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Ausgehend von dem Diansa-Dibromid 1 wird uber das Prarotaxan 2 das Rotaxan 5 syntheti- 
siert. Das Massenspektrum cler Verbindung zeigt bei 7n,'c, 1493 den Peak des Molekul-Ions 
und das erwartete Fragmentierungsbild. 

Rotaxane Compounds, 111 l) 

Synthesis of a Rotaxane with Triphenylmethyl Residues as Bulky Groups and 
Mass Spectrometric Investigations 

Starting from the diansa dibromide 1 the rotaxane 5 is synthesized via the prerotaxane 2. 
The mass spectrum cxhibits the peak of the molecular ion at mle 1493 and the expected 
fragmentation pattern. 

Rotaxane sind stabil, wenn die Energieschwelle, die zur Trennung in die mole- 
kularen Untereinheiten uberschritten werden mu8, eine bestimmte Minimalhohe 
erreicht. Dies setzt voraus, daR die Raumerfullung der Sperrgruppen der Hantel 
und der Radius des in mechanischer Bindung fixierten Makrocyclus in einem bestimm- 
ten Verhaltnis zueinander slehen. 

In einer friiheren Untersuchung haben wir iiber die Synthese des Rotaxans 6 mit 
2,4,6-Tri-p-tolylphenyl-Sperrgruppen berichtet, wodurch der 26 gliedrige Makrocyclus 
in einer stabilen mechanischen Bindung rnit der Hantel verbunden ist 2 .3 ) .  

Harrison und Hurrison4) haben ein Rotaxan aus einem 30gliedrigen Acyloin und 
einer Hantel rnit Triphenylmethyl-Sperrgruppen synthetisiert. Sie berichten, daR die 
Verbindung bis 200" stabil ist. In einer neuen Untersuchung5) konnte Harrison 
Rotaxane unter Verwendung der gleichen Sperrgruppen und CZ5- bis CZ9-Cyclo- 
paraffinen erhalten. Die Halbwertszeit fur den Zerfall des Rotaxans mit einem 
Cz9-Cycloparaffin in seine beiden Untereinheiten bei 120" betrigt ca. 10 min. 

1)  11. Mitteil.: G. SrhiN und R. Hensrhel, Liebigs Ann. Chem. 731, 1 1 3  (1970). 
2 )  Nachr. Chem. Techn. 15, 149 (1967). 
3)  G .  Schill und H .  Zollenkopf, Liebigs Ann. Chem. 721, 53 (1969). 
4) I. T. Harrison und S. Harrison, I. Amer. chem. SOC. 89, 5723 (1967). 
5 )  I. T. Harrison, Chem. Comnun. 1972, 231. 
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Synthese 
lm  Hinblick auf eingehendere Untersuchungen uber die Beziehungen zwischen den 

Radien 17011 Makrocyclen und der Raumerfiillung von Sperrgruppen haben wir das 
Rotaxan 5 aus einem 26 gliedrigen Makrocyclus und Triphenylmethyl-Sperrgruppen 
synthetisiert . 

3 

--+ x- 

4 
Ac 

5 :  X = C(C&,)3 
6 :  X = ,V-Acetyl- 

2,4,F - tri- p- tolyl-  

anilino 

Als Ausgangsmaterial verwendeten wir die bereits bekannte intraanulare Diansa- 
Verbindung 1 3 ) .  Die Alkylierung von Triphenylmethylalkalimetall-Verbindungen 
mit langkettigen a,c+Dihalogeniden haben wir zunichst mit 1 ,lo-Dibromdecan als 
Model1 erprobt. Die Umsetzung dieser Verbindung mit TriphenylmethylIithium in 
Ather/Tetrahydrofuranh) ergab in 89proz. Awbeute den Kohlenwasserstoff 7. 

