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69 Verfahren zur Trennung von racemischen Alkallmetallsalzen und vom Lacton der

cns—2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essngsaure

@ Ein Alkalimetallsalz oder das Lacton der racemischen

cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essigsiure wird mit
optisch aktivem a-Phenyl-dthylamin umgesetzt. Das eine,
aus dem Reaktionsgemisch ausgeschiedene Teil des ent-
standenen diastereomeren Salzpaares wird in das entspre-
chende optisch aktive Lacton, beziehungsweise in das ent-
sprechende optisch aktive Salz der cis-2-Hydroxy-cyclo-
pent-4-en-1-yl-essigsiure libergefithrt. Die erhaltene Mut-
terlauge des Reaktionsgemisches wird ausgesduert und das
entstandene cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essigsdure-
Lacton hydrolisiert. Das ausgeschiedene Alkalimetallsalz
der racemischen cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essig-
sdure wird abgetrennt. Schliesslich wird die Mutterlauge
mit einem Alkalimetallhydroxyd hydrolisiert und das aus-
geschiedene Alkalimetallsalz des Antipoden der cis-2-
Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essigsdure, das gegensitzlich
vom diastereomeren Salz ist, das durch das Trennungs-
mittel ausgeschieden wurde, abgetrennt.
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PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zur Trennung von racemischen Alkalime-
tallsalzen und vom Lacton der cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-
en-1-yl-essigsdure, dadurch gekennzeichnet, dass man ein
Alkalimetallsalz oder das Lacton der racemischen cis-2-
Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essigsdure im wissrigen Me-
dium mit optisch aktivem a-Phenyl-dthylamin und/oder mit
dessen Salz mit einer starken Sdure umsetzt; das eine, aus
dem Reaktionsgemisch ausgeschiedene Teil des entstande-
nen diastereomeren Salzpaares von der Mutterlauge trennt,
dann mit einer Sdure in das entsprechende optisch aktive
Lacton, beziehungsweise mit Alkalimetallhydroxyd in das
entsprechende optisch aktive Salz der cis-2-Hydroxy-cyclo-
pent-4-en-1-yl-essigsdure iiberfithrt; die, nach der Trennung
des einen, wihrend der Abtrennung aus dem Reaktionsge-
misch ausgeschiedenen diastereomeren Salzes erhaltene
Mutterlauge mit starker anorganischer Sdure ansduert und
das entstandene cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essigsdu-
re-Lacton mit einem nicht mit Wasser vermischbaren Lo-
sungsmittel extrahiert und in einer Losung von einem niede-
ren Alkanol, mit einer, mit dem Lacton-Gehalt des Race-
mats dquivalenten Menge von Alkalimetalthydroxyd hy-
drolysiert; das ausgeschiedene Alkalimetallsalz der racemi-
schen cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essigsdure von der
Mutterlauge trennt; die erhaltene Mutterlauge mit einer, mit
ihrem Lacton-Gehalt 4quivalenten Menge von Alkalimetall-
hydroxyd hydrolisiert und das ausgeschiedene Alkalimetall-
salz des Antipoden der cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-
essigsdure, das gegensitzlich vom diastereomeren Salz ist,
das durch das Trennmittel ausgeschieden wurde, trennt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man das Lacton der racemischen cis-2-Hydroxy-cyclo-
pent-4-en-1-yl-essigsdure als Ausgangsstoff nimmt.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man das Natriumsalz der racemischen cis-2-Hydroxy-
cyclopent-4-en-1-yl-essigsdure als Ausgangsstoff nimmt.

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch
gekennzeichnet, dass man die Trennung durch Verwendung
von 0,3-1,5 Mol optisch aktives a-Phenyl-dthylamin auf 1
Mol cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essigsdure-salz be-
ziehungsweise Lacton gerechnet durchfiihrt.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1-4, dadurch ge-
kennzeichnet, dass man bei der Trennung das Natriumsalz
der racemischen cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essigséu-
re als Ausgangsstoff nimmt, vom optisch aktiven o-Phenyl-
dthylamin weniger als die stochiometrische Menge verwen-
det und die Trennung in Gegenwart eines, mit Wasser unver-
mischbaren organischen Losungsmittels durchfiihrt.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch
gekennzeichnet, dass man bei der Trennung die Hydrolyse
des Lactons, das durch Behandlung mit einer Sdure der
Mutterlauge, die nach der Trennung des einen diastereome-
ren Salzes erhalten wurde, in zwei Schritten durch Verwen-
dung von Natriumhydroxyd durchfiihrt.

