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Antiaggregatorische und anticoagulante Eigenschaften von Oligoa-
minen, 3. Mitt.”: m-Phenylenbisaminoalkane

Klaus Rehse*, Ute Liikens, Susanne LeiBring und Gudrun Claus

Institut fiir Pharmazie der Freien Universitédt Berlin, Konigin-Luise-Str. 2+4, 1000 Berlin 33
Eingegangen am 18. Mirz 1986

Es wurden 17 Titelverbindungen synthetisiert, von denen 16 die durch Collagen induzierte Thrombocy-
tenaggregation in Konzentrationen von 40 bis 6 umol/L zu 50 % hemmten. Die Gerinnungsfihigkeit von
Blutplasma — dargestellt als Verldngerung von Thromboplastin- und partieller Thromboplastinzeit - wur-
de in Konzentrationen zwischen 4 - 10-4 und 1 - 104 mol/L auf 25 % der Norm herabgesetzt.

Platelet Aggregation Inhibiting and Anticoagulant Effects of Oligoamines, I1I: 1,3-Phenylenebis(alkana-
mines)

Platelet aggregation induced by collagen in vitro is inhibited by the title compounds at IC ;; = 40-6 pmol/
L. At4 - 10-4 - 1.10-4 mol/L the formation of fibrin is depressed to 25 % of normal. This was shown by
prolongation of the thromboplastin and partial thromboplastin time.

Kiirzlich haben wir liber antiaggregatorische und anticoagulante Eigenschaften von
p-Phenylenbisaminoalkanen berichtet?.
+} Herrn Prof. Dr. H. Oelschlidger zum 65. Geburtstag herzlich gewidmet.

0365-6233/87/0303-228 $ 02.50/0

© VCH Verlagsgesellschaft mbH, D-6940 Weinheim, 1987
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Tab. 1: Thrombocytenaggregationshemmung (TAG) sowie Verlangerung von Quick- und partieller
Thromboplastinzeit (PTT) durch m-Phenylenbisaminoalkane (n.g. = nicht gepriift)

R—(CHjy)m—HN—(CHy),

{CH2)p~NH-{CHz)n—R

TAG Quick PTT
ICsq c¢Xx 10% At
[umol/L] [mol/L]  [s]

Z
=
38
=

1 1 2 Phenyl 25 4/8 4/0
2 1 2 (4-Chlorphenyl) 15 4/25 4/26
3 1 2 (3-Trifluormethylphenyl) 21 4/4 4/0
4 1 3 Phenyl 20 4/18 4/0
5 1 4 Phenyl 10 2/25 2/10
6 1 5 Phenyl ) 9 1/8 2/16
7 1 4 4-Methoxyphenyl 13 1/10 2/16
8 1 4 3,4-Dimethoxyphenyl 21 4/6 4/21
9 2 4 Phenyl 6 4/30 2/7
10 2 4 4-Methoxyphenyl 15 2/8 2/22
11 1 4 1-Naphthyl 15 4/14 4/18
12 1 4 Cyclohexyl 40 2/12 n.g.
13 1 3 Methyl 30 4/0 n.g.
14 1 2 t-Butyl 30 4/0 4/
15 1 4 Methyl 40 4/0 n.g.
16 1 6 Methyl 19 2/12 n.g.
17 1 11 Methyl > 500 4/0 n.g.

