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Bei der Acetylierung von Verbindungen, die im Gleichgewicht einer offenen Hydroxy-Nitron- und 
einer cyclischen Hydroxylamin-Form auftreten konnen, werden unter Zusatz von Pyridin andere 
Produkte als mit Acetanhydrid allein erhalten. 2a, lb/2b und If ergeben Acetylverbindungen aus 
der Form 2, l e  nur den Phenolester und l c  das Diacylamin. 

Die Benzoylierung fuhrt bei den ,,aromatischen Nitronen" in starker Abhhgigkeit von den 
Reaktionsbedingungen zu ringgeschlossenen Hydroxylaminestern, zu offenkettigen Amiden und 
zu Oxazinderivaten. 

Acylation with Hydroxylamine Hydroxynitrone Equilibria, 11. 

Acylation of compounds, which may exist as equilibria of open-chain hydroxynitrone and cyclic 
hydroxylamine forms, in the presence of pyridine leads to other products than acylation with 
acetic anhydride alone. Compounds 2a, lb/2b and If yield acetyl derivatives of type 2, whereas 
le yields only the phenol ester and l c  the diacylamine. The benzoylation of "aromatic nitrones" 
leads to  cyclic hydroxylamine esters, open-chain amides and oxazines, with strong dependence of 
the product distribution on the conditions of the reaction. 

Kiirzlich wurde uber die Acylierung von Verbindungen, die in Gleichgewichten*) der 
offenen Hydroxy-Nitron-Form 1 und der cyclischen Hydroxylamin-Form 2 auftreten 
konnen, berichtet'). Dabei resultierten aus der Verwendung von Acetanhydrid allein 
oder in perchlorsaurer Losung jeweils gleichartige Serien von Reaktionsprodukten. 

* Herrn Professor Dr. C. H. Brieskorn zum 65. Geburtstag gewidmet. 
1 H. Mohrle und M. Lappenberg, Arch. Pharm. (Weinheim) 311, 806 (1978). 
2 H. Mohrle, M. Lappenberg und D. Wendisch, Monatsh. Chem. 108,273 (1977). 

a v e r l a g  Chemie, GmbH, Weinheim 1978 
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Die Umsetzung mit Acetanhydrid in Pyridin liefert dagegen unterschiedliche Ergeb- 
nisse. 

ein Produkt, das aufgrund seiner Elementarzusammensetzung und mit Hilfe spek- 
troskopischer Untersuchungen eindeutig als das Diacylamin 3 identifiziert werden 
konnte. 

Die Acetylierung von l c  in Pyridin ergibt unter sehr milden Versuchsbedingungen 
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Bereits Beckmann hat die Umlagerung von fniher als Oxim-N-Xther bezeichneten 
Nitronen zu Saureamiden beschrieben3), wobei jedoch diese Reaktion nicht im Sinne 
einer ublichen Beckmann-Umlagerung verstanden werden kann4) 'I. 

+Ac*O 
R - t - k - ~ i  - d=* R-C=N-R' 

-AcOH II I 
0 0 OH 

Mit Acetanhydrid ergeben Nitrone zunachst unter milderen Bedingungen die ent- 
sprechenden N-substituierten Amide6) und erst nach liingerem Erhitzen oder durch Zu- 
gabe von Natriumacetat entstehen dam die N-Acetyl-Derivate der substituierten Amide 
als  Sekundarp~odukte~). 

Im Gegensatz zu den Ergebnissen dieser Autoren6) 7, entsteht aber 3 bereits unter 
sehr milden Versuchdsbedingungen aus lc. Damit wird fragwiirdig, ob die Saureamide 
4 bzw. 5 als Primarstufen sich uberhaupt gebildet haben konnen. Zur Klarung eines mog- 
lichen Reaktionsablaufes wurde 4 auf unabhangigem Wege dargestellt. Die Umsetzung 
mit Acetanhydrid in Pyridin lieferte dann auch erwartungsgemaa selbst nach langerem 
Erhitzen im siedenden Wasserbad nicht das Diacylamin 3, sondem das Monoacetyl- 
Derivat 5 ,  so daf3 der obige Mechanismus praktisch ausscheidet. 