2 (C,IIs),CLi + Br-[CH2Jl0-Br  - (C,H,),C-[CH,],,-C(C,H,), 

7 

Die Reaktion von Triphenylmethyllithium mit dem Diansa-Dibromid 1 unter 
identischen Reaktionsbedingungen lieferte in 65 proz. Ausbeute das Prbotaxan 2. 
Dessen Struktur wird durch das Massenspektrum bestatigt. Es zeigt bei m/e 1290 den 
Peak des Molekill-Ions als Basispeak (!). Wie bei anderen Diansa- und Triansa- 
Verbindungen3 7) zeigt sich auch im vorliegenden Fall, dab durch solche iiberbruckte 
aromatische Strukturen die Ladung besonders gut stabilisiert wird. Dadurch ent- 
stehen Molekul-Ion-Peaks mit besonders hoher Intensitat. Im iibrigen sind nur 

6 )  H. Gilmtln und B. J .  Gaj, J. org. Chemistry 27, 1725 (1963). 
7) G .  Schill, K .  Murjuhn und W. Vetter, Liebigs Ann. Chem. 740, 18 (1970). 
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wenige Fragmentierungsprozesse im Spektrum erkenn bar, Der Verluct von ein und 
zwei Triphenylmethyl-Resten fiihrt zu den lonen mit den MassenLalilen 1047 (10%) 
und 804 (3%). Das einzige Fragment von bedeutender Intensitat ist das Trityl- 
Kation bei m/e 243 (27x1, alle iibrigen Peaks messen weniger als 10% des Basispeaks. 

Die Umwandlung von 2 in ein Rotaxan wurde nach dem fruher ausgearbeiteten 
Verfahreng) durchgefuhrt. Die Acetal-Spaltung mit Bromwasserstoffsaure in  Propion- 
saure ergab das Aminobrenzcatechin 3, welches mit Eisen(II1)-sulfat zum entspre- 
chenden Amino-o-benzochinon dehydriert wurde. Durch Hydrolyse in saureni 
Medium bildete sich hieraus das Hydroxy-o-benzochinon, das sich in das Tautomere 
4 mit p-chinoider Struktur umwandelte. Die reduktive Acetylierung mit Zlnk/Acet- 
anhydrid/Triathylamin ergab in 41 proz. Ausbeute (bez. auf 2) das Rotaxan 5 als 
zahflussiges 01. Die Struktur der Verbindung wurde durch Analyse und Spektren 
gesi chert. 

Massenspektrum von 5 
Das Massenspektrum des Rotaxatis 5 (Abb.) zeigt die Fragmentierungsreaktionen, 

wie sie fur Molekule mit mechanischen Bindungen charakteristisch sind, und i s t  dem 
fruher beschriebenen Spektrum eines Catenans vdlig analogq). 

Der Peak bei mje 1493 mit allerdings nur geringer Intensitit entspricht dem Molekul- 
Ion. Er ist gleich der Summe der Molekulmassen der beiden Restandteile des Rotaxans, 
also der Hantel und dem Makrocyclus: 1072 $. 421 : 1493. Durch den aufeinander- 
folgenden Verlust von ein, zwci und drei Molekiilen Keten entstehen die drei Peaks 
in Abstanden von jeweils 42 Masseneinheiten bei m/e 1451, 1409 und 1367. Im Abstand 
von 142 Masseneinheiten tritt ein Peak bei m/e 135 1 auf, dessen Ursprung auf ther- 
mische Entacetoxylierung und/oder Enthydroxylierung zuruckzufilhren ist 10). Dieser 
Peak wachst wahrend der Verdampfung der Probe relativ zu den anderen Peaks an 
und wird nach einigen Minuten zum weitaus intensivsten Signal im oberen Massen- 
bereich. Die Peakgruppe m/e 1363 ~ 1367 entspricht einer analogen Gruppe beim 
friiher untersuchten Catenan 9) und mu13 thermischen Zersetzungsprodukten unbekann- 
ter Struktur zugeschrieben werden. 

