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mL Silicagel mit CCl;/AcOEt (4:1) ein farbloses,
hochviskoses Produkt. Aus Ethanol kristallisier-
ten bei —10°C 530 mg (37 %) farbloses 2 (physi-
kalische Daten in Tabelle 1): MS-Teilspektrum
(230°C): mfz (%) 711 M (< 1), 265 (100); 'H-
NMR (CDCl,, 400 MHz): 6 = 5.59 (d, J/ = 10 Hz,
1 H, N-H), 5.31 (dd, J ~je 10 Hz, 2 H, 3-H und
5-H), 5.19 (dd, J =~ je 10 Hz, 1 H, 4-H), 5.05 (dd,
J ~je 10 Hz, 2 H, 2-H und 6-H), 4.41 (ddd, J =~ je
10 Hz, 1 H, 1-H), 2.18-2.28 (m, 10 H, 5 «-CH,),
1.85 (s, 3 H, CH,—CO), 1.46-1.56 (m, 10 H, 5
B-CH,), 1.17-1.32 (m, 20 H, je S y- und §-CH,),
0.86 (t, J ~ 7 Hz, 15 H, 5 CHj).

1.08 g (5 mmol) 1-Amino-1-desoxy-scyllo-inosi-
tol-hydrochlorid!®®! — nach Schema 1 in 55% Ge-
samtausbeute aus 1[99 iiber das N-Acetyl-penta-
O -acetyl-Derivat nach dessen Hydrolyse in 6 N
Salzsdure (86 % Ausbeute) zuginglich — lieferten
nach Veresterung mit 5.36 g (40 mmol) Hexan-
sdurechlorid und analoger Aufarbeitung wie fir 2
beschrieben ! (Elutionsmittel CCl,/AcOEt (10:1))
ein farbloses, hochviskoses Produkt. Aus Ethanol
kristallisierten bei —10°C 1.73 g (45%) farbloses 3,
welches bei Raumtemperatur unter Bildung einer
hochviskosen Mesophase zerfliesst (physikalische
Daten in Tabelle 1): MS-Teilspektrum (320°C):
mlz (%) 767 M* (=1), 71 (100); '"H-NMR
(CDCls, 400 MHz): 6 = 547 (d, J = 10 Hz, 1 H,
N-H), 5.31 (dd, J ~ 10 Hz, 2 H, 3-H und 5-H),
5.19 (dd, J ~ 10 Hz, | H, 4-H), 5.03 (dd, J ~ 10
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Hz,2H, 2-H und 6-H), 4.42 (ddd, J ~ 10 Hz, l H,
1-H), 2.16-2.24 (m, 10 H, 5 a-CH,-CO,), 2.02 (t,
J =~ 7Hz, 2 H, a-CH,-CON), 1.45-1.56 (m, 12 H,
6 B-CH,), 1.16-1.36 (m, 24 H, je 6 y- und §-CH,),
0.86 (t, J 7 Hz, 18 H, 6 CHj;).

2.50 g (6 mmol) 1% Jieferten in 50 mL mit Ammo-
niak gesittigtem Methanol nach 24 h Riihren bei
Raumtemperatur und Absaugen bei etwa 5°C
1.15 g (93%) Rohprodukt 4, nach Umkristallisa-
tion aus Methanol 970 mg (79 %) reines 4 mit m.p.
204-210°C (Zers.); IR (KBr): # = 2125 cm ™! (N3);
MS-Teilspektrum (130°C): m/z (%) 205 M~™
(< 1),169 (= 1), 73 (100); 'H-NMR (D,0): Mul-
tiplett, & = 3.09-3.26.

[10] 600 mg (2.9 mmol) 4 wurden in 30 mL Pyridin

unter Rithren bei Raumtemperatur langsam mit

.2.8 g (20.8 mmol) Hexansdurechlorid versetzt.

Nach 6 h bei 50°C, Extraktion mit Chloroform,
analoger Aufarbeitung wie fiir 2 beschrieben!”!
(Elutionsmittel n-Hexan/AcOEt (5:1)) erhielten
wir hochviskoses, farbloses Produkt. Aus Ethanol
kristallisierten bei —10°C 1.31 g (65%) farbloses 5,
welches unterhalb Raumtemperatur unter Bildung
einer hochviskosen Mesophase zerfliesst (physika-
lische Daten in Tabelle 1): IR (CHCl,): 7= 1758
(CO), 2125 cm™! (N3); MS-Teilspektrum (160°C):
mjz (%) 695 M* (< 1), 99 C¢Hy;O (100); 'H-
NMR (CDCls, 400 MHz): 6 = 5.06-5.26 (m, 5H,
2-H bis 6-H), 3.68 (dd, J ~ 10 Hz, 1 H, 1-H),
2.15-2.39 (m, 10 H, 5 «-CH,), 1.44-1.64 (m, 10 H,

(1]

(12]

[13]
[14]

[15]

(16]

CHIMIA 40 (1986) Nr.7-8 (Juli-August)

5 B-CHj,), 1.15-1.36 (m, 20 H, je 5 y- und 3-CH,),
0.81-0.93 (m, 15 H, 5 CH,).
Fir das in Benzol unldsliche Hexakisacetat von
scyllo-Inositol wurde nach gleichem Verfahren!'?
in Dioxan ein elektrisches Dipolmoment von
4 = 2.3 D und wurden vergleichsweise unter ande-
rem fiir die Peracetate des myo-Inositols sowie des
scyllo-Quercitols (beide in Benzol) solche von
41 =2.8 bzw. 2.3 D gemessen: C.L. Angyal, S.J.
Angyal, J. Chem. Soc. (1952) 695.
R.J.W. LeFévre, Trans. Faraday Soc. 46 (1950) 1.
- Bestimmung der Brechungsindices bzw. DK-
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Carl Zeiss, Oberkochen, bzw. mit einem Dipolme-
ter DM 01 der Wissenschaftlich Technischen
Werkstitten, Weilheim.
S. Chandrasekhar, Adv. Lig. Cryst. 5 (1982) 47
und zit. Lit.
C. Destrade, M.C. Mondon, J. Malthéte, J. Phys.
(Paris) 40-C3 (1979) 17.
P. Foucher, C. Destrade, N. H. Tinh, J. Malthéte,
A.M. Levelut, Mol. Cryst. Lig. Cryst. 108 (1984)
219.
Kiirzlich ist von uns auch erstmals ein /yomeso-
morpher, discotischer Verbindungstyp mit sechs
iiber je ein Stickstoffatom an den «Kern» (Benzol)
gebundenen Lateralfunktionen vorgestellt wor-
den: B. Kohne, K. Praefcke, T. Derz, H. Hoff-
mann, B. Schwandner, Chimia 40 (1986) 171.





