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Hexacyanbenzol (1) reagiert bei 20°C langsam mit Alkoholen untcr Rildung der entsprechen- 
den Pentacyanphenylather (2,3), die sich auch bei der Einwirkung molarer Mengen Alkoholat 
auf 1 oder Chlorpentacyanbenzol (4) bilden. Die Pentacyanphenyliither ubertragen bei mll3ig 
erliiiliter Temperatur ihre Alkylgruppe auf Alkohole unter Bildung von aliphatischen Athern 
und Pentacyanphenol (5 ) .  Die Bildung von Meisenheimcr-Komplexen 11 aus 1 und Natrium- 
alkoholat oder aus Pentacyanphcnyliithern und Natriuiucyanid in Losung wird nachgewiesen. 
Die Komplexe 11 zerfallen bcini Ansbuern in Gemische aus 1 und dem entsprechenden Penta- 
cyanphenylather. Aufgrund dieser Beobachtungen wird eine neue Darstellung von 1 und 4 
direkt aus 1.3,5-Trichlor-2,4,6-tricyanbenzol (6) ausgcarbeitet. 

Polycyanobcnzenes, IIP l) 
Reactions of Hexacyanobenzene with Alcohols. Pentacyanopbenyl Ethers and Polycyano- 
substituted Meisenheimer Complexes 

Hexacyanobenzene (1) reacts with alcohols at  20°C sluggishly to givc pentacyanophenyl 
ethers (2, 3) which are also obtained by reaction OF molar amounts of alcoholates with 3 or  
with chloropeiitacyanobenzene (4). At moderately elevated temperatures the pentacyano- 
phenyl ethers transfcr their alkyl group to alcohols to give aliphatic ethers and pentacyano- 
phenol (5). Meisenheimer complexes I1 which are stable in solution arc formed either by 
addition of sodium alcoholates to 1 or sodium cyanide to pentacyanophenyl ethers. Upon 
acidification the complexes yield mixtures of 1 and the corresponding pentacyanophenyl cthcr. 
As a consequence of these observations a new synthesis of 1 and 4 is devised. 

Pentacyanphenyliither 
Kiirzlich zeigten wir3), daR sich Hexacyanbenzol (I) mit Wasser zum Pentacyan- 

phenol (5) umsetzt. Wie wir nun Eanden, reagieren auch Alkohole mit 1 unter Substitu- 
tion einer Cyangruppe. Mit Methanol oder Athanol entstehen bei 20°C in langsamer 

1)  IT. Mrtteil.: siehe 1. c.3). 

2, Tell der Dissertation von S. O d i l ,  Univ. Freiburg i. Rr. 1972. 
3) K .  Friedrich und S. Oeckl, Chem. Ber. 106, 2361 (1973). 
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Reaktion das Pentacyananisol (2)3) bzw. das Pentacyanphcnetol (3). Wesentlich 
rascher werden 2 und 3 bei der Einwirkung molarer Mengen der Natriumalkoholate 
auf 1 oder auf Chlorpentacyanbenzol (413.4) gebildet : 

Nc@N K O H ,  J O T ,  3 6 h .  EO-?OT ~ 

CN od R O O ,  - a n " c ,  ? O m i n ,  NC 
CN .I 0 -4 041 

1 

4 

Bei dem Versuch, durch Erwarmen von 1 , 2 , 3  oder 4 mit Alkoholen auf RuckfluD- 
temperatur eine Mehrfachsubstitution zu erreichen, erhielten wir uberraschender- 
weise in allen Fallen Pentacyanphenol (5). Das gleiche Produkt entstand auch bei 
Verwendung frisch abzolutierter Alkohole, konnte also nicht durch Hydrolyse gebildet 
worden sein. Wie an zwei Beispielen gezeigt werden konnte, wirken 2 und 3 bei hbhe- 
ren Temperaturen gegenuber Alkoholen als Alkylierungsmittel. AUS Pentacyanphene- 
to1 (3) entsteht mit Athanol bei 78°C 5 und Diathylather, aus Pentacyananisol (2) und 
n-Butanol bei 90°C 5 und Butylmethylather: 

