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Abstract: A completely sun-powered photocatalytic electrosynthesis of the pheromone 
(±)-4-methyl-3-heptanone (1) from ethyl bromide (2) and 2-methyl-l-penten-3-one (3) is 
described. Solar energy is used simultaneously 1. for homogeneous photochemistry using 
vitamin B12 as photo- and electrocatalyst, 2. for biasing the cell voltage with Si solar cells, 
and 3. for solvent convection. The sun-reactor produced 1 at an average rate of ca. 
170 mmol per m2 of total sun-exposed surface area and per day (24 h, August in Bern). 
This corresponds to an efficiency of ca. 1 • 10“8 mol/J at an average solar radiation input of 
ca. 200 W/m2. Selective C—C-bond formation in the sun-reactor is supposed to be of 
general applicability.

Steigende Energienachfrage, limitierte 
Vorräte an fossilen Energieträgern und 
Schadstoffemissionen bei deren Umwand­
lung in andere Energieformen haben be­
wirkt, dass neue Technologien der Ener­
gieumwandlung und -Speicherung intensiv 
erforscht werden und die Nutzung soge­
nannter alternativer Energiequellen an Be­
deutung gewonnen hat. Die direkte, pho-

tovoltaische Wandlung des Sonnenlichts in 
elektrische Leistung hat heute einen hohen 
technischen Stand erreicht (so sind mit mo­
dernen Photoelementen Wirkungsgrade 
von ca. 20% realisierbar131). Vielfältig sind 
die Konzepte zur direkten Umwandlung 
von Sonnenenergie in lagerfähige, che­
misch gespeicherte Formen. Sie sind von 
prinzipiellem Interesse, da es sich um kom­
binierte Systeme mit Leistungswandlung 
und photochemisch oder photoelektroche­
misch gekoppelter Energiespeicherung 
handelt14'51. Zwar bleibt ihr Wirkungsgrad 
deutlich hinter demjenigen einer Solarzelle 
zurück, dem (rein energetischen) Vergleich 
mit photosynthetisierenden Pflanzen hal­
ten sie aber durchaus stand (die für 
«energy farming» in Frage kommenden 
Bio-Spitzenreiter wie Zuckerrübe oder 
Mais erreichen kurzfristig Speicherwir­
kungsgrade von ca. 3-4% und übers Jahr 
gemittelt 0.5—2.5 %[61). Pflanzen sind aber
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nicht nur mässige Energiewandler/-spei- 
cher, sondern auch - und aus der Sicht des 
Chemikers vor allem - Produzenten von 
strukturell komplizierten Verbindungen, 
deren Energieinhalt, gemessen z. B. als 
Verbrennungswärme, unwichtig ist. Es ist 
vielmehr die in ihrer Struktur enthaltene 
«chemische Information» von biologi­
scher Relevanz, die ihre Wertschätzung 
ausmacht und die letztlich mittels Sonnen­
energie in die Moleküle verpackt wird.

Sonnenenergiewandlung, unter diesem 
Aspekt betrachtet, müsste eigentlich den 
Chemiker interessieren. Die konkrete Fra­
gestellung würde heissen: Lassen sich mit­
tels Sonnenenergie in vitro komplexe orga­
nische Verbindungen durch C—C-Bin- 
dungsknüpfung aus einfacheren Vorläu­
fern aufbauen? Es erstaunt nicht, dass 
Photochemiker diese Anwendungsmög­
lichkeit diskutieren. So erwähnt Calzaferri 
in seinem Bericht zuhanden der Eidgenös­
sischen Kommission zur Nutzung von 
Sonnenenergie unter anderem auch die 
Möglichkeit der «Verwendung von Son­
nenenergie zur Herstellung wichtiger Che­
mikalien» [7]. Gemeint sind dabei die abioti- 
schen, sonnenenergie-betriebenen Synthe­
sen. Die künstliche molekulare Photosyn­
these und Photoelektrochemie (eventuell 
mit biochemischen Reaktionen gekoppelt) 
werden als mögliche Methoden angesehen. 
Nach Scharf et al.181 eignen sich mehrere in 
der organisch-chemischen Synthese be­
kannte Photoreaktionen als Kandidaten 
für den Solarbetrieb; die Autoren definie­
ren den Wirkungsgrad (7) für Wandler 
von Sonnenenergie in chemische Struktur 
als den Quotienten: produzierte Substanz- 
menge/eingestrahlte Sonnenenergie [mol/ 
J] und 7 • I [mol/m2s] als Ausbeute, wobei 
I = Intensität [J/m2s][8].

