
, l  )
[Repr in ted  f rom the  Journa l  o f  Orqan ic  Chemis t r v  J7 .  3300  (1972)  ]

Cop l ' r i gh t  l 9? ! .by  the  Amer i can  Chemica l  Soc ie ty  and  rep r in ted  by  pe rm iss ion  o t ' t he  copy r igh t  owner .

The Preparat ion of  Deuterate( l  Organic  Compoun( ls  f rom

Activaterl  Organic Halicles bv Retluetion with Zine-Deuteriurn Oxidet-

L,rnnt S. TnzupEK, ER$'Ix R. S'rcDRoNSKy,r .{ND Cisoncn }[.  \ \ ' rrrrssrpns*

Dtpt t r lnt t 'n l  o l '  (htnt is tnt ,  . l Ia.ssar:hrr .sr t ls  I  nst i l r t t t '  o j  7 ' t 'chnology,  ( . 'antbr tdge,  . l Ias: ; t rchrrs l l ls  021,) ! )
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I le t l r r t ' t i ve  e l i r t t i t r l r t i o r t  o f  l t r l oqen  f ron r  c r - i re l ( )  es te rs  r v i t h  z inc  l l n t l  t l t : r r t e r i r rn r  ox i r - i e  i n  po l r l r  ap lo t i r :  so l ven ,Ls
pt 'ov ides l t  lo t lvet t i t ' l r t  l t tet l tot l  f r l r  the prepar l r t ion oi  the r .orresporrdinq cr-r ierr ter l r tec l  - . r r l ts t l l r rces.  The pro-
c 'e t l t t res  deve loped  fo t ' c l r t ' r ' i nq  o t t t  t hese  t rans fo rmt t i ons  can  l l e rp l l l i e r l  t o  thc  svn thes is  o i  l r r rqe  r l r r r r .n t i t i es  o f
e i t l ter  n l ( )n()-  or  t i ide ' t t ter l r ted esters rv i th good isotopir :  prrr i t r ' .  Sever l l  isr i l l ted exl ter interr t : . i  snqgest  that  th is
t t t e thod . l t o t t l d  l [ s t l  be  lpp l i c r rb le  to  t i re  convers i r l n  o f  a - i r l i r - rqen i r te ( l  r r i t r i l es  r rnc l  l l n i i des  t r l  t i r e  r :o r respond ing
a-de t t te t ' r t t . ed  t t r l t e t ' i l l s .  wher r  app l i ed  to  the  re r i r r c t i ve  c ie r r te r l t i on  o f  a - l r r rL rgenered  ke to r res  r r r r t i  r r t . i d  ch lo r ides ,
the  i : o to l t i r ' p r t t ' i t i es  o f  t he  r l e r r te r r r ted  p roduc ts  u re  l o rve r .  Th is  techn i r l re  i o r  the  s ' , -n rhes is  o f  a - t l e r r te ra t€d
os te rs  i . i  s r t l l e t ' i t l r  t o  t i r e  b ru re - r ' l r t l r l vzed  exch l r rge  te t ' hn i r l t res  i n  gener l r l  r r se  r vhe r r  t l r e  l t l e le r l r r i s i t e . r -hu loqe t ) i l t ed
r r t t r t l r l g - *  e re  r t v l i l r t t r l c ' ,  l t o th  i n  i t s  eco r r , rm ica l  r r se  o f  c l c ' r r te r i r rn r  ox ide  end  i r r  i t s  l l r i l i t v  to  i r r t l o r l r r ( ' e  u  s ing le  de r r te -
L i t t r t t  i t  t o t t t  i n to  l t  n t t ' t  h - r ' l  o t '  t ne thv le l re  g ronp  r :o r r t r r i r r i r rg  r - r r r r l t i p le  e t l r r i v l l e r r t  exc lunge l rb le  p lo to r rs .

The acicl- ()r b:rs( '-( . . l . t i r ivz(.d r.rr.hrrngc of r.noi izlbkr
prot ( ) r ls  f r l r  ck ' r t tc r ( )ns is  r r  r r ' i c l t ' l r .  r ts t 'c l  teehni r l t t t '  i t r
iso top ic  -svnthcs is . ' r  Dcspi tc  i ts  s inr l l l i r : i t1 '  ln t l  con-
\ 'o l r i ( ) r I ( 'c ,  th is  t r '< . l r r r i r l r ro  sLr f f ( ' rs  f ronr  tu 'o  inr l tor tant
t l i , " lc lv r in t l rg ls .  [ . ' i r .s t ,  t  l rc  r rch i ( , \ ' ( 'n ] ( 'n I  o f  h i r {h  l ' ro to l l i t .

I ) u r i t ) '  b . r '  r ' x ch l r r r g r ,  l ' r , r l r r i r cs  rn r r l t i l ) l ( .  t r c r t n r r . n t s , r f
t l i c  s t t b s t r u t t . r v i t l r  t L , u t c r i r r n r  o x i t l t ' ,  i t s c l f  , r f  h i g i r
i so to l l i c  I ) l u ' i t \ ' ,  r - r n t I  i s  l c r . , r r c l i nq l t ' i r r r r i r r s i r : : - r l l v  l r ' r i s t t ' t ' u l
o i  dcu t r . r ' i t t n r .  Sc r :o r r r l .  i t  i s  no I  s r r i t l r b l r '  f  o r  t l i t '  i n t r o -
c i uc t i o r r  o f  l r  s l l c c i l i c t l  r r r t r r r bc r  o f  t l l u t ( ' r i L l n r  i r t on - r s  i n to
i [  l t o s i t i o n  l o t r t t i r r i r r g  l r  l l r r g c r  r r u n ] b ( , r , , t  c t l t t i v l l c r r t
t ' x t ' l t l t t t  q r . l tb l t .  l rv r  l rogct r . , i .  {

I t r  t l t t '  coL l r sc  o f  o t l t t ' r  \ \ ' ( ) r l ( ,  \ \ ' ( '  r ( , ( 1 t t i r r . d  ( l t t l t t r t i I i ( , s
, r f  n r r ) r r o -  r r nd  d i r i r , r r t r , r l t t ' r i  l l k l ' l  h r r l i dos  hDv ing  i r i qh
i so to l l i c  I ) r l r i t l ' .  I r r  l r r r  t ' t I o r t  t o  t . i r r : un ) \ ' ( , l I [  ( ' xe l ] o l r r { { .
p t 'oc t ' r lLu ' r .s  t 'o r  th t '  1 ) r ( ' l ) lu ' l r t io r r  o f  t l rcsc mt tcr i l l .s ,  r i -c
i r r v r . s t i ga tod  t l r c  u t i l i t l '  o t ' - s vn t l r c t i c  n r r . t hods  t o r  i n t r o -
r l r t c i t t g ^  d r , r t t t . r i r r n r  b l r . sc t I  o r r  t l r r ,  r cc l t r c t i v r :  r ' l i n r i n l t i o r r
r r f  h l l r i , , { r ' n  f r on r  a -h l l o  cu rbo r r v i  l i n c l  n i t r i i c  t l c r i v l t i v cs
s ' i t h  mr . t l i l l i c  z i r r r :  i n  t l r c  l ) l ' ( . s ( , r ' r ( ' ( '  , , t '  t l t , u t c r i un r  , r x i d r ' . ;
Hcr r '  \ \ ' ( ,  r ( , I )or t  t l r l r t  t i r is  proc( i r i t r r ( '  l ) t ' ( ) \ ' idcs l I  u .so iu i
r t r t ' t l toc l  for  thc  J) ro l )unr I ior r  o f  t ' s tc ' r .s ,  i r r r ( - l  I ) robabl l '  o i
i ln r id( 's  l rnc l  n i t r ik 's ,  r :ont l in ing deutc ' r iun l  n( .x t  to  t l rc
u l l .sc tur l tcd grou l t ;  u 'hen lpp l i t ' r i  to  l t r : toncs the iso-
toJt ic  pur i t l '  o f  thr '  l t ro< l t rc t  i .s  lo r r ' r : r ,  anc l  o ther  pr ( ) -
cedur( 's  for  thc  i r r t roduct ion o f  c lcutcr iunt  t r ( 'Dr ( . ' -
sumrb l ) '  p r t - fc rab lc  to  that  c lescr ibet l  hcrc .3 .6

(  I  )  S u p p r r r t e l i  b 1 '  t h e  N a t i r > n a l  I n s r i t r r r e s  o f  l l e a l t h .  G r a n t  G I I -  1 6 0 2 0 ,

e n r l  l r t ' t i r e  - \ a t i o n a l  S c i e n r : c  I ; o r r n r l a t i o n .  G r a n t s  G P - ? 8 5 8 6 - \  a n t l  G P - l { 2 { 7 .
( 2 )  N a t i o n a l  I n s t i c u t e s  o f  I l e l l t l r  l ) r e d o c t o r a l  I r e l l o l . ,  l g 6 7 - 1 9 7 0 .
( ; l )  . \  l l t r r r r l ' ,  I I I ,  a n r l  D .  L .  \ \ ' i l l i a m s .  " O r g a n r c ; r - r . n r l r e s e s  r v i r h  I s o r o p e s ,

P a r t  I I , "  I n t e r s c i e n c e ,  l i e u ' Y o r k .  N .  1 ' . .  1 9 5 8 ;  l I .  l J r r d z r k i e r v i c z ,  C .  D j e r a s s i ,

r n r i  D .  i I .  \ \ ' i l l i a m . s ,  " S t n r c t r r r e  I i l r r c i r l a r i o n  o i  N a r u r s l  I r r o d u c t s  l r t .  ) I a s s
. S 1 r e e t r o m e r 1 1  ,  . \ l k a l o i d s , "  \ ' , r 1 .  I .  I l o l t l e n - D e 1 ' ,  I n c . ,  S a n  l i r s n c r s c o .  C a l i f . .
l 9 f i { .  C l l r a p t e r  f  ;  } I .  F e t i z o n  a n t l  , L  G r a m a i n ,  B u l l .  , J o c .  C h i n .  F r . ,  6 i t l
( 1 1 ) t i l l ) :  I i .  - \ s i n g e r : r n r l  I [ .  I I .  \ ' o q e l ,  i n  " J l e t h o r l e n  r i e r o r g a n i s c h e n  C i r e r n i e , "
{ t } r  e d ,  \ ' o l  5 , 1 a ,  t r .  - \ I r i l l e r ,  . E r l . .  G e o r g  T h i e m e  V e r l c q .  S t u t t q r r t ,  1 9 7 0 .
p p ; 9 8 - t l 2 ( i :  - \ .  I : .  T l r o n u r s .  " D e r r r e r i u m  L a b e l i n g  i n  ( ) r q a n i c  C h e m i s t 1 1 . , "
. \ p J r l e t o n - C e n t r r r r ' - C r o f t s .  N e r v  ! 6 1 1 i .  N .  Y . .  1 0 7 1 .

( { )  I i o r  a  k i n e t i c  t r e t , t . r r } e n t ,  o i  s e r l r r e n t i l l  e x c i r a n q e ,  s e e  C .  R a p p e ,  - - l c l , r

C h e n t .  l c , t n r l . .  2 0 ,  : : l ; t { ;  (  l 1 ) ( ; i j )

1 j )  l ) r . l r l l o g e n l I i r - r n  o l  q - i r : r l o  k e t o n e s  w i c i r  z i n c - e c e t i c  l c i t l - / ) - ' l  I r a s  l r e e n

r r s e , i  l i r e v i o r r s l v  t c l  p r e p a r p  ( r - i l e u a e r i ,  k e t o n e s :  r l , ,  f o r  e x a m p l e ,  E .  , L  C o r c . ,
n n , i  L i .  - \ .  ( i r e ! . ( ( ) r i o r r ,  . / .  . l  n r t , r .  ( : l t p i l t .  S o c . .  8 1 ,  . _ 1  1 2 7  r l U i l ) ) ;  E .  , L  f - ' , _ r r e i .

r r n , l  I t .  ^ \ .  s n e e n .  r l , i d . . 7 8 ,  i ; : , l t ; 1 1  (  t t ) i ( i ) ;  I t .  I t .  , J l r r r e r s  u n , l  C .  I i .  I I r r .  J .  t ) r u .
( ' 1 , t m . , 3 6 ,  l l , j ; ;  '  l l t ; l l .

t t i )  . I  .  t I . t ) z  u n , l  I ) .  ^ \ 1 .  ( i r r ^ . ,  . L  . l m t : r .  C h e n .  S o , : . ,  9 1 ,  t i l g . 5  t l g d t l ) :

. 1  .  I ' .  > c i r a e r ' e r  l r n r l  l ) .  S .  \ \ ' r ' r r r i  , t r g ,  T t t r r t h e d r o n  I . e t t . .  l 8 0 l  (  i g t i S ) :  , / .  D e u t s c i r

r n r i  - \ .  . f  I r n , l e l l , : r r r r r t ,  i t , r , ! . .  l ; j . - ) l  i l t ) t i t )  ;  K .  I i t r l r l e i n .  \ \ ' .  p .  N e r r m e n n ,  r n , l
I I .  f , I o l r r i n g ,  . l n r l e L L ' .  C h e n t . . l r i l .  t t l ,  I i t t s I . . 7 ,  - t ; ;  ( l g t i s )  [ f o r a m o r e r l e t a i l e r l
, i e - s e r t p t i o n  t t t  t l r e  p r o c e , l t t r l  l o r  p r e l r r r e I i o n  o i  ( C r l I g ) r . - i n D  t h t r n  t l r r c  g r v e n

i r r  t i r i s  l ) o l ) e r ,  s e e  (  i .  - \ [ .  \ \ ' l r i r r , . i r l t , s  l n r i  , I .  S r - r n  i : i l i p 1 ; o ,  , 1  r . ,  J ,  - l m e r .  C h e m .
, i o r ' . ,  9 2 ,  r j r i I  I  r  l l r i o r ] ,  - \ 1 .  \ \  r r l r r o n ,  I ) .  I I r i , l g e .  l l .  l I r r l , n e r .  a n , l  ] L  l l r r i r l s t a r l t ,
[  ' , t l ' t l t " r t n r r t r r . ,  1 ,  I i ;  r  l 1 ) t i . - , , ;  \ .  l ) .  I ] r r , r - l l , , i .  \ .  I ) t t  - \ r r o n { ,  u n , l  N .  r - l n
l i : t c .  I l , t i [ .  ( . ' L t i l t . , : t t r ' . .  ! ' , . . .  ] l  l : . 1  ' l ! r i . i , ;  - \ 1 .  L . . . e r r r n r r . l l r r c k .  I l . . 1 .  I ) e l . ' r : r n c , r ,
. r , f , l . J  : t , r , ' k  / ' ,  t ' . , t i , , , 1 r r , , ,  1 . , ! f .  I . i 7 I  l i ) ; j r .

