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Summary

The aminoboration of phenylisocyanate or phenylisothiocyanate with 2-
phenyl-1,3,2-diazabora-cyclohexane yields under ring expansion the eight-
membered B—N—C-heterocycles 2,3-diphenyl-1,3,5-triaza-2-bora-cyclooctane-
4-one or 2,3-diphenyl-1,3,5-triaza-2-bora-cyclooctane-4-thione, respectively.
Isomeric structures, which can appear in the insertion reaction, are discussed on
the basis of spectroscopic data. :

Zusammenfassung

Die Aminoborierung von Phenylisocyanat bzw. Phenylisothiocyanat mit 2-
Phenyl-1,3,2-diazabora-cyclohexan fiihrt unter Ringerweiterung zu den acht-
gliedrigen B—N—C-Heterocyclen 2,3-Diphenyl-1,3,5-triaza-2-bora-cyclooctan-
4-on bzw. 2,3-Diphenyl-1,3,5-triaza-2-bora-cyclooctan-4-thion. Zur Unterschei-
dung zwischen den verschiedenen Strukturisomeren, die bei der Einschubreaktion
auftreten konnen, werden spektroskopische Daten diskutiert.

Einfiil

Borheterocyclen mit mehr als sieben Ringgliedern finden in der Literatur .
bisher wenig Erwahnung [1—4]. Erst recht fehit es an systematischen Unter-
suchungen ihrer Darstellungsmoglichkeiten und Elgenschaften Eine grundsatz-
liche Synthesemethode 1st ]etzt durch die Kondensatlon von f-\ryldlhydroxy- o

" 1. Mitteilung: vgl. [5); IL. Mitteilung: vgl [7).




bzw Tnalkylboranen (vorzugswe1se Phenyldlhydroxy- bzw Tnathylboran) m1t
R oder Polyolen Uegeben IS, 6] “Als zweite Methode kommt die hiufig beschne- ‘
. ~bene Aminoborierung aktiver Doppelbmdungen in Betracht [1,2,7]; die auch

<lals Emschubreaktlon emes Doppelbmdungssystems in eine B——N-Bmdung be-

:V;»i;:-rkannt ist [8=111.. :
= Wir benutzen. dlese Methode zur Synthese eines achtghedrlgen Borheterocyclus
- --durch- ngerwelterung des 2-Phenyl-1,3,2- dlazabora-cyclohexans mit Phenyl-

]';';-if‘lsocyanat [7]}und -1soth10cya.nat .Sowohl die Stéchiometrie der Reaktlon als
.--auch die ‘Art des Einschubs- héngen von einer Reihe von Parametern ab, wie

- Lewis-Aciditit oder Basmtat der Reaktanden, sterische Hinderung oder még-

,hche Umlagerungen zu besonders stabilen Endprodukten [1,9—111.-So kdnnte
-7 das von uns untersuchte Doppelbindungssytem N=C=X des Phenylisocyanats

- bzw. -isothiocyanats sowohl an der N=C-, als auch an der C=X-Doppelbindung
mit einer oder beiden B—N-Bindungen des 2-Phenyl-1,3,2-diazabora-cyclohexans
reagieren. Ausserdem besitzt dieser Heterocyclus zwei N—H-Bindungen, die

ebenfalls von dem Doppelbindungssystem N=C=X angegriffen werden konnen.

Ergebnisse und Diskussion
Stochiometrie der Reaktion

. Die Reaktion von 2-Phenyl-1,3,2-diazabora-cyclohexan(I) mit Phenyliso-
cyanat bzw. Phenylisothiocyanat verlduft im Molverhdltnis 1:,1 (Gl 1).
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;1. IH-NMR-Spektrum von II in CDCl3 bei 30°C..
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Fig. 2. 1H-NMR-Spektrum von I in CDCl3 bei 30°C.

Dieses Ergebnis wurde unabhingig von der Art und Menge des Losungsmit-
tels (Benzol, Tetrachlorkohlenstoff, Reaktion in Substanz), der Reaktionsdauer
(bis zu 24 h) und den vorgegebenen Molverhiltnissen (bis zu dreifacher Menge
an Isocyanat) erzielt. Die Zusammensetzung der Verbindungen II und IIT er-
gibt sich aus den Elementaranalysen, den massenspektrometrisch bestimmten
relativen Molmassen und den 'H-NMR-Spektren.