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man das getrennte Alkalimetallsalz der racemischen cis-
2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essigsdure in den Trennungs-
prozess zuriickfiihrt.

Gegenstand der Erfindung ist ein neues Verfahren zur
Trennung von racemischen Alkalimetallsalzen und/oder
vom Lacton der cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essigsdu-
re.
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Die cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essigsdure besitzt
zwei optische Antipoden, die im Weiteren (+), bezichungs-
weise (—)-cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essigsdure ge-
nannt werden. Diese Sduren und die racemische Siure, die
von deren dquimolaren Gemisch gebildet wird, haben die
gleiche Eigenschaft und zwar die, dass sie sich im saurem-
wissrigen Medium in ein bicyclisches Lacton der allgemei-
nen Formel

g

umwandeln. Da die Hydroxyl- und Carboxymethyl-gruppe
in der cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essigsdure der all-
gemeinen Formel

OH

die gleiche Seite des Cyclopenten-Ringes einnehmen, das
heisst in dem einer Antipode beide Gruppen o, wihrend in
der anderen Antipode beide Gruppen p sterische Stellung
haben, steht der Lactonring in dem durch Ringschluss ent-
standenen Lacton der allgemeinen Formel I bei der einen
Antipode hinter dem Cyclopenten-Ring und bei der anderen
Antipode davor. Bei der Darstellung der Formeln haben wir
darauf keine Riicksicht genommen, deshalb werden die steri-
schen Steflungen der einzelnen Substituten beziehungsweise
die anellierenden Richtungen der Ringe nicht gezeichnet.

Die optisch aktiven und racemischen cis-2-Hydroxy-
cyclopent-4-en-1-yl-essigsdure-lactone der allgemeinen For-
mel I werden zur Herstellung von Prostaglandinen und an-
deren Verbindungen mit Cyclopenten-Geriist, wie zum Bei-
spiel cis-Jasmon, verwendet (J.A.C.S., 95, 6382. [1973), be-
zichungsweise J. Org. Chem., 37, 2363. [1972]). Die Verbin-
dungen der allgemeinen Formel I werden auf folgender Wei-
se hergestellt: Cyclopentadien und Dichloracetylchlorid rea-
gieren, in Gegenwart von Trifithylamin miteinander, wo-
durch das entstehende Dichlorketon auf das Cyclopentadien
additioniert wird und ein bicyclisches Dihalogen-Keton ent-
steht. Diese Verbindung wird unter Reduktion dehaloge-
niert, dann wird die racemische Verbindung der allgemeinen
Formel I durch Behandlung des entstandenen bicyclischen
Ketons unter gleichen Umsténden wie bei der Baeyer-Villi-
ger-Oxidation hergestellt (Tetrahedron Letters 307. [1970]).

Zur Herstellung von Prostaglandinderivaten von natiirli-
cher Konfiguration ist es aber nicht vorteilhaft die racemi-
sche Verbindung der allgemeinen Formel I als Ausgangsstoff
zu nehmen, weil dadurch auch die enantiomere Verbindung
als Ballaststoff in der Synthese durchgefiihrt werden muss
und das heisst ausser der Verminderung der Ausbeute auch,
dass die Trennung bei einem spéteren Schritt der Synthese
mit empfindlicheren Stoffen durchgefiihrt werden muss.

