METCALF, J. chem. SOC.  [London] 148 (1942). 
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Oxydation von Carbohydrazid 
a )  Oxydation in neutralem Medium 

Die Umsetzung von Carbohydrazid mit Natriumhypochlorit in neutraler 
Losung verlauft ebenfalls sehr heftig unter Gasentwicklung, wobei sich die 
Reaktionslosung stark erwarmt. Die Oxydationsprodukte Kohlendioxid und 
Stickstoff und die fur die vollstandige Oxydation erforderliche Menge an 
Natriumhypochlorit sprechen fur die Gesamtreaktion (6). Werden der Lo- 

H,N - NH . CO . NH . NH, + 4 OC1- + 2N, + CO, + 3H,O + 4C1- ( 6) 

sung Leim und Mangansulfat zugesetzt, und wird das Carbohydrazid nicht 
vollstandig oxydiert, so lassen sich durch Salicylaldehyd Niederschlage mit 
wechselndem Schmelzpunkt ausfallen, die nicht Kondensationsprodukte des 
Salicylaldehyds mit Carbohydrazid oder Hydrazin sind. Ein Reaktionspro- 
dukt, das dem bei der Oxydation von Semicarbazid entstehenden Hydrazin- 
dicarbonsaurediamid entspricht, moglicherweise Hydrazindicarbonsauredi- 
hydrazid, konnte nicht nachgewiesen werden. Die Umsetzungen von Semi- 
carbazid mit Natriumhypochlorit hatten gezeigt, daB der Angriff des Na- 
triumhypochlorits an der Hydrazingruppe erfolgt. Reagieren beide Hydr- 
azingruppen des Carbohydrazids, so wiirde dies nach (7) zu langkettigen Ver- 
nH,N.NH.CO*NH-NH, + 2nOC1- 

+ [=N - NH * CO - NH N=N - NH CO . KH - N=],p + 2nH,O + 2nC1- 
4 

koE+ nCO, + nN, + nN,O + 2nC1- 

[-NH - CO * NH * NH * GO * NH-],la + nN, ( 7 )  

bindungen fuhren, die instabil sind und von Natriumhypochlorit direkt wei- 
ter zu Kohlendioxid, Stickstoff und Wasser oxydiert werden. Fur die Aus- 
bildung solcher nicht genau definierbarer langkettiger Verbindungen spricht 
die bereits erwahnte Tatsache, dalj mit Salicylaldehyd aus bestimmten Re- 
aktionslosungen Niederschlage mit unterschiedlichen Schmelzpunkten aus- 
gefallt werden konnten. Die aufgenommenen UV-Spektren lieferten keinen 
Beweis dafiir, daB die Oxydation ubcr ein intermediar gebildetes N-Chlor- 
carbohydrazid verlauft. Wahrend Monobenzalcarbohydrazid, H,N . NH . 
. CO . NH . N=CH . C,H,, mit Natriumhypochlorit unter Erwarmung und 
Bildung von Kohlendioxid und Stickstoff oxydiert wird, reagiert Dibenzal- 
carbohydrazid, C,H,. CH=K - NH . CO . NH - N=CH C,H5, nicht rnit 
Natri umhypochlorit . 

b) Oxydation in alkalischem Medium 
In  alkalischem Medium wird Carbohydrazid durch Natriumhypochlorit 

ebenfalls nach (6) unter heftiger Reaktion oxydiert. Nach Zugabe der Halfte 
13 J. prakt. Chein. 4. Reilie, Bd. 32. 
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des fur die vollstandigc Oxydation des Carbohydrazids erforderlichen Na- 
triumhypochlorits laBt die Gasentwicklung merklicli nach. Dies ist ein Zei- 
chen fur die Bildung von Hydrazin, das mit Salicylaldehyd und Schwefel- 
saure nachgewiesen werden kann. Das DER.k-E-SCHEnRER-Diagramm des aus- 
gefBllten Hydrazinsulfats zeigt keine zusiitzlichen Linien, die evtl. dem Sul- 
fat einer anderen Stickstoffwasserstoffverbindung zugeschrieben werden 
konnten. Ob die Oxydation nach dem Schema (8) verlauft, oder ob die Bil- 

