
SYNTHESE VUN ISOBUTENYLCYCLOBUTANCARBONS~U~N 
ALS V~G-ANALOGAZ~CHRYSANTHEM[UMSAURETEIL I 

Cir4IR3Sl-Wysantltem~e (1) tmd struk- 
turisomt!re cyc~~~~ stdkn fend 
Besraudteue sowohl da tlatwkhen pytdrim I, 
cinerins I sowie Jasmolitt!3 I’ aIs such synthetischer 
vet+bamgd mit pyrethroider wirhmg) dac. 

~~~~~~~~W~ 
diem Subs- unterandtmm dism van def 
struktur und t2tm!ochemie der sag. tziittm&mponente 
abb8ast, 

Atlf der antleren seite sind wikfame syntbetisc& 
verbindunsen bekantl~ die VOD der otiginakn IIke- 
stntktur der natMi&t~ “~kotttpo~” 1 stark 
abwt!ichcn.* Atts diesem Grade erscbien es interessant, 
die vierrien “!Wr&omponenten” vom Typ 24 
zu syntbetisiena, mit dem Ziei, dem Ver8W des 
~~~~~W~~~ 
Pyrethrine and PyMuoikk einen !%hritt ni% 
erzhmmen. 

In da vorliegeoden Arbeit werden deshalb die 
DarsteUun~~ van 2,2,3,3 - TetramethyI - 4 - (2 - methyf- 
propenyIkyclobutan&nancarbolwaun - 1 (2) sowk 22 - 
Dimethyl - 4 - (2 - metbylpropenyl)cyct~butancarborr 

2: II’-R==CHa; R-H 
lo: R’ - ff - CH,; R - m-C&-C.HrCHn 
3: R’-CHs; W-H; R-H 

SD: R’=CH,; R’=H; R=C.Hs 
Sb: R’-CH,; V-H; R=CH, 

. k: R’ = Cl%; f? - H; R - m-CJirC.HcCHI 
4: R’-H; ~-CH~; R=H 

4~: R’ - H; ti = CH.; R - m-C&t&.HcCHn 

~-1~3)tmd3J-Dimethyl-2-(2,-~~hylpropen~yi~ 
- cyciobutanalrbo~ * l(4) beschba 

Die verbiaduneen wurdeo auf folgekm wege 
.9ylWtiSii: 

Or: R’- *=Cl+ 11: R’-I?-CHs 
@a: R’=CH,: R=-H 12: R’=CHs: R’=H 

loa: W-H: R=-CH, 18: R’=H: W-CHs . 

&B: R’=R’-CH, 
ob: R’-CH,; R’-H 

lsi R’=CH,;p-H:R=H 

1Qb: R’-H; #=CH, 
lb: R’-CHI; R’=H; R;C,H* 
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Als Ausgangsverbindung d&e Maleioalde- 
hyds6urepseudo-ethylester (9, da durch Phote 
oxig&ruDg voo nlrfurol dar@sfellt’J wurdc, Der 2. 
Schritt bestcht io der photoscosl’bitisierten Cycloadditioo 
voo 5 @X- Dimethybutco - 2 6) bzw. Isobuten 0. 

Bei Raumtempaatla b&r&t die cbetihc Aus&& 
aoPbotocy&addukt865%,wauwKlaieti9und1. 
35%oichtUbeste&I)aRcstbcat&taasPolyam?n 
was auf eioeo radik&cbeo Bilduogsmechaoismus 
hindeutet, dcr durch eioeo biplettseosiiil&ten Pri- 
m&s&r& eio&tct wird. Bei -m l&at sich die 
Ausbeuteao9uodlOauf53%,bci-8O’Cauf6096stc&o. 
_ ‘Ws best&t die Bcobachtung voo H. Kosugi er a/. bei 