Zur weiteren Kldrung der Strukturvariabilitdt der gefundenen Effekte haben wir
nunmehr m-Phenylenbisaminoalkane untersucht. 1-8 und 11-17 wurden durch Um-
setzung von Isophthalaldehyd mit den entspr. Aminen und anschlieBende Reduktion
der Imine mit NaBH, synthetisiert. Zur Synthese von 9 und 10 wurde m-Phenylendies-
sigsduredichlorid mit den entspr. Phenylbutylaminen zu den Diamiden umgesetzt. Die-
se wurden mit POCI; und NaBH, zu den gewiinschten Diaminen reduziert?. Die in den
bereits beschriebenen Screensystemen® 4 beobachteten gerinnungsphysiologischen
Aktivitdten sind in Tab. 1 zusammengefafit. Zunéichst wurde die bereits bei den p-Phe-
nylendialkylaminen als giinstig erkannte N-Arylalkylsubstitution durchgefiihrt. Der
Vergleich der Substanzen 1 und 4-6 zeigt, dal3 mit zunehmender Lange der Seitenkette
eine Wirkungsverstérkung erreicht wird, indem die zur 50%igen Hemmung der durch
Collagen induzierten Thrombocytenaggregation erforderliche Konzentration von
25.107¢ mol/L (1) auf 9-107° mol/L (6) gesenkt werden kann. Durch Einfiihrung von
Chlor- oder Trifluormethylsubstituenten in den Aromaten (2, 3) 146t sich eine geringe
Verstiarkung der Wirkung erzielen. Die Einfiihrung einer (7) oder zweier (8) Methoxy-
gruppen fithrt hingegen zu einer im Vergleich zu 5 etwas geringeren Wirkung. Der Er-
satz des Phenylringes in § durch einen 1-Naphthylrest fiihrt zu einer geringen Wir-
kungsabschwichung. Die VergroBBerung des Abstandes zwischen m-Phenylenring und
den Stickstoffunktionen (vgl. § mit 9) vermag die Wirkung nochmals etwas zu verstér-
ken. Der Vergleich von 9 mit 10 zeigt erneut, dafl die Einfiihrung eine Methoxygruppe
zur Verringerung der Wirkung fiihrt. Insgesamt ist jedoch im Vergleich zu den entspr.
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p-Phenylenverbindungen? generell eine deutliche Wirkungssteigerung um etwa das
Fiinffache zu beobachten. Dies gilt ebenfalls fiir die Verldngerung der Quick-Zeiten (in
vitro). Waren bei p-Phenylenverbindungen® nennenswerte Effekte nur iiber 4-107
mol/L zu sehen, so wird bei 6 und 7 schon bei 1- 10 mol/L eine Verlingerung um etwa
10 sec beobachtet, was einer Absenkung der Gerinnungsféhigkeit des Plasmas auf
etwa 235 9% der Norm entspricht. Dieser Effekt geht mit der Hemmung der Thrombo-
cyctenaggregation nicht unbedingt parallel, wie z. B. der Vergleich von 7 mit 9 zeigt.
Der Einfluf3 der Substanzen auf die partielle Thromboplastinzeit (PTT) weist hingegen
deutliche Parallelen zur Quickzeitverldngerung auf. Auch beziiglich des Einflusses auf
PTT sind die arylalkylsubstituierten m-Phenylenverbindungen den entspr. p-Phenylen-
verbindungen deutlich iiberlegen.

Der Versuch, den aromatischen Substituenten R in § durch sein alicyclisches Analo-
gon zu ersetzen (12) fiihrte zu einer deutlichen Verminderung der antiaggregatorischen
und anticoagulanten Eigenschaften. Um so iiberraschender war es, daf} die reine Al-
kylsubstitution in 16 zu einer Verbindung fiihrte, die sich durchaus mit der analogen
arylalkylsubstituierten Verbindung 4 messen kann. Verkiirzung des Alkylrestes fiihrte
erwartungsgemil zu einer Abschwichung der Effekte (13-15). Der vollige Verlust al-
ler Wirkungen in 17 macht die Grenzen der Strukturvariabilitit der untersuchten Ef-
fekte besonders deutlich.

Experimenteller Teil

Geriite: Schmelzpunkie: Mettler FP-1 (unkorrigiert), Temperaturanstieg 2° pro Minute; Elementaranaly-
sen: Perkin-Elmer Elementaranalysator 240 B; IR-Spektren. Perkin-Elmer Spektralphotometer 297; 'H-
NMR-Spektren: Bruker-Gerite WP-60 und WM-250; Massen-Spektren: Varian-MAT-Geréte CH-TA
(70 eV) und CH-5D 680 eV).

N,N'-Bis-2-phenylethyl-m-phenylen-dimethanamin (1)

Farblose Kristalle (Ethanol/Ether), Schmp. 208°, Ausb. 95 % d. Th. - C,,H,N,.2 HCI-0.5 H,0 (426.4)
Ber. C 67.6 H7.32 N 6.6 Gef. C 67.7H 7.16 N 6.6. — IR (KBr): 1580, 1495, 1450, 740, 700 cmr!. - 'H-
NMR/60 MHz (CDCI,): & (ppm) = 9.8 (bs, 4H, ﬁHz), 8.1 (s, 1H, aromat.), 7.5-7.1 (m, 13H, aromat.),
4.1 (bs, 4H, Ar-CH,-N), 3.2 (m, 8H). - MS (70 eV/150°): m/z = 345 (< 1%, MH"), 343 (< 1 %,
(M-H)"), 253 (100), 132 (24), 105 (45), 91 (15).