(8) 

H,K. NH . CO * NH . S H ,  + OC1- -+ (H,N. NH . NH * NH,) + CO, + C1- 

(H,N. S H  . N H  . NH,) + OC1- + H,N . NH, + N, f H,O + C1- 

H,N-NH,  + 20C1-+?Sz + 2H,O + 2C1- 

dung des Hydrazins nur auf die Hydrolyse des Carbohydrazids zuriickzu- 
fiihren ist, konnte nicht sicher entschieden werden. Das Nachlassen der Gas- 
entwicklung nach Zugabe der entsprechenden Menge Natriumhypochlorit 
1aGt diesen Reaktionsmechanismus moglich erscheinen. Durch Zugabe von 
Leim und Mangansulfat konnte keine wesentliche Anderung der beschriebe- 
nen R'eaktionsweise beobachtet werden. Dibenzalcarbohydrazid reagiert 
auch in alkalischem Medium nicht mit Natriumhypochlorit, Monobenzal- 
carbohydrazid wird zu Kohlendioxid und Stickstoff oxydiert. UV-spektro- 
skopisch lieBen sich auch bei diesen Reaktionen keine N -C1-Bindungen 
nachweisen. 

Die Oxydation von Thiosemicarbazid und Thiocarbohydrazid mit Natriumhypochlorit 
in neutralem und alkalischem Nedium verlauft wie bei den Sauerstoffverbindungen unter 
heftiger Reaktion und Gasent(wick1ung. Die Reaktionslosungen haben einen widerlichen 
Geruch und reagieren nach der Oxydation in neutralem Medium stark sauer. Die im einzel- 
nen recht uniibersichtlichen Reaktionsablaufe wurden nicht eingehend untersucht. 

Oxydation von Harnstoff und allgemeine Diskussion 
Wie bereits erwahnt, sahen E. COLTON, R.T. M. Joxm und I?. L. AUDRIETH~) in der 

Absorption bei 2450 A einen Beweis fur die Bildung von N-Chlorharnstoff a1s Zwischenpro- 
dukt  bei der Darstellung von Hydrazin aus Harnstoff und Butylhypochlorit und somit 
einen Beweis dafur, daB diese Reaktion nach dem HoFMaNNschen Abbau verlauft. Dieses 
Absorptionsmaximum darf als charakteristisch fur die N--1-Bindung angesehen werden, 
da einc game Reihe von N-Chlor-Verbindungen im Bereich zmischen 2400 und 2SOOA 
Absorptionsmaxime aufweisen. Chloramin zeigt nach \V. S. MET CALF^^) ebenfalls bei 2450 A 
ein Absorptionsmaximum, doch unterscheidcn sich die beiden Absorptionen durch unter- 
schiedliche molare Extinktionskoeffizienten. 

Da der Reaktionsverlauf bei der 0xyd:ttion von Semicarbazid und Carbo- 
hydrazid sehr stark vom pH-Wert der Reaktionslosung abhangt und das 
Absorptionsrnaximum bei 2450 A in einer neutralen Reaktionslosung nach- 
gewiesen wurde, in der Harnstoff nach (9) vollstiindig zu Kohlendioxid, 

H,N - CO - NH, + 30C1- -+ CO, + N, + 2H,O + 3C1- (9) 
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Stickstoff und Wasser oxydiert wird (zur Hydrazinbildung ist jedoch unbe- 
dingt eine alkalische Reaktionslosung erforderlich), wurde auch die Oxyda- 
tion von Harnstoff in neutralem und alkalischem Medium erneut untersucht. 
In  neutraler Losung fuhrt die nicht vollstiindige Oxydation zur Bildung von 
Cyanursaure : Aus der Reaktionslosung kristallisiert eiiie farblose Verbin- 
dung, die nach Analyse, Molekulargewichtsbestimmung und IR-Spektrum 
das primare Natriumsalz der Cyanursaure, NaC,H,N,O, . H,O, darstellt. 
Mit Schwefelsaure erhalt man daraus Cyanursaure. 

