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--Urn fur drc Prufung dcr Phcromun- Wirkung vun Isomcrcngcmischcn uchercrc Vtwauwrrungcn 
zu schaffcn, wurdc am Rcispicl dcr 7.1 I-~tcnad~adKn-l.yl-acclalc die Idcnrrfi~rcrung und Rcurhcirsprufung dcr vrcr 
Konhgurarronwsomcren ~IIICI\ “(‘~b.WR-Spckrroskopw ausgcarhcitcr Fcrncr konnrcn rm Cnrcrschwd III fruhcrcn 
I.rrcrarurangahcn an spercellcn I~EGS~S~ulcn gaschromarographrsch Gemrsck alter vicr Iwmcrcn emu-andfrcr 
gcrrcnnr und die Anrcik dcr Komponcnrcn bus hcrah 7u 0% hcsirimml ucrdcn. IIre .Arbcdcn. drc urr nach dcm 
Hckannrucrdcn dcr f’hcronmnuirkunp eincr Mschung des Xl IIt- und dcs ?Z. I I%-lwmcrcn rGossyplurc) her 
Pecunophora gossypiclla Saunders wwic dcs 71.1 IE-lsunwcn als Emrelkompuncnrc kr Srforroga ccrcaklla Oliver 
fur crfordcrhch hrclrcn. machren cm synrhcrrschc Scukarbcirung dcr vrcr lsumcrcn rmtucndrg. 

Da die Diskuscioo urn drc Auffindung natiirlicher 
Pheromone in Form van Gem&hen sowohl konfigura- 

tronsisomercr Verbindungen als such Isomercr mit ver- 

schiedencr Iage der Doppelbindungen (Stcllungs- 
isomcrcr) hcsondcrs bei Lepidoptcren bislang kcinc 
bcfriedigende Abklarung crfahrcn hat, vcrsuchtcn wir. 
vorerst fur die vier isomcrcn 7.1 I Hcxadecadicn - I - 
ylaccta~c einc solche zu crbringen. 

Die Vcrwendung sowohl der Ci-Tcchnik als such der 
“C-NMK-Spektroskopic hat gezcigt. dasc diesc beiden 

Methoden zur Losung solcbcr Probleme herangerogen 
werdcn konnen. wenn in dcr GC-Tcchmk fur jcdcs 
anstehende Problem spezicllc Trenndulcn gefunden 

werdcn. Die hislang in dcr Literatur angegebenen Saulcn 
dcr vcrschiedcnstcn Provenienz konnten die Problcmatrk 
bei Nachprtifung nicht vollstandig liiscn. 

Nach dcr in Anlehnung an I.itcraturangabcn unter 
Venvendung ncuer Vetfahrensschritte mit betriichtlich 

erhohter Gesamtausbcutc durchgefiihrten Synthese der 
stcrisch rcinen lsomercn konnte die analytische Untersu- 
chung mittels GC-Technik und “C-N.MR-Spcktroskopic 
his zu reproduzicrbarcr Lebcrcinstimmung ausgcarbeitet 

werdcn. womit nunmchr die Yiiglichkeit bestcht. E/Z- 
Isomercngcmische exakt bekannter Zusammcnsetzung 
biologisch III prtifcn. 

Dcr Scxuallockstoff von Pectinophora gossypiella 
Saunders ist von Hummel’ als etwa iquimolare .Mischung 

von 72.1 IZ- und 7%,l I E-Hcxadecadien - I - ylacctat 
(Gossyplure) rdentifiriert worden. wihrend nach Vick tf 
al.’ das Pheromon von Sitotroga ccrealella Olivier aus 
dem rcinen 72. I I E-bsomeren bcsteht. Nach 
Leberpriifung vcrschicdener inzwischen verbffentlichtcr 
Synlhesevcrfahren’ wurde die von Su’ /ur Hcrstellung 
dcr vier isomercn 7.1 I . Hcxadccmlien - I - ylacetate in 
Mcngcn untcr I g bcnutzte Synthcw sowcit verbes.sert. 
dass die Gesamtausbcutc dcr biologrsch aktivcn lsomercn 
bezogcn auf 3 - Octin - I - 01 (2) 40% anstellc von 67% 

erreicht und die Hcrstcllung von mchr als ItlOg sterisch 
einheitllchen Endprcduktes pro Ansatz glatt gelingt. Die 

beiden iibrigcn lsomercn wurden im log-Massstab mit 
3 1% bzw. 34% Ciesamtausbcutc hergcstrllt. 