+ 1 -OH- 

0 Ac OAc 
I1 I I 

R-C-N-R' - R-C=N-R' 

Als weitere Moglichkeit der Erklarung ware die Umlagerung des Nitrons l c  zum Saure- 
imid 3 aufgrund einer 1,30-tN-Acylwanderung zu diskutieren'). 

3 E. Beckmann, Ber. Dtsch. Chem. Ges. 23, 3331 (1890). 
4 P. Sykes, Reaktionsmechanismen, S. 141, Verlag Chemie, Weinheim 1976. 
5 F. Krohnke, Justus Liebigs Ann. Chem. 604, 203 (1957). 
6 0. L. Brady und F. P. Dunn, J .  Chem. Soc. 130, 2411 (1926). 
7 J .  Tananescu und J .  Nanu, Ber. Dtsch. Chem. Ges. 72, 1083 (1939). 
8 F. R. Stermitz und D. W. Neiswander, Tetrahedron 31, 655 (1974). 
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Dies wurde an dem Nitron 8 iiberpriifi, das sich je nach Versuchsbedingungen mit Acetan- 
hydrid und Pyridin in der Kdte zu 9 oder durch Erhitzen im Wasserbad zum Saureimid 
10 umsetzen lat .  9 dagegen kann mit Acetanhydrid und Pyridin nicht mehr zu 10 um- 
gelagert werden, was die Moglichkeit einer O+N-Acylwanderung nach') hier ausschlieflt. 

Damit scheint sicher, dal3 das freie phenolische Hydroxyl und auch die Nitron-Gruppe 
a l s  Funktion fur den Reaktionsablauf zum Diacylamin notwendig sind. 

Ein entsprechender Mechanismus laflt sich folgendermaflen formulieren: 

+AczO I 

Whrend sich I f  mit Acetanhydrid in Pyridin zum ringgeschlossenen Acetyl-Produkt aus 
der Form 2f umsetzt, wird bei l e  unter den gleichen Versuchsbedingungen die pheno- 
lische Hydroxyl-Gruppe acetyliert, was ein Vergleich der 'H-NMR-Spektren von l l 
und 12 beweist. 
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Tab. 1: Chemische Verschiebung (6 ppm) charakteristischer Protonen in ' H-NMR-Spektren in 
[D6 ]DMso 

Nr. a b C 

- - le 5.70 
11 4.88 6.46 1.82 
12 5.75 - 2.45 

Benzoylierung 

l c  @-p+&... 
14 13 

1s 

Bei der Umsetzung von l c  mit Benzoylchlorid in Pyridin konnen je nach Versuchsbe- 
dingungen 13,14 und 15 erhalten werden. 

Eine Entscheidung uber die Herkunft des Phenylrestes bei 13 und 15, niimlich ob 
aus der Ausgangssubstanz oder dem Reagens stammend, ist hier nicht moglich. Fur 
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eine Klarung des Reaktionsablaufes und der entsprechenden Zwischenprodukte ist 
diese Information aber notwendig. 
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Deshalb wurde das ,,4-Methylbenzaldehyd-Derivat" Id  mit Benzoylchlorid in Pyridin 
umgesetzt. In der Kdte gibt Id  mit Benzoylchlorid nach schonender Aufarbeitung das 
cyclische Produkt 16. Kochen in Pyridin allein lafit 16 unverandert, wogegen die Zu- 
gabe von uberschiissigem Benzoylchlorid in Pyridin das Oxazin 17 liefert. Offensicht- 
lich reicht hier die Basizitat des Chlorid-Anions aus, um die Eliminierung von Benzoe- 
saure zu katalysieren. Durch Kochen in einem basischen Losungsmittel wie Dimethyl- 
sulfoxid kann ebenfalls aus 18 wie aus 16 Essigsaure bzw. Benzoedure abgespalten 
werden. Die Hydrolyse von 17 wird dagegen durch Saure katalysiert und ergibt das 
Amid 19. 