dcr aoalogcn Addition voo Isobutco an o&uogcst&ttigtc 
Lact0ne.p 

stlu~uKuordnung 
w&llreod da.3 Cycloaddukt 8 eio eaxitliches Produkt 

darstellt, das weiter eingcsctzt wcnico Lann, eotsteht bci 
dcr Cycloadditioo voo 5 mit Isobuten (7) eio Gaisch dcr 
Stereoisomereo Mb, 9b uod lh im Vc&ltuis 18:76:6 
o&co !Spureo 9a. l(b upd 9b we&o durch on&&&e 
DeaiMion rein erhaltco. IL lies8 sich dsgtgco oicht 
iolpr6para&oM%sstabisoliereo. 

Ih!3AUfh~OdWDiMtUZoUWt n&llld*sowk9& 
k uod lh, 14b wird durch GCMsKopphmg aa& 
gcwiesen. 

Bei&oIsobut4n-A&ktco91md1Okaoociacgas- 
chromstogmph&hc Auftrcoouoa schoo aof einer 
gepackteoSiulciovierKompooeoteoc&ltwer&o,voo 
dcocoaol(bupd9bllbcrdieFolgepradukte+od3bdie 
~~~&&MctbylgruppcoamCyckMaolm8fcrMcgt 

N&en der’Masscospcktro&opic k&men VOT alum die 
‘%-NMR-Spektrco zur strukturpmQlunevoo9uxKl1o 
hcraogl?z.ogco werdeo. Eotscbeiiod siod die signale der 
C-Atootclund2io9bu.I(b. 

T&Ale 1. ‘3C-NMRSie der Atome 1 und 2 in 9b bzw. 1.b 

C-AtOCO 9b lab 

1 180.12ppm lT1.00 ppm 
2 104.73 ppm 107.91 ppm 

Ihs Signal dcs Kohlcostoffatoms 1 bzw. 2, das 
wnllba den bciio Metbylgqpeo stcht, ist zu Mh- 
mm Pcld vcrschobco.‘O 

Massenspektroskopisch gelingt die Zuordoung der 
Isobuten-Addukte zu den straurcn ie und 9 auf io- 
diEktCmW_C6!lul~IMMltUl3&3bbzw.4bb 
Verbioduoga Die vcrbiodlq$o 10 und 9 werdeo pli- 
mtir am AcetaK! fragmcotiert (v& d=“) Bempss 

& tl 
4+2H, + 

sodassdkzue!3mkmzw 
cyclobuean-Rinespaltuse 

m=s-h fchtis 
klOdbdhOllb 

laofeo kaoo. 
zur5f4mlllullgderstruktlaistel3~gonstiea, 

aufdieLh+atcJr,3bbzw.4n&rzug&o,beideneo 

z$zT 
keinueitenxRiogaluEIMiat(vgl. 

Im&llvoo3Uuld3b,&aus9hcrguteutwurdeo, 
tlittciaIondaMasscmlc=l10auf,warcod4b,das 
aus10bergcstclltwurdestatescodas100derMasse 

nl/c=82iigt.DieIAgederMetll~oamCyclo- 
bauuiog der I!aobutco-Add&c ist d&t fcatgclcgt 

&cx GC-M!S-Techoik koooteo 4 Siguele mit cinem 
Mol&uioo voo m/c& 184 g&loden werdeo. Im 
Vay@chz&tsich,dassdie!Sgmalelund3achr 
aolichc Massenspektren licfcro und dcswegeo als l(b 
uod 1L zugcordoet wurdeo. Ws ktztc ClC-Sgoal rcichtc 
far eio sichaes MasseMpektnun wcgeo aeioex gcrioga 
Iotcositi$t oicht aus. 

AOalogspeltetdasDaivatdes23-DimcthYlbuten-i 
- edduktes in Ionen voo Masse0 m/c= 11Ouod m/e=84 
mdbamigtdamitseincs&nktur. 

Die wcitgehcd IdeotitU der MS-Spektren voo lk 
~~~w&beidealsaaacreomercaus,diesichdurcb 