2,3 

5 

Vermutlich verlauft diese ungewohnliche Atherspaltung iiber einen nucleophilen 
Angriff des Alkohol-Sauerstoffs am a-C-Atom der Alkylgruppe des Pentacyan- 
phenyldthers, da das Pentacyanphenolat-Anion eine gunstige austretende Gruppe ist 
(pK, von 5 = --2.93)). Spaltungen von Phenolathern durch die starker nucleophilen 

4) K. Friedrich und H .  Straub, Chem. Ber. 103, 3363 (1970). 
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Alkoholat-Anionen sind bekannts). Sie treten umso leichter ein, je saiirer die den 
Athern zugrunde liegenden Phenole sind. Fin Beispiel aus der Polycyanbenzol-Reihe 

NC*cN 3 TiHrONa+ ''@ - LiHsONn W$jZ 
OC*II5 

CN 
c1 ' C1 C,H,O 0C2H5 C,H@ 

CN CN 

6 7 8 

ist die Bildung des 3,5-Diathoxy-2,4,6-tricyanphenols (8)6),  die auch in vollig wasser- 
freiem Medium eintritt, wenn 1,3,5-TrichIor-2,4,6-tricyanbenzol (6) 7 )  in siedcndem 
.&than01 mil mehr als 3 mol Natriumathylat umgesetzt wird. 

Auch bei der Umsetzung von Hexacyanbenzol (1) oder Chlorpentacyanbenzol (4) 
mit mehr als 1 mol Natriummethylat bzw. -athylat erhielten wir neben den Pentacyan- 
phenylathern 2 bzw. 3 als Produkt der Atherspaltung das Pentacyanphenol (5). 
Produkte einer Mehrfachsubstitution konnten wir nicht nachweisen, dagegen ent- 
standen vor allem in Gegenwart der entsprechenden Alkohole durch Addition der- 
selben an die Nitrilgruppen Verbindungen, die sich durch saure Hydrolyse in Mellit- 
same uberfiihren IieRen. Es hatte soniit in diesem Fallc keine Substitution von Cyan- 
gruppen stattgefunden. 

Cyansubstituierte Meisenheimer-Komplexe 
Bei der Untersuchung von Substitutionsreaktionen des Hexacyanbenzols (11, der 

Halogenpentacyan benzole 3.7) und der Pentacyanphenylather 2 und 3 mit Nucleo- 
philen werden meist gelbe bis rote Firbungen beobachtet, die mehr oder weniger 
lange bestehen bleiben und auf das intermediare Auftreten anionischev a-Komplexes) 
schlielien lassen. Diese, in Anlehnung an dic nitrosubstituierten Vertreler dieser 
Verbindungsklasse oft allgemein Meisenheimer-Komplexe9) genannten Salze, lassen 
sich in gunstigen Fallen isolieren. Jedoch sinkt die Stabilitatskonstante bei fortschrei- 
tendeni Ersatz der Nitro- gegen Cyangruppen. So verhalten sich die Stabilitatskoii- 
stanten der Anionen 9 und 10 in Methanol bei 25°C wie 42500 zu 11"): 

H,CO OCH, H,CO OCH, 

NC $fN 

NO:! CN 

9 10 

ozNvo* 
ALE den farbigen Msungen, die bei Zugabe von Alkalialkoholakn, -cyaniden oder 

-jodiden zu Hexacyanbenzol (1) in Acetonitril, Dioxan oder Diniethoxyathan ent- 

H. Meerwein, In Methoden der orgdn. Chemie (Houbcn-Wcyl-Miillerj, 4. AuA., Bd. VLil, 
S. 164, Georg Thieme Verlag, Stuttgart 1965. 

6) K .  Friedrich und H .  Strauh, unveroffentl. Versuchc. 
7, K.  Wnllenfek, F. Witzler und K .  Fricdritfi, Tetrahedron 23, 1845 (1967); Ihmiond Sliarti- 

rock Corp. (Erf. R .  D. Rattershell, R .  M .  Biinber und I f .  Bluestone), D.O.S. 1915799 
[C. A. 72, 21507 x (197O)J. 