N,N'-Bis-2-(4-chlorphenyl)ethyl-m-phenylen-dimethanamin (2)

Weifles Pulver (Ether), Schmp. > 300°, Ausb. 90 % d. Th. -~ C,,H,,N,Cl,-2 HC] (486.3) Ber. C 59.3
H 5.80 N 5.8 Gef..C 59.3 H 5.65 N 5.7. - IR (KBr): 1600, 1495, 1440, 1090, 1015, 805 cm-1. -
'H-NMR/60 MHz (ID,JDMSO): 8 (ppm) = 9.5-7.5 (bs, ItIHZ),7.8—7.3 (m, 12H, aromat.), 4.1 (s, 4H,
Ar-CH,-N), 3.0 (s, 8H, NH,-CH,-CH,-Ar). - MS (70 €V/150°: m/z = 414/412 (< 1 %, M*"), 289
(27), 287 (75), 132 (25), 125 (15), 105 (100).

N,N'-Bis-2-(3-trifluormethylphenyl)ethyl-m-phenylen-dimethanamin (3)

Weiles Pulver (Ether), Schmp. 185°, Ausb. 80 % d. Th. - C,¢H,(N,F,.2 HC1.0.5 H,0 (562.4) Ber.
C 55.5 H 5.19 N 5.0 Gef. C 55.9 H 4.95 N 5.1, - IR (KBr): 1585, 1490, 1450, 1330, 1200, 1170, 1125,
1070, 800, 700 cm-!. - 'H-NMR/60 MHz ([D{IDMSO): & (ppm) = 9.7 (bs, 4H, NH,), 7.5 (m, 12H, aro-
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mat.}, 4.2 (bs, 4H, Ar-CH,-N), 3.2 (m, 8H). - MS (70 eV/150°): m/z = 480 (< 1 %, M*"), 322 (40), 159
(100), 133 (37), 132 (20), 121 (27), 119 (27), 109 (53), 105 (100), 104 (67), 103 (53).

N,N'-Bis-3-phenylpropyl-m-phenylen-dimethanamin (4)

Feine farblose Kristalle (Ethanol/Ether), Schmp. 160°, Ausb. 90 % d. Th. - C, H, N,-2 HC1(445.5) Ber.
C 70.1 H7.69 N 6.3 Gef. C 70.2 H 7.86 N 6.2. — IR (KBr): 1600, 1495, 1450, 1160, 1105, 700 cmr!. -
'H-NMR/60 MHz ({D,JDMSO): 6 (ppm) = 9.45 (bs, 4H, ﬁHZ), 7.5-7.0 (m, 14H, aromat.), 4.14 (s, 4H,
Ar-CH,N), 3.1-2.5 (m, 8H, N-CH,-CH,-Ar), 2.25-1.75 (m, 4H). -~ MS (70eV/120°): m/z = 372
(89 %, M+), 267 (100), 253 (21), 239 (58), 238 (68), 132 (58), 120(47), 118(68), 117 (63), 105 (100), 104
(89), 103 (68), 91 (95), 79 (68), 78 (58), 77 (74).

N,N'-Bis-4-phenylbutyl-m-phenylen-dimethanamin (5)

Farblose Kristalle (Ethanol/Ether), Schmp. 209°, Ausb. 80 % d. Th. - C,;H,(N, - 2 HCI1(473.5) Ber.

C 71.0 H 8.09 N 5.9 Gef. C 70.9 H 8.0 N 5.9. - IR (KBr): 1605, 1495, 745, 700 cm-!. - "H-NMR/60
MHz ({DDMSO0): § (ppm) = 9.5 (bs, 4H, I¢IH2), 7.7-7.1 (m, 14H, aromat.), 4.05 (s, 4H, Ar—-CH,-N),
3.0-2.5 (m, 8H, N-CH,-CH,-CH,-CH,-Ar), 1.8-1.5 (m, 8H). - MS (70 ¢V/120°), m/z = 400 (8 %,

M+, 281 (27), 205 (29), 149 (29), 105 (69), 91 (82), 64 (100), 57 (48), 48 (82).

