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Iauge das o-Bis-~diphenyl-oxy-methy1]-benzol vom Schmp. 202-203O, 
Mischprobe; 3. beim Aufkochen mit Salzsaure das Tetraphenyl-phtha-  
l a n  vom Schmp. 174-1750. 

Bei der Spal tung der Borsaure-ester (XI --f XII) mit  iiberschiis- 
sigem Kalium-Natrium unter Stickstoff in Dioxan verhalten sich beide 
Ester vollig gleichartig. Beim Schiitteln der Schlenk-Rohre tritt eine 
griin-blaue Farbe auf, die bald darauf in ein Dunkelrot umschlagt. Nach 
mehrtagigem Stehen amalgamierte man das iiberschiissige Alkalimetall und 
fiigte (stets unter Stickstoff) eine 10-proz. Alkohol-Dioxan-Losung bis zur 
Entfarbung des Rohren-Inhaltes hinzu, wobei 1.5 Mol. Alkohol auf ein Mol. 
des zugesetzten Borsaure-esters verbraucht wurden. Die filtrierte IRisung 
scheidet beim Zuspritzen von Wasser ein griinlich fluorescierendes 01 ab, 
das beim Verreiben mit Methylalkohol erstarrt. Da wiederholtes Reinigen 
aus Eisessig-Alkohol in weiten IntervaUen schmelzende Produkte lieferte, 
kochte man schliel3lich in einer salzsaure-haltigen Eisessig-Losung auf, aus 
der das reine 9.9'. 10 - Trip hen yl- di  hy  dr  o - a n t  hr ace n auskrystallisierte ; 
Mischprobe. 

389. G. W i t t i g ,  M. Leo und W. W i e m e r :  Ober die unter- 
schiedliche Reaktionsweise von Phenyl- magnesiumbmmid und 

Phenyl-lithium gegeniiber Naphthalsiiure-Derivaten. 
(Am d. Chem. Institut d. Universitat Marburg.) 

(Eingegangen a m  11. August 1931.) 
In Fortsetzung der Arbeiten iiber ,,Ringspannung und Radikalbildung" 

stellten wir uns die Aufgabe, das 1.8-Bis- jdiphenyl-methylen]-naph- 
t h a1 i n aus dem I .8 - B i s - [dip h e n y 1 - o x y - met h yl] - nap h t h a1 i n I) zu ge- 
wi nnen : 

OH OH . .  

Wenn auch dieses Endziel vorlaufig nicht erreicht ist2), da die Dar- 
stellung des Glykols bereits auf Schwierigkeiten stiel3, so seien doch die hierzu 
durchgefiihrten Versuche mitgeteilt, die einen bemerkenswerten Gegensatz 
in der Wirkungsweise des Phenyl-magnesiumbromids und des Phenyl- 
l i thiums erkennen lassen. 

Wahrend die Einwirkung von iiberschiissigem (mehr als 4 Mol.)'Phenyl- 
mag nesi umb r omi d auf den Nap h t  hals aur  e-di me t h yles t e r zu un- 
definierbaren Gemischen fiihrte, entstand unter den gleichen Bedingungen 
aus dem Naphthalsaure-anhydrid das 9.10-Diphenyl-acenaphthy- 
lenglykol I vom Schmp. 155-156O, das mit dem von E. Beschkea) aus 

1) vergl. G.  Witt ig  u. A. Wiemer, A. 488, 144 [1930]. 
1) Die Untersuchung wkd fortgesetzt. s, A. 8QB, 101 [rgcgl. 
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Ac en a p  h t h enc hi non und P h e n y 1 - m a g n e s i u m b r o m i d gewonnenen 
Glykol identisch ist 4) : 
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Es hat sich also gleichzeitig mit der Addition zweier Molekule Phenyl- 
magnesiumbromid an das Nap h t  h a1 s aur  e - a nh  yd ri d -Molekiil eine Re- 
duktion vollzogen, bei der das Briicken-Sauerstoffatom aus dem Molekiil 
herausgenommen wurde. Wie diese zusammengesetzte Reaktion in ihren 
einzelnen Phasen verlauft, und welche Rolle dabei das mit dem Phenyl- 
magnesiumbromid im Gleichgewicht st ehende D i p he n y 1 m ag n e s i urn 6 )  

spielt, bleibe dahingestellt. 
Die Einwirkung von Phenyl-magnesiumbromid auf das bereits bekannte 

1.8-Dibenzoyl-naphthalin fiihrt nicht etwa zu dem zu erwartenden 
I. 8 - Bi s - [d i p h e n y 1 -ox y - m e t h y 11 -naphtha  li n , sondern zu dem 9. IO- 
Diphenyl-acenaphthylenglykol I1 vom Schmp. 171-173°, das mit 
dem Glykol I die gleichestruktur besitzt. Also auch hier zeigt das Grignard- 
Reagens statt der normalen Anlagerung an die Carbonylgruppen eine reduk- 
tive Wirkung. 

