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On Rearrangements by Cyclialkylations of Arylpentanols to 2,3-Dihydro-1H-indene Derivatives. Part 4. The
Acid-Catalyzed Cyclialkylation of 2,4-Dimethyl-2-phenyl[3-13C]pentan-3-ol

The cyclialkylation of 2,4-dimethyl-2-phenyl[3-13C]pentan-3-ol (4) gives only 2,3-dihydro-1,1,2,3-tetra-
methyl-1H-[3-13C]indene (6) (cf. Scheme 2) and not a trace of the isotopomeric 2,3-dihydro-1,1,2,3-tetramethyl-
1H-[2-13C]indene (5). The mechanism proposed in [3] for the cyclialkylation of 4 (cf. Scheme 2, Path A) has,
therefore, to be abandoned. The mechanism of Scheme 2, Path B, is proposed and may be considered as
definitively established.

Einleitung. ± Um dem in Schema 1 wiedergegebenen Resultat der s‰urekataly-
sierten Cyclialkylierung nach Friedel-Crafts von 4-([2H3]Methyl)-2-methyl-2-phe-
nyl[5,5,5-2H3]pentan-3-ol (1) zu den zwei isotopomeren 2,3-Dihydro-1,1,2,3-tetrame-
thyl-1H-indenen 2 und 3Rechnung zu tragen, wurde in [3] gezeigt, dass diese Reaktion
auf dem im Schema 2 dargestelltenWeg A ablaufen kˆnnte (man sehe vorl‰ufig von der
im Schema 2 durch � angedeuteten [13C]-Markierung ab).

Gegen diesen Mechanismus spricht aber immer noch (s. [2] und [3]) der schwer in
Kauf zu nehmende ‹bergang des terti‰ren, mesomerie-stabilisierten Carbenium-Ions
IIa in das energiereichere sekund‰re Ion III4) (s. Schema 2, Weg A).

Um diese Diskrepanz zu beheben, wurde nach einem anderen mˆglichen
Mechanismus Ausschau gehalten, der diesen schwierigen ‹bergang nicht barg.

Schema 1
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1) 1. Mitteilung: [1]; 2. Mitteilung: [2]; 3. Mitteilung: [3].
2) Teil der Dissertation [4].
3) Adresse: 5, ch. des pommiers, CH-1700 Fribourg.
4) Der Energieunterschied zwischen einem terti‰ren und einem sekund‰ren Carbenium-Ion wurde zu etwa

11 ± 15 kcal/mol gesch‰tzt [5].
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Schema 2. Mˆgliche Wege der Umlagerung von [13C]-markiertem 2,4-Dimethyl-2-phenylpentan-3-ol 4 (Weg A
und Weg B)a)

a) Das Zeichen � steht wie in den voranstehenden Mitteilungen dieser Reihe f¸r anionotrope Verschiebungen
der jeweiligen Reste.



Tats‰chlich gibt es noch die Mˆglichkeit (s. Schema 2, Weg B), dass anstelle des
‹berganges IIa� III (durch eine Me-Verschiebung) der ‹bergang IIb bzw. IIc zu V
(Verschiebung einer i-Pr-Gruppe) stattfindet. Das Ion V ist zwar auch sekund‰r, wie
das Ion III, ist aber durch seine Benzyl-Stellung mesomerie-stabilisiert. Der ‹bergang
IIb bzw. IIc zum IonV (Weg B) ist also energetisch g¸nstiger als der ‹bergang IIa zum
Ion III (Weg A)5) und wird somit dem Weg A gegen¸ber bevorzugt sein.

Um dem quantitativen Ergebnis der in Schema 1 dargestellten Reaktion Rechnung
zu tragen, muss man allerdings noch annehmen, dass das durch H-Verschiebungen
bewirkte Gleichgewicht IIb � IIa � IIc sich schneller einstelle als der ‹bergang der
Ionen IIb bzw. IIc in das Ion V.

Sowohl Weg A wie Weg B f¸hrt zu 2,3-Dihydro-1,1,2,3-tetramethyl-1H-inden.
Durch Markierung des C(3)-Atoms mit seinem Isotop [13C] h‰tte man die Wahl,
beide Mˆglichkeiten unterscheiden zu kˆnnen (s. Schema 2): die Cyclialkylierung von
2,4-Dimethyl-2-phenyl[3-13C]pentan-3-ol (4) f¸hrt ¸ber demWeg A zum 2,3-Dihydro-
1,1,2,3-tetramethyl-1H-[2-13C]-inden (5), ¸ber dem Weg B dagegen zum 2,3-Dihydro-
1,1,2,3-tetramethyl-1H-[3-13C]-inden (6). Das Resultat der Cyclialkylierung von
Verbindung 4 kˆnnte also die gew¸nschte Antwort geben.