logie zu fniheren Untersuchungen') das Monoacetyl-Derivat 20. 
Die Umsetzung von 16  mit Acetanhydrid in perchlorsaurer Losung liefert in Ana- 

Die Eknzoylierung von 8 ergibt unter den gleichen Versuchsbedingungen, die bei l c  
und I d  angewandt wurden, ausschliefilich 21.22 und 23 konnen selbst unter drasti- 
schen Versuchsbe dingungen nicht erhalten we rden. 
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Offensichtlich ist die Abspaltung von Essigdure bzw. Benzoesaure nur bei den Deri- 
vaten mit aromatischem Aldehydanteil moglich. Denn selbst nach mehrstiindigem 
Kochen von 24 in Dimethylsulfoxid konnte nur wieder die Ausgangsverbindung, nicht 
aber das Oxazin-Derivat 25, gewonnen werden. 
Der Deutschen Forschungsgemeinschaft und dem Fonds der Chemischen Industrie danken wir 
fur die Unterstutzung der Arbeit. 

Experimenteller Ted 

Schmp.: nicht korr.. IR-Spektren: Perkin-Spektralphotometer 237, KBr-Prefiling. ' H-NMR- 
Spektren: Varian A 60A in den angegebenen Losungsmitteln (Int. Stand. TMS). Massenspektren: 
Varian CH-7 A, Ionisierungsspannung 70 eV. DC: DC- Alufolien, Kieselgel60 F 254 Merck, 
Laufstrecke 10 cm, Kammersattigung. Fliefimittel (Vol.): Chloroform/Aceton 65 + 35. 
Detektion: Joddampf, Fluoreszenzloschung unter UV-Licht. 

2-Acetoxy-l-[ (N-acetyl-N-benzoyl)aminomethyl]naphthalin ( 3 )  

2.8 g (10 mmol) lc2) wurden in 20 ml Pyridin gelost und mit 5 ml Acetanhydrid versetzt. Nach 
24 h wurde der Ansatz in 200 ml Wasser gegossen und der entstandene Niederschlag aus Chloro- 
form/Petrolather umkristallisiert. Farblose Kristalle. Schmp.: 135O (Mettler). Ausb.: 3.1 g (86 %). 
Rf: 0.63. 
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IR: C/cm-'= 3050, 3015, 2925,1745,1670,1590,1435,1350,1315,1230,1190. IH-NMR 
(CDCI3): 6 (ppm) = 7.34 - 8.84 (m, 11 H, aromat. H), 5.77 (s, 2 H, -CH2-), 2.38 (s, 3 H, COCHj) ,  
1.98 (s, -CO-CHJ), MS: m/e (rel.Int./%) = M: 361 (lo), 319 (24), 277 (lo),  256 (6), 214 (38), 
196 (20), 172 (SO), 156 (55), 128 (47), 115 (lo), 105 (100) C22H19N04 (361.4) Ber. C 73.1 
H 5.30 N 4,O; Gef. C 73.3 H 5.40 N 4.0. 

I-Benzamidomethyl-2-(benzoyloxy)naphthalin (7) 

2.1 g (10 mmol) 6 . HCl wurden mit 50 ml Pyridin und 10 g Benzoylchlorid einige min kriftig 
geschuttelt. Der entstandene Niederschlag wurde mehrmals rnit Wasser und Athano1 gewaschen 
und ausEssigester umkristallisiert. Schmp.: 221° (Mettler). Ausb.: 3 g (78 %). Rf: 0.64. 

