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zruwcllrq .An ()bcrgangsmetalk koordinitie N.Ndialkyl-substltluerte H’-Bmz.oylthio- 
hamstotTe reagiercn mit ekktrophilen Agenti andm als die nkhtkoordinicrten Liganden. Aus den 
Nwkcl(ll)chdaten 1 entstchen betm Umsatz rmt organuchen SBurwhloridcn RCOCl H’,H’diecyliertc 
ThlohamstotTc 2 und rmt Thionylchlorid N_(Aminothiocarbonyl)beruxn~dchlondc 3. Aus 3 Inten sich 
durch Chlorsubstitution weitere neue ThiohamstotT-Derivate rb: durch Reaktion mit Natriumalkoholat 
bikkn sich N-(Aminothmcarbonyl~bmidcxster 4. mit Ammoniak bzw. Amincn entstehen N- 
(Arnmothmcxbonyl)-bmzamxiine 5 und mit Natnumsulfid-nonahydrat N-(Th~obcnzoyl)-tluohamstofTc 
6. Mittels ‘H-NMR-. FSCA- und Massmspektrcn werdm die Strukturm diskutkrt. 

Marc The reaction of transition metal axxdmatai N.N4alkylsubtitutcd N’-bcnzoyl th~ourcas wtth 
elcctrophilic agents di&rs from the reaction of the non-coordinated ligands. The n~kel(ll)chelata 1 form 
with orgamc acid chlorides RCOCl the N’,N’diacylated thioureas 2 and with thionyl chloride the 
n-(amino-thwxbonyl)benzimide chlorides 3. ‘Ihe substitution of the chlonne m 3 yields new dcrivalwcs 
of thtourea: by the reaction of akoholata N_(aminothmcarbonyl)bcnzirmdata 4 were fomxd. with 
ammonia and with amines. N-(aminothmcarbonyl)bcwamidina 5 wre formed, and wth s&urn 
sulphide. N+hiobcnzoyl)thiourcas 6 were formed. TIte structure of the products was described by 
‘II-NMR-spectroscopy. X-ray photockctron spectroscopy (FSCA) and mass spectroscopy. 

Die Reaktionen der N-Acylthiohamstoffe mit cl- 
ektrophilen Reaktanden, wie z.B. %Irechloriden. 
liihren in der Regel nicht N einheitlichen Produktcn. 
Es entstchen Gem&he. oder primir gebildcte Pro- 
dukte der Reaktion lagem sich in stabikre urn, so 
dass deren Trennung und Strukturaufklinmg zus&- 
lithe Probkrnc stcllcn. Dem kann prinzipicll begegnet 
werden. indem gaigncte Katalysatoren in die Re- 
aktion cinbetfigen werden oder von durch Schutz- 
gruppen fixierten tautomeren Anordnungen aus- 
gegangen wird.’ Zur lctzteren Gruppe kann man im 
iibertragenen Sinne die im folgcnden beschriebenen 
Reaktionen metallkoordiniertcr N-Acylthio- 
harns~olTe mir ekktrophilen Partncm dhlcn. 

ReaktIonen an koordintertcn Liganden nutzzn 
sowohl den clcktronixhen als such den stcrisch di- 
rigierenden Etnfluss da Zentralmetalls im Sinnc einer 

g&&en Xnderung der Bindungssituation am Li- 
gandcn und seiner riiumlichen Lagefixierung aus. Die 
am Metall gebundenen Ligatoratomt k6nnen fiber- 
dies gegen einen Angriff durch einen Re- 
aktionspartncr geschiitzt bzw. Mockiert werden. Die- 
se Fdktorcn crm6glichen somit am koordinierten 
Liganden eine andere Reaktionsfiihrung als am 
freien Liganden. 

