Kristallflichen durch einfache Benetzbarkeitsmessungen
wiirde die Polarititsrichtung des Kristalls und somit die ab-
solute Konfiguration der Zuckermolekiile festlegen.

Der Benetzungswinkel zwischen einem Fliissigkeitstrop-
fen und einer ebenen Festkorperoberfliche hingt von der
Differenz zwischen den Kohisionskriften in der Flussigkeit
und den Adhisionskriften an die Festkdrperoberfliche ab.
Systematische Untersuchungen an einer Vielzahl von Ober-
flichen, darunter an Kristallen, monomolekularen Schich-
ten und Polymeren, zeigten, dall der Benetzungswinkel in
erster Linie von den funktionellen Gruppen, aus denen die
Oberfliche aufgebaut ist, abhingt und daB polare Gruppen
unterhalb der Oberfliche einen - allerdings nur geringen -
EinfluB haben!'¢ '3

" Man durfte daher deutlich unterschiedliche Benetzungs-
winkel fiir die (010)- und (010)-Hemiederflichen der Alkyl-
gluconamidkristalle erwarten. Wir bestimmten diese Benet-
zungswinkel flir dlie drei Losungsmittel Wasser, Glycerin und
Glyco!l und nutzten dabei die Tatsache, daB sich die Kristalle
leicht entlang der {010}-Fliche spalten und so saubere fri-
sche Oberflichen liefern.

Die Ergebnisse sind in Abbildung 2 dargestelit. Die Benet-
zungswinkel lassen sich in zwei deutlich unterscheidbare
Gruppen einteilen: die Werte zwischen 75 und 87° wurden an
der (010)-Fliiche, jene zwischen 44 und 56 an der gegeniiber-
liegenden (010)-Flidche gemessen. Im Durchschnitt betrigt
die Differenz zwischen den Benetzungswinkeln an den bei-
den gegeniiberliegenden Flichen fiir die drei Losungsmittel
und die vier Verbindungen 32"

90

80

70

a(°]

50

7 8 9 10
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Abb. 2. Benetzungsw.nkel x fir die [010}-Flichen von N-Alkyl-n-glucon-
amidkristallen (n =7 10). 5 = Glycerin, o = Wasser, @ = Glycol.  — = Be-
netzung der (010)-Fliche, = Benetzung der (010)-Fliche.

Diesc Resultate sollten mit denen von Benetzungswinkel-
messungen an Modelloberfldchen mit bekanntem hydrophi-
lem oder hydrophobem Charakter!'®) verglichen werden.
Als hydrophile Oberfliche verwendeten wir 1.9-Nonandiol,
das in dicken Pldttchen, in denen die Molekiile in Schichten
angeordnet sind, kristallisiert. An beiden Hauptflichen der
pliattchenférmigen Kristalle weisen die Hydroxygruppen
nach auBen. Der Benetzungswinkel fiir Wasser betrug hier
44", ein Wert ahnlich dem Durchschnittswert von 46° fiir die
(010)-Flidche der Alkylgluconamide. Als Modell fir eine hy-
drophobe Oberfliache stellten wir Langmuir-Blodgett-Filme
eines Alkylgluconamids (n = 18) her, das eine multimoleku-
lare Schicht des Z-Typs bildet!**! und dessen exponierte Fli-
chen daher hydrophob sind. Die durchschnittlichen Benet-
zungswinkel warzn hier 95° fiir Glycerin, 82° fiir Glycol und
79° flir Wasser, was mit den durchschnittlichen Benetzungs-
winkeln an der (010)-Fliche der Alkylgluconamidkristalle
etwa iibereinstimmt.

Alle diese Ergebnisse sind mit der Zuordnung des hydro-
phoben Charakters zur (010)- und des hydrophilen Charak-
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ters zur (010)-Fldche vollig vereinbar. Als absolute Konfigu-
ration der chiralen Gluconamidmolekiile folgt daraus. wie
erwartet, die p-Konfiguration.

Damit gehéren heute auch einfache Benetzbarkeitsmes-
sungen zu der Vielzahl an Verfahren fiir die direkte Bestim-
mung der absoluten Konfiguration chiraler Molekiile in Kri-
stallen. Wichtig an dem neuen Verfahren ist dabei nicht nur,
dafl man makroskopisches chemisches Verhalten unmittel-
bar mit der Molekiilchiralitdt korrelieren kann: die Methode
hat auch didaktischen Wert, insbesondere fiir Studenten der
Organischen Chemie, die das (ibliche Verfahren der anoma-
len Rontgenbeugung allzu esoterisch finden.