N,N'-Bis-5-phenylpentyl-m-phenylen-dimethanamin (6)

Weile, hygroskopische Substanz (Ether), Schmp. > 300°, Ausb. 90 % d. Th. - C,(H,N,-2 HCI-0.5
H,O0 (510.6) Ber. C 70.5 H 8.49 N 5.5 Gef. C 70.2 H8.60 N 5.3. - IR (KBr): 1605, 1585, 1495, 1455,
1240, 700 cm-!. - '"H-NMR/60 MHz (CDCl,): & (ppm) = 9.5 (bs, 4H, ItIHZ), 7.9 (s, 1H, aromat.), 7.80
-7.0 (m, 13H, aromat.}, 4.0 (s, 4H, Ar-CH,-N), 2.9-2.3 (m, 84, N-CH,-CH,, Ar-CH,-CH,), 2.0-1.3
{m, 12H). - MS (70 eV/80°): m/z = 428 (20 %, M**), 295 (90), 267 (22), 266 (20), 265 (20), 105 (100), 91
(60).

N,N'-Bis-4(4-methoxyphenylbutyl-m-phenylen-dimethanamin (7)

Farblose Kristalle (Ethanol), Schmp. 204°, Ausb. 41 % d. Th. - C,,H,(N,0,-2 HC1(533.6) Ber. C 67.5
H 7.93 N 5.3 Gef. C 67.4 H 8.00 N 5.3. - IR (KBr): 1600, 1460, 1440, 1300, 1250, 1180, 1030, 810,
710 cm-!. - 'H-NMR/250 MHz (ID,IDMSO): & (ppm) = 9.45 (bs, 4H, ﬁHz), 7.72 (s, 1H, H-2), 7.62
J = 7 Hz, 2H, H-4,6), 7.49 (dd,J = 7/7 Hz, 1H, H-5), 7.11 (,d“, J =7 Hg, 4H, H-2'6"), 6.84
(»,d“,J =7 Hz, 4H, H-3', 5), 4.10 (s, 4H, Ar—Cﬂz-ﬁHz)S.ﬂ (s, 6H, OCH,), 2.88 (m, 4H, NHl—C!iz—
CH,), 2.51 (m, Ar-CH,-CH,), 1.75-1.55 (m, 8H, aliphat.). - MS (70 €V/200°): m/z = 460 (3 %, M*"),
459 (18),311(72),281 (15), 280 (33), 161 (24), 134 (22), 121 (60), 120 (21), 105 (100), 104 (34), 91 (22),
78 (18), 77 (15).

N,N’-Bis-4-(3,4-dimethoxyphenyDbutyl-m-phenylen-dimethanamin (8)

Farblose Kristalle (Ethanol/Ether), Schmp. 153°, Ausb. 48 % d. Th. - C;,H,,N,0,-2 HC1(593.6) Ber.
C 64.8 H 7.81 N 4.7 Gef. C 64.9 H 8.07 N 4.6. - IR (KBr): 1590, 1510, 1450, 1260, 1230, 1150, 1030,
850, 800, 760, 700 cm-!. - *H-NMR/250 MHz ({DJDMSO): § (ppm) = 9.35 (bs, 4H, NH,), 7.72 (bs,
1H, H-2), 7.63 (d, J = 7.5 Hz, 2H, H-4, 6), 7.50 (dd, = 7.5/7.5 Hz, 1H, H-5), 6.85 (d, ) = 8 Hz, 2H,
"H-5"), 6.82(d, ] =2 Hz, 2H, H-2’),6.71 (dd, ] = 8/2 Hz, 2H, H-6'), 4.11 (bs, 4H, Ar—CI—_Il-gJHZ), 3.74
(2s, 12H, OCH,), 2.90 (m, 4H, NH,-CH,), 2.52 (t, 4H, Ar-CH,), 1.63 (m, 8H, CH,-(CH,),-CH,). -
MS (70eV/180°): m/z = 520 (4 %, M+*), 341 (46), 312 (14), 191 (27), 164 (42), 151 (46), 150 (21), 147
(19), 134 (21), 132 (21), 121 (41), 120 (29), 106 (21), 105 (100), 104 (22), 91 (20), 77 (15), 45 (17).
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N,N'-Bis-4-phenylbutyl-m-phenylen-diacetamid

