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Abstract 

The paramagnetic 17-electron n3-allylic complexes [(Tripod)Co(n3- 

AllyI)]+ (Tripod = CH,C(CH,PPh,),); Ally1 = C,H,, 2a; CH, 5 

C(CH,)-CH,, 2b; (CH,)CH-CH -CH,, 2c) have been obtained 

from (Tripod)Co(n2-O,CCH,)+, 1, as crystalline BPh,-salts. The 

compounds have been characterized by X-ray analyses as well as by 

usual techniques including ESR. Compounds 2 have been found to 

act as effective catalysts for allylic alkylations. As an example the 

catalytic formation of 4-phenylbutene-1 is given. 

1. Einfiihrung 

Die Tripod-Co-Einheit (Tripod = CH ,C(CH 2- 
PPh,),) wurde vielfach erfolgreich als Templat zur 
Stabilisierung ungewohnlicher Liganden L in Tripod- 
Co-L-Komplexen eingesetzt [ 11. Uber die katalytische 
Wirkung von Tripod-Co-Komplexen ist dagegen wenig 

bekannt. Friihe Versuche zur Hydrierung mit Tripod- 
Co-Komplexen waren nicht erfolgreich [2]. Da anderer- 
seits z.B. Tripod-Rh-Template erfolgreich zum Aufbau 
von Katalysatoren verwendet wurden [2,3], kann das 
Fehlen von Beispielen fur die effektive Katalyse durch 
Tripod-Co-Einheiten nicht grundsatzlich an der man- 

gelnden Eignung von Tripodliganden zur Konstruktion 
von katalytisch aktiven Ternplaten liegen. 

Die vielen und z.T. bereits sehr friihen und tech- 
nisch bedeutsamen Beispiele fur die Co-katalysierte 
Aktivierung organischer Substrate [41 zeigen, dal3 das 
3d-Element Cobalt grundsatzlich katalytisch sehr aktiv 
sein kann. Die meisten dieser Reaktionen werden mit 
Kohlenmonoxid als Stiitzligand durchgefiihrt [4]; im- 

merhin gibt es aber such Beispiele fur die Katalyse mit 
ausschlieBlich durch P-Donoren gestiitzte Co-Kom- 
plexe [5]. 

Urn katalytische Reaktionen an Tripod-Co-Tem- 
platen zu entwickeln, wurden Tripod-Co-Allyl-Kom- 
plexe erstmals dargestellt und es wurde versucht, solche 
Tripod-Co-Komplexe in Reaktionen einzubeziehen, wie 
sie sonst fur Allyl-Pd-Komplexe iiblich sind [4b,c,6]. 

Wir berichten hier iiber die Darstellung und 
Charakterisierung von Komplexen des Typs [(Tripod)- 

Cot+-Allyl)lB(C,H,),, 2a. B(C,H,),-2~. B(C6H514, 
sowie iiber deren Eignung fur die Katalyse der allyli- 
schen Alkylierung. 

2. Synthese und Charakterisierung der kationischen 
Allyl-Komplexe 2a-2c 

Die vorherrschend angewendete Methode fur die 
Synthese von Tripod-Co-Komplexen geht jeweils von 
wasserhaltigen Co-Salzen aus [1,7]. Fiir die Synthese 
von n’-Allylkomplexen aus Ausgangsstoffen des Allyl- 
anion-Typs eignen sich solche Verfahren nicht. [(Tri- 

pod)Co(772-0,CCH,)IB(C,H,),, 1 . B(C,H,),, das 
bereits von L. Sacconi et al. beschrieben worden war 
181, schien sich als wasserfreie Ausgangssubstanz anzu- 
bieten, zumal 1 . B(C,H,), in Ausbeuten von 85% 
zuganglich ist. 

Die violetten THF-Liisungen von 1 . B(C6H5)4 
reagieren mit der jeweiligen Allylgrignard-Verbindung 
zu tiefroten Liisungen der Kationen 2a-2c, die als 
B(C,H,),-Salze durch Kristallisation in Ausbeuten 
zwischen 40 und 65% rein erhalten werden. 

