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Aus der Dihydroxyverbindung 2 entstehen nach Angaben der Literatur durch Wasserab-
spaltung — Verlust jeweils von einem mol Wasser — zwei Verbindungen, eine feste (Schmp. 70°)
und ein nicht kristallisierendes Ol. Fiir die feste Verbindung vom Schmp. 70°, beschrieben als 3,
wird jetzt 4 vorgeschlagen. Das Ol lieferte nach Reinigung die Verbindung vom Schmp. 70°.
Aus 4 konntc durch Kaliumhydroxid 2-Methyl-1,4-diphenylnaphthalin (7) erhalten werden.
2,2-Dimethyl-1,3-indandion liefert mit Phenylmagnesiumbromid 2, das 2,2-Diphenyl-1,3-
indandion jedoch 15. Versuche, dic Synthesc von 9 nachzuarbeiten, waren erfolglos.

Experiments with Compounds Related to or Derived from 2,2-Dimethyl- or 2,2-Diphenyl-1,3-
indandione

Dihydroxy compound 2 according to literature looses by the action of dehydrating agents
one molecule of water to give a solid (mp 70°) and an oil. Structure 4 now has been suggested
for the solid, formerly described as 3; the oil on purification yielded 4. 4 when heated with
potassium hydroxide furnished 2-methyl-1,4-diphenylnaphthalene. 2,2-Dimethyl- and 2,2-
diphenyl-1,3-indandione behave differently towards phenyl-magnesium bromide, yielding 2
and 15, respectively. The preparation of 9 could not be repeated.

Aus der Literatur sind zwei kristalline Derivate des 1,3-Methanodihydroisobenzo-
furans bekannt, und zwar cin 8,8-Dimethyl- und ein 8,8-Diphenyl-Derivat.

Da es sich um aus sterischen Grinden wenig wahrscheinliche Formulierungen han-
delt, wurde eine Nachpriifung der Konstitutionen durchgefiihrt.

A. Uber die Identitiit der angeblichen Verbindung 3 mit 2-(2-Methyl-1-phenylpro-
penyl)benzophenon(4) und dessen Uberfiihrung in 2-Methyl-1,4-diphenylnaphthalin

2, aus 1 leicht erhiltlich, wurde wiederholt mit wasserabspaltenden Mitteln behan-
delt. Geissman!) erhielt ein Produkt in farblosen Kristallen vom Schmp. 70°, dem er
nur auf die Analyse gestiitzt, die Formel des 1,3-Methano-8,8-dimethyl-1,3-diphenyl-
dihydroisobenzofurans (3) zuerteilte.

1 T. A. Geissman und V. Tulagin, J. Amer. chem. Soc. 63, 3352 (1941).
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Brutcher 2 behandelte 2 mit Kaliumhydrogensulfat bei 150-—160° (8 h) und erhielt
ein nicht kristallisierendes, dickfliissiges, leicht braunes Ol, Huffman3 beim Nach-
arbeiten ein schwach gelbes Ol, ebenso bei der Behandlung von 2 mit Methanol und
konz. Salzsiure. Brutcher sowie Huffman geben ihrem Produkt die Formel eines
2-(2-Methyl-1-phenylpropenyl)benzophenons (4).
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Die Richtigkeit der Formulierung 3 fiir die farblosen Kristalle, Schmp. 70°, hat
schon Searles® in Frage gestellt, jedoch ohne experimentelle Unterlagen.

Wir setzten es uns zur Aufgabe, die Konstitution der als 3 beschriebenen Verbin-
dung nachzupriifen sowie das Verhiltnis zwischen dieser Verbindung und dem gelben
Ol (s. oben) zu kldren.

Auf Grund der schon bekannten Eigenschaften und unserer Untersuchungen
(Zerewitinoff-Bestimmung, IR und NMR) sehen wir die Formulierung des Vorpro-
duktes 2 als gesichert an.

KonstitutionsaufkLirung von 3 (Schmp. 70°) als 2-(2-Methyl-1-phenylpropenyI)benzophenon (4)

Die nach Geissmanl) dargestellle Verbindung vom Schmp, 70° (vgl. Darstellung
von 4 Vorschrift a), angeblich 3, zeigt, wie wir fanden, im IR-Spektrum eine starke
Carbonylabsorption bei 1675 cm~1. Das NMR-Spektrum zeigt zwei Singuletts bei
31.70 und 3 1.73 fiir die Methylprotonen an der Doppelbindung. Vier aromatische
Protonen zeigen ein schmales Multiplett zwischen § 6.83 und 7.01. Zehn aromatische
Protonen zeigen dagegen cin breites Multiplett zwischen 8 7.07 und 7.55.