Gegcnubcr dcm Verfahren von Su srgcbcn sich ~.a. 

folgende Abwcichungen: Die Anlagcrung von Oxirdn an 
die Hexin - (I) - .Wetallverbindung mit Hutyllithrum in 
Hcxamethylphosphorsiiuretriamid tHMP) stat1 nach 

Julia” mit Natriumamid in fiussigcm SH, durchgcfiihrt. 

ergibt statt 2S% Ausbeute (bczogcn auf Hexin) 71% an 3 - 
Octin - I 01 (2). 

Die Rcduktion von 2 mlttcls Natrium in NH,/Acthcr 
nach Julia” liefertc 3h. das noch co. IS% 2 enthiclt. 

Vcrwendung ciner grosseren Mcngc Aethcr scnktc diescn 
Antcil auf 7%. Verlangcrung der Rcaktionsreit brachtc 
keine Verbessenmg. doch wurdc nach cincr emeuten 
Behandlung mit Na in NH,/Acther rcines 3&r crhaltcn. Es 

stellte sich jedoch hcraus. dass such ein durch 2 
vcrunrcirugtes 3b fur die Synthese brauchbar ist, da das 
aus 2 erhaltliche Bromid II untcr den Bcdingungen dcr 
Kondensation van 41 mit 6 quantrtattv dchydrobromiert 
wird und .somit remes 7 isoliert werdcn kann. 

Die Bromide 4a und 41 werden aus den Alkoholen Jo 
und 3b mit g6,% bzw. tU% statt 51% bzw. 56% Ausbeute 

erhahcn, wenn die Umsetzung mit Triphenylphosphindl- 
bromid‘ anstelle von PBrl vorgenommcn wird. Die 

Monoalkylicrung von Acetylen mit 5 liefcrt nach cincr 
neucn Trxhnik. die wir bcreits ganl allgemcin lur 
bequemcn Herstcllung von I-Alkincn bei Raumtemp. 
benutzcn. unter Vcrwendung von Butyllithium in HMP 6 
in 92% Ausbeutc. Die Kondcnsatron v on 4s und 4.1 mit 6 
ergibt, mit Hutyllithium m Diathylcnglykoldimethylathcr 
(Diglyme) statt mit I.iNH: in Dloxan durchgefuhrt. 6X 
(22%) 7s bzw. M% Q.(Q) 7b. 

Schliesslich wurde Iur Hcrstellung dcs 2.7.. brw. 
Z.E-Isomeren lOa und I0h die Kcihenfolge der letztcn 
beidcn Umsetzungen vertauscht. so dass 9s und pb 
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anstellc von & und 8b Zwischcnproduktc Gtd. IOC und 
IOd mussen naturlich ubcr & und &f hergcstcllt wcrdcn. 