Results and Discussion

Rccl t t t ' t i , rns  \ \ - ( ' I ' ( '  ( ' l I r r i ( ,c l  , t t t  bv  le lc l i r rg  the , t rg l i r r i , '
lu r l i t l c  ( l  c t l t r i r ' )  i I I ld  (L 'u tc t ' i t tn r  ox i r l t '  ( . -2- - l  equ i r ' )  to
z inr :  1r r  ) \ \ ' ( i ( ' r  (  -  2  r ' r lu i r ' )  l . t  S0 '  i r r  c [ i -q- lvmc or  d imethox\ - -
( ' th lu l ( ' .  ' f  

r r lc ' t ' s  o i  cxc l t lnsc l tb l , ,  l l ro to t rs  I ) r ( lsLrnt  i r t  t l rc
r ( , : . I ( ' t i (  )n  i r l ) l ) iu ' l t tus  ( ) r  (  ) r r  t l r t '  z i r rc  l ) (  ) \ \ 'dor  \ \ ' ( \ r ( ,  ( ' \ -

t ' l t u t t qc t l  t ' o t '  t l t ' u t t ' r i un r  b t t ' o r c  u t l r i i t i r ) r r  o f  t hc  o rg l r r i r .
l i l l i t l r .  b v  l c l d i t i ( ) t r  o t  r L ' r r t t , r ' i r r r r r  , \ i r l c  t o  t h c  r e l c t i r , r r
f l l r s l i  co t t t u i r r i r l q  t l i c  z i r r r '  : i r r t i  : r zc r  ) t l ' ( ) l ) i ( '  d i s t i l l e t i r ) r r  o t '
t h i . s  s r t r l t l l  i r r i t i u l  ( f l r i r r q - ( '  o t  r i t ' r r t ( ' l ' i r r n r  ox ido  t r om t l r t '
1 1 . s 1 1 ' I i o r I  f l t . s l i  r v i t h  t t c t r z ( ' r r ( ' . ' f l r r ,  s r r r t t c ( '  ( ) t  t h e  z i r r c
\ \ ' r r .s  ( : l ( ' : . rn t 'd  b t ' t 'o rc  th is  r . rc l r r r r rgc bv r . r  br ic f  \ \ ' tsh inq
rr . i th  i tL l i  l i vc l roch l r l r ic  tc i r l ;  i t  \ \ ' r rs  som() t imr :s  * ( : t r -
v l t ( . ( l  i r nn r t ' r l i l t c l v  bc io r r ,  r r r k l i t i o r r  ( ) i  t he  o rg r r r i ( '
l u l i < l t ,  l t v  r ( ' l ( ' t i ( ) r r  u ' i t h  i o t I i r r c  o r  l , ] - d i b rom(x ] t h r l l ] ( ' .
T l tc  redt tc t ior ts  t ' r r . r l t tcn t lv  s i r r ) \ \  ( . ( i  iu l  indr - tc t ion pcr io t l .
p l t r t i c t t l r t r l v  n ' i t l r  l t ' s s  r ( . r r ( ' t i \ ' ( .  (  ) r g i u l i o  r ; h l r i r i dcs ;  i r r
0 ( ' r t x i r r  i n s t l r r r r ' ( ' s .  I ) i r r t i ( : r r l r r r l r . t l r o s ( ' i n v o l v i n g  n i t r i l ( ' . . .
t h r ' - s t '  i nd t r c t i , ) r r  I ) ( ' r i o t l . s  u ' r ' r r ,  , ' r r pub [ , ,  o i  cun t r i bu t i ng  t o
r - I  s i q r r i f  i cun t  t l t ' r : r c l s t '  i r r  t l r r ,  1 ; . ,  r t o l l i c  I ) u r i t ] '  o f  t l r t '

l l ro t l t tc ts  i t '  sLr f i i t ' i c t t t I r '  l r ro i ,  r r rgr , r -1 ,  I ) r ' ( ' s lu ] lub l . r '  b5 '  1 t t ' r -
m i t t i r r L {  i . so top i c  ( ' x c l r r u l g ( '  i r r  t  l r c  s tu r t i nq  rn r t c r i u l :  :
t u r t hc r ,  i I ( ' cun l t t l c I i on  o t '  un  t xccss i v r '  ( l t t c r l t i t ] '  o f  u r r -
rcxctod ha l idc  in  t t r t '  r ( . i r ( i t i ( , r r  f l r rs l ' .  dur ing e  lcngth l '
induct i r tn  l ) ( ' r iod r ) ( jc r ls ior r r l iv  h ' r [  [o  cmb&rass ing l r '
cxothernr i r r  reuct ions \ \ 'h ( 'n  in i t iu t ion f ina l ly '  d id  t l i t , '
p l : rcc .  Thus.  r : lean inq ur )d  rxr t iva t ing t lx r  z inc  sur facr ' ,
rr lrd checl i ing to mir l ic ccrt i l i r l  t l l i l t  thc reaction rr 'r ts
in i t ia ted eDr i ) '  in  the lc ld i t ion , r i  thc  org ln ic  ha l id , '

l r i " i th  l r I )propr i r r te  use of  l . f - r i ib ror t tuc t l ta t t t :  or  ioc l i r r r '
rs  in i t ia t i r rq  rgents  i f  ncct 'ssurr ' ) ,  \ \ ' ( ' r ( '  i rnpor teut  i r r

ech i r : r ' inu i r iq i r  f  ie l r ls  and isotop ic  pr r r i t i t ' s .

Rr 'pn 'scnt i r t i l ' r '  r ' i t ' l c ls  ur r l  iso to l r i r :  l ) r t r i t i cs  ( )b t i l i r ) { ' ( l '

f o l l os ' i ns  t h i s  p roc t ' du re  i l r ( '  l i s t o r I  i n  T lb l c '  I .  T , '

l rvo ic l  ( )b ta in i r rq  i rurccr t r l t t ( )  n l i rss  spr 'c t rosr :o1t ic  is r l top i r '

t ' t iml ro-s i l io t ts  l rs  t r  rcsu l t  o f  cxc l t l tnq- i '  r t i  d t : t t ter i t t r -u  ior

l i v c l r oqe r r  i r r  t l I t .  n l l I . : s  s l ) { ' ( ' t l o rue t r ' r  i r r l t ' t  . j } ' s t on t .  t h i '

s t tbs t l l l r ( ' ( ' s  iso l l t t t ' r l  t - i i rc t ' t l v  i ro t t t  t l r t '  r t ' c l t tc t i1 .1115 n- t ' re

conve r t ( ' c i  t , ,  r r ,  r r r r ' \ r ' l l t r r r gc l r t r l r '  r l c r i t ' l i t i t ' r ' s  n t , r r e  s t t i t r t b i c

f1 ;p  l - so to l l i c  l r r u r l r ' . i .  ( u r r t i  l ' , , r '  . r ' \ ' t ' n t l  t \ - J ) ( ' s  , r f  f u r t i r c r
s . r ' n t l t c t i c  n l l n i l ) L th l t i o t t ) .  T l r cs , ' , l t ' r i v l t i v cs  r r c  l t l . . o

l i s t t ' c i  i n  T l i r l c  I ,  r t n t l  r r l ) l ) r ' r ) l ) r ' i l I t ( '  r l t ' t r t i l s  o i  t i t c i r  I ) r { ' t ) -
r r l t i t i t r  r r c  t i c sc r i bc r l  i n  t l r t '  I : , r pc r i n r c t t t e l  Scc t i o t t .

T l t t '  s iq^n i i i t ' r l r r ,  , ' , , "1v111. i io t r  to  b t '  c l r l t t t ' t t  i rom t i lc
r l l l t l r  , ' i  T l r b l , '  I  i s  t l t l t t  t l r o  t ' r ' t l t t c t i v i '  , L ' l u t L r { { ' t l l i t i o t t  , i

i r ( ' t i v i r t c r l  , ) t ' g : \ l l i l ' l U r l i r l , ' s  l ) t ' { ) \ ' i ( 1 , . . : r n  l r t t n l ( ' t i \ - ( ' : \ ' i l -
t l t t ' t i r  r ' r ) u , t i ,  f r '  r l l t t t l l ' i r l r ' , i  , ' t ' g l : l i i l  l , ) l l l l ) r r t t l l r i : .  1 ' l l  '
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proc(.dttr( '  \ \ ' ()r l(s best fr)r ost( 'rs.7 l tncl lcss r i ' r ' l l  ior tht '
nl()r(.  l rcir i ic ( l t trcl  nror(. r l .r l ) icl l ) '  ( 'xci l l t r l r{r ' l rbl t ' )  kctrrnr:s
lur ( i  I r i t r i l ( ' s .  S in t ' t '  c r -h i r I r )g( .nr r t ( .c l  ( 's t ( ' rs  r r r ( '  r ( ' l x t ivo l ] '
ro t ( l i [ r '  t " ' r r i l l rb lc  t t - * ing l r  nr tmb( ' r  o I  svnthct ic  t t ' r 'hn i (  [ r t ( 's . ' i
th is  l r r r )c ( ' r l t t r ( '  s ( ' ( 'n )s  to  l l r r lv ic lc  t i r t '  mt . thor l  o i  c l ro ic t .
f o r  l l r t ' l t l t r u t i r t t t  ( ) f  s l ) ( ' r ' i f i c l l l v  a - t l c r t t t ' r l l t t ' t l  t ' s t t ' r s  r t t l d
t l t ' r iv l r t ivcs .

Experimental Section

Gene ra l  Me thods . - \ r r u ' : [ ) { . ( ' I I ' l r  \ r ' ( ] l ' e  t ( r ( ' o r rL ' r l  r t . i r r g  l r  \ ' , r r i l r r r
' f - ( i O . l l c c t r o r r r e l e r  

i r r , ' l r r ' [ r ( ) n  t c t r l r c l r l , , r ' i t l e  s o l r t l i , r r r - ;  , ' l r t , r r r i c l r l
. l t i i t .  r t l ' t  r o l ) o r ' l t ' r l  i t r  l ) r r r t )  [ ) ( ' l ' t r t i l l i , r r t  (  6  t  f r o r r r  l ( . t l t u l l r l l t r  l . i l r r r r r , .
l I l r : :  s l l t - , r ' l l r ,  \ \ ' ( ' l ' r f  r l c t r . t r r t i t r c r l  o r r  l r  I l i t t r , ' l r i  [ ' c r k i r r - l ' , l r r r t ' r ' r r r , r , ! t ' I
I l l t t .  ( i  spe l t l ' ( ) t n ( , t ( , r ' .  I ) re l l l r n r t i v r .  q lpc  r rn l t l r ' . t , s  r \ ' ( ) r ' ( '  [ ) { , r ' -
l ' o t ' n r t , r i  ( ) n  u  I I c t v l r ' t I - l ) l r c k l r t r i  ] [ o t l t ' l  7 ( X )  r ' l r r o n u r t o t l r ' : r 1 l l r  r r  i t h  : r
t l t c t ' t t u r l  c o t r < l r t c t i l ' i r v  r [ t , l r - ' r ' 1 , , r '  l l s i n q  I l r t '  i o i l o r v i r r q  c r , l r r r n l l . :
c o l r r r r r r r  ' \ ,  ! i - i t ,  ( ) . l i - i r r .  l 0 '  ;  I ) L l (  i S  o n  ( i O - \ O  r r r e : h  ( l l r l o r r r , , . r ' r ' i r
\ \ ' ;  r ' r ' l u r r r t r  t J ,  l ( l - f t  ,  t ) . l i - i n .  l ( ) '  ;  ( l r r l l r o r v l x  j 0 \ [  o r r  { i l ) - \ {  )
r r r t . - l t  ( ' l l t r ' , ) l u ( ) - { ) r ' l )  [ ) ;  r ' o l r r r r r n  ( ' ,  s - f t ,  0 . ] i - i r r .  ; ' ;  S I ' l - : ] 0  o r r  ( i {  ) -
\ O  ( ' l t r o t r t o s o t  i r  [ ) ,  t ' o l t t r r u t  l ) ,  ] i - i l  ,  0 . 1 . r - i r r .  l O t  .  \ F -  l  l . - i O  o t r
l i ( ) - \ 0  t t t c s l r  ( ' l t t ' , , t t t o r r ) l  l )  [ ) .

