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Es wird eine Reaktionsfolge beschrieben, die eine einfaehe 
Darstellung der langkett igen a-Diamine erlaubt.  Die Synthese 
wird an Beispielen des 2,3-Diamino-tridecans (7 a), 2,3-Diamino- 
nonadecans (7b) und 4,5-Diamino-eicosans (14) geprtift, a-Amino- 
s/*uren und Carbons~ureanhydride werden mittels der Dalcin-- 
West-Reaktion in die a-Acylamidoketone iibergefiihrt. 7 a und 7 b 
werden fiber die Stufen a-Acetamidoketon (4), a-Aminoketon (5), 
Oxim (6) und dessen 1Reduktion mit  Li thiumMuminiumhydrid 
gewonnen. 14 wird fiber die Stufen 2-Benzoylaminomargarin- 
s~ure (10), 5-Benzoylamino-eieosanon-(4) (11), 5-Benzoylamino- 
eicosanon-(4)-oxim (12) und 4-Amino-5-benzylamino-eicosan (13) 
dargestellt.  

A simple synthesis of long-chain ~-diamines is described. The 
method is i l lustrated by  the preparat ion of 2,3-diaminotridecane 
(7 a), 2,3-diaminononadecane (7 b) and 4,5-diaminoeicosane (14). 
In  the  first reaction step a-amino acids and carboxylic acid anhy- 
drides are converted into ~-acylamido ketones by  means of the  
Dalcin--West reaction. Both 7 a and 7 b are prepared through 
the intermediates a-acetamido ketone (4), a-amino ketone (6) and 
oxime (6) followed by  the reduction of the lat ter  with l i thium 
aluminum hydride.  14 is prepared via 2-benzoylaminomargaric 
acid (10), 5-benzoylamino-4-eicosanone (U), 5-benzoylamino-4- 
eicosanone oxime (12) and 4-amino-5-benzylaminoeieosane (13). 

Vor einiger Zei t  h a b e n  Niemann u. Mitarb .  1 fiber eine tumor-nekro t i -  
s ierende Subs tanz  ~us den  K u l t u r e n  von Escherichia coli ber ichte t ,  welche 

* 4. Mitt. : P. Alaupovid und M. Progtenilc, Croat. Chem. Acta  :28, 225 (195). 
M. Ilcawa, J. B. Koep]li, S. G. Mudd und C. Niemann, J. Nat.  Cancer Inst, 

13, 157 (1952); J. Amer.  Chem. Soe. 74, 5219 (1952); 75, 1035, 3439 (1953). 
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ein komplexes Polysaccharid mit EiweitL und Phospholipoid-Komponenten 
darstellt. Bei der sauren t tydrolyse des Phospholipoidanteils crhielten sie 
eine langkettige Base - -  Necrosamin - - ,  welcher die Konstitution ent- 
weder eines 4,5-Diamino-eicosans (1) oder eines 2-Methyl-3,4-diamino- 
nonadecans (2) zugeschrieben wurde. 

CH3 (CH.~)14--CH--CIt--(CH2)2CH 3 CHa(CH2)14--CH--CH--CH--CH 3 
I ! I ! i 

NH~ NH~ NH~ NH~ CH~ 
1 2 

Die Stereochemie des Necrosamins ist noch nicht aufgekl/~rt. Die beiden 
Varianten (1 und 2) der racemischen Base sind auch synthetiseh darge- 
stel]t worden ~, 3. Sogar die stereo-spezifische Synthese eines optisch aktiven 
langkettigen :<-Diamins, des D-(+)-erythro-2,3-Diamino-octadecans, wurde 
yon Pro~tenik und Alaupovid ausgefiihrt 4. ~Jber die cytostatische und 
cytolytische Wirkung des racemischen, in unserem Laboratorium syntheti- 
sierten 4,5-Diamino-eicosan-dihydrochlorids ist yon Leonardi berichtet 
worden s. 