Die Trennung der Verbindung der allgemeinen Formel I
durch Verwendung vom optisch aktiven a-Phenyl-dthylamin
wird in der Literatur beschrieben (J.A.C.S. 95, 6832. [1973]).
Gemiss der, in der Literatur beschriebenen Methode wird
folgendermassen vorgegangen: die racemische Verbindung
der allgemeinen Formel I wird mit dquimolarer Menge einer



wiissrigen Base hydrolisiert, die erhaltene Losung vom Salz
der racemischen Sdure der allgemeinen Formel IT wird bei
0°C in Gegenwart von Athylacetat auf den pH-Wert 3,5-4
gesauert und die freigewordene racemische Siure der allge-
meinen Formel IT wird mit Athylacetat extrahiert. Die erhal-
tenen Athylacetat-Losung wird bei 0 °C entwéssert. Dazu
wird die optisch aktive Base ((+)-a-Phenyl-dthylamin) im
ca. 5% Uberschuss zugegeben. Das ausgeschiedene kristalli-
ne Salz wird durch Umkristallisieren gereinigt. Das erhaltene
Salz wird in der dquimolaren Menge einer wissrigen Base
gelost, das auf dieser Weise freigewordene (+)-a-Phenyl-
ithylamin wird durch Extrahieren mit Ather entfernt, und
dann wird die erhaltenen wissrige Losung beim pH-Wert
und bei 20 °C mit Jod reagiert und dadurch in ein sogenann-
tes Jodlacton iiberfiihrt.

Es gibt noch ein bekanntes Verfahren (ungarische Patent-
anmeldung Nr. CI-1678) zur Reinigung der Verbindungen
der aligemeinen Formel I beziehungsweise IT durch Salzbil-
dung. Dieses Verfahren ermdglicht auch die Herstellung von
Alkalimetall- und Erdalkalimetallsalzen der Sdure der allge-
meinen Formel IT.

Der gemeinsame Nachteil all dieser Verfahren ist, dass
die Trennung und die Salzbildung mit deren Hilfe nicht in
den fiir die industrielle Produktion notwendigen Mengen ge-
16st werden konnen. Zwar sichern die bekanntgemachten
Verfahren die Herstellung reiner Produkte, aber sie wiirden
bei der Steigerung der Mengen wegen der relativ kleinen L6-
sungskonzentrationen die Aufarbeitung eines grossen Lo-
sungsvolumens bendtigen, was ungerechtfertigt wire. Uber-
raschenderweise wurde nun gefunden, dass die Alkalimetall-
salze und das Lacton der racemischen cis-2-Hydroxy-cyclo-
pent-4-en-1-yl-essigsdure auch, in fiir industrielle Mengen
16sbarer Weise durch Anwendung vom optisch aktiven -Phe-
nyl-dthylamin getrennt werden konnen, wenn das Verfahren
nach Anspruch 1 durchgefiihrt wird.

Das wihrend des Verfahrens entstehende racemische, be-
ziehungsweise in kleinem Masse optisch aktive cis-2-Hydro-
xy-cyclopent-4-en-1-yl-essigsdure-salz kann in den Tren-
nungsprozess zuriickgefiihrt werden.

Bei der Durchfiihrung der Trennung kann man das race-
mische Lacton als Ausgangsstoff wihlen, aber in einem noch
vorteilhafteren Verfahren wird das racemische Lacton in
wiissriger Alkalimetallhydroxyd-Losung gelost und die er-
haltene Lésung des Alkalimetallsalzes getrennt. Beim erfin-
dungsgemiissen Verfahren kénnen Natrium- oder Kalium-
hydroxyd als Alkalimetallhydroxyd gleicherweise verwendet
werden. Vorteilhaft ist Natriumhydroxyd zu verwenden.
Was fiir die Alkalimetallhydroxyde angegeben wurde, be-
zieht sich sinngemiss auch auf die Alkalimetallsalze.

Beim erfindungsgemdssen Verfahren kommen die aro-
matischen und aliphatischen Kohlenwasserstoffe und deren
verschiedene halogenierte Derivate als mit Wasser unver-
mischbare Losungsmittel in erster Linie in Betracht. Jedes
organisches Losungsmittel, das mit Wasser nicht vermisch-
bar und den Reaktionspartnern gegeniiber inaktiv ist und
das cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essigsdure-lacton .
16st, kann aber verwendet werden. Dichlordthan und Di-
chlormethan wurden dusserst vorteilhaft gefunden.

