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an der Drehbandkolonne fraktioniert destilliert. Phenylii thyl-glykolither wurde in 
45-proz. Ausbeuta erhalten. Sdp.,,, 230.7O, ng 1.5005, n s  1.4986, dj5 0.9981 ; Mo1.-Ref. ber. 
48.06, gef. 48.85. (Henrye):  Sdp. 2300, d" 1.018.) 

T r e n n u n g  d e s  I somerengemisches :  2 Mol 1-Phenoxy-2-athoxy-ithen wur- 
den an der Drehbandkolonne fraktioniert destilliert. Es wurde bei 40 Torr gearbei- 
tet, da dann die Siedepunkta der hoch- und niedrigsiedenden Fraktionen noch 3, aus- 
einanderliegen und eine allzu hohe Badtemperatur vermieden wird. Bei einem Rucklauf- 
verhtiltnis von 1 :60 fur die Feinfraktionierungen wurde die Destillation mit der hochst- 
siedenden Fraktion begonnen und die dabei erhaltenen tiefsiedenden Anteile zur nichst- 
niedrigersiedenden Fraktion gegeben und so fort bis zur tiefsiedenden Fraktion. Bei der 
ausschliefllich nach Brechungsindices vorgenommenen Destillation wurde das Deatillat in 
Fraktionen von 2 ccm aufgefangen (bei kleinen Einstitzen in Fraktionen von 1 ccm) und 
die erhaltenen Fraktionen in Bereichen von 10 Einheiten, bezogen auf die 4. Stelle der 
Brechungsindices vereinigt. 

Von der niedrigsiedenden Form (trans-1 -Phenoxy-2-iithoxy-athen) wurden 
4 ccm erhalten; Sdp.,, 1380, Sdp.,,, 230,; d q 5  1.0027, npDn 1.5160, n3 1.5140; Mo1.-Ref. 
ber. 47.6, gef. 49.3; Exaltation 1.7, p = 1.9, D. 

~ - -... 

CloH120, (164.2) Ber. C73.14 H 7.37 Gef. C73.02 H7.45 
Von der hochsiedenden Form (cia- 1-Phenoxy-2-iithoxy-athen) wurden 200 ccni 

erhalten: Sdp.,, 142O, Sdp.,5, 234.8O; &: 1.0064; nB 1.5292, ng 1.5268; Mol.-Ref. ber. 
47.6, gef. 50.14; Exaltation 2.64, p=2.6, D. 

C,oH,20, (164.2) Ber. C 73.14 H 7.37 Gef. C 73.12 H 7.45 
Die Messungen des Dipolmomentes wurde nach E v e r a d ,  H i l l  und S u t t o n n )  in 

Benzol bei 25O durchgefuhrt. 

217. Friedrich Klages und Herbert l e u r e s c h , ) :  Uber eine neue 
Darstellungsreaktion fur Trialkyloxonium-Sdze (11. Mitteil. uber 0x0- 

nium- Salze**) ) 
[Aus dem Organisch-chemischen Institut der Universittit Munchen] 

(Eingegangen am 3. August 1953) 

Bei der Einwirkung von Diazoessigester auf Dialkyloxonium- Salze 
i. Ggw. von uberschussigem Dialkyliither entstehen in glatter Re- 
aktion Trialkyloxonium-Sake. Es wurden mehrere noch unbekannte 
Trialkyloxonium- Salze nach diesem neuen Verfahren dargestellt. 

I n  Fortsetzung friiherer Arbeiten**) wurde versucht, das dort beschriebene 
1-erfahren zur Darstellung von Trialkyloxonium-Salzen durch Alkylierung 
von Dialkyloxonium-Salzen mit Hilfe von Diazoparaffinen auch auf den Di- 
azoessigester auszudehnen. Dies erwies sich jedoch als nicht ohne weiteres 
moglich, denn man erhiilt z.B. bei dem Versuch, das Diathyloxonium-hexa- 
chloroantimonat des Glykolsiiureesters (I) im Sinne folgender Gleichung her- 
zustellen : 

EJ E' 
R'02C-CHN2+ [H-OR,] Sba6@ + [R02C*CH2.0R,] SbC1," + N, , 

I: R =  Athyl 
11: R = IsOprop~l 

I11 : R = Isoamyl 

n,  K. B. E v e r a d ,  R. A. W. Hi l l  u. L. E. Sut ton,Trans.  46, 41i [1950]. 
*) Teil der Dissertat. H. Meuresch Miinchen, voraussichtlich 1953. 