Im folgenden zcigen wir diesen Sachverhalt am 
B&spiel der koordinierten N.Ndialkylsubstituierten 
N’-BenzoylthiohamstolTe 1 auf, wobei in verbltiffend 
einfacher We&e ncue ThiohamstolTdcrivatc durch 
Reaktion mit gurechloriden zu@nglich wcrden: mit 
Siiurechloridcn R-COCI entstehen N’.N’diacylierte 
ThiohamstofTe’ 2 mit Thionylchlorid entstehen N- 
(Aminothiocarbonyl)benzimidchloride 3,‘.4 aus denen 
sich in Folgercaktioncn N-(Aminothiocarbonyl)- 
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bcnzimidocster 4 und N-(Aminothiocarbonyl)- 
bcnzamidine’ 5 sowic N’-Thiobcnzoyl-thioham- 
stotTe6 6 abkitcn lassen. 

ERCEMISSE UND DEUSSION 

N’,N’-Diacylierte Thioharmtoffe 2 
N,N-Dialkylicrte bxw. arylierte N’-Bcnzoyl- 

thiohamstoffe bzw. N’-Carbalkoxythiohamstoffe ko- 
ordiniercn an Ubcrgangsmctallioncn als Chelatligan- 
den untcr tkprotonierung ubcr ihrc Schwefel- und 
SaucrstoBligatorcn unter Bildung von kristallincn, 
stabilcn Inncrchelatkompkxcn I.‘.’ An den Nick- 
kel(lI)chclatm erfolgt die Reaktion mit organ&hen 
!Giurcchloridcn R’-COCI in Tetrachlorkohlenstoff 
Raumtempcratur unter Bildung von 2 (Tabclle I) und 
tines nickelchloridhaltigen Produktcs in guter Aus- 
bcutc und hoher Reinheit. 

Die N.N.N’,N’-tetrasubsdtuicrten Verbinduogcn 2 
(R’ - R2 Alkyl. Cyclo(hetcro)alkyl; R’ = Ph, OAIk; 
R’ = Ph. CH,) mit der angegebcncn Substituent- 
enkombination sind bisher nicht bckannt. Einseitig 
N,diacyliertc Thiohamstoffe H,N(COR)(COR) mit 
R = OAlk. CH,, Ph werdcn auf andere Weisc dar- 
gcstellt.p 

7 0 l 

Die bctiglich &tiger Strukturckmentc mit 1 (fir 
R’ = OEt) formal vergkichbaren 2-Alkoxy-2- 
oxazolinc 7 reagiercn mit RCOCI bci Ringcrhaltung 
unter clektrophilcr Addition dcs Acylrestes am 
Stickstoffatom und RCl-Abspahung N N-Acyl- 
oxaxolidin-2-oncn 8,’ wihrend andcrc cyclische Im- 
idosiiurcester in Abhingigkcit von der Substituen- 
tenposition mit SiGrrcchloridcn ringgcspalten werden 
k6nncn.‘” Die in Analogie zu dcr bci’ beschtiebcoen 
Reaktion aus 1 (fur R’= OEt) cnvartcten S&I- 
rekompkxe 9 wcrden. wie die experimentellen Er- 
gebnissc zeigcn. nicht gcbikict, sondem es cntstchcn 
die Verbindungcn 2. Im Chelatring bci 1 erfolgt bei 

dektrophikm AngriIT dcs Acylrcstcs RCO’ am 
Chelatringstickstoff cinc bcvorzugte Aufnahmc dcs 
Chlon durch das elcktrophik Metallatom, Schwl- 
chung der Metall-Ligatoratom-Bindung und daraus 
folgcnd tine Zcrstbrung dcs nicht mehr elektronisch 
dclokalisierten Chelatringcs. Die dargcstclltcn Vcr- 
bindungcn 2 sind farblos kristallin. Als Struk- 
lurbcweis fir die erfolgtc N-Acylicrung sci das 
ESCA-Spcktrum (Ref. Cls 285.0eV) dcr Ver- 
bindungcn 2a und 2c angeGhrt: 21: Nls 400.4 eV; 
S2p 162.OcV; 2~: Nls 400.7eV; S2p 162.0eV. Dcr 
SZpWcrt cntspricht dem Bindungsxustand dcs 
Schwefels in der Thiocarbonylcinhcit C-s; und das 
einzige Signal fiir die N Is-Elektronenbindungscnergie 