In dieser Arbeit berichten wir fiber eine nene, allgemeine Synthese yon 
langkettigen ~-Diaminen, ausgehend yon ~.-Aminosguren mit Hilfe der 
D a k i n - - W e s t - R e a k t i o n q  ~. Diese Reaktion erwies sich in neuester Zeit 
ffir die Darstellung yon hSheren g-Acylamidoketonen geeignet s. Die letz- 
teren lieflen sich in die entsprechenden ~-Diamine umwandeln, wie am 
Beispiel des racem. 2,3-Diamino-tridecans, des 2,3-Diamino-nonadeeans 
und des 4,5-Diamino-eicosan (racem. Necrosamins)gezeigt wird. 

2,3-Diamino-tridecan wurde aus 2-Amino-laurinsgure (3a) und 
Acetanhydrid in Pyridin dargestellt. Das in der erstcn Stufe entstandene 
3-Acetamido-tridecanon-(2) (4 a) lieferte bei der Hydrolyse mit einem 
Gemisch yon konz. Salzs~iure und Eisessig 3-Amino-tridecanon-(2)- 
hydrochlorid (5 a), welches mit Hydroxylaminacetat  in ~thanol. LSsung 
in d~s Oxim (6 a) fibergeffihrt wurde. Das 0xim konnte nicht in analysen- 
reinem Zustand erhalten werden, doch wurde bei der Hydrierung des 
Oxims in salzs~urehaltigem ~thanol  fiber Platin 2,3-Diamino-tridecan- 

2 M. Ikawa und C. Niemann, J. Amer. Chem. Soe. 75, 6314 (1953). 
3 .M. Prodtenik und P. Alaupovi~, Naturwiss. 43, 349 (1956); P. Alaupovid 

und M. Pros~.tenik, Croat. Chem. Acta 28, 211,219, 225 (1956). 
M. Progtenilc und P. Alaupovi~, Croat. Chem. Aeta 29, 393 (1957). 

5 A. Leonardi, Giorn. Ital. Chemioterap. 5, 291 (1958). 
H. D. Dakin und R. West, J. Biol. Chem. 78, 91,-757 (1928). 
P. A. Levene und R. E. Steiger, J. Biol. Chem. 74, 689 (1927); 79, 95 

(1928). 
s M. ProStenik, N.  GerenSevi~, J. Plug~ec und M. ~ateva, Naturwiss. 47, 

496 (1960); N. Geren~evi~, A. (/astek, M. ~ateva, J. Plu,~ee and ;~I. Prodtenik, 
Mh. Chem. 97, 331 (1966). 



342 M. Pro~tenik, ~[. ~ateva und N. GerenSevi~ : [N[h. Chem., Bd. 97 

dihydrochlorid (7 a) in guter Ausbeute gewonnen. Die synthetische Base 
lieferte ein sehSn kristallisierendes Diaeetylderivat. 

In  derselben Weise verlief auch die Synthese des 2,3-Diamino-no- 
nadecan-dihydroehlorids (7 b) ausgehend yon 2-Amino-stearinsgure (3 b). 

Die beiden Basen wurden mit Schwefelkohlens~off in die entsprechen- 
den substituierten Thiadiazolidine--3-Methyl-4-deeyl-thiadiazolidin bzw. 
3-Methyl-4-hexadeeyl-thiadiazolidin - -  fibergefiihrt. Es stellte sich heraus, 
daf~ diese Verbindungen zur Charakterisierung yon langkettigen g-Di- 
aminen besonders geeignet sind 2-4. 