Wit bcrcits friihcr bcrichtct’ und von vcrschicdencr 
Scite hcsli11g1.‘“‘ eignel sich Diathylcnglykolsuccinat als 
Trcnnphasc zur gaxhromatographischcn Trcnnung der 
vier isomcren 7.1 I - Hcxadecadien - I - yl - acelalc (101. 
lob. IOc. Iti). Wahrcnd jcdoch gepacktc TrcruGulcn 
such von crhcblichcr Lingc (his 13 m) das Problem dcr 
Trcnnung dcr lsomcren insbcsonderc bei ungiinstigcn 
Mcngcnverhiiltnisscn nur unbcfricdigcnd loscn konnten’ 
und such auf S.C.O.T.-Siulen das Z.E-lsomcre und das 
E.Llsomcre nicht unterschcidbar sind,” gclang uns die 
Trcnnung allcr vicr lsomcrcn auf cincr mit 
Diiithylcnglykolsuccinat Mcgten Diinnfilm-Glaskapillarc. 
(Abb. I). Die lwmcrcn wcrdcn dabci in dcr Rcihenfolgc 
E.LZ.E-E,Z-Z.Z cluicrt. Einc typischc Reinhcitsbestim- 
mung dcr Synthcseendproduktc ist in Abb. 2 zu schen: 
Von dcr Hauptmcngc Z,j! werden kleinc Mcngcn LE und 
E.I. abgctrennt. w&rend E,E nicht vorhandcn 1st. 

Mit diescr gaschromatographischen Mcthodc gclingt es 
zum crstcn Mal, ncbcn dcr Rcinhcit dcr Synthcscproduktc 
such den Gehall an bcglcilendcn lsomercn his zu cincr 
hiinim~konzcnlrdlion von 0.5% zu CrfaSSUL zur 
zuGldichcn Slruklursichcrung und Rcinheilskontrollc 
von i!wischcn- und Endproduklen leislelc die “C-NYR- 
SPzktroskopic hcrvorragende Dienste. 

Bci den Vcrbindungcn 2 und 11 in Tabclle I wurden fur 
die Zuordnung dcr “C-S&tale die Litcraturdaten fur 
einige Alkinc“ hcrangezogcn. Fur die Zuordnung dcr 
olefinischcn Vcrbindungcn 3a. 3b und 4s. 4b gingen wir 

3 2 4 6 8 IC 12 14 4 mm2224262e 

hII. Mm 

Abb. I. Kaptllarchromalogramm der vicr Isomeren lb. Mb. 1C 
und l(d in (~cwc~lr 0.1%) m n.Hcxan. @c&ngungcn s.expuimcnt. 

Tell). 

zun%hst von den van Savitsky et a1.l’ sowic von Roberts 
Cl ol.” mitgcteiltcn Ergcbniscen aus und verwcndcten 
xhlicsslich die von de Harm und van dc Ven’* fur 
E/Z-lsomerc publiderten Datcn. Die Effcktc van den 
Substituenten OH und Br wurden cntsprcchcnd 
bcriicksichtigt.” Mit den Daten der Alkinc und dcr Alkcnc 
gclang dann such die Zuordnung der En-in-Verbindungcn. 
Aus einfachcn, d.h. rclativ kurzkcltigcn Verbindungcn. 
die den O-THP-Rcs~ cnthieltcn. sowie dcm Tetrahydropy- 
ran sclbst” licsscn sich die C-Atome diescs Rcstes 
zwcifclsfrci xuordnen. Diesc Zuordnung konnte danach 



‘I’rcnnunpund analylische bcttrmmung~~ntherrschcr pheromone 

Tabelk 1. “C-ShifIr 6 @pm. rcl. LIJ TMS - 0) fur C..Verbmdungcn m ClXl, 

1593 

Vcrbindung C.1 C.2 C-3 C-I C.5 Ch (‘.i C.8 

2 61.41 23.1g 76.43 II? 25 IX xl 3121 203 1160 

k b’.” 
Jb hi.5 

320, 132.72 I?!.40 ‘7 IW 1o.M 2.47 I3.V 
36.14 133.40 1X.18 32.5’ 3l.M ??.3? 13.Y 

4a X4? 3 I .nz II Xl I?S.fB 27.2; 3c.w X.37 13.9’: 
4b 36 I.(’ 32.23’ 133 n 126.33 3!..v 31.0 220 1191 

II IO.19 z3.54 76.Y.5 X!.6! IX.46 31.06 !I YY 13.h’ 

*Hoer ISI die Zuordnung. d.h d~c I:nrcrxAcrdung mchr rucrfclsfrcr. 