Als Co”-Komplexe sind die Allylkationen 2a-2c 
paramagnetisch. Der Magnetismus der Substanzen 
wurde exemplarisch fiir 2b . B(C,H,), bestimmt. Die 
Anzahl der ungepaarten Elektronen wurde nach der 
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Abb. 1. Darstellung der Allylkomplexe 2a-2c. 
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Mcthode von Evans [9] ermittelt. Der Wert van p = 

2JP B zeigt, da13 es sich bei 2b urn cinen L,ow-Spin- 
Komplex mit cinem ungepaarten Elektron handelt. 
‘I’HF-Lijsungcn van 2h . B(C’,Hi), Leigen im ESK- 
Spektrum bci I‘= 293 K ein hreitcs Signal bci f = 
2.044. Durch Abkiihlung auf 100 K findet man fiir daa 
Glas einen Wert <yI y= 1.978 mit cincr Kopplung (I~.,, 
von 54 G. Die Signale l‘iir :: iibcrlagern cinandcr. Yc) 
da13 keinc zuverl%sige Au&g ii&r die i-einstruktur 
gemacht werden kann. Die g-Wcrtc sowic die 
beobachtete Kopplungskonstante [I(,,, sintl in i’J:bcrcin- 
stimmung mit cinem Low-Spin-Komplex. 

Alle Salze 2 B(C,H, )-1 lassen im Masscnspektrum 
unter FD-Bedingungcn tias Signal fiir das ,jcwcilige 
Komplex-Kation klar crkennen (Tab. 1). Die UV:/ 
VIS-Spektren der tJ(C,,I-Ii),-Salze van 2 unterscheiden 

)c45 

Abh. 2. Ansicht der idralisiel-ten quadratisch pyramidalen Koorclina- 

tionspeometrir der Stl-uktur van 21,. 
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nationsgeometrie entspricht damit derjenigen, die fiir 
(CO),Co-n”-Allyl-Komplexe und deren Substitutions- 
derivate ((CO),_,,L,Co-T”-Ally11 bekannt ist [ll]. 

Die Co-P-Winkel liegen alle nahe bei 90” (Tab. 2). 
ubereinstimmend findet man bei den drei Strukturen 
2, dal3 der apikale Co-P-Abstand (Co-P3, cu. 230 pm, 
Tab. 2) deutlich linger ist als die aquatorialen Co-P- 
Bindungen (ca. 220 pm, Tab. 2). Entsprechende Ab- 
standsunterschiede zwischen apikalen und basalen 
Bindungslangen findet man such in anderen L,Co-n”- 
Allyl-Komplexen [ill. Die Abstande vom Cobalt zu 
den terminalen Kohlenstoffatomen C42 und C44 der 
Allylliganden sind jeweils langer als die Abstande zum 
zentralen Kohlenstoffatom C43 dieser Liganden (Tab. 
2). Die Abstandsunterschiede sind z.T. hochsignifikant 
und entsprechen dem Abstandsmuster, das such an 
anderen Cobalt-Allyl-Komplexen beobachtet wurde 
[ill. Die von den Cobalt-standigen Kohlenstoffatomen 

des Allylliganden C42C43C44 aufgespannte Ebene 
steht schief zu den Hauptebenen der quadratischen 
Pyramide (Abb. 2). Mit der Ebene PlP2P3 bildet sie 
einen Winkel x von 23” bei 2b, dem etwas kleinere 
Winkelwerte bei den anderen Strukturen entsprechen 
(Tab. 2). Die Abwinkelung erfolgt in dem Sinn, daB 
der vom zentralen Kohlenstoffatom C43 nach aul3en 
weisende Bindungsvektor zusatzlich von Zentrum des 
Komplexes abriickt (Abb. 2). 

In allen Strukturen der Allylkomplexe 2 haben die 
Allyleinheiten die Orientierung, die fur 2b in Abbil- 
dung 3 exemplarisch gezeigt wird: Der zentrale 

Kohlenstoff C43 der n”-Allyleinheit weist auf die Seite 
der apikalen Ligandgruppierung an P3. Diese Orien- 
tierung der Allylbausteine wird am Beispiel von 2b 
durch die Abb. 3 besonders deutlich, die einer Projek- 
tion auf die von den drei Phosphoratomen aufgespann- 
te Ebene entspricht. Die Atome an der Basis der 

TABELLE 3. Torsionswinkel 7 und Differenzen von Torsionswinkeln A ” 

Abb. 3. Ansicht von 2b in einer Projektion auf die Ebene der 

Phosphoratome. 

idealisierten Koordinationspyramide sind die Atome 
Pl und P2 sowie C42 und C44 (Abb. 3, vgl. such Abb. 