Der Peak bei m/e 1325 stammt wahrscheinlich vom Verlust der vierten im Molekul 
vorhandenen Acetylgruppe, jener am Stickstoff des Makrocyclus. 

Alle Peaks in1 Spektruin eines Rotaxans, die mit offnung des Makrocyclur oder 
mit Bruch der die Sperrgruppen verbindenden Kette entstehen, mdssen bei denselben 
Massenzahlen wie in den Spektren der Eimelkomponenten auftreten. Wenn man von 
Reaktionen zwischen den beiden Komponenten absieht, so sind zwischen dem 
Molekul-Ion der Masse 1493 und dem Ion der Masse 1072, der Molekulmasse der 
Kette, keine Fragmente zu erwarten. Tatskchlich findet man in diesem Massenbereich 
des Spektrums nur Peakserien, deren maximale Intensitaten 2% des Peaks mje 1367 
betragen. Der Ursprung dieser kleinen Peaks ist nicht bekannt, geringe Verunreini- 
gungen und besonders Pyrolyseproduktc sind wohl hauptskchlich dafur verantwortlich. 

8) G. Schrll, Chem. Ber. 100, 2021 (1967) 
9) W. Vefter und G'. SchiN, Tetrahedron [London] 23, 3079 (1967). 

10) W. Vetter, G. Schill und C. Ziircher, in Vorbercitung. 
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molekulen anzeigt, ist in bedeutender Hohe vorhandcn. Ein derart stark uberwiegen- 
der Verlust aller drei Ketenmolekule ist etwas uberraschend, wurde jedoch in eineni 
Bhnlich gebauten Catenan schon beobachtet 9). Der Peak mle 792 konnte dcm Verlust 
von Biphenyl entsprechen, der bei m/e 704 1st von unklarer Herkunft. Der Basispeak 
des Spektrums, m/P 243, stammt wie zu erwarten vom Trityl-Kation, das teilweise zu 
m/c 165 weiter fragmentiert. Die Peakgruppen bei mie 942, 788 und 700 sind offenbar 
von den schon erwahnten Pyrolyseprodukten, von denen auch die Gruppe bei mie 
1363 stammt, herzuleiten. 

Wlhrend alle bis jetzt diskutierten Peaks vonder Hantel stamtnen, wird der Makro- 
cyclus durch den Molekill-Ion-Peak M und den (Mi.  1)-Peak bei rn/r 421 bzw. 422 
reprasentiert. Die Fragmentierung des Makrocyclus sowie Entstehung und Fragmen- 
tierung des (M + 1)-Tons wurden schon fruher diskutiert, als derselbe Makrocycluq 
als Bestandteil eines Catenans verwendet wurde9). Der Peak m/e 380 wurde dem 
Verlust eines Keten-Molekuls aus dein ( M t 1)-Ion zugeschrieben. hwischen haben 
wir denselbcn Makrocyclus mittels der Technik der chemischen Ionisation 1 1 )  unter- 
sucht, um die postulierte Fragmentierung des (Mf1)-Tons zu uberprufen 12). Der in 
Methan protonierte Makrocyclus zeigt jedoch keine nennenswerte Fragmentierung 
und keinen Peak be1 m/e 380. Da fur das ton der Masse 422 in beiden Ftillen die gleiche 
Struktur eines am Stickstoff- oder Sauerstoffatoin protonierten Makrocyclus ange  
nommen werden muU11J, kann dieser Unterschied in der Fragmentierung nur durch 
unterschiedlichen Energiegehalt erklart werden. Eine mogliche Erklarung fur den 
hiiheren Energiegehalt des aus dem Rotaxan oder Catenan stammenden (M-t 1 )-Ions 
ergibt sich aus der Tatsache. dall es aus einem zunachst durch ElektronenstoB ioni- 
sierten und dabei angeregten, isolierten Teilchen entstanden ist, wahrcnd das bei der 
cliemischen [onisation gebildete Ion durch Protonubertragung auf das neutrale 
Molekiil in Methan gebildet wird und uberschussige Energie auf &as Methan abgeben 
kann 13). 