Die Verbindung vom Schmp. 70° entfirbt in der Kilte Brom (in Chloroform)
— im Einklang mit der aliphatischen Doppelbindung — und wird durch Ozon oder
Dichromat zu o-Dibenzoylbenzol (5) gespalten. Es sah daher so aus, als ob 4 in zwei
Formen vorkidme und zwar als gelbes Ol und als farblose Kristalle vom Schmp. 70°.
Dies fiir unwahrscheinlich haltend, priiften wir, ob das nicht kristallisierende gelbe

2) F. V. Brutcher jr.und H. J. Cenci, J. org. Chemistry 21, 1543 (1956).
3 K. R, Huffinan und E. F. Ullman, J. Amer. chem. Soc. 89, 5629 (1967).

4 8. Searles jr. in Heterocyclic Compounds with Three- and Four-Membered Rings, Bd. 2,
S. 1035, Hrsg. A. Weissherger, Interscience Publishers, Inc., New York 1964,
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Q1 durch weitere oder andere Reinigung die farblose Verbindung (Schmp. 70°) liefern
wiirde. Dies war in der Tat der Fall. Das gelbliche 01, nach Brutcher? dargestellt,
wurde nicht der Chromatographie unterworfen (wie bei Huffman3 beschrieben),
sondern aus Benzin (60--70°) umgeldst. Man erhielt farblose Kristalle, die mit dem
Geissmanschen Produkt identisch waren.

Auf Grund dieser Resultate muB Formel 3 fiir die Verbindung vom Schmp. 70¢
durch 4 ersetzt werden.

Bildung von 6 durch Einwirkung von Phenylinagnesiumbromid auf 4

Durch diese Einwirkung wurde cin farbloses Produkt erhalten, dem wir die Formel 6
geben. 6 enthilt ein aktives Wasserstoffatom und zeigt im [R-Spektrum eine scharfe
OH-Absorption bei 3480 cm~1, aber keine Carbonylabsorption. Das NMR-Spektrum
weist zwei Singuletts bei 8 1.56 und 1.77 auf fiir die Methylprotonen, ein Singulett
bei & 4.44 fiir das alkoholische Proton und ein Multiplett zwischen 8 6.50 und 7.18
fir die aromatischen Protonen (6:1:19).
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Uberfiihrung von 4 in 2-Methyl-1,4-diphenylnaphthalin (7)

Die Verbindung (Schmp. 70°) lieferte bei der Behandlung mit festem Kaliumhydroxid
und Tridthylenglykol bei 195° das schon bekannte 2-Methyl-1,4-diphenylnaphthalin
(7), das auch entstand, als die Verbindung vom Schmp. 70° der Wolff-Kishner-Reduk-
tion (Hydrazinhydrat, Kaliumhydroxid und Tridthylenglykol) unterworfen wurde,

Das IR-Spektrum von 7 zeigt keine Carbonylabsorption. Das NMR-Spektrum zeigt
ein Singulett bei 8 2.24 fiir drei Methylprotonen und ein Multiplett zwischen 8 7.12
und 7.54 fiir die aromatischen Protonen (3:15).

Das Massenspektrum® von 7 zeichnet sich durch auffillige Armut an Peaks aus,
es enthilt den entsprechenden Molekiil-Peak (Ber.294.1409; Gef. 294.1414) und
zeigt folgende Uberginge:

5 A.Li‘tienne und A. Spire, C. R. hebd. Séances Acad. Sci. 230, 2030 (1950). Siche auch
A. Etienne, A. Spire und E. Toromanoff, Bull. Soc. chim. France 1952, 750.

6) Ausgefiihrt von Physico-Chemical Measurements Unit in Harwell, Didcot, Berks, England,
bei 220°/70 eV.
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B. Uber die Einwirkung von Phenylmagnesiumbromid auf 2,2-Diphenyl-1,3-
indandion

Moubasher” hat 2,2-Diphenyl-1,3-indandion (8) mit Phenylmagnesiumbromid be-
handelt und nach der Hydrolyse 9 erhalten. Diese Verbindung soll mit trockener
Salzsdure/Methanol die Verbindung 10 liefern.
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Moubashers Synthese von 10, aus 8 iiber 9, ist analog der Synthese des angeblichen 3
aus 2. Da im ersten Teil dieser Arbeit gezeigt wurde, dall die Formel fir 3 durch 4 zu
ersetzen ist, erschien es notwendig, die Arbeit von Moubasher zu liberpriifen.