2). Folge dieser quadratisch-pyramidalen Anordnung 
ist, da13 die Substituenten von C43 (2a: H, 2b: CH,) 
jeweils mit der Bindung Co-P3 auf Deckung stehen 
(Abb. 3). 

Die Torsionen an den C-P-Achsen des Tripodge- 
riistes sind in allen Strukturen fur die drei entsprech- 
enden Torsionswinkel jeweils gleichsinnig (Tab. 3): Die 
CH,C(CH,PPh,),-Liganden sind wie eine Schraube 
auf das Metal1 aufgedreht (Abb. 3). Die Betrage der 
Torsionswinkel liegen zwischen 9.8” und 24” (Tab. 3). 
Die Beobachtung, dal3 in den Kristallen, in denen je 
Formeleinheit zwei THF als Solvat auftreten, die Tor- 

c4-Cl-Pl--co 

C4-C2-P2-Co 

c4-c3-P3-co 

Cl-Pl-C17-Cl6 

C22P2-C29-C28 

C2-P2-C23-C22 

c3-P3-c35-c34 

c3-P3-c41-c40 

Cl-PI-Cll-C6 

2a B(ChHs& 

7 

- 24.0 

- 19.7 

- 17.4 

- 179.3 

132.9 

157.5 

138.0 

- 179.6 

78.4 

A 

48 

19 

102 

2a B(C,H,), ‘2 THF 

7 A 

~ 15.2 

- 9.8 

- 14.1 

166.2 29 

136.9 

146.3 25 

120.8 

171.2 62 

108.9 

2b B(C,H,), ‘2 THF 

7 A 

- 13.7 

-11.9 

- 15.3 

165.0 28 

137.3 

149.8 32 

118.2 

163.1 56 

107.5 

a Die D&n fiir 2a. B(C6H5)4 und 2a B(C,H,), .2 THF beziehen sich auf die jeweils zu Abstinden und Winkeln von 2b. B(C,H,), 2 THF 
(Abbn. 2 und 3) geometrisch aquivalenten Parameter. Bei den hinterlegten Daten [lo] weicht die Numerierung der Atome von 2a B(C,H,), van 
dem hier (Abbn. 2 und 3 und Tabn. 2 und 3) gegebenen Schema ab. 



sionswinkel untercinandcr paarweise gut iibereinstim- 
men und da13 diese Winkcl aber deutlich verschiedcn 
sind von dcnen, die fiir Solvat-freies 2a I1(C’,,fli),, 
heobachtct werden (Tab. .i), dcutet darauf hin. da0 die 
Schraubung der Ligandcn such durch 5ui.%~tx* Kriiftc 

im Kristall becinfluBt wird. 
Die Rotationsstcllung dcr Phcnylringc (Abh. ?! ixt 

so, da13 alle Phenylebcncn glcichsinnig gcgcnubct- dcr 
auf dcr Projektionsfl%chc van Abb. 3 scnkt,echt stchcn- 
den Achse propellcrartig verdrcht hind. Dabci stehcn 
die Phenylgruppcn an Cl7 und (‘29 \owic (‘73 und (‘5 
annshcrnd jeweils parallel zucinandcr. Das dritte Paar 
der Phenylreste an (‘41 und (‘1 I rciht sich in tlicse 
Kcgelmafiigkeit nicht tin. Die Hildcr d(.:r, bridcn an- 
dcrcn Strukturen 2a cntsprcchcn such hicr im 
Grundstitzlichen dcm, has AM. S fiir 2h cxplizit 
darstellt. Die aus den Bildern qualitnti\, abLuicitend~n 
RegelmBBigkeiten Iassen sich durch die Torsionswinkel 
7 quantitativ et-fasscn (Tab. 3) [ 121. ‘l‘abcll~. .‘I reigt. da/.\ 
der Eindruck wechselscitiger, pxtrweiser Orientierung 
der Phenylgruppcn an C I7/ C9 hzu. C‘_??,:C”?S such 
quantitativ bestatigt wird Stiirkere I intctxhicdc (-I in 
Tab. 3) findct tnan dagegen in der Stellung. uelchc die 
Phenylgruppen an (‘31 und (‘I I gegencittandct- cin- 
nehmen: Die Phenylgruppen an C.1 I xigen rn allcn 
drei Strukturen Torsionswinkcl in dcr Nlihc van 00” 
(Tab. 3). 