(CH3C0)20 
R--CH--COOH ~ R--CH--CO--CH a 

I Dakin--West I 
:NH~ :NH--CO--CH3 

3 4 

R--CH--CO--CHs 

l+  
NH~C1- 

5 

HCI 

a :  R = CH3(CH~) 9, b: 1~ ~ CI~a(CH2)ls 

Die Synthese des 4,5-Diamino-eicosans (racem. Necrosamins) gelang 
mit Hilfe einer etwa abge~nderten Reaktionsfolge. Wir versuehten zuerst, 
das Diamin 1 aus 2-Amino-margarinsi~ure und Butters~ureanhydrid herzu- 
stellen. Alle Versuche, das in der ersten Stufe erhaltene 5-Butyramido- 
eieosanon-(4) (8) zu hydrolysieren, sehlugen aber fehl. Die Butyry]gruppe 
konnte weder dureh Kochen mit Halogenwasserstoffs~iuren in Eisessig 
noch mit 10proz. Sehwefe]s~ure in Methanol abgespa]ten werden. Wit 
haben deshalb die Synthese ausgehend yon 2-Benzoylamino-margarin- 
s~iure (9) u n d  Butters~ureanhydrid vorgenommen. Man erhielt bei der 
ersten Reaktionsstufe das 5-Benzoylamino-eicosanon-(4) (l l) .  Da wir aueh 
in diesem Falle die Benzoylgruppe nicht abspalten konnten, haben wit das 
gewfinschte Diamin wie folgt hergestellt. Das Benzoylaminoketon 11 
lieferte mit Hydroxylaminacetat  das Oxim 12, welches bei der Reduktion 
mit Lithiumaluminiumhydrid in _~therlSsung in das 4-Amino-5-benzyl- 
amino-eieosan (13) fibergeffihrt wurde. Bei der Hydrierung yon 13 in 
Athanol fiber Palladium wurde in guter Ausbeute 4,5-Diamino-eicosan 
erhalten. Die Base wurde als Dihydrochlorid (14) isoliert und gereinigt. 
Zur weiteren Charakterisierung und Identifizierung dien~en das Diacetyl- 
derivat yore Schmp. 122 ~ (122--123 ~ naeh 3) und das sch6n kristallisierte 
3 -Propyl-4-pentadeeyl-thiadiuzo]idin. 

NH20H H2, Pt 
]~--CH--C--CH~ - - - - - §  

NH2 N 0 H  
6 

R--CH - -  CH--CH 3 
I + I + 

NH~ C1- NH 3 C1- 
7 



H. 2/1966] Necrosaminrcihe 343 

Es ist anzunehmen, da]  bei dieser Synthese nur eine der beiden mSg- 
lichen racemischen Formen entsteht. Die Einfiihrung des zweiten Asym- 
metriezentrums in die Molekel bei der Reduktion yon 6 und 12 mit Li- 

CH3(CHJl~--CH--C00H 
I 

NH~ 
9 

CHa(CHJj,--CH--COOH 
I 

NH--COC~H~ 
10 

C,IIsCOCI 
-> 

,_NH~OH 

Dakin--West 

[CH~(CH~hCOhO 

CH3(CH~),4--CH--CO--(CHJ~CH~ 
I 

NH--COC~H 5 

I1 

CH3(CH2):4--CH C--(CH2)2CH8 
J II 1 

NH--COC~H 5 NO~ 

12 

CHs(CHJ14--CH . . . . . . . . . . . . . .  CH--(CH2)2CH 3 
r J 
NH--CH2C6H5 NH2 

13 

LiAIH~ 

H~, Pd 

tIC1 

CIt~(CH2)la--CH ........ CH--(CH2)2CH 3 

] + i + 
NH 3 C1- NH 3 C1- 

14 

thiumaluminiumhydrid ist eine stereospezifische l~eaktion. Nach der 
,,Regel der sterischen Beeinflussung der asymmetrischen Induktion ''D 
ist die Bildung eines :r der erythro-Reihe zu erwarten 4. 

Experimenteller Teil 

Samttiche Scbmelzpunkte shld unkorrigiert,. 