Eingegangen am 7. Januar 1991 (7. 4376
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technisch wichtiger Carbonyl-Farbstoffe und -Pigmente!'l.
Die Bedeutung von 1 fiir die Farbenchemie weckte unser
Interesse an den [14]Annulenchinonen syn- und anti-Bis-
homoanthrachinon 2 bzw. 3, syn-1,6:8,13-Ethandiyliden-
[t4]annulen-7,14-dion 4 und ,Isopyrenchinon* (Azuleno-
[2.1.8-ijalazulen-5,10-dion) 5 (Schema 1), die mit I durch die
Anthrachinon-Peripherie strukturell verkniipft sind, sich
von diesem beziiglich des n-Elektronensystems zum Teil je-
doch erheblich unterscheiden. Nachdem es bereits gelungen
war, 2 und 3 zu synthetisieren und fiir 2 aufzuzeigen, dal} sein
Redoxverhalten dem von 1 dhnlich ist!?), kénnen wir nun-
mehr auch iiber die Priparierung von § berichten. Mit der
Verfiigbarkeil von 5 eroffnete sich zugleich ein Weg zu 4.

1 5

3 i)

0 o}
Cel = (D)
e

o (0]

2 syn 4 syn

3 anti

Schema 1. Konzeptionelle Verkniipfung von 1 mit den [14]JAnnulenchinonen
2-5.

Eine Chance, 5 zu gewinnen, bot die der Anthracen-
Anthrachinon-Umwandlung!") nachempfundene Oxidation
von Isopyren (Azuleno[2,1,8-ija)azulen) 6. Dieser nichtben-
zoide (und richtalternierende) aromatische Kohlenwasser-
stoff 14t sich als Resonanzhybrid beschreiben, in dem spek-
troskopischen und strukturchemischen Daten zufolge der
Grenzstruktur 6 besonderes Gewicht zukommt'3!. Isopyren
ist daher in erster Ndherung als ein iiberbriicktes [14]JAnnu-
len mit einer zentralen C=C-Einheit als Stdrung zu betrach-
ten. Wie bereits dargelegt*!, weist das hochste besetzte Orbi-
tal (HOMO) von 6 lediglich an C-5, C-10, C-10b und C-10c¢
signifikante Orbitalkoeffizienten auf, so daB Elektrophile

N—r
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den Kohlenwasserstoff bevorzugt an diesen Positionen an-
greifen sollten.

Im Einklang mit der auf den HOMO-Orbitalkoeffizienten
basierenden Aussage 1Bt sich das relativ reaktionsfihige 6
mit einer Reihe von Oxidationsmitteln in das gewilnschte
Isopyrenchinon § (5,10-Angriff) und/oder in 1.6:8.13-
Ethandiyliden[14]annulen-Derivate (oxidative Addition an
die C-10b-C-10c-Bindung)!®! iiberfiihren, wobei es vom
Agens und von den Reaktionsbedingungen abhingig ist, ob
nur einer von beiden oder beide Wege beschritten werden.
Nach den bisherigen Beobachtungen ist § am besten zuging-
lich, wenn m-Chlorperbenzoesiure (MCPBA) als Oxidans
verwendet! und wie folgt verfahren wird: 100 mg
(0.5 mmol) Isopyren 6 in 50 mL Ether werden bei 0°°C in
Gegenwart von Natriumhydrogencarbonat als Puffer
(840 mg) mit einer Losung von acht Aquivalenten MCPBA
in 20 mL Ether versetzt!®!. Man riihrt das Reaktionsgemisch
90 min bei dieser Temperatur, trigt es danach auf eine Kie-
selgelsdule auf!”) und chromatographiert die Oxidationspro-
dukte mit Dichlormethan/Ethylacetat (1/1) als Eluens. Es
werden zwei Fraktionen erhalten, zundchst eine braune und
dann eine intensiv blaue!®), von denen letztere das gesuchte
Isopyrenchinon 5 enthilt. Die Verbindung 5 fillt nach drei-
maliger Kristallisation aus Dichlormethan/Ether (1/2) in
schwarz-violetten Nadeln von kupferartigem Glanz an [kei-
ne Zersetzung bis 300 °C, Ausbeute 20 %].