**) 1. Mitteil.: F. Klages  u. H. Meuresch,  Chem. Ber. 85, 860 [1952]. 
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kein kristallisiertes Reaktionsprodukt, wenn die Umsetzung in vollig indif- 
ferenten Reaktionsmedien (z. B. in Methylenchlorid, hhylenchlorid oder in 
flussigem Schwefeldioxyd) durchgefuhrt wird. Digeriert man die beim Fallen 
mit Petrolather oder beim Eindunsten des Losungsmittels erhaltene olige Sub- 
stanz dagegen einige Zeit mit Diathykither, so beginnt sie zu kristallisieren 
und geht in leidlicher Ausbeute in das Triiithyloxonium-Salz uber. Ebenso 
entsteht sofort die kristallisierte Triathyl-Verbindung, wenn man von vorn- 
herein in einem iitherhaltigen Losungsmittel arbeitet. Diese auffallende Re- 
aktion kann nur durch eine nachtragliche Athylierung des zugesetzten Athers 
durch das primare olige Reaktionsprodukt erkllrt werden, so daB man - 
unter der Voraussetzung, dafi dieses tatsachlich im wesentlichen aus der an- 
genommenen Verbindung I besteht - fur diese Sekundarreaktion zu folgen- 
der Reaktionsgleichung kommt, die durch den Nachweis des entstehenden 
Athylglykolsaureesters (IV) zumindest sehr wahrscheinlich gemacht werden 
konnte : 

@ (3 
[R'O,C.CH,.Qq] SbCI," + R,O + R'O,C.CH,*O.R + [R,O] SbCI," 

IV: R = Pithy1 
V : R = Isopropyl 

VI: R = Isoamyl 
Dims  Reaktionsschema erfordert allerdings die zusiitzliche Annahme, daB die Ver- 

bindung I gegenuber den normalen Trialkyloxonium-Salzen eine nochmak wesentlich 
gesteigerte Alkylierungstendenz aufweist, denn die Alkylierung des zugesetzten Athers 
zum Trialkyloxonium- Salz findet bereits bei tiefer Temperatur innerhalb weniger Minuten 
statt. Eine derartige erhohte Alkylierungstendenz kann jedoch durch den starken in- 
duktiven Effekt der Carbathoxygrupp befriedigend erklitrt werden, denn diese Gruppe 
ubt auch in anderen Fallen analoge Effekte aus. So wird 2.B. die Aciditiit der NH8@- 
Gruppe beim tZbergang vom Methylammonium-Ion (pK (saucr) = 10.64) zum Onium-Ion 
des Glycinesters ( p ,  

Die bei Zueatz von Athylather beobachtete Sekundarreaktion ist insofern 
von einem gewissen praktischen Interesse, als sie eine wesentliche Verein- 
fachung der Darstellung des Triiithyloxonium-Salzes bedeutet . Denn man 
kann auf diesem Umweg nunmehr das nur schwer in grol3eren Mengen dar- 
stellbare und in Losung zu handhabende Diazoathan als Athylierungsmittel 
durch den leicht zuganglichen Diazoessigester ersetzen. Wir versuchten da- 
her, das Verfahren auch auf die Darstellung anderer Trialkyloxonium-Salze 
auszudehnen und dadurch die Verwendung von Diazoparaffinen allgemein 
uberflussig zu machen. Dies ist nicht nur in vollem Umfang gelungen, son- 
dern wir stellten dariiber hinaus fest, da13 fur die zweite der angefiihrten Teil- 
reaktionen molare Mengen des zugesetzten Athers geniigen. Infolgedessen 
lassen sich die vie1 leichter als die atherfreien Dialkyloxonium-Salze darstell- 
baren Atherate der Dialkyloxonium- Salze mit Diazoessigester unmittelbar im 
Sinne folgender Gleichung in die tertiaren Oxonium-Salze uberfuhren : 

4.0) ebenfalls auBerordentlich stark erhoht. 