Weie Nadeln (Ethanol/Wasser), Schmp. 121°, Ausb. 50 % d. Th. - C,,H,N,0, (456.6) Ber. C 78.9
H 7.95 N 6.1 Gef. C 78.7 H 8.05 N 5.9. - IR (KBr): 3300, 1640, 1535, 1450, 1345, 1250, 1170, 740,
700 cm-. - "TH-NMR/60 MHz (CDCl,): 6 (ppm) = 7.3-7.0 {m, 14H, aromat.}, 5.5 (bs, 2H, NH), 3.45 (s,
4H, Ar-CH,-NH), 3.17 (dt, } = 6/6 Hz, 4H, CONH-CH,-), 2.57 (t, J = 6 Hz, 4H, Ar-CH,-), 1.6-1.3
(m, 8H, aliphat.). - MS (70eV/200°): m/z = 456 (57 %, M+*), 281 (79), 105 (25), 104 (29), 91 (100).

N,N'-Bis-4-phenylbutyl-m-phenylen-diethan-2-amin (9)

Farblose Kristalle (Ethanol), Schmp. 290° (Zers.) Ausb. 30 % d. Th. - C,;H,,N,-2 HCI (501.6) Ber.
C 71.8 H8.44 N 5.6 Gef. C 71.9 H 8.70 N 5.6. - IR (KBr): 2920, 2780, 2460, 1600, 1450, 790, 740,
700 cm-!. - "H-NMR/60 MHz ([D,IDMSO): & (ppm) = 9.0 (bs, 4H, IJ{IHZ), 7.1 (bs, 14H, aromat.),
3.1-2.9 (m, 12H, Ar-CH,-CH,-N*-CH,), 2.6-2.4 (m, 4H, Ar-CH,), 1.7-1.4 (m, 8H, aliphat.). - MS (70
€V/220°): m/z = 428 (< 1 %, M+"), 267 (100), 162 (84), 131 (21), 91 (42).

N,N'-Bis-4-(4-methoxyphenyl)butyl-m-phenylen-diacetamid

Farblose Kristalle (Ethanol), Schmp. 137°, Ausb. 35 % d. Th. - C;,H,N,0, - 0.5 H,0 (525.7) Ber.
C 73.1 H7.86 N 5.3 Gef. C 72.9 H 7.81 N 5.2. - IR (KBr): 3290, 2930, 2860, 1640, 1610, 1580, 1540,
1510, 1460, 1340, 1300, 1250, 1175, 1030, 820, 740 cm™!. - '"H-NMR/60 MHz (CDCl,): & (ppm) =
6.75-7.26 (m, 12H, aromat.), 5.43 (m, 2H, NH), 3.78 (s, 6H, OCH,), 3.45 (s, 4H, Ph—CH,-CO), 3.26 (m,
4H, NH-CH,), 2.59 (m, 4H, Ar-CH,), 1.55 (m, 8H, CH,-(CH,),-CH,). - MS (80 ¢V/90°): m/z = 516
(25 %, M), 311 (19), 206 (46), 163 (20), 162 (27), 134 (17), 121 (100), 105 (17).

N,N'-Bis-4-(4-methoxyphenyl)butyl-m-phenylen-diethan-2-amin (10)

Farblose Kristalle (Ethanol), Schmp. > 300° (Zers.), Ausb. 45 % d. Th. - C;,H,,N,0,-2 HCI1.0.5 H,0
(570.6) Ber. C 67.4 H 8.30 N 4.9 Gef. C 67.3 H 8.46 N 4.8. - IR (KBr): 1610, 1510, 1450, 1300, 1250,
1180, 1030, 820, 700 cm-'. - 'H-NMR/250 MHz ({D,]DMSO): § (ppm) = 9.0 (m, 4H, NH,), 7.10-7.36
(m, 8H, aromat.), 6.91 (,d*, H-3', 5). 3.78 (s, 6H, OCH,), 3.08 (m, 4H, CH,-NH,), 2.93 (m, 8H,
Ar-CH,-CH,-NH,-CH,), 2.95 (m, 4H, Ar-CH,), 1.61 (m, 8H, CH,-(CH,),-CH,). — MS (70 ¢V/200°):
m/z = 488 (< 2 %, M*), 304 (20), 298 (21), 297 (92), 296 (11), 192 (65), 161 (48), 121 (100), 91 (45), 78
(19), 77 (22), 44 (58), 43 (19).