Im folgenden berichten wir über eine 
einstufige photokatalytische Elektrosyn­
these des Alarm-Pheromons der Ameise 
Atta Texana aus zwei Bausteinen P1. Als 
Energiequelle diente das Sonnenlicht, wel­
ches vom 14. bis 16. August 1985 auf die in 
Bern aufgestellte, neuentwickelte Synthe­
seapparatur einstrahlte. Bei einem intensi­
tätsabhängigen durchschnittlichen Wir­
kungsgrad von ca. 9.6-10 9 mol/J wurde 
eine Ausbeute von 6.8 mmol/m2h erreicht.

Mechanismus und Kinetik
Der Mechanismus der Katalyse-Typen

B und C (Gl. (2)) ist noch nicht in allen
Details geklärt. Der in Fig. 1 dargestellte
Cyclus wurde für den lichtinduzierten Fall 
(C) mit Essigsäureanhydrid (= RX) und 
einer Serie von Michael-Acceptoren aus ki­
netischen und analytischen Daten abgelei­
tet1161. Er enthält die hierbei wesentlichen 
Reaktionsschritte (für andere RX könnten 
zusätzliche Schritte wichtig sein).

Der langsamste Reaktionsschritt (oder 
eine Kombination langsamer Schritte) 
wird die Geschwindigkeit der Katalyse be­
stimmen. Der Stationäransatz für das Ka­
talysemodell C bei —1.0 V ergibt die Ab­

Selektivität durch Katalyse
(S)-(+)-4-Methyl-3-heptanon (1) wurde 

von Silverstein et al. als Alarm-Pheromon 
der Ameise Atta Texana identifiziert1101 
und aus einem optisch aktiven Vorläufer 
synthetisiert1“1. Die hier beschriebene Syn­
these von (±)-l ist ein einfaches Beispiel 
für unser allgemeines Verfahren zur C—C- 
Bindungsknüpfung via katalysierte reduk­
tive Hydroaddition von RX 2 an Michael- 
Olefine 3 (RX = Ethylbromid, Olefin = 2- 
Methyl-1-penten-3-on1121 ).

Üblicherweise werden für konjugate Ad­
ditionen von Alkylgruppen an aktivierte 
Oiefine Organokupfer-Reagentien ver­
wendet, die aus einem Alkylhalogenid RX 
in der Regel über zwei oder mehr Stufen 
hergestellt werden[131.

Die direkte elektrochemische Reduktion 
eines Gemisches der beiden elektrophilen 
Substrate RX und aktiviertes Olefin kann 
in einer Eintopf-Reaktion zur gewünsch­
ten C—C-Bindungsknüpfung führen 
(Gl. (2), d)1'41. Da sich jedoch die Elek­
troaktivitätsbereiche von RX und Mi- 
chael-Olefin überlappen (ca. —1.6 bis —2.5 
V vs. SCE in aprotonischen Lösungsmit­
teln), kann Reduktion und damit Umpo­
lung am Alkylhalogenid oder am aktivier­
ten Olefin stattfinden. Häufig sind die Re­
aktionen denn auch begleitet von Di- und 
Polymerisierungen des Michael-Accep- 
tors.

In Gegenwart katalytischer Mengen von 
Vitamin B,2 gelingt die C—C-Bindungs­
knüpfung zwischen den zwei elektrophilen 
Substraten unter viel milderen Bedingun­
gen. Bereits bei einem Elektrodenpotential 
von —1.5 V (weder RX noch das aktivierte 
Olefin sind dort elektroaktiv) wird aus­
schliesslich RX umgepolt, unabhängig von 
der relativen Lage der Reduktionspoten­
tiale von Alkylhalogenid und aktiviertem 
Olefin (Gl. (2), B)1’51. Wird das Reaktions­
gemisch zusätzlich mit sichtbarem Licht 
bestrahlt, so benötigt die Katalyse ein 
Elektrodenpotential von ca. —1.0 V 
(Gl. (2), C). Die äusserst milden Reak­
tionsbedingungen verhindern im allgemei­
nen Polymerisierung und führen - da nicht 
nur die Umpolung, sondern auch der ei­
gentliche Michael-Angriff spezifisch ab­
läuft - zu guten Ausbeuten an Michael- 
Additionsprodukt [1-lq.

