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MR 1 Abbildung. 

(~ingelangt am 20. Olct. 2952. Vorgelegt in der Sitzung am !3. Nov. 1952.) 

Durch die/%esynthese des TetrahydrolaserpRins aus N[ethyl- 
gthyl-essigsgm'e-anhydrid und Laserol wird bewiesmt, dal3 dieser 
Stoff, der bei din' Ozonolyse des Laserpitins entsteht, kein 
Sekundfirprodukt darsteI]t. Zum gleiehen Sehlul? fiihren aueh 
die Ergebnisse der Lithiumaluminimnhydrid (LAIl)-l%eduk- 
tionsversuche. Die Funktion der 5 Sauerstoffatome des 
Laserols C15H2605 wird diskutiert. 

In  der I. Mitteilung ~ f~ber diesen Gegenstand wurde fiber Versuche 
beriehtet, die yon Spi~th and, Gandini-Keaztler durehgef/ihrt wurden. 
_Die wesent, liehsten Ergebnisse waren: 1. Die Sieherstellung der Formel 
des Laserpitins C2sHasO v. 2. Der Befund, dab bei der Ozonolyse des 
Naturstoffes ein kristMlisiertes Produkt entsteht, dem die Formel C,aH~60 a 
zukommt. Der Beweis ffir die Vermutung, dab es sieh bei diesem Stof f  
um das ,,native" Laserol handelt, konnte nieht erbraeht werden, da 
Versuehe einer l~esynthese des Tetrahydrolaserpitins fehlsehlugen. 

Diese ist uns nun nach vielen Versuehen gelungen. Dutch Einwirkung 
yon Methyl-gthylessigsgure-anhydrid auf das bei der 0zonolyse des 
Laserpitins entstehende Laserol erhielten wir einen Stoff, der naeh 
Sehmp., Drehung und Analyse mit clem Tetrahydrolaserpitin (dureh 
Hydrierung yon Laserpitin erhalten) identiseh war. Aueh noeh andere 
Versuche, fiber die welter unten beriehtet werden wird (iReduktion mit 
LAH), liefern einen weiteren Beweis ffir die ,,Nativnatur" des Laserols. 

* I~errn Reg.-P,.at Dr. F. Yiorton, I-lallstatt, sind wir ffir die Hilfe bei 
tier Besehaffung des Ausgangsmaterials zu Dank verpfliehtet. 

i E. Speith und F. Gandini.Kesztler, 2~Ih. Chem. 83, 1301 (1952}. 



F. Wessely, H. Kuhn und R. Daxner: ~J~ber das Laserpitin. 33 

OR 
/ /  

(CIsH~03) 
\ 

OR 

Laserpitin: R ~ CH3--CH~C(CH3)--CO--. 

Te~rahydrol~serloitin: i% = CI-I~--CH~--CI-I(CI-I3)--CO--. 

Laseroh R = H. 

Bei der naheren Untersuchung der Ozonolyse des Laserpitins konnten 

wir neben 72% Laserol Brenztraubens~ure und Aeetaldehyd isolieren. 
Es ist also nach diesen Befunden sicher, dab das Laserol entsprechend 
den Annahmen yon Spgth und Gandini-Kesztler durch Hydrolyso des 
primar gebildeten Di-Brenztraubensiureesters des Laserols, die auf 
Grund von Erfahrungen an anderen Brenztraubensiureestern ~ leicht 
erfolgen wird, entsteht. 

])as Laserol wurde yon uns n~her untersucht. Es ist mit einem 
[cr176 = -]- 177 ~ optisch aktiv und seine Formel kann auf Grund unserer 

Ergebnisse mit CisH~GO 5 als gesiehert gelten, womit auch die Formel 
des Laserpitins gestiitzt erscheint. Bei der Zerewitino//-Bestimmung 
finder .man eine 4 aktiven Wasserstoffa~omen entsprechende Methan- 
menge. Es lassen sieh aber dureh Acetylierung je naeh den Reaktions- 
bedingungen nur ein Mono- bzw. ein Diacetat gewinnen. Es miissen 
also noch andere Gruppierungen im Moleki~l enthalten sein, die fiir die 
Bildung der restlichen 2 Methanmolekiile verantwortlich sind. Diese 
Gruppierungen sind auch noch im Laserpitin enthalten, da auch dieser 
Stoff eine 2 aktiven Wasserstoffatomen entspreehende Methanmenge 
ergibt, lJber ihre Natur  kSnnen wir noeh keine Angaben machen. 