steht in Einklang mit dem Bindungsinkrement -N-. 
Dcr Erwartunpwcrt Rir Nls in =N- bti cinem m& 
glichcn S-Acylierungsprodukt licgt wcscntlich nie- 
driger (5 398-399eV). Ausscrdem ergibt das IR- 
Spcktrum (in KBr) fir die rcpr&cntative Verbindung 
2c das Vorliegcn ciner cinzigen scharfen v,,-Bande 
bci 1705 cm-’ cntsprcchend der Aquivalcnz der 
bciden Benzoylrcste. 

Setzt man die nichtkoordiniertcn N, N - 
dialkylsubstituicrtcn N’BenxoylthiohamstotTe mit 
organ&hen !%urechloridcn RCOCl untcr den gki- 
then Reaktionsbedingung urn, so cntstckn prin- 
zipiell Gem&he S- und N-acylierter Formen. Dicse 
Reaktionsfihrung ist urs&zhlich bcdingt durch den 
clektrophikn Primiirangrifi dcs Acylrcstcs am nicht 
durch cinc Metallkcordination bcanspruchtcn 
Schwefel mit verhiltnismassig hoher n-Elektro- 
nendichte” und nachfolgcnd nicht vollstandig ver- 
laufcndc Umacylierung, wit viclfach in der Literatur 
bcschricbcn” und ‘H-NMR-spcktroskopisch nach- 
w&bar. So tinden wir z.B bci dcr Umscuung dcs 
N-Morpholinothiocartnyl-bcnzamids mit Acetyl- 
chlorid (R’ = CH,) im ‘H-NMR-Spcktrum dcs Roh- 
produkts Signale fir die CH, CO-Anordnung bci 
d = 2.30ppm (NCCXX,) und b = 2.01 ppm 
(SCGCH,)(siehc such Lit.“,“). Eine Umkristallisa- 
tion sokher Gcmische aus Ethanol kwirkt tine 
S-Deacylicrung unter Rtickbildung dcs Aus- 
gangsproduktes, das sich durch Umstczung mit Nick- 
el(lI)acetat N I idcntitixiercn I&t, und tine partielle 
S-N-Umacylicrung. Dcr Vortcil dcr hier k- 
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schriebcncn Mcthodc dtr Acyliemng koordinierter 
N-Acylthiohamstoffe liegt somit in der Eindeutigkcit 
der Reaktionsfihrung. 

Thionylchlorid, !SOC12. verhllt sich gegcnBbcr 
koordinierten N,Ndialkylsubstituierten N’-Bcnzoyl- 
thiohamstoffen 1 (z.B. R’ = Ph) vbllig andcrs als 
die organ&hen Saurechloride RCGCI. So werden 
nicht die trwartetcn substituicrtcn Sulfondiamidc 
gebiklct, sondern die Titelverbindungen 3 cnt- 
sprcchcnd folgcndcm Reaktionsschema:‘~’ 