8) M. J .  Strriuss, Cheni. Reviews 70, 667 (1970). 
9, M. R. Crumptun, Advan. Physic. Org. Chem. 7, 211 (1969). 

1") E. J. Fendier, W .  brnsherger und J .  H. Fender, J. Org. Chem. 36. 2333 (1971). 
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standen, liesen sich keine Komplexe in Substanz isolieren. Dagegen konnten wir am 
Beispiel des Hexacyanmethoxycyclohexadienat-Aaions 11 die Rildung eines solchen 
Komplexes auf spektroskopischern Wege und anhand der Folgeprodukte nachweisen. 
Jeweils etwa 10 5 M Losungen von 1 bzw. von Pentacyananisol (2) in Acetonitril bei 
20"Czeigten 5 min nach der Zugabe cines IOfachen U berschusses an Natriummethylat/ 
Methanol zu 1 bzw. eines 30Eachen Uberschusses an Natriumcyantd/Methanol zu 2 
das gleiche Absorptionsspektrum mit Maxima bei 274, 283, 325 und 458 nm. Gleich- 
zeitig waren die I (241 und 264 nm) bzw. 2 (241, 248, 260 Schulter, 280 Schulter und 
360 nm) zugehorigen Baiiden jeweils verschwunden. Lhrch Anskuern mit 70 proz. 
Perchlorsaure wurde in beiden Fallen das Additionsspcktrum von I und 2 erhalten: 

C'Y 

Unter der Annahme, da13 trotz der unterschiedlicheii Konzcntrationsverhliltnisse 
bei UV- und NMK-Spektroskopie dieselbe Spe7ies vorliegt, liefern die NMR-Spek- 
tren eine weitere Stiitze fiir die Struktur 11. Neben dem Signal der Methoxyl-Protonen 
bei 7 = 5.40 zeigte das NMR-Spektrum von Pentacyananisol (2) in DMSO-& bei 
20'C nach Zugabe von Kaliumcyanid eine neue Absorption bei 7 ~ 6.95, die eben- 
falls im NMR-Spektrum von Natriunimethylat in DMSO-DG bei 20 C ncben dein 
Signal der Methylat-Protonen bei z ~ 6.80 nach Zugabe von Hexacyanbenrol (1) 
auftrat. Die Verschiebung urn 1.55 ppm nach hijhereni Feld licgt in dcr GriiBeiiord- 
nung, die beim Chergang des C-1 von sp2 nach sp3 zu erwarten ist9). Hei den1 7u I 1  
analogen 2,4,6-Trinitro-Anion liegen die entsprechenden Signale bei 7 6.9911), die dcs 
2,4,6-Trinitroanisols bei 7 5.9212). 

Darstellung des Hexacyanbenzols (1) und der Pentacyanphenylai-her 2 und 3 
aus 1,3,5-Trichlor-2,4,6-tricyanbenzol (6 )  

Der direkte Austausch der Halogenatome in Polycyanhalogenbenzolen init Cyani- 
den scheitert als praparative Methode offeiibar daran, dafi die kaktivitat dieser Ver- 
bindungeii gegenuber Nucleophilen mit jeder zusatzlich eingcfiihrten Nitrilgruppe 
anstcigt. Eine Ausnahme bildet die heterogene Reaktion des 1,3,5-Tricyan-2,4,6-tri- 
fluorbenzols mit festem Calciunicyanid, die ca. 50% 1 ergibtl3). 

11) A .  R .  No'ouru, Can. J. C hem. 47, 2895 (1969). 
L2) J .  H .  Frndler, E. J .  Fendler und C. E. Grvjin, J. Org. Chem. 34, 689 (1969). 
17) K. Friedrich und S. OediI, Chcm. Hcr. 103, 3951 (1970). 
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Die relativ groRe Stabilitat des Meisenheimer-Komplexes 11, die sich aul die geringe 
Austrittstendenz der Methoxylgruppe zuruckfuhren IaBt, konnte fur eine Darstellung 
des Hexacyanbenzols (1) und der Ather 2 bzw. 3 direkt aus 1,3,5-Trichlor-2,4,6-tricyan- 
benzol (6) genutzt werden. Durch Reaktion mit 1 mol Natriummethylat bei -20°C 
wurde 6 in 3,5-Dichlor-2,4,6-tricyananisol (12) ubergefuhrt und dieses anschlieflend 
bei -5°C mit 3 mol Natriunicyanid direkt Zuni Koniplex 11 umgesetzt. Nach Ansiu- 
ern erhielten wir so 73 78 :(, Pentacyananisol (2) und 5 ~ 10% Hexacyanbenzol (1). 
Bei Verwendung von Natriumathylat 1ieferte:'die analoge Reaktionsfolge uber das 
Phenetoll3 und den Komplex 14 neben 40 -55 Pentacyanphenetol(3) 20 -35 % 1 : 