Die naheliegende Annahme, da13 in den beiden Glykolen stereoisomere 
Verbindungene) vorliegen, deren Verschiedenheit durch die cis- und tram- 
Stellung der Phenyl- bzw. Hydroxylgruppen gegeben ist, konnte man damit 
beweisen, daL3 die bei der Pinakolin-Umlagerung entstehenden Ketone 

4) Die Moglichkeit, daD dem Naphthalssure-anhydrid etwa Acenaphthen- 
chinon beigemengt war, dem die Glykol-Bildung zuwchreiben ware, wurde durch 
eine sorgfiiltige. im exper. Teil beschriebene Reinigung des Naphthalsiiure-anhydrids 
ausgeschlossea . 

s] W.Schlenk u. W. Schlenk jun., B .  62, 920 [IgZg]. 
8 ,  Nach Tschitschibabin u. Ssergejeff, B. 69. 658 [rg26], entstehen ebenfalls 

diastereomere Glykole bei der Umsetzung von Phenyl-magnesiumbromid d t  Phen- 
an t h re n chi n on und 0.0'- D i b en z o y 1 - d i p he n y 1. 
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identisch waren. Beide Glykole lieferten in einer siedenden Eissesig-Salzsaure- 
Lijsung das in der Literatur bekannte 9.9-Diphenyl-acenaphthenon'), 
dessen Keton-Natur sichergestellt jst. Bedeutungsvoll ist die weitere Be- 
obachtung, d& die Pinakolin-Umlagerung ausbleibt, wenn man die in Chloro- 
form gelosten Diphenyl-acenaphthylenglykole in der Kate  mit 
Salzsauregas behandelt. Unter diesen Bedingungen entsteht aus beiden 
Pinakonen ein und dasselbe 9.10 -Dip hen yl- acen a p  h t  h yl  e ndi c hlo r i d 
111, das recht stabil iste). 

Das Dichlorid gibt unter der Einwirkung von Rupferpulver seine 
beiden Halogenatome ab und geht dabei in das in orangeroten Nadeln krystal- 
lisierende 9.10-Diphenyl-acenaphthylen uber, das an der Luft bestandig 
ist und konz. Schwefelsaure tiefblau fabt. 

Da mit Hilfe von Phenyl-magnesiumbromid weder das Naphthal-  
saure-anhydrid. noch der Naphthalsaure-dimethylester, noch das 1.8- 
Dibenzbyl-naphthalin in das 1.8-Bis- [diphenyl-oxy-methyl] -naph- 
t h a l i n  verwandelt werden konnte, versuchte man, das geplante Glykol 
durch Einwirkung von Phenyl-l i thium auf die drei genannten Naphthalin- 
Derivate zu synthetisieren, da man mit diesem Reagens als Ersatzmittel 
fiir Phenyl-magnesiumbromid die besten E r f a h g e n s )  gemacht hatte. 

Wahrend die Umsetzung von 4Mol. (bzw. iiberschiissigem) Phenyl- 
lithium mit I Mol. Naphthalsaure-anhydrid zu unerfreulichen Harzen 
fiihrte, konnte man bei der Einwirkung von zwei Mot. Phenyl-lithium eine 
wohldefinierte Verbindung gewinnen, die ihren Eigenschaften nach als das 
I, a c t o n d e r I - [Dip h en  y 1 - o x y - me t h y 11 - 8 -nap h t h a1 i n - carbons aur  e 
(IV) anzusprechen ist. Das reine Lacton vermag ein weiteres Molekiil Phenyl- 
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lithium zu addieren, wobei eine Verbindung entsteht, die als ~-[Diphenyl -  
oxy-methyl]-8-benzoyl-naphthalin oder als dessen ,,Halbacetal" V 

