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DIE POSITIONALE MARKIERUNG VOtJ N- [ 1' -PHENYL-ATHYL- (1 ' ) ]  -1,l- 
DIPHENYL-PROPYL-(3)-AMINB HCL (137' HK) I 

* ** V o l f o r d  J. und Harsdnyi K. 
R e c e i v e d  o n  S e p t e m b e r  13, 1972. 

S U MMA R Y  

Racemic 137 HK, labelled a t  i t s  chiral i ty  centre, in posi- 
t ion C-1, mad i n  position C-3, respectively, further the ( + I -  
and (-)-enantiometers, labelled i n  posit ion C-3 were synthc- 
t ized,  starting out from 14C02, and K14Ct?, respectively. The 
molar ac t i v i t i e s  of the products oere 11.1; 10.5; 4.4 and that 
of the optically active one: .3.5 mCi/wnole. !Ch'he_ radiochsmiaal 
p u r i t y  of the compowds WQS a t  least 98%. Optical purity WQS 

,proved by rotation determination, the chemical and radioche- 
mica1 purity by IR-spectmscopy, thin layer chmmtography and 
dilution analysis. 

Z US A MME N FA S S U N G 

Aus 14C02, bzw. K 1 4  CN ausgehend wurden das an dem Asym- 
rnetriezentrwn, das i n  pmpyl-Position C-1 und das i n  S t e l tmg  
C-3 markierte 137 HK-Racemat, ferner die Stellung C-3 markier- 
ten (+)- und (-)-Enantiomere dargeetellt. Die motare Akt iv i tdt  
der Produkte betriigt i n  der obigen Reihenfolge: 11.1; 10.5; 4.4 
m d  die der optisch aktiven 3.5 mCi/mMol, die radiochemische 
Reinheit der Pmdukte betm?gt mindestens 98%. Die optische 
Reinheit wurde  durch Drehungbestimmmg, die chemisclle und radio- 
chemische Reinheit durch IR-spektmskopische m d  dibtnschicht- 
chromatographische Untersuchungen, ferner durch Verdiinnungsma- 
lyse kontrott iert .  
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EINLEITUNG. 

Fiir d i e  Zwecke d e r  phamakologischen Untersuchungen von 
N- [l'-Phenyl-athyl- (1' )]-l, 1-diphenyl-propyl- (3  I-min.HC1, e ines  
wirksamen h i i t t e l s  zu r  Behandlung von ANGlITA PECTORIS, m i t t e l s  de r  
Isotopenindikationsmethode (Bestimmung d e r  Resorption, f i t l e e r u n g  
Verteilung, Pragmentierung und Verfolgung de r  Metabolite) wurde 
d i e  Verbindung m i t  I 4 C  markiert .  N i t  rijmischen Z i f f e rn  werden 
Stmkturen,  m i t  Buchstaben larkierungsstel lungen oder markierte 
Enantiomere i n  den Formeln n o t i e r t .  Die Untersuchung von Verbin- 
dungen W l i c h e r  S t ruk tu r  und dhnl icher  Wirlcung 1st bekannt'l).  
Fiir d i e  l e t z t e  Stufe d e r  Synthese des Racemates (137 HK) boten 
s i c h  zwei Wege : 

- das von H a r s h y i  und hiitarb. ausgearbei te te  Verfahren(2): 
d i e  ka t a ly t i s che  oder m i t t e l s  NaBH4 durchgefiihrte Reduk- 
t i o n  d e r  durch Kondensierung von Acetophenon und 3.3-Di- 
phenyl-propylamin erhal tenen Schiffschen Base, - und d i e  m i t t e l s  L i A l H 4  durchgefLihrte Reduktion des durch 
Acylierung des d-Phenyl-l thylamins m i t t e l s  3,3-Diphenyl- 
-propionyl-chlorid d a r g e s t e l l t e n  Amids l i e f e r t  &as sekun- 
dare  Amin ebenfa l l s  m i t  gu t e r  chemischen Ausbeute. 

Uas l e t z t e r e  Verfahren ermFglicht d i e  Darstellung d e r  an d e r  
Yropyl-Gruppe markierten Enintiomere, ohne deren Spaltung, von d e r  
optischen Reinheit ae s  O(-Phenyl-athylaminis abhancig. Durch Um- 
gehen de r  i n  Yikromassstab nur schwierig durchfuhrbaren Spaltung 
d e r  optischen Isomere - prakt isch nur  d i e  enzymatische Spaltung 
d e r  Aminosauren e rg ib t  opt isch r e ine  Substanze - bot s i c h  elne 
Moglichkeit zur  Darstellung und Untersuchung d e r  reinen radioak- 
t i ven  optischen Isomere. 