3. Katalgtische Aktivitat der Komplex-Kationen 2 

Bei der Erforschung dcr katalytischett Reaktivitgt 
der Kationen 2 wurde als erstc praparativ ausbaubarc 
Katalyscrcaktion die durch 2 vcrmittclte :rllylische 
Alkylierung gcfunden (AM. 3). Das B(C,,Il _ ),-Salr vm 
2a katalysicrl die ~Jmsctzung von Bcnryltn;tgtlcsiu~n- 
chlorid mit Allylacetat zu 4Phcnylbutcn- I. 

Die allylische Alkylierung wird iiblicherwci<c durch 
Palladium-Komplexe katalysict-t. Obwohl clicsc Reak- 
tionen auBerordcntlich gut ausgcarbritct sind. xhcincn 
Varianten intercssant, welche einen Teil tier Ucschriin- 
kungen der Pd-katalysiertcn Kc~ppluttg \;crmeidtzn 

r;;atRiySdtDIGT- [i’rlpod)Co(,,3 Allyli]+RPh4- 
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notwendige Bedingung ist, dal3 die stationare Konzen- 
tration von Benzylmagnesiumchlorid irn Reaktions- 
gemisch durch entsprechend langsames Zutropfen 
niedrig gehalten wird. 

Entsprechend der Synthese der Allylkomplexe 2 aus 
1 zeigt such der Acetatkomplex 1 . B(C,H,), katalyti- 
sche Aktivitat bei der Kopplung von Allylacetat mit 
Benzylmagnesiumchlorid. Die erreichten Ausbeuten 
und Umsatzzahlen (TON) bei Katalysen mit 1 als 
Katalysator liegen jedoch wesentlich niedriger als bei 
2a, und es fallen hohere Mengen der erwahnten 
Nebenprodukte (s.o.) an. Die weniger gute Eignung 
des Komplexkations 1 zur Katalyse kann einerseits 
durch die leichtere Reduzierbarkeit im Vergleich mit 
2a erklart werden (vgl. Tab. l), andererseits durch die 
bei der primaren Entstehung der katalytisch aktiven, 
allylischen Spezies auftretenden Nebenreaktionen, 
deren Produkte mijglicherweise neue Reaktionskanale 
fur Allylacetat und Benzylmagnesiumchlorid eroffnen. 

4. Experimenteller Teil 

Alle Arbeiten wurden in Schlenk-GefaBen unter 
Argon-Atmosphare durchgefiihrt. 

Die verwendeten Lijsungsmittel wurden frisch de- 
stilliert eingesetzt (THF, Diethylether iiber Na; 
CH,Cl,, Petrolether iiber CaH,). Kaufliches NaB- 
(CbH514, Co(O,CCH,), . 4 H,O, Allylacetat und 
Alkenylhalogenid wurde ohne vorhergehende Reini- 
gung eingesetzt. Der Chelatligand Tripod (CH,C(CH,- 
PPh,),) wurde nach einer modifizierten Literatur- 
vorschrift synthetisiert [14]. Die Bereitung der Grig- 
nardreagenzien erfolgte in THF bei - 10°C in ausge- 
heizten Gefaljen unter Argon-Atmosphare, die erhal- 
tenen Liisungen wurden filtriert und mit 0.1 n HCl(aq) 
gegen Phenolphthalein titriert. 

UV-Spektren: Perkin-Elmer Lambda 9; Kiivetten 
0.2 cm Schichtdicke, Typ Hellma 110 suprasil, Lii- 
sungsmittel CH ,Cl 2. 

NMR-Spektren: Bruker AC 200 (Standard extern 
gegen TMS, via Liisungsmittel CDCl,, CHCl, 6 = 7.26). 
Abkiirzungen: t: Triplett, dt: Dublett von Tripletts, 
ddt: Dublett von Dubletts von Tripletts, m: Multiplett. 

Massenspektren: Finnigan MAT (8230, Datensystem 
SS 300) (FD) Ionenquellentemperatur 150°C (die 
m/z-Werte beziehen sich auf das haufigste Isotop). 

ESR-Spektren: Bruker ESP 300 E, THF-Liisungen 
bzw. -Glas, X-Band (v = 9.44 GHz). Cyclovoltammo- 
gramme: Universal Mess- und Titriergefafl, Metrohm, 
Losungsmittel CH,Cl,. Leitsalz 0.1 m NH,PF, 
(Gegenelektrode: Pt-Draht, Arbeitselektrode: Schei- 
benelektrode, d = 0.3 mm, Pt; Referenzelektrode: ge- 
sattigte Kalomelelektrode). 

