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Aus frischen Blattcrn der Mispel (Mespilus gernzcrnicu L.) wurde Mevalosid (3), das Glucosid 
des (-)(R)-MevalonsBurelaclons (1) in 1.75proz. Ansbeute isoliert. Als Struktur fur 3 konnte 
(3R)-3-Metl~yl-3-[~-~-glucopyranosyloxy]-pentanolid-(5.1) gesichert werden. Die saure und 
alkalische Hydrolyse ergdb unter Wasserabspaltung nur 3-MethyI-penten-(2)-olid-(5.1). 
Geeignete enzymatischc Hydrolyse dagegen lieferte Lacton 1. Es 1PBt sich so (-)(R)-Mevalon- 
saurelacton in einfacher Weise aus den Bliittern zu 0.63 % gewinnen. 

On Glycosides with Lactone-forming Aglycones, IV') 

On Mevaloside, the Glucoside of (-)(R)-Mevalonic Acid Lactone from the Leaves of the 
Medlar and a Simple Preparation of (-)(R)-Nlevalonic Acid Lacton 

From fresh leaves of the medlar (Mespilzrs germunicu L.) mevaloside (31, the glucoside of 
(--)(R)-mevaSonic acid lactone (1) was isolated in a yield of 1.75 %. The structure could be 
secured as (3R)-3-methyl-3-(~-~-glucopyranosyloxy)pentan-5-olide. Acid and alcaline 
hydrolysis delivered 3-methyl-2-penten-5-olide (2) under loss of water. Suitable enzymatic 
hydrolysis yielded lactone 1, In  this manner it is possible to gain ( - )(R)-mevalonic acid 
lactone from the leaves in a simple way in a yield of 0.63 "i,. 

Mevalonsiiurelacton (1). das eine cntscheidende Rolle in der Biosynthese der Ter- 
pene, Steroide und vieler anderer Naturstoffez) spielt, wurde erstinals I956 von 
Wright et al.3) isoliert. Nach Ebevle und Arigoni4), die die absolute Konfiguration der 
beiden Enantiomeren bestimmten, 1st das ( )( R)-Mevalonsaurelacton (1) die biolo- 
gisch aktive Form. 

1963 untersuchte Stanimirovids) die Blatter der Mispel (Mespiliis germunicu L.). 
Dieser zur Familie der Rosaceen gehorende Strauch (Kulturform ein bis 6 m hoher 

1 )  111. Mittell.. R .  Tscheschr, Fr. J .  Koppe, G. Snutzke, G. Wulfund H.- W. Fehlhaber, Chem. 

2) G. E. Wolstenholme und M. O'Connor, CIBA Foundation Sympo5ium on thc Biosynthesis 

3' L. D. Wrrght und  E. L. Cresson, J .  Amer. chem. Soc. 78, 5273 (1956). 
4) M .  Eberle und D. Arigoni, Helv. chim. Acta 43, 1508 (1960). 
5 '  S. G SfunhirovrC und D. L Stunimirovri, Glasmk chem. Drk tva  Boegrdd 28, Nr. 3 

-~ 
Bcr. 104, 1420 (1971). 

of Terpenes and Steroles, 1. & A. Churchill Ltd., London 1962. 

4, 
167 (1963), C. A. 62, 8117a (1965). 

228' 
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Baum) kommt hauptsiichlich in Siid- und Siidosteuropa sowie in Vorderasien vor. 
Die Kulturpflanze wird zur Gewinnnung der Fruchte auch in der gemaDigten Zone 
Europas angepflanzth). 

Stanimirovit 5,7) isolierte u. a. eine kristalline Substaiiz (Schmp. 140 -- 141"; [CL]~~:  

-46"), die bei der sauren und enzymatischen Hydrolyse mit Emulsin und einern 
Enzym, das er aus den Mispelbliittern isolierte, neben Glucose ein ungesiittigtes 
Lacton ergab. Aus JR- und UV-Messungen und analytischen Daten dieser Verbindun- 
gen folgerte er, da13 es sich um das (3-Glucosid des Mevalonsaurelactons handeln musse. 
Uber die Konformation des Lactonringes sowie die absolute Konfiguration an (2-3 
des Aglykons konnte er keine Aussage machen. 

Im Zusammenhang mit Arbeiten uber Glykoside mit lactonbildendem Aglykon 
nahmen wir die Untersuchung des Glucosids auf, urn weitere Tnformationen uber die 
Struktur und die antibiotische Wirksamkeit zu erhalten. 