Aus d e r  Wahi des Sjmtheseweges ist e r s i c h t l i c h ,  dass es bei 
d e r  i,.arkierung zu e i n e r  Uniformisierung ges t r eb t  wurcle (dosselbe 
Zwischenprodukt : radioakt ive Benzoessure f d r  d i e  harkierung i n  
verschiedenen Stellungen, bzw. derselbe Syntheseweg). 

Fiir das an seinem Asywnetriezentrum markierte Isomer wurde 
das an d e r  Carbonylgruppe markierte .betophenor. aurch Alkylierung 
von aus 14C02 gewonnenen Senzoesaure13', bzvr. S :urechlorid r t i t t e l s  
Dime thylkadmium' darges t e l l  t . 
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3€i-Probe 

d-Cyan-zimteirare 

3,3-Diphenyl-propionsiiure 
3,3-Diphenyl-propionitril 

J.Vo1ford and K .  Harsdnyi 

mCi/g mCi/mol 

31.41 5.35 
25 07 5.17 
1.04 0.22 

Das sur Markierung in Stellung C-1 der Diphenyl-propyl- 
-Seitenkette vemendete Carb~nyl-~~C Benzaldehyd wurde aus Benzoe- 
@&urn dargestellt. Die direkte Reduktion der Benzoesll~re(~) oder 
ihres Estere mittels LiAlH4 liefert Bensylalkohol rnit quantitativer 
Au~tbeute'~ welcher mit Hilf e von Ph ( OAc l4 zum Aldehyd oxydiert 
werden kam 1 6 ) .  

Zur Daretellung der in Stellung C-3 markierten Isomere wird 
d i e  in der Heaktion von Bromessigsaure-Na rnit K 14 CN entstehende 
Cyanessigs&~re(~) ale Zwischenstufe verwendet. Benzaldehyd und 
Cyanessige&ure kondensieren in alkalischem Medium zur O(-Cyan- 
-elmtsllnre, welche durch eine thermische Decarboxylierung rnit gu- 
ter Auebeute ZimtsSure-nitril liefert(8), welches in absolutem 
Benzol durch eine rnit AlC13 katalysierte Friedel-Craftassche Reak- 
tion in 3,3-Diphenyl-pmpionitril umwandelt werden kann. 

Das Nitril lllsst eich durch LiA1H4 rnit quantitativer Aus- 
beute sum Amin reduzieren, bar. durch Kalilauge in wilssrig-alko- 
holischem Medium zur Sllure verseifen. Unter den Bedingungen der 
Vereeifung kann die Beweglichkeit ber C-2 Protonen nachgewiesen 
nerden. Durch Austauschen des Protons der d-Cyan-zimtslSure in D20, 
Decarboqlierung und eine nachfolgende Friedel-Craft~~sche Reaktion 
kann das C-2-Monodeutero-3,3-diphenyl-propionitril dargestellt 
werden. 

Linen Beweis fiir die Beweglichkeit der am C-2 gebundenen Pm- 
tonen liefert aie Abnahme der spezifischen Radioaktivitat der bei 
der Vemeifung des unter denselben Reaktionsbedhgungen dargestell- 
ten 38-Nitrils entstandenen Sllure: 
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Elutionsmittel 

Benzol 45 Benzol 44 
Dioxan 13 lethanol 4 
Eisessig 2 Eisessig 2 

0.7 0.6 
- 

0.1 0.4 
0.7 0.5 
0.3 0.8 

gemessen. Die spezifische Bktivitlt wurcie mit einem 
tione-Spektrometer vom ‘pyp Packard TRI-CARB 3375 bestimmt. 

mit einem BERTHOLD LE 2721 scanner detektiert. 
E$,-Werte auf Kieaelgel Hp254: 

6 -Szintilla- 
Die AktivitBtsverteilung der Diinnschichtchromatogramme wurde 

Frobe 

3,3-Diphenyl-propionsaure 
3,3-Diphenyl-propylamin 
Amid 
137 HK 

EXPERlMEHTELLER TEIL. 
Benzoesthme- 14c(3) (1) 

14 Im Massstab von 12 -01 aus Ba 
149 mCi. Ausbeute: 1.35 g (11 mldol), 91.6 $. 

Benzo~lchlorid-~~C(~) (XI11 L 

C03 von der Aktivitat 

Aus 0.55 g (4.5 mMol) Ben~oesiiure-~~C. Ausbeute: 0.64 g 
(4.5 mlylol), 100 s. 
Ace torhenon-carb oa~l-’~C( (XI Vl 

rohes Keton. 