GC/MS-Bestimmungen: HP 597011/5981, Hewlett- 
Packard, Saule: HP Ultra-2 (Crosslinked 5%-Phenyl- 
methylsilikon), Durchmesser: 0.32 mm, Lange: 25 m; 
Temperaturprogramm: 2.0 min 65°C 15”/min, End- 
temp.: 250°C Tragergas: He (30 ml/min); MS: EI (70 
eV>. Die Standardisierung mit iso-Propylbenzol erfolg- 
te durch Messung der Integralverhaltnisse von 6 Proben 
mit Mischungen von 4-Phenylbuten-1 und iso-Pro- 
pylbenzol im Mol-Verhaltnis 0.3 : 1 bis 2.1 : 1 bei 
Konzentrationen zwischen 10-3-10p4 mol/l (Ein- 

spritzmenge 0.8 ~1). 

4.1. Darstellung con ((Tripod)Co(q’-O,CCH,)]B(C, 
H5J4, 1 B(C, H5J4 

Zu einer Suspension von 1.0 g (4 mm00 
Co(O,CCH,), .4 H,O in 40 ml Ethanol wird bei 20°C 
unter Riihren eine Lljsung von 2.5 g (4 mmol) 
CH,C(CH2PPh,),, Tripod, in 40 ml CH,Cl, langsam 
zugefiigt. Dabei Bndert sich die Farbe von violett nach 
braun. Es wird 15 min geriihrt und dann mit einer 
Losung von 1.37 g (4 mmol) NaB(C,H,), in 20 ml 
Ethanol versetzt. Nach 5 bis 10 min entstehen glitzern- 
de Kristalle; nach ca. 1 h ist die Kristallisation 
abgeschlossen, die Kristalle werden auf einer Umkehr- 
fritte gesammelt und drei ma1 mit je 10 ml Ethanol, 
dann ein ma1 mit 10 ml Petrolether (40/60) gewaschen. 
Der braune Feststoff wird im Hochvakuum getrocknet. 
Ausbeute: 3.62 g 1 . B(C,H,), (3.4 mmol) = 85%. In 
THF lost sich 1. B(CbH514, vermutlich unter Addukt- 
bildung, mit violetter Farbe. Fp.: ca. 185°C (Zerset- 
zung). Analyse: Gef.: C, 75.23, H, 5.92, P, 8.87. Sum- 
menformel: C,,H,,BCoO,P, (Molmasse: 1061.89 g). 
Ber.: C, 75.78, H, 5.88, P, 8.75%. 

4.2. Darstellung uon ((Tripod)Co(T3-C,H,)]B(C, H5J4 . 
2 THF, 2a ’ B(C, Hsjq. 2 THF 

Zu einer auf 0°C gekiihlten, violetten Losung von 
1.06 g (1 mmol) 1 in 15 ml THF werden 5 ml 1.0 n 
C,H,MgCl in THF via Septum wahrend 2 min zuge- 
spritzt. Das Kaltebad wird entfernt und die tiefrote 
Losung nach 30 min mit 40 ml Diethylether sowie 10 
ml Ethanol versetzt. Es wird 30 min geriihrt, und dann 
von ausgefallenen anorganischen Salzen abfiltriert. 
Durch vorsichtiges Einengen des Filtrats am Hoch- 
vakuum wird die Kristallisation des Komplexes ein- 
geleitet. Das rotbraune Produkt kristallisiert wahrend 
20 h bei 20°C aus, es wird zwei ma1 mit 5-10 ml 
Ethanol sowie ein ma1 mit 5 ml Petrolether (40/60) 
gewaschen und am Hochvakuum getrocknet. Ausbeute: 
530 mg 2a . B(C,H,), .2 THF (0.45 mmol) = 45% (be- 
zogen auf Co). Durch Aufarbeitung der Mutterlauge 
kann die Ausbeute auf 65% gesteigert werden. Fp.: ca. 
190°C (Zersetzung). Analyse: Gef.: C, 76.77, H, 6.96, P, 
7.63. Summenformel: C,,H,,BCoO,P, (Molmasse: 



1188.14 g). Ber.: C. 7h.83. H. 0.78. P. 7.81’3. Massen- 
spektrum; lon m/z (rel. Intcnsitat): M _ (2a) 71.1 i 100). 
2a B(C,H,), 2 THF ki i IIII 31th c’H,(‘l 2 and -I‘HF 
(1 : I) durch uberschichtctt tn~t Pctrolefher 130/h()) 
umkristallisiert wcrden. dabci crhSlt man tin (;crncnge 
roter Kristallc von 2a B((‘,Ili), und rothrnuncr 
Kristalle van 2a B(C,,1 f i I1 2 ‘Wt., die‘ jdvciis /;uI- 
Riintgcnstrukturanalysc gccignct sinci. 