95 7% 2.2 

I 19% E.2 
‘L! 24V.Z.E :I 

i _ __ .- _ -. - -2% -- - - _~ 
_------- 

c 2 Q 6 e .O .2 14 6 0 M 22 24 26 76 

.?ed.Uu-l 

Ahh. 2. Kapillarchromatogramm de, %.Z.lsomcren 101 t Bcdmgun- 

gcn s.expmmenI ‘I’cill. 

fiir die ltigcrkcttigcn Vcrbindungcn utvmommen wer- 
den. Do& wo ki einigcn Mcssungen die Zuordnung 
einzelner C-Alome mcht xwcifclsfrei crfolgcn konnte. 
blieb das ohne Belang fiir die ldcnlifizjerung dcr 
Substanzcn. 

Durch die Kombination von “C-NYR-Spektroskopic 
und chromatographischcn Methoden werden u.E. 
erst die analytischcn Voraussctrungen ge.schafTcn firr die 
Kliirung dcr strittigen biologischcn Relcvanz von gcringcn 
lsomcrcnanteden in Phcromonen (Synergismus und Inhi- 
bicrungseffektc). 

Ucbcr die Ergebnissc dcr biologischen Ptifung wird an 
andcrer Stellc bcnchtct wcrdcn. 

DIG Gaschrcnnalogrammc Burden auf etncm Gctir born ‘I’yp 
Carlo Erba FrakIovap bfodell (;I aufgcnommen llktcktor: FIDI. 

Als Trcnntiuk dknre emc JOm langc I)untilmglaskapillarc 
(Inncndurc~xr. 0.OZ.C cm) mil DiaIhylglykolsuccinaI als 
staIIonarer Phax. TrcnnIcmpcralur IW; Hchum-lhrrchfluss: 
l2ml/!im , spl~~ltne InykIcon ancr 0 I% rgen Losung m 
n.Hcxan. 

I)cc KohknsIotlspekIrcn rurdcn cnlucdcr bc~ ?5.? .WHr oder 
bci 2OOMHz auf den SpkIrtwneiem XL-l@15 hcu C‘fT-Bder 
f:a. Varian AWX PaJo AlfoiL! S.r\. gcmesscn. SICIS wurden ctc 

Aufnahmcn unkr Profoncn-RauscchenIkqplung (PND) im 1’1~1s. 
f~o~cr~Tranrk~rmaIluns~Ineh (PFI’l durchgefuhrt. In cmIgcn 
Mien u&en such NchI-cnIkoppelIe SpckIrcn zur Zuordnunps. 
hrlfc reg)r~ncn. Chloroform D drcnIc lcu-cils als I.osungsmiIIcl 
und ‘H~lrrksubsIant. TcIr~mcIhylsdan wurdc aIs inrcrncr Sian. 
dard vcru_ernlcI. MegcnIlich wurde Chrtwn(llf)accIglaceIonaI al\ 
SOE-ldschcr bcnulrl. 

I)lc IR.SpckIrcn. die ml1 emcm lnfrarorcpcklralphoIcmclcr .(?I 
bon Perkrn-Elmer und die ‘H-SpckIren. die mr1 cmcm Vanan- 
Kcrnresonanz~eti~ A H) aufgencnnmcn wurden. cnfsprachen bci 
den SubsIanrcn 7r uml b. k und IOM+ den LiIcraIurangaben )’ 
Die enfspcshendcn I)aIcn fur M. 9a und pb wcrdcn be1 den 
Vcrsuchsbcschreitnmgcn angeflrhrt 