Wir haben die Ausgangsverbindung 8% untersucht; iiber ihre Konstitution besteht
kein Zweifel. Sie ergibt sich nicht nur aus einer zweiten Synthese? von 8, sondern auch
aus dem von uns erhaltenen NMR-Spektrum. Unsere Bemithungen, die Verbindungen
9 und 10 auf dem von Moubasher beschriebenen Weg zu erhalten, schlugen fehl.
¥ Bs ist bemerkenswert, daB - nach Moubasher — Verbindung 9 ohne Katalysator
durch Diazomethan methyliert wird, was nach der heutigen Kenntnis kaum anzu-
nehmen ist. Die Grignard-Reaktion von 8 mit tiberschiissigem Phenylmagnesium-
bromid wurde unter den verschiedensten Bedingungen durchgefiihrt (Dunkelheit,
verschiedene Mischungsverhiltnisse von Benzol und Ather sowie unterschiedliche
Reaktionsdauer). Bei allen Versuchen erhielten wir jedoch ein farbloses, kristallisieren-
des Isomeres von 10, dessen Konstitution sich als 15 erwies. Bel der konstitutionellen
Ahnlichkeit von 1 und 8 war nicht vorauszusehen, daB die Finwirkung von {iber-
schiissigem Phenylmagnesiumbromid unter analogen Versuchsbedingungen zu so
verschiedenartigen Produkten fiihrte wie 2 und 15.

Konstitationsaufkkirung von 15

Die Konstitution stiitzt sich auf die Oxidation von 15 mit Salpetersidure oder Ozon,
die 13 und 14 lieferte, sowie auf die Tatsache, dafl durch die Behandlung von 16 mit

7 R. Moubasher, J. Amer. chem. Soc. 73, 3245 (1951).

8) Verbindung 8 ist auch direkt darstellbar aus 11 mit konz. Schwefelsaure in Benzol bzw.
mit 20proz. rauchender Schwefelsiaure in Benzol.

9} F. M. Beringer, S. A. Galton und S. I. Huang, J. Amer. chem. Soc. 84, 2819 (1962).
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Phenylmagnesiumbromid 15 entsteht. Diese Reaktion ist ein Ersatz eines Lacton-
Carbonylsauerstoffes durch zwei Phenylgruppen, was wiederholt beobachtet wurde10).
15 reagiert nicht mit Phenylmagnesiumbromid. Weiterhin wurde die Konstitution
von 15 durch IR- und NMR-Spektren belegt. Das IR-Spektrum zeigt weder eine
Carbonyl- noch OH-Absorption, dagegen aber Signale im Ather-Absorptionsgebiet
bei 1065 und 1105 cm™?1. Das NMR-Spektrum zeigt ein leicht angespaltenes Dublett
bei  6.06 (8 + 1 Hz) fiir das am C-4-Atom haftende Proton, das durch den Phenylring
an der Methylengruppe abgeschirmt ist. Ein entsprechendes Signal ist bei 16 als
Multiplett zwischen 3 6.10 und 6.31 zu sehen, ein solches Signal fehlt jedoch bei 14. Die
restlichen Protonen von 15 erscheinen als Multiplett zwischen 8 6.78 und 7.78 (1:23).
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Herrn Dr. E. Singer danken wir fir die anregende Diskussion.

Experimenteller Teil

Die Schmpp., im Apparat nach Dr. Tottoli der Firma Biichi bestimmt, sind unkorrigiert.

Die NMR-Spektren wurden in Deutcriochloroform — Verbindung 7 in CCly — mit einem
Gerit Varian A 60 bei Raumtemp. gegen Tetramethylsilan als inneren Standard gemessen.
Die IR-Spektren wurdex in Kaliumbromid mit einem IR 9 der Firma Beckman gemessen. Die
Analysen wurden vom Mikroanalytischen Laboratorium Beller in Gottingen ausgefiihrt.