Massenspektrum des Rotaxans 6 
Das Massenspektruin des Rotaxans 63) ist dein von 5 sbllig analog, jedoch tritt 

wegen der schweren Verdampfbarkeit (ca. 350") die thermische Zerset7ung so rasch 
ein, daB das Molekul-Ton m/e 1815 (Makrocyclus 421 + Hantel 1394) nur wahrend 
weniger Sekunden in schr geringer Intensitat sichtbar wird. Die Peaks, die den1 
sukzessiven Verlust von drei Ketenmolekiilen ails dem Molekul-lon entsprechen, 
m/e 1773, 1731 und 1689, bilden ein ahnliches Muster wie die entsprechenden Signale 
des Rotaxans 5, verschwinden aber ebenfalls schon einige Sekundeii naeh ihrem 
Erscheinen wieder. Dagegen treten jenc Peaks, die schon beim Rotaxan 5 als typisch 
fLir therniische Zersebungsprodukte diskutiert wurden, gleich zu Beginn der Proben- 
verdampfung auf und wachsen in ihrer Intensitlit rasch an. Dies gilt vor allem fur 

11) F. H. Field, Accounts Chem. Res. 1, 42 (1968). 
12) Die CI-Masscnspcktren wurdcn iuit cinem Mawmspektrorneter Finnigan 101 5 auf- 

genommcn. Als ionisicrcndcs Gaq dientc Mcthan (-1 Ton, 150"). ]>en Herren Dr.  
P. Sonzmer und Dr. B. Hoegger, F. Hoffmann-La Rochc & To. AC;, Easel, danken wir 
fur die Uberlassung deq Spektrometers. 

13) F. H. Field, J. Arner. chem. Soc. 91, 2827 (1969). 
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eine Peakgruppe bei m/e 1683 sowie die Peaks mje 1673 (M 142)lO) und 1631 
(M 142 ~ CHzCO), nebst einigen kleineren Peakgruppen in diesem Massenbereich. 
Auf diese Signale folgt ein praktisch peakfreier Teil des Massenspektrums bis hinunter 
zur Reihe von Peaks, die die Ketenabspaltungen von dcr Hantel nach Verlust des 
Makrocyclus anzeigen: m/r 1394, 1352, I310 und 1268 in rteigender Intensitat. 
Auch diese Peakserie verschwindet bereits nach einigen Sekunden und wird durch die 
Signale von Pyrolyseprodukten, hauptsachlich mle 1306, I252 und 1210, ersetzt. 
Nach wenigen Minuten wird das Spektruni iin oberen Massenbereich von den beiden 
schon crwiihnten Peaks bei m/e 1673 und 1252 dominiert, die hohe Intensitat erreichen 
k6nnen. Die Distanz dieser beiden Peaks, 421 Masseneinheiten, ist gleich der Masse 
des Makrocyclus und deutet darauf hin, daB es sich bei diesem thermischen Abbau- 
produkt noch um ein Rotaxan handelt. Die genaue Struktur ist nicht bekannt. In1 
Gegensatz zum urspriinglicheii Rotaxan 6 ist dieses Produkt von bemerkenswerter 
Stabilitat und Ialjt sich unter Umstanden noch nach Stunden ini Untergrund des 
Massenspektronieters nachweisen. 
lm unteren Massenbereich tritt eine Reihe von intensiven Peaks auf, die fur die 

Sperrgruppen der Hantel charakterictisch sind: mje 405 (8079, 376 (80"/,), 374 (50%) 
und 363 (100°4)3) Wie zu erwarten, andert sich das Bild in dieser Gruppe mit zuneh- 
mender Erhitzungsdauer der Probe nicht wesentlich, da dieses Strukturelenient der 
Molekiile von thermischer Zersetzung wenig betroffen ist. 