1.3. Darstrllun,~ [VIZ /( Ii-ipod)< ‘o(q ‘-7-C‘, H - I /H!C’,, Iii i, 
. 2 THF, 2bf MC, H,),, 2 Ttlt; lrrrtl /(~~ripOCl~(‘Oiq <-I!- 

C, H,)/B(C,, Hi), 2 THF, 2c Ril‘,, IliT i, : I-flf’ 

Die Komplexe wcrden analog 711 2a I NC‘,,H,), 2 
THF dargcstellt. 

2b B(C,H i)l . 7, THF. Ausbcutc: (~50 mg (0.54 

mmol) = 54%; r“p.: cu. ZIY(_ (Zersclfung). Analyst. 
Gef.: C. 76.34. l-1. h.69, P, 7.X0. Sitmmenformel: 
C,7HX1BCoC)IPz (Molmasse: 17!)7. lh g). I&t-.: C. 7ti.%, 
H. 6.88. I’. 7.745. Massenspcktrum: ion /tt :‘z (rci. 

Intensitat): M (2b) 7.35 (100). 

2~. B(C‘,>H5), 3 TIHt;. f~uabellle: 71.4 mg (0.Q 

mmol) = Q5;: E’p.: 01. 1W’C (%crsi’tzung.i. Analyst: 
Gef.: C, 76.0X. H, 6.60. I’. 7.65, Sutnn~cnforn~el: 
C,,HXLBCoOzP; (Molmassc: 1107.Ih 8). Bcr.: C’. 70.91. 
H, 6.88, I”. 7.74”;. Massenspektrurn: ion II:, ‘z (rcl. 
Intensitat): M ’ (2~) 7.38 ( 100). 

4.4. Katalyse drr Kctpplwz,y 1w7 ,. ‘!ll~~lmt~ri tt2it Hrtlq~l- 

niL7,~r7csiiltn~i7i,ritl 

In cinctn ausgchciztcn Zweihalskolben mit Sept urn 
und gut regulicrbaren Tropftrichtcr kvertlcn 11 mg 
(10 --I mmol) Katalysator 2a H(C’,H,), 2 .L‘t-IF in 10 

ml THFT gcliist. Zu clt:r gclben ?.iisurt.g wit-cl I .ilO g (IO 
mmol) Allylacetal gespritrt. Das Rcakticjnsgcl)irS wtrd 
danach nochmals cvakuicrt und mit Argon geiiillt. lis 
werden ?:! ml 0.5 n c‘,, H iCH , MgC’l in T11 I-’ C ! I ~nmol) 
wahrend 1 h durch den Tropftrichtcr gleichnt:ildig zur 
gut geriihrten Liisung zugctropft, dabei iindcri sich die 
Fat-be dcr gelben Reaktionsiiisung nail wcnigen 
Tropfcn zu rot. Glcichm33iges Zutropt‘cn isi fiir das 
Erreichen hoher Ausbculcn notwendig. Nach bccnclc- 
ter Zugabe wird mil 20 ml IO“; igcr IiCl(aq) vcrsetzt; 
die organischcn Hestandteilc ucrden im Scheide- 
trichter abgetrcnnt. Die wril.)rige fhasc wird 7rtici ma1 
mit je 20 ml Dicthylcther cxtrahieri. Die Iclr-cinigtcn 
organischen Phasen wcrdcn mi[ H ,O gcuachcn und 
iiber MgSO, gctrocknct. Es wit-d vorn ‘-l.rockenrnittcl 
abfiltricrt und mit 20 ml Diclhylethcr n~~chgc~~~t~chcn. 

4.5. Bcstirnmung tier A~~dm~tc~ ml _(-IYli,ri~IPlcti,rl- I. 

c~I,=c~-i-cI-i,-c’~l,-c~,l-I. 

Die Liisung wird mit eincr exakl bekanntcn Mengc 
iso-Propylbenzol als internetn Standard vcrsc’tzt (~1. X 
mmol. Wigcgenauigkcit ! mp au!‘ iOO0 i?l&T) ulld im 
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