Zun‰chst haben wir aber verifizieren wollen, dass das Ion V, unter den ¸blichen
Cyclialkylierungsbedingungen, tats‰chlich in das 2,3-Dihydro-1,1,2,3-tetramethyl-1H-
inden ¸bergeht: das zum Ion V gehˆrende, aber nicht [13C]-markierte 2,2,3-Trimethyl-
1-phenylbutan-1-ol ergab tats‰chlich trans-2,3-Dihydro-1,1,2,3-tetramethyl-1H-inden
(s. Exper. Teil, 1).

Dass die Cyclialkylierung des zum Ion IIa gehˆrende, nicht [13C]-markierten
Phenylpentanols ebenfalls zum 2,3-Dihydro-1,1,2,3-tetramethyl-1H-inden f¸hrt, wurde
bereits fr¸her gezeigt [2].

Cyclialkylierung von 2,4-Dimethyl-2-phenyl[3-13C]pentan-3-ol (4). ± Der [13C]-
markierte Phenylpentanol 4 ergab durch Cyclialkylierung nach Friedel-Crafts in 66%
Ausbeute (nicht optimiert) ein einziges, chromatographisch gereinigtes Produkt, das
sich auf Grund folgender 1H- und 13C-NMR-spektroskopischer Merkmale6) als trans-
2,3-Dihydro-1,1,2,3-tetramethyl-1H-[3-13C]inden (6) erwies.

Strukturnachweis der Verbindung 6. ± 1H-NMR (CDCl3): 0,94 (s, Me�C(1)); 1,03
(d, J� 7, Me); 1,28 (s, Me�C(1)); 1,30 (d, J� 7, Me); 1,35 ± 1,85 (m, H�C(2)); 2,7 (dq,
Jd� 10, Jq� 7, H�C(3)); 7,22 (4 arom. H).

1H-entkoppeltes 13C-NMR (CDCl3; in Klammern sind jeweils die Pik-Intensit‰ten
in mm angegeben): Me: 11,60 (42); Me: 16,78 (35); Me: 23,45 (35); Me: 26,5 (42);
C(3): 43,25 (298); C(1): 44,54 (33); C(2): 54,17 (51); arom. C-Atome: 121,9 ± 152,8.

1H-entkoppeltes 13C-NMR (CDCl3) des nicht markierten trans-2,3-Dihydro-1,1,2,3-
tetramethyl-1H-indens: Me: 11,55 (103); Me: 16,78 (115); Me: 23,45 (108); Me: 26,49
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5) Nach Olah [6] lagern sich nicht-benzylische, tert-Arylalkyl-Carbenium-Ionen vorzugsweise zu sekund‰ren,
benzylischen Carbenium-Ionen um. Der Energiebedarf dieser Umlagerung ist sicher kleiner als der in der
Fussnote 4 erw‰hnte.

6) Diese 1H- und 13C-NMR-Spektren wurden von Herrn Prof. W. von Philipsborn der Universit‰t Z¸rich, in
sehr verdankenswerter Weise aufgenommen und interpretiert; es sei ihm auch an dieser Stelle w‰rmstens
gedankt.



(102); C(3): 43,26 (125); C(1): 44,56 (115); C(2): 54,18 (150); arom. C-Atome: 121,9 ±
152,8.

13C-NMR (CDCl3; −off×-Resonanz; Einstrahlung auf das TMS-Signal) des nicht
markierten trans-2,3-Dihydro-1,1,2,3-tetramethyl-1H-indens: 12,1 (t, Jred� 23,5, Me);
17,38 (q, Jred� 30, Me); 23,95 (t, Jred� 24,5, Me); 27,8 (t, Jred� 28,8, Me); 43,22 (d, Jred�
48,8, C(3)); 44,57 (s, C(1)); 54,12 (d, J� 32,6, C(2)); 119,6 ± 128,84 (arom. C-Atome).

