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Hydroxybromination, Methoxybromination and Acetoxybroming-
tion of (Z)- and ( E )-Cyclododecene

The reactions of (Z)- and (H)-cyclododecene with N-bromo-
suceinimide in the presence of water, methanol or acetic acid,
are described. In every case, ftrans-1,2-addition is observed.
Whereas hydroxybromination and methoxybromination result
in the formation of 2-bromocyeclododecanol, and 2-bromo-1-
methoxycyclododecane, resp., acetoxybromination gives 1-acet-
oxy-2-bromocyclododecane in addition to 2,2’-dibromodicyclo-
dodecylether.

Bei Dreikomponentenadditionen, wie der Hydroxybromierung, der
Alkoxybromierung und der Acyloxybromierung von Olefinen (Zusam-
menfagsungen vgl. % %), werden an Stelle von Brom haufig organische
N-Bromverbindungen eingesetzt, in denen das Bromatom &hnlich wie
in Hypobromiten polarisiert ist. So berichteten Schmidi et al.® bereits
1926 tiber die Verwendung von N-Bromacetamid. 1952 wurde von
Winstein und Ingraham® N-Bromsuccinimid (NBS) mit Erfolg bei der
Hydroxybromierung eingefithrt. Spater bewihrte sich dieses Reagens
auch bei der Alkoxybromierung (Jovtscheff, 19656) sowie der Acyloxy-
bromierung (Jovtscheff, 1959 7).

Die Hydroxybromierung von Olefinen mit NBS — analoges gilt fiir
die Alkoxybromierung und die Acetoxybromierung — zahlt zu den
elektrophilen Additionen. In der aliphatischen Reihe verlauft sie stereo-
spezifisch als trans-1,2-Addition.
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Beispielsweise flihrt die Reaktion von (Z)-Stilben mit NBS in Gegen-
wart von Wasser zu threo-2-Brom-1,2-diphenyliathanol, wahrend aus (£)-Stil-
ben unter gleichen Bedingungen erythro-2-Brom-1,2-diphenyldthanol ent-
steht®. Entsprechend werden aus (Z)-Cycloalkenen der RinggréBen Cs bis
C7 einheitlich irans-2-Bromeyeloalkanole gebildet?s #: 10, Im Gegensatz dazu
nimmt die Umsetzung von (Z)-Cycloocten mit NBS und Wasser groBteils
einen transanularen Verlauf; neben #rans-2-Bromeyclooctanol erhélt man
hauptsédchlich cis-4-Bromeyclooetanol? (vgl. dazu auch die Ergebnisse der
Hydroxybromierung mit N-Bromacetamid!?). Unter den Reaktionsproduk-
ten des (K)-Cyclooctens findet sieh schlielich iiberhaupt kein 2-Brom-
cyclooctanol 13,

Interessant war aus dieser Sicht das Reaktionsverhalten der diastereo-
meren Cyclododecene bei solchen Dreikomponentenreaktionen.

Ergebnisse

1. Hydroxybromierung

Fiir die Hydroxybromierung von Cycloalkenen hat sich in unserem
Laboratorium die Umsetzung mit dquivalenten Mengen NBS in einem
Gemisch von Dioxan und Wasser bei 10 bis 20° in Gegenwart katalyti-
scher Mengen Schwefelsdure bewshrt. Aus (Z)-Cyclododecen (1) wird
unter diesen Bedingungen neben 5%, trans-1,2-Dibromeyclododecan (3)14
in einer Ausbeute von 749, eine weille, kristalline Substanz der Zusam-
mensetzung C;sHa3BrO erhalten, bei der es sich um trans-2-Bromeyeclo-
dodecanol (2 a) handelt. Demgegeniiber liefert die Hydroxybromierung
von (K)-Cyclododecen (4) eine zu 2 a isomere Verbindung, der die
Struktur des ¢is-2-Bromeyclododecanols (5 a) zukommt; daneben wird
etwas cis-1,2-Dibromeyclododecan (6)* gebildet.