Die Funktion der 5 Sauersto[fatome des Laserols is~ also noch nicht 
res~los geklirt.  Zw~i liegen als Hydroxylgruppen vor. ~T~hrend die 
Einwirkung yon Carbonylreagenzien sowohl beim Laserol als auch beim 
Laserpitin keine entsprechenden Derivate lieferte, fanden wir im UV- 
Spektrum (Abb. 1) des Laserols~ seiner Acetylverbindungen und des 
Tetrahydrolaserpitins eine Bande bei 287 mtt, die fiir eine Carbonylgruppe 
sprieht. Auch wenn dureh diesen Befund, der noch durch ein anderes 
Ergebnis (vgl. die t~eduktion mit LAI~) gestiitzt wird, die Gegenwart 
einer Carbonylgruppe als gesichert angenommen wird, bleiben noch 
2 0 - A t o m e  in ihrer Funktion unbekannt. Fiir eine yon Morgenstern a 
angenommene Laktongruppe kSnnen wit keine positiven experimentellen 
Beweise anifihren, sondern ira Gegenteil sprechen, wie welter unten aus- 
gefiihrt werden wird, Ergebnisse der LAH-Rednktion dagegen.: 

Naeh der Methode yon Kuhn-Roth scheint zumindest eine C-Methyl- 

A. Slcrabal, ~. P]a]] und H. Airoldi, Mh. Chem, 45, 143 (1924). 
O. 2/lorgenstern, Mh. Chem. 33, 709 (1912). 

~.~onatshefte fiir Chemie. Bd. 84/1. 3 



3~ F .  W e s s e l y ,  H .  K u h n  u n d  R .  D a x n e r :  [Mh.  C h e m . ,  B d .  8 4  

gruppe vorzuliegen. Versuche, durch oxydative ~e thoden einen tieferen 
Einblick in den Bau des Laserolmolekfils zu gewinnen, haben noch nieht 
zu befriedigenden Ergebnissen gefOhrt. 

Wir haben uns auch mit der LAH-Redukt ion des Laserpitins, seines 
Tetrahydroproduktes und des Laserols beschgftigt. Zungchst stellten 
wir lest, dab dabei aus allen angefiihrten Stoffen ein gemeinsames 

Reduktionsprodukt entsteht, 
I 4 dem die Formel C15H2sO~ zu- 

kommt. Dies ist, wJe bereits 
71 erw~hnt, ein weiterer Beweis. 

,~s] fiir die , ,Nativnatur" des 
:6 31 Laserols. Aus Laserpitin und 

Tetrahydrolaserpitin erhielten 
z 1' wir augerdem den Tiglinalko- 

~'~ hol bzw. 2-Methyl-butanol-1. 
Die Verbindung C~H~sO ~ 

7,z ergibt bei der Zerewitinoff- 
Bestimmung 5 aktive ~u 

1,o stoffatome. Leider ist, die Ge- 
winnung yon kristatlisierten 

o,8 Aeylprodukten noch nieh~ 
gelungen, so dag wit noeh 

1 keine genauen Angaben fiber 0,6-  
i ~ die Zahl der Hydroxylgruppen 
____I____A ~ maehen k6nnen. Wir glauben 

zzo z4~ z6o zso 3og Jzo , 304~/~ aber ~ls sieher annehmen zu 
k6nnen, dab die zwei Hydro- 

Abb. 1. Km've 1: Laserol xylgruppen des Laserols er- 
~max = 289 mz; tog ~ = 1,75, halten geblieben sind. Die in 

Kurve 2: Monoacetyllaserol 
~max ~ 288 m/~; log ~ = LT1, den Ausgangsprodukten der 

/~urve 3: Diacetyllaserol LAH-I~eduktion festgestellte 
area x = 289 m~; log , = L T o ,  Carbonylbande im UV-Spek- 

Kurve4: Te~rahydrolaserpitin t rum ist im Reduktionspro- 
2ma x = 287 m/z; log ~ = ~,S0. dukt versehwnnden, was mit 

der Reduktion einer Carbonyl- 
gruppe zu einem Hydroxyl  erkl~rt werden kann. Dies ist auch in 
l~bereinstimmung mit der festgestellten Molekularformel, die nm 2 H- 
Atome mehr enth~lt als das Ausgangsmaterial Laserol. Dieser neu ent- 
standenen Hydroxylgruppe entspricht ein weiteres aktives Wasserstoff- 
atom. Es bleibt also noch die Natur  der restlichen 2 aktiven VCasser- 
stoffatome zu kl~ren. Wir vermuten, dab es sich bei diesen um 
die bei der LAI-I-Reduktion unver/inder~ gebliebenen Gruppierungen 
handelt, die schon in den Ausgangsmaterialien auf Grund der oben 
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erwghnten Ergebnisse der Zerewitinof/-Bestimmungen entha l ten  sein 
mfissen. 