S y n t h e s e  des 2 ,3 -Diamhlo- t . r idecgns  

3-A mino-tridecano~ ~- (2) -hydrochlorid (5 a)  

0,5 g (1,96 mMol) 3-Acetarnido-tridecanon-(2) (4a), darges~ellt nach 
Prodtenik u. Mitarb. s, wurden mit 5 In] Eisessig und 8 ml konz. HCI 6 Stdn. 
unter Rtickflu0 gekocht. Die farblose L6sung wurde dann im Vak. zur Trockne 

D. J.  Cram und F. A.  AbdElha]ez, J. Amer. Chem. Soc. 74, 5828 (1952). 
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eingedampft.  Kristal l isat ion aus salzsgurehMtigem ~[thylacetat ]ieferte 0,4 g 
(81,6%) Sa,  Sehmp. ]21--122 ~ Ftir  die Analyse wurde die Substanz nocb 
3real aus Athylace ta t  umkristall isiert ;  Schmp. 123--124 ~ 

C13tt28NOC1. Ber. C 62,50, t t  11,30. Gef. C 62,97, H 11,41. 

3-A mino-tridecanon- (2) -oxim (6 a) 

1,7 g (6,8 mMol) 5 a  und eine ~thanol. L6sung yon 4 g Hych'oxylamin- 
hydrochlorid und 8 g Nat r iumaceta t  in 100 ml J~thanol wurden 2 Stdn. unter  
Rfickflufl gekoeht;  dann wurde auf das halbe Volumen eingedampft.  Beim 
Ktihlen im Eissehrank sehieden sich farblose Kristalle, Schmp. 125--126 ~ aus. 

2 ,3- Diaminotridecan-dihydrochlorid (7a) 

Eine LSsung von 0,5 g (2,2 roMe]) 6 a  in 40 ml absol. ~ thanol  und 2 m] 
konz. tiC1 wurde fiber 100 mg Plat in (Adams) bei 23 ~ unter  NormMdruek 
hydriert ,  wobei die ber. Menge Hz aufgenommen wurde. Naeh dem Abfil- 
trieren des Kata lysa tors  wurde im Vak. eingedampft,  der l~fiekstand in wenig 
Athanol  gel6st und das Dihydrochlorid mit  ~[ther gefallt, Ausb. 0,3 g (47,5%). 
Die Substanz wurde noch dreimal mit  den gleichen L6sungsmitteln behandelt .  
Schlnp. 290 ~ (Zers., Sintern ab 120~ 

C13H32N2C12. Ber. C 54,34, H 11,23, N 9,75. 
Gel. C 54,17, H 10,78, N 9,99. 

2 ,3-Diacetamido-tridecan 

0,318 g (1,06 mMol) 7a,  4 ml Ac20 und 5 ml Pyr idin  wurden 3 Stdn. 
~ut 100 ~ erw~Lrmt. Das l~eak~ionsgemiseh wurde in 60 ml 2m,-H~S04 eitl- 
gegossen und m i t  Nther extrahier$. Naeh dem Trocknen der L6sung und 
Abdestil l ieren des )~thers hinterblieb das robe Diacetylderivat ,  welches 3mM 
aus Aeetonitr i l  umkristall isiert  wurde;  Schmp. 132--134 ~ 

C17H34N202. Ber. C 68,41, H 11,48. Get. C 68,27, m 11,18. 

3-Methyl- 4-decyl-thiadiazolidin 

97,4 nag (0,339 mMol) 7a  wurden mi~ 5 ml 2n-NaOH versetzt  und die 
freie Base mi~ Ather  aufgenommen. Nach dem Abdesti l l ierea des Athers  
wurde der wachsartige l~tickstand in 10 ml .~thanol ge]6st und mib 3 ml CS~ 
versetzt.  Das entstandene Thiocarbamat  wurde abgesaugt, in 10 ml ~ thano l  
gel6st und 2 Stdn. unter  Rfickflul] gekoeht. Nach dem Eindampfen des 
L6sungsmittels wurde der Ri ickstand zweimal aus Petrola ther  (50--70 ~ 
umgei6st. Gl~Lnzende Bl~ttehen, Schmp. 57--59 ~ 

Clat-I~sN2S. Ber. C 65,56, t-I 11,00, N 10,93. 
Get. C 65,60, H 11,05, N 11,05. 