® OR Br
NBS,ROB(H®) .
~Br ~Br
3

1 2a:R=H
2b:R=CHy
OR .
Nas,ROH(HE) R B
Br Br
4 5a: ReH 8
5b: R=CHy

Die Strukturen der diastereomeren 2-Bromcyclododecanole 2 a und
5 a sind durch IR-, TH.NMR-, 3C-NMR- und MS-Daten (vgl. Exper.
Teil) sowie durch chemische Abwandlung gesichert. So fiihrt die Reak-
tion. von 2 a mit Kaliumhydroxid in Methanol zu einem Gemisch aus
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939, cis-13-Oxabicyeclo[10.1.0Ttridecan (7)1® und 79, Cyclododecanon (8).
Aus 5a entsteht unter analogen Bedingungen ein Gemisch aus 989
trans-13-Oxabicyclo{10.1.0]tridecan (9)'¢ und 29, 8. Die Struktur von
7 und 9 ist dabei durch den Vergleich gaschromatographischer Reten-
tionsdaten mit denen authentischer Proben hinreichend bewiesen.

OH i C
KOH, CHy0H o+
~Br

2a 7 8

OH KOH, CHy0H o 0
Br ’

S5a 9 8

Der Verlauf dieser Reaktionen 148t eindeutige SchluBfolgerungen
beziiglich der Konfiguration von 2 a und 5 a zu. Aus der Literatur ist
bekannt, daf die Bildung von Oxiranen durch Umseizung von 2-Halo-
genalkoholen mit Basen stereospezifisch abliuft (Zusammenfassung
vgl. ¥7). Diese intramolekulare nucleophile Substitution erfolgt nur
dann, wenn das Sauerstoffatom und das Halogenatom eine anti-copla-
nare Anordnung einnehmen kénnen. Aus erythro-3-Brombutan-2-ol ent-
steht dabei frans-2,3-Dimethyloxiran, aus threo-3-Brombutan-2-ol da-
gegen cis-2,3-Dimethyloxiran 8. Entsprechend werden aus {rans-2-Halo-
gencycloalkanolen cis-Oxabicyclo[n.1.0]alkane gebildet; cis-2-Halogen-
cycloalkanole normaler RinggréBe reagieren zu Cycloalkanonen, da eine
anti-coplanare Stellung der Substituenten nicht méglich ist (vgl. dazu 19).
Die Bildung von 9 aus 5 a zeigt, daB im Cyclododecansystem infolge
der gréBeren konformativen Beweglichkeit eine derartige anti-coplanare
Partialkonformation méglich ist.

Diese Versuche machen deutlich, da8 die Hydroxybromierung der
diastereomeren Cycloalkene 1 und 4 mit NBS und Wasser ebenso wie
die diastereomerer Alkene stereospezifisch als frans-1,2- Addition erfolgt.

2. Methoxybromierung

Die Methoxybromierung von. 1 und 4 erfolgte durch Umsetzung mit
NBS in Methanol in Gegenwart katalytischer Mengen von Schwefel-
saure. Aus 1 ist dabet neben Spuren von 3 in guter Ausbeute trans-2-
Brom-1-methoxycyclododecan (2 b) als weiBe, kristalline Substanz zu-
ginglich. Ausgehend von 4 gelingt entsprechend die Darstellung von
ci5-2-Brom-1.methoxycyclododecan (5 b); Nebenprodukt ist hier wie-
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derum 6. Die Konstitution von 2b und 5b folgt aus IR-, LH-NMR-,
13C-NMR- und. MS-Untersuchungen (vgl. Exper. Teil) sowie der Reduk-
tion mit Natrium in fliissigem Ammoniak, die zu Methoxycyclododecan 20
fithrt. Die Konfigurationszuordnung erfolgte durch Vergleich der
1H-NMR-Spektren mit denen von 2 a und 5a (Halbwertsbreiten und
Kopplungskonstanten von H-2). Demnach verliduft auch die Methoxy-
bromierung stereospezifisch.

3. Acetoxybromierung

Komplexer als bei den vorstehend beschriebenen Dreikomponenten-
additionen ist der Verlauf der Acetoxybromierung von 1 und 4 mit

NBS, CH;C00H (H®) j OCOCH; . 0 + Br
“Br “BrBr- ~Br
! 2 10 3
NBS, CHyCO0H (H®) OCOCH3 . 0 ) Br
Br Br Br’ Br
¢ 5 1 .