Entschcidcnd fir diesen Rcaktionsverlauf ist die 
durch das Nickel atom ausgelostc Polarisierung der 
Carbonylgruppc (tin expcrimenteller Bcweis daRir ist 
die crheblich bathochrom vcrschobene v,-Bandc im 
IR-Spcktrum von 1 gegcniibcr dem freien 
Liganden”), die das andere clcktrophilc 
Angri%.xcntrum nebcn dcm positiven Zentralmctall 
am Carbonylkohknstog liir das xwcitc Cbloratom 
verstirkt. Dicse Polarisierung etrn6glicht ausserdem 
den Abgang des thcrmodynamisch bil- 
dungsbcgunstigten Schwefeldioxids aus dem 
CarbonylsaucrstotT und der SD-Gruppe des Thio- 
nylchlorids. Durch die Ausbildung eincr dativen 
Bindung dcs Ligandschwcfels an das MctaIlatom 
emicdrigt sich, ESCA-spcktroskopisch nach- 
wcislich,‘* die Ekktroncndichtc an diesem Schwefela- 
tom, wodurch Thionykhlorid nicht mchr primgr dort 
clcktrophil attackiercn kann, so wit es im nicht- 
koordiniertcn Liganden dcr Fall ist. 

Freic N,Ndisubstituicrte N’-Benzoylthioham- 
stolfe magieren nimlich nach Untcrsuchungen von 
Licbscher. Hartmann und Czemey” mit Thio- 
nykhlorid zu 4.6-(Bisdialkylamino)-2-phenyl-3,5- 

diaza-pyrylium-Salzen, wobei als imrst rcaktivc. 
instabile Zwischcnproduktc N-Bcnzoykhlorform- 
amidinc 10.“‘” postulicrt w&en.” wcil Thio- 
nylchlorid bcvorxugt am Thioharnstolfschwefel 
angreift. 

Im Sondcrfall R’ - Ph. R’ = CH, entsteht bci dcr 
Reaktion von N-Phenyl-N-methyl-N’-acylthio- 
hamstog I1 mit SGClr 3-Methyl-2-acyl- 
amin&cnzthiaxolin 12.ii.i’ 

N-(Aminothiocarbonyl)benzimidchloride 3 sind 
gelbe, kristalline. im Kirhlschrank tibcr liingere Zcit 
haltbarc Vabindungen (Tabclle I). 

Derivate von N-(Aminorhi~~~nyi)benzimid- 
chloriden 

Durch Austausch dcs kicht abgiingigen Chlors in 
3 gegcn gceigncte Rcste R sind tine Reihe von ncucn 
Verbindungen kicht darstcllbar, die das 
Thiohamstolfgrundgerirst cnthalten und intercssante 
Anwcndungsaspckte u.a. als Chelatbildncr 5 und 6 
erkcnncn lassen. Als crste B&pick dicser Art be- 
&hen wir uns auf die nachfolgcndcn Ver- 
bindungsklasscn 4, 5 und 6 in Schema 5: 

Schema 3 

Schema 4. 

Schema 5. 
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N-(Aminofhi~arbonyl)bPnz~i~sfer 4. Sic sind 
cntsprachend Schema 5 durch Umsetzung von 3 mit 
Natriumalkoholat in alkoholischtr Liisung darstcll- 
bar. Wir crhieltcn 4 such bei dcr Urnsctzung von 3 
mit Natriumsultid-nonahydrat in Methanol. 4 smd 
aus Alkohokn oder n-Hexan umkristallisierbar 
und fallen dabci als kristalline. farblosc bis schwach- 
gelbhche Vcrbindungen an (Tabclle 2). 

N-(.4minothiocarbonyl)benzamidine 5. Durch Um- 
satz von 3 mit hmmoniak bzw. primiren Amincn 
baw. sekundaren Aminen entstehcn bei Gcgenwart 
von Protoncnt%gem (Ubcrschuss Ammoniak bzw. 
st6chiometrische Mengen Tricthylamin) in Accton 
unterschicdlich substituicrte 5, die sofort (SW). bzw. 
nach Abfiltration dcs Triethylaminhydrochlorids 
(54-m) und Einengcn in guten Ausbcutcn als schwach 
gclblichc odcr farblose, rneist kristalline Substanzn 
anfallcn (Tab& 3). Sic sind ldslich in Atkohol. 
Chloroform und andercn gcbriuchlichen organ&hen 
L5sungsmitteln. 