N,N'-Bis-4-(1-naphthylbutyl)-m-phenylen-dimethanamin (11)

Weilles Pulver (Ether), Schmp. 132° (Zers.), Ausb. 65 % d. Th. - C,.H, /N,.2HCl1- 0.5 H,0 (582.7) Ber.
C 742 H 744 N 4.8 Gef. C 73.9 H 7.44 N 4.8. - IR (KBr): 1600, 1510, 1460, 1400, 1240, 700 cm-!. -
"H-NMR/60 MHz (ID,JDMSO): & (ppm) = 9.6 (bs, 4H, Itle), 8.0-7.3 (m, 18H, aromat.), 3.9 (bs, 4H,
Ar-CH,-NH,), 3.2-2.9 (m, 8H, Naphth-CH,, NH,-CH,-CH,), 2.2-1.8 (m, 8H, aliph.). - MS (70 ¢V/
180°): m/z = 500 (3 %, M++), 192 (28), 163 (36), 154 (44), 141 (100), 115 (72).

N,N'-Bis-4-cyclohexylbutyl-m-phenylen-dimethanamin (12)

WeiBe Kristalle (Ethanol), Schmp. 212° (Zers.), Ausb. 20 % d. Th. — C,,H,,N,-2 HCI (485.6) Ber.
C 69.3 H 10.38 N 5.8 Gef. C 69.0 H 10.62 N 5.6. — IR (KBr): 3421, 2919, 2850, 2782, 2413, 1580,
1447, 1015, 888, 802, 706 cm-'. - 'H-NMR/250 MHz ({D]DMSO): & (ppm) = 9.47 (bs, 4H, NH,), 7.74
(s. 1H, H-2), 7.40 (d, } = 7.5 Hz, 2H, H-4,6), 7.49 (dd, J = 7.5/7.5 Hz, 1H, H-5), 4.11 (bs, 4H,
Ar-CH,-NH,), 2.83 (m, 4H, NH,-CH,), 1.63 (m, 14H, 10eq-H, NH,-CH,-CH,), 1.3-1.1 (m, 16H,
12ax-H, ~(CH,),-CH,-CH,-Cycl), 0.87 (dt, ] = 7/7 Hz, 4H, -CH,-Cycl). - MS (70 eV/80°): m/z =
412(7 %, M+"), 287 (100), 259 (85), 258 (60), 257 (42), 154 (28), 150 (32), 149 (59), 132(46), 121 (43),
119 (26), 105 (100), 104 (79), 81 (99), 69 (27), 67 (31), 56 (100).
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N,N'-Dibutyl-m-phenylen-dimethanamin {13)

Gelbliche Kristalle (Ethanol), Schmp. 160°, Ausb. 55 % d. Th. - C,;H,,N,-2 HC1(321.3) Ber. C 59.8
H 9.41 N 8.7 Gef.C 59.5H 9.45N 8.4, - IR (KBr): 3370,2957,2803, 1608, 1468, 1431,793, 702 cm-!. -
'H-NMR/250 MHz (ID,JDMSO): 5 (ppm) = 10-8 (breit, NH,), 7.71 (s, 1H, H-2), 7.62 (d, } = 8 Hz,
2H, H-4,6), 748 (dd, ] = 8/8 Hz, 1H, H-5), 4.1 (s, 4H, Ar~CH,), 2.84 (dd, J = 7.5/7.5 Hz, 4H,
NH,-CH,-CH,), 1.64 (¢t, } = 7/7 Hz, 4H, NH,-CH,-CH,), 1.31 (tq,J = 7/7 Hz, 4H, CH,-CH,), 0.8
(t,J =7Hz,6H,CH,).- MS (70 £V/160°): m/z =248 (1 %,M*"),205(82),177(32), 176 (42), 132(20), 105
(100), 104 (27).