137 HK-( athyl-1-14C) 

phenon und 1 g (5 a o l f  3,3-Diphenyl-propylamin in 5 ml absol.  
Aethanol werden bei Zinrmertemperatur 2 Tage stehengelassen. Das 
Ldsungsmittel wird in Vakuum abgedampft, ein gelbes 01 bleibt 
zuriick. Ausbeute: 1.45 g (Xa) 

no1 wird in Gegenwart von Pd/C hydriert. Die Losung nimmt warend 

Aus 0.64 g (4.5 mMol) SZiurechlorid. Ausbeute: 0.5 g (4 mMol) 

1 XIIa 1 
a/ Eine Loeung von 0.5 g (4 mMol) rohem radioaktiven Aceto- 

b/ Die Losung der rohen Schiffschen Base (Xa) in 10 ml Aetha- 
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2-3 Stunden 100 m l  Wasserstoff auf, i n  diesem Zeitpunkt wird d e r  
Katalysator a u s f i l t r i e r t ,  und 100 mg NaBH4 werden zur Lijsung ge- 
geben, um die Reaktion vollzuenden. Am nlichsten Tag wird das L6- 
sungsmittel a b d e s t i l l i e r t ,  zum Riickstand 10 m l  2 N NaOH-L6sung 
zugefiigt, und dreimal m i t  j e  10 m l  Benzol ex t r ah ie r t .  Nach Ab- 
dampfen des L&mngsmittels wird d i e  zuriickbleibende rohe Base 
(1.3 g )  i n  einem Splithschem Apparat be i  1 Torr e ine r  Vakuumdestil- 
l a t i o n  unterworfen. Die reine Base wird b e i  e i n e r  blbadtemperatur 
von 200-210 OC geeammelt. Ausbeute: 0.41 g (1.3 mMol) farblosee a1. 

hanol wird b e i  0.OC 1 m l  konz. H C 1  gegeben, und nachher 5 m l  Wasser 
zugetropft. Die abgeschiedenen farblosen K r i s t a l l e  werden f i l t -  
r i e r t ,  und das name Salz aus 5 m l  eines  Gemisches von Aethanol: 
Wasser = 3:l umkr i s t a l l i s i e r t .  Ausbeute: 0.37 g (1.05 mMol); 
11.9 m C i ;  31.8 mCi/g; 11.1 mCi/mMol; Schmp. 201-203'. 

137-m- ( DrODY1-3-14C ( XIIbL 
Aus 1.28 g (6 -01) rohem (IXa) m i t  20 % fherschuss an Aceto- 

phenon. Ausbeute: 0.63 g (1.8 mMol); 16.5 m C i ;  29.9 mCi/g; 10.5 
mCi/&ol; schmp. 201-202'. 

c/ Zu e ine r  Losung von 0.41 g (1.3 W o l )  Base in 2 ml Aet- 

O( -~yan-zimtsi~iure-tmitri l-~'~) ( Vral 
Eine Ldsung von 2.23 g (16 d o l )  Bromessigs&me in 2 m l  

Wasser wird bei  0 OC m i t  2 N NaOH-L5sung b i s  zum Umschlag von 
Methylorange n e u t r a l i s i e r t .  Eine Ldsung von 0.226 g (3.5 mMol) 
KL4CN von der  Aktivitllt  158 m C i  und 0.565 g (11.5 sol) inaktivem 
NaCN i n  2 ml Wasser w i d  zugegeben, und 30 Pinuten lang in einem 
Bad b e i  der Temperatur 70 OC gehalten (V). Demnach werden 0.5 m l  
2 N NaOH-Losung and 1.5 m l  f r i s c h  d e s t i l l i e r t e r  Benzaldehyd au- 
gegeben. rlach 30 Xinuten w i r d  d i e  Nischung auf 0' gekiihlt, und 
mit t e l s  verdiinnter Salzsaure auf pH = 2 angesauert. Die K r i s t a l l e  
werden abgesaugt, m i t  Wasser von 0' gewaschen, und iiber P205 b i s  
konstantem Gewicht getrocknet. Auebeute: 2.1 g (12.2 mlrol); 
Schmp. 178O. 