Die Zuordnung der drei alicyclischen C-Atome wurde wie folgt getroffen: a) Das
quatern‰re C-Atom (C(1)) liefert auch im −off×-Resonanz-Spektrum ein Singulett
(44,57 ppm). b) Da H�C(2) und H�C(3) im 1H-NMR deutlich verschiedene
chemische Verschiebungen haben (ca. 1,5 bzw. 2,71 ppm) l‰sst sich aus dem −off×-
Resonanz-Spektrum bestimmen, dass dasDublett bei 43 ppm (Jred� 48,8 Hz) von C(3)
stammt, w‰hrend das Dublett bei 54,12 ppm mit Jred� 32,6 Hz C(2) zuzuschreiben ist.
Aus dem Spektrum des [13C]-markierten 2,3-Dihydro-1H-inden-Derivates folgt
aufgrund der relativen Intensit‰ten von C(1), C(2) und C(3), dass C(3) die [13C]-
Markierung tr‰gt.

Damit ist es etabliert, dass derWeg B in Schema 2 der tats‰chlicheMechanismus f¸r
die Cyclisierungsreaktion des Arylalkanols 4 darstellt. Damit ist ebenfalls der schwer in
Kauf zu nehmende ‹bergang eines terti‰ren in ein sekund‰res Carbenium-Ion, das f¸r
vorgeschlagene Mechanismen der vorangegangenen Mitteilungen eine grosse ener-
getische Unausgewogenheit darstellte, beseitigt worden; der als Ersatz daf¸r vorge-
schlagene ‹bergang IIa�V in Schema 2 darf demnach als energetisch vertretbar
betrachtet werden.

Der an sich auch denkbareWeg A�, der ebenfalls in Schema 2 figuriert und ¸ber das
Ion VI ebenfalls zum Produkt 6 f¸hrt, wurde bereits in der 3. Mitteilung dieser Reihe
ausgeschlossen [3].

Der in Schema 2, Weg B, angegebene Mechanismus f¸r die Cyclialkylierung des
Arylpentanols 4 gilt selbstverst‰ndlich auch f¸r die Cyclialkylierung aller von uns
bisher untersuchten, markierten und nicht markierten Phenylalkanole (s. [2] [3]); die
derzeit angegebenen Mechanismen, obwohl sie alle die erhaltenen, experimentellen
Resultate zu erkl‰ren vermochten, sind nun durch den in dieser Mitteilung, unter
Anwendung [13C]-markierter Verbindungen abgeleiteten, in Schema 2, Weg B, ange-
gebenen Mechanismus zu ersetzen, der auch s‰mtliche zuvor erhaltene Resultate zu
erkl‰ren vermag.

Zusammenfassung. ± Durch das Resultat der Cyclialkylierung von 2,4-Dimethyl-2-
phenyl[3-13C]pentan-3-ol (4), die eindeutig nur zu trans-2,3-Dihydro-1,1,2,3-tetra-
methyl-1H-[3-13C]inden (6) ohne nachweisbare Mengen des isotopomeren 2,3-
Dihydro-1,1,2,3-tetramethyl-1H-[2-13C]indens (5) f¸hrt, wird gezeigt, dass die bei der
Cyclialkylierung von 2,4-Dimethyl-2-phenylpentan-3-ol (4, mit oder ohneMarkierung)
auftretenden Umlagerungen nicht, wie bisher angenommen, durch die sukzessive
Verschiebung einer Ph-, dann einer Me- und schliesslich nochmal einer Ph-Gruppe
erfolgt (Schema 2,Weg A), sondern ¸ber eine Ph-, eine i-Pr- und schliesslich eine Me-
Verschiebung (Schema 2,Weg B) eintritt. Erst die [13C]-Markierung des relevanten C-
Skeletts erlaubte es, dies zu zeigen.

Dieser f¸r die in den Schemata 1 und 3 dargestellten Umlagerungen aufgestellte
Mechanismus (Schema 2,Weg B) darf nun als gesichert angesehen werden. Er erstaunt
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immerhin durch seinen komplexen Ablauf, um schliesslich zum 2,3-Dihydrotetra-
methyl-1H-inden 6 zu gelangen, obwohl das prim‰r aus dem Phenylpentan-3-ol 4
entstehende Ion I (mit oder ohne Markierung) ± durch eine Hydrid-Verschiebung und
Cyclialkylierung ± zum entsprechenden 2,3-Dihydro-1,1,3,3-tetramethyl-1H-inden
h‰tte f¸hren kˆnnen.