l ) i g l v r r r c  * ' r t s  r l i - t i l l t ' r l  f  l o r r r  c l r l c i r t r r r  l r v r l r i , I r ' ,  r t t t t l  r l e q l t . - t , r t  l r t ' -
f o l r |  r t s c  l r v  i , r r l l l , l i r r q  l r  - l r , $ ' - l t e l u r r  o f  r r i t r r  r q t ' t r  l t r l o r t g l r  i t  i , , r ' l o
r r r i r t .  I ) i r r r t ' t l r , , x v t : t l r r r r r c  t  l ) ^ \ l l , )  r v r r s  p r r l i f i r : r l  l i . ' r l i r t i l l r r t i , , n  i r ' , , r r l
r r  < l t ' e p  p t t t l r l t '  . r , l t t t i , r r r  ' i  : r , , l i t t r r r  l r t , i r z , , p l t t : r r o i t c  , l i t t r i , , r r .  1 ' l i e
j , l - r l i t ' h l o r ' ( ) l ) r t l v l ( ) n i t l i l e  r r - e , I  w : r s  l !  g i t t  r ' I  t h e  I ) o r v  ( ' h e r r r i c l r I
( ' o .  ( ) t l r r . r ' l u r l , , q t ' n l r t c t i  k e l ( ) n ( ' s ,  e s t e l s ,  n i t r i l t ' s , l r n t l  r r r , i t i  h t r l i r , l e s
\ r ' e t ' ( )  o l r l l t i r r t ' t I  f t o t r t  [ i r r . t r ru r t t  ( ) t ' q l rn i c  L 'he rn i t ' l t i . ,  l r t t r l  r ve t ' e  t t s t ' t i
u ' i t l t o r t t  i t t t ' t l t e r  l l r t t ' i f i r ' t t i o n .  I i e r r s e n t  g r r r t l e  z i n c  r l r r s t  t \ [ : r l l i n -
k r o r l t  )  r r ' i I )  g o n e l r t i l v  t t . e r l  n ' i t h o r r t  f r r r t h e r  l r r r r i f i c r t i o r r ,  l r l t h , r r r q l r
r r < ' t i v l t t i o t r  r v i t h  l l ) /  ,  l t r - r l r o c l r l o l i c  a c i r l  i s  l r r i v i s l b l e  f o r  z i t r c  r l r t . . t
s ' h i< r t r  h l t s  l l een , ' p t ' t r t - ' t l  t o  l t i l  f o r  co r rs i t l e l r r l r l e  l eng lhs  o f  t i r r i e .e

Iso toJ t i c  co t t tpos i t  i o t r s  n 'e le  r l e te rn r ine r l  rn r . r s .  spe ( ' t  r ( ) rne t  r i c l l l - r '
o t t  s l t t n l l l c s  p r r r i f i c r l  h r ' p l e p r r r a t i v e  e l 1 ; r ' .  r \ l l  s p e c t l ' l r  [ r ] r  l - r r r o l l i l
l t n l t i vs i s  \ r ' e ro  o l r t r t i t t t . r l  t t : i r rg  i on i z inq  vo l t l qes  l r s  ck rse  l r s  1 to . : i l l I e
t o  t l t e  l l p l ) t ' r t t l t l t ( ' e  l ) ( ) t e r ) t i u l  o f  t t r e  e o n t l t o r r r r t l  r r n r l e r  e x t n r i n t r l i ' , n .

( 7 )  s i r l e  p r o , l t r c t s  I o r m e r i  i n  t l r e  r e a c t i o n  \ \ ' e r e  n o t  i n r - e s c i q l t e r l :  h o r v e r . e r .

t l r e l ' a r e  J l r r . r l r a l r l v  s i n r r l a r  t o  t h o s e  f o r m e r l  i n  t l r e  R e i o r n r a t s k y  r e : r e t i r ) n .

C / .  \ \ ' .  R .  \ ' : . r r r q i r t r n ,  S .  C .  I l e r n s r e i n .  a n r l  f [ .  E .  L o r l r e r . . L  ( ) r q .  C h e m . , 3 0 ,

l ; 9 0  ( 1 9 6 5 ) ;  T .  . \ .  S J r e n c e r .  R .  \ \ ' .  l l r i t t o n .  a n r l  D .  S .  \ \ - a t t .  J .  . l m e r .  C ' h e m .

J o c . ,  8 9 ,  i r 7 l . l 7  ( 1 l ) f i i ) :  I t .  L .  . > l r r i n e r .  ( ) r r 1  .  I l r : r l t . , 1 ,  +  ( 1 9 . 1 ? ) :  ] L  \ \ ' .  R e r h k e

r n r l  . \ .  L i n r l e r t .  J .  ( ) r q .  C h e m . . 3 5 , : t 9 { ; 6  (  l { t 7 0 ) .
( S )  l : o r  r e l ) r e s e n t a t i v e  r e i e r e n c e s .  s e e  I [ .  O .  i l r > r r s e ,  " ] I o , l e r n , i . r ' n r h e t i r :

R e a ( : t i ( ) n s , "  \ l ' .  - \ .  [ ] e n j l r n i n .  \ e r v  \ ' , r r k .  N .  \ - . .  l g t i ; .  p p  l . ' r . i - l . i i ] :  - \ .

I l a r k r > r ' u < r  . l n r l  S .  [ - .  . \ [ u r : D r ; n s l ' 1 .  C , t n .  . I  .  C h e m . .  { 3 ,  ; j : i 6 t  (  l g t j i ) :  } 1 .  R e i n -

l r e e k e l .  C h e n .  I J r r . . 9 3 . : . 1 ] ' j l  I  l t ) t j ( ) ) ' .  [ ' , .  C ' e s t r o . , I .  \ ' i l l i e r a s .  a n r . l  \ .  [ : e r r l c ' r t r i .

B u L L  S o , ' .  ( ' h i m .  [ ' r . . ; i 5 . ] l  r l L f t i t ) r :  I I . . L  Z i e g l e r .  [ , .  \ \ - a l g r a e v e .  r n r l  I . ' .  I ] i n o n .

S y n . ,  1 ,  : i l )  (  l 1 ) { i l )  r :  [ 1 .  I i . e i n i r e r : k e l .  . , / .  [ > r r t k l .  C h e n t .  1 5 ,  : ] t i g  r  l g 6 l )  :  I I .  C - ' .

l f r o s n .  ^ \ t .  l l .  R o g r c .  l [ .  \ \ ' .  I t r t l r k e ,  u n , l  ( i .  \ \ ' .  I i a l r a l k a . , / . ; l m e r .  C i r e m .
. J o c . .  9 0 ,  l 9 l  l  (  t 1 ) r i 8 ) :  I l .  I ' 1 .  ) m i s s m o n .  t b i d . , 7 6 ,  i 3 0 5  ( l 1 l ; - { ) :  . L  C .  C i l e a . s o n

a n d  I ) .  N .  I l c r p l r .  
' l ' , t r t h e d r o , t  

L t t t . , : l , 1 3 1  (  1 9 7 0 ) :  H .  S t a r r d i n c e r ,  E .  . \ n t l r e s .

a n r l  I I .  . i t i r r r e r , l e r .  ( . ' l t e m .  8 t r . , 4 6 ,  : l i ; t g  ( l { ) ; t t ) ) ;  . \ .  R o e , i i g .  \ .  I i r e r r t z k u n r p .

l l .  J J e e r r v e i n .  : r n r l  l l .  S t r o l r .  i n  " - \ I e t l r r - r r l e n  r l e r  O r s l r n i s c l r e n  C ' l r e r n i e . "  l r h  e r l .

\ ' , r 1 .  \ '  I .  U .  J l r r l l e r .  l ' l r l . .  ( i e u r g ' f l r i e r n e  I ' e r l a g .  S t u t t ( $ r t .  l 1 ) l ) 0 ,  p p  l : r i - J l ? .
( 9 )  L .  I ' .  I : i e s e r  r r n , l  . \ [ .  I i i e s e r ,  " l t r t ( t ' n t s  I o r  ( ) r { l r r i r - ' . . r ' n t l r c s r - < . "  \ \ ' i l r . r ' .

\  e r r '  \ ' o r k .  \  .  \ - . .  l 1 ) l i ; .  n  I  . . ] i i i .

I > o t o l l i r ' ( ' ( ) l ) l l ) { , - i t i , r n s  \ \ ' ( ' t e  I r ( ) r ' n u t l l r - , , i r t l r i r t e t i  f t ' o r t r  l t e l t k  r r t t ' r '
( l l r t l r :  l r o r v t ' v t ' r ' ,  i n t l i - t i t t q r t i s l t : r l l l t  r I r r l r r  l t : r l l t c ( l  f t ' o t t r  l t n r t l r ' : i . , , 1 '

l t e l k  l i e i u h t - .  I ) r t r i n g  t o l l t : r ' t i , , t r , , i  ( ' o n r l ) o t t n ( l s  f r (  ) t ) l  t i t e  t l l p c  r ' : r l l

\ r ' u s  t i r k e n  t o  l o l l e c t  l r l l  , r f  t l t t ' 1 t t ' ; r l i , r t  i t t l t ' t ' t ' s t ,  t o  r r v o i t l  i : o l ' p l ,

i t ' l t c t  i o t l i t l  i o t l .  l ' )

E t h y l  B u t y r a t e - ? - , 1 , . - l l  e r t q t ' t r l  z i t t c  r l t t . l  r l : i 0  g ,  !  q - l t o t t t .

r l i q l . r ' r r r e  r i i { X )  r t r l  r  i r r . . I r l v  r l i - t i l l r , , l  t r ' , , n r  , ' : r l c i t t t r r  l t v t l t ' i t i t ' ,  r r r r , i

b e r r z e t t c  t l ( ) l  )  r r r l ) t v c t ' r - ' p l l r c t ' r l  i t r  r L  [ - 1 . ,  t l t t e t ' - t t t ' t ' k e ' t l  f l r t - k  t i  t t t ' ,  1

r v i t l t  r t  l ) r , r L t r - S t i t r k  t r r l l )  l n ( l  i t  r t t . ' ,  1 ) : t t r i r ' : t l  - t i t ' t ' t l t ' .  ( ) t t t l  r l t ' r ' k  , , t

t l t e  l l : r . k  \ \ ' i r :  - ( ' r I [ t ' ( l  r v i t l r  : t  \ n - , \ i r '  - l ( ) l ) l ) ( ' 1  .  
' f l t c  

r r r i x t l t l ( '  \ \ i t r

I r t , l r t t ' r I  t o  r c l l r r \  i u l ( i  1 , ,  r r r l  o i  r I t . r t l l t i t t r r r , , s i r l c  t t ' r t s  l t t l t t e t l  r l l o l r

\ t ' i > t )  r ) ! ' ( r t ' l [ l ( ' r ' ( , t l r : ( f , t t  ]  l r r  l o  { ' \ r ' l l : l l l g t ' l ) r ' - . i l l l t ' : l ) t l t ' ( ' ( } s  o l  l t l r , -

l ( ) t r s .  l l t ' r ' , , v ' r ' r ' r '  , , f  t t ' l t l ( ' t '  (  l . - )  t r t l  I  I t , , t n  l l t l  l ) t ' l l t r - , : t l t t ' k  t l ' l t p  t r l r -

( ' ( ) l n l ) l ( ' ( r ' .  ' l ' l r t .  
I ) r ' r t r r - > t r t t ' k  I l : t l )  \ \ ' : l :  t t ' t t t o v c t l ,  l l e r l z t - ' t t t  \ \ ; t -

- ( ' l ) i l r l r t ( ' ( l  f l o l n  I l r c  l c l r l l i ( , n  l l l i r l r r t c  l r r ' - i r r t l r l r - ' < l i s t i l l l r t i , t r t ,  r r  t t ' -

f l r r r  r o l r , l L ' r r . r ' r ' r v r t .  f i l l ( ' t I  l r r  l l t t ' : L p 1 ) i t l i t l l l : ,  l L r r t t  l 0  t t t l  o f  t [ t ' t t l r ' -

t ' i r t r r r  r r \ i r i c  r r ' : r .  l r r l r I r ' r l .  
' [ ' l r r '  

t ( , : r ( ' l i i ' n  n t i \ l t l t ' c  \ \ ' l l :  h e l t t e t l  1 1 ;  : { ) -

i r n ( [  r r t l r v l  i - l ) t ' o n l ( ) [ ) t t l \ ' t ' i r l e  r ' )  t t t l  * : t - : t r l r [ t : t l .  A l r  i t t t t t t o r l i r r t , '