syatbcsc van Llobuteaytcyc lobmmr&as6urev als Vknivg-Aaeloga atr Cbrysaotbemumsbc 27 

diestelhmedaGc2Hs-Gmppe~-~ 
ne4neaan,dassdieimReaktion8gemb&ingg@ercr 
Konzatratioa at&Men& Kompoaeate 1L darsteIlt, 
wcilhkbeidiesterischeHbduuagzwkhca&m 
Cyclobu&&agandderFQhoxi@ppedllrterisLBah 
istdiesesterischeHia&runguagbich@serwegeader 
beaachbartea MethyQruppea. Die auf&teade Meage ist 
so geriag. dass davoa keia korrektes Masseaspektrum 
gewoaaeawercbakoaate.F0rdbHPoptLompoaentevoa 
9fomluIkreawirdcshaIbdbstc&chgttaa@Fam9h 

Gaaz analog verhiiIt sich 8. Auf ek SO q GIsskapiI- 
lare erfoIgt eiac Auftreaauag ia eiae Haaptkompoaeate 
(>!B%) uad ia eia direkt aaschkssend ehdcrcades 
Nebeaprcdukt. Dcm Haq@rod& ordaea wir wieder 
aus sterischea Grtkndea die !Sbuhur 8b N. 

Regios~v~itt dcr (2 + 2H3dddihn van 5 mft Zso- 
buttm(7)zu9undW 

Die Isomereavertcihmg sowie die chctihe Ausbeute 
siad unabh6agig voa der AIkoboknponente dcs Pseu- 
doesters. N&en 5 wurdea au& da MethyI-’ and dex 
Isopropylpseudcester’ ia die Reaktba ebges&L . 

Die Tats&x, dass das eigeatIich sterisch n@s@crc 
Isomere 9b das Hauptpnxbkt &r Photoadditba 
darstent, steht ia eualt & @.“=I* 

Cyclohtmiacetale 11, 12, l3 mnd A&f+dca&ons&um 
14, 15, 16 sowie Mtigsche oiejlnkngnaktion mm 
11-16 

Die Veneifuag der CycbbetiyaMe 8, 9 und 10 

erhitzt adt eiaem Wasscr/Dioxaa&mbch aster% 
erfoIgt uater *hst schoacadea Bedinguseen. 

.-. ‘-S--- 
bzw. Ar, um die Oxydaboa &r Akbhya i4, @- 
uad 16, die mit ihm CycbbeatiacetaIf~ 11.12 und W 
k Gleichgewicht stehea, zu &a eatsprecben&a Dicar- 
boas&trea 17 uad 111 zu vexmeidea. 

17: R’- lY=cHa 
18: R’=CH,; lP=H 

IXe cis - 33,4,4 - Tetnunethylcycbbutaa - lf - dicar- 
boas&Ire (17) ist als Methybxter beschriebea.” cis - 33 
- Dkthylcycbbutaa - 12 - dicarboas6ure o&r cis - 
NorauyophyIIeas&az (18) ist ebeafaIls b&aaat.16 

Verscift rrrrm uata iateasivem ROhrcm bei ca 70°C. 
erh6lt man fast ausschkdich 11.12 und l3. Kocht mna 
dagegea~Zci&fiadetman&nkgcaddic 
offeaea Fonnea 14,lS uad 16. 

Die cycbacetal&uktlE der verbMm& 6, 9, 10, 
11,l2uadl3wirdeiaeneitadurchdasFehleaeiaes 
‘H-NMR-SigaaI.s, das eiaan Proton aus e&z CHO- 
Gruppczugeordaetwcrdeabma+atukn&sdurchdas 
Auf&tea eiaes !JiaguIetts bei 5%5.4ppm kbgt.” 

ll,l2 uad W k&mea direkt ia die W*scbe 
Okfinierungsrealbioa”*” eiagesetzt we&a. 14. 15 uad 
l6mUsseavorhcriadieEx@ster14a,l!kundl(r 
fkrf6ktwerdea. 