Isopyrenchinon 5 wurde durch NMR-, [R-, UV/VIS- und
Massenspektren (Tabelle 1), Rontgenstrukturanalyse sowie
Cyclovoltammetrie charakterisiert. Das 'H-NMR-Spek-

Tabelle 1. Ausgewihite physikalische Daten von 4 und 5.

4: 'H-NMR (300 MHz, CDCl,): & = 4.06 (s, 2 H. H-15,16). 6.85 und 7.04
(AA'BB. 8H, H-34,1011 bzw. H-25912, *J,,=63. %, ,=0.7.
I, =05 3, ,=113Hz): *C-NMR (75.5MHz, CDCl,): & =39.57,
127.27. 135.13, 136.68. 189.38; MS (70 eV): m'z 234 (M®. 8%). 206 (25). 178
(100); IR (CsI): ¥ = 1679 cm ™! (C=0); UV:VIS (Dioxan): 4, [nm] (¢) = 222
(10 500), 262 (1800), 304 (30400). 345 (9400), 464 (600), 626 (60)

5: '"H-NMR (300 MHz, CDCl,): 3 =7.60 und 8.12 (AA'BB". 8§ H, H-2.3.7.8
bzw. H-14.6.9, 3/, , =108, *J, , =05, %/, . =12 %/, , = 9.4 Hz): '3C-
NMR (75.5 MHz, CDCl,): § = 131,88, 135.54, 136.87, 158.37, 180.05; MS
(70 eV): mjz 232 (M®, 72%), 204 (12), 176 (100}; IR (CsI): ¥ = 1641, 1590,
1551 cm ™! (C=0 und C=C); UV,VIS (CH,Cl,): 4,,, [nm] (£) = 240 (37000).
269 (5900), 359 (30000), 387 (11000), 410 (19 500). S70 {8500). 620 (52000):
'H-NMR (300 MHz, CD,Cl,/CF,COOH): § = 8.35 und 8.66 (AA'BB’, 8 H.,
H-2,3,7.8 bzw. H-1.4.69. %/, , = 10.66, *J, , = 0.50, *J, , = 1.00. *J, , =
9.52 Hz); P’ C-NMR (75.5 MHz. CD,Cl,/CF,COOH): & = 132.85. 136.99.
141.94, 157.38, 174.46. UV/VIS (96proz. H,80,): 4..,. [nm] () = 247 (35000),
261 (38000). 382 (18 300), 515 (11 200). 557 (33000}

trum, das lediglich die Signale zweier dquivalenter AA'BB’-
Systeme bei 6 = 8.12 (H-1.4,6,9) und 7.60 (H-2.3.7.8) mit
M, ,=108, 3J,,=94, *J, ;=05 und %/, , =12Hz
aufweist, entspricht zwar der angenommenen D, ,-Symme-
trie der Verbindung, doch sind die chemischen Verschiebun-
gen und die vicinalen Kopplungskonstanten nicht mit einem
heptafulvenoiden Molekiill gemidl § zu vereinbaren. Wiren
die Bindungsverhéltnisse im Isopyrenchinon denen eines
Heptafulvalens!®! dhnlich, so miiBten die 'H-NMR-Signale
trotz der Carbonylgruppen bei merklich héherem Feld auf-
treten, wihrend man fir die vicinalen Kopplungskonstanten
- den Verhdltnissen in Heptafulvalen-Referenzverbindun-
gen!'®! nach zu schlieBen - eine starke Alternanz im Sinne
von *J, ; > 3J, , erwarten sollte. Tatsdchlich jedoch stellt
man fest, daB im Falle von 5 3J, , sogar etwas groBer als
3J, 5 ist. Die gemessenen 'H-NMR-Parameter werden ver-
stindlich. wenn man Isopyrenchinon als Resonanzhybrid
auffalBt, zu dem die polaren Tropylium-Grenzstrukturen 5a
und 5b mit relativ hohem Gewicht beitragen.