Des Ergebnis  der LAH-l~edukt ion  l~13t auch die Gegenwart  einer 
Lalctongruppe im Laserolmolekfil gls unm6glich erscheinen. Dem l~eaktions- 
verha l ten  des L A I t  entsprechend,  mii~te eine solche bei der t~eduktion 
2 Hydroxy lg ruppen  liefern und  eine Verb indung  ergeben, die u m  

4 Wasserstoffatome reicher sein miil3te als die yon  uns erhal tene (C15H3205 

s ta t t  C15H2sO~). 

Experimenteller Teil. 

Ozonisation des Laserpitins. 

a) Isolierung des Lasero~s. Wir konnten  dutch die weiter un~en be- 
sehriebene Arbeitsweise die Ausbeute an Laserol gegen die friiheren An- 
gaben 1 wesentlieh verbessern. 

12 g Laserpitin wurden in 60 ml Chloroform gel6st und  lmter Kiihlung 
mit  Eis-Kochsalz-Gemisch mit  28 1 eines Sauerstoff-Ozon-Gemisches 
(0,0912 g Ozon je Liter) behandelt.  Die Str6mungsgeschwindigkeit betrug 
10 1/Std. Ansehlie~end wurde bei 20 his 25 ~ Badtemp., h6here Temperaturen 
verschlechtern die Ausbeute, das L6stmgsmittel ira Vak. verdampft.  Es 
verblieb als Rtiekstand ein glasiges (}1, des rail 1,3 1 Wasser in der yon Spath 
und  Gandini-Kesztler ~ angegebenen Weise zersetzt nnd  aufgearbeitet wurde~ 
Die Gesamtausbeute des bereits ziemlieh reinen Produktes betrug 5,47 g 
(72%). Der Sehmp. t i s t ,  wie bereits Spath nnd  Gandini-Kesztler angegeben 
haben, selbst nach mehrmaligem UmlSsen und  Destillieren mlscharf und  
liegt bei 189 bis 193 ~ Ab 182 ~ t r i t t  sehwaehes Sintern und  Sublimation 
~uf. Das L6sliehkeitsverhalten wurde yon obigen Antoren bereits angegeben. 
Wir haben Laserol ass einem Gemisch yon Essigester-Chloroforln oder bUS 
Essigester allein umge]6st, bzw. aus einer konz. methanol. L6sm~g mit Xther 
assgef~llt. 

[a]16~ : + 177 ~ (0,0339g Substanz in 1 ml Methanol). C-Methyl 
= 7,92%, entsprieht 0,84Mol C-Methyl. ZerewitinoH-Bestimmnng: 4,06 
akt. 14 (in Pyridin,  K~Llte). Des UV-Spektrum des Laserols in abs. ~_thanol 
gel6st, zeigt in Abb. 1 Kurve 1. 

b) Isolierung der i~brigen Ozonidspaltprodukte. Nach der Abtrennung yon 
kristallisiertem Laserol verblieb naeh v611igem Verdampfen des L6sungs- 
mittels ein dunkelgefgrbtes 51iges Produkt.  Dieses wurde in _~ther gel6st 
und  mit  10%iger Natr iumbikarbonatl6sung geschiittelt. Die beim Vet, 
d~mpfen des J~thers erhaltenen Neutralteile stellen ein brannes 01 dar, des 
niehb zur tr gebraeht werden konnte. 

Die NaHCOs-L6sung wurde nach dem Ans/iuern mi t  Xther ausgezogen. 
Des naeh Entfernen des Xthers erhaltene O1 16sten wit in Wasser und  ver- 
setzten mit  einer salzsauren wgI3rigen Phenylhydrazinl6sung. Nach kurzer 
Zeit sehied sieh ein Phenylhydrazon in Form blal3gelber Nadeln ab, die ass 
Alkohol umgel6st yon 196 his 198 ~ sehmolzen. Ira Gemisch mit  synth. 
Brenztraubensg~nre-phenylhydrazon t rat  keine Depression ein. 