10) Vgl. M. S. Kharasch und O. Reinmuth in Grignard Reactions of Nonmetallic Substances,
S. 575, Prentice-Hall, Inc., New York 1954, Siehe auch die Bildung von 2,2-Diphenyl-
chromen aus Cumarin, 4. Ldowenbein, Ber. dtsch. chem. Ges. 57, 1517 (1924).
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1,3-Dihydroxy-2,2-dimethyl-1,3-diphenylindan (2): 6.0 g (35 mumol) 11V wurden mit 40.0 g
(2.5 -3 M) Phenylmagnesiumbromid-Liésung!? in Reaktion gebracht und aufgearbeitet?).
Farblose Kristalle vom Schmp. 141 —142° (Analyse). Ausb. 8.8 ¢ (76%); (Lit.l): Schmp.
141—142%). — NMR:s3 0.78,5 2.12, m 7.10—7.40 (6:2:14). — IR : vOH 3590 und 3490cm™1.

Akt. H: Ber. 0.619, gef. 0.629%,.

2-(2-Methyl-1-phenylpropenyl) benzophenon (4)

a) Eine Lésung aus 2.0 g (6.3 mmol) 2 in 250 ml absol. Methanol wurde bei Raumtemp.
mit trockenem Chlorwasserstoff 90 min behandelt. Der farblose Niederschlag wurde abge-
saugt, mit absol. Mcthano! nachgewaschen und in 250 m! absol. Methanol suspendiert. Die
Suspension wurde unter RickfluB und Feuchtigkeitsausschluf} so lange gekocht, bis sowohl
Dampf wie Fliissigkeit frei von Salzsiiure waren (pH-Papier). Nachdem man das Ldsungsmittel
i. Vak. verjagt hatte, wurde der Riickstand aus Ather/Benzin (40--60°; 1:1), dann aus Me-
thanol und zuletzt aus Benzin (60--70%) umbkristallisiert. Ausb. 0.75 g (38%,). Farblose
Kristalle; Schmp. 69.5--70° (Schmp. fiir angebliches 3 70°1).

Co3HaoO (312.4) Ber. C88.42 H6.45 0 5.12
Gef. C 88.40 H 6.54 O 5.03 Mol.-Masse (Campher) 318

b) 8.03 g (46mmol) 1 in 250 ml Ather wurden mit iiberschiissiger (50.0 g) Phenyl-
magnesiumbromid-Lésung!2) versetzt und anschlieffend 2 h unter Feuchtigkeitsausschluf3
und RiickfluB gekacht. Die Mischung wurde mit verd. Salzsidure zersetzt, mit Ather extra-
hiert, die organische Phase mit Magnesiumsulfat getrocknct und eingedampft. Den Riickstand
-~ HCl-haltig — erwidrmte man im Trockenschrank innerhalb von 90 min von 20° auf 190°
(innerere Temperatur des Ofens). Das erkaltete Ol wurde Giber Aluminiumoxid-S-neutrall3)
mit Benzin (40-—60%) chromatographiert. Das aus dem Fluat durch Verjagen des Losungs-
mittels erhaltene gelbliche Ol wurde aus Benzin (60--70°) umgelsst. Ausb. 9.5 g (63%,
bezogen auf 1), farblose Nadeln, Schmp. 70°, mit dem nach a) dargestellten Produkt identisch.

¢) Das nach Brutcher?) erhaltene gelbe Ol wurde nicht (wie bei Huffman3 beschrieben)
der Chromatographie unterworfen, sondern direkt aus Benzin (60--70°) umgeldst. Man
crhiclt in 90% Ausb. (bezogen auf das eingesetzte OI) farblose Kristalle vom Schmp. 70°,
die mit dem unter a) beschriebenen Produkt identisch waren. Mischprobe, Analyse und
IR-Spektrum.

2-(2-Methyl-1-phenylpropenyl) triphenylcarbinof (6): Zu eincr Mischung aus 1.0 g (2.5 bis
3 M) Phenylmagnesiumbromid-Losung2) und 50 ml absol. Ather gibt man bci Raumtemp.
und Feunchtigkeitsausschiufl in kleinen Portionen 0.56 g (1.8 mmol) 4. Nachdem man unter
RickfluB 2 b gekocht hatte, wurde die Lésung mit verd. Salzsidure zersetzt und ausgeéthert.
Nach Trocknen iiber Magnesiumsulfat wurde der Auszug abiillriert, i. Vak. abgedampft und
der Rickstand aus Isopropylatkohol und dann aus Benzin (90 -100°) umkristallisiert,
Ausb. 0.55 g (79%), farblose Kristalle, Schmp. 187 —188°.