c1 O R  

CN CN 

6 12: R = CH, 
13: R = C2H, 

IP - 1 + 2 bzw. 3 

1 1'01'1 ,/ 
I 'y r i d t 71 

4 

Anstelle der Ather 2 bzw. 3 lielj sich zusammen mit 1 das Chlorpentacyanbenzol(4) 
erhalten, wenn die angesauerte Reaktionsmischung mit Phosphorylchlorid/Pyidin 
behandelt wurde. Dieses Keagenz gestattet die Uberfuhrung von Hydroxy-3.14), 
Alkoxy- oder Acetoxysubstituenten 14) an Polycyanbenzolen und Polynitrobenzo- 
len 15) in Halogensubstituenten, wie auch in der vorhergehenden Arbeit bei der Syn- 
these von 43) geLeigt wurde. Wir erhielten iiber das Anirol 2 neben 5 -10% an 1 
70-74x der Chlorverbindung 4, uber das Phenetol3 neben 20 35% an 1 eine Aus- 
beute von 47 50 7; an 4. Die Auftrennung der Gemische 1-213 und 1 -4 lieB sich 
leicht durch Umkristallisieren aus Essigsaure-athylester bzw. Acetonitril durchfuhren. 

Der naheliegende Versuch, die obigen Reaktionsfolgen mit Tetrachlorterephthal- 
saure-dinitril oder Hexafluorbenzol durchzufuhren, gelang nicht, da die entsprechen- 
den Monoalkoxyverbindungen erbt bci Temperature11 oberhalb "20°C tnit Cyanid- 
Ionen reagieren, unter diesen Bedingungen sich aber der Komplex 11 bzw, 14 bereits 
zersetzt. 

Wir danken Herrn Prof. Dr. K .  Wullerzfels sowie der Deutscken ForscFlun~s~rmrinschaft fur 
dic Untcrstutzung dieser Arbeit. Welter gilt unser Dank den Furhwrrken Hoechst AC fur die 
Uberlassung von Chemikalien und der Sundoz AG,  Hascl, fur die Ausfuhrung der Mtkroana- 
lyscn. 

Experimenteller Teil 
(unter tcilweiser Mitarbeit von H .  Struth) 

Die Schrnelz- bzw. Zersetzungspunkte sind nicht korrigiert. IR-Spektren wurden mit cincni 
Perkin-Elmer-Tnfracord-Spektrometer, Typ 137 NaCI, Elektronenspektren mit cineni Cary 
Modell 14 M-50 und NMR-Spektren (innerer Standard Tetramethyldan) mit dem A-60- 
Geriit von Variaii aufgenommen. 

14) A,. Friedrich und L. Bucsis, unvcrotTentl. Versuche. 
15) G .  P. Shnrnin, B. J .  Buzykrn, V.  V.  Nurgatin und J .  E. MoisaX, Zh. Org. Khim. 3, 82 

(1967) [ C .  A .  66, 94749 (1967)]. 
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Pewtucynnanisol(2) 

a) 1.0 g (4.4 mmol) Hexacyanbcnzol (1) in 70 nil absol. Dioxan wurden nach Zugabe von 
10 ml absol. Methanol 36 h bci 20°C geruhrt. Nach Einengen i. Vak. wurde der Ruckstand an 
Aluminiumoxid Woelm, sauer, Akt.-Stufe 11, mit Essigs~ure-iithylester chromatographierl. 
Man erhielt so 0.62 g (607;) 2 in gelben Blittchen vom Zers.-P. 228--230”C, die durch 1R- 
Spektren-Vergleich mit einer authcnt. Probej) identifizicrt wurden. 