(CDC13): 6 (ppm) = 7.27 - 8.49 (m, 16 H, aromat. H), 6.72 (t, 1 H, -NH-), 5.15 (d, 2 H,-CH2-). 
MS: m/e (reLInt./%) = M: 381 (7), 363 (2), 319 (2), 276 (27), 259 (7), 225 (5), 170 (17), 156 
(28), 128 (33), 115 (17), 105 (100). CxH19N03 (381.4) Ber. C 78.7 H 5.02 N 3.7;Gef. C 78.6 
H5.15 N 3.7. 

IR: S/CITI-' = 3295, 3050,2925,1720,1615,1515,1250,1195,1160,1075, 1055. IH-NMR 

I -Benzamidomethyl-2-naphthol(4) 
1.9 g (5 mmol) 7 wurden in 25 ml 5proz. athanolischer Kalilauge unter schwachem Erwiirmen im 
Wasserbad gelost. Das Losungsmittel wurde i. Vak. auf ca. 5 ml eingeengt. Nach Zugabe von 100 ml 
Wasser wurde die Losung mit verd. Salzsaure auf pH 1 gebracht und mit Chloroform ausgeschiittelt. 
Die Chloroform-Phasen wurden mit verd. Natriumhydrogencarbonat-Losungund Wasser gewaschen. 
Nach Trocknen uber Natriumsulfat und Abziehen des Losungsmittels i. Vak. verblieb eine wei5- 
liche kristalline Masse, die aus Chloroform farblose Kristalle gab. Schmp.: 190.5O (Mettler). Ausb. 1 g 
(72 %). R f  0.65. 

6 (pprn) = 10.32 (s, 1 H, austauschbar, -OH), 9.16 (t, 1 H, austauschbar, -NH-), 7.16 - 8.38 (m, 11 H, 
aromat. H), 4.96 (d, 2 H, -CHI-). MS: m/e (reLInt./%) = M: 277 (40), 172 (15), 156 (96), 145 (6), 
144 (7), 128 (75), 121 (34), 115 (15), 105 (100). ClaH15NO2 (277.3) Ber. C 78.0 H 5.45 N 5.1; 
Gef. C 78.1 H 5.54 N 5.0 

IR: P l ~ m - 1  = 3255, 1605,1585,1475,1435,1390,1315,1210,1145,1010. IH-NMR ([DbIDMSO): 

2-Acetoxyl  -(benzamidomethyl)naphthalin ( 5 )  

0.7 g (2.5 mmol) 4 wurden rnit Pyridin/Acetanhydrid wie bei der Darstellung von 3 behandelt. Aus 
Essigester farblose Kristalle. Schmp.: 163.1° (Mettler). Ausb.: 0.7 g (88 %). Rf: 0.61. 
IR: C/cm-l = 3245, 3060, 1745, 1620, 1535, 1350,1290, 1185, 1045. 'H-NMR (CDC13): 6 (pprn) 
= 6.97 - 8.25 (m, 11 H, aromat. H), 6.60 (t, 1 H, austauschbar, -NH-), 4.94 (d, 2 H, CHz- ) ,  2.31 
(s, 3 H, -CWH3).  MS: m/e (rel.Int./%) = M: 319(9), 277(56), 259(3), 172(17), 170 (16), 156(60), 
145 (4), 144 (5), 128 (loo), 115 (12). C20H17N03 (319.4) Ber. C 75.2 H 5.37 N 4.4;Gef. C 75.2 
H5.49 N4.4. 