In cmc hirschung aus I (l7Og) und HMP I I I.) wurdc bci 1; emc 
!n IAnung van HuIyllIthrum in Hcxan (I I) etngfropfr Sach 
15.minuIigcm fiachnihrcn bet 20’ uurdc auf .W envarml. urn die 
Haupmengc des gchildcren Human\ LU cnrfcrncn. worauf bci dcr 

glcichcn TcmpcraIur unIer Vcrwcndung eines RiIcMusskirhkrs 
van -MY Oxiran (IO! gbanfangs unlcr Kuhlung-m das Gemrsch 

eingcleiIc1 uml anschlwsttnd rmch 2 h bc~ W gcruhr~ uurdc Zur 
AufarbeiIung uurdc nach AMcsIillwrcn bon elwa 400~ dcr 
Mischtmg i. Vuk. &r Rbcksrand in Eisu-asser (4 I.) pegown. ml1 
i’ctrola~lw cxuahrcn. die Lcnung ml1 U’asxr gcwalchcn. 

gcIrockae1 lh’a:SO.) und emgccngl. fkslrllafion IrcfcrIc 185 g 
171%) 2. Kp ll%W’ilOmm. n,,“‘. I.4569 

2 (I Wgl wurdc m PcfrolaIhcr (2 I.) gelosr und an cmcm 
modihz~rten I.indlar-KaIalysaIor (5 g ICC PdlCaCO.. vcrplfIc1 ml1 
Nmg Hlemcctafl bi\ zum Ende dcr WaswrsIolTaufnahmc 

hydncrl FdIraIIon, Eincngen dcr LoSung und DesIIllalItm de> 
Ruclu~andc~ ItcfcrIcn l4Og (9%) k. Kp 83-IW!‘lOmm. n,,= 
I .4470. 

2 f l~0p.l. gclos1 rn ahsolulem AeIhcr (2 1.). uurde mnerhalh I h 
rn eme I.osung van Natrium (lO!gJ In flursrgcm h’H. (4.5 I ) 
crngc1ropfI. Ihe Mrschung uurdc nach \icrstundIgcm Ruhrcn bcl 
- 35’ durch Zugabc van I!Sg NH.Cl enlfti1, worauf das h’H, 

abgcdampf1 wurdc. Zugcbcn van Ei\wasscr (I I.1 zum RucksIand. 
Exlrak11on mil Aclhcr. W&u&n ml1 Wasscr. Trockncn fNa,SO.). 

Emcngcn und Ik~Iillicrcn hcfcrtc 135 g (W%) Jb. Kp W/IO mm. 
nr,lo 1.W Das Produkt cnrhrelt dcm “(‘~NMR~SpckIrum 
tufolge noch t‘u. 7% 2. war aber rm uhngcn rem E~konfiguticn. 
Nach crnculcr Hchandlung cmcr Probe mi1 Sa in NH, I AeIher 
war dicsclbc fret van nachwerdarcn .Wcngcn an 2 

In cinc Linung van Triphcnylphocphm I Uo R) In Dioxan (I.‘? I ) 
wurdcn unIcr Kirhlung nxhcinandcr bci _r)’ Brom (207 gl. bcl I!’ 
Pjndm t!lgmll und bci IO: 30 IlUIg) eingctropfl. uorauf 3 h bcl 
?o; gcruhrI wurdc. Nach Aufgrcssen auf f:rs f I kgl - Wa\scr van W 

l? 61.) und Zugabc bon Pcrrolalhcr (I ? I j uurdc das Gcmisch 
noch 3OMin. bci 0: gchahcn. dann abgesaugl und dcr 
I~dIcrruck~Iand ml1 PcIrolaIher f0.5 1.1 nachgewauhcn Die 
organrsche .SchrhI uurdc abgcIrcnn1. mu Er\u-aster (21 I pc. 
was&n und gcIrtxzknc1 (NaCXL). W&I v(w dcr fCrlrrafion rwch 
3OMm bcl 4V gchaltcn wurdc. Eincnpcn und Ikstdla!ion 
IrcfcrIc l76g (MI%) 4~. Kp 7!-74’:4 4 mm. n,.“: I.4710 

I-Hrom .!E-oc-rm 146) 