Dem Schweizerischen Nationalfonds f¸r wissenschaftliche Forschung danken wir f¸r die finanzielle
Unterst¸tzung dieser Arbeit.

Experimenteller Teil

Allgemeines. S. [3] und in Ab‰nderung dazu Folgendes: Die GC-Analysen wurden mit einem Varian
Aerograph Modell 90-P mit He als Tr‰gergas ausgef¸hrt. Als station‰re Phasen dienten Apiezon L, 10% auf
Chromosorb W (S‰ule A) und Carbowax 20 M, 10% auf Chromosorb W (S‰ule C). Die pr‰p. GC-Trennungen
wurden ebenfalls auf demVarian AerographModell 90-P ausgef¸hrt; als station‰re Phasen wurden die S‰ulenA
und C verwendet. F¸r schwierige destillative Trennungen standen eine Mikrospaltrohr-KolonneMMS-200 und
eine Halbmikrospaltrohr-Kolonne HMS-500 mit einstellbarem R¸cklaufverh‰ltnis der Firma Fischer zur
Verf¸gung. Die Schmp. wurden im Apparat nach Dr. Tottoli bestimmt und sind unkorrigiert. Die IR-Spektren
wurden mit einem Beckmann-AccuLab-4-Spektrometer aufgenommen. Die Aufnahme der 1H-NMR-Spektren
erfolgte mit einem Varian-Spektrometer T-60 und diejenige der 13C-NMR-Spektren6) mit einem Varian-XL-
100-Spektrometer. Die MS wurden mit einem Du-Pont-21-491-Spektrometer aufgenommen. Die Ausf¸hrung
der Elementaranalysen ¸bernahm das mikroanalytische Laboratorium der ETHZ (Herr Manser).

1.Herstellung und Cyclisierung des 2,2,3-Trimethyl-1-phenylbutan-1-ols. 1.1. 2,2,3-Trimethylbutans‰ure. Aus
2,3-Dimethylbutan durch Einwirkung von HCOOH/H2SO4 nach [7]. Ansatz: 368 g (3,6 mol) 96% H2SO4,
1,4 ml konz. HCOOH (0,55 mol) und 47 g 2,3-Dimethylbutan. Ausbeute: 22,9 g (32,2%). Sdp. 100 ± 105�/
13 Torr. Schmp. 48�.

1.2. 2,2,3-Trimethylbutans‰ure-chlorid. Vorschrift nach [8]. Ansatz: 22,9 g (0,18 mol) 2,2,3-Trimethylbu-
tans‰ure und 32,5 (0,27 mol) SOCl2. Ausbeute (nach Destillation ¸ber eine Vigreux-Kolonne (15 cm)): 20,4 g
(78%). Sdp. 147 ± 148�.

1.3. 2,2,3-Trimethyl-1-phenylbutan-1-on. In Anlehnung an [9]: In eine aus 6,33 g (0,26 mol) Mg-Sp‰nen und
45,6 g (0,26 mol) PhBr in 250 ml abs. Et2O unter N2 bereiteteGrignard-Lsg. wurden unter R¸hren bei 15� 25,5 g
(0,14 mol) wasserfreies CaCl2 in kleinen Portionen eingetragen. Nach 30 min R¸hren und Kochen unter
R¸ckfluss wurde Et2O abdestilliert und 260 ml abs. Benzol zugegeben. Zu dieser Mischung wurde bei 10� und
innert 2 min die Lsg. von 20,4 g (0,137 mol) 2,2,3-Trimethylbutans‰ure-chlorid in 85 ml abs. Benzol getropft.
Nach 3 h Kochen unter R¸ckfluss wurde das Gemisch auf Eis gegossen, mit 10% HCl anges‰uert, die Et2O-
Phase abgetrennt und die w‰ssrige mit Et2O extrahiert. Die vereinigten Et2O-Ausz¸ge wurden gewaschen,
getrocknet (MgSO4), eingedampft und der R¸ckstand destilliert: 19,35 g (74%) farblose Fl¸ssigkeit. Sdp. 134 ±
136�/15 Torr. Reinheitsgrad (GC; S‰ule A, 210�): 97%. n20D � 1,5160. IR (Film): 1670 (C�O). 1H-NMR (CCl4):
0,84 (d, J � 7, Me�C(3)); 1,17 (s, 2 Me�C(2)); 2,35 (sept., J� 7, H�C(3)); 7,2 ± 7,72 (5 arom. H). MS: 190 (11,
M�), 148 (5), 133 (1,4), 105 (100), 85 (17), 43 (14). 2,4-Dinitrophenylhydrazon: Schmp. 146 ± 147�. Ber. f¸r
C19H22N4O4: C 61,61, H 5,66, N 15,13; gef. C 61,72, H 6,01, N 15,18.