Als Ausgangsmaterial dienten frisch gepfluckte Blatter des M ispelbaumes (Kultur- 
form), die mit Aceton extrahiert wurden. Durch die Verwendung von Aceton blieben 
Zucker und andere hydrophile Pflanzeninhaltsstoffe weitgehend ungelost. Nach Ab- 
trennung der wasserunloslichen Anteile des Acetonextraktes erhielt man einen Sirup, 
der laut Dunnschichtchromatogramm neben Farbstoffen und geringen Mengen Glu- 
cose nur noch das Lactonglucosid 3 enthielt. Zur [solierung wurde der erhaltene 
Sirup an Kieselgel mit Aceton als mobiler Phase chromatographiert. Aus 100 g frisch 
gepfliickten Blattern gewann man so 1.9 g Glucosid 3 als kristallines Monohydrat 
(Schmp. 141", [%]:I'D": --44"). Entsprechend den Angaben von Stanimir.ovit5) ist diese 
Verbindung mit seinem Mevalonsaureglucosid identisch. Wir haben sie Mevulosid 
genann t . 

3 : R = H  
4: H. = 4c  

Durch Acetylierung von 3 wurden das Tetraacetat 4, durch saure und alkalische 
Hydrolyse das ungesattigte Lacton 2 erhalten. 

Die enzymatische Hydrolyse des Glucosids 3 init Emulsin lieferte das ungesattigte 
Lacton 2 neben Spuren von Mevalolacton 1 .  Dagegen ergab die Verwendung eines 
Enzymgemisches aus AJpergilZus wentiis) ausschlieBlich Mevalolacton 1 neben Glucose, 
wie die dunnschichtchromatographische Kontrolle zeigte. Dieses Ergebnis steht im 
Gegensatz zu dem Befund von Sfanimirovid 7), daN bei der enzymatischen Spaltung 
spontan eine Dehydratisierung von 1 zu 2 stattfande. 

6 )  Hegi, lllustrierte Flora von Mitteleuropa, Ed. IV/2, S .  739, I. F. Lehmann Verlag, Mun- 
chen 1906. 

7) D. L. Stanirnirovi/ und S.  G. Smzimirovic', Glasnik chem. Drustva Beograd 28, Nr. 3 -4, 
173 (1963), C. A. 62, 81 17a (1965). 

8) G. Legler, Hoppe-Seyler's Z. physiol. Chem. 348, 1359 (1967). 



1971 Uber Glykoside mit lacton-bildendem Aglykon (IV.) 3569 

Zur Tsolierung des Mevalolactons 1 wurde die Llisung nach der enzytnatischen 
Hydrolyse mit Methylenchlorid extrahiert (Perforator), wobei 1 sich gering zu gelben 
polareren Substanzen zersetzte, die an Kieselgel abgetrennt werden konnten. 1 fie1 
in uber 85proz Ausbeute (bez. auf das Glucosid 3) als farblose, hochviskose Flussig- 
keit an. Das 1R-Spektrum entsprach dern in der Literaturg) angegebenen, das NMR- 
Spektruni (s. Tab.) und die C,H-Analyse stehen mil der Struktur als Mevalolacton in 
guter Ubereinstimmung. Entsprechend dem Drehwert von [cr]$?: --22.4" handelt es sich 
um das ( )(R)-Mevalolacton (Lit. 10): [cr]LO: - 23"); es liegt also der biologische Anti- 
pode vor. Die beschriebene Methode eignet sich gut zur einfachen Gewinnung des 
(- )(R)-Mevalolactons (l), da Mevalosid 3 in relativ hohen Konzentrationen (1.75 :d, 
bez. auf Frischgewicht) in den Mispelblattern vorkommt, die Isolierung von 3 ver- 
haltnisnial3ig einfach ist und die enzyniatische Hydrolyse des Glucosids das Lacton 
sehr rein in hoher Ausbeute Iiefert. Die Synthese des racemischen Mevalonsaurelactons 
1st recht umstiindlichll) und das ( -)(R)-Mevalonsaurelacton (1) kann daraus nur 
durch eine chemische Racemattrennung gewonnen werden 12). Partialsynthetisch ist 1 
auch aus ( +)-Linalool zug8nglichJo). 

