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57. Synthese des Iso-axerophtens 
von P. Karrer, K. P. Karanth und J. Renz. 

(28. I. 49.) 

Kurzlich l) wurde die Synthese des Axcrophtens (I) beschrieberi. 
Wir haben nunmehr den entsprechenden, von a- Jonon sich ableiten- 
den Kohlenwasserstofi I1 dargestellt, der sich nur dnrch die Lage der 
Hohlenstoffdoppelbindung im Kohlenstoffring unterscheidet. Die Ver- 
bindung sol1 als Iso-axerophten bezeichnet werden. 

CH3 CH, 
H,C CH, 
v 3 71 o 

OH3 CH, H,C CH, 
v (]-CH=CHI.=CHCH=CHC=CHCH~ I I A CH=CHC=CHCH=CHC=CHCH, 

1 :;-- 
‘CH, I V \ C H ,  I1 

( In  beiden Fallen kann die Struktur des Endes der Seitenkctte auch 
die folgende sein : 

CH, 
I1 

. . . C. CH2CH31) 

Ausgangsmaterial fur I1 (3,7-Dimethyl-l- [l’, l’, 5’-trimethyl-c- 
hexen-(4’)-yl-( B’)]-nonatetraen-(l,3,5,7)) war tl- Jonon, welches wir 
uber die krystallisierte Natriumbisulfitverbindung rein darstellten. Es 
wurde mit Bromessigester und Zink in cr-Jonylidenessigester (111) 
ubergefuhrt 2),  dieser mittels Lithiumaluminiumhydrid zum tl- Jonyli- 
den-athylalkohol (IV) reduziert und letzterer mit Aluminium-tert.- 
butylat bei Gegenwart yon Aceton dehydriert. Der intermediar ent- 
standene tl- J onyliden-acetaldehyd unterlag dabei sofort der Konden- 
sation rnit hceton zum C,,-Keton V (4-Methyl-6- !I ’, l’, 5’-trimethyl-c- 
hexen-( 4’)-yl-( 6’)]-hexatrien-( 1,s: 5)-yl]-methyl-keton). 

Auffallenderweise unterscheidet sich dieses C,,-Keton mit x- Jonon- 
ring bezuglich seines Absorptionsspektrums nur wenig yon dem ent- 
sprechenden C,-Keton mit ,6- Jononring ; das Absorptionsmaximum 
ties letzteren liegt nur 5 mp langwelliger (Fig. 1). Wir haben die Ver- 
bindung daher mit Ozon abgebaut und untersueht,, ob Geronsaure 
oder eine Mischung von Geronsaure und Isogeronsaure entsteht. Doeh 
konnten wir nur - in guter Ausbeute - Isogeronsaure (als Semicarba- 
zon) isolieren, so dass das C,,-Keton-Praparat die isomere Verbindung 
mit p- Jononring hochstens spurenaeise enthalten konnte. 

l) P. Karrer und J .  Benz, Helv. 31, 1048 (1948); 32, 232 (1949). 
2, W .  G. Young, L. J .  Andrews und St. J .  Crktol, Am. SOC. 66, 520 (1944). 
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Aus dem CIS-Keton V wurde hierauf mittels Lithiumiithyl das 
Carbinol VI  dargestellt und &us letzterem mittels wasserfreier Oxal- 
siiure Wasser abgespalten. Dabei erhielt man den Kohlenwasserstoff 
11, das Tso-sxerophten. 

’ 280 3QO 320 3U 310 380 A m m y  

Fig. 1. 
1) 4-Methy1-6-[1’, l’, S’-trirnethyl-~-hexen-(4’)-yl-(6’)-hexatrien-(l, 3,3)-yl]- 

2) .l-TvIethyl-H-rl’, 1’,5’-trimethyl-c-hexen-(5’)-gl-(6‘)-hexatrien-(l,3,5)-yl]-methyl-keton. 