Der Makrocyclus selbst wird in diesem Falle, im Gegensatz zum Rotaxan 5, 
durch kein Signal direkt angezeigt. 

Zum Vergleich wurde auch das Spektruni der Hantel allein aufgenommen. Das 
Molekdl zcigte sowohl hinsichtlich der Fragmentierung als auch hinsichtlich der 
thermischen Zersetzung etwa dasselbe Bild wie ini beringten Zustand. Die Pyrolyse 
ist allerdings infolge der leichteren Verdampfbarkeit im Vergleich zum Rotaxan 
etwas verziigert und daher dar Originalspektrum neben den Peaks der Zersetzungs- 
produkte etwas langer sichtbar. 

Die Ergebnisse der massenspektrometrischen Untersuchungen zeigen, dalj bis 
350" die theriiiische Energie nicht ausreicht, um die niechanische Bindung zwischen 
den beiden Einzelkomponenten von Rotaxanen, gebildet aus einem 26gliedrigen 
Makrocyclus und Triphenylmethyl- bzw. 2,4,6-Tri-p-tolylphenyl-Sperrgruppen. 
zu losen. 

Fur die Unterstut7ung der vorliegenden Untersuchung dankeu G.S. und C Z. der Deutschen 
Forschun~.rgemeinsrhaft und dem Fondr der Chernischen Indrrstrie. Der Bodischen Anilin- & 
Soda-Fabrik sind wir fur die Uberlassung von Chemikalien zu Dank verpflichtet 
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Experimenteller Teil 

Die NMR-Spcktren wurden mit den Geraten A 60 und A 60 D der Firma Varian aufge- 
nommen. Zur Aufnahme der Massenspektren bei 70 eV/100 PA diente das MS-9-Geriit der 
Fa.  AEI, Manchcster. Dic Proben wurden direkt in die Ioneriquelle eingeftihrt, indem sic, 
in dunner Schicht auf eincn Heizdraht aufgebracht, moglichst rasch bis zum erforderlichcn 
Dampfdruck aufgchcizt wurdcn. Die Tcmperatur der lonenquelle betrug 280-350". - Zur 
Sauleiichromatographie wurdc Kieselgcl der Fa. Macherey, Nagcl und Co., Diiren, fur die 
Dunnschichtchro~natographic ,,Kieselgcl GF254 nach Stahl fur Dunnschichtchromatographie" 
der Fa. Merck, AG, Darmstadt, verwendet. Wenn nicht anders erwahnt, wurdc Pctrolather 
vom Sdp. 60 --70" benutzt. 

28,34-Bis( 13,13,13-triphrnyItridec~l) -32,33-diuxu- I-cizo-trtrucJ;rloi 12.12 .6 .314,3~.1~7J~~ i  tetra- 
1riacunta-27,2Y,3f-trien ( 2 ) :  1.779 g (8 mmol) Triphenylmethan in 16 ml absol. Ather und 
40 ml absol. Tetrahydrofuran werden unter Reinstickstoff, Feuchtigkeitsausschlufl und 
Kuhrcn bei 0" n i t  8.8 inmol Butyllithium (2 M Losung in Hexan) versetzt. Man ruhrt die 
tiefrote Losung 3 h bci 0" und 1 h bei Raumtemp. Nach Abkiihlen auf -20" werden 1.928 g 
(2 nimol) Diansa-Dibromid 1 3 )  in 2.5 ml absol. Tctrahydrofuran zugctropft. Man riihrt 
20 miu bci -20" iind iiber Nacht bei Raumtemp. Die dann gelbe Losung wird mit Methanol 
und Wasser versetzt und ausgeathert, die iither. Losung rnit Wasser gewaschen, getrocknct 
und eingedampft. Der Riickstand wird in Petrolather gelost. Das nach Aufbewahren bei 0" 
ausfallende Triphenylmethan wird abfiltriert. Man damuft das Filtrat ein und chromato- 
graphiert den Riickstand an Kieselgel mit Petrolather/Benzol ( 5  : 1 )  und erhalt 1.7 g (65 %) 
farbloses 01 2. R F  0.25 (Kieselgel, PetrolBther/Benzol 5 : 1) .  