0 '3 
[R20H] SbCI,@*R,O + N,CH*CO,R + [R,0] SbCl,' + RO*CH,*CO,R' 

Im einzelnen wurden auf diese Weise bisher dargestellt das Tr imethyl - ,  
T r  i a t h y  1 - , Trip  ropy  1 - und T r i b u t y lo x o ni urn - hex a c h lo r o a n t i m o n a  t. 
Ferner gelang auf dem gleichen Weg die Darstellung von Tr imethyl -  und 
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Tr ia thy loxon ium-bor f luo ra t ,  woriiber jedoch erst in einer spateren Ver- 
offentlichung im Zusammenhang mit den verwendeten Ausgangsverbindungen 
berichtet w-ird. Alle diese Trialkyloxonium-Salze entstehen in befriedigender 
Ausbeute und konnten bei der leichten Zuganglichkeit der Ausgangsmateri- 
alien im Laufe von nur 1-2 Tagen in 100-g-Ansatzen aus den zugehorigen 
Athern gew-onnen werden, so daB das Verfahren wohl das bisher einfachste 
allgemein anwendbare fiir die Gewinnung von Tri-n-alkyloxonium-Salzen sein 
diirfte. 

Das Verfahren versagt dagegen bei dem Versuch, Tri-isoalkyl-oxonium- 
Salze darzustellen, und zwar anscheinend aus dem Grunde, wed sich bei cler 
Angliederung des dritten Isoalkyl-Restes an das Sauerstoff atom bereits eine 
gewisse sterische Behinderung bemerkbar macht. Infolgedessen scheinen in 
diesem speziellen Falle die der Verbindung I entsprechenden Di-isoalkyl- 
oxonium-Salze des Glykolsaureesters (z. B. I1 oder 111) gegen Ather bestandig 
zu sein uiid als kristallisierte R'eaktionsprodukte (in allerdings sehr geringer 
Ausbeute) zu entstehen. 

So konnten z. B. sowohl bei Verwendung von Di-isopropylather als auch von Di-iso- 
amyliither kristallisierte Trialkyloxonium-Salze gewonnen werden, deren Analysenwerte 
fur die erwarteten Verbindungen (I1 bzw. 111) sprechen. Ein exakter Konstitutions-. 
beweis war jedoch nicht zu erbringen, da es bisher in keinem Falle gelang, den bei der 
Spaltung dieser Verbindungen erwarteten Alkoxyessigester (V bzw. VI) aufzufinden. 
Diese Tatsache spricht jedoch auch nicht gegen die angenommene Konstitution, da samt- 
liche Oxoniumsalze in diesen Alkoxyessigestern auBerordentlich leicht loslich sind und 
deren Isolierung daher sehr erschweren. 

Die Untersuchungen wurden mit Mitteln der D e u t s c h e n  Forschungsgemein-  
s c h a f t  durchgefiihrt. 

- ________ 

Besehreibuug der Versuche 

1. Triniet,hyloxonium-hexachloroantimonat: 122g (1 Mol.) des in der 1. Mit- 
teil. beschricbenen Dime t h y1a t her  a ts  des Dime t hyloxon iu  m - Salzes  l) wurden in 
100 ccm fliissigem Schwefeldioxyd gelost und bei -30° unter Riihren rnit einem schwa- 
chen Stickstoffstrom tropfenweise mit 32.5 g (1 Mol.) Diazoess iges te r  versetzt. Die 
Reaktion setzte sofort unter Gelbfarbung ein, cloch verlief die Stickstoffentwicklung bei 
dieser tiefen Temperatur noch verhiiltnismaBig langsam. Die nach anschlieBendem Ver- 
dampfen des Schwefeldioxyds bei Zimmertempeffttur hinterbliebene, schmierig rotbraune 
Masse warde mehrmals kraftig rnit 100 ccm Ather digeriert, wobei der Bodenkorper 
langsam in sandige Kristalle des bereits schmelzpunktsreinen (159O) T r i m e t h y l o x o -  
n i u m -  Salzes iiberging. Desgleichen konnten aus der Waschflussigkeit durch Zusatz von 
vie1 Ather noch weitere Anteile des krist. Trimethyloxonium- Salzes gewonnen werden, 
wodurch sich die Gesamtausbeute auf 110 g (97.5% d.Th.) steigerte. 