Keton (I) 329mp 35350 4,548 
Keton (2) 334mp 19230 4,284 

methyl-keton (V) 

Ikrnas Emas logEmax 

CH, H3C CH, 

____* BrCH,COOR ()-CH=CHC=CHCOOC~H~ I -> -4 

v CH, 
H,C CH, 

Zn 
,..’ \CH, I11 

Zso-axerophten ist ein hellgelhes 01 yon mittlerer Viscositiit, dats 
unter 0,02 mrn Druck bei etwa 130O (Lnftbsdtemperatur) in der Eugel- 
riihre unzersetzt iihergeht. Wie die Elementaranalyse zeigt, besitzt es 



die Bruttoformel C,,H,, . Bei einer Mikrohy ytlrierung mhni iinser l’ra- 
parat knapp 5 M 01 Wasserstol‘f auf. Sein nbs0rptionsspt:ktriini in 
Athanol zeigt 3 Maxima h i  296; 308 und 324 mp (vgl. Pig. 2) ;  diese 
liegen soniit gegeniiber den Absorptionsbanden des Axerophtens ca. 
3.5 mp kurzwelliger. Mit einer Liisung Iron Antiniontrichlorid in Chloro- 
form giht Iso-axerophten einc orange-rote Fiirbung. Diese Liisnng l h t  
im Rpektroskop eine breite Banclt) niit Maximum lwi ca. 1-90 nirr er- 
kerinen. 

1 140 263 280 300 320 340 360 y 
Pig. 2.  Tqo-axeropliten. 

\Z ie spektrographisch festgestellt wixrtle, e n l  htehen hei tlirser S y r i -  
t I i c w  Spurcn von Axerophten, die ihre Biltlung vermutlicli ciner Vela- 
schicbung tier isoliert en Kohlens t off dopp elbind ring in tli e K o nj ug a 1 ion 
vtwianlicn, ferner Verhindungen (wahrscheinlich Kohlenwasserstorfe~, 
die im Gehiet von ca. 240 rnp absorbieren. Ikide Vcrunreinignngen 
konnteii dureh wiederholtes Chromatographieren des Praipnra,tes an 
,~liirniriinnioxyd nbgetrennt werden. -4xerophten haftet rtwas bessrr els 
d m  1st)-ascrophten, walirend die kdrzervi cllig :~bsork~icvendcn Verbin- 
dungen weriiger sta,rk n8d sorbiert werclen. Zule tx t wurtl c Lso-a xero1)litel i 
(lurch Ikstillzttion im Nochvakuuni gereinigt. Bernerkenswert ist dich 
Tat sache, tiass I so-nxerophten -vvesentlichloestanrli~crist als Sxerophfen. 

1)ic. fnr den Umsatz mit tlerri Cy,,-Pieton vervi-endete ktherischc. 
I~osiiiig \ 011 Lit hiumiithyl wui~le  in etwas antierev TVeise hergestellt. 

n i l ’  dies friiher beschric~l-)en hahml) .  L)urch Terwendung von xthy1- 
orit1 an Rtelle des Kroniids untl tlurch Anwentlixng cines 1;’berschus- 

SCJS ;in Lithium konnte die Ausheute betriichtlich erlioht werden. D i c k  

wrhesserte Darst ellnngsniethode fur Tithiurnitthy1 wird daher in1 ex- 
pt~imeatellcn Teil aixfuhrlich beschriehen 2) .  

I )  P. l iarrer  uucl J .  Bcna, Hclv. 31, 1052 (1948). 
2, Kurzlich habrn T. D. PerranP urid H .  IlnfoporI in Analytical Chmniistry 20, A35 

ben. Sic arbeiteri rnit puluen- 
ather als Losungsmittel 

(1948) eine I)arstellungsnietiiodc fur  Iitliiuniathyl h 
sic1 tcw l i thium rind ~thylbrmmct nnd rcin enden 
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a- J o n y l i d e n c s s i g e s t e r  (111). 