Angew. Chem. (03 (1991} Nr. 6



Die durch das '"H-NMR-Spektrum nahegelegte Beschrei-
bung von § als Resonanzhybrid mit Beteiligung der Tropy-
lium-Grenzstrukturen Sa und 5b wird durch das Ergebnis
der Réntgenstrukturanalyse!'!? untermauert (Abb. 1). Das
Molekiil ist im Kristall praktisch planar (maximale Abwei-
chung von der mittleren Ebene: 0.027 A) und weist innerhalb
der Fehlergrenze D,,-Symmetrie auf. Uberzeugende Argu-
mente zugunsten von S5a/Sb als Grenzstrukturen liefern
hauptsidchlich folgende Beobachtungen: 1) Die C-C-Bin-
dungslingen in den Perimetersegmenten C-104, C-1 bis C-4,

Abb. 1. Struktur von 5 im Kristall. Bindungslingen [A]; Standardabweichung
ca. 0.006 A. Die Schwingungsellipsoide geben 40 % Wahrscheinlichkeit wieder.

C-4a und C-5a, -6 bis C-9, C-9a liegen anndhernd inner-
halb des Lingenbereichs aromatischer C-C-Bindungen. Thre
Alternanz. die invers zu derjenigen ist, welche fiir die ent-
sprechenden Bindungslingen in 2 und 4 festgestellt wurde,
diirfte im wesentlichen auf Spannungseffekte zuriickzufiih-
ren sein. 2) Die zentrale C-C-Bindung (1.441 A) hat nihe-
rungsweise den Charakter einer sp?-sp?-Einfachbindung,
wie es zu fordern ist, wenn in den Siebenring-Struktureinhei-
ten ein partieller Bindungsausgleich stattgefunden hat. Da
die Linge der zentralen C-C-Bindung in 6 nur 1.354 A be-
trigt®¢), kommt dem zweiten Befund besondere Aussage-
kraft zu.

Die durch die Tropylium-Grenzstrukturen implizierte tro-
ponoide Natur von § gibt sich chemisch darin zu erkennen,
daf} die Verbindung relativ stark basisch 1st und analog Tro-
pon!' 3 mit Perchlorsdure in Dichlormethan ein stabiles Mo-
nohydroperchlorat bildet. Dieses in kristalliner Form isolier-
bare Salz [rot-violette SpieBe (aus Dichlormethan); keine
Zersetzung bis 300 C] unterliegt in Lsung offenbar raschem
Protonenaustausch. denn sein 'H-NMR-Spektrum zeigt den
gleichen Habitus wic das von 5§ (AA’BB’-Systeme), doch sind
simtliche Signale um Ad = 0.5 nach tieferem Feld verscho-
ben. Das UV/VIS-Spcktrum von § in 96proz. Schwefelsidure
weist Ahnlichkeit auf mit dem des Kohlenwasserstoffs 6 im
gleichen Losungsmittel. fiir den unter diesen Bedingungen
eine Monoprotonierung in 5-/10-Stellung NMR-spektrosko-
pisch gesichert ist! .

5 wird durch Zink/Acetanhydrid in Pyridin leicht zu 5,10-
Diacetoxy-azulenof2,1.8-ija]azulen [braun-schwarze Nadeln
(Dichlormethan/Hexan); langsame Zersetzung oberhalb
180 C: Ausbeute 50%] reduziert.

Die cyclovoltammetrische Untersuchung von Sergab, dal
sich die Dicarbonylverbindung, wie fiir Chinone typisch. in
zwei reversiblen Einelektroneniibergingen iiber das Semi-
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chinonradikalanion zum Dianion reduzieren ldBt. Uber die
entsprechenden Reduktionspotentiale einschlieBlich derer
von p-Benzochinon, 1, 2 und 4 informiert Tabelle 2.

Tabelle 2. Vergleich der experimentell ermittelten Reduktionspotentiale von
p-Benzochinon, 1, 2, 4 und 5 [a].

Verbindung E, E, E,-FE, E +E, LUMO) J 14, Lit
(V1 V1 (V] VI [eV] [eV]

p-Benzochinon --0.23 —-1.15 -092 -138 - 1.03 623 [2]
I —-064 —139 —075 -203 -0.62 5.05 2
2 -0.78 —1.01 -023 —-179 -048 4.56 2]
4 --032 -072 040 —-104 095 4.65
H ~046 —094 —048 —140 -0.76 4.40

[a] MeBbedingungen: Dimethylformamid (DMF) als Solvens, nur bei 5 Di-
chlormethan, mit 0.1 M nBu NPF, unter Argon. Glaskohlenstoff-Arbeitselck-
trode. Ag/AgCl-Referenzelektrode (5: Kalomelelektrode) und Pt als Gegen-
clektrode. Scangeschwindigkeit 15 mV s ™!, Oxidationspotential fir Ferrocen
FE,,=0.705 V in DMF 0.455 V unter den Bedingungen fir §.

