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Einige neue Thiaspirane 
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Jagellonische Universit~t, P1-30060 Krakdw, Polen 

(Eingegangen 5. Mai 1978. Angenommen 19. Mai 1978) 

Spiran~-X VIII:  Some New Thiaspirans 

The synthesis of fifteen new (constitutionally nonsymmetrical) dithia- 
spirans having both sulfur atoms in the 7-membered ring is described. Some 
aspects of the conformation of the compounds are studied using 
1H nmr. ConformationM transmission is observed in all cases. 

( Keywords: Conformational transmission; Dithiaspirans; IntramolecuIar 
dynamics, 1H nmr) 

In unseren Studien fiber die Chemie und Stereochemie der Spirane 
haben wir uns aueh mit Thiaspiranen besehgftigtl, 2. Durch Alkylie- 
rungsreaktionen an 1,2-Dimereaptanen mit entsprechenden 1,1-Bis(ha- 
logenmethyl)eyeloalk~nen haben wir 15 konstitutionell nieht symme- 
trische Spirane erhalten. Drei von ihnen sind bicyclisch. Sic enthalten ein 
System in welehem das 1,4-Dithiaeycloheptan dutch das Spiroatom mit 
einem Oxetan- oder Cyelobutan- bzw. Cyelopentan-Ring verbunden 
ist. Die tibrigen Verbindungen enthalten als eine Sloirokomponente das 
mit Cyclopentan trans-kondensierte Dithiaeyeloheptan bzw. das mit 
Cyclohexan verbundene trans- und c/s-System. Als zweite Komponente  
enthalten sic den Oxetan-Ring oder vier-, ftinf- bzw. sechsgliedrige 
carbocyclisehes Systeme. Die Strukturen dieser Verbindungen sind mit 
Hilfe der Elementaranalyse,  der Absorptionsspektren im II~- und UV- 
Bereieh, der 1H-NMR-Spektroskopie sowie mittels der Molekularge- 
wiehtsbestimmung im Massenspektrometer ermittelt  worden. 

Die bei Raumtempera tur  aufgenommenen 1H-NMR-Spektren der 
Verbindungen 1, 2 und 3 weisen seharfe Singuletts ftir die Methylengrup- 
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pen des siebengliedrigen I~inges auf. Diese Protonen bleiben in der 
Verbindung 1 bis zu 100 ~ magnetiseh gleiehwertig, was auf eine 
sehnelle Inversion des 1,4-Dithiaeycloheptanringes hinweist. 

1 X=CH2 4 X=CH2 8 X = C H  2 12 X = C H  2 
2 0 5 0 9 0 13 0 
] (Ctt2)2 6 (r 10 (CH2)2 14 (CH~)2 

7 (CH2) 3 11 (CH2) ~ 15 (CHe)a 

S 

x 

x 

Die Analyse der Dreiding-Modelle hat ergeben, dab der siebenglie- 
drige heterocyelisehe Ring aussehtieglich die Twist-Sessel bzw. die 
Twist-Boot Konformationen annehmen kann, und zwar sowohl in der 
mit Cyclopentan trans-anellierten Verbindungen als aueh in den mit 
Cyclohexan cis-und trans-anellierten Verbindungen. 

Das bei l~aumtemperatur aufgenommene 1H-NMR-Spektrum der 
Verbindung 8 (welche das trans-anellierte Cyclohexan und das 1,4- 
Dithiacycloheptan enth/tlt) weist fiir die Methylenprotonen des 
siebengliedrigen Ringes das AB-Quartett mit einer Mittellage bei 
2,96ppm (JAB = 15 Hz) auf. Eine TemperaturerhShung auf 140 ~ und 
eine Temperatursenkung bis - -90  ~ verursachen keine ~nderungen irn 
Spektrum. 

Eine ghnliche Situation ergibt sieh in den Spektren der tibrigen 
Verbindungen derselben Gruppe (9--11), was auf die Unm6glichkeit 
einer Inversion des siebengliedrigen heterocyelisehen Ringes im System 
des trans-2,5-Dithiabieyelo[5.4.0]undeeans hinweist. 

Die ansehliegend yon uns analysierte Verbindungsgruppe 1 2 - - 1 5  
umfaBt Spirane, welehe das System des cis-2,5-Dithiabieyelo[5.4.0]un- 
deeans enthalten. 