NBS in Eisessig. Bei der Umsetzung von 1 entsteht ein Gemisch von
drei Verbindungen im Gew.-Verhéltnis 60:35:5. Hauptprodukt der
Reaktion ist trans-1-Acetoxy-2-bromeyclododecan (2 c), dessen Eigen-
schaften mit denen einer aus 2 a und Acetanhydrid in Gegenwart von
Schwefelsédure erhéltlichen Probe iibereinstimmen. Daneben entsteht in
betrichtlicher Menge eine kristalline Verbindung der Summenformel
CogHyyBrsO, der nach physikalisch-chemischen Untersuchungen die
Struktur des trans,trans-2,2'-Dibromdicyclododecyléthers (10) zukommt.
Die Konfigurationszuordnung stiitzt sich dabei auf das 33C.NMR-Spek-
trum, das in Ubereinstimmung mit der Symmetrie von 10 nur zwdlf
Signale fir jeweils zwei dquivalente C-Atome aufweist, sowie einen
Vergleich des *H-NMR-Spekirums mit dem von 2 a (Kopplungskon-
stanten von H-2 und H-2'). Die dritte Komponente konnte als 3 identi-
fiziert werden.

Ganz analog erhalt man aus 4 ein Gemisch von 659, cis-1-Acetoxy-
2-bromeyclododecan (5 ¢), 309, cis,cis-2,2"-Dibromdicyclododecylither
(11) und 59, 6. 5 ¢ konnte auf unabhingigem Wege durch Acetylierung
von 5a dargestellt werden. Das 13C-NMR-Spektrum von 11 zeigt
wiederum nur zwolf Signale; die dem *H-NMR-Spektrum zu entneh-
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menden Kopplungskonstanten fiir H-2 und H-2’ sind von etwa gleicher
Groble wie die fiir H-2 in 5 a.

Diese Versuche zeigen, dafi die Acetoxybromierung der diastereo-
meren Cyclododecene mit NBS ebenfalls einen stereospezifischen Ver-
lauf nimmt. Uberraschend ist dabei die Bildung von 10 und 11, zumal
entsprechende Produkte bei der Acetoxybromierung anderer Cycloalkene
unseres Wissens bisher nicht beobachtet worden sind. In Ubereinstim-
mung mit Befunden von Movsumzabe et al.?! kann man vermuten, dafl
diese 2,2"-Dibromdicyclododecylather bei der Reaktion der aus 1 bzw.
4 entstehenden cyclischen Bromoniumionen mit 2 ¢ bzw. 5 ¢ gebildet
werden.

Den Mitarbeitern der Arbeitsgruppe Strukturanalytik der Sektion
Chemie der Karl-Marx-Universitit Leipzig, insbesondere den Herren
Dr. E. Kleinpeter und Dr. Th. Welsch, gilt unser Dank fiir die Durch-
fithrung mikroanalytischer, spektroskopischer und gaschromatographi-
scher Untersuchungen.

Experimenteller Teil

Die (korr.) Schmelzpunkte wurden auf einem Mikroheiztisch nach
Boétius bestimmt; die Siedepunkte sind unkorrigiert. Fiir die Aufnahme
der TR-Spektren wurde ein Ultrarot-Spektralphotometer UR 20 des VEB
Carl-Zeiss, Jena, verwendet. Die 1H-NMR-Spektren wurden mit einem
Gerdt HA 100 der Fa. Varian aufgenommen, die 13C.NMR-Spektren mit
einem Gerdt CH 90 der Fa.Bruker bei 22,63 MHz; die chemischen Ver-
schiebungen sind als §-Werte (ppm) gegen den inneren Standard HMDS
angegeben. Die massenspektrometrischen Untersuchungen erfolgten an
einem Gerét CH 6 der Fa. Varian-MAT bei 70 eV.

Die gaschromatographischen Analysen wurden an Gaschromatographen
GCHF 18/3 des VEB Chromatron Berlin (109 PEG 20000 auf Varaport,
3m, 160°) bzw. einem modifizierten Gerit des Typs Moduline 2700 der
Fa. Varian (Glaskapillare, UCON HB 228 X polar, 74 m, 120°) durchge-
fithrt. Bei allen Dreikomponentenadditionen von 1 und 4 konnten dadurch
3 bzw. 6 als Nebenprodukt nachgewiesen werden.

trans-2-Bromeyclododecanol (2 a)

Zu einer Lésung von 16,6 g (0,1 Mol) 1 in einer Mischung von 200 ml
Dioxan, 100 ml Wasser und 2 ml konz. Schwefelsiure gibt man unter Riih-
ren bei 10 bis 20° innerhalb von 30 Min. 17,8 g (0,1 Mol) NBS. Anschlieend
wird noch 1 Stde. bei dieser Temp. geriihrt. Dann gieft man das Reaktions-
gemisch in 11 Wasser, extrahiert mehrmals mit n-Hexan, wischt die ver-
einigten Extrakte mit walr. NaHCOs-Losung sowie Wasser und trocknet
iber Natriumsulfat. Nach dem Abdampfen des Lésungsmittels werden
durch Umkristallisation des Rohproduktes aus n-Hexan 19,4 g (749%) 2 a
als weille Kristalle erhalten; Schmp. 66,5—68°.