DieVeneifaagdexEthyka&vont,3uad4vcrI6uft 
erwartusgslpeadks quaatitativ. 

Relative bioiogische Whamkdt da m-Phtnoxiben- 
zrruta k, k 4c 

Urn qualitative Aussagea ltbcr die relative iase&kk 
Wweit voa “pyre&ok&a” VW, ia 

deoea 2.3 bzw. 4 die !%urekompoacatc b&lea, tiglich 
zuamchea,wurdcadiclMer2c,3cmxl4cmitdemals 
wirkne AlkoMkupowatc bekaaatea m-Pheaoxi- 

(19) dargesteItt. AIs Vergbichssubstaaz 
racemkhc cis - ChrysaatbemuaMmeester lc 

beau&t, uad $9 Testoi’gaa&ea dkatca Hausfliegea 
(mm=*. W&@ad k _uad 3c sich als vallig 

enncsen, zetgte 4e eme gegeatkber lc zwar 
urn eiaea Faktor voa ca 10’ reduzkk aber doch aach- 
weisbare wirtung. 

Dk !khmclz- uad skkpu&c siad aicht konigkt. Dk ‘H- 
NMIMpcktrcnwur&amit&mGer6tVariaaT6Ogcmessea,dk 
“C-NhdR-spethen mit dcm Gaiit Variaa Cm-20 @MS iancrcr 
!bnda& Zur Aufuahmc dcr IR-bktrca dkatc das Gem 
PerkbE& 372. 

IXc wktrca war&a mit dcm CH7 dcr Fma Variaa in 
GC-M!&Tccbnik aufgcaoma. GC-Ma: 3 q 3%/S 138 
auf Geaduom Q 100/12Omesb, 2Opai Helium. Iajcktortemp.: 
2oQc. !&k l2@-1UfC; 2 Stufea-!kprator. fJbcrleitun8: 15lPC. 
Ioamqub 7oev. 3OOpA. 18oc. m mit Rechau 
Miacal62ldsrpfrmrDktL(vcrgl.dlUll’3 

Zar analytkcbea Gaschfou&raphk wurde ein Iiewlctt- 
Packard. Modcll 57SOB. vcrwemkt (Sblc 3% XE-60 801100 
MfahrmdGaschmmQ). . 

L&on du H*yIbtab der m.cti&en 3JJ.4 - Tetm- 
+&22)-m~” - I - corboncdvn (8b) 

~~~ykata0) uad 85 s 
(1 a~4) TetramcthyIUhyka (6) ia 1 I obr. A&on werdca 48 b 
&tar Rllhnn ki Raumtcmp. mit cincr Q 700w uutcr Vcr- 
wmbdung eiaec mtKlpsMhlten Tauchschac.htes aus Quarz 
bcstmhlt. Das Ende &r Rcaktba wird gnachromatogmphisch 
vafolgt. Zur &garatw vgl. Iit.l’ Accloa wird im Waascr- 
ttmhlvakwm am Rotavapor ab&at&rt, und dcr 6ligc Rlkk- 
mndwirdimHochvrLnam~Sdp.~40-TC/lO-’To~; 
1381iS=6S%d.Th.; &HA (212.3) Bcr. C, 67.89; H, 950; 
Gcf. C. 68.17; H. 9.47. IR @g&r) I, = 176Ocm- (C=G).‘H- 
NMR (CDCI,). 8 = 0.8-1.2 (m, IS H, -C(C~&-C(C&k uad 
D-CHZ-CUJ). 2.5 (d, 2 H. (-O)&ZH-C&CIJX=@), 3.4-3.9 (m. 
2H, -O-C&C&), 5.2 (a, 1 H, -CHCH(-O-M. “C-NMR 
(CDCI,): 6 A 15.01(9; C-12). 20.64 (q; c-l0),-24b(q; C-8), 25.95 
(a; C-9). x9b (a: C-7). 39.09 Is: C-s). 40.90 IS: Ml. 45.69 (d: 
CA), $7.20 (d; b-:3), di.64 (t; &il), iM.53 (d‘f ‘C-2);‘177.48 is: 
C-l). MS m/c = 213 (0.296, M++ 1). 167 (29%). 153 (22%). 113 
(MO%), 85 (51%). 84 (10%). 

LodawdaRmlIt&yfkuafebrr mcwn&hm 3J - bzw. 4.4 - 
~~~;2-$nn)@d&tan - 1 - cdorudynob) bzw. (1.b) 