Wttrde zu Beginn der I-Iydrolyse des Ozonids in eine vorgelegte salzsattre 

4 S~mtliche Sehmp. wurden mit  d e m  Mikroschmelzpunktsapparat nach 
Kojler durchgefiihrt. 

3* 
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p-Nitrophenylhydrazin16s~mg destilliert, so fiel sofort ein dichter Niedersehlag 
aus, der sich nach seinem Schmp. (126 e) als p-Nitrophenylhydrazon des 
Acetaldehyds erwies. 

Mono- und Diaeetyllaserol. 0,1996 g Laserol wurden in 2 ml Pyridin ge- 
16st, mit  2 ml Aeetanbydrid verse~zt trod 5 Stdn. bei Zimmertemp. stehen 
gelassen. Bei der iiblichen Aufarbeitung konnten drench Znsatz yon Petrol- 
~ther zur iitherischen L6sung Kristalle erhalten werden, die zun~chst yon 
60 bis 140 ~ allm~hlich durchsehmolzen. Das Gemiseh win'de (lurch mehr- 
maliges Uml6sen aus ~ther in die einzelnen Bestandteile aufgetrennt. 

i. Fraktion (-~ther leicht 16slieh): Sehmp. 63 bis 64 ~ 
2. Fraktion (~ther sehwerer 16slieh): Schmp. 182 bis 183 ~ ab 169 ~ 

Sublimationserseheinnngen (Tr6pfehen). Im Mischsehmp. mit Laserol tritt 
Depression auf. 

Monoacety]laserol (Schmp. 63 bis 64~ 

C1:I-I2sO 6. Ber. C 62,17, II 8,60, Acetyl 13,09. 

Gef. C 62,31, I-I 8,52, Ace~yl 13,29. 

Zerewitino[]-Bestimmung: 2,98, 3,1 akt. I-I (Pyridin, Kiilte). Das 
UV-Spektrum des iYIonoacetyllaserols in abs. ~ thanol  gel6st, zeigt, in Abb. 1 
Kurve 2. 

Diacetyllaserol. Nach 65stiind. Einwirkmlgsdauer yon 10 ml Acetanhydrid 
auf 1,01 g Laserol (gel6st in 7,5 ml Yyridhl) bei Zimmertemp. win'de nu t  
die hSher sehmelzende Frakt ion (Schmp. 182 bis 183 ~ in einer Ausbeute 
yon 1,105 g erhalten. 

C1,]Ka00 ~. Ber. C 61,60, H 8,16, Aeetyl 23,23. 

Gel. C 61,74, H 8,07, Acetyl 23,36. 

ZerewitinoN-Bestimmung: 1,99 akt. IK (Pyridin, K~lte). Das UV-Spektrum 
unterscheidet sich nicht yon dem des 1Vlonoaeetylproduktes (siehe Abb. 1). 

Die Zerewitino/]-Bestimmungen, die yon uns am Laserpitin a) und Tetra- 
hydrolaserpitin b) durehgeffihrt wurden, ergaben folgende ~u 

a) 1,95, 1,96 akt. K (Pyridin, Iiiilte). 
b) 1,88 akt. I-I (Pyridin, K~lte). 

Resynthese des Tetrahydrotaserpitins. Veresterung des Laserots mit Methyl- 
4th ylessigsdureani~ ydrid. 

1 g Laserol wurde in 8 ml Pyridin ge16st, mit  8 m1 Methyl~thylessigsiiure- 
anhydrid versetzt und  30 Tage bei Zimmertemp. stehen gelassen. Das etwas 
braun gef~rbte lgeaktionsgemisch wurde mit  ~ ther  verdiinnt, die LSsung 
mit  4%iger IKC1 und  anschliel3end mit  ~rasser gewaschen. Den nach Ab- 
destitlieren des ~thers  verbleibenden l~iickstand haben wir im Wasserstrahl- 
yak. veto l:iauptteil des Anhydrids befreit und  anschliet~end im 1Kochvak. 
destilliert. Bei 0,01 Tort ~md einer Badtemp. yon 185 ~ ging ein sehwach 
gelb gef~rb~es Ol tiber, das mit Tetrahydrolaserpitin angeimpft, sorer5 
kristallisierte. Ausbeute an kristaIlisiertem Prodnkt: 1,50 g. Die Kristalle 
zeigten das dem Tetrahydrolaserpitin entsprechende Lbslichkeitsverhalten, 
das heil3t, sie sind in den fiblichen organischen Lbsungsmitteln leicht Ibslich. 
Der Schmp. lag naeh dem Destillieren bei 86 bis 91 ~ Naeh einmaligem 
Um16sen in wenig Petroliither stieg der Schmp. auf 92 bis 93 ~ Das synthetische 
Produkt  zeig~e im Mischschmp. mit  aus Laserpitin durch I-Iydrienmg er- 
hMtenen Tetrahydrolaserpitin vom Schmp. 91 bis 93 ~ keine Depression. 
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Tetrahydrotaserpitin (synth.). 