Damit ist geklart, daR da.s Chiralitatszentrum des Aglykons des Mevalosids R- 
Konfiguration besitzt, denn unter den milden Bedingungen der enzymatischeii 
Hydrolyse i s t  ein Konfigurationswechsel an (2-3 auszuschliel3en. Die weitere Struktur- 
und Konformationsermittlung des Mevalosids (3) erfolgte niit physikalischen Metho- 
den. 

Die Tab. zeigt die NMR-Spcktren (bei 60 MHz) des Glucosids 3, des Acetats 4 und der 
Lactone 1 und 2. Die Spektren der Lactone stiinmen mit den Strukturen 1 und 2 hberein. 
Aus der Tatsache, daB auch in 3 und 4 eine analoge Feinstruktur des Spektrums wie in 1 
auftritt, kann gefolgcrt werden, daB Mevalonqaurelacton und nicht eine geoffnete Dihydroxy- 
saure als Aglykon vorliegt. Das Acetat 4 enthalt vier Acetylgruppen und laut 1R-Spektrum 
keine frcie OH-Gruppe Sein Massenspektrum zeigt die fur tetraacetylierte Glucoside typi- 
schen Peaks bei m/e 331, 243, 242, 200, 168, 157, 145, 141, 115, 109, 103 tind 98j33I4). 
Das ( M t  1)-Tan (mie 461) verursacht den Pedk hochbter Masse, wahrend der Base peak 
(m/e 113) dem Carbonium-Ion 5 entspricht. Das Auftreten des (M I)-Ions ( m / e  461) kann 
als weilerer Beweis fur em zum Lacton geschlossenes Aglykon im Mevalosid gewertet 
werden. Auch beim Mevalosid (3) selbst konnte durch Massenspcktroskopie mit Feld- 
ionisation das entsprecheude (M -t I)-ton (m/e 293) erhalten werden. Die o-Glucose muB 
also an die 3-OH-Gruppc des ( -)(R)-MevalonsBurclactons P-glykosidisch gebunden sein. 
Das im N MR-Spektrum von 3 bei T 5. I3 beobachtete Dublett von 1'-H der Glucose mit der 
Kopplungskonstaiiten J l , , y -= 7 0 Hz ist be] einem @-Glucosid 15) mit trans-didxialen C-1'- 
und C-2'-Protonen zu erwarten und bestatigt das trgebnis der enzyinatischen Spaltung. Die 

9) D. E. Wulfund C. H. Hufmunn, J. Amer. chem. SOC. 78, 4499 (1956). 
1") R .  H .  Curnfurth, J.  W. Cornjorth und G.  Pupjak, Tetrahedron [London] 18, 1351 (1962). 
11) 1 1 4  C. H. Huffmum nnd A.  F. Wagner. J. Amer. chem. SOC. 79, 2316 (1957); Ilb) 0. Isler 

und R .  Riiegg, Helv. chim. Acta 40,2369 (1957); 1 1 ~ )  S. Tomuru und M. Taka& Bull. agric. 
chem. SOC. Japan 21, 260 (19571, C.  A. 52, 254 (1958); I'd) Sunhyo Cu. Ltd. (Erf. M .  
Mutszii, G. Tornuru und K. Sukuguchi), Japan. Pat. 3876 (18. April 1960); C. A. 55, 1452i 
(1961). 

12) C. H .  SlzunL und B.  0. Linn, J.  4nier. chem. Sac. 79, 3294 (1957) 
1') K .  Heyns, H. F. Criitzmtrcher, H.  Schnrmann und D .  Mullcr, Fortschr. chem. Forsch. 5, 

14) K. Biemann, D. de Jungh und H. Schnoes, J. Amer. chem. SOC. 85, 1763 (1963). 
l .5) J.  H. Van dcr Teen, J. org. Chemistry 28, 564 (1963). 

448 (1966). 
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auftreteiide Fernkoppluiig im Aglykontcil zwischcii dcm sc-C -Heq und dem yC-Heq von 
4Jaeq,yeq 1 1 7 Hz 1st iiur bci angenahcrter Halbsesselkonformation des Aglykoix inog- 
lichl'j), in der die aquatorialen C-2- und C-4-Protonen kopldndr in Form cines W dngeordnet 
siiid Uiitcr Berucksichtigung der bereits bekannten R-Konfiguratioii an C-7 koiinte dds 
Glucosid in den beiden abgebildeten Konformationen a oder b vorliegen. 