TJV-spektroskopische Untersuchungen zeigten, dsD auch Natriumhypo- 
chlorit mit Harnstoff in neutraler Liisuiig ein Reaktionsprodukt bildet, das 
bei 2440 A ein Absorptionsmaximum aufweist. Dieses Maximum bildet sich 
innerhalb weniger Stunden kontinuierlich aus und ist auch nach wochenlan- 
gem Aufbewahren der Reaktionslosung noch vorhanden, wahrend das Ab- 
sorptionsmaximum des Natriumhypochlorits bei 2950 A verschwindet . Das 
nach weiterer Oxydation mit Natriumhypochlorit und nach dem Kocheii der 
Reaktionslosung ausfallende NaC,H,N,O, . H,O zeigt diese Absorption 
nicht. Auch die Reaktionslosung weist dann dieses Maximum nicht mehr auf. 
Wirtl die Harnstofflosung vor der Zugabe von Natriumhypochlorit mit Na- 
tronlauge versetzt, so ist aus den direkt nach dem Zusanmengeben der Re- 
aktionskomponenten fortlaufend aufgenommenen UV-Spektren das allmah- 
liche Verschwinden voiiNatriumhypochlorit erkennbar, jedoch kein Absorp- 
tionsmaximum zu beobachten , das auf die Bildung von N-Chlorharnstoff hin- 
deutet. 

Jl'ahrend es E. COLTON u. a.9) nicht gelang, den aus Harnstoff und tert.- 
Butylhypochlorit vermutlich gebildeten N-Chlorharnstoff zu isolieren, wird 
in einer spateren Arbeit von s. s. T S R A E L S T A M ~ ~ )  berichtet, da13 N-Chlor- 
harnstoff aus einer methanolischen Harnstofflosung mit tert.-Butylhypo- 
chlorit dargestellt werden konnte und daD sich daraus durch Erhitzen mit  
Natroniauge Hydrazin bildet. Bei den hier durchgefuhrten Untersuchungen 
konnte N-Chlorharnstoff nicht isoliert werden. Ferner konnte festgestellt 
werden, da13 das fiir eine N -el-Bindung als charakteristisch geltende Ab- 
sorptionsmaximum riur bei der Oxydatioii von Harnstoff in neutralem Me- 
dium auftritt. Der Annahme, da13 der auch in alkalischer Losung evtl. gebil- 
dete N-Chlorharnstoff momentan mit. Natronlauge unter Hydrazinbildung 
reagiert, steht die Tatsache gegenuber, daB zur Darstellung von Hydrazin 
aus Harnstoff oder aus N-Chlorharnstoff l4) langeres Erhitzen erforderlich 
ist. Unter den gleichen Bedingungen durchgefuhrte Oxydationen voii Semi- 
carbazid und Carbohydrazid fuhrten nicht zu dieser Absorption, so daD sich 
fur einen Reaktionsverlauf analog (3) keine Anhaltspunkte ergaben. 1st das 

13) S. S. ISRAELSTAM, J. S. African Chem. Inst. 8, 30 (1956); C. A. 61, 1117 (1957). 
13* 
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Absorptionsmaximum auf N-Chlorharnstoff zuruckzufuhren, dann verlauft 
die Darstellung von Cyanursaure aus Harnstoff und Natriumhypochlorit 
uber diese Verbindung. Das bei der Reaktion erhaltene Natriumsdz der 
Cyanursaure kommt aber als Zwischenprodukt der Hydrazinspthese nicht 
in Betracht, da aus dieser Substanz kein Hydrazin dargestellt werden konnte. 