C~sHa20 v. Ber. C 66,04, t-I 9,31. Gel. C 66,11, H 9,34. 

Vergleieh der opt. Aktivitgt :  
a) Tetrahydrolaserpitin (drench Hydrierung yon Laserpitin): ~ ~16~ LO~JD = 

-~ 160,6 ~ (39,6 mg Substanz in 1 ml Pyridin). 
r ~ 1 6  ~ b) Resynth.  Tetrahydrolaserpitin: kajD = -~ 164,5 o (40,8 mg Substanz 

in 1 ml Pyridin). 
Laserolmonotosylat. Zu einer LSsung yon 1,5 g Laserol in 6 ml Pyridin 

warden 3 g Tosylehlorid, gelSst in 6 ml Pyridin,  zugegeben. Nach 2ti~gigem 
Stehen bei Zimmertemp. warde mit  J~ther verdiinnt,  mit  Wasser versetzt 
und  ansehliel3end mit  verd. HC1 ~nd NaOH gewasehen. Das naeh dem 
Trocknen und  Verdampfen des Nthers zurfickbleibende 01 konnte aus J~ther- 
Petrol~ther zar Kristallisation gebraeht werden. Wit  erhielten 1,8 g Tosylat 
in Form feiner Kristallnadeln. Sehmp. 170 bis 171 ~ 

Ce~Ha~OTS. Ber. C 59,98, H 7,32, S 7,28. Gel. C 59,61, I-I 7,06, S 7,15. 

Aus der Mutterlauge konnten  durch Einengen noeh weitere 0,04 g Mono- 
tosylat erhalten werden. Die Gesamtausbeute betrug damit  1,84 g, das slnd 
81% d. Th. 

Reduktion des Laserpitin~ mit Lithiumaluminiumhydrid (LAH).  

Zu einer kochenden L6sung yon 2 g LAH in 400 ml :4ther wurde eine 
LSsung yon 5 g Laserpitin in 70 ml ~ ther  langsam zugegeben. N~ch 16 Stdn. 
Sieden auf dem Wasserbad wurde die L6sung erkalten gelassen und mit  
wenig Wasser versetzt. Durch Zugabe yon 150 ml 2 n H~SO~ 15sten wir 
die ausgeschiedenen Hydroxyde. Nachdem der ~ ther  rasch abdekantiert  
warden war, schieden sich aus der ~therischen LSsung farblose Kristalle ab. 
Die verbliebene w~l~r. L6sung wurde mit  J~ther ersch6pfend extrahiert. 
Auf diese Weise konnten noch weitere Kristalle erhalten werden. Gesamt- 
ausbeute: 2,03g (64~o). Das Reduktionsprodukt sublimiert im Vak. 
(0,01 Torr) bei einer Badtemp. yon 160 ~ Es ist in ~ ther  sehr schwer, in 
Benzol, Dioxan, Essigester schwer, in Aceton m~.l~ig und  in Methanol leicht 
15slich. Es l~Gt sich aus einem Gemisch Methanol-Ather oder aus Essigester 
umkristallisieren. Der Schmp. sowohl des mehrmals umgelSsten als auch 
des sublimierten Produktes ist unscharf und  erfolgt unter  Zersetzungs- und 
Umwandlungserscheinungen. Bei 172 ~ t r i t t  TrSpfehenbildung unter  gleich- 
zeitiger Umwandlung der KristMle ein. Der eigentliche Schmelzvorgang 
vollzieht sieh yon 209 bis 212 ~ I m  UV-Spektrum konnte keine Absorption 
mehr beobaehtet werden. Beim Erhitzen mit  Lauge kann  kein Verbrauch 
festgestellt werden. 