OR. 
I 

R = B-n-Glucopyranosyl- 6 :  R = B-n-GLucopyr,anos?l- 

Tab. Protonenresonanzen von 1-4 (7-Werte, J in Hz) *1 

1 2 3 4 

CH3 8.65 (s) 7.99 (br. s) 
a-fl HA ~ 7.35 4.23 (m, I) 

HB ~ 7.51 
JA,B = 17 
4JA,y = 0.5 
4JB,y = 0.5 

?(-H 8.10 (m. 2) 7.61 (t, 2) 

8- H ca. 6.07 (m. 2) 5.62 (t, 2) 
Jy ,s  = 6.5 

Jy,a = 6.5 
OH 6.83 (s, 1) - 
I '-H - ~ 

8.60 (s) 
H A  = 6.90 
HR = 7.43 
JA,R = 11 
4JA,y ~ 1.7**) 

8.05 (m, 2) 

ca. 5.80 (m, 2) 

4.15 (br. s, 6) 
5.13 (d) 

8.65 (s) 
HA - 7.12 
I3g = 7.51 
f A , B  = 17 
4JA,y ~ 1.5 

ca. 8.10 
(m, 2) 
ca. 5.1 
(ni, 2) 

5 . 3 3  (d) 
.- 

f1',2' ~ 7.0 J1',2/ = 7.5 
7.92, 7.98, CH3CO - 

8.02 
( 3 s ; 3 : 6 : 3 )  

*) TMS als interner Standard, 7 = 10 (Mentemp. 35'): 60 MH7; 3 wurde in Pyridin-ds. alle anderen in CDC13 

**) In Acetonitril, dem Losungsinittel des CV-Spektrums, tsat die gleiche Fernkopplung J J ~ , y  --: 1.7 Hz auf. 
gemessen. Dic Kopplung?konstauten von 3 wurden hei 90 MH7 bestimmt. 

Das CD-Spektrum des Glucosids 3, gemessen in Acetonitril, zeigt ein Maximum bei 
223.5 m p  (A& -: -1.02). 

Nach den Regeln von Wulf17) sowie Leprnd und BucourrIs) la& der negative Cotton- 
Effckt nur die Konlormation a zu, die Glucose ist demnach axial an C-3 dcs Mevalonsgure- 
lactons gebunden. Die Verhaltnisse entsprechen also denen des zu 3 isomeren Parasorbo- 
sids 61). 

Durch Vergleich der Molrotationen von 1, 3 und Methyl-P-u-glucopyranosid ergi bt sich 
nach Klynelg), daR bei ~-glykosidischcr VerknLipfung im Mcvalosid (3) die Glucose i n  dcr 
D-Form vorliegt. Mevalosid ist daher das (3R)-3-Methyl-3-[P-1~-glucopyranosyloxy]-penta- 
nolid-(5.1). 

2 und  3 wurden im Reihenverdunnungstest gegen Bacillus siibtilis untersucht und 
zeigten bis 2000 y/ml keine Wachstumshemmung. 

161 F. 1. Carrol und I .  T. Blad  well, Tetrahedron [London] 48, 4173 (1970). 
17)  H. Wolf, Tetrahedron [London] 42, 51 5 I ( 1966). 
131 M. Legrand und R. Bucourt, Bull. SOC. chim. France 1952, 874. 
19) W. Klyne, Riochern. J.  47, XLI (1950). 
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Herrn Prof. F. Sch6nbeck, Institut fiir Pflanzenkrankheiten der Universitit Bonn, danken 
wir fur die mikrobiologischen Untersuchungen, Herrn Prof. G .  Legler fur die Uberlassung 
der Enzympraparate, Herrn Prof. G. Snatzke fur die Aufnahnie und Tnterpretation der 
CD-Spektren, Herrn Dr.  H.- W. Fehlhaher fur die Anfcrtigung und Interpretation der Elektro- 
nenstoR-Masscnspektren und Herrn Prof. H .  D. Berkey fur die Moglichkeit zur Anrertigung 
des Feldioncn-Masscnspektrunis. Dem Landesamt fiir Forschung beirn Miriisterprasidenten 
des Lnndes Nordrhein- Westfnlen sind wir fur die finaiiziclle Unterstutzung dankbar. Fur die 
zur Verfuguiig gestelltcn Spektromcter danken wir der Stij?ung Volkswcigenwerk und der 
Deutschen Forschungs~erneinschaft. 