Nach dcm chigcn Vcrfahrcn IicferIc 341 (I34 pl I67 g (WQI a. 
Up h7-7W:4 5 mm, n,.= I 46W 

In emc durch EmlciIcn her I ?’ hcrgcsIellIc I.osung $ on .Acer! lcn 
(728 - ?.7OMoll in IfMP (I I.) wurdc wrmg obcrhalb dc\ 
ErslammgspunkIn dcr Mrschung ll?a’) crs1 cmc ?n Lcnunp 
van HuI)lhIhium in flcxan (I I ?Mol).dannSl3Mg - I.61 .WCAI 
crngclropft Nach vrcrstcindrgcm Rbhrcn bet W (anfangs unIcr 
Kuhlung~ wurde drc Mischung In I:rsuasscr (5.2 I j gegosxn. d;L\ 
ReakImnsprodukI ml1 PcIrolaIhcr cxIrahier(. die Losung mu 
Waster gcuarhcn und gclrocknct fh’a,SO.). IksIdlaIIon IieferIe 
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Trcnnung und anal) bscht txstlmmung synrhcrwhcr pheromone 1595 

!I!g 19X) 6. Kp W!O.UC mm. n,,“‘. 1.4614. IFas Prtdukr uar 

chlorfrcl. 

Zu 6 (Xl1 g - 0 9.56 MolJ gclosr m Diglyme (900 ml). uurdc bci 0” 
cmc !n Losung wn Huryllithrum in Hcxan (475 ml - 0.9-W Mot) 
cmgcrropf~. uorauf allcs bls 120’ flusrrgkcirsrcmp. bci 7h0mm 
Fluchrrgc aMcsrdlicn wrdc. &I W uurdc &I (17s g -. 0.916 %I) 
zupetropfr und mu #)rnl f)lglymc nachgcspulr. Dar Cicmisch 
uurdc !O h auf I l(r crhw. kalr tn litswawr (4.1 I.) gcgosscn und 
mu Pcfrdarfw exrrahkn kr Exirakt wrdc mu Waswr 
gcuwhcn. gctrtrknc~ (Nat%).) und cingccngl. Iksrillarion 
hcfcrrc nach cinem Vorlauf WY) 6 Ig! g (6%;;) 7r. Kp I5?‘/0.03 mm. 
n,,%: l.47s4 hr.‘: Kp II,~II~‘~O.~mm. n,,“‘: 1.47% 

Analogc Hchandlung hcfcrk aus 6 r Ig5 g 0 MO hlol) und 4b 
(IhI g O.IL(Z Mall l77g (MS;) 7b. Kp I.CPiO.03 mm. n,,‘“. I 4739. 
1.11.’ Kp 119l?!‘:U.l~.l! mm; n,,“: I.4744 

?a I IX? g) uurde mn cuscr Mrschungaus Pssrguurc (WI ml) urtd 
.Accr)-khlond r!g ml) 4 h auf W cruarmr Die crkahcrc Losung 
uurdc m Eisuasscr (3 I.) pegown. mn Pcrrofirhcr (2 x 7OOml) 
cxlrahtcrl. der Exuakt nculral gcuauhcn fNaH(‘O.) und gc. 

rrtskncr (SaSO.) IksUllarron lrcfcrtc l39g rnnCr) h. Kp 
l!l’lO.O4 mm. n,,” I W. IR(ncal), WO. 2925. Zg!O. 170. l3ho. 
I”< lO4Ocm -- . ‘; NhlK ((‘IX’I,). II 0 90 II. 3H). I.J? (m. IW). 2.05 
rs. 31i) und 2.18 cm.gH). 4.08 II. ZH). 5.43 rm.?H) 

Analqc Hchandlung licfcrtc aus 7b rl9ngl I.Wg (875) 9b. Kp 
133’;O.O~mm. n,,“. I.&W. IR cncal) 293. WO. 1740. IWO. 1230. 
1045. Wcni ‘: ?;MR (CfX’I,l 6 0.90 II. 3H). I 4.5 fm. I!ft). 2.0 Is. 
3H, und ! I! fm. XH,. 40( (I. !HI. 5.44 Im. !HI 