5a-c und S&l g&n mit Ubcrgangsmetallionen, 
z.B Ni”, Cu” u.a. erwartungsgcmiss stabile Inncr- 
chelatkompkxc mit S,N-Koordination.” In den 
N Is-ESCA-Spcktren von 5( und Sa 1st cinc deutliche 
Aufspaltung im IntcnsititsverMltnis 2: I, wie es 

die Atomzahlvnhiiltnissc von ( k-) und ( -N=)- 
Eioheiten marten lassen. fcstzustelkn (3: N Is 
( N=) 3983eV; c-k-) 399.9eV; 5m: Nls ( N=) 

398. I eV, (-A-) 399.7 eV). Die N Is-Bindungs- 
cnergien sind zusammen mit den SZgWerten im 
ESCA-Spcktrum von 161.6eV fir Sd und 161.4eV 
Eir * cntsprechend cincm Thiocarbonylschwefel 
(4) hinrcichcmkr Bewcis fir die obcn angcgebcne 
Struktur. die Eir Sd-f tin Protonenchelat aus- 
schlicsst. 

N-(Thioknzoyl)rhioharnstofe 6. Durch Ersatz des 
rcaktiven Chlors in 3 gcgen Schwefel mittels 
Natriumsulfid-nonahydrat in Methanol crBtT=t sich 
dn pdparativ cinfachcr We& N den Thioanalo- 
gen dcr als vorztigtiche Chelatbildner’ und 
Extraktionsmitt# cingefihrtcn I, Idialkyl~crten 
3-BenzoylthiohamstotTen. Die unabhingig an- 
gcgcbcne alternative Synthcscvariante” durch 
Grignardreaktion von Phenylmagncsiumbromid mit 
Dialkykarbamoylisothiocyanatcn licfert die I, I di- 
alkylierten 3-Thiobenzoylthiohamstoffe nur in gcrin- 
gcr Au&cute und ist prriparativ ausserdem 
wcscntlich aufwendiger. Als Hauptrcaktionspro- 
dukte wurden auf dicsern Wcgc 5_Dialkylamino- 
1,2,4dithiaxol-3-thione nachgcwicscn.1’3’ Die Thio- 
bcnzoylicrung von einseitig disubstituierten 
Thiohamstoffcn mit Thiobcnzoylthioglykoltiure gc- 
lang bisha nur im Falk dcs N-(Morpholino- 
thiocarbonyl)thiobmids.2’~ Versuchc auf 

Tl3 Vd Y). No l-2 
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Darstdlung von 6 aus Thiobcnzoylchlorid. Ka- 
liumrhodanid und sekund&en Aminen in Acetoo in 
Analogic zur synthcsc der N-(:BentoYlk 
thiohamstoffin blicbcn ebenfalb ctf~lglos.~ Die 
Thioacyliemng von Thiobcnzamid mit Dialkyl- 
thiocarbamoykhloriden erfolgt am Schwcfel. so dass 
auf diesem Wegem die Vabindungcn 6 nicht zu&iing- 
lich sind. Die obco angcgcbcnc Synthcscmcthodc ist 
dcshalb vortcilhaft. Wie bcreits crwfhnt, I&t 
sich allerdiogs in c&m vcrwcndctcn Thio- 
lysicrungsmcdium die Konkurrcnzreaktion N 4 und 
damit tine Ausbeutcmiodenmg nicht ausschlicsscn. 
B&de Produktc kann man jedoch gut trenocn, da 4 
bcrcits bcim Aufnchmcn der vom L&uogmittcl be- 
freitcn Rcaktionsmischung mit Wasscr als farbloscs 
dl. das schnell kristallisicrt, anGIlt, tihrend 6 erst 
danach bcim AnGuem &s alkalis&en F&rats mit 
EssigGure als gclbcr. kristallincr, aus Iso- 
propanol umkristallisicrbarcr, FeststofTahalten wird 
(Tab& I). 