RX + ^z

2ee+H® 
oder _ 

1e9+ H®

Typ Potential [V vs. SCE] B]2 Licht
.4 -1.6...-2.5
B -1.5 x
C -1.0 X X

hängigkeit des katalytischen Stromes und 
damit der Produktionsrate gemäss1’61

1 1/1 nßl2
Lu MeF«B12 ^,[RX]+ IT>

k4nBl2/I^ + kjk3 + 1 
ÜIAO]

k3 AD J

(3)

Dabei bedeuten: i^ = katalytischer Strom 
[A], ne=1.4 [F/mol], F = Farad, 
AO = aktiviertes Olefin, I = Intensität ab­
sorbierter Photonen [Einstein/s], «B12 
= Menge des eingesetzten Katalysators, 
vc = kathodisches Zellvolumen [mL], 
A = Kathodenoberfläche [cm2], D = Dif­
fusionskoeffizient von Co11 [cm2/s], 
<5 = Diffusionsschichtdicke [cm] und 
<^ = n Co"1-R*(gebildet) / n Photonen(lbl0rkierl) 
= 0.35 ”61.

Dreimal Sonnenenergie für Photochemie, 
Zellspannung und Konvektion

Die Photoanregung des bei der Phero­
monsynthese auftretenden Ethylcobala­
mins kann effizient mit Sonnenlicht erfol­
gen. Seine langwellige Absorptionsbande 
erlaubt unter Katalysebedingungen (c « 
2-10”! m, Schichtdicke = 0.6 cm) >99% 
Absorption bis 550 nm (Fig. 2).

Fig. 1. Bl2-Katalysemodell. - Ohne Licht bei 
—1.5 V (vs. SCE): Co1 reagiert in der er­
sten Reaktionsschicht mit RX zu Co‘“—R 
(k,), das zur Elektrode diffundiert und dort 
reduziert sowie gespalten wird. Das Alkyl­
fragment reagiert sodann mit dem aktivier­
ten Olefin zum Produkt. - Mit Licht bei 
— 1.0 V (vs. SCE): Co1I!—R wird nicht re­
duziert, diffundiert in die zweite Reaktions­
schicht (Photochemie), wird angeregt zu 
Co"'—R*, homolytisch zum (relativ) stabi­
len Radikalpaar ConooR gespalten (kJ, 
das mit dem aktivierten Olefin zum Produkt 
reagiert (k5) oder rekombiniert zu Co"'—R 
(kJ. Co" diffundiert an die Elektrode, wird 
zu Cor reduziert (kJ, das sich in der ersten 
Reaktionsschicht zu Co,u—R umsetzt (kJ.
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Fig. 2. Photo-elektropräparative Sandwich-Zelle für Durchflussbetrieb (angefertigt durch 
die zentrale Apparatewerkstatt des Theodor-Kocher-Instituts der Universität Bern). - A: 
Anodenraum (ca. 120 mL), K: Kathodenraum (ca. 220 mL, davon Belichtungsraum 
17 *■ 9 x 0.6 cm); 1: Aluminium-Endplatte und -Rahmen; 2: Polypropylen-Platte; 3: 
Polypropylen-Rahmen mit Elektrolytein- und -auslass; 4; Auf Teflongitter montierte Elek­
troden aus Kohlenstoff-Filz (17 * 9 x 0.5 cm, GFA 5, Sigri Elektrodengraphit GmbH, 
D-8901 Meitingen); 5: Elektrodenanschlüsse; 6: Kationenaustauschermembran (Nafion 
425, Du Pont); 7: 3-mm-Glasplatte; 8: Referenzelektrodeneingang. - Zwischen den 
Schichten befinden sich 2-mm-Silicondichtungen. Verschraubte Zelle: 23 * 14 * 7 cm. 
Kohlenstoff-Filz hat sich wegen seiner grossen spezifischen Oberfläche besonders für kataly­
tische elektrochemische Reaktionen bewährt.