Das erste Reduktionspotential ist bei 4 und 5 deutlich
weniger negativ als bei 1 und 2. Auch das Dianion bildet sich
bei 4 und 5 leichter als bei den Vergleichsverbindungen. Ta-
belle 2 ist zu entnehmen, daB die E,-Werte der Chinone mit
den nach der MINDO/3-Methode berechneten Energien &
der LUMOs korrelieren. Daf} bei 25 die Differenz zwischen
E, und E, kleiner als bei 1 ist, dirfte in erster Linie auf eine
verminderte Coulomb-Wechselwirkung der Elektronen im
LUMO zuriickzufiithren sein (vgl. J o in Tabelle 2)*4!
Dies 148t sich bei 2 und 4 durch eine erhdhte n/c-Wechsel-
wirkung!2! und bei § durch eine erhohte konjugative Wech-
selwirkung zwischen Kohlenwasserstoffgeriist und CO-
Gruppen (5a/5b) verstehen.

Unter den chemischen Reaktionen von 5 verdient neben
der schon erwdhnten Protonierung und reduktiven Acetylie-
rung vor allem die Reduktion mit Natriumborhydrid in Me-
thanol/Dichlormethan Beachtung. Als Reaktionsprodukt
entsteht hierbei — formal unter Absdttigung der zentralen
C=C-Bindung - die 10b.10c-Dihydroverbindung, das nicht
mehr planare syn-1,6:8,13-Ethandiyliden[14])annulen-7,14-
dion 4 [rote Rhomben (aus Aceton/Hexan); allmdhliche Zer-
setzung ab 165 “C; Ausbeute 20 %] in konzentrierter Schwe-
felsdure gelostes 4 wird durch Luftsauerstoff wieder zu §
oxidiert. Mif3t man bei 5 den Tropylium-Grenzstrukturen
relativ hohes Gewicht bei, so liegt es nahe, den Primérschritt
der beobachteten Hydrierung als nucleophile Addition eines
Hydrid-lons an C-10b (oder C-10c¢) zu interpretieren(*>),
Der Strukturbeweis fiir 4 griindet nicht nur auf den Spektren
(Tabelle 1) und deren Analogie zu denen von 2, sondern
kann sich auch auf eine unabhéngige Synthese dieses neuen
[14]Annulenchinons stiitzen, die zusammen mit den struk-
tur- und elektrochemischen Untersuchungen an 4 verdffent-
licht werden sollen!*®!,

Eingegangen am 27. September 1990 [Z 4208]
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leno[2.1.8-ijujazulen-3,5-dion [schwarze Nadeln (aus Dichlormethan-Pen-
tan); Zersetzung ab 180 C: Ausbeute 1%]. 3) Azuleno[2.1.8-fjujazulen-
1.5-dion [schwarze Nadeln (aus Dichlormethan Pentan): Zersetzung ab
200 C: Ausbeute 5%].
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13.338(3). = 200155 A, p,, = 1.499gem *. Intensititsmessungen
auf  Enraf-Nonius-CAD-4-Vierkreisdiffraktometer  [Raumtemperatur.
e = 0.71009 A 0y, (max.) = 27 |: Verfcinerung (C. O anisotrop, H iso-
trop) unter Beriicksichtigung von 627 Reflexen mit F, > darF):
R = 0.042: Ry = 0.042. Weitere Einzelheiten zur Kristallstrukturuntersu-
chung konnen beim Fachinformationszentrum Karlsruhe, Gesellschaft fir
wissenschaftlich-technische Information mbH, W-7514 Eggenstein-Leo-
poidshafen 2. unter Angabe der Hinterlegungsnummer CSD-55355, der
Autoren und des Zeitschriftenzitats angefordert werden.

{12] K. M. Harmon. A. B. Harmon, T. T. Coburn, J. M. Fisk. J. Org. Chem. 33
(1968) 2567.