2-A cetoxy- [N-(2-acetoxy-I -naphthoyl)-N-(acetyljaminomethyl j-naphthalin ( 10) 

1.7 g (5 mmol) 89) wurden in 25 ml Pyridin mit 5 ml Acetanhydrid 30 min im Wasserbad unter 
Riickfld erhitzt. Die Aufarbeitung erfolgte wie bei 3. Aus Chloroform-Petrolather farblose Kristalle. 
Schm.: 116.7O(Mettler). Ausb.: 1.5 g(64%). Rf:0.53.  
IR: C/cm-l = 3050,1750,1675,1500,1420, 1360,1300, 1180,1000. 1H-NMR (CDC13): 6 (pprn) = 
6.63 - 7.78 (m, 12 H, aromat. H), 5.39 (d, 2 H, CHz-), 2.42 (s, 3 H, -CO-CH3), 2.07 und 2.01 (2 s, 

9 H. Mohrle und M. Lappenberg, Chem. Ber. 109, 1106 (1976). 
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6 H, -COCH3). MS: m/e (rel.Int./%) = M: 469 (2), 427 (3), 410 (2), 385 (4), 213 (37), 171 (loo), 
170 (60), 156 (47), 128 (68), 115 (40). CzaH23N06 (469.5) Ber. 71.6 H 4.94 N 3.0;Gef. C 71.3 
H 4.93 N 3.0. 

2-Acetoxy-1 -[N-nitrobenzyliden)aminomethyl]naphthalin-N-oxid (1 2) 

1.6 g (5 mmol) lez) wurden in 50 ml Pyridin gelost. Nach Zugabe von 5 ml Acetanhydrid fie1 ein 
weiDer Niederschlag aus, der mit Wasser und k h a n o l  gewaschen und aus Essigester umkristallisiert 
wurde. Schmp.: 208' (Linstrom). Ausb.: 1.1 g (61 %). Rf: 0.62. 
IR: S/cm-I = 3095, 3055, 2925, 1740, 1585, 1550, 1500, 1420,1330,1190. IH-NMR ([D6]DMSO): 
6 (ppm) = 7.30 - 8.53 (m, 11 H, aromat. H und olef. H), 5.75 (s, 2 H, €H2-), 2.45 (s, 3 H, -CO€H3). 
MS: m/e (rel.Int./%) = M: 364 (5), 348 (4), 322 (2), 306 (13), 241 (9), 213 (6), 199 (9), 170 (8), 
157 (loo), 156 (6), 128 (64), 118 (16), 115 (14), 102 (24). CzoH1tjNz05 (364.4) Ber. c 65.9 
H 4.43 N 7.7:Gef. C 66.0 H 4.52 N 7.8. 

2-Benzoyloxy-3-phenyl-2.3-dihydro-1 H-naphth[l,2-e] [ 1,3] oxazin (1 4) 

2.8 g (10 mmol) lcz) wurden in 60 ml Pyridin gelost und mit 1.4 g (10 mmol) Benzoylchlorid ver- 
setzt. Nach 24 h wurde der Ansatz in 250 ml Wasser gegossen. Der entstandene Niederschlag wurde 
aus Essigester umkristallisiert. Schmp.: 156.3' (Mettler). Ausb.: 3.1 g (81 %). Rf: 0.67. 
IR = D/cm-l = 3005, 1720,1610, 1590, 1440,1385, 1210,1165,1000. 'H-NMR ([DcjIDMSO): 
6 (ppm) = 7.25 - 8.02 (m, 16 H, aromat. H), 5.96 (s, 1 H, CH-), 4.97 (4, 2 H,CH2-). MS: m/e 
(reLInt/%) = M: 381 (2), 259 (39), 230 (15), 202 (4), 182 (6), 156 (62), 128 (75), 122 (32), 105 
(100). CxH19N03 (381.4) Ber. C 78.7 H 5.02 N 3.7; Gef. C 78.4 H 5.20 N 3.6. 