1.4. 2,2,3-Trimethyl-1-phenylbutan-1-ol. Nach ¸blicher Art wurden 19 g (0,1 mol) mittels 1,33 g (0,035 mol)
LiAlH4 reduziert. Nach Hydrolyse mittels NH4Cl-Lsg. wurde das Produkt auf der MikrospaltkolonneMMS-200
destilliert. Ausbeute: 14,1 g (73,4%) einer farblosen, gas-chromatographisch reinen Fl¸ssigkeit. Sdp. 138 ± 140�/
15 Torr und n20D � 1,5172. IR (Film) 3450 (O�H). 1H-NMR (CDCl3): 0,63 (s, Me�C(2)); 0,85 (s, Me�C(2));
0,91 (d, J� 7, 2 Me�C(3)); 1,77 (sept., J� 7, H�C(3)); 1,87 (s, 1H, verschwindet bei Zusatz von D2O); 4,63 (s,
H�C(1)); 7,27 (5 arom. H). MS: 192 (M�), 149 (4), 119 (7), 107 (100), 85 (16), 84 (17), 43 (16). Ber. f¸r
C13H20O: C 81,20, H 10,48; gef. C 81,2, H 10,43.

1.5. Cyclialkylierung des 2,2,3-Trimethyl-1-phenylbutan-1-ols. Bei � 2 bis 0� und unter guter R¸hrung
wurden zu 15 g 96% H2SO4 2,6 g (13 mmol) des obigen Phenylalkanols getropft. Nach 15 min weiterr¸hren
wurde das Gemisch auf Eis gegossen und hierauf mit Et2O extrahiert. Die Et2O-Phase wurde mit 15% Na2CO3-
Lsg. und anschliessend mit H2O gewaschen, getrocknet (MgSO4) und eingedampft. Durch Destillation im
Kugelrohr bei 110�/12 Torr wurden 1,67 g (70,8%) einer farblosen Fl¸ssigkeit erhalten, die sich nach GC-
Reinigung (S‰ule A, 210�) als 2,3-Dihydro-1,1,2,3-tetramethyl-1H-inden erwies. n20D � 1,5099 ([1]: n20D � 1,5095).
IR (Film): u. a. bei 758, 743; bei 1650 ± 2000 schwache, f¸r 1,2-disubstituierte Benzol-Kerne charakteristische
Banden [10]. 1H-NMR (CDCl3): 0,94 (s, Me�C(1)); 1,03 (d, J� 7, Me); 1,28 (s, Me�C(1)); 1,30 (d, J� 7, Me);
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1,35 ± 1,85 (m, H�C(2)); 2,71 (dq, Jd� 10, Jq� 7, H�C(3)); 7,22 (4 arom. H). MS: 174 (25,M�), 159 (100), 117
(29), 91 (4).

2. Herstellung und Cyclisierung von 2,4-Dimethyl-2-phenyl[3-13C]pentan-3-ol. 2.1. 1-Phenyl[1-13C]acetoni-
tril. Vorgehen gem‰ss [11]. Ansatz: 3,9 g (79,6 mmol) [13C]-NaCN (Anreicherungsgrad an 13C: 5%), 10 g
(79 mmol) PhCH2Cl. Ausbeute an dest. Produkt: 6,5 g (69%). Sdp. 121 ± 124�/12 Torr.

2.2. 2-Methyl-2-phenyl[1-13C]propannitril. Vorschrift nach Cope et al. [12]. Ansatz: 6,5 g (55 mmol) 1-
Phenyl[1-13C]acetonitril. Ausbeute 3,57 g (45%). Sdp. 80 ± 82�. n20D � 1,5049 ([7]: n20D � 1,5043 ± 1,5055).

2.3. 2-Methyl-2-phenyl[1-13C]propanal. Es wurden 3,5 g 2-Methyl-2-phenyl[1-13C]propannitril mit Lithium-
diethoxy-aluminium-hydrid nach derVorschrift in [1] reduziert. Ausbeute: 1,4 g an 13C zu 5%angereichertes Produkt.