Beim erfindungsgeméssen Verfahren ist es vorteilhaft
0,3-1,5 Mol vom optisch aktiven a-Phenyl-dthylamin fiir 1
Mol racemisches Lacton zu verwenden. Wenn die Menge des
Trennungsmittels nicht die stochiometrische Menge [aufs
Lacton gerechnet] erreicht, ist es vorteilhaft, wenn die Tren-
nung in Gegenwart der oben angefiihrten organischen Lo-
sungsmittels durchgefiihrt wird und so die andere Sdure-
Antipode, die in Form eines, als diastereomeres Salz nicht
ausgeschiedenen Lactons anwesend ist, in Losung gehalten
wird.
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Als, zum Verfahren verwendetes, mit Wasser vermisch-
bares organisches Losungsmittel wird ein niederer Alkanol
genommen. Solche Alkanole sind die, gegebenenfalls gera-
den oder verzwelgten aliphatischen Alkanole mit 1-4 Koh-
lenstoffatomen, wie zum Beispiel Methanol, Athanol, n- und
i-Propanol, sowie n-, sek.- und tert.-Butanol. Sehr vorteil-
haft ist die Verwendung von Athanol.

Nihere Einzelheiten des erfindungsgemaéssen Verfahrens
werden an Hand der folgenden Beispiele erldutert.

Beispiel 1
32,8 g Natriumsalz der racemischen cis-2-Hydroxy-

cyclopent-4-en-1-yl-essigsidure (0,200 Mol) werden in 35 ml
Wasser geldst. Zur Losung werden 54 ml Dichlordthan und
14,0 g (0,116 Mol) (+)-a-Phenyl-dthylamin zugegeben. Das
erhaltene Gemisch wird unter 5 °C gekiihlt und 14 ml (0,168
Mol) wissrige Salzsdure-Losung (37,0 Gew.-%, spezifisches
Gewicht: 1,19 g/ml) werden bei dieser Temperatur unter
Riihren dazu gegeben. Das Reaktionsgemisch wird eine wei-
tere Stunde lang geriihrt, dann filtriert und der ausgeschiede-
ne Stoff wird mit 2 x 5 ml Dichlordthan gewaschen und ge-
trocknet. Man erhdlt 19,7 g (75,0%) (—)-cis-2-Hydroxy-
cyclopent-4-en-l-yl-essigsdure-(+ )-a-phenyl-dthylamin Salz.
[a]?°p = —22° (c = 2, Methanol).

Beispiel 2

Die, im Beispiel 1 erhaltene zweiphasige Mutterlauge
wird mit 20 ml cc. Salzsdure unter Riickfluss gekocht. Nach
Abkiihlung und Trennung der organischen Phase wird die
wissrige Phase mit 2 x 100 ml Chloroform ausgeschiittelt.

Die vereinigte organische Phase wird mit wasserfreiem
Natriumsulfat getrocknet und eingeengt. Als Riickstand er-
hilt man 15,5 g (100%) Lacton der Formel I (Gemisch von
Racemat und (+)-Antipode).
[0]2% 546 = +46°~+51° (c = 1,2, Chloroform).

Beispiel 3

Das, im Beispiel 2 erhaltene Lacton der Formel I wird in
45 ml absoluten Athylalkohol geldst und 2,2 g (0,055 Mol)
festes, granuliertes Natnumhydroxyd werden dazu gegeben,
und dann wird das Gemisch eine Nacht (12 Stunden lang)
bei Zimmertemperatur stehen gelassen.

Nachher wird das Gemisch unter 5 °C gekiihit und fil-
triert. Der erhaltene feste Stoff wird mit 2 x 1 ml Athylalko-
hol gewaschen und getrocknet. Man erhilt 9,1 g (27,6%, ge-
rechnet auf die Messung von Beispiel 1) cis-2-Hydroxy-
cyclopent-4-en-1-yl-essigsdure-natriumsalz (Gemisch vom
Racemat und (+)-Antipode).

[0]2%546 = +25-+30° (c = 2, H,0).