15510)') wurden in 
nnaloger Art wie B- Jonon init 42,O g Rromessigester und 19,O g aktivierter Zinkwolle 
nmgesetzt2). Nach dcr ublichen Aufarbeitung wurde das Rohprodulrt destilliert; die unter 
0,4mm Druck zwischen 125 und 130" ubergehende Fraktion bestand aus 44,2g eines 
viscosen, fast farblosen 61s. Wie seine Analpse zeigte, war cs idcntisch mit dem Oxyester: 

C,,H,,O;, Ber. C 72,83 H l0,060/, Gef. C 72,78 H 9,78% 
1111 Uegcnsatz zur analogen Synthcse mit B-Jonon3) wurde in dieseni Fall kein Wasscr 

abgespalten und nicht iinmittelbar der ungesattigte Ester gebildet. 
Der destillierte Oxyester wurde mit 45 g frisch entwasserter Oxalsaure wahrend 

3 Stunden im Vakuum auf 90' erwarmt. Sach dem Erkalten hahen wir mit ticfsicdcndeni 
Petrolather cxtrahiert und den Extrakt mit gesattigter Hpdrogencarbonatlijsuiig und 
Wasser gewaschen. Das Liisungsrnittel wurde verdampft und das Reaktionsprodiikt dnrcli 
Destillation gereinigt', wobei 38,2 g cw- Jonylidencssigestcr crhalten wurden (Kp,.,, 

CI7H,,O, T3c.r. ( '  57.82 H 9,9!Io& Gcf. c' 77,62 H 10,07°" 

38,O g sorgfaltig gereinigtes cw-Jonon ( I .  = 230 mp, B , , , ~ , ~  

120-1 27'). 

r* - J o n  y 1 i de  n 5 t h y1 a 1 k o h o 1 ( I V ) . 
3,s g Lithiu~naluminiumhydrid~) wurden niijglichst' fcin zcrrieberi uiid niit 150 cmH 

absolutem Ather in eiricn cinlitrigen Dreihalskolben gebracht,, der mit Riickflusskuhler. 
Tropftrichter und Ruhrer ausgerustet war. Der Kolben wurde durch Eiswasser gekiihlt. 
Linter kraftigem Ruhren wurde im Verlmfe einer Stuiidc eine Losung von 38,2 g r-Jong- 
lidenessigester in 150 om3 absolutem Athcr zugetropft. Xachdem das Kcaktionsgemiscli 
eine weitere Stunde geruhrt worden war, haben wir zuerst vorsichtig feuchten Athcr, dann 
Eiswasser und zuletzt eiskalte, verdiinntc Schwcfelsaure zugesetzt. Die atherische 1,iisunp 
wurdc sodann nacheinander mit verdiinnter Saure. Wasser, gcslttigtcr Natriumhpdrogen- 
carbonatlosung und zuletzt wieder mit Wasscr gewaschen. ?Tach dcrn Trocknen der Losung 
iiber ATatriumsulfat wurde das Losungsmittel verdampft und dcr Riiclrstand i r n  Rugclrohr 
unter Hochvakuum destilliert, wobei man 30,l g dcr analysenreinen Verbindung erhielt 
(KP,,~, _ _  110-116°, Luftbadteinperatur). a-.Jon~lidciiathylallrchol ist ein viscoses, 
farbloses 61. 

C1BH210 Ber. C: 81,76 H 10,98qi, ( k f .  (" 81,87 H l0,6.2", 

C,, - T i e  t o n  ( V). 4 - M e  t hy1- 6 - 1 l', l', 5'- t r ime t h y 1 - c - h e  xeii - (4') - y 1 - (6 ') l-  lie xa  - 
t r  i en - ( 1 , 3 ,  A )  - m e t h y l  - k e  t o n .  