Die bei 100 MHz in Zimmertemperatur und in 140 ~ aufgenommenen 
1H-NMR-Spektren der Verbindung 12 weisen auf die Anwesenheit des 
AB-Quartetts mit der Mittellage bei 2,85ppm (JAB = 15 Hz) hin. Im 
Bereieh des AB-Quartetts tri t t  ein als Multiplett bei 2,95--3,05ppm 
(Abb. 1 a) erseheinendes und von Methin-Protonen stammendes Signal 
auf. 
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3 2 

Abb. 1. NMR-Spektren von Spir~n 12: a) HCB, 140~ b) CS2, - - 3 0  ~ und  c) CS2, 
70 ~ 
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Eine Temperatursenkung a u f - - 3 0  ~ verursacht den Ubergang des 
AB-Quartetts in eine breite Bande mit einer Mittellage bei 2,97 ppm. 
Ein zweites Signal erscheint bei 3,12 ppm und stammt yon Methin- 
Protonen (Abb. lb). 

Eine noeh weitere Temperatursenkung ffihrt zur Bildung eines 
neuen AB-Quartetts mit der Mittellage bei 2,75ppm (JAB = 14,5Hz) 
und einem zweiten von MethylenpProtonen herrfihrenden Signal bei 
2,85 ppm, welches als Singulett erscheint (Abb. 1 c). 

Das Erscheinen des AB-Quartetts bei hohen Temperaturen findet 
eine Erkl~rung in der Tatsaehe, dal~ die Interkonversion TC ~ T B  
keine Mittelung der magnetischen Protonen bewirkt. Mit der Tempera- 
tursenkung erfolgt eine Hemmung der Interkonversion, wodurch im 
Spektrum die einzelnen Signale der beiden Konformeren zum Vorschein 
treten, n~mlieh das AB-Quartett yon dem die Signale der Methylen- 
Protonen in der TB-Form stammen sowie das Singulett, das jedoch 
denselben Protonen in der TC-Konformation herrfihrt. Die magneti- 
sche Gleiehwertigkeit der TC-Form wird durch die Pseudorotation des 
siebengliedrigen Ringes bewirkt 3. In der TB-Form ist diese Rotation 
wegen Raummangels behindert. Die Methin-Protonen sind in den 
beiden Konformationen ebenfalls durch gesonderte Signale gekenn- 
zeichnet. Die bei 2,60--2,73 ppm und bei 2,73--2,84 ppm auftretenden 
Signale sind auf die axialen Methinprotonen, entsprechend in der TB- 
und TC-Konformation, zurfickzuffihren. Die ~quatorialen Protonen 
geben ein Signal bei 3,15 3,30ppm, welches teilweise die erste 
Komponente des AB-Quartetts fiberdeckt (Abb. lc). 

Eine Analyse der Versehiebungen der 1H-NMl~-Signale yon Methy- 
lengruppen, welche zwischen den Spiro- und den Schwefel-Atomen 
gelagert sind, gestattete in diesen Systemen den Effekt einer 
konformationalen Transmission festzustellen, den wir schon sowohl in 
den konstitutionell symmetrischen 4, als auch nieht symmetrischen~ 
Spiranen beobachtet haben. Die Tab. 1 enth~lt die chemische Versehie- 
bungen ffir Protonen der - -CH2~-Gruppen.  

Tabelle 1. Chemische Verschiebung (8 ; ppm) .flit Protonen der 
~ H 2 ~ - G r u p p e n  fiir 1--15 

1 (3,12) 4 (2,99) 8 (2,96) 12 (2,89) 
2 (3,25) 5 (3~23) 9 (3,22) 13 (3,01) 
3 (2,86) 6 (2,73) 19" (2,76) 14 (2,64) 

7 (2,66) l l  (2,62) 15 (2,55) 

Ffir Vcrbindungen mit einem Cyelobutan-Ring sind die Signale der 
besprochenen Protonen jeweils um etwa 0,3ppm in Richtung tieferen 
Fcldes verschoben (verglichen mit der chemischen Versehiebung dieser 
Protonen in Verbindungen mit einem sechsgliedrigen spiroanellierten 
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Ring). Die beobach te ten  Ver/~nderungen sind als Folge einer Uber-  
t r agung  der Spannung  fiber das Sp i roa tom yore kleinen Ring  auf  das 
siebengliedrige heterocycl ische Sys tem zu bet rachten.  