Ein 1:1-Produkt muss zwei Phenylringe, ein 2:1-Produkt dagegen deren drei
enthalten. Daraus ergeben sich die Verhéltnisse von Phenylprotonen zu Methy-
lenprotonen zu 1.67 fiir das 1:1- und zu 2.5 fiir das 2:1-Produkt. Gefunden
wurden die Verhiltnisse 1.76 fiir IT und 1.55 fir III (Fig. 1 und 2).

Weiterhin muss bel der Methanolyse gemiss Gl. 2 aus II ein N-(3-Aminopro-
pyl)-N'-phenyl-harnstoff (IV) und aus III ein N-(3-Aminopropyl)-N'-phenyl-thio-
harnstoff (V) entstehen. Die Bildung von IV bzw. V ist dabei unabhingig von
moglichen isomeren Strukturen der gebildeten Molekiile II bzw. III (vgl.
Schema 1). Das 2:1-Produkt VI dagegen wiirde ein N,N'-Bis(phenylcarbamoyl)-
propandiyl-diamin (VII) bzw. ein N,N’ -Bls(phenylthlocarbamoyl)propandlyl-
diamin (VIII) liefern (vgl. Gl. 3).

a b ¢ . .
[1-c5H5ch] + 2CHOH —— CH-BIOCH,), HZN-CH2CH2CH2-NHC(X1NH-CGH5 , (2)
nx=0 M X=0 :
(1X=s V1X=S
[r2cHNCX] + 2 CHOH —— CHBIOCH,), + (€ HSNHC(XlNH-CHzl (3)
vy , , (VI X=0 : -
. (VI X=S

: Da Isocyanate mit Dlammen unabhéngig von den vorgegebenen Mengen nur -
-'im Molverhiltnis 2:1 reagieren, mmslang die du:ekte Synthese von IV und V.’
~ VII und VIII lassen sich dagegenaus 1 3-Dlammo-propan und Phenyhsocyanat '
: [12] bzw Phenyhsothlocyanat [13] darstellen Dlese Produkte welsen 1m ‘H-
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| Fig. 3: \H-NMR-Spektrum von II nach Zugabe von CD30D bei 70°C.

' NMR-Spektrum je ein Quintett bei 1.6 ppm (CH,-Gruppe b’ in VII und VIII)
Vund ein Quartett bei 8.17 ppm fiir VII bzw. 3.69 ppm fiir VIII (CH,-Gruppe c’)
- im Fldchenverhiltnis 1:2 auf. Im 'H-NMR-Spektrum von 1,3-Diamino-propan
"~ liegt das Resona.nZSIgnal der mittleren CH,-Gruppe bei 1.5 ppm und das der
endstindigen bei 2.75 ppm. Ahnliche Verschiebungen sind fiir die Methylenpro-
tonen a und b in IV und V zu erwarten. Das Resonanzsignal von ¢ in IV bzw.
V muss dem der CH,-Gruppe ¢’ in VII bzw. VIII entsprechen.

Bei Zugabe von CD;OD zur NMR-Probe der Produkte II und III erfolgte
eine Auflosung der komplexen Protonenspektren in mehrere Signalgruppen
(Fig. 3 und 4): (1) ein Multiplett bei 1.63 ppm fiir II bzw. ein Quintett bei 1.67
ppm fur 111, (2 ) ein Tnplett bei 2.67 ppm fiir 11 bzw bei 2.70 ppm fiir III und
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- Fig. 4, |H-NMR-Spektrum von IiI nach Zugabé von CD30D bei 30°C. - -~ - |




;'(3 ) ein’ Welteres Tnplett bei 3.20 ppm fir I bzw '3.68 ppm fur 111 it emem
‘Flichenverhiltnis von 1:1:1.2 fiir II bzw. 0.97:1:1 fiir 1L,

- Somit entsprechenden die 'H-NMR- Spektren den gemass Gl 2 zu erwartenden
Alkoholyseprodukten IVund V. - R

Zur Unterschetdung isomerer Molekulstrukturen : s

 Sowohl die B—N—H-Gruppe als auch die N=C= =X Gruppe be51tzen zwei reak-
tive Bindungen, die unter Ausbildung von vier. isomeren Molekiilstrukturen mit-
einander reagieren kénnen, wobei unabhingig vom entstehenden Isomeren wahr—’
scheinlich eine Addition eines Aminoboranstickstoffs an das C Atom der
N=C=X- Gruppe der erste Schritt ist [9].