S y n t h e s e  des  2 , 3 - D i a m i n o - n o n a d e e a n s  

3.A mino-nonadecanon- ( 2 )-hydrochlorid (Sb) 

Aus 2 g (5,59 mMol) 3-Aeetamido-nonadeeanon-(2) (4b, dargestellb nach 
Pro$tenilc u. Mitarb. s), 30 ml konz. I-IC1 und 20 ml Eisessig. Farblose Nadeln 
aus ~_thylaeeta~, 1,65 g (82,5%), Sehmp. 122--123 ~ 

C19H40NOC1. Ber. C 68,31, I-I 12,07, N 4,19. 
Gef. C 68,28, H 12,33, N 4,46. 
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3.A mino.~vJtadecano~. ( 2 )-oxim (6 b) 

Aus 3,9 g (11,68 mMol) 5b  und ~thanol. Hydroxylaminacetat . .  Farblose 
Kristal le  aus ~thanol ,  3 g (82,1%), Schmp. 123 ~ 

2,3-Diamino-nonadecan.dihydrochlorid (7b) 

Hydrierung yon 1,2 g (3,83 miV[ol) 6b  in 50 ml absol. J~thanol und 1,5 ml 
konz. HC1 fiber 50 mg Plat in  lieferte 1,2 g (84~o) 7b,  Schmp. 290 ~ (Zers.). 

C19tt44N2C12. Ber. C 61,43, H ~1,94. Gel. C 6t , t7 ,  H 11,86. 

3-Methyl-~-hexadecyl-thladiazolidin 

0,2g (0,54mMol) 7b  ~narden en~sprechend 7a  umgesetzt. 
Bl~ttchen aus Petrol~ther (50--70~ Schmp. 83--84 ~ 

C20H40N2S. Ber. N 8,23. Gel. N 8,08. 

Farblose 

S y n t h e s e  des  4 , 5 - D i a m i n o - e i e o s a n s  

A . Versuch i~ber 5- Butyramido-eicosanon- ( 4 ) 

5-Butyramido-eicosanon-(4) (8) 

27 g (0,095 Mol) 2-Amino-margarins~ure, 69,6 g (0,44 Mol) Butters/~ure- 
anhydr id  und 44,2 g (0,56 Mol) Pyr id in  wurden 8 Stdn. bei 140--150 ~ gerfihrt. 
Das fiberschfissige Pyridin  und Buttersi~ureanhydrid wurden im Vak. ab- 
destilliert, der 61ige, braungef/~rbte Rfiekstand in Petrol/i ther gel6st und 
fiber 200 g A120~ (neutral, , ,Fluka") ehromatographiert .  Die eingedampften 
Petrol/~ther- und Benzoleluate wurden zweimal aus Aeetonitr i l  umkristall i-  
siert. Ausb. 15,4 g (42,7%), Sehmp. 73 ~ 

C24H47NO2. Ber. C 75,53, H 12,41, N 3,67. 
Gel. C 75,71, H 12,20, N 3,95. 

2,4-Dinitrophenylhydrazon. Schmp. 121 ~ (aus ~thanol) .  

C30H51N5Os. Ber. N 12,47. Gef. N 12,29. 

Oxim. Schmp. 78--80 ~ (aus J~thanol). 

C24H48X202. Ber. C 72,67, H 12,20, N 7,06. 
Gel. C 72,84, H 12,36, N 6,96. 

-Er]olglose Versuche der Hydrolyse von 8 

a) Mit konz. HC1. - -  1 g (2,62 mMol) 8, 10 ml Eisessig und 15 mI konz. 
ttC1 wurden 20 Stdn. unter  RiickfluB gekocht. ])as Reaktionsgemisch wurde 
im Vak. zur Trockne eingedampft  und der dunkle R~ickstand aus J~thyl- 
aeetat  und Aeetonitr i l  umkristallisiert .  Die Substanz sehmolz bei 73 ~ und 
gab miO dem Ausgemgsketon 8 keine Schmelzpunktserniedrigung. 