ExperimenteUer Teil 

Die Sehmelztemperaturen wurden am Kofler-Block bestimmt. Die IR- 
Spektren wurden an KBr-Tabletten mit dem Zeiss UR~10 Spektrophotometer 
aufgenommen. Die UV-Spektren wurden mit einem Unieam SP-1800 Ger~t in 
Ethanol angefertigt. Die Aufnahme der 1H-NMR-Spektren bei Raum- 
temperatur erfolgte mit dem Tessla-480-Spektrometer Frequenz 80MHz in 
CC14. Dagegen wurden die Spektren bei hohen (in HCB) sowie in tiefen 
Temperaturen (in CS2) an einem Jeol-Gers (Type JNM4H-100) 
aufgenommen. Die Bestimmung des Molgewichts wurde mit dem 
Massenspektrometer LKB 9000S vorgenommen. 

2,5-Dithiaspiro[3.6]decan (1) 

In eine siedende LSsung yon 1,88g (0,02mol) 1,2-Dimercaptoethan und 
0,92 g (0,04 tool) Natrium in 75 ml Methanol wurde eine LSsung yon 6,72 g 
(0,02 tool) 1,1-Bis(jodmethyl)eyclobutan 6 in 50 ml Methanol eingetropft. Die 
Reaktionsmischung wurde binnen 4 h zum Sieden gebracht und fiber Nacht bei 
Zimmertemperatur abgestellt. Darauf wurde Methanol abdestilliert und der 
~fiekstand heiB in 50 ml Benzol gelSst. Der nicht 15sbare Niedersehlag (NaJ 
und Natriummereaptyd) wurde abfiltriert und das Filtrat wurde auf einer 
A1203-geffillten Kolonne ehromatographiert. Farblose Kristalle (aus Metha~ 
nol); 0,66g (19~od.Th.), Sehmp. 69,5 70 ~ 

IR :  2970, 2950, 2920, 2905, 2860, 1410, 870, 635 cm -1. 
NMR: 1,85 (s, Cyelobutan, 6H), 2,88 (s, ~ H 2 - ,  4H), 3,12ppm (s, ~ H 2 - ,  

4H). 
UV: Xm~ x = 213nm, ~ = 1039. 
MS: M + (re~e) = 174. 

CsH14S2 (174~3). Ber. C55,12, H7,58, $36,50. 
Gef. C 54,83, H 8,09, S 36,79. 

2-Oxa-6 ,9-dithiaspiro [ 3.6 ] decan (2) 

Nach demselben Verfahren wurde zu 0,94 g (0,01 tool) 1,2-Dimercaptoethan 
und 0,46g (0,02tool) Natrium in 100ml Methanol 3,38g (0,01tool) 3,3- 
Bis(jodmethyl)oxetan 7 in 70ml Methanol eingetropft und bei Zimmer- 
temperatur fiber Naeht abgestellt. Farblose Nadeln (aus Methanol); 0,67g 
38~od. Th.), Sehmp. 45 ~ 

IR :  2930, 2905, 2870, 1410, 980, 635em-L 
NMR: 2,90 (s, ~ H e - ,  4H), 3,25 (s,--CH2-, 4H), 4,33 ppm (s, Oxetan, 4H). 
UV: Xmax = 210nm, ~ = 902. 
MS: M + (m/e) = 176. 

C7H12OS2 (176,3). Ber. C47,69, H6,86, $36,38. 
Gef. C 47,79, H 6,69, S 36,54. 

2,5-Dithiaspiro[ 4.6 ]undecan (3) 

Es wurde iihnlich wie bei der Verbindung 1 aus 1,86g (0,02tool) 1,2- 
Dimercaptoethan und 5,12g (0,02tool) 1,1-Bis(brommethyl)eyclopentan6 er- 
halten. Farblose Kristalle (aus Methanol); 0,75g (20 ~ d. Th.), Schmp. 97--99 ~ 

1 9 '  
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IR:  2950, 2920, 2870, 1455, 1410, 870, 850, 640cm 1. 
NMR: 1,25--1,75 (m, Cyclopentan, 8H), 2,80 (s, ~CH2-, 4H), 2,86 (s, 

--CH2-, 4H). 
UV: ~m~x = 213nm, ~ = 1033. 
MS: M + (re~e) = 188. 

C9H16S2 (188,3). Ber. C57,39, H8,56, $34,04. 
Gef. C 57:50, H 8,22, S 34=,56. 