hhkiudbhm*ter (5) wcrdea 
Ia1lAce&a@kt.DkL&ngwIrdmitIsobuteaQgcsUtigt. 
IsobcawirdhnKreiadurchdkLbungfppamptBciRaum- 
temp. bzw. bci tkfcr Temp. wird m&r Vaw@mg e&s 
wuwr@Mbl m mit VakmmuMntel co. 
1OObmitcincrQ7OOb&cbtet.IbEmkdcrIkaktioawird 

m&pphkch verfolpt AcMoa wild im wasscr- 
ctnhlvrlmumamRotbasvcnbmpfcrabde&M.Der6ligc 
kkhtvkkoscRtkkst&wirdimH&hvaluma~dcstiUkrt.Sdp.~ 
35-6XZ/lO-‘Tasr. 64.5~ k und 1&=35%d.T6. bci Raum- 
temp.; ~.Sg=S%d.Th. bci -6(pc; llOg=6O%d.Th. bci 
-8lYC. Da hochviakcac R&k&and besteht aus polymcrcm 

??l!i&Z&ZrnE~ ~aachz.u18%aus 
HIundzu76%un~bcstcht.wirdimWasscrdnb&mm 
dnrcb aAmun@ Dcstilktion Okr eiw Drchbandkobaac tit 
4Otbeor. B&ka @reaatz !Mp. - 113YJlOTorr fOr l(b ti 
Sap.= llGc/lOTot~ ti s. C,,H,,O, (184.2) Bcr. C, 65.19; H, 
8.7s; Gcf. (9b) C. 65.11; H, 8.78; Gef. (Mb) C, 65.98; H, 8.54. 

)): IR (lupiuu) Y = 1770 cm-’ (Cd). ‘H-NMR (CD&): 8 = 
I.15 unil 1.3 (baide s, 3 II. C-(C&)1). 1.2 (1. I=7Hz: 3H. 
O-CHrCb). 1.7-3.2 (m, 4H. -C(CH&C&CH(CO-b 
CIj(CH-O+), 3.24.0 (m. 2 H, -OGI&-CH,), 5.4 (s. I H. -CH- 



28 if. D. S~XAIIP ti aL 

txso-h. %NMR (CM&k I - 1436 (9; C-12), 24.21@; ClO), 
31.25 (9; C-P), 31.64 (d; c-e, 3452 6; c& 37.54 (t; C-S), 49.31 
(& C-3). 64s It. c-m. 104.68 (d: C-2). 179.96 (5. C-1). Iils 
mie= ii (0.6%; if+ + ii 140 (28kj, itii4346), l+i(ti), 12s 
(80%~, 113 (43%). 110 (lo%), 83 (10096), 82 (65%)t 36 (42%). 