' j - 1 0 "  l e t t l l ) ( ' l ' : t l t t l ' ( ' l i : c  i t t t l i c l t t t ' r I  i r r i l i : r l i " t r  
" i  

t l t t ' t ' o l l ( ' l i ( ) l l '  
' l ' l r r '

l . ( ' l r ( . t i 6 r r  f l l r . k  r r - l r s  i r r l t r t l r . - t ' ,  1  i r r  : r  l r 1 g l  i r . r '  l l t t l r .  T l l ( ]  i l l t ( ' l  t r : r l

l ( ] n l l ) e l ' l r l 1 1 1 ' 1 ,  o f  t h t  t e : r c t i o t r  l l : t . k  \ \ ' i r :  t l r i t i r r t l t i t r t - ' t l  l r t  ' - r 0 - { i ( ) '  l r r

r , l r u t i r ) r r :  : r I t o l l r : r l ( .  l r t l t l i t i , , r r  , , I  l r l i r l l t l l l -  { ' l  t ' t l r r I  i - l l t ' o t t t o l r t t l \ ' l l l l { '

r j l { i  g ,  l . l ( i  r r r , , l  ) l r r r r l  r l c r r t e r i r r r r r  o t i r [ t ,  i : l )  r - J ,  { . ( )  t u r r l  ) i  e l t t ' l t  l r ' -

i [ q e n t  w l l s  r I ( i , l c r l i n  l J  o r l r t l r I  I ) ( ) l ' t i ( ) l l - .
(  i l p .  l t t t ; r l r ' - i -  r t t i t t q  l o l r t r l t l l  . \  i r l  l l ) (  l '  - l l , $ ' e t I  t l t l r ' t  t ' t ] r r  l  - l -

I r l o r r t r ' l ) l t t v l ' l t l ( , \ \ ' l t )  t ' r t r i r t c t ' r i  l t r  t : t l ) i ( l l r  l r -  i t  \ \ ' l t )  l l ( l ( l ( ' r l  l o  t l t t  t , ' -

I r r . t i o r t  n l i \ t l u . ( , .  j \ t  l l t r .  r , r ' n ( . l l f . i r I n  i ) l  l l r l  t c l t r , t i , , t r .  e . \ r ' ( ' . - . ,  1 t , ,

l r r r r l  i r r : o l r r l r l c  z i t r r ,  . l r l t -  w ' e l ' t :  l i l l t ' r ' r ' r I  l ' t ' r , t r r  t l t t t  t ' o l t ( ' t i ( ) f l  l l l l \ 1  r l l  r '

I r n r l  s ' u s l t e r l  s ' i t h  I n ' r r  l ( X ) - t t t l  p , , t ' r  i , r r l -  ( ' i  ( ' 1 l l l ' l ' .  
' f h e  

e t l t e r  t v l t . l r , ' -

l r r t t l  r l i q l y t t t g  . , , l t t l  i , , t l  $ ' 1 ' s ' s  t ' ' t t t l r i t t t ' r l .  r t t t , l  I l t t - '  1 l t ' t t c i t t t ' t  \ \ ' ' l \  l ' " -

l l t e t l  l l v  r !  p l ' e l i l l l i n r r t ' r - t l i - t i l l r t t i r r t r .  \ [ r t t r : t ' i l t l  b o i l i n g  b e t s ' t ' t ' t r

. - r 0  u n < i  l ( i o "  r v n :  r l l i e r l  ( \ [ q > ( ) { )  l r r r I  r ' r r l r l ' r r l l v  r e c l i s t i l I e t l ,  r ' i e l , l i r r g

e t h v l  b r r t v r t l r : - ? - r l r  ( ( i 7  t { ,  { ) . i Y  t r r o l ,  , i l } ' ; i  l t l t v i t t q  t l l l  l ? O - l 2 l ' .

T l t e  t t t t t t ' > l ) ( ' ( ' l t ' r t l l )  $ l t :  ( ' ( ) l l s i s l t ' l l l  r | i r l r  l l t "  p t ' r l r t t s e t I  t l e r t t p t  i r t t r r

s r t b s t  i t t t l  i o r t .

l - B u t a n o l - ; - r l '  w l l -  1 ; t ' e l l l t t ' e t l  i 1 ' 1  1 1 1 1  1 ' l I r r ' I  l r t t t v t ' l l t e ' 2 t l t  1 { i ;  { ,

o . i , \  u r o l )  r l i : . o l v e r l  i t t  e t h e t '  r i ( )  t r r l ,  l r r -  , I t , ] l ) \ \ ' i s t :  l r d c l i t i o t r  t , ,  ; r

: o l t r t i o r t  o f  l i t h i r r n r  r r l t t n r i t t r r t t r  l r v t l l i , l t ' i J j  g ,  ( ) . ( i J  n r o l  ) i n  i j 0 l  )  r r r l

o i  e t h e r  l l t  0 o .  T h e  n r i x t t u ' c  \ \ - i l :  l e t l r t \ e ( l  i o r  i i { )  n r i n ,  r l t t e t t . i t t " I

u ' i t h  e t h . r ' l  l c e t l t t g  r i ( )  g ,  { ) . i { i  n r o l  ) ,  r v l t t t ' t ' ' i . l  n t l ) ,  l . - l ' ,  ' r r - : r r '

I r ( l t t e ( ) l t s  s r i t I i t r r t t  l t v r l r o x i t [ r '  r J i  n t l ) ,  r L t t r l  l r , l t l i t i o t t l r l  \ \ ' l I l e l  ; . - '

r n l ) .  
' f l r t ' e t h e r  

r r ' l t t  r l e r l t t t t c t l  l t t t t l  1 1 , , '  1 ' 1 ' - i t l r t n l  l t l t t l l r i t r t t l t t  s r t l r -

\ \ ' e l ' e  l ' e f l l t x c r l  r r ' i t h  t n ' ,  I  l ( X ) - 1 1 1 [  I ) ( r l t i { ' l t s  " i  
e t h e t ' .  T l t e  c t l t e l t ' r r i

: o l t t t i o t t s  w o t e  ( ' ( ) l l l i ) i t t e t l ,  u t r t i  t l i . r i l l t ' r l  t [ l t t , t t g h  l t  I  j ( ) - t ' t r t  p l r t t i r r r r r r r

. l t i n n i n s {  l l l r r l l  , , , , l t t n t t t  t r r  v i e l r l  l - i i r t t : t l t , , l - J - , / r  ( l {  q ,  ( ) . i i l  I r r , ' 1 .

. 1 J ( ,  t  l t r r v i r r q  l r l l  I  l ( i - l  l s o .

l - B u t a n o [ - J , i - r l .  r l ' t r .  I ) l { ' l ) i I I ' { ) ( [  f  t , , t t r  t ' r l l r  I  i . i - r I i t ' h l o r o l t t t t r - t ' r t t t '

l l { , 1  q .  0 . \ l  p r l l )  l r r r t l  t l t ' t t t e l i r l p  r ) \ i r l t ,  ,  r l  I  q ,  - l  t t r l l )  l l y  z i r r '  t , ' '

, l r t r ' l i , ) n  i u r ( [  : l l l ) - { ' ( l r t e n l  l l ' ( ] i u l n ( ' t t r  n i r l l  l i l i r i r r r r t  i t l r t t t r i t t t r t t t  l t r -

t l l i r l t .  r t .  t I e . r ' r ' i l r e r l  y r l e v i o t t . l . r ' . r t

E t h a n O l - J ,  J , J - ,  1 ,  \ \ ' r l i  l ) r ' r [ ) i r r ' ( ' ,  I  i ' t , , t r t  t r r t ' r l r y l  1 r ' i . l r l , ) l ( ) i l . ( ' ( ' l i t l t '

r l T t i  t r ,  1 . 0  t r r t , l )  r t t r t l  ( [ 1 , 1 1 1 t ' 1 i q 1 1 1 v , x i r l t '  \ \ ' J '  [ . I  t l t , , l  ) l r - t  z l t t l  t t ' -

( 1 0 )  [ : o r  I  r l i s r t r r s s i l ) t t , . l i  t i t e  e u l c r r l a t l ' J n , r t  r ) r ) 1 , ' [ ) l t ' c r r t l l l ) o - J l t l ( ) n J  l ) \ ' t n L i -

s p e e t r o s r : ( ) l ) \ . .  : e e  I i .  I l i e r n a n n .  " J I e s r  ] l ) e ( ' t r ( , l l I c r r r .  ( ) r { l l n i C  ( , ' l r e r n i t l a l  . \ 1 ' -

n l i c e c i o n s . "  J I r : ( i r e r r ' - [ l i l l .  N e ' r  \ - , r r k .  \ .  \ '  .  l l r r i ]

( l l )  ( ;  l [ .  \ \ - l r i t e s r r l e r .  l .  I ' .  ( ; r l : t \ r ' r r . , r r r ' i  l .  l i  : r e ' l r r ' ' n s k v ,  ' I  ' l ' r t " r

C h e n t  , i , t , '  . 9 4 . . - , 1 . 1 , i t  ( l 1 l ; . . :  l .

2 . 0
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l - .
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BrCHjCo)i(CiII .)ClH. 30 I)CHICH,:, i(C'H.)C.II ,  7.0 l) ; i .r)
C ICHTCOCI  ; 11 "  DCH jCHI I  1 .0  s . l . o  l ; . 0  1 .0
clcHlcocl l l  r i l  DCII:cHBTCII '  $.0 ;0.{) ;} .1.0 7.0

. , I so I : l t ed ] . i e l dso | t hep r .oc lL r c t sob t I i I l edb ! . z i t t c -de r t t e r i r t n rox ide red lLc t i ( n l ' ) f t heJ t l r t i l l gm l r l e r i | | l ! ' ' S l l I ) r t . l
ma.ss spectloscopic isotopir: conrpositioll nrelrslrrenle t.r were perlormed. ' .\cetir: u,rid?l! w$ th{r isohterl prlrhtr'r.



l 3 3 0 2  . 1 .  O r r 1 .  C h c m . ,  \ ' o 1 . , 1 7 ,  ) , i o . 2 1 , 1 9 7 2

, l n c t l , . , n  i , r l l , r v e r l  l r v  l i t h i r u n , , l , , r n i n , , , n  h v t i r i c l e  r e d r r r , t i o n  r r s
, l e s r ' r i l r e ,  I  I r l t v r , , r t . l  r ' .  t :

l -B romoethane- j ,2 ,9 t l , r ,  l - b romobu tane-2 ,2<1 .2 ,  un r l  l - b romo-
bu tane-J - , / ,  \ \ ' ( ' | r ' e  l l r t t p l r t : t l  f  ro r r r  t he  l ru r I r tg , r r r s  l k :o l ro l s  r r . s ing  l
I ) r ( ) ( ' ( : { l r r r r '  . i r r r r l l r r  l o  t h l r t , l e s r r i l r e t l  l r r '  \ [ a r v e l  l n d  K l n t m . l s- l ' l r r r . ,  

r ' t h l r ro l - ^1 ,3 , ! . r l . .  1 lS  q ,  0 . : i ( i  r r ro l  i  n 'ns  l r l r l c r . l  t o  r l  c r l o le r l
n r i x r  r r r . e  , , i  . l \ (  i  l r v r l r . o l r r . o n r i t '  u c i r l  ( S l  g  t  u n < l  c o n c e n t r l t e r l  s r r l -
i r rn , '  r r ,  i t i  r i  I  q  t  i n  r r  J ' l ( ) - r r i l  . i ng l c -necker l  f l r r sk .  Concen t ra tc r l
-  r r  i i r  u i , '  : r r ' i t l  t  { ( )  ! {  I  \ \ ' r r s  t c l t l t , ,  l ,  un t l  t  he  s l  i r re t l  n r i x t  r r re  r va .s  r v : r rn re t l
s e n l l - \ '  l , r  r l i : t i l l  t h r ' p r o t l r r c t  a s  i t  f o l n r c ' r l  i n t o  l r  t n r p  c o o l e r l  i n  r r
I  ) r ' r '  I c t ' - r r . e tonc  l l l r t  h .  The  t  r t p  tn r l  i t s  con ten ts  were  rv r rn rc r l
r r r  { ) c  r rn r l  t he  l t r l r reo r rs  l l r ve r  wr rs  re rnove t i  r r . i ng  r  P r . J te r l r  l l i pe t .
T l l e  ( ) l ' g l t t l i t ' l l t ve r  r v r t s  u ' l t s i t e t l  r v i t h  t r vo  l0 - rn i  [ )o r t i ons  o f  r v l t e r
r t t t ( l  : e v e l  l l l  l  0 - n r l  P r t r t  i r  r r l s , ' f  r ' o n c e r l r r r t e r l  s r r l f r r l i c  l t r . i d  r r n t i i  t  h e
- ,L i i r r l i .  t r c i r l  l l Lve l  l e r ru t i ne t i  c leu r  l nc l  t vu te r  r vh i te .  \ [ os t  o f
rhc . r r i i r r l i c  l< ' i t l  \ r ' l >  I ' e ln ( )ve t l  r r s ing  l r  P l r s te r l r  p ipe t ,  l n t l  t he  l -
l r l . r l r , ' e th l tne -J ,9 ,2 - ,1 ,  i : ' , 7  q ,  { ) . i i : i  n ro l ,  1 )  I  c ,  )  r v l s  sepnr r te r l  f  ro rn
r  i t t  l es i t l r t l r l  t ' o t t t ' e t t l  t ' l t t  t ' r i  s r t l i r r l i c  r r r : i r l  l r v  b r r l b - to - l l r r l b  r l i s t i l l r r t  i r i n
: r t  t ' t : ( l r r ( ' e ( l  I ) l ' os :u t ( , .  The  n rn r  o i  t hc  t l i s t i l l e t l  u r r r te r . i l l  cons is te r l
,  ' i  : i  l r r o l r r l c n c r l  - i n q l e t  u t  6  ; i . + .