Spiro [ trans-2,6-dithiabicyclo [ 5.3.0 ] decan 4,1'-cyclobutan ] (4) 

Es wurde 10 heine L5sung aus 1,32 g (0,01 mol) trans-l,2-Dimercaptocyclo- 
pentanS, 0,46 g (0,02 tool) Natrium und 3,36g (0,01 tool) 1,1-Bis(jodmethyl)ey- 
clobutan in 30 ml Cellosolv auf dem Wasserbad erw~rmt. Das L5sungsmittel 
wurde unter vermindertem Druck abdestilliert und der Rfickstand mit Benzol 
erw~rmt. Der nicht gelSste Niederschlag wurde abfiltriert und das Fi l t ra t  
wurde nach Einengen auf einer mit A1203 geffillten Kolonne chromatogra- 
phiert. Farblose Kristalle (aus n-Hexan) ; 0,65 g (30 ~ d. Th.), Schmp. 69 70 ~ 

IR :  2970, 2950, 2900, 1450, 1405, 870, 650 cm -1. 
NMR: 1,85 (s, Cyclobutan, 6H): 1,50 2,25 (m, Cyelopentan, 6H), 

2 , 5 2 ~ , 8 5  (m, =CH-, 2H), 2,95 (s, ~ H 2 - - S - ,  4H). 
UV: kmax = 213nm, ~ = 1023. 
MS: M + (m/e) = 214. 

C11HlsS2 (214,3). Ber. C61,62, H8,46: $29~90. 
Gel. C61,86, H8,05, $30,27. 

Spiro [ tran~'-2 ,6-d ithiabicyclo [ 5.3.0 ] decan-4 ,1'- ( 3-oxacyclobutan ) ] (5) 

Diese Verbindung ist s wie Verbindung 4 hergestellt worden. Es 
wurden 1,32g (0,01 mol) trans-l,2-Dimercaptocyclopentan, 0,46g (0,02tool) 
Natrium und 3,38g (0,01tool) 3,3-Bis(jodmethyl)oxetan zur Reaktion ge~ 
bracht. Farblose Kristalle (aus Methanol-Wasser 1 : 1); 0,66 g (30 ~ d. Th.), 
Sehmp. 68--70 ~ 

IR :  2970, 2950, 2910~ 2870, 1450, 1405~ 975, 850cm 1. 
NMR: 1,20--2,25 (m, Cyelopentan, 6H), 2,50 2,85 (m, =CHr, 2H), 

3,00--3,42 (AB gem., J = 15Hz, ~ H 2 - ,  4H), 4 2 0 ~ , 4 0 p p m  (AB gem,  
J = 6Hz, Oxetan, 4H). 

UV: ~m~x = 211nm, z = 936. 
MS: M + (re~e) = 216. 

C10H160S 2 (216,3). Ber. C55,51, H7~45, $29,63. 
Gef. C55,65, H7,13, $29,74. 

Verbindungen 6--8,  10--12, 14, 15 sind wie folgt hergestellt worden: 
In ein dickwandiges Einsehmelzrohr wurden 50 ml Cellosolv vorgegeben 

und 0,02 tool Natrium eingeffihrt. Nach Ausbildung des Natriumcellosolvats 
wurden 0,01mol des entsprechenden 1,2-Dimercaptans (trans-l,2-Dimercapto- 
cyclopentan, trans~ 1,2-Dimercaptocyclohexans 9 bzw. cis- 1,2-Dimercaptocyclo- 
hexan 10) und darauf  0,01 tool des entsprechenden 1,1-Bis(halogenmethyl)cy- 
cloalkans [1,1-Bis(jodmethyl)cyclobutans, 1,1-Bis(brommethyl)cyclopentans 
bzw. 1,1-Bis(brommethyl)cyclohexans 6] hinzugegeben. Das eingeschmolzene 
Rohr wurde bei 100 ~ fiber 20 h erw~rmt. Die obenerw~thnten Verbindungen 
wurden analog zu 4 isoliert und gereinigt. 
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Spiro[ trans-2,6-dithiabicyclo[ 5.3.0 ]decan-4,1'-cyclopentan] (6) 

F~rblose Nadeln (aus n-Hexan); 0,53 g (23 ~ d .  Th.), Schmp. 91--93 ~ 
tl~: 2950, 2900, 2860, 1455, 1405, 870, 795, 740 cm -1. 
NMR: 1 , 1 2 ~ , 2 5  (m, Cyclopentan, 14H), 2,36--3,02 [(AB gem., J = 15Hz, 

- - C H 2 ~ -  ) 2,50--2,75ppm (m, =CH-,  6H)]. 
UV: ~max = 212am, ~ = 1621. 
MS: M + (m/e) = 228. 