Beschreibung der Versuche 
Die Schmelzpunkte wurden nach Kofler in der Anordnung nach Weygand (Mikroskop- 

heiztiscli) bestimmt. Die 1R-Spektren sind mit dem Perkin-Elmer-Gerat, Model1 221, die 
NMR-Spektren niit den Gcraten Varian A 60 hzw. Spektrospin (90 MHz), die Massen- 
spektrcn niit dem CH4 der Atlas-MAT (teilweise mit Feldionisation) und die CD-Spektren 
mit den1 Dichrograph I1 von Roussel-Jouan, Paris, gemessen worden; zur Bestiminung der 
optischen Drehwerte wurde das Polarimeter 41 von Perkin-Elmer verwendet. 

Die C,H-Analysen und Mol.-Gew.-Bestimmungen fuhrte das Laboratoriuin der Fa. Dr. 
F. Pascher, Bonn, durch. Zur Sadenchromatographie (SC) dientc ungesiebtes Kieselgel der 
Fa.  Gebr. Herrntrrzn, Koln. 

Die Diinnschichtchromatographie (DC) wurde in der bei Tschesche, Freytng und Snatzke20) 
beschriebenen Form ausgefiihrt (Kieselgel G zur D C  von Merck). Nach dem Trocknen  
spruhte man mit Schwefelsaure (30proz.) an und erreichte nach ca. 5 Min. bci 150" eine 
Anfirbung der Substanzen. Als Laufmittel dienten: a) C H C I ~ / C H ~ O H / H Z O  ( 6 5  : 35 : 10) 
(abgetrennte untere Phase nachtraglich mit 10% CH30H versetzt) fur das Glucosid und 
Glucose, b) CHC13/CH30€I/HzO (65 : 25 : 10) fur das Glucosid und die Aglykone, c) CHCI3/ 
Aceton (1 : 1) fur Aglykone uiid d) Benzol/Aceton (3 : 1) fur das Acetat. 

Isolierung von Mevalosid j.r(3R) -3-Methyl-J-ip- o-glucopyrnnosyluxy 7-pentcinolid- (5.1 I ,  31 : 
108.5 g im Septenibcr frisch gepfluckte Blitter eines 5 m hohen Mispelbaumes (Kulturform) 
wurden init 3 I Aceton unter Bcnutzung eines Ultra-Turrax extrahiert. Der nach Filtrieren 
verbleibcnde Ruckstand wurdc nochmals mit 1 I Aceton behandelt. Die vereinigten i. Vak. 
bci 35' eingccngteu Acctonphasen wurden mit 0.5 I Wasser aufgenommen. Nach Filtrieren 
und zweimaligcm Ausschiitteln mit je 200 ccm Chloroform wiirde die waOr. Phasc bci 40" 
i.Vak. eingeengt (7.9 g eines rotbraunen Sirups). Dieser wurde nach Aufziehen auf 15 g 
Icieselgel an 900 g Kieselgel mit Aceton als Laufmittel chromatographiert. Man erhielt 
2.5 g gelbliches, amorplies Rohglucosid. Nach crneuter S~ulenchromatographie an 300 g 
Kieselgel wurden 1.9 g (Ausb. 1.757,) erhaltcn, Schmp. 141" (nach Umwandlung bei 74", 
farblose Prisnien aus wiiOr. Aceton); [ ~ ] 6 ~ :  ~ 44" (c = 1 .O, Wasser). 

1R (KBr): 1705/cm ( C - 0 ) .  ~~ N M R :  vgl. Tab. 

C D :  223.5 nm, A€ : .~- 1.02 (Acetonitril). 

C12H2008.H20 (310.3) Ber. C 46.45 H 7.15 Get'. C46.26 H 7.14 

Gewichtsverlust nacli Trocknen (80" i.Vak.) 5.70% (Ber. 5.9% fur 1 Mol H20). 