Eine Liisung ron 30,l g tl.- Jonylideniithylalkohol und 40,0 g Blu1iiinium-tert.- 
hutylat in einem Gemisch von 650 cni, absolutem, thiophenfreiem Benzol und 260 tin:) 
gereinigteni, trockenem Acrton wurdc wahrend 50 Stunden in einer Stickstoffatmosphiirc. 
tinter Ruclrfluss gekocht5). Nach dem Erkalten hat man von der gebildeten Callerte ab- 
genutscht und die benzolische Losung wicderholt init verdiinntcr Skure und Wasser ge- 
waschen. Kach dem Abdcstillicrcn dcs Losnngsmittels ini Vakuum wiirdc das Koliprodul~t 
&er Trcnnung init Girard-ReiLgcns untcrworfm6). 

~ ~ 

l) H .  Sohotka, H .  Uurby, U .  Glick und E. Rloch gebeii fur reincs x-Jonon i.,,,,, - 
228 mp und E ~ , , ~ , ~  

Amaa = 228 inp und E ~ , , ~ , ~  = 14300. 
16550 an (Am. Soc. 67, 403 (1945)); Hcilbron et  al. (Soc. 1939,1555) 

?) Young, Andrews und Cristol, Am. Soc. 66, 520 (1944). 
") P. Karrer, If. Salomon, R. Norf  und 0. TPaZker, Helv. 15, SX3 (1932). 
4, R. Nystrom, und If'. Brown, Am. Soc. 69, 1197 (1947). 
5) N .  Milas und T.  Harrington, Am. Soc. 69, 2247 (1947). 
6, G i r d  und Sundulesco, Hclv. 19, 1095 (1936). 
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Das Rohprodukt wurde zusammen niit 14,O g Girard-Reagens P in 300 em3 absolu- 
ten1 Athano1 gelost. Nach der Zugabe von 30,O g Eisessig wurde die Fliissigkeit wahrend 
einer Stunde unter Riickfluss gekocht. Nach dem Erkalten wurde die Losung in 2 1 Eis- 
wasser gegossen, in welchem 18,O g Natriumhydroxyd gelost waren. Die Nichtketon- 
anteile wurden mit viel Ather cxtrahiert ; auf die Aufarbeihng der Atherextralrte wurde in- 
dessen verzichtet. 

Die wiisserige Losung wurde mit 200 em3 konzentrierter Salzsaure versetzt, nach 
einstiindigem Stehen die Ketonfraktion in Ather aufgenommen und die vereinigten Ather- 
auszuge mit gesattigter Natriumhydrogencarbonatlosung nnd Wasser gewaschen. Das 
nach dern Verdampfen des Losungsmittels zuriickbleibende Rohketon haben wir durch 
zweimaligc nestillation im Kugelrohr gereinigt (Kp,,,, 125--135,, Luftbadtemperatur), 
wobei 8,5 g CIS-Keton V in Form eines viscosen, gelblichen 01s anfielen. 

C,,H,,O Ber. C 83,67 H 10,14% Gef. C 84,Ol H 10,64% 
Das C,,-Keton V ist bereits friiher auf einem anderen Weg dargestellt worden'). 

Sein Spektrum in Athanol zeigt eine breite Bande mit Maximum bei 329 mp (enlax = 
35350); es absorbiert somit 4 -5  mp kiirzerwellig als die entsprechende isomere Vcrbin- 
clung mit 8- Jonon-Kohlenstoffring (vgl. Fig. 1). 

A b b a u  d u r c h  Ozon. Durch eine gekiihlte Losung von 1,2 g C,,-Keton V in cinen~ 
Gemisch von 10 em3 Eiseseig und 20 em3 Tetrachlorkohlenstoff wurde wahrend 17 Stunden 
cin ozonhaltiger Sauerstoffstrom geleitetz). Den Tetrachlorkohlenstoff hat man darauf in1 
Vakuum abdestilliert und den oligen Riickstand mit 100 om3 Wasser wahrend einer Stunde 
gekocht. Nachdem die Losung im Vakuum bis fast zur Trockene eingedampft worden war, 
setzte man zwecks Entfernung der letzten Reste von Essigsaure noehmals 50 om3 Was- 
ser zu und verdampfte erneut. Der Riickstand wurde mit viel Ather extrahiert und der 
&herextrakt mit gesattigter Natriumhydrogencarbonatlosung ausgezogen. Nach dem An- 
sauern der hydrogencarbonatalkalischen Losung mit Phosphorsaure wurde mit viel Ather 
extrahiert. Nach der iiblichen Aufarbeitung des Atherextraktes blieben 360 mg viscoses 
01 zuriick. 