Zum Nachweis cles bei dieser Reaktion entstandenen Methoxyessigsaure-athyl- 
e s t e r s  wurden die erhaltenen iitherischen Waschlaugen zunachst bei normalem Druck 
vom Losungsmittel befreit und anschlieBend i. Vak. fraktioniert. Hierbei gingen bei 41 
bis 450/13 Torr 15 g (50% 'd.Th.) einer farblosen, oligen, esterartig riechenden Frak- 
tion iiber, die bei normalem Druck lionstant bei 1310 siedete. Sie konnte durch Behandeln 
mit waDrig alkoholischem Ammoniak in ein Amid vom Schmp. 92O iibergefiihrt werden, 
das sich rtuf Grund einer Mischschinelzprobe mit einein s-ynthetischen Priiparat als Me - 
t h o x y a c e t a m i d  envies. 

2. Triiithyloxonium-hexachloroantimonat: 48 g (1 Mol.) des in der 1. Mitteil. 
beschriebenen D i a t h y l a t h e r a t s  des Dia thyloxonium-Salzes?)  wurden in 100 ccm 

1) P. **), 15. 865. 2) s .  **), S. 866. 
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Methylenchlorid gelost und unter Wasserkuhlung und Riihren mit einem Stickstoffstrom 
tropfenweiae mit 11.4 g (1 Mol.) Diazoess iges te r  versetzt. Aus der rotbraunen Losung 
fie1 mit Ather das Triathyloxonium-Salz ebenfalls sofort in schmelzpunktsreiner Form 
(133O) in einer Ausbeute von 37 g (85% d.Th.) aus. Die Reektion kann auch - in Ana- 
logie zum Versuch l - in fliissigem Schwefeldioxyd durchgefuhrt werden. 

Zum Nachweis des bei dieser Reektion gebildeten Athoxyessigsiiure-athylesters 
wurden die Mutterhugen wie oben bei normalem Druck vom Losungsmittel befreit und 
der Ruckstand i.Vak. fraktioniert. Bei 53O/13 Tom gingen rund 2 g (2% d.Th.) eines 
unter normalem Druck bei l58O siedenden Oles uber, das wiederum in Form seines Amids 
(Schmp. 82O) als der gesuchte Athoxyessigsiiure-ithylester identifiziert werden konnte. 

3. D i p r o p y l i t h e r a t  d e s  Dipropyloxonium-hexachloroantimonats: In 
100 ccm fliissigem Schwefeldioxyd wurden bei-70° 20.4 g (2 Moll.) D i p r o p y l a t h e r  ge- 
lost und unter Durchleiten eines kraftigen Stickstoffstromes tropfenweise mit 29.9 g 
(1 Mol.) A n t  i m o n p e n  t a c  h lor id  umgesetzt. Das ausgefallene weiB-kristalline Addukt 
wurde, ohne es zu isolieren, mit Chlorwasserstoff behandelt, wobei es unter Umwandlung 
in das gewiinschte Oxonium-Salz wieder in Losung ging. Letzteres hinterblieb nach Ein- 
dampfen des Losungsmittela in einem fur die Weiterverarbeitung genugend reinen Zu- 
stand. Ausbeute der weiB-kristallinen, sehr hygroskopischen Substanz 54 g (100 yo d.Th.); 
Schmp. im zugeschmolzenen Rohr 72O (Zen.). 

[C,,H,O,]SbCl, (539.9) Ber. C139.4 Gef. C139.72 
4. Tripropyloxonium-hexachloroantimonat: 54 g (1 Mol.) des unter 3 erhal- 

tenen Produktes lie13 man nach Auflosen in 100 ccm Methylenchlorid wie unter 2 mit 
11.4 g (1 Mol.) Diazoess iges te r  reagieren. Aus der rotbraunen Losung fielen mit Ather 
35 g (73% d.Th.) dw gewunschten T r i p r o p y l o x o n i u m - S a l z e s  in Form eines weilen, 
nicht hygroskopischen Kristallpulvers aus, daa nach Umfiillen aus Methylenchlorid- Ather 
bei 105O (Zers.) schmolz. 