C1aH23BrO (263,2). Ber. C 54,76, H 8,81, Br 30,36.
Gef. C 54,57, H 8,61, Br 30,25,
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MS: mfe 262 (0,6%; M7+), 244 (9,5%), 183 (3,2%), 182 (6,5%), 165
(13,09%), 164 (7,09%).

IR (CCly): 3575 em~1 (OH-Valenzschwingung einer intramolekular
assoziierten OH-Gruppe).

1H-NMR (CDCls): 4,29 (m, 1 H, CHBr, J; = 6,8 Hz, Jo = Js = 5,6 Hz);
3,73 (m, 1H, CHOH, W, = 20Hz); 2,21 (s, 1 H, OH); 2,0—1,2 (m,
20 H, CH,).

13C-NMR (CDCl3z): 68,4 (C-1); 60,7 (C-2); 30,7 (C-12); 28,9 (C-3); 21,7,
20,8, 18,8 (Ubrige C-Atome).

cis-2-Bromeyclododecanol (5 a)

Die Darstellung erfolgt analog zu der von 2a aus 16,6 g (0,1 Mol) 4.
Dabei entstehen 22,1 g (849,) 5 a; weifie Kristalle, Schmp. 62—64° (n-Hexan)
(Lit. 22: 64—65°).

C12Ho3BrO (263,2). Ber. C 54,76, H 8,81, Br 30,36.
Gef. C 54,92, T 8,58, Br 30,00.

MS: mfe 262 (0,2%; M+), 244 (2,1%), 183 (5,1%), 182 (31,9%), 165
(5,19,), 164 (8,79%).

IR (CCly): 8581 cm~! (OH-Valenzschwingung einer intramolekular
assoziierten OH-Gruppe).

IH.NMR (CDCls): 4,30 (m, 1H, CHBr, J; = 7,0 Hz, J» — 6,6 Hz,
Js = 1,8 Hz); 3,84 (m, 1H, CHOH, W, = 16 Hz); 2,27 (s, 1 H, OH);
1,9—1,2 (m, 20 H, CHb).

13C.NMR (CDCls): 70,9 (C-1); 59,6 (C-2); 28,8 (C-12); 27,9 (C-3); 23,4,
23,2, 23,0, 22,6, 21,9, 21,6 (ibrige C-Atome).

trans-2-Brom-1-methoxycyclododecan (2 b)

Zu einer Losung von 16,6 g (0,1 Mol) 1 in 200 ml Methanol gibt man
zundchst 2 ml konz. Schwefelsiure und fugt dann unter Rithren bei 10 bis
20° innerhalb von 30 Min. 17,8 g (0,1 Mol) NBS hinzu. Anschliefend wird
noch 1 Stde. gertihrt. Das bei der Aufarbeitung (s.0.) erhaltliche Roh-
produlkt ergibt bei der Umkristallisation aus Methanol 22,2 g (80%) 2 b;
weiBe Kristalle, Schmp. 47-—49°.

C15H325BrO (277,2). Ber. C 56,66, H 9,08, Br 28,82.
Gef. C 56,58, H 8,80, Br 29,17.

MS: mje 276 (1,6%; M+), 244 (4,3%), 197 (1,6%), 196 (5,2%), 165
(9,5%), 164 (2,0%,).

IR (CClg): 2834 em—! (CH-Valenzschwingung der OCHj;-Gruppe);
1118 em~1 (CO-Valenzschwingung).

1H-NMR (CCly): 4,00 (m, 1H, CHBr, J; = 74Hz, Js = 72Hz,
Js = 4,9 Hz); 3,32 (m, 1H, CHOCHs); 3,25 (s, 3H, OCH3); 1,9—1.3
(m, 20 H, CH,).