b) Zu einer Lijsung von 1.Og (4.4 mmol) 1 in 50 ml absol. 1,2-UimethoxyBthan wurde lank 
sam bei 20°C unter Ruhren cineLosung von0.095g (0.0041 moll Natriumin 5 in1 absol. Metha- 
nol getropft. Nach 30 niin wurdc mir cinigen Tropfen Essigsaure versetzt, i. Vak. eiiigecngt 
und. wie oben angegebcn, durch Chromatographie gereinigt. AusS. 30 -40% 2. 

c) Wurde Chlorpentacyanhenzol (4) in der angegehenen Weise, jedoch hei -- 20°C tnit 
Natriummethylat zur Reaktion gcbracht, so wurden 90% 2 erhalten. 

Prntrrcyo,z~hmelol (3) entstand nach den unter 2 beschriebenen Verfalircn aus Hexacyau- 
benzol (1) mit Athanol in Dioxan, Ausb. 70%. Nach Urnkristallisicren aus 1.2-Dichlor~than 
gelbliche, verfilzte Nadeln vom Schmp. 159°C. 

Bei Anwendung von Natriuiniithylat auf 1 unter den bei 2 angegebenen Bedingungen erhiel- 
ten wir 30‘Y; 3. Mit C:hlorpcntacyanbeilzol (4) als Ausgangsprodtikt entstand 3 bei -~2O”C in 
einer Ausb. von 70 %. 

1R (KHr): 2250, 1670, 1560. 1450, 1390. 1340. 1260, 1120. 1010, 9 3 0 c i n ~ I .  ~- NMR 
(DMSO-D6): 7 zz 5.09 (2, q), 8.53 ( 3 ,  t). 

C13HSN50 (247.2) Ber. C 63.16 H 2.04 N 28.33 0 6.47 
Gef. C 62.8 H 2.4 N 2X.7 0 7.1 

AIk~JIiermg von AIkoholen niit Pentocyrmphrii?‘ltithern 

a) Athunuk Eine Mischung \on 3.0 g (12.1 mmol) Pentacyanphenetol(3) und 6 g (llfacher 
UberschuB) absol. Athanol wurde 24 h auf dern siedendcn Wasserbad erwarmt, wobei die 
Farbe von Hellgelb nach Orange iiberging und sich ein gclber Niederschlag bildete. Nach Ab- 
destillieren der fluchtigen Anteile bis zu einem Sicdcpunkt von 78’C wurde der Ruckstand in 
Wasser aufgenommen, filtriert und das Pentacyanphenol (5) als Silbersalz3) bestimmt. Nehen 
unverandertem 3 wurden so 2.45 g (62 %) Silbersalz von 5 erhalten. Die Fraktionierung des 
Dcstillats an einer Mikrodrehbatidkolonne ergab 0.4 g (ca. 45 %) Diathylather, der durch 
Siedcputikt, Brechungsindex und NMR-Spektrum identitiziert wurde. 

b) n-Butunol: In entsprechender Weise wurden aus 3.0 g (12.9 mmol) Pentacyananisol (2) 
und 6 g (ca. 3facher UberschuRj absol. n-Butanol nach Sstdg. Erwarmeii auf dem siedenden 
Wasserbad 3.15 g (75 x) Silbersalz von 5 und 0.60 g (53 %) Bntylmethyliither erhalten. 

1,3,S-Triiitlzo~y-2,4,~-tr~cyu~ib~i1zo~ (7) : Zu einer Losung von 0.69 g (0.03 niol) Natrium in 
50 ml absol. khan01  wurden 2.56 g (10 mmol) 1,3,S-Trichlor-2,4,6-tricyanbenzol (6) gegeben 
und die Mischung I h unter Kuhrcn ruckfliel3end gekocht. Dic heiMe Losung wurde vom 
Natriumchlorjd abfiltriert und dieses griindlich mit heiRem Athanol gewaschen. Das Filtrat 
wurde i. Vak. cingedampft und der Ruckstand aus absol. Athanol umkristallisiert: 2.8 g 
(98.5 %) farblose Nadeln vom Schmp. 106’C. 