3-Phenyl-1 H-naphth[ 1,2-e] [ 1,3]oxazin (15) 

1.9 g (5 mmol) 14 wurden in 15 ml DMSO 30 min unter Riickfld im Wasserbad erhitzt. Beim Ab. 
kuhlen kristallisierten wefie Nadeln aus, die aus Chloroform/Petrolather umkristallisiert wurden. 
Schmp.: 164.1' (Mettler). Ausb.: 0.6 g (46 %). Rf: 0.64. 
1R: D/cm-1 = 3055, 2915,2840, 1665,1615, 1500, 1425, 1385, 1350, 1320, 1265, 1210, 1160, 
1085. IH-NMR (CDC13): 6 (pprn) = 7.00 - 8.21 (m, 11 H, aromat. H), 5.06 (s, 2 H, CHz-). 
MS: m/e (reLInt./%) = M: 259 (16), 170 (5), 156 (86), 144 (2), 142 (2), 128 (loo), 115 (5), 
114 (8), 102 (22). C18H13NO (259.3) Ber. C 83.4 H 5.05 N 5.4;Gef. C 83.2 H 5.24 N 5.4. 

2-Benzoyloxy-3-(4methylphenyl)-2,3-dihydro-l H-naphth[l,2-e]-[1,3] oxazin (16) 

2.9 g (10 mmol) IdZ) wurden in 60 ml Pyridin mit 1.4 g (10 mmol) Benzoylchlorid wie bei der 
Darstellung von 14 behandelt. Aus Essigester farblose Kristalle. Schmp.: 165.6' (Mettler). Ausb. : 
3 g (76 %). Rf: 0.68.. 
IR: D/cm-1 = 3050, 2910,1730,1610,1590,1500,1460,1440,1385,1350,1220,1165,1050. 
1H-NMR ([D6]DMSO): 6 (ppm) = 7.05 - 8.02 (m, 15 H, aromat. H), 6.40 (s, 1 H, CH-), 4.94 
(4, 2 H, -CHz-), 2.27 (s, 3 H, CH3). MS: m/e (rel.Int./%) = M: 395 (2), 349 ( l ) ,  310 (3), 281 (91, 
273 (87), 258 (23), 244 (33), 156 (5% 128 (loo), 105 (64).C26HzlN03 (395.5) Ber. c 79.0 
H5.35 N3.5;Gef.C78.9 H5.46 N3.5. 

3-(4-Methylphenyl)-IH-naphth[ 1,2-el [I ,3 1 oxazin (17) 

2 g (5 mmol) 16 wurden in 15 ml DMSO wie bei der Darstellung von 15 behandelt. Aus Chloroform/ 
Petrolather farblose Nadeln. Schmp: 152.1' (Mettler). Ausb.: 0.6 g (44 %). Rf: 0.63. 
IR: fi/cm-' = 3020, 2875,1660,1615,1595,1500,1455,1420,1390,1350,1325,1270,1215, 
1165, 1080. 'H-NMR (CDCI3): 6 (ppm) = 7.04 - 8.16 (m, 10 H, aromat. H), 5.10 (s, 2 H, CHz-), 
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2.42 ( s ,  3 H, -CH3). MS: m/e (rel.Int./%) = Mt273 (53), 244 (3), 156 (72), 128 (loo), 117 (53), 
116 (52), 102 (82). Cl9H15NO (273.3) Ber. C 83.5 H 5.53 N 5.1; Gef. C 83.2 H 5.55 N 5.2. 

1 -(4-Methylbenzoyl)aminomethyl-2-naphthol(19) 

0.5 g ( 2  mmol) 17 wurden in 10 ml heil3em Xthanol unter Zusatz von 3 Tr. konz. Salzsaure gelost. 
Nach Zugabe von 100 ml Wasser fie1 ein w e a e r  Niederschlag aus, der aus Chloroform/Petrolather 
umkristallisiert wurde. Schmp.: 177.2'(Mettler). Ausb.: 0.53 g (92 %). R f  0.59. 
IR: Dlcm-' = 3350 (breit), 3020,2910,1615,1535,1490,1455,1400,1340,1295,1220,1150, 
1010. 'H-NMR ([D6]DMSO): 6 (pprn) = 10.31 (s, 1 H, austauschbar, -OH), 9.06 ( t ,  1 H, austausch- 
bar, -NH-), 7.06 - 8.27 (m, 10 H, aromat. H), 4.85 (d,  2 H, CHz-) ,  2.30 (s, 3 H, -CH3). MS: m/e 
(rel.Int./%) = Mt291 (6), 172 (20), 170 (12). 156 (loo), 135 (80), 128 (96), 119 (go), 102 (24). 
C19H1,NOz (291.4) Ber. C 78.3 H 5.88 N 4.8; Gef. C 78.4 H 6.15 N 4.7. 