Beispiel 4
Zur im Beispiel 3 erhaltenen Mutterlauge werden 2,8 g
(0,07 Mol) weiteres Natriumhydroxyd zugegeben. Die Lo-
sung wird wieder eine Nacht stehen gelassen und schliesslich
eingeengt. Der Riickstand betrigt 11,4 g (69,6%) (+)-cis-2-
Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl- e551gsaure-natnumsalz
[0]2%546 = +57-+61° (c = 2, H,0).

Beispiel 5

19,7 g gemiiss Beispiel 1 erhaltenes (—)-cis-2-Hydroxy-
cyclopent-4-en-1-yl -essigsdure-(+ )-a-phenyl-dthylamin Salz
werden in 40 ml warmen Wasser gelost Die Losung wird 3
Stunden lang stehen gelassen, dann eine Stunde lang unter
5°C gekiihlt und schiiesslich filtriert. Das erhaltene Salz
wird mit 2 x 2 ml eisigen Wasser gewaschen und getrocknet.
Man erhilt 17,1 g (86,8%) reines (—)-cis-2-Hydroxy-cyclo-
pent-4-en-1-yl-essigsdure-(+)-a-phenyl-dthylamin Salz.
[a]*°p = —25° (¢ = 2, Methanol).



647 496

Beispiel 6

Zur im Beispiel 5 erhaltenen Mutterlauge werden 30 ml
Chloroform und 5 ml cc. Salzsdure zugegeben und nachher
wird sie eine Stunde lang unter Riickfluss gekocht. Nach
Kiihlung wird die organische Phase getrennt und die wéssri-
ge Phase mit 2 x 20 ml Chloroform extrahiert. Die vereinigte
organische Phase wird mit wasserfreiem Natriumsulfat ge-
trocknet und eingeengt. Zum Riickstand werden 5 ml abso-
luter Athylalkohol und 0,38 g Natriumhydroxyd zugegeben.
Nachdem die Losung 45 Stunden lang stehen gelassen wur-
de, wird sie eingeengt. Man erhilt 1,5 g (4,6%, gerechnet auf
die Messung von Beispiel 1) cis-2-Hydroxy-cyklopent-4-en-
1-yl-essigsdure-natriumsalz. (Ein racemisches Produkt mit
kleinem Gehalt vom (—)-Antipode.)
[a]20546 = —2°-0° (c = 2, Salzsdure).

Beispiel 7

22,8 g racemisches cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-
essigsdure-natriumsalz und 10,0 g gemdss Beispiel 3 bezie-
hungsweise 6 regeneriertes racemisches und optisch aktives
cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essigsdure-natriumsalz,
wobei beachtet wird, dass der [a]2° 5,,-Wert des Gemisches
kleiner als + 10° sein soll (c = 2, Wasser). Im Weiteren wird
gemiiss Beispiel 1 gehandelt. Als Produkt erhélt man 19,3 g
(73,8%) (—)-cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essigsiure-
(+)-0-phenyl-dthylamin-salz.
[0]2%p = —21° (¢ = 2, Methanol).

Beispiel 8

Zu 5,7 g (0,047 Mol) (+)-a-Phenyl-dthylamin werden
25 ml Wasser zugegeben. Der pH-Wert wird mit cc. Salzsiu-
re-Losung auf 8 eingestellt und dann wird cis-2-Hydroxy-
cyclopent-4-en-1-yl-essigsdure-natriumsalz zur erhaltenen
Losung zugegeben. Voriibergehend entsteht eine Losung,
aus der bald Kristalle ausgeschieden werden. Das Reak-
tionsgemisch wird bei Zimmertemperatur 3 Stunden lang
stehen gelassen und dann unter 5 °C gekiihlt, filtriert, das
ausgeschiedene Salz wird mit 2 x 0,5 ml eisigen Wasser ge-
waschen und getrocknet. Man erhilt 3,3 g (67,3%) (—)-cis-
2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essigsdure- (4 )-o-phenyl-
dthylaminsalz.

[a]?°p = —22° (c = 2, Methanol).