BONMR (CDClg): 78,7 (C-1); 55,3 (C-13); 54,3 (C-2); 31,1 (C-12);
26,0 (C-3); 22,5, 21,9, 21,3, 18,1 (iibrige C-Atome).

cis-2-Brom-1-methozycyclododecan (5 b)

Die Darstellung dieser Verbindung erfolgt entsprechend der von 2b
aus 16,6 g (0,1 Mol) 4. Das Rohprodukt wird durch Vakuumdestillation
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gereinigt. Dabei fallen 25,1 g (909%) 5 b als farbl. viskose Flussigkeit an;
Sdp.o,7 116-—117°, n3y 1,5048.

C13H3:BrO (277,2). Ber. C 56,66, H 9,08, Br 28,82.
Gef. C 56,98, H 8,81, Br 28,67.

MS: mfe 276 (0,9%; M+t), 244 (2,39), 197 (1,1%), 196 (3,79%), 165
(5,8%), 164 (2,39%).

IR (Film): 2835 em~! (CH-Valenzschwingung der OCHj3-Gruppe),
1109 em~1 (CO-Valenzschwingung).

IH.NMR (CCly): 4,11 (m, 1 H, CHBr, Jy = 7.4 Hz, Js = 5,8 Hz,
Js = 1,8 Hz); 3,30 (m, 4 H, CHOCHj3, Uberlagerung der H an C-1 und
C-13); 1,9—1,3 (m, 20 H, CH.).

BBO.NMR (CDCls): 80,4 (C-1); 55,4 (C-13); 52,9 (C-2); 28,6 (C-12);
25,5 (C-3); 22,8, 22,4, 22,0, 21,6, 20,3 (itbrige C-Atome).

trans-1-Acetoxy-2-bromeyclododecan (2 ¢}

16,6 g (0,1 Mol) 1 und 1 ml konz. Schwefelsdure in 200 mil Eisessig wer-
den unter Riihren bei 15 bis 20° innerhalb von 30 Min. mit 17,8 g (0,1 Mol)
NBS versetzt. Das Reaktionsgemisch wird noch 1 Stde. bei 20° gerithrt
und wie ublich aufgearbeitet. Aus dem Rohprodukt kristallisiert beim
Stehen 10 aus, das durch Filtration abgetrennt wird (s. u.).

Die Destillation des Filtrats fihrt zu 16,5 g (539) 2 c; farbl. Flussig-

keit, Sdp.1,5 144—146°, n3y 1,5087.

C14aH25BrO2 (305,3). Ber. C 55,44, H 8,25, Br 26,21.
Gef. C 55,65, H 8,44, Br 26,16.

MS: mfe 304 (0,1%; MT), 244 (1,9%), 225 (35,49%), 224 (0,19;), 165

(7,89%), 164 {10,29%).
IR (Film): 1738 cm! (C=0-Valenzschwingung), 124t cm=! (C—O-

Valenzschwingung).

1H-NMR (CDCls): 5,13 (m, 1 H, CHOCGCHs, J; = 7,0 Hz, J2 = 5,6 Hz,
J3 = 5,0Hz); 4,21 (m, 1 H, CHBr, J; = 7,0 Hz, Jo = J3 = 5,8 Hz); 2,02
(s, 3 H, OCOCH3); 1,9—1,2 (m, 20 H, CHb).

Ein Produkt mit gleichen Bigenschaften entsteht durch Umsetzung von
2 a mit Acetanhydrid in Gegenwart von Schwefelsiure.

trams,trans-2,2'- Dibromdicyclododecylither (10}

Die bei der Acetoxybromierung von 1 erhaltenen Kristalle werden aus
einem Gemisch von Methanol, Essigester und n-Hexan (1:1:1) um-
kristallisiert. Die Ausb. an 10 betrdgt 7,5 g (30%); weile Kristalle, Schmp.
96—97°.

C2aH 44Br20 (508,4). Ber. C 56,70, H 8,72, Br 31,43.
Gef. C 56,26, H 8,61, Br 31,10.

MS: mje 506 (0,29%; M*T), 427 (1,0%), 347 (6,0%), 346 (4,89%,), 261
(1,0%), 245 (3,0%), 244 (7,4%).

IR (KBr): 987, 938 und 918 e~ (C—O-Valenzschwingungen).