Aus der ~therischen Mutterlauge der oben beschriebenen KristMle wurden 
durch Entfernen des LSsungsmittels 2,7 g eines (~les erhalten, das wir im 
V~k. (12 Torr) destillierten. Bei 90 ~ Badtemp. gingen 1,55 g eines farblosen 
0les fiber. Als l~fickstand verblieben 1,15 g eines griingefi~rbten 01es, das 
sich im Hochvak. nicht unzersetzt destillieren lieG. Das obige Destillat 
(1,55 g) wurde in ~_ther gel5st und  mit  einer ~therisehen LSsung yon 3,5- 
Dinitrobenzoylehlorid umgesetzt. Naeh fiblicher Aufarbeitung schieden 
sieh aus der eingeengten ~therischen LSsung Kristalle ab, die yon 108 bis 
110,5 ~ schmolzen. Im  Gemiseh mit  synthetisehem 3,5-Dinitrobenzoat des 
Tiglinalkohols t rat  keine Depression auf. 
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J~edulction des, Tetrahydrolaserpitins mit LAH. 

2,i18 g Te~rahydrolaserpitin wurden mit  1,043 g LA:~I in der oben be- 
schriebenen Weise umgesetzt und  aufgearbeitet. Gesamtausbeute an lrristMli- 
siertem 1Reduktionsprodukt: 1,071g (780/o). Sehmp. 209 bis 212 ~ unter  
den gleichen Erscheinungen wie oben angegeben. 

Aus der /itherisehen 3{utterlauge wurde, wie oben angeffihrt, das 3,5- 
Dinitrobenzoat des zu erwartenden 2-Methyl-butanol-1 dargestellt. Eine 
konz. i*therische L6s~mg dieses 3,5-Dinitrobenzoa~s wurde mit  Mkohol. 
a-NaphthylaminlSsung versetzt, worauf sieh naeh kurzem Stehen das Addukt  
in Form roter Igristalle abschied. Sehmp. 100,5 bis 101,5 ~ Im 5{isehsehmp. 
*nit. dem c~-Naphthylaminaddukt des 3,5-Dinitrobenzoyl-2-methylbutanol-1, 
das dutch LAt:[-1Reduktion aus Methylii~hylessigs/ture dargestellt worclen 
war, t:rat keine Depression auf. 

Reduktion des Laseroil8 mit LAH. 

1 g Laserol wurde in die ttiilse eines Soxhlet-Apparates gegeben und so 
mit  der im Kolben befindliehen siedenden LSsung yon 0,5 g LAt-I in 200 ml 
~ ther  in Reaktion gebraeht. Naeh 36stis geakt ionsdauer  zersetzten wir 
das iiberseh/issige LAH mit ~Vasser (2 ml W~asser je 1 g LAH). Die aus- 
gefallenen Hydroxyde win'den mittels des abgetrennten Nthers im Soxhlet 
ersehSpfend ausgezogen. Bereits wghrend der Extrakt ion sehieden sieh im 
Kolben Kristalle ab, die abgetreimt wurden. Dutch Einengen der/~therisehen 
L6sung konn~en noeh weitere Kristalle gesammelt werden, so din3 insgesamt 
0,79g (das sind 77% d. Th.) kristallisiertes /~eduktionsprodukt erhalten 
warden. Die Kristalle zeigen das gleiche LOsungs- und  Sehmelzverhalten 
wie das bei der Reduktion des Laserpitins bzw. des Tetrahydrolaserpitins 
erhMtene Produkt. 

C15tta2Oa. Ber. C 61,61, /~ 11,03, M = 292. 

Cl~I-I2sO 5. Ber. C 62,47, I-I 9,79, M = 288. 

a) LAtt-t~eduktionsprodukt des Laserpitins: 

Gel. C 62,44, 62,43, H 9,47, 9,31, M == 282 (kryosk. in Campher). 

b) LAH-Rednktionsprodukt  des Laserols: 

Gel. C 62,47, 62,27, ~ 9,38, 9,66. 

Zerewitino]]-Bestimmung: 5,1 akt. H (Pyridin). 

Acetylierung des LAH-Produktes. 

0,2 g Reduktionsprodukt wurden in 2 ml Pyz'idin ge16st ~md mit  2 ml 
Aeetanhydrid verset.zt. Naeh 2t/~giger 1Reaktionsdauer win-de in der iiblichen 
~u aufgearbeitet. Das hierbei erhal~ene farblose O1 war in ~_ther leieht, 
in Petroliither sehwer 16slieh. Es konnte nicht in kristallisierter Fol"rn gefsl~t 
werden. 

Die Mikro-C-, H- und  Zerewitino//-Bestimmungen wurden yon  Her rn  
Dr. G. Kainz im Mikrolaborator ium des II .  Chemisehen Ins t i tu tes  aus- 
geffihrt. 