') E. Beschke, 1. c. 
8 )  Diese Verhaltnisse erinnern an die Beckmannsche Umlagerung insofern, als 

die Hydroxylgmppe im Oxim unter dem katalysierenden EinfluB von Sauren, Phosphor- 
pentachlorid u. 8. an das Nachbar-Koblenstoffatom wandern kann; sowie sie aber durch 
Chlor ersetzt ist, stabilisiert sich das Molekiil, wie die nicht mehr umlagerungs-fiihigen 
Chlorimide (s. Wittig, Stereochemie, S. 187) zeigen; vergl. ferner E. Bergmann 
u. W. Schuchardt, A. 487, 234 i1g31j. 

@) s. die voranstehende Arbeit S. 2395. 
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zu formulieren ist. Wir mochten der zweiten Formulierung den Vorzug geben, 
da die Substanz nicht mehr imstande ist, ein weiteres Molekiil Phenyl-lithium 
aufzunehmen; als Keton dagegen m a t e  sie rnit diesem empfindlichsten 
Reagens auf Carbonylgruppen in Reaktion tretenlO). 

Das gleiche Halbacetal entsteht bei der Umsetzung von iiberschiissigern 
Phenyl-lithium mit Nap h t h a1 s a u r e - dime t h y le s t e r und mit I .8- Di - 
benzoyl-naphthalin,  ohne dalj ein Weiterreagieren unter Bildung des 
gesuchten 1.8- Bi s- [dip hen yl-oxy-met h yl] -nap h t  halins zu beobachten 
ware. Bei der Behandlung rnit Chlorwasserstoff in Eisessig tauscht die Ver- 
bindung V ihr Hydroxyl gegen Chlor aus und addiert gleichzeitig ein zweites 
Molekiil Salzsaure unter Bildung orangefarbiger Krystalle von der Zusammen- 
setzung Vl. Luft-Feuchtigkeit entfiirbt die Oxoniumsalze unter Riickbildung 
des Halbacetals. 

Die hier zutage tretenden Unterschiede im Verhalten des Phenyl- 
magnesiumbromids (bzw. Diphenylmagnesiums) und Phenyl-li- 
t hi u m s finden ihre Erklarung darin, dalj der Bindungs-Zustand zwischen 
Metall und dem Phenyl beim Aryl-lithium polarer als beim Aryl-magnesium 
ist. Die erste Reaktionsphase, Bildung einer Molekiilverbindung, die bei 
der Einwirkung von Dip henylmagnesium auf das Dibenzoyl-naph- 
thal in  zur Abspaltung von Diphenyl und Entstehung des Magnesium- 
glykolates fiihrt : 

I-\ C6H5 . 

C6H5 

wird bei der Umsetzung des Dibenzoyl-naphthalins rnit Phenyl-l i thium 
rasch durchschritten, da das polarer konstituierte Aryl-lithium sich leichter 
an den Dipol der Kohlenstoff-Sauerstoff-Doppelbindung addiert : 

>c C6H5 >C-C& 
II ' -- + I  
0.. .Li 0-hi 

Eine weitere Steigerung der Anlagerungs-Fahigkeit ist von dem Phenyl- 
natriuml1) zu erntarten, dessen ,,Salzcharakter" schon in der Unloslichkeit 
in Benzol angedentet ist. Die Umsetzung der nach Schlenk dargestellten 
Verbindung rnit 1.8 - Di b en zo yl -nap h t h alin vollzieht sich rasch und 
liefert das Halbacet  a1 des I - ,Wiphenyl-oxy-methyl] -8-benzoyl- 
naphthalins,  das aus dem oben angefiihrten Grunde kein weiteres Molekiil 
Phenyl-natrium mehr aufnehmen kann. 

Der Notgemeinschaft der Deutschen Wissenschaft und der 
'I.-G. Farbenindustr ie  A.-G. sind wir fur ihre Unterstiitzung zu grol3em 
Dank verpflichtet. 

lo) vergl. hierzu das als Keto,-carbinol formulierte 0 - [  D ip hen y 1-0 x y -me th yl] - 
0'-benzoyl-diphenyl nach Tschitschibabin u. Ssergejeff, B. 69, 654, 658 [1926]. 

11) W.Schlenk u. J .  Ho l tz ,  B. 50, 268 i1g17j. 
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Bedmibun& der Verruche l9. 
9.10- Diphenyl- acenapht  hylengl ykol (I) (W.). 