CI~H2oS2 (228,4). Ber. C63,10, H8,83, 
Gef. C63,15, H8,38. 

Spiro [ trans- 2 ,6-dithiabicyclo [ 5.3.O ] decan-4,1'-cyclohexan ] (7) 

Farblose Krist~lle (aus n-Hexan) ; 0,25 g (10 ~ d. Th.), Schmp. 112 ~ 
IP~: 2970, 2940, 2870, 2840, 1450, 1410, 850, 810, 740cm I. 
NMR: 1,32 (s, Cyctohexan, 10H): 1,50--2,0 (m, Cyclopentan, 6H), 

2,42--2,60 (m, =CH-,  2H), 2,65ppm (s, - -CH2~S- ,  4H). 
UV: Xma x = 212nm, ~ = 1610. 
MS : M ~ (re~e) = 242. 

C!3H22S 2 (242,45). Ber. C64,41: H9,15. 
Gef. C64,51, H8,76. 

Spiro[ trans-2 ,6-dithiabicyclo[ 5.d.O ]undecan-4,1'-cyclobutan ] (8) 

F~rblose Nadeln (aus Methanol) ; (29 ~ d. Th.), Schmp. 97--98% 
IR:  2980, 2935, 2905, 2850, 1450, 1410, 880, 730, 645 cm 1. 
NMR: 0,93--2,15 (m, Cyclohexan, 8H), 1,80 (s, Cyclobut~n, 6H), 

2,28--2,63 (m, =CH> 2H), 2,73 3,20ppm (AB gem. J = 15Hz, --CH2--S- ,  
4H). 

UV: Xma x = 212nm, ~ = 917. 
MS: M + (m/e) = 228. 

CI~He0S2 (228,4). Ber. C 63,10, H 8,83. 
Gef. C 63,29, H 8,60. 

Spiro[ tvans- 2 ,6-dithiabicyclo[ 5.4.0 ] undecan-d,l'-cyclopentan ] (10) 

Farblose Nadeln (aus Methanol) ; 0,45 g (20 ~ d. Th.), Schmp. 139,5 ~ 
IR :  2940, 2890, 2860, 1460, 14t0, 880, 820, 730 cm-L 
NMR: 0,88--2,10 (m, Cyclopentan und Cyclohexan, 16H), 2,40--3,12 (AB 

gem. J = 14Hz, ~ H 2 ~ S -  , und 2,5ppm m, =CH-,  6H). 
U V :  )~max = 212nm, ~ = 1547. 
MS: M + (m/e) = 242. 

Ca3He~S2 (242,4). Ber. C 64,42, H 9,15. 
Gel. C64,30, H 8,85. 

Spiro [ tr~ns- 2 ,6-d ithiabicyclo [ 5.4.0 ] undecan-4 ,1'-cyclohexan ] (11) 

Farblose Kristalle (aus n-Hex~n) ; 0,58 g (23 ~o d. Th.), Schmp. 110--111 ~ 
IR:  2930, 2850, 1450, 1410, 860, 740 cm-1. 
NMR: 1,0--2,08 [(m, Cyclohexan), 1,31 (s, Cyclohexun), 18Hi, 2,31 (m, 

=CH-,  2H), 2,40--2,84ppm (AB gem. J = 14ttz, ~ H 2 - - S - ,  4H). 
UV: Xma x = 212nm, ~ = 1546. 
MS: M + (m/e) = 256. 

C14H24S2 (256,45). Ber. C65,56, H9,44. 
Gef. C65,47, H 8,98. 
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Spiro[ cis- 2 ,6-dithiabicyclo[ 5.4.0 ] undecan=4,1'-cyclobutan ] (12) 

Farblose Nadeln (aus Methanol) ; 0,21g (9,5 ~o d. Th.), Schmp. 59,5--61 ~ 
IR:  2980, 2940, 2920, 2860, 1450, 1440, 1410, 870, 720, 650 cm -1. 
NMR: im Text. 
UV: kmax = 214nm, ~ = 1159. 
MS: M + (re~e) = 228. 