C ~ ~ H I Z ~ N O ~  (1290.9) Ber. C 86.52 H 9.90 Gef. C 86.38 H 10.04 

Masscnspektrum, signifikante Peaks bei m/e  (Yd): 1290 (M, loo), 1047 (M - Trityl, 101, 
243 (Trityl, 271, 16.5 (Trityl -- CoHc, 7). 

i21-i 1,2,4-Triacrtox~-3,5-his( I3,13,13-rriphenyItririecyl) berizulliI-Acrtyl-I-uzo- 14-cycluhe- 
xarosonon]-rofnxnn'4) (5) :  193.6 mg (0.15 mmol) Prarotaxan 2, 35 i d  dest. PropionsBure, 
55 ml Bromwasserstoff in Propionsaure (ca. 48proz.) und 15  ml48proz. Bromwasserstoffsaure 
werden uiiter Reinstickstoff 19 h untcr FeuchtigkcitsausschluB rtickflieBend erhitzt. Nach 
Wasserzugabe wird mehrmals ausgeathert, mit gesatt. Natriun~hydrogcncarbonatlosuiig und 
Wasser neutral gewaschen, iiber Natriumsulfat getrocknet und der Ather i. Vak. bei 25 ~- 30" 
ahdcstilliert. Es werden ca. 220 rng gelbbraunes 01 3 erhalten, das ohne Reinigiing weiter- 
verarbeitct wird. 

Zu ca. 220 nig 3 in 300 1111 Athanol und 7 ml 20proz. Schwefelsaure werden bei 60--70" 
30 ml 20proz. Schwcfelsaure und 10 ml Oxidaticlnslosung (10 g Eisen(II1)-sulfa? in 60 ml 
2 N H2S04) gegeben. Die Losung farbt sich augenblicklich dunkelbraunviolett. Man riihrt 
45 mjn bei 60-70". Nach 15 und 30 min werden weitere 10 ml Oxidationslosung zugegeben. 
Danach ist die Losung intensiv dunkelgelb geworden. Man gibt 1 l Wasser zu, Sthert aus, 
wiischt dreimal mit 5 proz. Schwefelsaure und trocknet iiber Natriumsulfat. Der Ather wird 
bei 25-30' i.Vak. cingedanipft. Es hinterbleiben ca. 220 mg gelbrotes 0 1  4, das weiler- 
verarbeitet wird. 

220 mg 4, 50 ml Acetanhydrid, 50 ml absol. Benzol, 0.2 ml Eisessig und 4 g Zinkstaub 
werden unter Feuchtigkeitsausschliifl und Riihren 30 min ruckflieljend erhitzt; nach 10 min 
gibt man weitere 4 g Zinkstaub und 5 ml absol. Triathylamin zu. Nach Filtrieren der anorg. 

14) Zur Nonienklatur siehe 6. Schill, Catenanes, Rotaxanes, and Knots, S. 7, Academic 
Press, New York, London 1971. 
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Bcstandteile destilliert man die Losungsmittel i .  Hochrak. bei 30- 35" ab. Dcr tcilweise feste 
Ruckstand wird niit Wasser iind Atber versetzt. Man Bthert aus, wlscht dic org. Phase init 
gesatt. Natriuniliydrogenc;irboi~~t!osunt: und Wasser, tiocknet uber Natrinnisulfdt und 
dampft i .Vak. hei 30--40" ein. Es hinterbleiheii ca. 240 nig gelbes 01. 