ExPEEIM_ TEIL 

Nickcl(ll)cklolompkxc 1 
Die Dar&lung und Rdnigung von Bis((l, Ididkyl- 

)-benwyl-~iounaro)n~kd(lI)” und voo Bis(N.N- 
diPlkylamino~ocarnykthylunrto)nickc~~~)’ (fir 2m und 
2b) erfolgte noch Literph~~gbcn. 

N’.N’-Diocylitw Thio&msro& 2 (rllguneiru Vor- 
schnft): 0.0s mol 1 wcrdcn in co doomI gdm&nctcrn 
Tc~rachlorkohkastotT aufgdti und untcr krihigcm RO- 
hrcn mit 0.1 mol surcchlorid RCOCl (tri h: R = 
Ph;b:R=CH,) vcrsuzt. Nach been&a Zugabc wird 
noch 3Omm untcr Rikkflusa erhitzt IIIK! drr &altete 
Rcaktionsgcmisch filtricrt. Das Filtrat wird i. Vcrk. mt- 
gchcnd cingaqt. wobc~ farblosc Kristalk ausfalkn. dK 
nach Umkristallisation an da Luft getrocknet warden. 

N+iminorh~~~a&myl)benzitni&hlori& 3 (allgcmeinc 
Vorschrift): 0.1 mol 1 weden in 600 ml getrocknetan 
TetrachlorkohknstofT bei Raumtanp. gel&t bear. sus- 
pendicrt. Dazu gibt man untcr stindigcm Rtihrcn 0.2mol 
Thionykhlorid in SO ml. CCI, wopfcnreir im Vataufc dna 
halbm Stun& hinzu. Bcmits wiihrznd der Ramgabe 
begiant ach an da CkfZsswand do @bg&cr Nisdenchlag 
abzuschcidcn. Zur VervollsGndigung der Rcaklion kann 
noch dnc halbc S~unde schwa& cnvinnr werdcn. EC wird 
abgcsaugt. dcr Nicdcrschlag mit Z&ml he&em CCI, ge- 
waschcn und die vcrcinigten gdbm Filtrate auf wiger als 
dlc Hilfte da Volm schonend ciograngt. wobci sich 
gdbc Knstalk abschcidcn. Dicse dad hintichcnd rein. Der 
Rcinheitsgrad kann durch Umkristallisation aus Mgnctcn 
Liisungsmittcln (Aceton. Dioxan) inabaonderr ZUT FAC- 
femung noch anhaftct&n .S5urechlori& vcrbeswrl m- 
den. Die Kristallc werden i. VI&. getrocknct und sind im 
Kiihlschrank fiber &ngerc &it haltbar. 

N -( Amitw~hiocartmayl)t+nzi~cr 4 (allguncinc Vor- 
schrift): 5 mmd 3 we&n in 2Oml wasscrfrcian Alkobd 
gel&t. Dazu gibt man bd Raumtcmp. tine alkobolischc 
Gsung von 5 mmol Natriumalkoholat. Ansc!&s4 tird 
2 h untcr Rtifluss abitz~ und das L&tmgsmittd i. V& 
cntfernt. Der Riickstand wird mit 2Oml Wasser auf- 
gcnommen. wobci ach tin c)l absc&dct. das nach An- 
reibcn schnell kristalliti. Die farblown Kristalk artrdm 
nachdanAbsaugcnmitWasscrnachpvucbcoundDlEb 
Trockncn an da LuR aus n-Hexan bm. aus dan at- 
sprcchenden Alkohol umkristallisiert. 