[13] L. Schmalstieg, Disscrtation, Universitit Koln 1987,
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73(1961)81 H. C. Brown. S. Krishnamurthy. Tetrahedron 35 (1979) 567.
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o-Homoacenaphthylen und n-Homoacenaphthen **

Von Roland Arnz, José¢ Walkimar de M. Carneiro,
Wolfgang Klug, Hans Schmickler, Emanuel Vogel*,
Rolf Breuckmann und Frank-Gerrit Klirner*

Professor Wolfgang R. Roth zum 60. Geburtstag gewidmet

Bei Untersuchungen ber das Cycloheptatrien-Norcara-
dien-Strukturproblem stieBen wir vor mehr als 25 Jahren
auf das 10mn-Elektronen-Hiickel-System 1,6-Methano[10]-
annulen I1''! Seitdem wurde nahezu das gesamte physikali-
sche Riistzeug des Organikers aufgeboten!?!, um niheren
Einblick in die subtilen Bindungsverhiltnisse in diesem als
aromatisches Benzolhomologes zu betrachtenden Kohlen-
wasserstoff zu gewinnen. Spektroskopische und strukturche-
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mische Befunde bekriftigen die auf Modellbetrachtungen
gestiitzte Annahme, dafl Homokonjugation tiber die Koh-
lenstoffatome 1 und 6 zur elektronischen Stabilitdt des Mole-
kiils signifikant beitrdgt{><). Es hat daher eine gewisse Be-
rechtigung. 1 alternativ als ,.n-Homonaphthalin*! zu
bezeichnen.

Nach ab-initio-Rechnungen!#! ist 1 hinsichtlich der freien
Energic gegeniiber seinem olefinischen .,Bisnorcaradien™-
Valenztautomer 2 um nur 4.5 kcal mol ~ ! begiinstigt **) - ein
Wert, der dem fiir die Tautomerie Cycloheptatrien & Nor-
caradien!®! nahezu entspricht. Die hierdurch geweckte Er-
wartung, daBl das postulierte Aren-Olefin-Gleichgewicht
122! auf Acceptorsubstituenten am Methylen-Kohlen-
stoffatom ! in dhnlicher Weise anspricht wie das Cyclohep-
tatrien-Norcaradien-Gleichgewicht, konnte vor einigen
Jahren eindrucksvoll bestdtigt werden: 1,6-Methano[10]-
annulen-11,11-dicarbonitril®! liegt analog Cycloheptatrien-
7.7-dicarbonitril!® ausschlieBlich als Norcaradien-Valenz-
tautomer (> 99%) vor.

In der Absicht, die Grenzen der Existenzfdhigkeit von 1.6-
Methano[10jannulenen zu ermitteln. wurde nun unter-
sucht, wie sich die Einfithrung einer peri-CH,-CH,- oder
-CH=CH-Briicke auf das Gleichgewicht 1 22 auswirkt.
Kraftfeldrechnungen (MM 2 ERW)!'?! fithrten zu dem Er-
gebnis, daB eine peri-CH,—CH,-Briicke den Enthalpie-Un-
terschied zwischen 1.6-Methano[10]Jannulen- und Norcara-
dien-Valenztautomer nahezu unberiihrt 1a6t, wahrend eine
peri-CH=CH-Brlicke diese Energiedifferenz um nicht weni-
ger als 10 kcalmol ™! im Sinne einer Stabilisierung des Nor-
caradien-Valenztautomers verindert. Anders als eine peri-
CH,-CH,- sollte eine peri-CH=CH-Briicke dahcr das
Gleichgewicht weit auf die Seite der Norcaradien-Form ver-
schieben.

Im Einklang mit diesen Rechnungen stellten wir jetzt fest,
dafl 2.10-Etheno-1,6-methano[10]annulen 8 hauptsichlich
als das Norcaradien-Valenztautomer 9 - hier als 6-Homo-
acenaphthylen bezeichnet - existiert, 2,10-Ethano-1,6-

@ o ®
PhyP_ 2X® _PPh,

Schema 1. 3 — 4:nBuLi:Hexan, Ether, - 40 C— — 10 C.danachCH,O,1h
Rickflull, 70°% .4 = 5: PBr/Benzol. 0 C.dann 1 h 65 C,75%:.5 —6: PPh,,
Dimethylformamid. 3h 100 C. 95%: 6 — 7: NalO,, H,O. 10 C. 80%;
7 —+8/9: NuNH,/NH,. - 40 C,dann 3 h NH,-RiickfluB, 41 %. Wichtige phy-
sikalische Daten von 4-7. 9 und 10 sind in Tabelle 2 zusammengefaBt.
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