In eine Losung von Phenyl-magnesiumbromid am 17g Brom- 
benzol und 3 g Magnesium in absol. k h e r  tragt man 4 g Naphthalsaure-  
anhydridls) ein, erhitzt nach der anfangljch lebhaften Reaktion mehrere 
Stdn. auf dem Wasserbade und zersetzt den Kolben-Inhalt rnit verd. Essig- 
saure. Die atherische Schicht schiittelt man mit Natronlauge und anschli&nd 
mit Wasser durch und lafit sie verdunsten. Den beim Anreiben mit Benzot 
krystallisierenden Ruckstand reinigt man durch Umlosen aus Benzol-Petrol- 
ather. WeiSes Krystallpulver vom Schmp. 155-1560. das mit dem nach 
E. Be s c h ke '3 dargestellten 9.10 - Dip h e n y 1 - ace n a p  h t h y 1 e ng 1 yko 1 keine 
Schmelzpunkts-Depression gibt . 

9.10-Diphenyl-acenaphthylenglykol (11) (W.). 
Zu einer atherischen Esung von Phenyl-magnesiumbromid aus 

15g Brom-benzol und 2.5g Magnesium fiigt man 5 g  1.8-Dibenzoyl- 
naphthalinu),  wobei eine lebhafte Reaktion eintritt und die Losung blutrot 
gefarbt wird. Nach 4-stdg. Erhitzen auf dem Wasserbade zersetzt man die 
Grignar d -Losung mit eiskalter Ammoniumchlorid-Losung, wascht die 
atherische Schicht mit Wasser und la&. den Ather verdunsten. Der schmierige 
Riickstand krystallisiert beim Anreiben mit Benzol und liefert nach dem 
Umlosen aus Chloroform-Petrolather farblose Nadelchen vom Schmp. 171 - 
1730. Ausbeute 4g. 

4.995 mg Sbst.: 15.510 mg CO,, 2.46 mg H,O. 

Bei Zugabe einiger Tropfen kcmz. Salzsiure zu einer siedenden Losung 
des Glykols vom Schmp. 171-1730 erhiilt man das 9.9-Diphenyl-ace- 
naphthenon, das mit dem aus dem stereoisomeren Glykol 155-1560 ge- 
wonnenenl6) identisch ist. 

9.10-Diphenyl-acenaphthylendichlorid (111) (W.). 
Durch eine Liisung von 0.4 g 9.10-Diphenyl-acenaphthylenglykol 

vom Schmp. 155-1560 oder 17X-173' in Cbloroform leitet man */2 Stde. 
Chlorwasserstoff hindurch, wobei man fiir gute Kiihlung sorgt. Nach dem 
Verdunsten des I.6sungsmittels nimmt man den Riickstand in B e n d  auf 
und fiillt mit Petrolather aus. Farblose Krystalle vom Schmp. 1850 unt. Zers, 
Ausbeute 0.25 g. Mit konz. Schwefelsaure intensiv blaue Farbe. 

3.220 mg Sbst.: 0.611 mg C1. - C,,Hl,C1,. Ber. C1 18.9. Gef. C1 19.1. 

C,,H,,O,. Ber. C 85.2, H 5.4. Gef. C 84.7, H 5.5. 

9.10-Diphenyl-acenaphthylen (W.). 
Sine Liisung von 0.2 g 9.10-Diphenyl-acenaphthylendichlorid in 

trocknem Benzol schiittelt man z Tage mit 0.2 g Naturkupfer C. Die orange- 

I*) Die Arbeits-Anteile der HHm. Leo und Wiemer sind durch die Buchstaben 
L und W hervorgehoben. 

1s) Das aus Eapigsaure umkrystallisierte Anhydrid wurde zur volligen Reinigung 
in Natronladge gel%, aus der man die Naphthalsaure rnit Mineralslure abschied, 
Nach Zuriickvemandlung in das Anhydrid tlurch Erhitzen im Olbade krystallisierte 
man dieses noch mehrere Male um. 

l') A. 369, 201 [IgOg]. lS) E. Beschke.  1. c. 
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rote 'Liisung filtriert man und versetzt sie mit Petrolather, wobei der Kohlen- 
wasserstoff als hellrotes Pulver ausfut. Beim Umkrystallisieren aus Eisessig 
und Methylalkohol gewinnt man orangefarbene, seidengliinzende Nadeln 
vom Schmp. 159.5 - 1610. Mit konz. Schwefelsiiure blauviolette Halochromie. 

