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Notiz zur Darstellung von Cycloeicosan-diol-(2.11)-dion-(1.12)
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(Eingegangen am 12. Oktober 1964)

Bei der Cyclisierung von Sebacinsdure-didthylester nach dem Acyloin-RingschluB-Verfahren
von V. L. HaNsLEY, V. PRELOG und M. StoLL!) wurde von P. D. GArRDNER, G. R. HAYNES
und R. L. BRANDON2) und von D. MACHTINGER3:4 das Cycloeicosan-diol-(2.11)-dion-(1.12)
(bzw. das isomere Diol-(2.12)-dion-(1.11)) isoliert. Das gleiche Produkt wurde nunmehr durch
Hydrolyse des 1.2.11.12-Tetrakis-trimethylsiloxy-cycloeicosadiens-(1.11) erhalten, das bei der
Synthese von |.2-Bis-trimethylsiloxy-cyclodecen-(1) als Nebenprodukt entsteht ).

BESCHREIBUNG DER VERSUCHE

Die Bedingungen der Hydrolyse wurden wie in der vorhergehenden Mitteilung!) gewihlt.
Als L8sungsmittel diente Tetrahydrofuran. Die Hydrolysedauer mit 1 n HC/ betrug 15 Min.,
die Neutralisationsdauer ebenfalls 15 Min., das Molverhiltnis 71.2.1[.12-Tetrakis-trimethyl-
siloxy-cycloeicosadien-(1.11): Wasser war gleich 1:3. Vor der Neutralisation mit CaCO;
wurde die wiBr. Schicht abgetrennt. Das nach Filtrieren und Eindampfen der organischen
Ldsung erhaltene gelbliche Rohprodukt wurde aus Ather/Tetrahydrofuran und dann aus
Ather umkristallisiert. Ausb. danach etwa 90%.

Die reine Substanz bildet farblose Nadeln mit dem Schmp. 125—125.5° (Lit.: 125—126.5°2),
117°3). Das Produkt reduziert FEHLINGsche L8sung in der Wirme.

Cy0H3604 (340.5) Ber. C70.54 H 10.65 Gef. C70.42 H 10.62
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