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I n  Analogie zur Darstellung von Estern und Athern des a-Furan-thiols, -selenols und 
-tellurolslJ) setzten wir a-Furyllithium rnit Sauerstoff in der Ahsicht urn, die entsprechenden 
Derivdte des a-Hydroxy-furans zu erhalten, da fur 2-Acetoxy-3) und 2-Methoxy-furan") nur 
sehr lastige Synthesen bekannt sind. Dabei erhielten wir nicht die gewunschten Verbindungen, 
sondern in geringer Menge eine kristallisierte Substanz der Summenformel C12H1004. 

Das 1R-Spektrum dieser Verbindungzeigt Absorptionsbanden bei 1665,1325jcm (konjugiert. 
C-0), 883, 780/cm (Furanring) sowie 1470/cm (Methylengruppe). Ein UV-Maximum bei 
276 rnp (E = 32600) ahnelt den1 des Methyl-a-furyl-ketonsZ). Nach dem NMR-Spektrum 
(CDC13) mulj die Struktur der Substanz symmetrisch sein: Wir fanden 3 Signale fur Furanring- 
Protonen bei 6 - 6.45 (9, J - 3 Hz), 7.18 (d, J 1 3 Hz) und 7.50 ppm (d, J .-= 2 Hz) sowie 
ein Singulett fur Methylen-Protonen hei 3.22 ppni im Verhaltnis 1 : 1 : 1 : 2. 

Diese Spektraldaten legen die Struktur 1.4-Di-a-furyl-butandion-( 1.4) (1) nahe, was wir 
durch Synthese aus a-Furyllithium und Bernsteinsaure-dimethylester bestatigen konnten. 

Aus dem wasserloslichen Teil des Redktionsansatzes IieR sich nach Umsetzung mit Acet- 
anhydrid lediglich etwas Phenylacetat gewinnen. 

Wir danken Fraulein M. Hamaj i  und Fraulein S .  Muse, Mikroanalytisches Laboratorium 
der Universitat Nagoya, fur die Ausfiihrung der Elementaranalysen, und Prof. Dr. M .  
Namiki, Prof. Dr. K. Munakata, Dr. H. Tanaka und Mr. T. Yumada, Agrikulturchemisches 
Jnstitut der Universitat Nagoya, fur die Aufnahme des N MR-Spektrums und interessante 
Diskussionen. 

Beschreibung der Versuche 
Alle Schrnpp. sind unkorrigiert. 
Umsetzung von a-Furyllithiurn mit Sauerstoff: Durch eine Atherlosung von a-Furyllithiutn, 

aus 1.4g Lithium, 16g Bromhenzol, 13 g Furan und lOOccm absol. Ather dargestellts), laRt man 
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unter Riihren Suuerstoff stromen, wobei die Reaktionstemp. nicht uber _- 5" steigen soll. 
Nach etwa 1 Stde. gieBt man auf Eiswasser. trocknet die kherschicht mit Natriumsulfat 
und verdampft. Der Ruckstand wird in Chloroform an Kieselgel chromatographiert. Nach 
Eindampfen aus Benzol/Hexan 0.60 g (8.3 %) farblose Kristalle von 1.4-Di-a-furyl-burandion- 
(2 .4)  (1) mit Schmp. 132". 

C12€%1004 (218.2) Ber. C 66.04 H 4.61 Gef. C 66.76 H 4.70 
MoL-Gew. 221 (nach Rast) 

2.4-Dinitro-phenylh.vdrazon: Ausb. 61 %, Schmp. :> 300". 

C ~ ~ H I ~ N ~ O I ~  (578.4) Ber. N 19.37 Gef. N 20.18 

Die abgetrennte waDr.-alkalische LBsung kocht man rnit 10.2 g Acetunhydrid 30 Min. unter 
RiickfluB, schuttelt nach Erkalten mit etwas Ather aus, trocknet rnit Natriumsulfat und destil- 
liert nach Verdampfen des Losungsmittels den Ruckstand i.Vak. Ausb. 0.20 g (1.5 %) Phenyl- 
ucetat mit Sdp.9 64 -6Y, dessen IR-Spektrum mit dem von authent. Material iibereinstimmte. 

Authent. 1.4-Di-a-fury/-hutandion-!l.4) (1) : Zu einer Atherlosung von a-Fiiryllithium aus 
0.14 g Lithium, 16 g Bromhenzol, 13 g Furun und 100 ccm Ather fugt man im Lauf von etwa 
30 Min. unter Riihren und Kuhlen mit Eiswasser 3.7 g Bernsteinsaure-dimethy/ester in 20 ccm 
Ather. Anschlieoend kocht man noch 30 Min. unter RuckfluR, gieBt dann auf Eis, fugt 
200 ccm Sproz. Salzsaure zu, trocknet die sich abtrennende kherschicht rnit Natriumsulfat 
und vertreibt den Ather. Der Riickstand wird an Kieselgel in Chloroform chromatographiert, 
der Eluat-Ruckstand aus Benzol/Hexan umkristailisiert : 1.2 g (22 7:) farblose Kristalle v o n  
Schmp. 133", im IR-Spektrum mit dem oben erhaltenen 1 uhereinstimmend. 
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