SCHEMA 1. SCHEMA DER MOGLICHEN REAKTIONSWEGE VON I MIT C(,HSNCX
. Die reagierenden Gruppen sind in die Reaktionspfeile eingezeichnet.

1+ CgHgNCX
BN - 0/-N~/ NHe  NHe
/ / - CsN\‘ c—x\
i gs”s b ‘,B:s”s %' CsHg
N N— B
x XH
szi':/ \l g HZ(':/ \)l( HT/ \?l-c NHCH,  HN N-C=N-CHg
Hyc—NH Hyt —NH CH CH,

(A) (B) . ) (D)

Die Formimidatstruktur D ist der Harnstoffstruktur C tautomer. Ein solches |
Tautomeriegleichgewicht liegt weitgehend auf der Seite von C. Ausserdem ,
wiirde D auch an einer OH-Valenzschwingung IR-spektroskopisch zu erkennen
sein [14], die jedoch nicht beobachtet werden konnte. Somit kann das Isomere
D aus der Betrachtung ausgeschlossen werden. .

Da A und C jeweils eine Harnstoffgruppe im Molekiil enthalten wurden zur
Unterscheidung zwischen diesen beiden Isomeren eine Reihe von analog substi-
tuierten Harnstoffen hergestellt und untersucht. Ein Vergleich der IR- Spektren
dieser Harnstoffderivate (Nr. 1—6 in Tabelle 1) mit denen der Substanzen 11
und III ergibt folgendes Bild:

A und C enthalten jeweils zwei verscmeden substituierte NH-Gruppen, fiir
die man zwei NH-Valenzschwingungen IR-spektroskopisch beobachten sollte.
Beide Molekiilstrukturen A und C besitzen eine B—NH-Gruppe; daneben liegt
in A eine CH,—NH—C(O)-Gruppe und in C eine C4H;—NH—C(O)-Gruppe vor.
‘An Hand der untersuchten Harnstoffe lisst sich der N HLValenzschmngung einer
.Ce¢Hs—NH—C(O)-Gruppe eine Absorptionsbande bei 3350+ 20 cm™ !und der
NH- Valenzschwmgung einer CHZ—NH—C(O) Gruppe eine Ba.nde bel 3290 ES 20 :

cm™! zuordnen.
) Verbmdung I weist zwei NH—Absorptlonen be1 3380 und 3305 cm™! auf.
*Nimmt man die Molekiustruktur C fiir IT. an, musste laut oblger Zuordnung dle
“Bande’ bei 3380 cm™ der. CGHS—NH—C(O) Gruppe:: zugewiesen: weérden: Dann
entsprache d1e NH-Valenzschwmgung be1 3305 cm’l der B——NH Gruppe Die-




' z&(NH)'(»f:mf")-’v R

CsHsNHC(O)N(CHs)z ' ©. 3330 ;- ... 8270(sh)?  Nujol’
=l [CGHSN'HC(O)N(CZHS)CH;];CH; 8380 <. 0 . L 0T KBro - -
. "(CH3)3CNHC(O)N(CH3)s- ' S 3270 . o . Nujol. -
-, CeHsNHC(O)NHCH3CH,CH,CH3 . 3370 3300 ' . 3260(sh) ~ Nujol
- [CeHsNHC(O)NHCH31,CHy - 3330 © 3300  3260(sh) ~ Nujol~

| CgHsNHC(O)NH(CH2)3N(n-C4Ho)> ~ 3350(sh).- 3310 oo KBr

e 2-Phenyl-1 3 .2-diazabora-cyclohexan 3425 Nujol

N G

N HS' (1) 3380 3305 _ 3270(sh) Nujol

3275

10 K B T 3380 3270

11 3300

a Die schwachen Schultern bei ca. 3265 cm™1 sind auf assoziierte NH-Gruppen zuriickzufiihren [17].

~ NH-Valenzschwingung aller bisher untersuchten 1,3,2-Diazabora- und 1,3,2-
Oxazabora-cycloalkane liegen aber in der Nihe von 3450 cm™! [15,16]. Ordnet
.man die Schwingung bei 3380 cm™ der B—NH-Gruppe in C zu, so wiirde
andererseits die Schwingung bei 3305 cm™ fiir die NH-Valenzschwingung einer
Ce¢Hs—NH—C(O)-Gruppe aussergewohnlich niedrig liegen. In Ubereinstimmung
mit der bei den Vergleichsprodukten Nr. 1—6 getroffenen Einteilung lisst sich

"~ die Absorptlon bei 3305 em™! dagegen zwanglos der CH,—N H—-C(O)-Gruppe in .
A und die Absorption bei 3380 cm™ der B—NH-Gruppe zuweisen. -

-Das Ammobonerungsprodukt III hat NH—Valenzschwmgungen bei 3350 und
- 3260 cm™*, woraus auch hier auf die Struktur A geschlossen werden kann. Eine .