O( -Csan-zimts&ure- @ -14C 

( 4 . 1  -01). Schmp. 176-178O. 

( VIbl 
Aus 1 g rohem (IV) im Passstab von 10 mMol. Ausbeute: 0.71 g 
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~imts l iu re -n i t r i l - (n i t r i . l -~4~)  VIIal  
2.1 g (12.2 W o l )  (VIaJwerden m i t  0.3 g Kupfer-Pulver homoge- 

n i s i e r t  und in  e i n  Spiithschea Rohr gefii l l t .  D a s  Rohr wird innerhalb 
von 10 Minuten auf 200' e r h i t z t ,  d ie  Substanz schmilzt bei  200-220' 
unter  Schaumen. Die Schmelze w i r d  nachher innerhalb von 5 Minuten 
auf 240-245' e r h i t e t ,  und 5 Pinuten b e i  d ieser  'Pemperatur gehalten, 
um d i e  Decarboxylierung zu vollenden. Nach Erkiilten wird aas Z h t -  
s l iure-ni t r i l  an der  Wasserstrahlpumpe i n  einem blbad von 160-170° 
a b d e s t i l l i e r t .  Ausbeute: 1.39 g (10.8 mMol), f a s t  rarbloses  01. 

ZimtsSure-nitri l-b -14C ( VIIb) 

0.31 g (2.4 -01). 

Zimtai i~re-ni t r i l -@-~H (VIIc) 

Ausbeute: 1.86 g (14.3 mMol). 

0.71 g (4.; mMol) (VIb) werden decarboxyliert .  Ausbeute: 

2.6 g (15 mMol) a -Cyan-~imtsaure-~H werden decarboxyliert. 

3 ,3-Di~henyl -~ropioni t r i l -  ( n i t ? ~ L l - ~ ~ C )  ( VIIIal  

ge los t  und 3 g A l C l  werden zugefiigt. Das Gemisch wird unter  
Wlrmeentwicklung homogen, e s  w i r d  an einem Bad von 1.00-11O0 3 Stun- 
den lang am Sieden gehalten. Die Losung wird auf e i n  Gemisch von 
0' von 10 m l  konz. Salzsaure und 40 m l  Wasser gegossen, d ie  orga- 
nische Phase wird abgetrennt, und d i e  wassrige Phase m i t  10 m l  
Benzol ex t rah ier t .  Die vereinigten benzolischen Phasen werden m i t  
Wasser geraachen, und in  Vakuum eingedampft. Ein gelber, 
ers tarrender  Riickstand b l e i b t  zuriick (3 g), welcher aus 4 m l  Metha- 
nol  u m k r i s t a l l i s i e r t  wird. Fast farblose Kr is ta l le .  Ausbeute: 
1.85 8; ( 9  -01). Scbmp. €34'. 

1.39 g (10.8 -01) (PIIa)  werden i n  15 ml absol. Bemzol auf- 

3 

3 .3 -Di~eny l - r r0~ ioo i t r i l -3 -~~C ( 9 I I I b l  

(1.2 mMol). Schmp. 82'. 
I m  Massstab von 2.4 mMol, aus 0.31 g (VIIb). Ausbeute: 0.24 g 

23-DiDhenvi-oroDionitri1- d - H ( VIIIc) 

25.07 mCi/g. Schmp. 83-84'. 
Aus 1.86 g (14.3 mMol) (VIIc). Ausbeute: 2.17 g (10.5 mMol); 
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3.3-Diohenyl-~rooylamin-l-~~~ ( 1 ~ a 1  

absol. Aether w i r d  e ine Losung von 1.23 g ( 6  mMol) an d e r  H i t r l l -  
-Gruppe markierten Diphenyl-propionitril in  50 m l  absol. Aether 
innerhalb von 10 Yinuten zugetropft .  D i e  Suepension w i d  u n t e r  
W r e n  3 Stunden am Sieden gehalten, und endl ich das Eomplex d u d  
Zutropfen von 10 m l  2 ll PJaOH-Llisung zersetzt .  Der anorganieche 
Niederschlag w i r d  a u s f i l t r i e r t  und 5-ma1 mi$ j e  10 m l  Aether 
gewaschen. D i e  vereinigten iitherischen Llieungen nerden iiber waese1c 
f r e i e s  Iia2S04 getrocknet,  und das LiSsungsmittel a b d e s t i l l i e r t .  
Ausbeute: 1.28 g (6 mMol) gelbes 01. 