CyHy60 (390.5) Ber. C89.19 H 6.71 akt. H0.25 Gef. C89.16 H 6.64 akt. H 0.26

2-Methyl-1,4-diphenylnaphthalin (7): Eine Miscbung aus 1.14 g (3.6 mmol) 4, 0.82 g fein-
gepulvertem Kaliumhydroxid und 15 ml Triiithylenglykol wurde unter Ruckflufl gekocht,
dann der RickfluBkithler durch einen Destillieraufsatz ersetzt und die Badtemp. auf 210°
(1 h) gebracht. Nach dem Erkalten wurde der Inhalt des Destillierkolbens in Eiswasser ge-
geben, die Suspension mit Ather extrahicrt und die Atherphase mit Magnesiumsulfat ge-

11) Dargestellt nach Geissmanl).
12) Produkt der Firma E. Merck AG, Darmstadt.
13} produkt der Firma Riedel-de Haén AG, Hannover.
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trocknet. Nach dem Abfiltrieren und Verjagen des Losungsmittels lieferte der Riickstand: aus
Methanol 1.0 g (939%) farblose Kristalle, Schmp. 129° (Lit.9: 129°).
C23H13 (2944) Ber. C93.84 He6.16
Gef. C94.15 H 6.02 Mol.-Masse (Campher) 302

2,2-Diphenyl-1,3-indandion (8)

4) 18.0 g (101.1 mmol) Ninhydrin (11) in 200 ml absol. 1,2-Dimethoxyithan wurden mit
200 ml Molekularsieb14 versetzt und fest verschlossen 24 h bei Raumtemp. belassen. Der
Kolbeninhalt wurde im Soxhlet mit absol. Methylenchlorid 6 h extrahiert. Nach dessen Ab-
ziechen i. Vak. wurde der rotc Auszugsriickstand 12 (15.0 g; 93.7 mmol) mit 74 m! absol.
Benzol ubergossen und unter Feuchtigkeitsausschlufl und Rithren bei 0° mit 30 ml 20proz.
rauchender Schwefclsaure tropfcnweise versctzt (60 min}. Nach 2stdg. Rihren bei Raum-
temp. wurde die dunkle Losung in Eiswasser gegossen und dic Mischung sodann gekocht,
um Benzolreste zu verjagen. Nach dem Erkalten und Abfiltrieren des Niederschlages wurde er
mit Wasser gut gewaschen und dann der Filter zweimal mit je 500 m] Athanol ausgekocht.
Das Filtrat lieferte, auf ca. 300 ml i. Vak. eingeengt, einent Niederschlag vom Schmp. 120 bis
121°; nach dem Sublimieren bei 150 160°/10~2 Torr kamen aus Benzin (90—100%) 10.2 g
(36.5%) farblose Kristalle vom Schmp. 124 125° (Analyse) (Lit.7”: Schmp. 118°; Lit.9:
125°; Lit.19: 125—126°). — NMR (CDCl3): m 8 7.25 -7.36; m 7.74—8.16 (10:4).

b) 3.0 g (16.8 mmol) 11 wurden mit 13.0 ml absol. Benzol iibergossen, dann wie unter a)
mit 7.0 mi 20 proz. rauchender Schwefelsdure behandeit und aufgearbeitet. Ausb. 4.48 g (88 %),
identisch mit der nach a) dargestellten Verbindung.

¢) 3.0 g (16.8 mmol) 11 und 13.0 ml absol. Benzol wurden wic unter a) mit 10.0 ml konz.
Schwefelsiure behandclt und aufgearbeitet. Ausb. 4.09 g (81.4 %), identisch mit der nach a)
und b) dargestellten Verbindung.

1,1-Diphenyl-3-diphenylmethylendihydroisobenzofuran (15): Zu 25ml einer &therischen
(2.5—3 M) Phenylmagnesiumbromid-Losung!? gab man 100 ml absol. Ather und 100 ml
absol. Benzol, dann unter FeuchtigkeitsausschluB bei Raumtemp. 5.0g (16.8 mmol) 8
in kleinen Portioncn (30 min), anschlieBend kochte man 2 h unter RickfluB. Nach dem Er-
kalten und Zcrsetzen mit Ammoniumchlorid-Lésung wurde die wiBrige Phase mit Ather
extrahiert, der Auszug mit Magnesiumsulfat getrocknet, abfiltriert und das Filtrat 1. Vak.
abgedampft. Der Riickstand wurde iiber Aluminiumoxid-S-neutral-aktivl® chromato-
graphiert und zuerst mit Benzin (40--60°), dann mit Benzin (40— 60°)/Methylenchlorid
(4:1) eluiert. Aus Athanol oder aus Benzin (90 — 100°) kamen 4.8 g (66.0%) tarblosc Kristalle
vom Schmp. 149—150°.