4.835 mg Sbst.: 16.765 mg CO,, 2.33 mg H,O. 
C,,Hl,. Ber. C 94.7, H 5.3. Gef. C 94.6, H 5.4. 

I, a c t o n d e r I - [Dip h e n y 1 - o x y - m e t h y 11 - 8 - nap h t h a 1 in - carbons a u r e 

Zu einer atberischen Suspension von 3 g Naphthalsaure-anhydrid 
fiigt man allmahlich 2 Mol. Phenyl-lithium16) unter Kiihlung im Stick- 
stoffstrome. Nach dem Stehenlassen iiber Nacht und dem Eingieljen in 
Wasser laBt man den Ather verdunsten. Das entstandene Lacton bildet 
beim Verreiben mit Ather ein weil3es Pulver, das aus siedendem Eiwssip 
lange, seidig glanzende Nadeln vom Schmp. 203-204O liefert. Ausbeute 70%. 

(Iv) &*I. 

0.1008 g Sbst.: 0.3169 g CO,, 0.0452 g H,O. 
C,,HIaOL. Ber. C 85.7, H 4.8. Gef. C 85.8, H 5.0. 

Das Lacton bildet mit Uberchlorsaure kein Perchlorat; ferner entwickelt es mit 
Methyl-magnesiumjodid kein Methan (zur Priifung auf Hydroxyl) . 

Halbacetal  des 1-[Diphenyl-oxy-methyl]-8-benzoyl-naphthalins 
(V) &*.). 

I. 0.5 g des obenstehenden Lactons in 10 ccrn absol. Ather versetzt 
man mit einer atherischen Wsung von 3 Mol. Phenyl-l i thium unter Kiihlung 
im Stickstoffstrome, wobei eine braune Lijsung entsteht, die jedoch nach 
kurzer Zeit einen dicken, griinlich-gelben Niederschlag absetzt. Nach dem 
EingieBen in Wasser und dem Verdunsten des Athers gewinnt man durch 
Umlosen aus Chloroform-Petrolather das Halbacet a1 als farbloses Krystall- 
pulver vom Schmp. 202-203.5O. Schmelzpunkts-Depression mit dem bei 
203 - 204O schmelzenden Lacton IV. 

4.812 mg Sbst.: 15.315 mg CO,, 2.39 mg H,O. 

11. Beste Darstellungsweise: I g 1.8-Dibenzoyl-naphthalin in 
25 ccm absol. Ather werden mit uberschiissigem (3 Mol.) Phenyl-lithium 
unter Stickstoff und Kiihlung umgesetzt und I Tag sich selbst iiberlassen. 
Aus der klaren Lasung erhalt man beim Zersetzen mit Wasser und nach 
dem Verdunsten des Athers ein 01, das beim Verreiben mit Petrolather er- 
starrt. Aus Chloroform-Petrolather Schmp. 202--203~. Ausbeute 70%. 

111. Das gleiche Ergebnis wird durch Umsetzen von I g Naphthal-  
saure-dimethylester unter den iiblichen Bedingungen mit 4 und mit 
6 Mol. Phenyl-l i thium erzielt. Hier beobachtete man wieder das Auf- 
treten des griinen Niederschlages. Ausbeute schlecht. 

Einwirkung von Chlorwasserstoff: 1.5 g Halbacetal  des I-[Di- 
p he n yl- o x y- met h yl] - 8 -be n z o y 1 -nap h t hali ns werden in 15 ccm Eis- 
essig suspendiert und durch Einleiten von trocknem Chlorwasserstoff in 
'Liisung gebracht; nach Zugabe einiger Tropfen Acetylchlorid la& man die 
Losung einige Stunden stehen, wobei sich prismatische, gelbrote Krystalle 

l6) Uber die Arbeitsweise mit Phenyl- l i thium s. voranstehende Mittdung. 

C,,Hs,OI. Ber. C 86.9, H 5.4. Gef. C 86.8, H 5.6. 



Fig. I .  Fig. 2. 

Heptacetyl-P-methyl-rellobiosid. Spnthetisches Heptacetyl-p-methyl-cellobiosid. 

Fig. 3. 
Oktncetpl-iso-trehalose. 