Aus Gl. (3) folgt der katalytische Strom 
als Funktion fluktuierender, absorbierba­
rer Lichtintensität (fl> ist wellenlängenun­
abhängig1161) gemäss

l/i^l/FnyFQ+K (4)

Die anzustrebende lineare Abhängigkeit 
von i^ (und somit der Produktionsrate) 
von der Lichtintensität im absorbierbaren 
Wellenlängenbereich ist zu erwarten, falls 
1/1 nfl<b » K. Andernfalls wird sich ein 
von der Lichtintensität unabhängiges Pla­
teau der Produktionsrate einstellen und 
der Wirkungsgrad entsprechend fallen. K 
ist durch experimentelle Parameter beein­
flussbar, da der Summand der nicht-pho­
tochemischen reziproken Reaktionsge­
schwindigkeiten darin enthalten ist. 
Grosse Substratkonzentrationen und 
Elektrodenoberfläche oder eine kleine Dif­
fusionsschichtdicke haben kleine Werte für 
K zur Folge (für kleine Zeitintervalle ist K 
praktisch konstant, über die Dauer der ge­
samten Katalyse betrachtet wächst K kon­
tinuierlich an, weil die Substrate für 
i^t = const. mit einem Zeitgesetz nullter 
Ordnung verschwinden).

Im Laboratoriumsbetrieb hat sich für 
die Katalyse die potentiostatisch kontrol­
lierte Methode in einer Zelle mit geteiltem 
Anoden- und Kathodenraum bewährt. 
Die experimentelle Anordnung mit zwei 
Kompartimenten schien uns - obwohl 
energetisch ungünstiger - auch für den So­
larbetrieb unerlässlich1171. Der dazu ent-

Fig. 3. Lichtintensitätsabhängige Kennli­
nien. - a) Theoretische, stationäre Strom­
Spannungs-Kurven für direkte (A) und ka­
talytische Reduktion (Gl. (2)) ohne (B) 
und mit Licht (C^) der Intensität I und 2 • I 
(icat nicht-linear von I abhängig (Gl. (4)) 
sowie für das Si-Solarmodul (SI2) (i linear 
von I abhängig). O: anodische Depolarisa­
tor-Kennlinie. Bei Laboratoriumsbetrieb 
kann der Reaktionstyp C potentiostatisch 
von A und B abgetrennt werden (konstantes 
Arbeitselektrodenpotential bezüglich der 
SCE-Referenzelektrode bei Dreielektroden­
betrieb). Bei Solarbetrieb und einfachem 
Zweielektrodenaufbau bestimmen die Kenn­
linien S und C zusammen mit O das Poten­
tial der Arbeitselektrode. Die Schnittpunkte 
X, und X, stellen die Arbeitspunkte für die 
entsprechenden Lichtintensitäten dar. - b) 
Experimentelle Strom-Spannungs-Kurven 
der Syntheseapparatur unter solarbetriebs­
ähnlichen Bedingungen (Substrate: Butyl­
bromid und Acrylonitril). Maximaler Drift 
des Arbeitspunktes auf Uz-Skala gegen 
Referenz gemessen ca. 150 mV (wegen hit­
zebedingtem Leistungsabfall im Solarmo­
dul, Potentialverschiebung auf O und Ohm­
schem Widerstand).
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SONNENLICHT

Fig. 4. Dreifache Nutzung von Sonnenener­
gie: ® Photokatalytische Elektrosynthese, 
® photovoltaische Stromerzeugung, 
® Thermosyphon-Umwälzung.

z

Fig. 5. Syntheseapparatur. - 1: Photo-elek­
tropräparative Sandwich-Zelle, Absorber­
fläche 153 cm2; 2: Solarmodul aus sechs in 
Serie geschalteten Si-Solarzellen (Atec 
Elektronik GmbH, D-8913 Schondorf, 
0 = 7.3 cm, 1.2 A/0.45 V bei 1000 W/m2), 
montiert in einem glasabgedeckten Alumi­
nium-Kasten, wahlweiser Spannungsabgrifl 
1-6 x 0.45 V, Absorberfläche 251 cm2; 3: 
Thermosyphon-Umwälzpumpe für Katholyt 
(45 mL DMF/min bei TDMFKMmMass = 40°C 
und TDMPiaM€ramlias= 30°C), a) sonnenbe­
heiztes Steigrohr, montiert auf schwarzem 
Metallblech (38 * 4 cm), b) wasserge­
kühlte Rückführung, Absorberfläche 143 
cm2; 4: Anolyt-Reservoir. - Syntheseappa­
ratur drehbar um z-Achse, Sandwich-Zelle 
und Solarmodul um x-Achse.

wickelte photoelektrochemische Reaktor 
mit Elektrolytdurchfluss ist für möglichst 
geringe Ohmsche Verlustleistung (kleine 
Distanz zwischen Anode und Kathode, 
grossflächige lonenaustauschermembran), 
Katalysebetrieb (Elektrode mit grosser 
spezifischer Oberfläche) und effiziente 
Photochemie (vollständige Absorption des 
Sonnenlichts von ca. 320 bis 550 nm durch 
<fen Photokatalysator) ausgelegt (Fig. 2).