Zu e i n e r  Suspension von 0.8 g (20 M o l )  LiAlH4 in 10 m l  

~,3-Di~hen~l-~ro~ionsaure-carbonsl-~~C (XVaL 
0.63 g (3 mMol) (VIIIa) und 1.44 g (7  mMol) inaktivee litrll 

werden i n  e i n e r  Ltisung von 1.1 g (20 m?dol) KOH in absol. Alkohol 
6 Stunden b e i  100' e r h i t z t .  Der Alkohol w i r d  danach a b d e s t i l l i e r t ,  
zum Ihickstand w i r d  20 m l  rvasser gegeben, und 15  Stunden lang in 
einem,Bad von 150' gekocht. Nach Erkalten w i r d  d i e  a lka l i eche  
Lisung b i s  pH = 1-2 angesauert, d i e  abgeschiedene Substam abge- 
saugt, und durch lhuschlagen aus Lauge gereinigt .  Ausbeute: 2.24 g 
(10 mMol); 16.0 mCi/g. Schmp. 153-155'. 

3.3-Dipheasl-oro~ionstiure-3-~~~ ( X W ~  
Durch Verseifung von 0.24 g (1.2 W o l )  (VIIIb). Ausbeute: 

0.28 g (1.2 mluIol). Schmp. 153-154O. 

~.3-Diphenyl-oro~ions&iure- o( -3H (XVCL 

2.33 g (10.4 mMol); 1.04 mCi/g. Schmp. 152-155'. 
h r c h  Verseifung von 2.17 g (10.5 mMol) (VIIIc). Ausbeute: 

3.3-Di~henyl-oropions~ure-chlorid-carbonyl-~~C (Xm a) 

Gemisch von 5 m l  absol. Benzol und 10 ml S0Cl2 5 Stunden u n t e r  
Hiickflusskiihler gekocht . Das LiSsungsmittel und das Ciberschbsige 
Thionylchlorid werden be i  vermindertem Druck a b d e s t i l l i e r t ,  taxid 
d a m  2-ma1 je  10 m l  Benzol wird von den Riickstand abgedampft, wobei 
das zuriickbleinede 01 e r s t a r r t .  Ausbeute: 1.3 g (5 mM01). 

1.13 g ( 5  mMol) radioaktive Carbonstiure (XVa) r i r d  in einm 
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~.3-Diphenyl-~ropions~ure-c~lorid-3-~~C (XVIb 
AUS 0.28 g (1.2 mMol) (XVb). Ausbeute: 0.3 g. 

l-)-N- (3 ;3 -Diphenyl-proDiony1 )-~-phen~l-lthylamin-carbonsl-~~C 
iXmIa 1 

Zu e i n e r  Losung von 0.25 g ( 2  mMol) (-)-05-Phenyl-athylamin 
i n  2 m l  absol. Dichlorathan werden 0.3 m l  Triathylamin zugegeben, 
und nachher b e i  0' u n t e r  Riihren e ine  Losung von 2 -01 Saurechlorid 
(XVIa) i n  3 m l  Dichlorathan zuget ropf t .  Das Gemisch wird 2 Stunden 
b e i  50' geriihrt ,  und nach Abkiihlen werden 5 m l  5 %ige Salzsaure- 
-Losung zugetropft .  Die organische Phase wird abgetrennt,  m i t  
Wasser gewaschen, uber wasse r f r e i e s  Na2S04 getrocknet,  und das  
Losungsmittel b e i  vemindertem Druck a b d e s t i l l i e r t .  Ausbeute: 0.6 g 
(1.9 mMol). Schmp. 93-96'. 

(+)-N-( 3.3 -DiRhenyl-DrODiOnyl )-O(-phenyl-~thylamin-~arbonyl-~~C 
JXVIIb'1 

-&thylamin. Ausbeute: 0.66 g ( 2  mMol). Schmp. 93-95'. 

i+), (-J-N-(3*3 -DiDhengl-Dropionyl I -  O(-phen~l-athylamin-3-~~C 

I n  dem f u r  (XVIIa) beschriebenen Bnassstab aus (+)-O(-Phenyl- 

j X v I I C l  

I m  l a s s s t a b  von 1.2 mMol aus 0.3 g (XVIb). Ausbeute: 0.44 g 
(1.2 M o l J .  Schmp. 96-100'. 