lib: fR (kapikr) P * 1775 cm-‘(C=G). ‘H-NMR (CDCl& d = 
1.0 UMI 1.25 (b&k s* 3 H, C_(C&,h), 1.15 (t. J-7Hz; 3li, 
O-C&-C&), M-2.2 (m, 2 H. -C(CH&C&I, 2629 (XI, 2 H, 
-c&c&), 3.4-4.0 (In, 2H. -cLc4&3&). s.2 (s, 1 H, -cH- 
C4(-0&+ ‘~-N&JR (CDCQ: b= 14.94 (4; C-12). 25.78 (q; 
C-8). 36.42 (q; C-7), M% (d; C-3),36.13 (t: Ca), X47 (8; C-3. 
47.97 (d; C-4). 64.54 (t; C-11), 107.91 (d; C-2), 177.00 6; C-1). MS 
m/c= 184 (3.3%. M+), 140 (lo%)* 139 (29%). 129 (50%). 125 
(31%). 110 (lO.s%), 83 (loo%), 82 (6.5%), 56 (60%~. 

IL: MS #I& = 184 (2%* N+)* 140 (15%). 139 t37%1,129 (52%L 
125 @9b)* 113 (12%), 110 00%~. 83 (loo%), 82 03%). s6 (sa%). 

11 I2 l3 

758 11=8o!%d.Tk 700 12 b7sw. l3= 
80P6d.n. 

scbmp.=9x !#.bm& 12 =76-K 

CIoH&ck (lM.21 ~;l-zF 

Bmi C, 65.19;8,8.75 
BeA, 61J2;.R:, 7.74 
t2: Gef. C, 6lm; H; 7.63 

oef. C, 6&3& H, 8.62 u: fkf. c. 6121, if, 7.77 

11: IR (CHQ): P’~3lQo (OH); 174saxr* (C-G). ‘xi- 
NhfR (CD&): I) = 1.0, LOS, 1.15,1.25 (rUe a, 3 H, (C43M<- 
(C4,M 2.6 (1 HI und 29 (1 HI; fA&syagn, Iti = 9 Hz; (-OIz- 
CH-C&C&C+I, 5.8 (s. 2 H, -c-C404-@). 

l.2: IR fCHC&): D - 3600-3100 (OH); 175Ocm-’ (C=G), ‘H- 
NMR @DCli): d = 1.15 und 13 (bcidc II, 3 H, -C(CH,& 1.7-3.4 
(m. 4 H, ~~~4(C~~4~CH~ 6.65 (st 2 H, -04- 
02). 

w: IR (CHCI,): v= 3600-3100 (OH); 175Ocm- (Cd). ‘H- 
NMR (CDCl,): 8 = 1.1 u.mi 1.35 (b&k I, 3 H, -c(C4&. 1.8-21 
(m, 2H, C4A 28-3.1 tm. 2H, CH&4tCHGH)c4- 
(~~),S~(~l~~~S~(hl~~ 
r;tmucbtmit~nru(ifI)i. 