b) Mit 10proz. methanol.  H 2 S O 4 .  - - -  0 , 5  g (7,86 mMol) 8 und 20 ml 10proz. 
methanol.  I~t2~O4 wurden 24 Stdn. unter Rfickflug gekocht. Die Aufarbeit lmg 
ergab Kristal le  yon unver~ndertem Ausgangsketon, Schmp. 73 ~ 

c) 3'Iit 66proz. HBr.  - -  1 g (2,62 mMol) 8 wurde dureh Koehen mit  10 ml 
Eisessig und 8 ml 66proz. HBr  in 20 Stdn. nieht, ver~ndert,  Sehmp. 73 ~ 
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B. Synthese i~ber 5.Benzeylamino-eicosanon-( 4 ) 

2- Benzoylamino- margarins(ture (10) 

8,55 g (0,03 Mol) 2-Amino-margarins~ure (9), 60 m[ 2n-NaOH und 200 ml 
Wasser wurden unter  kr~iftigem ~i ihren  mi t  I-tilfe v o n t  ml , ,Sandovit"-  
LSsung emulgiert.  Die anschliel~ende Benzoy]ierung mit  12 g Benzoylchlorid 
und 70 ml 2n-NaOI-I wurde in einer Stde. beendet.  Nach Abkiihlen wurde 
die fast klare LSsung mi t  konz. HCI angess und das ausgeschiedene 
Gernisch von 10 und Benzoes~ure abgesaugt.  Zur Entfernung der Benzoe- 
s/lure wurde das Gemisch mit  500 ml Wasser 10 Min. gekocht. Die im Wasser  
unlSsliche 2-Benzoylamino-margarins~ure hinterblieb auf der Oberfl~iche als 
gelbliches ()1, welches beim Kiilhlen langsam erstarrte.  Das Auskochen mit  
Wasser  wurde noch zweimal wiederholt.  Ausb. an Rohprodukt  11,5 g (98%). 
Kristal l isat ion aus Benzin (90--100 ~ lieferte farblose B]~ittchen, Sehmp. 
112--113 ~ Noch eine Kristal l isat ion aus Acetonitri l  ergab 5,5 g (47%) 10 
veto Schmp. 116--117 ~ 

C24I-I39NO3. Ber. C 73,99, I-I 10,09, N 3,60. 
Gef. C 74,34, I-I 9,78, N 3,74. 

5-Benzoylamino.eicosanon-( 4 ) (11) 

4,5 g (11,47 mMol) 10, 6,1 g (38,5 mMol) Butters/~ureanhycb~id und 
3,45 g (50 mMol) Pyr id in  wurden 8 Stdn. bei 140--150 ~ gerfihrt. ]3as iiber- 
sehfissige Anhydr id  und 1)yridin wurden im Vak. abdestil l iert ,  der 51ige 
Riiekstand in Benzol gelSst und fiber 130 g AI~O 3 (neutral, , ,Fluka")  chromato- 
graphiert.  Die eingedampften Benzol- und Athereluate lieferten eine farb- 
lose, kristallinische Subst~nz, 3,96 g (83~ Schmp. 74--76 ~ welehe nach 
einmaligem UmlTsen aus Petrol~ther (50--70 ~ bei 77--78 ~ schmolz. 

CzTH45NO2. Ber. C 78,02, I-[ 10,91, N 3,37. 
Oef. 

2,4.Dinitrophenylhydrazon. Schrnp. 

C33H49N5Os. Ber. 
Gef. 

C 77,76, I-I 10,91, N 3,57. 

118--119 ~ (aus ~_thanol). 

C 66,53, H 8,29, N 11,76. 
C 66,39, H 8,03, N 11,52. 

5~Benzoylamino-eicosanon-( 4 )-oxim (12) 

Das Oxim wurde aus 0,318 g (0,76 mMol) 11 und ~thanol. t tydroxy l -  
aminaeetatlSsung nach dem oben beschriebenen Verfahren dargestellt.  
Schmp. 104---105 ~ (aus ~thanol) .  

C27I-[46N202. Ber. N 6,51. Gef. N 6,78. 