Im Solarbetrieb wird die benötigte Zell­
spannung photovoltaisch aufbereitet. Um 
die Syntheseapparatur möglichst einfach 
zu gestalten, haben wir auf ein elektronisch 
geregeltes Dreielektrodensystem verzich­
tet. Es hat sich gezeigt, dass trotz der einfa­
chen Schaltung aufgrund der Strom-Span­
nung-Lichtintensitäts-Charakteristik der 
Siliciumzellen das Arbeitselektrodenpo­
tential nur ca. 100 mV variiert und deshalb 
Katalysemechanismus C (Gl. (2)) wirksam 
ist. Qualitativ wird dieser Effekt aus Fig. 3 
ersichtlich.

Die Zelle wird dabei als ein lichtintensi­
tätsabhängiger Widerstand, das Solarmo­
dul als eine lichtintensitätsabhängige 
Strom/Spannungsquelle betrachtet. Wer­
den sie zusammengeschaltet, so zeigen die 
Schnittpunkte der korrespondierenden 
Kennlinien für eine bestimmte Beleuch­
tungssituation die sich einstellenden 
Strom/Spannungsverhältnisse. Bewegen 
sich diese Arbeitspunkte als Funktion der 
Lichtintensität auf einer zur Stromachse 
parallelen Geraden, so sind ideale Verhält­
nisse gegeben (konstantes Arbeitselektro­
denpotential). Von grosser Bedeutung für 
Stabilität und Grösse der Zellspannung ist 
die anodische Reaktion (bei Uz = 2.5 V 
wird anodisch Dimethylformamid (DMF) 
und das darin enthaltene Dimethylamin 
zersetzt). Durch Zugabe eines leichter oxi­
dierbaren Depolarisators wird Uz verrin­
gert[18]. So erfordert die Reaktion nach Zu­
gabe von Vitamin C ins anodische Kom­
partiment nur noch 1.5 V.

Während der Reaktion bilden sich in der 
Zelle zwei Reaktionsschichten: Direkt hin­
ter der Glasplatte läuft vor allem die pho­
tochemische Reaktion (inklusive Michael­
Addition) ab, nahe der Elektrode die Alky­
lierung von Co1. Um einen katalytischen 
Cyclus vollständig zu durchlaufen, muss 
ein B12-Molekül zwischen den Reaktions­
schichten hin und her pendeln. Die ge­
wählte Distanz zwischen Elektrode und 
parallel angeordnetem Belichtungsfenster 
von 0.6 cm entspricht einem Kompromiss 
zwischen effizienter Lichtabsorption (bei 
gegebener Konzentration) und möglichst 
schnellem Austausch des Katalysators zwi­
schen den Reaktionsschichten. Durch 
Konvektion wird dieser Transport be­
schleunigt und zugleich die Diffusions­
schichtdicke an der Elektrode verringert. 
Die sonnenlichtbetriebene Thermosy­
phon-Umwälzpumpe erreicht bei einer Lö­
sungsmittel-Säulenhöhe von 70 cm und ei­
ner Temperaturdifferenz von ca. 10 °C zwi­
schen den zwei Säulen eine Leistung von 
ca. 45 mL/min (vgl. Fig. 4 und Fig. 5).

Mehrere Reaktionen verliefen unter

Fig. 6. Experimenteller Strom- und Span­
nungsverlauf bei Solarbetrieb (Pheromon­
synthese). Schreiberdiagramm vom 
14.08.1985 (Strom und Spannung sind ge­
gen die Uhrzeit aufgetragen). - a: Zugabe 
des Katalysators, b: Zugabe der Edukte 2 
und 3, c: Sonnenuntergang.