Der olige Riickstand wurde in 10 cm3 verdiinntem Alkohol gelost, worauf man mit 
einer Losung von 750 mg Semicarbazidhydrochlorid und 750 mg Natriumacetat in 2,5 om3 
Wasser versetzte. Beim Stehenlassen dieses Reaktionsgemisches iiber Nacht bei 00 schied 
sich das Semicarbazon aus, das in Essigester praktisch unloslich war. Nach mehrmaligem 
Umkrystallisieren aus Athano1 wurden 80 mg glanzende Rlattchen erhalten, die den 
Smp. 200, besassen und mit Isogeronsaure-~emicarbazon~) identisch waren. Aus den Mut- 
terlaugen liessen sich weitere Mengen desselben Seinicarbazons abscheiden, wiihrend Ge- 
ronsaure-semicarbazon vollig fehlte. 

D a r s t e l l u n g  e i n e r  a t h e r i s c h e n  Losung v o n  L i t h i u m a t h y l .  

Die Reaktion wird in einem 1-Liter-Dreihalskolben ausgefiihrt, der mit Tropftrich- 
ter, Gaseinleitungsrohr und Riihrer versehen ist ; an Stelle eines Riickflusskiihlers tragt er 
eine Glasspirale, welche durch feste Kohlensaure gekuhlt wird. Nachdem die Luft durcll 
troclrenen Stickstoff verdriingt worden ist, bringt man 7,O g fein zerkleinertes Lithium 
iind 100 om3 Ather, der iiber einer Grignard-Verbindung destilliert worden war, in den 
Kolben. Durch den Tropftrichter laBt man eine Losung von 20,O g Athylchlorid in 100 cms 
absolutem Ather so rasch zulaufen, dass der Ather immer gerade siedet. Die Reaktion 
muss in der Regel durch kurzes Erwiirmen eingeleitet werden. Durch langsames Zutropfeii 
des Chlorids kann die Bildung von Butan auf einem Minimum gehalten werden. Nachdeni 
alles Chlorid zugegeben ist, was ca. 4 Stunden benotigt, wird das Reaktionsgemisch wah- 
rend 15 Minuten zum Sieden erhitzt. Die Losung wird nun mit 100 em3 absolutem Ather 
verdiinnt und darauf mit Stickstoff durch Glaswatte in eincn kalibrierten Tropftricht,er 

*) P. Kurrer, E. Jucker und E. Schick, Helv. 29, 709 (1946). 

j)  P. Knrrer, R. Morf und 0. Wnlkw, Helv. 16, 976 (1933). 
P. Karser und J .  Benz, Helv. 31, 394 (1948). 
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gepresst. Das Volumen der filtrierten Losung betragt ca. 250 cm3. Der auf Grund der 
friiher beschriebenen Methodel) ermittelte Lithiumathyl-gchalt ist ungefahr 9 g, wobei 
zu bemerken ist, dass durch die Sauretitration keine genmen Werte erhalten werden. Die 
Btherische LithiumathyllBsung wird unmittelbar nach ihrcr Herstellung fur den Umsatz 
init dcm C,,-Keton verwendet. 

U m s a t z  d e s  C,,-Ketons V m i t  L i t h i u m a t h y l .  