B u r c k h a r d t  H e l f e r i c h  nnd H e l l m i i t  B r e d e r e c k ,  B .  64, 2411 [1g31]. 
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ausscheiden. Unter Luftfeuchtigkeits-Ausschld saugt man ab, wlscht mit 
Petrolather und trocknet das Oxoniumsalz VI im Vakuum bei IOOO. Schmp. 
I53 - 1 5 9 .  

Zur Analyse w i d  die Substanz in ein Wiigeglaschen gebracht, das man unter mit 

0.3632 g Sbst.: 15.00 ccm n/,,-NaOH. 

Bfit Uberchlorslure bildet das Halbace ta l  ein orangefarbenes Perchlorat ,  das 
gegen Feuchtigkeit nicht so unbestbdig ist wie das Chlorid. Versuche, mit Pyridin 
oder in sidendem Xylol das oxonium-artig gebundene Molekiil Cblorwasserstoff aus VI 
herausnmehmen, mi51angen. Der oxonium-artig gebundene Chlorwasserstoff lii5t sich 
m a r  auf dies6 Weise 2. B. als Pyridh-Hydrochlorid nachweisen, aber man gewinnt 
keinen einbeitlichen Ruckstand, der das Carboniumchlorid des Halbacetals ent- 
halten mu& 

Ather iiberschichtetem Wasser offnet. 

C30H,,0C1,. Bef. C1 51.1. Get. C1 14.7. 

390. Burckhardt  He l fer i ch  and He l lmut  Bredereck:  
Zucker-Synthesen, X. Mitteil. l) : Daretellung des 2.3.6-Triacetyl- 
Q -methyl-d-glucosids und seine Verwendung ZIW Synthese eines 

Cellobiose-Derivates. 
[Aus d. Chem. Laborat. d. Universitat Leipzig.] 

(Eingegangen am 25. J.Ui 1931.) 
In einer friiberen Arbeit war an dem 2.3.4-Triacetyl-?-methyl- 

glucosid (I) eine Acylwanderung beschrieben, die entsprechend den 
damaligen Annahmen2) sich inzwischens) als eine Wanderung des 4-Acetyls 
nach 6 hat sicherstellen lassen. Die Isolierung dieses z.3.6-Triactyl-P- 
methyl-d-glucosids (11) aus dem bei der Acylwanderung stets entstehenden 
Gemisch war seiner Zeit nur durch sehr verlustreiches Umkrystallisieren 
moglich gewesen. In der vorliegenden Arbeit wird eine Methode beschrieben, 
die in sehr viel besserer Ausbeute und sehr glatt die Abtrennung des 2.3.6-Tri- 
acet yl-@uAhyl-d-glucosids ermoglicht : 

I,at man auf das Gemisch der beiden Acetate, so wie es aus der teil- 
weisen Acylwanderung des einen entsteht, einen ifberschd von Tri tyl-  
chlorid in Pyridin einwirken, so wird nur die Substanz mit freiem primarem 
6-Hydroxyl, d. h. also das Ausgangsmaterial, trityliert und damit in Wasser 
unloslich (T r i t y 1 - t r i a c e t yl- -met h y 1- g 1 u co s i d ")), das Umlagerungspro- 
dukt, das 2.~.6-Triacetyl-~-methyl-glucosid (11), lafit sic$ a d  Grund 
seiner, wenn auch nur geringen, Wasser-Iijslichkeit von der Tritylverbindung 
dos Ausgangsmaterials und des Tritanols und uberschussigem Tritylctdorid 
ohne Schwierigkeiten trennen und dann rein und in brauchbarer ,Ausbeute 
isolieren. 

Damit ist dieses Glucose-Derivat nit freiem 4-Hydroxyl so zuganrlich 
geworden, dal3 Kupplungsversuche zu Disaccharid-Derivaten versucht werden 
konnen. Von vornherein war bei d a  Tragheit des sekundaren 4-Hydroxyls 
-- 

1) IX. Mitteil.: B. 64, rog [1g3r]; VIII. Mitteil.: A. 466, 166 [1928]. 
a) Helferich,  Bredereck, Schneidmiiller. A. 418, 1 x 1 .  
3) Helferich, A. Miiller, B. 63, 2142 [1930]. 
4) Helferich,  Schneidmiiller, B. 60, 2002 [1927]. 
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