N-(Aminorhiorarbonyl)ami&u 5 (allpcwine Vor- 
schrift): stc: 0.02 mol 3 we&n in 40oml Aaton gd&t. 
Datu m0pf-t man unter Kti~mg tmd sciodiga~~ Riihrrn 
10 ml 25% igc w&srigc Ammoniakl6suog. Nach Zugak da 
halbcn Mmgc tritt dn fprMo+r Niadenchlrg auf, da dch 
ti wc&ercm Ammoniakzusatz wkda auf&t. Zur Va- 

volls&ndigung der Raktion wird die Mischung daon 
30 mio am Rtkkfluss gcbalta~. Nach scbonaxkm Eincogca 
da bung auf die Hillle dcs unprfmgikhcn Volumcns 
bildea skh zwci Pbascn aus. Die Btigc Ptuuc cr@t nach 
kurmn St&en oda Anrciben die jewciligc VabiDdung S in 
hdlglbcn Krista&m, die nach Umkristallisation aus Eth- 
anol an da Luft garocknet we&n. 

Sk: 0.01 mol 3 we&n in 4Oml A&on gel6st. Man 
vermischc diese L&ung mit 0.01 mol da pnmaren Amins 
(SCI) oder sekund&n Amim (SI, a) in je IO ml A&on 
und 0.01 mol Tnahylamio in Sml Aaton. das man umer 
Kiihkn rropfcnwcisc bci gutan Rtihhrra hinzurUgt. Zur 
Vmollst~igung da Rcaktioo hilt man die Mischung 2 h 
unta Rirckfluss. wobei sich farblosc Naddn von Tri- 
ethylaminhydrochlond abzuscheiden bcginncn. Nach Ab 
ktihlung auf Raumtcmp. wird abfiltnert und das Filtrat i. 
Vdr. cingccngt. Das auskristallisierte Rodukt Tallt nach 
Umkristallisation aus Ethanol bxw. Methanol (TabdIe 3) ul 
hcllgelbcn Kristalkn an. 

N 4 Thi&soyl)rhidromsfofi 6 (allgcnuinc. Vor- 
rhrift): I mmol 3 wcrdm In 40 ml wasscrfrcian Mcthan- 
01 gcl6st und mit ana mcthanohschcn I&ung von 
IZmmol Natriumsullid-nonahydrat vcnctzt. Die Ro 
aktionsmischung Ward 2 h untcr ROckflus gchaltcn. da- 
nach das lbsungsmirrel r. Vak. cnrfcmt und dcr Riickstand 
in 2Oml Wasscr aufgcnommcn. Aus dan Bligcn Gcmisch 
kristalltsiert nach wcnigcn Minutcn 4 als Ncbenprodukt aus. 
Davon wird abfiltriert und das Filtrat tropfcnmsc tit 5 ml 
EiscGg vcrs~en. Das sich bildcnde gclbc 01 kris~alliskrt 
durch Ant&en odcr nach kurzm St&en aus. Das Roh- 
produkt 6 wird aMiltrkrt. rnc( Wasscr gcwaschcn und aus 
lsopropanol umknstalliskrt. 

Die Nls- und S2gEkktronerupelrtrcn w-u&n mir dan 
Photudektroncnspck~romcta VG FSCA 111 unta Vcr- 
wcndung von MgK,-Strahlung aufgenommen. Zur Ka- 
librkrung dknte die Cls-Linic 28S.OeV. Der Musfehkr 
bctr@ 0. I cV. DIG 70 eV-Massenspek~ren wurden tit dem 
MPssenspek!rcmcter CH &Varian Mat angler@. Die 
‘H-NMR-Spcktrcn wurdm mit dcm 80 MHz-Spck~rometcr 
BS 40 C in CCI, gcgcn HMDS als inaerem Sraodard 
erhaltcn. 

DonluqpMR-Fiir sorgfltigc expcrimcnldk Mitarbcit 
dankcn wir Frau Dial. Cbrm. H. Gibkr und Frl. Did. 
them. M. Walter. &. sc. R. !Gargan, Scktion Cltcmk &r 
Karl-Marx-UniversiGt Leipzig, gilt unscr Dank fiir die 
Aufnahme und Ausmung dcr ESCA-Spcktren. 
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