Ein 500 cm3-Drcihalskolben wurde mit Riihrer, Ruckflusskiihler und Gaseinleitungs- 
rohr ausgestattet ; ferner t,rug er den Tropftrichter mit der athcrischen Lithiumathyl- 
losung. Im sorgfaltig getrockneten Reaktionsgefass wurde die Luft durch Stickstoff ver- 
drangt und eine Losung von 5,5 g CIS-Keton in 50 cni3 &her eingefullt. Nun haben wir 
langsam und unter Riihren 40 cm3 der oben erwkhnten Lithiumaithyllosung zugetropft, 
wobei sich die Reaktionsmischung leicht erwarmte. Das Reaktionsgemisch wurde unter 
weiterem Riihren wahrend 45 Minuten zum Sieden erhitzt und farbte sich dabei tiefrot. 
Nach dem Emarmen so11 in der Losung ein Uberschuss von Lithiumathyl vorhanden sein, 
was mit der Farbreaktion fur metallorganische Verbindungen2) nachgepriift werden kann. 
Das erkaltete Reaktionsgemisch wurde vorsichtig auf Eiswasser gegossen, die dtherlosung 
neutral gewaschen und getrocknet. Nach dern Verdampfen des Losungsmittels blieben 
5,5 g rotes, fast unbewegliches 01 zuriick. 

Das Rohprodukt haben wir einer Trennung mit Girard-Reagens P3) unterworfen, 
bei welcher jedoch der Zusatz von Esaigsaure unterblieb. Wir haben bereits friiher fest- 
stellen konnen, dass sich Ketone mittels der Girard-Methode ohne Saurezusatz ebenso 
gut abtrennen lassen wie unter Verwendung der Originalv~rschrift~). 

Das Rohprodukt wurde, zusammen mit 3,5 g Girurd-Reagens P, in 80 em3 absolutem 
dthanol gelost, die Mischung wahrend einer Stunde unter Ruckfluss gekocht und nach 
dem Erkalten auf 600 ern3 Eiswasser gegossen. Nun extrahierte man mit dther; nach der 
iiblichen Aufarbeitung der vereinigten Atherausziige wurden 5,l g Nichtketonfraktion 
erhalten, welche bereits die fur das Iso-axerophten charakterist.ische orange-rote Carr- 
Price-Reaktion zeigten. 

Zur wasserigen Losung wurden 60 em3 konzentrierte Salzsaure gegeben und eine 
Stunde stehen gelassen. Durch Ausathern und Aufarbeiten der dtherauszuge erhielt man 
0,3 g Ketonfraktion, die nicht naher untersucht worden ist. 

I s o - a x e r o p h t e n  (11). 
5,l g der rohen Nichtketonfraktion wurden wahrend einer Stunde mit 6,O g frisch 

entwasserter Oxalsaure im Vakuum auf 900 erwarmt. Nach dem Erkalten haben wir das 
Reaktionsgemisch mit Petrolather extrahiert und den Extrakt mit Wasser neutral ge- 
waschen. Die getrocknete Losung wurde eingeengt und an Aluminiumoxyd chromatogra- 
phiert (Durchmesser der Adsorptionsschicht 4,O cm, Hohe 45 em). Nach der Entwicklung 
mit tiefsiedendem Petrolather wurden die folgenden Fraktionen durchgewaschen : 

1. Die ersten 50 em3 enthielten 1,4 g eines schwach gelb gefiirbten 01s. Sein Spektrum 
in Athano1 zeigte zwei gut ausgebildete Banden bei 

A,,, = 308 m p  = 23640 
A,,, = 324 mp gmax = 20000 

daneben war noch betrachtliche Absorption im Gebiet von ca. 240 mp vorhanden. Carr- 
Price-Reaktion: orange-rot, eine breite Bande bei 490 mp. 