N,N'-Bis-3.3-dimethylbutyl-m-phenylen-dimethanamin (14)

Farblose Kristalle (Ethanol/Ether), Schmp. 266°, Ausb. 95 % d. Th. - C, H,(N,-2 HCI-2 H,0 (413.5)
Ber. C 58.1 H 10.24 N 6.8 Gef. C 58.6 H 10.25 N 6.8. - IR (KBr): 1475, 1470, 1365, 1250, 1160,
1100 cnr-L. ~- '"H-NMR/60 MHz ([D,JDMSO): & (ppm) = 9.6 (bs, 4H, ItIHz), 8.0-7.5 (m, 4H, aromat.),
4.05 (s, 4H, Ar-CH,-N), 3.3 (bs, 4H, H,0), 3.1-2.6 (m, 4H, ﬁHz—CEZ), 1.7-1.4 (m, 4H, CH,-t-butyl),
0.9 (s, 18H, t-butyl). - MS (70 eV/50%): m/z = 304 (15 %, M**), 234 (55), 233 (100), 205 (75), 204 (65),
132 (40), 105 (95), 81 (55), 57 (46).

N,N'-Dipentyl-m-phenylen-dimethanamin (15)

Hellgelbe Kristalle (Ethanol), Schmp. 175°, Ausb. 80 %, d. Th. - C,;H,,N,.2 HC1.0.5 H,0 (358.4) Ber.
C 60.3 H9.84 N 7.8 Gef. C 60.4 H9.74 N 7.7. - IR (KBr): 3400, 2950, 1580, 1420, 700 ¢cm-!. - 'H-
NMR/250 MHz ({D/IDMSO): & (ppm) = 9.6 (bs, 4H, 1¢JH2), 7.76 (s, 1H, H-2), 7.66 (d, ) = 7.5 Hz
2H, H-4,6), 748 (dd, ) = 7.5/7.5 Hz, 1H, H-5), 4.1 (t, ) = 5 Hz, 4H, Ar-CH,-NH,), 2.83 (m, 4H,
NH,-CH,-CH,), 1.69 (m, 4H, ONH,-CH,-CH,), 1.28 (m, 8H, aliphat.), 0.86 (t, ] = 7 Hz, 6H, CH,). -
MS (70 eV/35°; freie Base): m/z = 276 (1 %, M+"), 190 (41), 132 (23), 105 (100), 81 (36).

N,N'-Diheptyl-m-phenylen-dimethanamin (16)

Gelbliche Kristalle (Ethanol), Schmp. 178°, Ausb. 80 %d. Th. - C,,H, N,-2 HCI.0.25H,0 (410.0) Ber.
C 64.5 H 1045 N 6.8 Gef. C 64.5 H 10.33 N 6.5. - IR (KBr): 3400, 2930, 1580, 1460, 700 cr'. - 'H-
NMR/250 MHz (Base, CDCL,): 8 (ppm) = 7.3-7.2 (m, 4H, aromat.), 3.78 (s, 4H, Ar-CH,-NH), 2.62 (t,
J =7 Hz, 4H, NH-CH,-CH,), 1.51 (m, 4H, NH-CH,-CH,), 1.28 (m, 16H, aliphat), 0.88 (t,) = 7 Hz,
_ 6H, CH,). - MS (70 eV/240%: m/z = 332 (3 %, M*"), 249 (35), 248 (100), 220 (43), 219 (50), 132 (27),
105 (100), 81 (71).

N,N’-Didodecyl-m-phenylen-dimethanamin (17)

Gelbliche Kristalle (Ethanol), Schmp. 181° (Zers.), Ausb. 90 % d. Th. - C,,HN,-2 HCI1(545.8), Ber.
C 70.4 H 11.45 N 5.1 Gef. C 70.4 H 11.59 N 4.9. - IR (KBr): 1550, 1460, 1430, 790, 715, 700 cnr-!, —
'H-NMR/250 MHz (CDCL,): 6 (ppm) = 9.6 (bs, 4H, NH,), 8.04 (s, 1H, H-2), 7.55 (d, J = 7.5 Hz,
2H, H-4,6), 7.36 (dd, I = 7.5/7.5 Hz, 1H, H-5), 4.02 (s, 4H, Ar-CH,-NH,), 2.94 (m, 4H,
NH,-CH,-CH,), 1.87 (m, 4H, NH,-CH,-CH,), 1.28 (m, 36H, aliphat.), 0.88 (t, J = 7 Hz, 6H, CH,). -
MS (70 eV/140°): m/z =471 (< 1 %, (M~H)*), 317 (45), 150 (85), 149 (95), 127 (20), 121 (80), 105 (52),
71 (68), 58 (100).
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