l -Bu tano l - - i , . i , . i - , l r  \ \ ' i r s  p re l ) t r . r ' r l  i n  i l , - ,  - r ' i e ld  l l v  re r rc t i on  o f
, ' r  i r r  l - J , J , ? - / / : r - l r u i q n c : i r r r r i  l r r r ' r r r i r l t .  r v i t h  c t i r r . l e n e  o r i t l e ,  r r s i n l l  : L
p l . r ' 1 ' 1  [ 1 1 1 ' 1 , '  r t l l : t l , , g r ) t l : .  [ ( )  l l t r t t  r l t , - r ' r ' i l l e r l l r v  I I r r - l o p : i 1 r l  L r t l q l t r l l t . l r

r r - P r o p y l  2 - C h l o r o a c e t a t e . - r r - l ' r . o 1 t r . l  r r l r . , , l t , r l  r t i ( )  q ,  I  r u o l  )  * . l r s
1 t i l r , ' t ' ,  1  i n  l t  J . l o - r r t l ,  t l r l e e - t r c r ' k e r l ,  I ' o r r n r l - l l o r t o r r r t ' r l  f l r r s k  e t l r r i J r p t ' r l
r v t t l r  l r , l l r ' p l r i r r g  t r r n r r c l , ' l ' r ' f l , r n - r . o i r t e r l  l r l i r { n e r i c  s t i r . r . i n q  b t r ,  l r n r l
r r , l r r p t , , r ' l r : r t l i r r g  r ,  r L  l r r t i r l l l t r ' .  T l r t '  l t l l l l : r l l r u s  \ \ ' r l s  f l r r - l r e t i  u ' i t l r
n r l l ( ) L { ( f n ,  l r r r r l  t o , , l ( , r l  t o  -  l ; o  i r r  ; t  l ) r ' r '  I r , r . - i s o D l o D v l  : t l r . o l r , , l
l , r i t l r .  ( ' l r l , , r ' r , r r . r : l v l  . l r l , r l i t l r :  r . i , \  r r r l ,  l ;  q ,  t ) . i  r r r r l  r ' r i . , r s  l r l , l t , . l
l , )  l l l ( ' : t i t ' t t , r l  t o l t , l i , ' r r  r r r i r l l l r ' ( )  { , ! ' t , l ' l r  1 l r , t ' i , r r t o t ' l  l r t . .  T l r e  c o o l i r r g
l r : r t l t  r v r r -  t t t l r i n t r r i t r r ' , 1  l r t  -  ) o  r r r  -  l { } ' )  l r . , ' i l r t  r r l r . r r s i o t t l r I  l t r l r l i l i , , t t
, t  l ) r ' r '  I I r ' .  

' l ' l r 0  
t n i x t l l l ' { '  \ \ ' r r >  r t l l ( } r v 0 t l  l ( )  \ \ ' i t l ' n l  t r )  t ' ( ) r ) l l t  t o n r l ) e l ' -

: r i l l l L ) ,  t l r e r r  r l i . t i l l t ' r I  l l r r ' , , r r g l r : i  t i - i r r .  \ ' i g r c r r r  r , , r l u r r r r r  t o  v i g l r I  r i -
t r l o t l v l  l - i . l r l , r r r ) : r ( . r , l i r t r '  t i 7 . - l  { ,  O . l l  r r r o l ,  \ . 1  ,  ,  , :  l r l l  7 i "  r . j . l
[ ' o u  )  l l i r . ' ;  l r p  i J . { i - , 1 ] . \ o  r l O  ' l ' o r r ' ) l i  

t r l l u '  r ( ' ( l l , )  6  l ) . 1 } l  l ,  , i ,
. /  :  t \  I I t ,  ,  l . i S  r 1 1 1  , ' : , . 1  :  t i  l I t , t ,  { . 1 7  r r r r ,  . 1 ,  . l  =  t \  I l t . t .

r r - P r o p 1 ' l  2 - b r o m o a c e t a t e  \ r ' i l s  l ) r ' ( , 1 ) r r r t r i  l r v  l r  l l r o r . c r i r r r L ' : r n r r l , r -
q (  ) r l )  l o  t l t l t l  t l r t ' r I  i t t  t l t t ' s v t t t l t t t s i s  o f  r i  - J r r ' , r 1 l v l  l - r . l r l r ) t ' ( ) i l { . ( , 1 : t t ( \ .
I : r ' , , l r i  l r r ' ,  ) n r ( ) l r r ' ( , l v l  l r l o r r r i t l r '  ,  l ( ) l  ) g ,  l l . i  r r r , , l  r r r n t I  n - 1 l r . o p r . l  r r l r , r , l r , , l
l l o  g ,  l . o  r r r o l  r ,  { } 7 . s  q  , r i  r r - l l r o p r  I  J - l l l o r r r o r r r , ( ] t r r t L ,  ( ( ) . i l s  r r r o l .

f . i . i  r  r \ ' : r . .  , ' l r l r r i r r t . r l :  l r p  7 1 ) '  i l l )  ' l ' , r ' r .  
I  i l i r . r , ;  l r p  l T i r - 1 7 7 t  ( 7 l i )

' l ' r r r r ' ; l  
i  n l u r '  ( ( ' ( ' l , i  6  ( ) . 1 ) . 1  r r ,  l i , , l  :  ( ' i  I l z  r ,  l . ( i O  ( r r r ,  j ,  , l  :  t >

I l t , t , l l . 1 ) ( )  { } ,  j ) , . t . { ) 7  i r ,  j . . /  :  l \  l I t t .
l - P r o p v l  A c e t a t e - ? - , / ,  . - ' l ' l r r '  r . x p t ' r ' i r r r c r r l r r l  r r l l l l r u ' l r t l r 5  r l n ( l  I ) l ( ) -

(  r ' ( i u l ( '  r v l t  r '  : i r r r i i r u  f  o  t h , . r ,  r l r : r ' r ' t i r e r l  i ,  r l  r , t l r v i  l l r t l v r r r l  c - J - , t , .
/ , r n , '  t l r r . t  r , ]  ) . 7  g ,  { ) .  ' l  g - l r t , r r r  r  \ r ' i r :  t r r : r t r l r I  r r  i r l r  j  r r r l , , i  r , l e u r c l r r r r n
, , r i , i t '  i r r  r r  r r r i x t r l l t  o t '  t i ( )  r r r l  r , [  1 r 1 , 1 1 7 1 , v 1 , '  l r r r , l  l { l i }  r r r l  , , f  r i i g l r  r r r r ' .
. \ i l r , t  t ' t ' r t t , , t ' l t l  , , i  i l r c  l r t ' t t z t ' t r p  l t r r r l  r l r , r t r p t ' i r r , r , x i r l e ,  l l t '  r . . l r r , t r , .
I t r i r t t t t t t  n ' l t >  l t t ' l t l t . r l  I ' r , r O o , l r t r , l i  t r r l  , r f  r l l r t r t ' r ' i r t 1 t  6 r i t l r ' , 1 r . r r . s t 1 l
, , f  i , , , l i n t - ' ,  l r r r l  j  r r r l  r , I  I  . ] - r l i ] r r o r r r o e t h r r n c  u ' e ' r ' e  r r t i < l e r l .  7 1 - P 1 ' r ' p r ' I
l - ,  i r L r l o u . t ) r t r ( l  ( : j - l  . l  q ,  o . i . l  n r r l  t  r l i l r r t e r l  * - i t l r  r : a .  {  r n l  , f  l , f -
r i i l r t o t t t o t ' l l t l t t t e  l r n t I  l t t l t l i t i o t r r l  c l e r r t e r i r t n r  r t x i t l e  n ' e r e  l r c l < l e t i  i n  l ( )
J ) , r l t i ( ) n : , , v c l '  I  h l  l r v  s v r i n g ( . ' ,  c c .  I  n r l  , f  t l e r r r e r i u r n  o x i ( i t :  h c i n q
r r r l , l r t l  t f l e r  t ' l r c l r : i . i i - r n l  l r l i r l r r o t  r r f  e s t e r :  t t r e  t o t l l l  ( l u l n t i t . \ ' ' ) i
r i e l r t e l ' i  l l n l  o x i r l t '  r r . r ' r l  l r v  t h t ,  r - n r l  o i  t l r c  r c u ( , l i ( ) n  n ' n s  l t i . . l  n r l  r l ;
g ,  { ) .7 i  l t ro l  ) .  

' l ' l r e  
tn i x t t t re  \ \ ' l I . j  . t i r re r i  r rn r i  i r e r r t t - ' r l  l r n  t t l d i t i on r t l

l . l  r r r i n .  
' f  

l r t '  l r [ ) l ) r r n i r r r r  w l r . i  l u ' r i l r ) q e ( i  f o r  r l i s t i l l l r t i o n  t n r l  t h t :
l i r ' - t  ; . | . ,  n r l  o i  n r l l e l i r r l  r l i - t i l l i r r q  r r n r l c r  l r n  t t s p i r . l t r ) r  v A ( , \ n l n t  (  - l l
' l ' . 1 ' r ' )  

u ' r r s  . . l l e l t t ' r l .  ' l ' i r r :  
, l i - t i l l t t e  , , ons is te t i  o I  t r vo  phuses ,

t  i r e  l t r l l t e ( l r t )  l t l r t t . e  \ \ - l s  : l l l r t r l t e r l  w i t h  s r r r l i r r r n  t , h L r l i t l e  u n t l  e x -
t  l t l t  e r l  t  h rec  t i r r r r : :  r r - i t h  :10 - r r r l  I )o r r  i o r r s  o f  e t i re r ' .  The  o rg ru r i , '
n tu l . r . .  \ \ -e r ' o  ( ' o r r r l r i r r t ' r l .  r l l i e r l  i J Iq - -O ,  ) ,  r rn r l  t l i s t i l l e r l  t h ro r rqh  l r
l { } - r ' n r  } * r ' s t t : r ' - I i l r r s t  Te {k rn  sp i r rn ing  l i un r l  . r l r r rnn ,  f - i e l t i i nq  n -
I ) r ' ( ) l ) ) ' i  i r ( ' r ' t i l t t ' - J - , 1 ,  r  { . ; i  g ,  0 . ( ) - + J  n r o l ,  l 7 r ' l  ) :  b p  1 0 0 - 1 0 J " ;
n r ) r r  r ( ' ( ' 1 , )  6  0 . ' l l J  r  t , : 1 ,  J  :  \ \  I l r . ) ,  l . ; l  i n r .  j ,  , l  :  6 l l z  t ,  1 . 1 ) l
'  t , : .  J  :  2  I I t , ) ,  : i . 1 ) . 1  r t , ) .  J  :  { i  I I z r .

r i - l ) r o 1 l - r ' l  ; r ( , e t r r t r , - ? - r 1 1  i I , i . j i  g ,  ( ) . l l l  n r o l .  . r J , i  I  l r . i r s  l l l s o  p r ( ) -
p l r l e t i  f  t , , t r r  r r - 1 t r r , p l i  l - f r l r ) l r r o i r ( , t t l t t e  ( + . j  q ,  ( ) . J i  t r r o l  )  r t . . i r r g  r r r r
' t l l l t l r  ) q l I  l r  f ) l  {  ) ( ' ( ) (  t l l l  ( ' .

E t h a n o l -  ) - , 1 , . - [ . i t l r i r r r r r  r t l r r n r i r r r r n r  i r v r l r . i r i r '  (  t . ;  q ,  0 . 0 {  r r r o l  i
, r r r , i t ' r  l r t ' r '  ,  1 0 o  r r r I r  \ \ ' ( ' r ' ( ]  p l r r r ' , r , 1  i r r  l  i . l 0 - r r r l ,  t ] i r e e - n e c k e t l  ,  r ' o r r n r l -
l . ) ( ) l l r ) l t t ( ' r I  t l l r - l '  r ' t i r t i p l l t ' r l  f  i t l r  l r  N o - l i l  s t o l ) l ) e r ,  f e f l r t x  t . r r r r r i r . r r s t ' r . ,
: r r r t l  

' l ' t ' i l , r r r - (  ( ) i i l t ' r l  r r r : r q n e t i r '  - t i r r i n g  l l u ' .  T , r  t h e  s t i r r e t l  u r i x l r r r e

. \ [ .  \ \ ' l r i r r . s i , l e s .  L ] .  . I .  P r r n e k .  a n r l  [ .  R .  S t e r l r o n s k \ . .  J .  . L m t

.  9 4 .  ! i l :  r  l l ; : ) .
i .  , \ [ $ r r  r , l  r L t t , i  ( ) .  l i l r u r n ,  " ( ) r q l r r r i r :  S , t , ' n t l r e s t ' s . "  C r - r l l e e t .  \ ' o l ,  [ ,

\ - . ' r k  \  \ . .  l l r t l .  1 ,  J . i .
' .  

I  l  r r . r ' , n  : u l ( i  ( ' .  ( ' .  [ , ; r r r g i r u  t t r ,  . L  t  )  r , 1 .  ( '  l t t  n t . ,  1 2 ,  9 0  (  1 9  1 ; ) .
' .  

l l r o r t  t t  : t r t , l  . \  I l  . \ . i r .  . l  .  . l  , n e r .  ( ' ! 1 t 2 1  .  . i , t r ' . ,  ? ? ,  t 0 l 1 )  (  l 9 . i ; ) .