(-)-I+ [l '-Phengl-athsl-(ls 11 -1.1-diphenyl-propyl- (3)-aminpropgl- 
-3-l4C; HC1 ( X I 1  c l  

Aether wird e ine  Losung von 0.6 g (1.9 mMol) (-)-Amid i n  50 m l .  
absol. Aether u n t e r  Riihren zugetropft .  Das Gemisch wird 5 Stunden 
am Sieden gehalten,  auf 0' gekiihlt,  und durch Zutropfen von 5 m l  
2N MaOH-Losung das uberschussige Matallkomplex z e r s e t z t  . Die 
anorganische Tei le  werden f i l t r i e r t ,  2-ma1 m i t  j e  5 m l  Aether 
gewaschen, d i e  a ther i schen  Losungen werden getrocknet und einge- 
dampft. Der o l i g e  Riickstand (0.55 g )  w i d  i n  2 ml Aethanol aufge- 
lost, 1 m l  konz. Salzsaure zugegeben, und endl ich  werden 4 ml 
Waeser in d i e  L'dsung ge t rop f t .  Farblose l c i s t a l l e  scheiden s i c h  ab, 
d i e  abgesaugt werden, und das unreagier te  Amid n i t t e l s  Aether aus- 
gewaschen. Das rohe Salz wird aus  Aethanol-lasser u m k r i s t s l l i s i e r t .  

Zu e i n e r  Suspension von 0.4 g (10 mMol) L i A l H  i n  > m l  abso l  4 
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dusbeutet  0.39 g (1.1 mMoi); 11.2 m C i / g .  Schmp. 190-192'. 

.(go = - 15.1' ( C  = 3.8; CHC13). 

I+)-~N-l '-phen.vl-~thsl-(l '  ) 1 -1.l-diohensl-pro~sl-(3)-amin-aroosl-3- 
J 

-14C.HC1 (XI1d.L 

11.4 mCi/g. Schmp. 191-192°. a:o = + 14.8' ( c  = 3.3; C H C l 3 ) .  

13'1 H l i - ( n r ~ p y l - i - ~ ~ C )  (XIIe) 

ilua 0.66 g ( 2  W o l )  ( X V I I b ) .  Ausbeute: 0.40 g (1.2 mMol); 

Ausbeute: 0.19 g (0.56 W o l ) ;  12.7 mCi /g .  Schmp. 202' 

P e t h s l - h e n z o a t _ c a r ~ ~ n s l - ~ ~ C ( ~ )  (111 

BenzoesSure. h s b e u t e :  1.35 g (10 mMol), 100 %. 
&:us 0.6 g (5 mIiiol) radioaktivem (I) und 0,62 g i n a k t i v e r  

Benz-flalkohol- a - 14c(4) ( I11 1 
Aus 1.35 g (10 3nbSol) (11). Ausbeute: 1.1 g (10 mMol), 100 5. 

Ben~aldehyd-carbonvl-~~C (IVY 
Zu e i n e r  Lasung von 1.1 g (10 d o l l  Benzylalkohol in 50 ml 
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1. 
2. 

3. 

4. 

5 .  

6. 
7. 
0. 

absol. Benzol werden 5 g Pb(OAc)4 und 3 ml Pyridin zugegeben, Am 
nPchsten !Fag wird das Gemisch durch Zutropfen von 10 m l  Wasser zer-  
se txt ,  d i e  benzolische Phase m i t  10 P i g e r  Salas&ure-L6sung und m i t  
5 b i g e r  Bla2CO3-Lisung gewaschen, und eingedampft. Ausbeute: 1 g 
ge lb l i ches  01. Das Rohprodukt wird ohne Reinigung we i t e r  verwendet. 

a -C~an-zimts&m+~H 

in 10 m l  absol.  Tetrahydrofuran werden 0.5 m l ,  etwa 350 m C i  HTO 
zugegeben. Nach 3 Stunden wird daa Losungsmittel a b d e s t i l l i e r t ,  und 
d e r  Riickstand uber  P205 b i s  konstantem Gewicht i n  Vakuum getrocknet.  
Ausbeute: 2.6 g (15 mMol); 31.41 mCi/g. 

Zu e i n e r  LBsung von 2.6 g (15 d o l )  i n a k t i v e r  Cyan-zimtsiiure 
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