L Verschlebung zu kleineren Wellenzahlen beim Ubergang von der Carbonyl- zur ', " 

iiﬁ’Thlocarbonylverbmdung wird auch bei den Thioharnstoffderivaten der Tabelle
-2 gefunden. Oblge Zuordnungen stlmmen uberem mlt den von Fntz et al. [21-




R TABELLE2 _ ) S
) NH-VALENZSCHWINGUNGEN DER THIOHARNSTOFFDERIVATE

Nr. Substanz ,7 I v(NH) (cm
1 CqHsNHC(SIN(CH3), : 3310 - - KBr .
2 - CgHsNHC(S}N(n-CaHg)a 3280 - : . Film [17]
3 " [CeHsNHC(S)NHCH3]1; . 3290 3235(sh) - Nujol -
4  [CgHsNHC(S)NHCH21,CH» 3280 3175 . Hostaflon
5 C6HsNHC(S)NHCH,CH,CH,CH3 3295 3175 - KBr
c -
N\
6 HN NH 3226(sh) 3175 _ KBr
< CH
KNS
cHy
S ‘.;5”5
7 HZ(I:/ \rli-csus am 3350 " 3260 Nujol
HZC\ C=S
HL—NH

beschriebenen NH-Valenzschwingungen der Verbindungen Nr. 9—11 der Tabel-
le 1. :

Einen weiteren Beleg fiir einen achtgliedrigen B—N—C-Heteroring liefern die
Signalformen der CH,-Protonen in den !H-NMR-Spektren der Triazaboracyclo-
octane II und III. Falls ein substituiertes Diazaboracyclohexan der Molekiilstruk-
tur C vorliegen sollte, miisste man das Grundmuster der CH,-Resonanazsignale
dieser Verbindungsklasse erhalten, das durch den Substituenten am N-Atom
beeinflusst ist: Im unsubstituierten Grundmolekiil besitzen die beiden N-gebun-
denen CH,-Gruppen die gleiche chemische Verschiebung. Unterschiedliche Sub-
stitution muss eine verschiedene chemische Verschiebung dieser beiden Methylen-
gruppen bewirken. Den experimentellen Beweis fiir die Giiltigkeit dieser Vorstel-
lungen lieferten NGth und Tinhof [18] durch ihre Untersuchungen an Triaza-
bora-bicyclo{4.4.0]decanen (IX).

T.

R\P/ \, R

x‘ | =X

PN / N
Ht | , Hy
H2C
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1x)

- In den 'H-NMR-Spektren der Am1hobonenmgsprodukte 1T und I1I 'dagegen
finden sich eine Vielzahl von Signalen, die im Fall II erst bei’ 120°C in CEDSNOZ
aufgelost werden. Ein solches Signalmuster besitzt keinerlei- Ahnhchkelt mit den -
Kernresonanzspektren der 1,3, 2-D1azabora-cycloalkane ‘Bs gehort zu emem kom- ’

phmerten Spmsystem und welst eher auf die Bﬂdung emes Achtnnges hm.



' Dle Unterscheldung zwxschen den 1someren Achtrmgen A und B konnte bei

h ,_._»,_der Thlocarbunylverbmdung III erfolgen. Im IR-Spektrum von B miisste eine. -
{,C——N-Valenzschwmgung bei ca. 1620 .cm™! als scharfe, starke Bande zu beobkach-
. ,‘ten sein [19]. III besxtzt 1n diesem Bereich lediglich eine mlttelstarke scharfe
" Absorption bei 1587 cm™!, die der C=C-Valenzschwingung in Aromaten zuzu-
.+ ordnen-ist [19]. Das Phenyhsothlocyanat reagiert also mit 2-Phenyl-1,3,2-diaza-

- “bora-cyclohexan zum 2 »3-Diphenyl-1,3, 5-tr1aza-2 -bora-cyclooctan-4- thlon (Ix

) .m GL. 4) '