2. Die folgenden 200 em3 hinterliessen nach dem Verdampfen des Losungsmittels 
100 mg gelbes 01. Sein Spektrum besass dieselben Banden, doch waren die Extinktionen 
betrlchtlich tiefer. Carr-Price-Reaktion: orange-rot, eine breite Bande bei 490 mp. 

l) P. Kurrer und J .  Benz, Helv. 31, 1052 (1948). 
2, Gilman und Schulze, Am. SOC. 47, 2002 (1925). 

Girurd und Sandulesco, Helv. 19, 1095 (1936). 
4, P. Karser und J .  Benz, Helv. 31, 390 (1948). 
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3 .  I n  den letzten 400 cm3 waren 100 mg rotes, unbewegliches 01 enthalten. Das Spek- 
truni dieser Fraktion zeigte bei tiefen Extinktionen die beiden Randen bei 308 und 324 mp, 
danebcn konnten noch kleine Maxima bei 342 und 361 mp fcstgestellt werden, die auf die 
Xnwesenheit grringer Mengeii von Axerophten hinwiesen. Carr- Price-Reaktion : violett, 
je einc breite Bande bei 490 und 577 inp. 

.Die aus dcr Saule mit einem Gemisch von Petrolather und dthanol cluiertcn Zonen 
gaben mit dem Cnrr-Price-Reagens schmutzig-branne Farbungen; nach dein Verdampfeii 
dcs Lfisungsmittelgemisches hiriterliessen sic unbewegliche, rotbraiine Ole, dir nicht, nahrr 
untersucht wurdcn. 

Die Fraktion 1 wurde nochrnals in derselben Weise chromatopraphiert ( I>urchinesscr 
der Adsorptionsschicht 3,0 em, Hohe 30 cm): 

a) Die ersten 40 c1n3 enthieltcn 800 mg eines hcllgelben, mittclviscoscn ols, dessen 
Spcktruin neben den beiden Handen bei 308 und 324 mp noch cine bctriichtlichc Absorption 
im knrzwelligeti Ultraviolett aufwies. 

h )  In d m  folgcndcii 50 cm3 waren 400 mg 01 enthaltrn. Das Spektrnm zeigte 
3laxirna 1)t.i 

I",,,,, -= 296 inp 
A,,,,, -= 308 mp 
AtnaS : 324 m p  

B , ~ , ~ ,  = 30100 
&Inas = 40500 
Errlay T= 34030 

c )  Die letztcn 120 ( 3 1 1 1 ~  enthieltrn 60 nig rotes 81, auf dessen naherc Untersuchuiip 
vrrzichtet wurdc. 

%weeks weitcwx Keinigung worde die Fraktion b) im Hochvakuum in ciner Kugel- 
rohre dcstilliert (Destillationstemperatur 125-135O, Luftbadtemperatur). Das nestillat. 
das ails 270 mg hcllgelbcrn 01 bestand, wurde zur Analyse gebracht : 

C,,H,, Ber. C 88,89 H ll,llyo Gef. C 88,63 H ll,llo~o 
Cam-Price-Reaktion: Mit ciner Liisung von Antimontrichlorid in Chloroform gibt, 

I so-axerophten eine orange-rote Farbung, welche im Spektroskop einc breite und starke 
Haride mit Maxinmm bei ca. 490 mp crkcnnen lasst. 

Das Sprktriim van Iso-axrrophten in Athanol zeigtc drei gut ausgebikletr Maxima. 
(rgl. Fig. 2):  

2,,,i,y ~~ 296 nip F , ~ ~ ~  = 39600 

L,,,,, 324 nip F ~ ? ,  = 46100 
Beatimniung der Hgdrierungszahl: ein zwei Tage altes Praiparat nalmi wiihrend einer 

Mikrohydrierung 4,63 $101 Wasscrstoff auf (Losungsmittel war Eisessig, 1%-Katalysator). 
Aus dcr Praktion a) konnt>cii durch weitere chromatographische Reinigiing iind nach- 

folpriide Destillation nochmals 380 ing Iso-axerophtcn erhalten wcrdrn. 

i.,,, Ix  =- 308 nip I:,*a, -551 00 