TnzupBx,  SrennossKr - , , \ND lVHrrssross

rv ' rs uddet l  r l roprv ise throrrgh l r  svr inqe n-pr , rpvl  l r ,etate-g-r l r  ( : l . l )
g ,  0 .0 l iS  rno l )  r l i l u te r l  w i th  e the r  ( l , l  r u l  , .  Thc  m i . x lu re  wur i  re -
f l u x e r l  u n  l t l t l i t i o n l l  2  h r ,  l l n c l  l v r t e r  t l . . i  n r l ) ,  l . ; t ' ;  ( w : w ) a r l l l e ( ) u s
s o c l i r r n r  l r - r ' d r o r i r l e  ( 1 . . r  n r l ) ,  r r n t l  a r l r l i t r , r n r r l  r v l t e r  ( { . . r  m l )  w . e r t '
( ' r r r r t i ( ) l r s l v  u t l t l e . r l  t l r op rv i se  b - r ' sv r inqe  to  Ihe  we l l - s t i r red  s lu r r r ' .
The  rvh i te  r t l un l i nun l  s : I l t s  \ l ' e t ' o  se r ) i l r i r t e r l  l l v  suc t ion  f i l t r r t i , i r r
l n t l  q ' : r she t l  n ' i t  h  e t t re r .  The  r t l t t n t i t r r t n r  s t l t s  n 'e re  then  ex t r t ( : t e ( l
ove rn iqh t  n ' i t h  r rn  l d t l i t i on t l  i 0  n t l  o f  c the r  i n  r r  Soxh le t  ex r r t ( . t ( ) r .
T h e  e t h e r  p o r l i o t t s  w e r e  ( ' o m t ) i n e r l ,  r i r i c r i  r - \ l q S ( ) r ) ,  l n d  d i s t i l l c r i
t o  v i e l d  e t h r r n o l - ? - r l r ,  ( ( ) . f l  g ,  ( ) . ( ) 1 7  n r o l  , 4 . \ ' - ,  r ,  b p  7 8 - 7 9 o .

l - I odoe thane-2< l r  w r rs  p repure t i  f l o r r r  e th lno l -Z - r / r  t r s inq  r r
l t r r i r : e r i u re  t x rsec l  ( )n  th l t  o f  S tone  r rn t l  Shech t r - ' r , r ;  l nd  pu t i f i e r l  f o r
i so top ic  r rnu lvs i s  l r . r '  p rep l r r t t i ve  g lp r  t t s i r t q  co l r rn ln  L l  .

Diethyl  2-bromoadipate rv ls svnt l t r ' : izet l  in  77l ' i .  v ie ld usinrr  r r
l i terr r t l l re procet i r r re. ls  I t .s  conversi , ,n to d iethyl  adipate-2-r t ' r  wrr :
r r ( ' comp l i : he r l  r rn  r r ,  l i 0 -q  s t ' r r l e  ( . ;S ( ' i  f  i e l , l i  r r s inq  I  p r ( ) ce ( l r r r ( l
lnrLrqorr .s to thut  t lescr iber l  for  a-pr ' , r1t- r - l  ecet l r t€-9-r i r .  1,6-
Hexanediol - j - r1 '  : rnt i  1,6-dibromohexane-J-r /1 rvere obtained t r r '
p rocec l t t res  l rn l r l ( )q ( ) t I )  t r l  t h t l se  t l es t ' r i be t l  l i l r r ' ve  f r t r  o the r  e l r :oho l -
r i n< i  t r t ' o r r r i t l es .

A c e t o n i t r i l e t l l . - Z i n c  r l r r s t  r - l ; i . i  g ,  0 . ( i f  i  g - r t t o n l  )  w i t . s  t r e r r l ( ' ( [
* i t l t  S  r r r l  o i  i l c t t l e r i r t t r r  o r i t l e  i t r  r ' .  r r r i x t l u ' t , o f  l ( X )  n t l  o f  r l i q l v r r r t
l r n r l  { i ( )  r r r l  r , i  l l e r r z r } n L - .  A f t e r  r e n r r ! ' : r l  , , f  t l r e  I r e n z e n e  l n < l  c l e r r -
t t - ' t ' i t t t t t , , r i t l t ' l r r - l t z t ' o t r o p i c  r l i . t i l l r t t i , , r r , . - ,  t t t l  , , f  r l e t t t e r i u l t l  o \ i t l t
r t ' : t :  r r r l t l r t l ,  t l r e  r r r i x t l l r e  \ r ' l r . i  l ) ( ) i r t o r i  l o  \ { )o ,  l u r ( l  : t  c r } ' s t x i  , i
i o r l i r r e  l r r r , [  ; ]  n r l  o i  l , l - r l i l r r o r r r o t , , t l r r u r c r e  r v r l ' e  r r t l r l e d .  C h l , , r , , -
l r ( ' ( ' l r ) n i t r i l c  ,  l S . :  t ,  0 .  r - l  r r r o l  t  r L r r r i  r r r l , l i t i , , r r r l  t l e t r t e t ' i t t n r  r i . r i r l t '
r l l i  r r r l :  l l r c  t o t : r l  r l u l n t i t v  r r , l t l t ' r l  \ \ ' l r :  l :  r r r l ,  f 0  g ,  I  n r r r l )  u ' e r t '
r r t l r l t ' r l  i r r  - r t t ' r ' t . . - i v { r  [ ) ( ) l ' l i o r r -  , , i  I  r r r l  : r r r , i  l . - . ]  r r r l ,  r e s p e ( . t i v ( , 1 \  .' [ ' l r r  

r r r i x t l u ' o  \ \ ' : r ] . t i t ' r t : r l  l r t t , l  l t e r r t r t r l  f , , r ' : r r r  r r r l r l i t i o n l l  l i  n t i n .' l ' l r c  
r r p l l r u r r l t t r  \ t ' : r :  l t t ' t ' r r t t r { r ' r l  t o t ' , l i - r i i l r r l i , ) n  i u r ( l  t h e  f i r s t  J . ,  n r i

o l ' t r l r t l c t i r r l  t l i . t i l l i r r g  r t r r , l e t ' r r r t  : r : 1 l i l ' : r l ( | l  v r r ' r t u n r  t - 2 2  T o l r ' )  u ' r r -
l , l l t t t t ' r i .  l l t l r t ' r  r l 0  n r l  )  t v r t s  : r r l r l r " l  t ' r  t l r i .  , l i . t i l l l r t e ,  t h e  o r q l r r r i , '
l : r t ' r ' t '  $ ' l r .  s ( , 1 ) i r . t ' l \ t r : r l ,  l t t t r l  I  l t c  l r r l l l ( - , ( ) l t >  l r r ! r ' t '  t | l t -  ) i t t t t f l f t e ( l  \ \  i l  i l
- r , r I i q 1 1 1 1  r ' l r l , , r ' i , l c  r r t r , [  ( ] \ t l ' l r ( ' t e ( l  l r v i l t , r v i t l r  l 0 - r r r l  p o r t i o n s , , i

c t l t t ' t ' .  
' [ ' l r r ' , r t ' q r t t r i , ' l t : t l l i , r n s  

\ \ ' ( ' l r '  c r , r r r l r i r t t ' r [ ,  t l r i e t l  ( ] l q S ( ) , l t ,

r r r r l  r l i - r i l l , , , l  t l r r o u q l t  r t  r { ) - r ' n r  \ t ' . t c r - [ i , r r r . l  
' l ' t ' t l o n  

s l l i n n i n g  b : r n , l
i ' , , i t l t r t t t  t , r  v i t . l t l  : r c c t o t t i t t ' i l t t - r / 1  r - l  . ;  q ,  ( l . l l  t r r o l ,  - 1 7 ' ' ,  ) ,  b p  S 1 - \ ' t " ,

r n n r '  ( i  l  . ' l  t S  t t  ,  . l  :  )  I l r .  t .

E t h y l a m i n e - J - r l r . - l , i t h i r r n r  : r l r r r r r i r u r r r r  l r v r l r i t l c  ( - 1 . ;  l \ ,  0 . 1 ' i

I t t ' r l  t  r t r t r i  c t l t t ' r  t  l { ) l  )  r r r l  )  \ \ ' e t ' o  p l r t r t : r I  j 1 1  ; 1  - ] . - r l ) - r r r l ,  t h r e e - t t e t ' k r : , 1 ,

t ' , r r t r r , l - l l , r I t . n l r . r l  l l l r - k  r . r l r t i l l p t r i  r r r r l r : L  l t ' l l t t x  c r t J t r l e n s e r  r r r r r l
' f r ' t l , r r - r ' r r : t l o r l  

l n : r g n ( ' t i ( '  : t i t ' t ' i r t g  l t : r t .  (  ) n t '  t t t : t ' l t  o f  t h c  { l r r s l i

r v r r .  f i  t t l r l  r v i r l r  ; i  N , ) - . \ i l '  s r l ) p J ) ( ' r ' .  . \ r ' r , l , r t t i t r i l t : - , / r  ( { . ( j  g ,  0 . 1  i
p l . l  r l i l r r t r . r l  l i r l r  { . t l l { ' r '  r l ( }  r 1 l ,  \ \ ' 1 :  r i r l , l r ' ,  1  , l r r , p u ' i . * e  f r o n r  r L

: \ ' r ' i n ( ( .  l o  l l r r ' - t i r r t r l  l ) l i \ l l u ' c .  . \ | r ' r ' r l i , , r r r i : t r r t r e  l t t r I  r e f l l t . \ e ( i

r r t r : r r l r l i l i o l r l r l  l r , , u t ' ,  l l l c  l o t r t l c t r - ( ' r ' t ( ) l )  r v r r .  f i t t t ' r l  r v i t h  r t r t  i t t i l t l t t , , r

I r ' l r r l i r r q  l o  : r  l r , r ' e i v t ' t '  r ' o , ' l t ' r l  1 ' ,  - 7 : ' .  ( ' r r r t l t o t t -  r t t t t l i t i o t t  , f

\ r ' t I l ( r l '  r { . . 1  t r r l  t ,  l . - t '  ,  l \ \ ' : \ \ ' )  l l ( l l t ( , { ) l l -  - , ' , i i u r r r  i r l r l r t , x i r l e  s o l u t i , , n
r { . . 1  r r r l  ' .  r r n r l  r r r l r l i t i , ) t ) i t l  w r l l e r  ( [ . ; . . - r  r r r l r  l ' ( ' : r t l l ( ] 1 [ i n  t h c  l i l r e r l t i ' , r L
, r i  e t h v i r r r r r i r r r ' - , i 1 ,  l r p  l 7 ' ,  u ' h i , ' l )  ( ' { ) l l ( i t ' r t . c , l  i n  t h e  r : o l t i  t r u p .

S i q n i f i l r r r r l  l u n { ) u I l t s  o f  e t h e r  \ t ' ( ' t ' t ' r L l - , r  > \ \ . ( ' l ) t  ( ) v o t ' .  T h e  r r , , l r l

e t l r p r ' > 1 1 l r r r i e r r  6 i  e t l t y l l r n r i r r S - , / ,  s . l r :  t r { , i r l ( ' r l  r v i t l r  t - l r . , -  g L r s e o r r s

h r ' , l r o q r n  r l r l , r ' i , l r ' .  I - t h v l r r r r r i r r c  l r v r l l r , , ' l r l , r r i r L r ,  t v h i c h  p r e c i t r i -

t l t e r I  l i s  l r  f i r r e  w ' l r i t e . o l i r l ,  \ \ ' i r : : e l ) r u ' l l t c r t  l t r - f i l t r e t i o n  a n t l  t l i - -

s , r l v e t i  i r r  r v l r t e r  r l ( )  n r l ) .  T h e  i ! r l r l o ( ) r s  r { ) l l t t i ( ) r l  o f  t } r e  & n r i n e

h r - r l l r i c h l o l i r i c  w ' n s  t n r n s f e r r e ' r l  t o : t  t l l r ' ( ' { ' - n ( ' ( ' l i e r l ,  i ( ) - m l ,  r o r t t l , i -

b o t t o r r r e r l  f l l i - k  t , ' r l r r i p p e t l  w ' i t h  r t  r i i . t i l l r r l i , ' r r  t l t l i e - , , f I ,  r t n d  I  T e f l o n
( ' ( ) t l t e ( [  n l l r q r ) r ' t i t ,  : . t i r r i n q  l t l r r ' .  (  ) n o  t r r - r ' i i  , t f  i h c  f l l r , " k  n ' a s  f i t t c , I

r v i t h  r r  N , l - r \ i t ' : t { ) p p e r .  1 , l 1 l i 1 i r r l r . l  ( ' ( ) t l ( ' c ' | I l t r l r l e t l  t e l t L ) o r t :

s o r l i r r n t  h v r l r , r x i t l e  r e s u l t e ( l  i n  t l t e  l i l r e l r L t i , r t r  r r i  e t l t v l l n r i n e - , / r ,

n  h i c h  w l r s  s \ \ ' e l ) t  i n t o  u  l ' e ( ' e i v e r  l r , , ' l t ' L i  * i t h  l i , l r t i t l  n i t r o g e n  * ' i t l t  r t

s t r o l l n r  o i  t t i t r o q e r l  .  T h e  s o l i t l  t t r r t t r , ' t ' i l l  i r r  t l t e  r e t ' e i v e r  \ \ ' i r s  ( ' r ) t l -

t u l r r i n l r t e r l r v i t l i . . n u r l l  r u n ( ) l r n t s  o f  t l l t t e r ,  l r r t t  t h i . .  i t t r p t t r i t l ' t l i r i  n , r t

l r t i e t . t  I  l t t )  n u r s s  s p e t ' t n r l  t l e t c r n r i t u t t i , ' n  , ' f  t  h e  i s o t o p i c  f ) l t r i t v  r r i

t h e  I r r l r e l e r I  e t l r - r ' l u r r r i t t r , ' .  . \ p p r o r i n r r r r r : ] ' , -  ' . J  g  r ' t ; ' ;  )  o f  t ' t h v l -

l t t t r i t t e - i - , / '  u ' r r s  o l r t l t i n t l r l  l r v  t l l i )  J l l ' { ) ( ' ( ' r l I l l  t ' .