[CC,H,,O]SbCI, (479.8) Ber. C144.34 Sb 25.38 Gef. (344.28 Sb 25.09 
5. D i  b n  t y l a  t hera  t d e  s D i  b u t y loxon i um - h e  x a c h lo  r o a n  t i  m o n a  ts : Es wurde 

entweder wie unter 3 durch Zugabe von 29.9 g (1 Mol.) A n t i m o n p e n t a c h l o r i d  zu 
einer Auflosung von 26 g (2 Moll.) D i b u t y l i i t h e r  in 100 ccm fliissigem Schwefeldioxyd 
zunachst das Atheraddukt hergestellt und dieses anschlieBend durch Chlorwasserstoff in 
das Dibutyloxonium-Salz ubergefuhrt, oder aber es wurden besser diese beiden Stufen 
vereinigt, indem man unter gleichzeitigem Einleiten je eines kriiftigen Stickstoff- und 
Chlorwasserstoffstromes in die erwahnte Losung von Dibutylather in fliissigem Schwefel- 
dioxyd langsam das Antimonpentachlorid zutropfen lieB. Das entstandene Oxonium- 
Salz hinterblieb beim anschlieBenden Verdampfen des Losungsmittels bei Zimmertempe- 
ratur zunichst in Form eines Ols, das nur durch Absaugen der letzten bste des Schwefel- 
dioxyds im Hochvakuum zur Kristallisation gebracht werden konnte. Die hierbei in 
nahezu theoretischer Ausbeute (60 g) entstandenen aehr hygroskopischen Kristalle schmol- 
Zen je nach den Arbeitsbedingungen bei 4-O (Zers.) im zugeschmolzenen Rohr. Eine 
weitere Reinigung durch Umkristallisation envies sich ah unmoglich, doch war das Salz 
fur die weitere Verarbeitung genugend rein und zeigte auch die richtigen Analysenwerte. 

6. Tributyloxonium-hexachloroantimonat: Eine Losung von 6 0 g  (1 Mol.) 
des unter 5 erhaltenen Salzes in 100ccm Methylenchlorid lieB man wie unter 2 mit 
11.4 g (1 Mol.) Diazoess iges te r  reagieren. Daa hierbei entstandene Tributyloxonium- 
Salz war in organischen Losungsmitteln bereits.derartig gut loslich, daB es bei der an- 
schlieBenden Fiillung, auch mit einem groBen AtheruberschuB, nur mehr mit einer Aue- 
beute yon 17 g (33% d. Th.) auskristallisierte. Die weiBen, nicht hygroskopischen, blattri- 
gen Kristalle schmolzen nach nochmaligem Umfiillen aus Methylenchlorid-Ather bei 119O 
(Zers.). 

[C,,H,,O]SbCI, (521.8) Ber. (340.77 Sb 23.33 Gef. C140.33 Sb 23.73 
7. D i i s o p r o p y l a t h e r a t  d e s  Diisopropyloxonium-Salzes: 60 g A n t i m o n -  

p e n t a c h l o r i d  wurden in 50 ccm scharf iiber Riphosphorpentoxyd getrocknetem Me- 
thylenchlorid gelost, und diese Losung bei -70° mit absolut trockneni Chlorwasserstoff 

[C,61&,0,]SbCI, (596.0) Ber. C1 35.69 Sb 20.43 Gef. C135.43,35.78 Sb 20.51 
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unter gleichzcitigem Durchleiten eines trocknen Stickstoffstromes gesattigt. Dann lie0 
man unter wciterem Durchleiten der beiden Gase 41 g (2 Moll.) Di i sopropyl i i ther  sehr 
langsam zutropfen. Die Mischung darf bei richtiger Arbeitsweise nicht rot werden! Das 
gewiinschte Salz fiel bereits wahrend der Reaktion teilweise aus und wurde schliel3lich 
durch einen OberschuB von Isopropyliither soweit wie moglich gefallt. Nach dem Ab- 
saiigen mit einer Tauchfritte und aweimaligem Umfiillen aus Methylenchlorid - Isopropyl- 
ather fiel es in Form rein weil3er Kristalle an, die bei weitem nicht so hygroskopisch 
waren wie die iibrigen Dialkyloxonium-Salze, sich aber auch in reinem Zustand nach 
kurzer Zeit rot fiirbten; Ausb. 94 g (87% d.Th.). Schmp. im zugeschmolzenen Rohr 104O 
(Zers.). 

._ . ~~ . 