[lurch priparative Dunnschichtchromatogra~liie a n  Kieselgel (Schichtdicke 1 mm) mit 
Petrolatherlabsol. Tetrahydrofuran ( 1  : I )  werden ca. 140 mp hellgelbes 61 erhalten, das 
nochmals reduktiv acetyliert wird, iiidcm mit 20 nil absol. Benzol, 20 in1 Acetanhydrid, 
1.6 g Zinkstaub 40 min ruckflie8cnd erhitzt wird. Nach 10 min wcrden weitere I .6 g Zinkstaub 
und 2 nil absol. Triathylaniin zugegehen. Man arbeitet wie ohen angegeben auf. 

Das erhalteiie blaBgelbe 01, ca. I50 mg, wird rnehrrach durch praparlitive Diinnschicht- 
chromatographie an Kieselgel mit Petroliither/absol. Tetrahydroruran (2 : 1 und 1 : I )  gereinigt. 
I>as crhaltene gelbgcfarbte 61, ca. 110 mg, wird, wie oben beschrieben, reduktiv acetyliert. 
Nach nochnialiger Trennung durch prlparative L~unnscliiclitchromatographic (Kieselgel, 
Pctrollther/absol. Tctrdhydrofuran 1 : 1)  werden 91.8 mg (41 y!, bcz. auf 2) Rotaxan 5 als 
farbloses viskoses 0 1  erhalten. 

RP (Kieselgel) : Rotaxan 1-Acetyl-I -am- 14-cyclohexacosanon 

0.14 0.24 Pelroliilher/absol. T H F  (2 : I) 
0.29 0.35 Petrolatheriabsol. THF ( I  : I )  
0.37 0. I7 Benzol/Athylacctat (7 : 3) 

ClolH139NO~ (1495.0) Bcr. C 81.13 H 9.37 N 0.93 Gcf. C 81.25 H 9.39 N 1.05 

IR (2360-2040 und 1620 -1400 cm 1 in Tctrachloriithylen, sonst in CSz): OAc 1785; 
CO 1710; NAc 1645 cnirl.  

NMR (CS2): 7 2.51 -~3 .06  (m, 30 Ar ~ H ,  Trityl); 3.15 (s, I Ar- H); 6 .6S7 .25  (ni, 4 H ,  
NCH2); 7.25-7.95 (m. 12H, Ar CH2, CHz-Trityl, CH2C:O): 7.81, 7.85, 7.91 (3 s, 9H, 
CFT3CO); 8.17 (s, 3H,  NCOCH3); 8.2--9.3 (m, 80 CH2). 

/ , / , f , 1 2 , I 2 , / 2 - H e x - ~ p p h e n ~ ~ ~ ~ ~ d e c ~ n  (7): 4.X g (0.02 inol) Triphcnylmethan in 16 ml absol. 
Ather und 40 ml absol. Tetrahydrofuran werden unter Reinstickstoff, FeuchtigkcitsausschluR 
und Ruhren bei 0" mil 0.02 mol Rutylithium (2 M L%sung in Hexan) verset7t. M a n  rulirt die 
tiefrote Losung 3 h bei 0" und I h bei Raumtemp. Nach Abkiihlen auf ~ 20' werden 1.5 g 
( 5  mniol) l,10-Dibromdecan in 15 ml absol. Tetrahydrofuran zugctropft. Man riihrt 8 h bci 
Raumtemp., versetzt niit Methanol und Wasser urid 5thert aus. Die athcr. Losung wird init 
Wasser gewaschen, getrocknet und eingeddnipft, dcr Ruckstand an Kieselgcl mit Petroiathcr/ 
Benzol (4 : I )  chromatographiert und aus Petrolather (Sdp. 90 -100") umkristallisiert. Ausb. 
2.65 g (89%); Schmp. 119- 124'. Eine nochmals unikristdlhierte Probe zcigt den Schmp. 
126.5-127". R V  0.22 (Kieselgel, Petrolather/Benzol 4 : I ) .  

C48H50 (626.9) Ber. C 91.96 H 8.04 Gef. C 92.06 H 8.22 
[339/72] 