B u t y r o n i t r i l e - J , J - , i :  . - Z i t t '  r i r t s t  i { ; . , .  1  { ,  I  q - r t t o t t t )  s t t s p e t t t l e : l

i r r  r L  r r r i r t r r r . c  , r f  l l . l  n r l  , r i  r i i u l v r n t '  r t t i , l  7 i  t r r l  , r i  l l e t t z c t t e  r *  l t s

t l e l t r e r l  r v i l l t  \  r r r l  o i  r l o r r t c l i r t n r , , 5 i r l e  r t : l n {  l ) l ' ( ) ( ' e r l t t r e s  t l e s c r i l i t , ' , i

p t ' r ' v ' i , l i r . l r ' .  l i t e l  r t ' n t r ' ' v i n q  t l r t  i r r i ' i r r l  , ' l r l t ' g e , r f  d e i t t e r i t t n r

o x i r l e  l r " r r r l  l l r e  b e r r z e n e  l r v  r t z t , ' o t r { , t ) i (  ' i i - t r l l l r t i o n ,  I  C ' l l t i s . t ' r r

l u r l l r l ' r t o l  l r r r t l  t \ r ' o  { i ( ) - n r l  r t t l t l i t i , , t r  l ' t l t t t t r ' i .  r v e r e  l i t l d e t i  t o  t i l t

l u J r [ ) u n r t n . s .  ( ) r r e  f r r r r n c l  l v r t s  t ' ] t : L t ' g t ' t i  r v i t l r . l ( i  t t t l  r l f  d e t t t e ' r i t t t t t

o x i , l t ' ( { O  g ,  j . ( }  r r r o l ) ,  t l r c  o t } r e r  r r ' i t i t . i 1 . . ,  g , 0 . J i  t t l o l  ) o f  i , l -

' l ; )  
l l . : t ( ) n e l r ( t ( l  I [ .  s i r e r : l r t e r .  , / . { ) r ' 1  ( ' l ' ' ' 7 1  1 5 ,  t 1 , t  ( 1 9 ; 0 1 .

' l S )  I ' l  . , - r ' l r r r e t t k  l r l r r l  f ) .  P " r p l t . , , / .  . l n t e r .  ( ' i ,  t r t  . : , , ,  . . 7 0 , : ; t i : 6  ( 1 9 ' 1 8 ) .

l 1 l )  T l r e  t l r r r r r n l r t r , r n  r ) i  t i r { .  i n i l u ( ' I l , r n  1 , r ' r r , , , 1  i  
"  

1 1 , ' t i v l t i o n  o f  t l t e  z t n c  t s
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t l i t .h l r r robut \ . roni t r i le .  De,r te. i , rm r tx i t le (ca.  i> ml)  was addecl ,

the nr ix t r l re.rv ' r rs hel ted to ret l r rx,  tnd f  ml  of  l , . l -d ibrom<lethane

wls ldt let l  thror tg l t  the reHttx c6ndenser.  Dett ter iunl  t tx ide lnd

2 ,2 -< l i r . h lo ro l l r r t r . ron i t l i l e  were  l< lded  to  the  s t i r red  m i . x t t t re

- . int r r i t t rneorr . l r '  , r t  t  he nt te of  r^n.  I  c l rop,  set : ,  e l th<lr tqh the rddi t ion

wxs st( )J)per l  i f  the rerr( ' t i ( )n l le<' lme t t lo v iqorot ts.  Af ter  addi t i t ln

w i rs  r :on r l t l e te ,  t he .n r i x t t l r e  wr l s  m l in t r r i ne t l  l t  re f l ux  fo r  l rn

ldr l i t iont l  {  hr ,  coolet l  ,  r tnt l  r l i . ' ; t i l led i } t  l ISpir : } t ( ) r  v i lc t l t lm (-2- l

To r r ) .  The  f i r s t  t iO  n r l  r i f  r r t t de  t l i . s t i l l a t c  w ts  co l l ec ted .  The

orgll ic luyer wes :.ieprll ' lrtLr(i from the 1(lueols l l1'er, whir:h rvas

sairr r l ted rv i th sodiunt  r :h l t l r ide r tnd extr l r ( i ted twice wi th i j ' i -ml

D() l ' t i ( )ns of  ether.  The orgtrn ic f r lc t ions were cornbined,  dr ied

i l tgSO,) ,  * .d <i is t i l led through r  20-em Nester-Faust  Tef lon

spir in ine tnnr l  colunrn to f  ie ld l : i . , i  g of  but l ' roni t r i le-9,^J-r l .
( i ) . l g  n l r l ,  T t i ( ' ;  ) :  b p  l 1 6 - l l 3 ' ;  n m r  6  0 . 9 7  ( t , i i , J  :  6 I I z ) ,  l . 4 l

( ,1 ,  2 ,  J  :  t i  I I z ) .
Buylamine -J,2412.-Li th i t rn l  t l t tnr int tnr  hvdr i t le (2.Si  g,  0.07' )

mo l ) , i nd  e the r  (10 ( )  n r l )  r ve re  phced  in  r  l , l 0 -n r l ,  t h ree -necked ,

rr i r rnd-bot tonrer l  f l r rsk e<luippet l  rv i th I  \ ,1- . \ i t '  s topper,  re l l t tx

c9 l t l e t t . e r ,  l t t t r l  TeHon- t : t l r t t ed  m i rqne t i ( '  s t i r r i nq  l l a r .  To  the

st i r r .er l  pr ix t r t re u 'es lc l t led dropu' ise u ' i th r r  s l ' r i r tge '1 .2 g (0.( )7: i

l r , r l )  , r f  I r r t y 1 6 r t i t r i l e - ? , 9 - r i 1  t l i l r r t e r l  q ' i t h  e t h e r  ( 2 ( )  m l ) .  T h e

nt ixt r r le $ ' i l i  ref l l txet l  f< l r  l t t r  l t t l r i i t ionl r l  f  hr  l t t rd coolet l  ,  ut r t l

\ \ ' l r t e l '  r J .S  t t r l ) ,  l ; (  ;  ( r v : s ' )  l I ( f  l l e ( ) t l s  s r l c l i t t t r l  h l ' d t ' r l x ide  (? '5

n r l  r ,  r rnd  t t i r l i t i on r r l  \ \ ' i I t e t '  (S . - l  n r l )  r ve t ' e  ( i l r l l t i ( ) t t s l ) '  l dded  l l r '

: ] ' r i  nge  to  t l t u  * ' e l l - - t i r re t l  - i t t r r l ' .  The  wh i te  t r l t t n t i nun r  s r r l t s

wer t :  r ' e lu { )ve t l  l r r , ' s t t c t i ( ) l I  i i l l t ' l t t i o r t  l t n t l  r v l r . s i r t ' d  u ' i t h  e the r .  The

e the r  .o l t t r i o t t  u ' l t s  t l r i t l t . i  ( l l qS( ) r )  l t nd  ( ' o t l ( ' e l l t r i l t e t l  bv  ro l i l r \ '

e i . l r J l ( ) t . l r t i o l r .  A  s t 1 1 l ) l ) l e , l f  t I e  r e t l t r r i t t i n q  1 ' t ' l l t l r v  9 i l  ( - i i . S  g ,
' i 0 ' t ,  

t  w i l :  J ) t f  i ( i c t i  l r 1 '  s lp , ' ( , l l  ( ' o l t l I l I I I  ( ' '  t , t  v ie l , l  r r  s t t r t p le  ' r f

b r r t - r ' r ' r , n i t r i l c - .1 , j ? - ,12  - t t { i i c i c l l l l v  p t t ro  f ( ) r  r r l l r t l vs i s  l l - r ' nuss  spe t ' -

l  l ' (  ) l i l e l  l ' \ "

. \ ' -Ethyt-- \ ' -phenyl-2-bromoacetamide \ \ ' i r ' :  preprt ret l  t l l '  i t

l l t e t l l ( ) ( l  r r l t r l oq6 t t s  l t l  t h l r t  9 i  \ ! ' t - ' : t ve t ' l t t t r l  \ \ ' l t l t l e r ' . : o  In  l r  I -1  . ,

t i r l r : e -1e t ' ke ,  l ,  ro t t t t t l - l l o t  t o t t re t l  f  l r t sk  e t l r t i l l l l t l r l  w ' i t h  x  n le ( ' h r l l l i ( ' l l l

: r i p p e r : r n r l  r l r o p p i n q  i t t t t t t c l  w e r c  p L I ( l c t l  l 0 ( )  r l  , , f  . \ ' - e t h l ' l r r n i l i r t t l
( 0 .S+  r r ro l  )  l t t t t l  l . l ( )  t t t l  , r I  l , i - r I i r : h l , r t ' o t l l  l t r r t t e .  The  t ' e i l ( ' t i ( ' l l

v r . s ;e l  w r l s  co , , l c t l  i t t  r r  l ) 11 '  I r l e -  i sop r , rp l ' l  r t I t ' oho l  ba t  h  n t t i t r -

t r r i r r e r l  l ) e t \ r ' e ( ' l r  - J 0 o  r r t t t l  - : l 0 o  l r n r l : \ 1 ' o l ) t  l r ' i t h  n i t r r l g e t t .

IJronrorrret  v l  l r t 'o t t t i t l t :  (S;  - ,  ( ) . ' [J  nroI  )  r l ' l t .s  l t t i r . led f  rot t t  t  he

, l ro l l p i r r r l  f  i r r rne l  l o  t  l t t '  we l l - . f  i r r c ' t l  t eu t : t i o t t  t t t i x t r t re  ( ) ve l '  l t  { - l t r

p , : r . i , x l .  , \ t  t he  c r . r r r r . I r r . i o r r  o f  t he  rc l t t : t i on ,  t l t e  : rp l i l l e  h1 'd ro -

q111 , , r ' i , 1 , :  s : t l t .  r vc re  > ( ] [ ) l r r t r l e r i  l r v  i t tC t i ( ) r l  f i l t r l r t i on  l n t l  r v l r shc t l

n i rh  l , j - r l i r , t r l , , ro t ) t . h r I t I t )  ( i 0  n r l  t .  The  f i l t r l t e  r v l s  d i . t i l l t : t i  r r t

i l  r t rp r  l o  l ' e l l l ( ) ve  t t t os t .  r r f  t i r e  l , j - , l i t ' h l , r t ' ( )e th l Ine .  Th t l  re ' l

l i r l r r i t l  r . e r ru r i r r i r rq  r v l r . *  r r r r r r l - r ' ze t l  l r v  t l pc  t co l t t t t t t t  C )  l rn t i  n t t l r ,  t r l t l
g ' l r s  i q r r r t r l  t ( )  ( , r ) l t t r i t t  l t  r r t t t x i t t t t r t t t  r r f  S t ) /  i  ( [ r ' * ' e i q [ t ) t l f  J ' - e t h ] ' l -

. \ ' - p Ie11 ' l - J - l r t ' o t r l o r l t ' e l l r r t t i t I e ;  r t l t t t o - t  r r l l  o f  t l t e  t ' en l l i n i r rU  20 ( ' i

c , rns i - te t l  , r i  I  , l - r l i ch l r r roe t  h l t t t e .  
' [ ' l t i s  , ' r ' r t de  l l t l t e r i l r l  wes  t t . se t i

i n  t h e  f , r l l , r w i n g  s t e p  r v i t l t t t t t t  f t t r t h e r  l l t t l i h c l t i o n .
) ' -Ethyl- . \ ' -phenylacetamide-?- ' i r  wi ls  preprrred fo l lowinq pro-

qe r . l r r ; es  , r r t t l i r re t l  l t l t ove  bv  re l r : t i on  l l e tween  z inc  t l t t s [  ( i i 2 .7  g ,
( ) . i (  )  q-rr . totn ) ,  . \ ' -etht . l - , \ ' -1t l tep1' l - ! -broqrorr( 'et&nr ide (- t j ( )  a r ) t

r . l r r l g  g r r r t c l i r r l ,  - ( ) . ' j i  p t , r l ) ,  a t td  t l e t t t e r i t t n t  11x ic le  f  20  g ,  1 .0  n l1 ; l )

i 1  l ( ) t )  r r t l  , r f  c l i q l yp te .  F r ; l l gw inS  ( l onve l l t i ( )n l t l  r vo rk - t tp  9 f  t he

I ' e l l ( , t i on  l t t i x t t l l e ,  t he  c r t r t l e  p ro r l t t c t  wes  d i s t i i l e t l  t h r t l t t gh  I  l 0 -< rn r

I i g re r t . x  t ' r , l t l t t t t t  r l s  r r l l  6 i l y  l i t l r r i d ,  bp  SJ"  t ( ) ' 01 )  T r l r r l ,  wh i r : I

- , , l i r l i f i ed  i n  the  re ( ' e i ve r .  l i e r l r l ' s t l l l i z l r t i o l l  f  ro t t ' t  w l rn r  e the r

r . ie l t ler i  l { .S g of  - \ ' -ethvl - - \ ' -phen'" ' l r r t retr r t l i t \e-2 ' ,h ( ( ) . ( )O nr()1,
t ' , l j ' " ,  , :  n r l l l '  o  t . ( ) : i  ( t , : 1 ,  , l  :  ( i  I I t l ,  l . 7 l i  ( t ,  ! ,  J  :  2 l l t '  ) ,  : l ' ( i : i

, t 1 ,  2 ,  . 1  :  t i  H  7 , \ ,  7  . i ' , 7  ( t t t  ,  , l  t .