Beschreibung der Versuche 
YatriumhypochloritlBsung 

ZuihrerHerstellungwurden2lgChlorin 1OOg 25proz. Natronlaugebei 0-5 'Ceingeleitet. 
Die 3,95 molare Losung enthklt 296 mMol NaCIO. Bei den Umsetzungen zeigte sich der 
gleiche Reaktionsverlauf, wenn nach Abtrennung des Natriumchlorids und Umkristallisa- 
tion des Natriumhypochlorits eine Losung der reinen Verbindung NaClO - 5H,0l5) ver- 
wendet wurde. 

Umsetzungen von Semicarbazid und Carbohydrazid mit Natriumhypochlorit 
Jeweils 5 g der Vcrbindungen wurdenin 60 ml Wasser gelost. Beider Oxydation in alka- 

lischem Medium wurde die Losung mit 50 g einer 25proz. Natronlauge versetzt. Zum Stu- 
dium der Reaktionsbedingungen wurden verschiedentlich 10 ml einer lproz. Leimlosung 
und einige Tropfen einer verdunnten Mangansulfatlosung zugefugt. Bei 0-5 "C wurde unter 
kraftigem Ruhren Natriumhypochlorit zugetropft und anschlieBend 30 Minuten zum Sieden 
erhitzt,. Zur Oxydation von 5 g Semicarbazid (66 mMol) wurden im neutralen Medium 60 g 
Xatriumhypochloritlosung (147 mMol KaCIO), im alkalischen &Tedium 55 g Natriumhypo- 
chloritlosung (135 mMol NaClO) benotigt. 5 g Carbohydrazid (56 mMol) wurden im neutra- 
len und alkalischen Medium durch 95 g Natriumhypochloritlosung (232  mMol NaCIO) oxy- 
diert. 

Darstellung von Hydrazindicarbonslurediamid 
Zu einer Losung von 5 g Semicarbazid (66 mMol) in 60 ml Wasser wurden unter Itiihren 

tropfenweise 60 g der Natriumhypochloritliiaung (147 mMol NaCIO) bei 0-5 'C gegeben. 
Die Reaktion verlLuft exotherm unter heftiger Gasentwicklung. Das in kaltem Wasser 
schwer losliche Reaktionsprodukt wurde aus h e i b m  Wasser umkristallisiert. Schmp. 
256 "C, Ausbeute 2,0 g (17 mmol). 

C2H,N40, (118,l) ber.: C 20,34; H 5,12; N 47,44; 
gef.: C 20,25; H 5J4; N 47,GO. 

Drrstellung dcs prim. Natriumsrlzes der Cyanursaure, NaC3H2N303 a He0 
Zu 50 g Harnstoff (832 mMol) in 200 ml Wasser wurden unter Ruhren 600 g der Sa- 

triumhypochloritlosung (1,47 Mol NaClO) getropft. unter  heftiger Gasentwicklung erwarmt 
sich die Reaktionslosung. AnschlieSend wurde 30 Minuten zum Sieden erhitzt. Das nach 
Abkiihlung auskristallisierte Salz NaC,H,N,O, - H,O wurde aua heiBem Wasser umkristalli- 
siert. ausbeute 14,5 g (86 mMol). 

NaC~H,N,O, (1G9,l) ber.: Na 13,EO; C 21,31; H 2,38; N 24,8.5; 
gef.: h'a 13,46; C 21,31; H 2,53; N 24,96. 

15) F. FEIfkR, D. HIRSCIIFELD u. K.-H. LINKE, Acta crystallogr. [Copenhagen] 15, 
1188 (1962). 
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UT- und IR-Spektren 
Die Aufnahme der UV-Spektren erfolgte mit dem UV-Spektrographen Cary 14, die der 

IR-Spektren mit einem Leitz-Infrarot-Spektrographen. 
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