C1zH2008 (292.3) Ber. C 49.31 H 6.90 
Gef. C49.39 H 7.01 
Mo1.-Gew. 292 (durch Massenspektroskopie mit Feldionisation) 

20) R. Tsrhesche, W. Freytag und G. Snafzke,  Chcni. Ber. 92, 3053 (1959). 
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Isolierung yon I-) ( R  I-Mevulunsiiurelacton (1): 502.5 mg Mevalosid (Monohydrat) (3) und 
174.1 mg Enzymgemisch aus Aspergillus wentii ( E L .  27-67. RGhm & Haas) wurden in 150 ccm 
Wasser gelost und mit O.ln HCI auf p H 4  gebracht. Nach Zugabe von 5Tropfen TOILIOI 
lie13 man 75 Stdn. bei 35" stehen, wonach die Spaltung vollstandig war, uie  eine diinnschicht- 
chromatographische Kontrolle zeigte. Die waRr. Hydrolyselosung wurde 70 Stdn. mit 
CH2C12 kontinuierlich extrahlert (Perforator) und anschldend die organische Phase bet 35 
i.Vak. zur Trockne eingedampft. Nacli Saulenchromatographie an 20 g Kieselgel mit Methy- 
lenchlorid/Aceton (10 : l) und Trocknen uber Phosphorpentoxid erhielt man 182.5 mg l 
(86.6%) als farbloses 01, das bei 2 Torr und 140" Badtemp. destilliert wurde. [E];'' -22.4' 
(C : 2.67, Athanol). 

IR (CHC13): 3580 und 3430 (OH), 1725/cm ( C - 0 ) .  Y M R :  vgl. l d b  

C6H1003 (130.1) Her. C 55.37 H 7.75 
Gef. C 55.30 H 7.87 Mol.-Gew. 130 (massenspektroskop.) 

Saure Hydrolyse von Mevalosid (3) zum 3-Mr~Jiyl-pcnten-~2)-o/id-(5.1/ (2): 735 mg 3 uurden 
in 50ccm 2 n  HCC bei 100" uber Nacht erhitzt. Die Reaktionslosung Murde rnit CHzClz 
kontinuierlich extrahiert, die organische Phase bei 35" i. Vak. eingedampft und der Riickstand 
an 25 g Kieselgel mit Benzol/Aceton (10 : 1) chromatographiert. Man erhielt 203.6 mg 2 als 
blaegelbes 01 (Ausb. 76.5%). 

IR (CHCI1): 1715/cm (C=O), keine OH-Banden. 
UV (CH3OH): 214 nm (E = 9380) (gemessen rnit dcm Gcrat Cary 14). 
NMR: vgl. Tab 

ChH802 (112.1) Her. C 64.27 H 7.19 
Gef. C 64.01 H 7.32 MoL-Gew. 112 (masenspektroskop.) 

Afknlische Hydrul.m vun Mevalosid (3): 48.6 mg wurden in 5 ccm n NaOH 30 Min. bei 40" 
stehengelassen. Nach dem Ansduern rnit 2 n  HCI konnten Glucose und das Lacfon 2 a15 
Spaltprodukte dunnschichtchromatographisch nachgewiesen werden. 

Enzymatrsche Hydrolyse von 3 mit Emulsin: 500 mg 3 und 250 mg Cmul5rn wurden in 
50 ccm Phosphatpuffer pH 6 (nach Shrensen) gelost. Die Losung wurde mit 3 TropCen Toluol 
versetzt und bei 35" stehengelassen. Der Verlauf der Reaktion wurde ddnnschichtchromato- 
graphisch rnit den Systemen a und c verfolgt und war nach 168 Stdn vollstindig. Als Spalt- 
produkte wurden Glucose, 2 und Spuren I durch Vergleich festgestellt. Glucose (RF 0 37), 
3 (RF 0.61) im System a. 1 (RF 0.43), 2 (RF 0 67) im System c.  

(3RI -3-  Methyl-3-  ' 2.3.4.6- tetru- 0 -acetyl- p-  D -glucopyranosyluxy 7 -pentunolrd- (5 .1  1 (4). 
93.3 mg 3 wurden in Svridin mit Acetanhydrid acetyliert. Nach ublicher Aufarbeituiig wurdcii 
96.3 mg 4 erhalten. Schmp. 153" (dunne, farblose Nadeln aus AtherlPetrolither). [a] io:  26 
(c -- 1.0; Chloroform). 

I R  (CHC13): 1750 
NMR: vgl. Tab. 

1720/cm (C-  0), keine OH-Bandc. 

CzoH~8012 (460.4) Ber. C 52.17 H 6.13 Gef. C- 52.33 H 5.91 

MS: mle461 (0.04%), 331 (1.1873, 243 (1.18%), 242 (7.4579,  200 (4.46%), 168 (0.69%), 
157 (8.547& 145 (2.78%), 141 (0.99%), 115 (11.9:(J. 113 ( l o o % ) ,  109 (3.77%), 103 (2.987;) 
und 98 (10.73 %). 

[290/71] 


