
ZUSCHRIFTEN 
Tahelle 3. Wichtige Eigenschaften des Katalysators 

Katalysator 
neu gehraucht regeneriert 

Eisenoxidphasen [a] n-Fe20,$ Fe,O, n-Fe,O,, Fe,O, 
mittlere Grok  der Kristallite [nm] 1 5  26 25 
.sLIET [m2g-'l 60 41 42 
V, (0-50 nm) [cm3g-'] 0.23 0.18 0.21 

[a] Aus Rontgenstrukturanalye und magnetischen Messungen. 

Die Alkylierungen wurden hei Nonnaldruck in Festhett-Stromungsreaktoren niit 
30 oder 3 g Katalysator ausgefiihrt. Nach der Kondensation wurden die Reaktions- 
produkte chromatographisch analysiert (FID-Detektor, Saulen: Siliconol DC 550 
auf ChromosorhW und Siliconol OV-l auf Chromosorh W-AW-DMCS). Die Pro- 
hen wurden zusatzlich mit GC-MS (GdSChrOmdtOgrdph HP 5890 A, Massenspek- 
trometer HP 5971 A, selektiver Detektor) analysiert. 
Die Hauptprodukte wurden durch Mitteldrucksaulenchromatographie (Silicagel 
(Kieselgel60, feiner als 230 mesh ,,Merck")) aus der Produktmischung isoliert. Als 
Laufmittel wurden Mischungen von CH,CI,/Petrolether 3:7 und 5 :  5 LL- ' einge- 
setzt. Die Mengen an isolierten Hauptprodukten ( l a - I d )  stimmten gut rnit den 
gaschromatographischen Ergebnissen iiberein. Die Verbindungen wurden zudem 
durch Kristallisieren aus Hexan gereinigt. l a :  Schmp. 70-71 "C, 1 b: Schmp. 
47-48"C, l c :  Schmp. 73-74°C. Id:  Schmp. 57--58"C. Ihre Identitit wurde durch 
Vergleich ihrer Schmelzpunkte und spektroskopischen Eigenschaften (IR, MS, 
NMR) rnit authentischen Prohen bestimmt, die wie folgt hergestellt wurden: 
1 -Methoxynaphthalin wurde ortho-lithiiert und rnit dem entsprechenden Alkyliodid 
zur Reaktion gehracht [19,20]. Die Methoxymethylgruppe wurde durch Behandeln 
mit Chlorwasserstoff in einer Methanol-Wasser-Mischuug entfernt. 
Die Verbindungen 2 a, 2 b, 2 c  und 3a, 3b, 3 c  wurden gaschromatographisch anhand 
synthetischen Standards und zusatzlich massenspektrometrisch identitiziert. Die 
Verbindungen 2a, 2 b, 2c wurdeii aus 1 -Methoxy-4-naphthaldehyd [21] durch Reak- 
tion mit einem geeigneten Grignard-Reagens und anschlieDender Desoxidierung der 
erhaltenen Alkohole durch Reduktion mit einer Mischung aus LiAlH, und AICI, 
122) erhalten. Behandlung entsprechender Methylether mit BBr, in Dichlormethan 
liefert die gewiinschten Naphthole. Die Verbindungen 3% 3 b und 3 c  wurden aus 2a, 
2b  hzw. 2c  nach der fur l a ,  l b  bzw. I c  heschriehenen Vorgehensweise erhalten. 
2-Methyl-1-naphthol wurde durch Alkylierung von 1-Naphthol rnit Methanol dar- 
gestellt [ 151. 
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Stichworte: Alkylierungen * Eisenverbindungen - Katalyse . 
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Berichtigung 

In der Zuschrift ,,Briickenkopf-Funktionalisierung nicht enoli- 
sierbarer Ketone: erste prlparativ niitzliche Methoden" von 
U. P. Spitz und P. E. Eaton (Angew. Chem. 1994,106,2263) hat 
11 nicht die gezeigte Struktur, sondern ist die isomere Verbin- 
dung Bicyclo[3.3.0]octan-l-carbonsaure. Wir danken Prof. 
Kiyomi Kakiuchi fur diesen Hinweis. Derzeit wissen wir noch 
nicht, zu welchem Zeitpunkt die Favorskii-Ringverengung ein- 
tritt, die die Ringsysteme der beiden Isomere miteinander ver- 
kniipft (siehe A. C. Cope, E. S. Graham, J. Am. Chem. SOC. 
1951, 73, 4702-4706). 

1684 (C; VCH Yerlugsgesesellschaji mbH, 0.69451 Weinherm, 1996 0044-8249/96]10813-i684 $ J5.00 f .25/0 Angew. Chem. 19%. 108, Nr.  13/14 