- . Fir die Aminoborierung des Phenylisocyanats ldsst sich eine solche Unter-
scheldung IR-spektroskopisch nicht eindeutig vornehmen, da b=i 1650 cm™ die

“ Amidbanden der Harnstoffe aufireten. Diese wiirden eventuell vorhandene

"~ C=N-Valenzschwingungen, die fiir die Molekiilstruktur B charakteristisch wiren,
iiberlagern oder verdecken. Das Produkt II weist bei 1650 cm™' eine breite, sehr

starke Bande mit einer Schulter bei 1695 cm™ auf. Von dieser Doppelbande

wird angenommen, dass sie von der C=0-Valenzschwingung einer B—N—C(O)—N-

Gruppe herriihrt [1,8]. Aus diesem Grunde und in Analogie mit der Molekiil-

struktur von III bevorzugen wir die Formulierung als 2,3-Diphenyl-1,3,5-triaza-

2-bora-cyclooctan-4-on (II in GIl. 4). Die Aminoborierung ldsst sich demnach

gemaiss Gl. 4 formulieren:

(::GHS 'i’ (I:SHS
A\ AT
HN NH H.C N-C_H (4)
1 { + C_HN:CX ——s 2] 1 85
HyC, CHy &S e C=x
Ny N Vs
CH)) HyC——NH
n (INX=0
(1N X=Ss

Cragg et al. [1] beschrieben die Reaktion von 2 Mol Phenylisocyanat mit 1
Mol 2-Phenyl-1,3,2-diazabora-cyclopentan und ordneten dem Endprodukt die
Formeistruktur eines neungliedrigen Heteroringes zu. Das et al. [3] teilten da-
gegen mit, dass 1 Mol des Diazaboracyclopentans nur mit 1 Mol Phenylisothio-
cyanat, aber mit 2 Mol Chloral reagiere. Fritz et al. [2] fanden fiir das Triaza-
bora-bicyclo[4.4.0]decan mit Phenylisothiocyanat eine 1:1-Reaktion und mit
Phenylisoeyanat eine 2:1-Reaktion. Nach unseren Ergebnissen reagiert das 2-
Phenyl-1,8,2-diazabora-cyclohexan mit beiden Reaktionspartnern im Molver-
hiltnis 1:1. Sterische Griinde konnen fiir dieses unterschiedliche Verhalten der
B—N-Bindungen sicherlich nicht allein verantwortlich-gemacht werden. Fur das
acyclische Phenyl-bis(dimethylamino)boran wird ndmlich eine zweistufige
Reaktion beschrieben, wobei in die zweite B—N-Bindung nur mit Muhe einge-

V schoben werden kann [201].

: Ezgenschaften der Triazaboracyclooctane

. Das Tnazaboracyclooctan 11 ist ein farbloser, glasartiger, rontgenamorpher
Feststoff; II1 ist leicht gelb gefirbt. Beide Substanzen lassen sich nicht unzersetzt
destllheren Sie. losen sich in. Chloroform, Benzol, Pyndm oder Dimethylsulf-

_oxid und werden. von protischen Losungsmitteln gemiss Gl. 2 hydrolysiert. .

.. In den Massenspektren der Verbindungen II und III treten die Molekiilionen - -
-m1t relatlven Intens1taten (I/I (Ba515)) von mehr als 50% auf Belde Produkte spal-" .




e

ten im Massenspektrometer ein Proton ab. Dieser Sachverhalt folgt aus dem Ver— -
gleich der berechneten und gemessenen Isotopenverhaltmsse Bei IT-entsteht
der Basispeak (m/e 187, borhaltig) durch Eliminierung eines Bruchstiickes mit -
m/e 92, fiir die ein metastabiler Peak bei m/e 125.4 (ber. 125.34) beobachtet - -
w1rd Der Masse 187 ordnen wir das Bruchstiick C‘—,HsB—NH—CHaCHZCHq NCO .
zu. Der Basispeak von III entspricht einem Fragment mit m/e 159; dieses
Bruchstiick ist auch bei II sehr hiufig (bis zu 95%). Es muss durch Abspaltung
von C¢HsNCX + H aus dem Molekiilion entstehen. Das weitere Zerfallsmuster -
der Produkte II und III dhnelt weitgehend dem der 1,3 2 Dlazabora-cycloalkane ‘
(211

Das Massenspektrum von II weist bis zu einer Verdampfungstemperatur von
100°C keine hohere Masse als den Molekiilpeak mit m/e 279 auf. Bei dieser
Temperatur ldsst sich die Substanz im Massenspektrometer riickstandslos ver-
dampfen. Andererseits bilden sich oberhalb von 100°C Zersetzungsprodukte mit
héheren Massen, die bei 180 bis 200°C Massenzahlen bis zu m/e 700 erreichen
konnen. In einer Vergleichsprobe, die sechs Tage bei 120°C unter Argon getem-
pert worden war, konnte bis 100°C der Molekiilpeak von II mit m/e 279 nicht
nachgewiesen werden. Oberhalb dieser Temperatur wurde wieder das Zerset-
zungsspektrum registriert.