Das erhaltene Salz wird geméss Beispiele S und 6 gerei-
nigt und die Mutterlauge wird gemdss Beispiele 2, 3 und 4
aufgearbeitet.

Beispiel 9

Zum Gemisch von 11,4 g (0,092 Mol) (+)-o-Phenyl-
dthylamin und von 80 ml Wasser wird bis zum pH-Wert 7
cc. Salzsdure-Losung zugegeben. Danach werden 24,4 g
(0,148 Mol) racemisches cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-
essigsdure-natriumsalz dazu gemessen. Im Weiteren wird ge-
mdss Beispiel 8 gehandelt. Als Produkt erhdlt man 12,0 g
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(61,7%) (—)-cis-2- Hydroxy-cyclopent -4-en-1-yl-essigsdure-
(+)-a-phenyl-dthylaminsalz.
[a]?°p = —21,5° (¢ = 2, Methanol).

Die weitere Reinigung des Produkts und die Aufarbei-
tung der Mutterlauge wird geméss Beispiel 8 vorgenommen.

Beispiel 10

Zu 4,52 g (0,036 Mol) racemischen cis-2-Hydroxy-cyclo-
pent-4-en-1-yl-essigsdure-lacton (racemische Verbindung der
Formel I) werden 4,8 g (0,039 Mol) (4-)-a-Phenyl-dthylamin
und 30 ml Wasser zugegeben. Das Gemisch wird geriihrt
und nach dem Anfang der Kristallisierung wird es 3 Stunden
lang bei Zimmertemperatur und 2 Stunden lang unter 5°C
gehalten. Das ausgeschiedene (—)-cis-2-Hydroxy-cyclopent-
4-en-1-yl-essigsdure-(+ )-a-phenyl-dthylaminsalz wird fil-
triert, mit 2 x 0,5 ml Eis-Wasser gewaschen und getrocknet.
Man erhilt 1,7 g (35,9%) trockenes Produkt.
[0]2°y = —22° (¢ = 2, Methanol).

Beispiel 11
Zu 24,8 g (0,2 Mol) recemischen cis-2-Hydroxy-cyclo-
pent-4-en-1-yl-essigsdure-lacton werden 35 ml Wasser, 54 ml
Dichlorithan und 8,0 g (0,2 Mol) Natriumhydroxyd zugege-
ben. Im Weiteren wird geméss Beispiel 1 gehandelt und das
dort angegebene Produkt von gleicher Qualitdt und in glei-
cher Menge erhalten.
Beispiel 12
Es wird geméss Beispiel 1 gehandelt, bloss die Trennung
wird mit (—)-a-Phenyl-dthylamin ausgefiihrt. Man erhélt
19,7 g (75%) (+)-cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essig-
sdure-(— )-o-phenyl-dthylaminsalz.
[e]?°y = +22° (c = 2, Methanol).

Beispiel 13

26,3 g (0,100 Mol) (—)-cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-
yl-essigsaure-( -+ )-a-phenyl-dthylaminsalz werden in 80 ml
Wasser gelst. Der pH-Wert der Losung wird mit cc. Salz-
sdure-Losung auf 1 eingestellt, dann wird die Losung eine
Stunde lang bei Zimmertemperatur geriihrt und schliesslich
mit 3 x 40 ml Dichlormethan extrahiert. Die vereinigte orga-
nische Losung wird mit wasserfreiem Natriumsulfat getrock-
net und dann eingeengt. Als Riickstand erhélt man 11,9 g
(—)-cis-2-Hydroxy-cyclopent-4-en-1-yl-essigsdure-lacton.
[a]2°p = —106° (¢ = 1, Chloroform).

Beispiel 14
Die, gemiss Beispiel 13 erhaltene lactonfreie wéssrige
Phase wird mit 20% Natriumhydroxyd-Lésung gelaugt und
mit 3 x 25 ml Dichlormethan extrahiert. Die vereinigte orga-
nische Phase wird getrocknet und eingeengt. Als Riickstand
erhélt man 13,8 g (+)-Phenyl-dthylamin.
[@]2°p = +35° (¢ = 10, Methanol).
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