TH-NMR (CDCl3): 4,81 (m, 2 H, CH—O0—CH, J, = 8,8 Hz, Jg = J3 =
4,0Hz); 4,21 (m, 2H, CHBr, J1 = 7.5 Hz, Ja = 6,5 Hz, J3 = 4,0 Hz);
2,1—1,2 (m, 40 H, CH,).

13C-NMR (CDClg): 81,4 (C-1, C-17); 48,6 (C-2, C-27); 31,6 (C-12, C-12');
28,4 (C-3, C-3'); 22,5, 21,6, 21,2, 20,4, 18,7 (iibrige C-Atome).



660 G. Haufe u. a.:

cis-1-Acetoxy-2-bromoyclododecan (5 ¢)

Analog zu 2 ¢ sind aus 16,6 g (0,1 Mol) 4 nach der Abtrennung von 11
12,8 g (429) 5c zugdnglich; farbl. Flissigkeit, Sdp.o,4 116—118°, nzlg
1,5135.

C14H25Br0Os (305,3). Ber. C 55,44, H 8,25, Br 26,21.
Gef. C 55,60, H 8,22, Br 26,50.

MS: mje 304 (0,19,; M+), 244 (1,19,), 225 (13,5%), 165 (8,0%), 164
(5,9%).

IR (Film): 1743 em~! (C=0-Valenzschwingung), 1243 cm~1 (C—O-
Valenzschwingung).

1H-NMR (CDCls): 5,07 (m, 1 H, CHOCOCHs, J1 = 6,4 Hz, J3 = 5,8 Hz,
J3 = 1,8 Hz); 4,28 (m, 1 H, CHBr, J; = 7,6 Hz, J2 = 6,6 Hz, J3 = 2,0 Hz);
2,04 (s, 3 H, OCOCH3); 2,0—1,0 (m, 20 H, CH?).

Eine Verbindung mit gleichen Eigenschaften kann durch Acetylierung
von 5a mit Acetanhydrid in Gegenwart von Schwefelsiure hergestellt
werden.

ci8,cis-2,2 - Dibromdicyclododecyldther (11)

Bei der Acetoxybromierung von 4 scheiden sich aus dem Rohprodukt
7,2 g (29%) 11, weiBe Kristalle, ab; Schmp. 112—113° (Gemisch von Metha-
nol, Essigester und n-Hexan, 1: 1:1).

C24H44Br20 (508,4). Ber. C 56,70, H 8,72, Br 51,43.
Gef. C 56,42, H 8,45, Br 31,08.

MS: mje 347 (0,4%), 346 (0,3%), 261 (0,2%), 245 (3,0%), 244 (7,4%).

IR (KBr): 990, 965, 940 und 922 em—1 (C—O-Valenzschwingungen).

IH-NMR (CDCls): 4,87 (m, 2H, CH—O—CH, J;=J2 = 6,2 Hz,
Js — 1,8 Hz); 4,41 (m, 2 H, CHBr, J; =Js = 7,6 Hz, J3 = 1,6 Hz);
2,0—1,2 (m, 40 H, CHa).

130.-NMR (CDClg): 82,3 (C-1, C-17); 51,4 (C-2, C-2'); 30,5 (C-12, C-12);
25,2 (C-3, C-3'); 23,0, 21,6, 21,2, 19,3 (itbrige C-Atome).

cis-13-Ozabicyclof 10.1.0 Jtridecan (7)

2,6 g (0,01 Mol) 2 a werden mit 2,8 g (0,06 Mol) KOH in 50 ml Metha-
nol 30 Min. unter RiickfluB erhitzt. Nach dem Abkithlen gieft man in 250 ml
Wasser und extrahiert mehrmals mit n-Hexan. Die vereinigten Extrakte
werden mit Wasser gewaschen, iiber Na»S04 getrocknet und eingedampft:
1,7g (93%) eines (Gemisches aus 93% 7, Schmp. 33—34° (Lit. fir 7%5:

Sdp.1,5 88— 90°, nay 1,4837) und 7% 8.

trans-13-Oxabicyclof 10.1.0 Jtridecan (9)

Aus 2,6 g (0,01 Mol) 5 a entstehen auf vorstehend beschriebene Weise
1,6 g (90%,) eines Gemisches von 989, 9, Sdp., 90—91°, n2D0 1,4785 (Lit.
fiir 91%: Sdp.s 100—102°, n%o 1,4775) und 2% 8. ’
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