Er]olgloser Versuch der Hydrolyse von 11 

0,166 g (0,4mMol) 11, 13 ml Eisessig und 4,5 ml konz. HC1 wurden 
20 Stdn. gekocht. Das l~eaktionsgemisch wurde wie oben bearbeite~. Das 
unveri~nderte Xeton 11 (Sehmp. 76 ~ wurde fast, quant i ta t iv  zuriickerhalten. 

4.Amino.5.benzylamino-eicosan (13) 

Zu einer Lbsung yon 0,9 g (23,7 mlRol) LiAII~4 in 50 mt absol. Xther 
wurde eine LSsung yon 2 g (4,6 rome1) 12 in 30 ml absol. Xther im Laufe 
yon 15 Min. zugetropft.  Das Geraisch wurde 6 Stdn. unter  RiickfluB gekocht. 
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Nach dem Erkalben wurde der Ansa.tz rail  wenigen Tropfen Wasser versetzt.  
Die ~therlSsung wurde von den anorganisehen Salzen abgetrennt,  zur Troekne 
gebraeht  und der 51ige Riickstand aus einem l~ohr im Vak. destillierg. Das 
gebliehe Dest, illat erstarr te  bald zu einer waehsartigen Masse. Ausb. t,41 g 
(76,1~ Die Substanz wurde ohne weitere 1Reinigung in der ni*ehsten Stufe 
verwendet.  

4,5-Diamino-eicosan.dihydrochlorid (14) 

Eine L6sung yon 1,41 g (3,5 mMol) 13 (Rohprodukt) in 20 ml absol. 
~ thano l  wurde iiber 1 g Palladiumkohle bei 2~ ~ unter  Normaldruek hydriert ,  
wobei 62 ml Wasserstoff aufgenommen wurden. Nach dem Abfiltrieren des 
Kata lysa tors  wurde im Vak. auf 5 ml eingeengt. Beim Aufbewahren im Eis- 
sehrank sehieden sich farblose Krisgalle aus, welche noeh egwas Kohle ent- 
hielten. Deshalb wurde die Substanz in Nthanol  gel6st und fiber 2 g Celit 
filtriert,  wobei die Kohle zuriiekgehalten wurde. Die eingeengte LSsung 
lieferte beim Kiihlen 0,64 g (45%) der freien Base. 

Zur Herstellung des Dihydroehlorids wurden 0,25 g (0,8 mMol) der Base 
in 20 ml absol. ~ the r  gel6st und in die L6sung troekenes Chlorwasserstoffgas 
eingeleitet. Die ausgesehiedenen Kristal le  wurden abgesaugt und zweimM 
aus Wasser umkrisbMlisiert. Ausb. 0,12 g, Sehmp. 255--260 ~ (Zers.). 

C20Ha6N2C12. Ber. C 62,31, H 12,03, N 7,26. 
Gef. C 62,02, H 11,84, N 7,57. 

4,5-Diacetamido-eicosan 

Das Diacetylderivat  wurde aus 14 (analog der Darstellung yon 2,3-Di- 
acetamido-tr idecan aus 7a) erbalt~en. Schmp. 122 ~ (aus Acetonitril).  

C24H481N~202. Ber. C 72,67, H 12,20, N 7,06. 
Gef. C 72,51, H 12,18, N 7,27. 

3- PropyL 4-pentadecyl-thiadiazolidin 

Aus 0,36 g (1,15 mMol) 14 analog der Darstellung von 3-Methyl-4-decyl- 
thiadi~zolidin aus 7a. Ausb. 0,21 g, Sehmp. 73 ~ (aus Petrol,S.her). 

C~lH42N2S. Ber. C71,13, H 11,94. Gef. C70,72, H 11,69. 

Die Kohlenstoff-, Wasserstoff-  und  S t icks to f fbes t immungen  wurden 
yon F r a u  Dr. M. Munlc-Weinert durchgeff ihrt ,  wofiir  wir auch an  dieser 
Stelle unseren  D a n k  ausspreehen mSehten.  

Dem F e n d s  ftir wissenschaft l iche For schung  Kroa t i ens  danken  wir 
ffir die f inanzielle Un te r s t i i t zung  dieser Arbei t .  