2.4. 2,4-Dimethyl-2-phenyl[3-13C]pentan-3-ol (4). Zu 60 ml einer 0,23� i-PrLi-Lsg. in Pentan7) wurde unter
N2 die Lsg. von 1,4 g (9,5 mol) 2-Methyl-2-phenyl[1-13C]propanal in 5 ml abs. Et2O getropft. Nach 1 h Kochen unter
R¸ckfluss wurde das Gemisch auf Eis gegossen, mit Eiswasser hydrolysiert, die org. Phasen gewaschen, getrocknet
(MgSO4) und eingedampft. Aus dem R¸ckstand wurden durch pr‰p. GC 1,03 g (56,7%) Produkt gewonnen.

2.5. Cyclisierung von 2,4-Dimethyl-2-phenyl[3-13C]pentan-3-ol zu 2,3-Dihydro-1,1,2,3-tetramethyl-1H-[3-
13C]inden (6). Es wurde 1 g 4 bei � 2 bis 0� und guter R¸hrung zu 10 g 96% H2SO4 getropft. Nach 15 min
R¸hren bei 2� wurde das Gemisch auf Eis gegossen und mit Et2O extrahiert. Die Et2O-Phase wurde mit verd.
K2CO3-Lsg. und mit H2O gewaschen und getrocknet (MgSO4). Durch pr‰p. GC wurden 0,54 g 6 erhalten.
Spektraldaten und Schlussfolgerungen: s. den theoretischen Teil.

3. Herstellung und Cyclialkylierung von 2,4-Dimethyl-3-phenyl[3-13C]pentan-3-ol. 3.1. 2,4-Dimethyl-3-
phenyl[3-13C]pentan-3-ol. Zu der aus 2 g Mg-Sp‰nen und 6,46 g (82,3 mmol) i-PrCl in 35 ml abs. Et2O
hergestellten Grignard-Lsg. wurden 4,51 g (30 mmol) Benzoes‰ure-[1-13C]ethylester (Anreicherungsgrad an
13C: 5%) in 15 ml abs. Et2O getropft. Nach 2 h Kochen unter R¸ckfluss wurde die Mischung vorsichtig mit 85 ml
20%NH4Cl-Lsg. versetzt, die H2O-Phase mit Et2O extrahiert, und die vereinigten Et2O-Phasen mit H2O neutral
gewaschen, getrocknet und eingedampft. Fraktionierte Destillation lieferte 4,8 g einer farblosen Fl¸ssigkeit.
Sdp. 70 ± 74�/0,7 Torr. Mit Hilfe der pr‰p. GC (S‰ule A, 210�) wurden 2,5 g reines Produkt erhalten. n20D � 1,5159
([14]: n25D � 1,514 ± 1,516). IR (Film): 3590, 3490 (O�H). 1H-NMR (CDCl3): 0,74 (d, J� 7, 6 H); 0,83 (d, J� 7,
6 H); 1,59 (s, 1 H, verschwindet bei Zusatz von D2O); 2,3 (sept., J� 7, 2 H); 7,1 ± 7,5 (5 H).

3.2. Cyclisierung von 2,4-Dimethyl-3-phenyl[3-13C]pentan-3-ol zu 6. Zu 10 g 96% H2SO4 wurden bei 0 ± 2�
1,5 g (7,8 mmol) 2,4-Dimethyl-3-phenyl[3-13C]pentan-3-ol getropft. Nach weiteren 30 min R¸hren bei 2� wurde
das Gemisch auf Eis gegossen und mit Et2O extrahiert. Die Et2O-Extrakte wurden gewaschen, getrocknet und
eingedampft. Durch Destillation im Kugelrohr (110�/13 Torr) wurden 0,9 g (66%) 6 erhalten. Die GC-
Retentionszeit sowie IR-, 1H-NMR- und 13C-NMR-Spektren sind identisch mit dem unter 2.5 erhaltenen 6.
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7) Die i-PrLi-Lsg. wurde durch Ab‰nderung der Vorschrift von Gilman et al. [13] hergestellt : da das von uns
verwendete Li 1% Na enthielt, wurde die Mischung nach Beendigung der Reaktion durch einen G-4-
Filtertiegel filtriert.