C33H240 (436.5) Ber. € 90.79 H 5.54 0 3.67 Gef. C90.87 H 5.84 O 3.60

Einwirken von Salpetersiure auf 15:0.55 g (1.3 mmol) 15 wurden mit einer L.osung aus 1 ml
Salpetersiaure (d 1.52) und 4 ml Wasser iibergossen und unter RickfluB | h geckocht. Nach
dem Erkalten und Abfiltrieren des Niederschlages wurde dieser mit Wasser gut nachge-
waschen und lufttrocken aus Methanol umkristallisiert. Ausb. 0.28 g (76%) 3,3-Diphenyl-
phthalid (14), Schmp. 115--116" (Lit.18): Schmp. 115°). Analyse, IR und NMR.

Aus der methanolischen Mutterlauge wurde das 2.4-Dinitrophenylhydrazon des Benzo-
phenons erhalten. Schmp. 236238, gelb-orange Kristalle aus Athanol (Analyse) (Lit.:
Schmp. 238°), keine Depression mit authent. Verbindung.

149 Molekularsieb 3 A, E. Merck, Darmstadt; Vgl. 4. Schonberg und E. Singer, Chem. Ber.
103, 3871 (1970).

15) J. Rigaudy und P. Derible, Bull. Soc. chim. France 1965, 3047.

18) C. Graebe und M. Leonhardt, Liebigs Ann. Chem. 290, 234 (1896).
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Einwirken von Ozon auf 15: Durch eine Losung aus 0.5 g (1.1 mmol) 15 in 100 ml absol.
Methylenchlorid wurde bei einer Badtemp. von — 30 bis --40° ein Ozonstrom geleitet, nach
beendeter O3-Aufnahme die Lésung mit Wasser zersetzt. Diese Mischung wurde mit Wasser-
dampf destilliert. Das Destillat wurde mit Methylenchlorid extrahiert, die organische Phase
i. Vak. abgedampft, der Riickstand mit Athanol aufgelost und mit 2,4-Dinitrophenylhydrazin
versetzt, orange-gelbe Kristalle (aus Athanol) vom Schmp. 235—237°, welche sich als 2,4-
Dinitrophenylhydrazon des Benzophenons erwiesen. Keine Depression mit authent. Material.

Der Inhalt des Destillierkolbens wurde mit Methylenchlorid extrahiert und die organische
Phase mit Magnesiumsulfat getrocknet. Nach dem Abfiltrieren und Emdampfen kristallisierte
man den Riickstand aus Methanol um, farblose Kristalle vom Schmp. 115-—116°, welche sich
als 14 erwiesen. Keine Depression mit dem bei der Salpetersiure-Oxidation erhaltenen
Material, identische 1R-Spektren.

Einwirken von Phenylmagnesiumbromid auf 16: Zu 50 ml einer #therischen (2.5—3 M)
Phenylmagnesiumbromid-Lésung!2 gab man je S50ml absol. Benzol und Ather,
dann wurden unter FeuchtigkeitsausschluB 7.0 g (23 mmol) 1617 in klcinen Portionen zu-
gegeben (30 min) und anschlieBend unter RiickfluBl 2 h gekocht. Nach dem Erkalten wurde
mit verd. Salzsdure zersetzt, mit Ather extrahiert, die Ather-Phase gut mit Wasser gewaschen
und mit Magnesiumsulfat getrocknet. Nach dem Abfiltrieren und Abziehen des Losungs-
mittels wurde der Riickstand iiber Aluminiumoxid-S-neutral!® chromatographiert (mit
einer Mischung aus Benzin (40—60°) und Benzol eluiert). Ausb. 5.3 g (53%), keine De-
pression mit dem aus 8 und Phenylmagnesiumbromid erhaltenen Produkt 15, identische
IR- und NMR-Spektren.

17) Dargestellt nach T. W. Koenig und J. C. Martin, J. Amer. chem. Soc. 86, 1520 (1964).
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