1 -(N-Acetyl -N-benzoyloxy) -arninornethyl-2-naph tho1 (20) 

2 g (5 mmol) 16 wurden in 25 ml Acetylierungsgemisch'o) unter schwachem Erwiirmen gelost. 
Nach 1 h wurde der Ansatz in 200 ml Wasser gegossen und 1 h danach die Mischung mit Cloroform 
ausgeschuttelt . Die Chloroform-Phasen wurden mit verd. Natriumhydrogencarbonat-Losung und 
Wasser gewaschen und uber Natriumsulfat getrocknet. Das Lljsungsmittel wurde i. Vak. abgezogen. 
Als Ruckstand blieb eine kristalline w e d e  Masse, die aus Xthanol farblose Kristalle gab. Schmp.: 
178.4' (Mettler). Ausb.: 1.1 g (65 %). Rf: 0.62. 
IR: Ljlcrn-' = 3160, 1740, 1610,1500,1435,1345, 1305,1260,1215, 1190,1120. 'H-NMR 
(CDC13): 6 (ppm) = 9.24 (s, 1 H, austauschbar, -OH), 7.09 - 8.20 (m, 11 H, aromat. H), 5.36 
(s, 2 H, CHz-) ,  2.06 (s, 3 H, €0-CH3). MS: m/e (rel.Int./%) = M: 335 (2), 256 (91), 199 (18), 
171 (33), 170 (27), 156 ( 3 9 ,  128 (56), 122 (54), 115 (27), 105 (100). CBH17N04 (335.4) Ber. 
C 71.6 H 5.11 N 4.2; Gef. C 71.5 H 5.20 N 4.1. 

2-Benzoyloxy-1 -[N-(2-benzoyloxy-l  -naphthylmethylen)arninomethyl) I-naphthalin-Noxid (21) 

1.7 g (5 mmol) 8 wurden in 50 ml Pyridin mit 0.7 g ( 5  mmol) Benzoylchlorid wie bei der Dar- 
stellung von 14 behandelt. Aus Chloroform farblose Kristalle. Schmp.: 203.2' (Mettler). Ausb.: 
2 g (73 %) R f  0.67. 
IR: t/cm-' = 3050.1720,1655,1585,1500,1440,1250,1200,1165,1075,1055,1010. 'H- 
NMR (CDC13): 6 (ppm) = 7.02 - 8.30 (m,  22 H, aromat. H), 6.55 ( t ,  1 H, -CH-), 5.05 (d, 2 H, 
CH2-) .  'H-NMR ((D6]DMSO): 6 (pprn) = 9.0: ( t ,  1 H, -CH-), 7.15 - 8.47 (m, 22 H, aromat. H), 
4.98 (d, 2 H, CHz-). MS: m/e (rel.Int./%) = M. 551 (12),446 (16), 429 (4), 381 (2), 271 (76), 
256 (18), 225 (lo),  197 (6), 170 (28), 156 (20), 142 (lo),  128 (38), 115 (20), 105 (100). 
C%Hz5NO5 (551.6) Ber. C 78.4 H 4.57 N 2.5; Gef. C 78.5 H 4.83 N 2.5. 

10 J .  S .  Fritz und G. H. Schenk, Z. Anal. Chem. 176, 134 (1960). 

Anschrift: Prof. Dr. H. Mohrle, UniversitatsstraBe 1, Geb. 26.23, 4000 Diisseldorf 1. [Ph 9281 