Eine erste thermische Analyse ergab, dass das Triazaboracyclooctan II bei
T > 130°C einer Umwandlung unterliegt. Es werden mehrere sehr stark liber-
lappte Teilstufen mit stossartigen, endothermen Gewichtsverlusten registriert,
die typisch fiir die Zersetzung von Polymeren sind. Der Schmelzpeak zeichnet
sich in der Differential-Thermoanalyse zwischen 110 und 150°C deutlich ab.
Von einer quantitativen Auswertung wurde abgesehen, da dieses Signal von den
Temperatureffekten der beginnenden pyrolytischen Polymerisation iiberlagert
wird.

Experimenteller Teil

Die IR-Spekiren wurden mit einem Leitz-Gitterspektrographen I1I-G, die
Massenspekiren am Atlas CH 4 und die 'H-NMR-Spektren am Varian A 60 gegen
TMS intern aufgenommen. Die chemischen Verschiebungen werden in § angege-
ben. Die simultane DTA-TG-DTG wurde von der Fa. Mettler Instrumente AG,
Zirich, in He-Atmosphire unter Normaldruck mit dem Thermoanalyzer TA 2
durchgefiihrt, wobei die Einwaagen direkt im Gerit erfolgten.

Bei der Darstellung der Triazaboracyclooctane II und II1I sind alle Operatio-
nen unter Feuchtigkeitsausschluss in einer Schutzgasatmosphire auszufiihren.

2,3-Diphenyl-1,3,5-triaza-2-bora-cyclooctan-4-on(II): 0.0575 Mol 2-Phenyl-
1,3,2-diazabora-cyclohexan werden in 200 ml Benzol gelost und unter Rithren
mit einer Losung der dquimolaren Menge Phenylisocyanat in 50 ml Benzol ver-
setzt. Nach Abklingen der exothermen Reaktion und sechsstiindigem Kochen
unter Riickfluss kdnnen etwaige Hydrolyseprodukte abfiltriert werden. Aus
dem klaren Filtrat kann man das glasartige Produkt (II) mit Pentan f‘allen das Prod-
ukt abzentrifugieren und bei Raumtemperatur im Vakuum bei 107% Torrvon den’
Ldsungsmitteln befreien. Gesamtausbeute bis zu 85% d.Th.; ; Elementaranalyse:
Gef.: C, 68.4; H, 6.3; N, 14.8. C,4H,3BN;0 ber.: C, 68.8; H, 6.5; N, 15.05%. :

-2,3-Diphenyl-1,3,5-triaza-2-bora-cyclooctan-4-thion (III): 0.02:mol 2-Phenyl-



O 1 3 2 dlazabora-cyclohexan werden in 50 ml CCl4 gelost und unter Ruhren m1t .
- 0.02 Mol Phenylisothiocyanat versetzt. Anschliessend wird 3 h unter Riickfluss
N erhitzt, das Ldsungsmittel abgezogen und das als Riickstand erhaltene Produkt
-1 bel Rau.mtemperatur im Vakuum getrocknet. Ausbeute ca. 90% d. Th.; Ele-
_5mentaranalyse Gef.. C, 63. 9 H 6.3; N, 13.6. C,GHIBBNgs ber.: C, 65.1; H,
g 6 1; N, 14.2%. '

- 'Die Harnstoffderivate wurden aus den entsprechenden Aminen und Phenyl- -
1sqcyanat, t-Butylisocyanat bzw. Phenylisothiocyanat in benzolischer oder
‘alkoholischer Losung dargestellt, aus geeigneten Losungsmitteln (CHCl;, Atha-
nol, Eisessig) umkristalliert und durch Elementaranalysen, IR-Spektren, 'H-
NMR-Spektren und Massenspektren identifiziert. Zur Herstellung des 2-Phenyl-

1,3,2-diazabora-cyclohexans vergl. [7].
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