[C,,H,0,]SbC16 (539.9) Ber. (2139.41 Sb 22.55 Gef. C139.32,38.94 Sb 22.43 
8. Diisopropyl-[carbiLthoxy-methyl]-oxonium-hexachloroantimonat(II): 

72 g des unter 7 erhaltenen Salzes, gelost in 200 ccm Methylenchlorid, wurden bei - 5 O  
tropfenweise rnit 15.2 g (1 Mol.) .Diazoessigester versetzt. Nach Abklingen der Stick- 
stoffentwicklung schied sich bei Zusatz von Isopropyliither ein kristallines, noch unein- 
heitliches, hygroskopisches Produkt ab, das noch wesentliche Anteile des Ausgangsmate- 
rials zu enthalten schien. Zur Befreiung voii diesen Verunreinigongen wurde daa Roh- 
produkt mehrmals in Methylenchlorid aufgelost und mit je 5 ccm Diazoessigester (jeweils 

Mol.) umgesetzt, bis die mit Isopropyliither ausgefallten Kristalle nicht mehr feuchtig- 
keitsempfindlich waren. Erst dieses, in einer Ausbeute von maximal 6.3 g (9% d.Th.) 
angefallene Iteinprodukt war iitherbestiindig und konnte aus seinen Methylenchlorid- 
Liisungen auch mit Athyliither gefallt werden; Schnip. ll6O (Zers.). 

[C,oH,,O,]SbCI, (525.8) Ber. C 22.85 H 4.03 C140.47 Sb 23.16 
Gef. C 22.10, 21.87 H 3.61, 3.43,) C140.53,40.06 Sb 23.35 

9. Diiso a m y l -  [car b ii t h o  x y - m e t  h y 11 -ox o n i u m  - h e x a  c h l  o r o a n  t i m o n a  t (111) : 
30 g A n t i m o n p e n t a c h l o r i d  wurden in 25 ccm absolut trocknem Methylenchlorid 
gelost und diese Liisung wie unter 7 bei -70° unter gleichzeitigem Durchleiten eines 
Stickstoffstromes mit Chlorwasserstoff gesiittigt sowie unter weiterem Durchleiten beider 
Gase tropfenweise mit 32 g (2 Moll.) Di i soamyl i i ther  versetzt. Bei richtiger Arbeits- 
weise darf die Losung hochstens orangegelb werden. Das gebildeete Diisoamyliitherat 
des Diisoamyl-oxonium-Salzes konnte wegen dcr Anhiiufung der venweigten Amylresete 
nicht mehr in der ublichen Weise mit Isoamyliither aus seiner Losung gefiillt werden 
und lie0 sich auch nach Abdampfen des Losungsmittels und des iiberschiissigen Chlor- 
waaserstoffs im Hochvakuum nicht zu r  Kristallisation bringen. Es wurde daher in  Form 
des hierbei mgefallenen tief orangefarbenen Oles direkt weiterverarbeitet und nach 
Auflosen in 100 ccm Methylenchlorid bei Oo mit 33 g (3 Moll.) 4, Diazoess iges te r  um- 
gesetzt. Die Stickstoffentwicklung ging langsamer vor sich als in Vers. 8 und war erst 
nach 2 Stdn. beendet. Das Reaktionsprodukt fie1 nach Zusatz von Ather zuniichst in 
Form eines von wenigen roten Kristallen durchsetzten Oles aus, dits durch sechsmaliges 
Urnfallen aus Methylenchlorid- Ather in 3 g (5% d.Th.) eines einigermaoen sauberen, 
grauweioen Kristallpulvers vom Schmp. 89O (Zers.) ubergefuhrt werden konnte. 

[C,H,O,]SbCl, (579.9) Ber. (2136.69 Sb 21.00 Gef. (337.11 Sb 20.76 

,) Die CH-Bestimmung antimonhaltiger Substanzen bereitet wegen der Katalysator- 
Vergiftung durch das Antimon gewisse Schwierigkeiten und liefert meistens zu niedrige 
Werte. Doch liegen diese, wie Testbestimmungen an Tributyloxonium-hexachloroanti- 
monat zeigten, bei Verwendung neugefullter Rohre selten urn mehr als 1% unter der 
Theorie. 

4, Der gegenuber Vers. 8 erhohte Einsata von 3 Moll. Diazoessigester wurde gewiihlt, 
um einerseits den in dem Ausgangsmaterial zweifellos noch vorhandenen freien Chlor- 
wasserstoff mit Sicherheit zu zemtoren und andererseits die in Vers. 8 beschriebene 
mehrmalige Zugabe von Diazoessigester zii vermeiden. 

- 




