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Theodor Wieland und Axel Sieber

Notiz iiber das 1.1-Dibenzoyl-ithylen?

Aus dem Institut fiir Organische Chemie der Universitidt Frankfurt/Main

(Eingegangen am 17. Februar 1969)

1.1-Dibenzoyl-dthylen (2) soll durch Einwirkung von 37proz. Formalinldsung auf eine
eisgekiihlte Losung von Dibenzoylmethan (1) und Didthylamin in Ather entstehen. Wir
erhielten so eine Kkristalline Substanz vom angegebenen Schmelzpunkt (178 —179°) mit
stimmender Analyse, die aber keine ungesittigten Eigenschaften aufwies. Im NMR-Spektrum
fehlte das scharfe Signal der Protonen einer CH,-Gruppe wie es beim Methylenmalonséure-
didthylester auftritt2), dafiir waren die Tripletts von jeweils 2 Protonen um 1 = 4.25 und
7.2 ppm zu finden. Aufklirung brachte die massenspektrometrische Analyse, bei der u.a.
die Molekiilmasse von m/e = 460 gefunden wurde. Dies entspricht der Formel des 1.1.3.3-
Tetrabenzoyl-propans (3), das aus den erwédhnten Bausteinen liber die Methylenverbindung
2 entstehen diirfte.

- H0 +1
(C5H5CO)2CH2 + CHzO —2—> (C6H5CO)2C=CH2 —> (C6H5CO)2CH' CHz‘ CH( COC5H5)2
1 2 3

Mit der angenommenen Formel stimmt auch das NMR-Spektrum sowie die Elementar-
analyse liberein. Im IR-Spektrum (in CCly, Werte durch Vergleich mit H,O-Dampf-Banden
korrigiert) treten u.a. zwei starke Banden bei 1697 (stirkere) und 1677/cm auf, die von den zu
den Phenylresten konjugierten Carbonylgruppen herrithren. Die in 1. ¢.1 erwihnte Bande
bei 1667/cm, die dort der Methylendoppelbindung zugeschrieben wird, kénnte im Rahmen
der Mefigenauigkeit der dlteren IR-Spektrometer mit der Bande bei [1677/cm unseres Spek-
trums zusammenfallen.

Fir 2: C;gH120, (236.3) Ber. C81.34 H5.12

Fiir 3: C3;H»404 (460.5) Ber. C 80.85 H 5.25

Gef. C81.39 H5.30

Herrn Dr. W. Otting danken wir fiir die IR-Aufnahmen.
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