3t.CYmdh~-2-fonny~~-l-uvb4Juduna(r5) 
468 (0.2smol) 9 wef&a mit mad wauadDioxau 2:) 3h 

~~~~.~~~~~W~- 
StriibIvakuamt pm ~~~~~ &dmtskk mml laialmt 
blcH$l~auf,trockMnberMgsO~destinkt6rLllrumpmi- 
&i&UIldVcrarbdletduaeWeitae~wdta.Eibc 
andytiscl~~ Probe uypb Sdp.=72-8’C/l@-‘Torr. C&I&I 
(1562) lk C, 61.52; H, 7.74; Gef. C, 62.19; H. 7.M. IR @dl- 
tar): Y= 36Mt-3000 (G-H); 1775, 17OSutr (00). ‘H-NMR 
(Aceton): b- 1.1 und 1.3 (bcide s. 3H, C_(C43)& 1.7-2.1 (m, 
2 H, -C4& 3.0-3.6 (m, 2 H. XIj @XGHI-C4 (CHO)_) 9.0 (s, 
1 H.-COO&*) 10.2 (s, 1 H, -C40) [* t8uscbt mit D&-J mm]. 

H, 8.75; Get. iI, 6Ss.w,.H, 8.87. IR (impilkk I= i775,172Scm~ 
(MI). ‘H-NMR (A&on): d - 1.1 und 1.3 (b&k s, 3H, C- 
(C&j& 1.2 (t, J = 7 I& 3 H, -GCH&43) 1.85 and 20 (kkle d. 
f - 1 Hz; 1 If, C_(CW3h-c4r~, 3.0-3.7 @II, 2H. -CU (CHGI- 
Csf (CQC~sk), 4.05 @I, I = 7 ItIt; 2 H, O-C&&H,), 9.0 is. 
I H, C40). MS mle- 184 {O&k hf?, 169 (199bI. 155 (13%). 
139 (16%). 129 111%). 111 tloo%~, 56 (62%). 

2 

8.4~214O%d.Tb. 

3 4 

6.40 3-3SSbd.Tb. 7.40 4- 
434bd.n. 

!Up. - 69-72?.!/lO-‘Ton Sdp. 3 6E/lO-‘Tarr 

c&%& (216.3) 
Ber. C, 74.74 H, 10.54 

~-3~~~ 
C&.i&2.3~ 
Bar. C. 72.49; H, 9.95 

Gaf. C, 721% H, 10.04 3~ Gcf. C, 7217; H, 9.E2 
1: Gef. C, 72,31; 8, 16ZO 

2: m (kq!au& *-3t%o-m (OH), 1700 (cd), 1675ul-’ 
KhCk ‘H-NMR IAccron): d-0.9X 1.05. 1.10. 1.15 talk s. 3% 
k(C@,)&C@3&-), 1.6 tmd 1.7 (ixikle. s, 3if, CEiC(C&k); 
3.0-3.2 (m, 2H, HCMX!&C4-&i=), 5.5 (ID. 1 H, - 
C&C(CH,h), 9.4 6.1 H, -CGG4*). 

3: IR (lmpik): ~3500-3ooo (OH), 1695cK’ (Ca), 
Uv(Mctbnn& A,, flge)= 197 (4.2& 28Onm@.95). ‘H-NMR 
@cton~ 1I= 1.0 und 1.1 (bcidc I, 3H, -C(CffM, 1.65 und 1.7 
@aide s. 3 H, CH4XC43M. M-2.2 On, 2 H, X4&, (26-3.1) 
On, 2 H, HCMXIj-C4-CH-I, 5.2 (m. 1 H, -ClMCH,h), 9.5 
(s, 18. -00~). @C-NMR (CDU& d = 18.10 (cc c-9). 24.93 (9; 
c-7). 25.95 ((I; c-@* 31122 (cc c-10). #54 (d; c-a. 3m& c-9* 
nss(r;c.3huJn(d;cl1,121.17~d;cJr,134511(r;cd),lo32 
(s; c-11). 

1: fit &al!aarh I’3soo-3o!m (OH); mocar R!49. uv 
(Mfdmaol): & (lgr)= 19B (397), 265 (1.71), 273 w.% aomn 
(1.53). ‘H-NMR (Ace&n): d = 1.1 and 1.25 @UC s, 3 H, - 
C(Cfz.))r). 1.5 and 1.6 @idc s, 3 H, CH~-(C43)& 1.75-21 (m, 
2 H, X4&, 2.7-3.4 (m, 2 H, H~~&&tX-CH-~. 5.4 (m, 1 H, 
-C4-C(C!H3~), 9.5 (I, 1 H, -CCXIp). ‘c-NNR fCDC&): 6 - 
