C26

Der Riickstand (ca. 10 g) wird {iber eine Séule (I 60, ¢ 3 cm) gepackt mit Kieselgel 60,
Elutionsmittel Ether aufgetrennt. 1. Fraktion: Gemisch aus V und VI. 2. Fraktion:
IV. Fraktion 1 wurde mit der priparativen GC getrennt. Erhalten: 6.03 g (32.95
mmol, 33%) V; das entspricht 15 Katalysecyclen bezogen auf I. Kp. 46—48°C/
0.01 bar. Elementaranalyse: Gef.: C, 65.37; H, 9.45; N, 7.72. C;,H,,NO, (183.3)
ber.: C, 65.54; H, 9.35; N, 7.64%. MS: m/z 183 (M*); IR (Kap.): 1750 »(C=0);
1692 »(C=C); 1100 v(C—)) cm™'. 'H-NMR (CDCl;): & (ppm) 1.04 (t, 6H, CH;—
CH,); 1.79, 1.84 (m, 6H, CH;—C=); 2.62 (q, 4H, CH,); 5.51 (m, 1H CH). '*C-
NMR (CDCl;): 6 (ppm) 8.64, 12.18, 13.49, (CH;); 42.08 (CH,); 98.53 (CH);
126.83 (=C—C=0);155.11 (=C-—C—N); 173.29 (C=0).
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