C12H20S~'(228,40). Ber. C63,10, H8,83. 
Gef. C 63,33~ H 8,40. 

Spiro[ cis- 2 ,6-dithiabicylo [ 5.4.0 ] undecan-4,1'-cyclopentan ] (14) 

Farblose Kristalle (aus Methanol); 0,49 g (20 ~ d. Th.), Schmp. 61,5 ~ 
IR:  2950, 2860, 1455, 1410, 870, 850, 720, 690 cm 1. 
NMR: 1,12--2,32 (m, Cyclohexan und Cyclopentan, 16H), 2,38--2,93 (AB 

gem. J = 14Hz, ~ H 2 - - S - ,  4H), 3,0ppm (m, =CH-, 2H). 
UV: ~max = 213nm, ~ = 1630. 
MS: M + (m/e) = 242. 

C13Hu2S2 (242,43). Ber. C64,42, H9,15. 
Gef. C 64,43, H 8,87. 

Spiro[ cis- 2 ,6-dithiabicyclo [ 5.g.O ] undecan-4,1'-cyclohexan (15) 

Farblose Kristalle (aus Methanol); 0,47 g (14,5 ~o d. Th.), Sehmp. 71,5--72 ~ 
IR:  2920, 2860, 1450, 1410, 830, 810, 720, 690cm -1. 
NMR: 1,20--2,25 (m, Cyclohexan, 18H), 2,28--2,83 (AB gem. J = 15Hz, 

~ H 2 ~ - ,  4H), 2,93ppm (m, =CH-, 2H). 
UV: ~max = 213nm, ~ = 1667. 
MS: M + (re~e) = 256. 

C14H2aS2 (256,45). Ber. C65,56, H9,44. 
Gef. C65,61, H9,21. 

Spiro[trans-2,6-dithiabicyclo[5.4.0]undecan-4,1'-(3-oxacyclobutan) ] (9) 

Eine LSsung aus 1,48g (0,01 tool) trans-l,2-Dimercaptocyclohexan 3,38g 
(0,01 mol) 3,3-Bis(jodmethyl)oxetan und 0,46g (0,02 tool) Natrium in 30ml 
Cellosolv wurde auf 20 h bei Zimmertemperatur abgestellt. Das ausgeschiedene 
Reaktionsprodukt wurde filtriert und aus Methanol kristallisiert. 

Farblose Nadeln ; 0,72 g (31 ~ d. Th.), Schmp. 134,5--135 ~ 
IR:  2935, 2920, 2855, 1450, 1400, 990, 875, 750, 730 cm -1. 
NMR: 1,0--2,12 (m, Cyclohexan, 8H), 2,35--2,62 (m, =CH-,  2H), 3,22 (s, 

~ H e - - S = ,  4H), 4,15--4,35ppm AB gem. J = 6Hz, Oxetan). 
UV: kma x = 210nm, ~ = 846. 
MS: M + (re~e) = 230. 

CllH180S2 (230,37). Ber. C57,34, H7,87, S 27,83. 
Gef. C 57,13, H 7,40, S 27,37. 

Spiro[cis-2,5-dithiabicyclo[5.4.0]undecan-4~l'-(3-oxacyclobutan) ] (13) 

Eine LSsung aus 1,48g (0,01mol) cis-l,2-Dimereaptocyclohexan 3,38g 
(0,01 tool) 3,3-Bis(jodmethyl)oxetan und 0,46g (0,02 tool) Natrium in 30ml 
Cellosolv wurden bei Zimmertemperatur auf 20 h abgestellt. Das Reaktionspro- 
dukt wurde auf die ftir 6 (und andere) angegebene Weise isoliert. 

Farblose Nadeln (aus Methanol-Wasser 1 : 1) ; 0,32 g (14 ~o d. Th.), Schmp. 
74,5--75 ~ . 
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IR :  2930, 2905, 2865, 1450, 1410, 980, 850, 740, 690 cm -1. 
NMR: 1,12--2,37 (m, Cyelohexan, 8H), 2,85--3,42 [(AB gem. J = 15Hz, 

~ H 2 - - S - ) ;  3,12 (m, = C H - ) 6 H I ,  4,3ppm (s, 0xetan,  4H). 
UV: )~m~x = 212nm: ~ = 994. 
MS: M + (m/e) = 230. 

C11HlsOSu (230,37). Ber. C57,34, H7,87, S 27,83. 
Gef. C 57,59, H 7,53, S 27,34. 
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