law, (q; c_sh zsll (9; C-7), 2x64 (9; txh 29.@ (9; Gltn 3060 
(d: C-2). 35.32 (I); C-4). IRS8 (t; C-3). 54.tE (a; C-l), 125.71 (d; 
c-5). 132.72 (1; C.6). 179.319; C-11).-p bnacbt mit DZG a@. 
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s, 3 II. C&C (CWh), 1.75-3.6 (m, 4 II. -C&CIj (C&C&)_ 
CH-CH-C). 4.0 (q. J = 7 Iix; 2 
-c$I=C(CH~~). I& m/c 

H, -O-CBAH,). 5.05 (a 1 H. 
= 210 (2.3%. M+)I 154 (30%). 139 (36%). 

11 I (30%). 110 (23%). 95 (24%). 81(100%). 80 (33%). 
5% g &0?5 &) .& &d& d&b 2&h&& Kochen mit 

lOOmliO%~ahboh&rKOHvorsoiftI&gibtinWasser, 
acrtan,ctbutaoa,tmcknd,cntfuntdenEtbcrunddcatiIIkrt 
den clit&ncn Rtkkatand im Hg-Pumpen-Vahmm. ma IMioat 
krisMis~aac.bhacrZcii4.46g3=98%d.Tb. 

JXeMethyfcsrcr2b,3bwd4bdaShron2,3und4 
Far mxsscnspcktroakopiacbc UntersucbupOea wnrdea dk 

Mctbvkster2b.Jbund4bdurcbVastenma du frch !&urea 
2.3hd4mitDieuomethpndugettdtt.h@zbm/e=~(3%, 
hi+). 193 (15%). 140 (40%). 125 (449b). 110 MO%), 95 (48%). 84 
(51%). 81 (100%). MS 3b m/e= 1% (1.1%. M+), 165 (3.7%), 140 
(36%). 12s (59%). 110 (2S%), 95 (32%). 81 (la), 80 (32%). MS 
I) m/r- 1% (0.3%. M+). 165 (0.5%). 140 (2%). 125 (9%). 83 
(Mj, 82 (IO&). 8;(2196). 

iXem-~~~tu~knad4cdrr~2,3mnd4 
0.02nd (42g 2 bxw. 3.7~ 3 oda 4) war&n in 8ml 

Ldaqxm&dab,nimmtiu8mlPdrok&raofundtropft’mta 
Fhkttbhmg.4g m-Pbcnoxybonxyhlkob g&t in 4ml pyridin 
und4mlPotrokhztaManmhrt48bbeiKaumtemp.,~ 
wllscbt mit vcrd. HCI, Waaaer. NaIiCG&suq und Waeuz. 
trockD&doatilhtdxsL&ml@mMab’md&stilliatimHp 
pumPen-Vlrhnrm.sdp.-120-~/>10-‘Torr~b.60966Th. 
* k, 4: IR (kxpiItJr): 17Xl (cq, 15K’ cm-’ (C-c). k: ‘II-NAfK 
(A&on): 1.02 uod 1.05 &ci& s. 3H. CHr aus Viah). 1.55 
;ndl.65~(beii s, 3H, CI&- in dor h&ten~lsmppe), l.7& (m. 
2H, -CHr im Vkrring), 2.6-3.1 (m. 2H. tort. H am Viarisl). 
5.1 (s. 2 H. CGOC~,Ar). 5.2 (d, I H. tee& H in du Ieobotoayl- 
gnrppe).6.7-75(m,9H.Ar-H).Ic: ‘H-NMK(Aceton): l.OSuod I.15 
(bcidca.3H.CH~clmViarisl),lJ~~1.6(beider.3H.CH~ 
in der Isobutonylglpppe). 1.8-2.2 (m, 2H. -CHr im Vkrriug), 
2.8-3.6 (m. 2H, tat. H am Vierrins). 5.05 (s. 2 H, CGGC&-Ar), 
5.4 (d, 1 H, tat. H in da Isohtony@ppc). 6.8-7.6 (m, 9H, 
AMI). 

Lhhwgm--wir danken der Erdekbomk GmbH. Kiln- 
Wohu@n,~dk~vonDhtboxhban.Wirdxakc?l 
weitaidu dor Bayer AC, WlIpptal, far 2&Dhtbylbuten-1. 
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