J ' , . \ ' -Diethylani l ine- , / !  wrts preplr red b1'  the redut : t iot t  of  J ' -

e- thyl - l ' -phen-r ' i r rcetrrnr ic le-J- ' / r  w' i th l i th i r lm s lun1intrnr  hydr ide

r rs in g st l t t t< i l t t  t l  procet t l t t 'e 's .

i 2 0 )  \ \ - .  I i .  \ \ ' t ' : ] r - e r  r n r l  \ \ ' .  l l  \ \ ' l r : r l e t ' ,  l .  ' l n r e r '  C h e m '  S o c "  6 9 '  5 1 5

I  1 9 . 1 7 ) .

J .  Orq .  Chent . .  I - ' r / .  ' l i .  I ' o .  21 ,1972 3303

Acet ic  ac id - r / "  w&s prep i r re t l  l r v  re : rc t ion  o f  z inc  d r rs t  ( : i1  .7  s '

( ) . i  g - l t9nr  r  suspent ied  in  l (X)  rn l  o f  r l iq l - r 'n re  w i th  ch l t l r r l r t t ' e tv l

c h b r i d e  ( ? S . . J  g ,  ( ) . 2 5  m o l ) l t t r l  d e t t t e r i t t m  o x i d e  ( 1 . - r . 4  q ,  t ) . 7 i

m9 l )  a t  t - i0 " .  The gener l l  p ro t ' t l r i t t re  w l r . r  tha t  descr ibe t i  l i r r ' -

v i . ; u s l - " - ;  t h e  t ' h l o r o l c e t v l  c h k r r i t i c  l t t d  ' l )  n r l  , r f  t h e  d e u t e r t r t t r r

1 ,1x ide  rvere  l t l c led  in  n ine  p( ) r t io t l : i  t l r t r inq  -4 , - t  t l i n  to  the  re l t ( ' t lo l I

r n i x t u r e .  T h e  r r p p l r r t u s  w l s  l t ' r l t t q e r i  f o r  t l i s t i l l t t i o n  l t t t r i  t i r r '

f i r s t  {0  n r l  9 f  n l l r te r i i r i  t l i s t i l l i nq  t t t t c le r  r r t t  esp i r l to r  v&( : r . l t l l } l  \ \ - r r :

co l lec re t l .  Th is  t : r t r r le  t l i s t i l l r r te  rv ts  c r re f  t t l l v  red is t i l l e t l  t l t r r r r tqh

I  i 0 - c n - r  , \ - e s t e r - F a u s t  T e f l r n  s p i n n i n q  [ e n d  c g l u m n ,  r ' i e i t l i l {  : r

f r l c t i o n  b o i l i n g  b e t r v e e t r  l ) 7  l n d  l ( ) , i o ,  r t s  * ' e l l  l s  & c e t i ( '  : t c i t l - , 1 , ,

1 , - r . 4  g ,  0 . 0 , 9 7  m o l ,  i l . - r l -  ) ,  b p  l 1 7 - l  l { ) ' ,  n l ) l l '  6  l . 9 t i  ( t  ,  J  :  2  I I t '  ' -

The f t r rver  bo i l inq  f r l c t ion  wr IS  s i . I t t tn ] ted  rv i th  sod i t rm t ' l t l o r i r le

l n r i  e x t r a c t c d  t h r e e  t i n r e s  t v i t h  l i 0 - n r l  p o r t i t l n s  9 f  e t h e r .  T l i t r

e t h e r  e x t r r r c t s  \ \ - e r e  r : o n r b i n e d '  t l l i e t i  ( I I g S ( ) r ) '  l n d  t i i s t i l l t " l

t h r t l r r g h  t h e  s p i n n i n g  b t n d  t ' r , l t t n t n  t o ' r ' i e l t l  r r n  l d d i t i o n l l  i . j  1 1  9 f

l r ( f e t i c  a c i c i - r / "  ( 7 . 9 - q  t r t t l l ,  ( ) . 1 1 7  t t t o l ,  , - r l / l ; . : t

E t h a n o l - t i ^ . - s . r r l i u m  b o r ( ) h y d r i t l e  r : i . ( i i  g ,  0 . 0 9 6  m 9 l r  r t t t r i

r l i r l l .n re  (20  ru l  )  \ \ ' e re  p l r rced  in  I  l ; t ) -n r i ,  th ree-necked,  ro t t t t , l -

b . , t i o m e t l  f l a s k  e r l t r i p p e t l  r v i t h  r L  \ t t - - \ i l '  s t ( ) p p e r ,  T e f | l n - < ' o r r t c , l

r l r 1 1 q n e t i c  s t i r r i n q  l t l r ,  d r r l p l ' l i t t s  i t t t t t r e l ,  r l n d  r e f l t l x  t : t l l t t l t : t t s t ' r ,

r v i t h  a n  i r d l r p l t l r  l e l t t l i n q  t ( )  l I  n l e l ' ( ' t l l ' \ ' - x ( ' e t ( ) I l e  l l u b l l l e r .  T l t t  I r r t r -

t u r e  w t l . J  s t i r r e d  f r l I  C r r .  , i  t t t i t t ,  l t t i t l  ; t  s o l t t t i o t t  o f  r , t : e t i r ' l r t ' i t l - r 1 , ,  r i  1 t

q ,  t ) .  t : l?  n r , l l  )  ip  t l i g l - r 'n rc .  i  l , l  r r r l )  t y r i . s  : t t l t l e t - l  . | r rv ly  rv i th  t r  . t ' t  i l r s , ' .

I . ' r e t h i n q  6 f  t h e  r e t t : t i o t t  t t t i . r t t r r e  \ \ ' i r :  ( f v i ( l e n t  t l t t t ' i n q  t h e  l t l t i i t  i " r r  '

T [ e  r C l t : t i o 1  V € > : € l  * ' l . s  f l t t . l t t : t I  u - i t h  n i t r o q e n ,  e n t l  b l r , r t t  l t t -

f l r u - r r i r l e  e t h e r r r t e  ( 1 7 . 7  q ,  ( ) . l l . l  r r r o l  , , l i l t t t c t l  r r ' i t h  d i q i i ' p r e  t l 0  t r r l

r v l r s  l l r l r l e t l  t 9  t h e . i t i r r e t l  r e r l c t i o n  n l i x t t t r e  f r r l t t r  t h e  t i t ' , r 1 r 1 r r r i 3

i r t n r t e l  ( ) v e l '  I  h e  t ' r t l l t ' : t '  o i  i  l r r ' .  
' f  

l t t l  t t r i X t  [ t r e  \ \ ' r t s  s t  i t ' t ' r ' r  I  : t  t r

I r , l d i t i 6 l l r l  ( ) . i  h r  : t r ) ( l  ( l r r e t t ( ' l t c , i  u i t l t  o t ' t v l  r t l c o l r o l  ( i i  t t t l  r  r r t i r l

\ r ' l \ t e r  (  l ( )  r u l r .  T h e  r e s i t l r t l t l  i t t o l g l t t t i t  s l r l l s  t v e r e  l ' e t l \ ( ) \ ' ( ' ( i  l ) \

s r r ( : t i ( ) n  f i l t r l r t i o n  : i r r t i  * ' l . l r t ' r l  r r  i t h  e l  l l t :  f  ( r a .  j 0  r n l  ) .  
' l ' l r r '

{ ) l . q : i r } i c  I r y c r  r v r r s  : € ! ) l i l ' l l t C t l  : L r r , i  , l r i t r , l  r \ l q S (  ) , 1 ,  u , l r t i  1 [ 1 1 '  1 ' 1 ' . i r l r t t '

t l i . t i I l c t l  l l t 1 6 t t g h  r r  J O - r ' t t l  \ t ' . t e r - l i ' r t t t . ' t ' f e l l , r t r  ' : l l i t l t t i t t q  l r : t t r ' i

r : o l t t t t t l t  t o  - r ' i e l t l  c t h r i l t o l - r 1 ' ,  i - l  . l  q ,  l ) . 0 1 1  t r r o l  , 7 1 ' ' ; ) ,  l l p  7 ( i - i : ' '

A c e t O n e - r / , ,  1 r ' l t s  I ) t ' o l ) i t r e t l  l t v  I ' e , I t t t ' t i , , t t  o i  t ' l t L r t ' o l t : e t o l t t '  t ]  I  . t i  ' l - ,

( ) . l l i  l r o l )  t v i r h  z i t t t '  l t o r v t l t ' t '  r  l , i . . i  s ,  l ) . t i 7  g - r t t o t t i )  i n  r l i { l r  r r r t '

r 1 5 i n g  l r  p t ' o r . e , l r t r c '  . i t r r i l t r l '  l o  1 l t : t l  , l t l . r ' t ' i l r t l r l  I ) I e v i ( ) t t i l \ ' .  - \ l t i ' r '

l e p r , , v i n {  t [ e  i l i t i l t l  l l t l l r q e  , , i  , l r r t t l t ' r i t t t l t  , , x i r i e  l r n t l  l l e t t z t ' t t r ' ,  l l r ' '

t ' l r l o r r l l t c e t r ) l t e  w l t s  l t t l t l e d  t o  t l t e  l ' t f l r r l i r  r t r  t l l r . . k ,  l t n t l  t | 1 e  1 1 '  1 r ' t i r r l r

r r l i x t t l r c  t ' r r l i t t t l r i n e t i  i l t  r o f  l l t \  l t l l l l ) e l ' l l t  t t l e  t r r t '  l  h t  .  . \ f  t r l r  t  l r r -

t i n r e  r l c r r t t ' r ' i r t t r r  o x i t l e  r ! ( )  q ,  I  r t t , , l ) w a s  l t t l d e d .  
' l ' h e  

r t p p : t l r r t r t .

\ r ' i r . . ;  r r t ' t ' l t t t g e t l  f , , r  t l i - t i l l l r t i o n ,  l t t t , l  : t l l  t t r l t t e r i l r l  l l o i l i r r {  l ; 1 ' 1 , \ \

l i i ) o  r v u s  n t p i , i l - r ' r . o l l e c t e r l .  
' f l r i -  

r ' t r t r l t '  r l i : t i l l r t t 0  r v r r s  t l t ' i t ' , [  : t r r , i

r . e c l i s t i l l e t l  t , i  t . i e l t l  r r r . e t o n r ) - , / ^  r \ . 1  q ,  t ) . 1 . 1  t r t r r l ,  t j l t ' ;  ) ,  l u r v i r r g  l , t r
- - c

, ) l ) - . ) /
' f  

h i s  r r l r t t - . t ' i l t l  r v l t -  ( . ' o t l v O l  l ( ' ( l  l ( ,  i - ( ) l ) r r l 1 l y l  l r t ' 9 t 1 i c l e  f , r t '  i : r  ' l . l ' l '

I r 1 r l 1 ' s i s  l t y  r e t l r r t ' t i o n  t r t  J - 1 l r ' , , p l r n , , l  t v i t l r  I i t l r i r r n r  l i l t t t t l i t t t t t r r  l r '  -

, i l ' i t l e '  r ' , - , t r v e r r i , l t ,  t o  i s o p t ' t t 1 l " ' l  t o i v i r i t c '  l l n r l  I r e i l t l l l L ' l l t  n  l r l t

c u l r : i u r n  l t r o t t t i t l e  i I l  D  l l F ' . 3 :

Registry No. -Eth1' lbtr t l ' r l t  e-2-r l1 '  13221-13-0:  l -

b Lr t Inol-? -ch, 3it '22i1-;S-0 : I -b romoet lt l ,ne-Z,2,2 -d 3. 7-l i i1 |-

S( i - : j ;  / r -p ropy l  J -ch lo r r i l ce t l te , '5 j ]96-?{ -7 ;  r l - l ) r ' ( ) l ) \ .1

2- l t romoucetr l te.  :1522: l - \0-+;  / r - l ) rop) ' l  acetate-Z- ' i r .
:1522: l - ,S1-,r ;  ethlnoi-2-r11. I ( )2+-:10-S; i lcetoni t r i l t ' - ' i r .

2t i+5{ i - ;3-1 ;  ethyhmine-.?- '1r '  : l ' ) l : l i -s3-7 ;  butyroni t r iL ' -

2,J-(12, :1522; l -S-t-S: btr t l ' l r tn i ioe-2.2-d2, 27817- i l -7 '

l/-ethyl-J-pheny'lacet rrnri(le -2<1. :15213-S6-0 ; rlcct r( '

lcicl- ?-rl1, 3;223-.S7- 1 ; et l irttrgl-?-r1r, 6 1' 'S 1-0E-+ ; lcet o Ir ()-

r i l ,446E-52-+.

( ? l )  . \  m o r e  e t f i c i e n r  p r o c e d u r e  i o r  t h e  s 1 ' n r h e s i s  o i  a c e t i c  a c i d - d :  c ( ) n r t . J t r

o f  t h e  r e a c t i o n  o f  k e c e n e  r v i t h  t i e t t t e r i t t m  o x i ' i e :  I I  L '  l l i t c h e l l '  t t n p r r i ' i r : i t " ' i

s ' o r  k .

r 2 ! l  G .  I - . . I c n k i n s  a n r l  J .  C '  l i e l l e t t '  ' I  r ) r ' t  C h e n  '  2 ? , 6 2 1  ( 1 9 6 : )
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