9s (1378) u-urde In Pcrrolarhcr (21.1 an cmcm modifincncn 
I.mdlar~Karaly\artw (.Cg. s. Hcrsrcllung van b) bts zur Bccndi. 
gung dcr U’asscrsroffaufnahmc hydncrt. Pllfrarion. Eincngcn und 
IksUllarwn lrcfencn IXip (93%) 10s. Kp I??/0 OS mm. n,,.“: 
I 4600; n,,? I.J%O 1.11.‘: Kp IlhlW/O.O! mm. nl,m: 1.4577 IA.‘: 

Kp 136137X)45 mm. n,,‘L: 14575. Ms. Abb. 2 

‘11.1 If: -Htrudrc-udirn. I-~/.ot~ror f lob) 
In gleichcr Wcr\e uurdcn PUS WI rl49g) l43g (YC%) Iti 

crhahcn. Kp I !,)‘/O.O,s mm. n,,*. l.4%. f.lI.’ Kp 9?-94’;0.(#1 mm: 
n,,” 1.4591. GC Cy I7 %K.. I.55 IiF-. 1.4% i%-Isomer. 

!.(tE.l I%-HruL(-u&n. I-r/)-lrfruh!drop~run (&) 

%u cmcr I.owng ton Narnum (IX !g) in Russigcm h’H, II I.) 
uurde 7s I?? gI gclmr m TfiP (I I.) cmgcrropfr und dw Y&hung 
4 h bcl - 35’ gcruhrl. uorauf durch Zugabc van NH,CI (49g) 
corfarbr u-urdc KH. und ‘Tfif’ uurdcn bcr W Badrcmpcrarur. 
~uIcI?l bcr emcm Druck ton IOmm abgcdampft und dcr 

RuckcranJ nach %ugabc son H~C)(!lOrrtl) mn Pcrrolarhcr cxlra. 
hrcrr. Trwkncn rK,CO,). Eincngcn und IksUllaUon crpb Ibg 
(72%) llc. Kp IJt’*OU! mm, n,,.n: I.4700 

In gkichcr U’ccr wurdcn aus 7b (IS gJ 12.1 g (Rwrj 8d crhalkn. 
Kp 139”/0.04mm. n,,“: 1.4690. IR (ncal). X5, MO. 1450. 1120. 

1080. 1030. 9Mcm ‘; N.HR rCLXI,j: 6 0.90 II. 3H). I 35. I.61 und 

2.02 rm. 26H). 3.H) (m.4H). 4.5g (I. If{). s 40 rm. 4H). 

In gkictw Wasc uic bc~ dcr Hcrcrcllung vtm k bcschncbcn 
wurdcn aus & ( 16.Og) I!. I g (874 1 I&r crhallcn. Kp I l6’!O.M mm. 
n,,“. I 4592. 1.u.‘: Kp l07-ll0”:0.3mm; n,,“. I.4593 M’: 97.E 
I:%-. I 35 Eli.. WI3 I_?,.lutmer. 

:E.Ilf:~Hrtud~~udlm-I-~/.u~nur llodl 
In gku&r U’wr wurdcn auc 8d 116.hg) 12.3~ fg.C”r) 1W 

crhalrcn. Kp I lg10.05 mm. n,,“: 1.4590. LII *: Kp 97-W’!O.I! mm. 
n,,? I 4579. GC. 97.F: Ph.. !.Iq %E-. 0 Or; E%-lwnw. 

l~Brom~3~0c-/in (II) 

Nach dcm fur 4a bcschricbcncn fkrsrcllungsscrfahrcn uurdcn 
aus 2 (25,) 3?g(gW) 11 crhaltcn. Kp 7.(‘/4.< mm. n,;-: 1.4X10 
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1033 11974) 
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