Nutzung von Sonnenenergie in der neuent­
wickelten Syntheseapparatur ebenso effi­
zient wie unter Laboratoriumsbedingun­
gen mit künstlichem Licht, potentiosta­
tisch kontrolliertem Potential und mecha­
nischer Umwälzpumpe. Im allgemeinen 
wurden bei direkter Sonnenbestrahlung im 
August 1985 (tägliche Sonnenscheindauer 
ca. 14 h 20 min, mittlere Strahlungsleistung 
über den ganzen Monat, Tag und Nacht 
gemittelt 197 W/m2 ['91) katalytische Ströme 
von 50 bis 100 mA beobachtet, die wenig 
intensitätsabhängig waren (Fig. 6, 
Gl. (4))I20]. Der (differentielle) Wirkungs­
grad wird dadurch stark intensitätsabhän­
gig, der über Tag und Nacht gemittelte ent­
sprechend klein. Aus der Coulometrie 
(ne = 1.4 F/mol), dem katalytischen Strom 
(0.05-0.1 A), der gesamten Absorberfläche 
(547 cm2, Fig. 5), der Sonnenscheindauer 
und der mittleren Strahlungsleistung resul­
tieren der durchschnittliche Wirkungsgrad 
2—4-10-8 mol/J und die Ausbeute 15-30 
mmol/m2-h[201 (unter der Annahme, dass 
sich das Produkt zu 100% bildet). Bei der 
Photoelektrosynthese des Pheromons 1 
wurde das Produkt mit einer chemischen 
Ausbeute von 45% gebildet. Entsprechend 
kleiner fallen daher die auf 1 bezogenen 
Werte für «solaren» Wirkungsgrad 
(9.6-10 ’ mol/J) und «solare» Ausbeute 
(6.8 mmol/m2 • h) aus.

Photokatalytische Elektrosynthese von (±)-4-Methyl- 
3-heptanon 1: Mit 450 mL einer sauerstoff-freien 0.2 M 
Lösung von LiClO4 in DMF wurde der kathodische 
(300 mL) und anodische (150 mL) Kreislauf der Syn­
theseapparatur (Fig. 4) bis zu den entsprechenden Re­
servoirs aufgefüllt. Nach Zugabe von 770 mg (0.57 
mmol, c = 1.9 x 103 m) Hydroxocobalamin-hydro-
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Chlorid in den Kathodenraum wurde die Apparatur am 
14.08.1985 um 10.00 Uhr an die Sonne gestellt. Das 
Potential der Arbeitselektrode gegen die SCE-Refe- 
renzelektrode und der Strom wurden aufgezeichnet 
(Fig. 6). Der Strom fiel während 75 min exponentiell 
von anfänglich 200 mA auf 4 mA ab, parallel dazu 
vollzog sich eine für die Reduktion Colu^Co' typische 
Farbänderung von rot nach grün. In den Katholyt 
wurden 584 mg (5.36 mmol) 2 (Farbumschlag nach 
hellrot) und 4.33 g (44.18 mmol) 3 zugegeben1121. Es 
stellte sich ein katalytischer Strom von ca. 65 mA ein. 
Während der Synthese wurde noch 4mal je 1.46 g (13.4 
mmol), insgesamt 6.42 g (58.96 mmol) 2 zugegeben. 
Die Versuchsanordnung wurde stündlich der Sonne 
nachgerichtet. Nach einer Versuchsdauer von 3 Tagen 
(31 Sonnenstunden) wurde der Katholyt 4mal mit je 
300 mL Et2O extrahiert. Die vereinigten Etherphasen 
wurden über Na2SO4 getrocknet und am Rotationsver­
dampfer eingeengt: 2.88 g Rohprodukt (NMR-Ana- 
lyse: 45% Rohausbeute bezogen auf 3); der «solare» 
Wirkungsgrad181 (bezogen auf 1 im Rohprodukt) be­
trägt 9.6 ■ 10-9 mol/J, die «solare» Ausbeute 6.8 mmol/ 
m2h181. Davon wurden 500 mg an 20 g Silicagel mit 
Et2O chromatographiert, was 380 mg 1 (39% bezogen 
auf 3) ergab. - IR (CHC13): 2960(s), 2940(s), 2880(m), 
1705(s), 1460(m), 1410(w), 1380(m), 1105(m), 1025(w), 
975(w) cm-1. - *H-NMR  (60 MHz, CDC13): <5 = 0.70­
1.20 (m, mit Linien bei 0.90, 0.96,1.00, 1.03, 1.08, 1.10, 
1.15; 9H), 1.20-1.90 (m; 4H), 2.20-2.70 (m, mit Linien 
bei 2.26,2.38,2.50,2.61; 3H). - MS (70 eV): m/z 128 (1; 
M+), 114(2), 99(3), 86(22), 85(6), 71(38), 57(100%), 
43(79), 41(22), 29(54).
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