IR (KBr): 3000, 2250, 1570, 1450, 1390, 1355, 1180, 1140. 1055, 1005, 935, 845. 775, 
700 cm--l. ~ NMK (CDC13): T -~ 8.47 (9, t), 5.33 (6, 4). 

Ci~H15N303 (285.3) Ber. C 63.15 H 5.30 N 14.73 Gef. C 63.42 H 5.25 N 14.34 (Kjeldahl) 

3,S-Diuf~u.~y-2.4,6-fricycrnnpherrul (8): Die Losung ron 2.3 g (0.1 mol) Natriurn in 100 ml 
absol. Athanol wurde mit 2.56 g (10 mmol) 6 unter Ruhren 4 h ruckflieRend gekocht. Nach 
Abdestillieren der fluchtigen Produktc versetzte man den Ruckstand mit 100 nll vcrd. Salz- 
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saure Der sich bildende Niederschlag wurde abgesaugt, mit verd. Sdlzsaure gewaschen und 
ciber Kdliumhydroxid I. Vdk getrocknet, Ausb. 2.0 g (78"") Aus dest. Wassei aiialysenreinc 
gelbliche Nadeln vom Schmp I66 167 C 

IR (KBr) 3150, 2260. 1590. 1450. 1790, 1360. 1310, 1290, 1195. 1 I10 1025 940 795 770 
720 cin-J. - N M R  (DMSO-Df,) T ~ 8.58 (6, t), 5 47 (4, q) ,  1 07 ( I ,  s) 
CllHllNiOi (257.3) Ber. C 60 70 H 4 11 N 16.31 Gef. C 60.96 H 4 20 N 16 01 iKieldahI) 

Pentminnunzsol (2) ,  C hlor~irnturyunhrrizol (4) i/nd Hewcvnnhenzol (1) L I N F  1.3,5-Trir/ilir- 
2 , 4 , 6 - P r C J  UJZhel ld(6)  Lu eiiier Losung von 12 g (47 mmol) 6 in 500 nil dhsol I ,2-Dimethoxy- 
dthan in einern 2-I-EinhdI\kolben wurde bei 20°C unter Ruhren in  2 h eine Loiung i o n  
1.2 g (0.052 mol) Natrium in 100 ml ab\ol. Methdnol getropft AnsLhlieRend wurde 30 miii bei 
20' C geruhrt und dann viieder auf 10 C abgekuhit. Nun troptte man  in 10 inin unter Ruhren 
eine Losuiig voii 8 g (0 16 mol) Natriumcydnid (p a , wasserfre]) i n  I00 ml absol Methanol zu 
und ruhrte anschlieBend hei 5 C noch 2 h n d L h  Nach vorsichligcm Versetzeii rnit 200 mi 
kon7. Sal7saure wurde bci mdximal 10 c' Badtcinp i Vdk eingedanipft Aus dcm trockenan 
Ruckstand wurdcn die Produkte durch Auskochen niit Fssigsaure-dthylestcr vom Ydtriuni- 
chlorid gctrennt u n d  durcli bincngen voneindader gctrenut, wobei das d i v i e i e r  loslichc I 
zuer5t du5ficl F \  ~ u r d e i i  $0 5 lo"!, 1 uitd 71 78" ,  2 crhdlten 

Zur ubcrfuhruiig in  cin Gcmisch ails 1 uiid 4 w i d e  der trockcnc Ruckstand mit 100 ml 
frisch dcqt Phosphorylclilorid und 2 in1 absol. I'yridin 10 min ruckfliefjend gckocht und die 
Mixhung daiiii untcr kraftigcm Kuhreii auf 1 kg t i s  gcgossen Nach dern Schmcben dcs 
Fises wurdc die Suspension noch I h be1 20 C gcruhrt. dcr Nicdcrschlag dbgesdugt, aut cincr 
Tonpldtte abgeprelit rind I V a l  uber Kaliumhydrovid getrocknet. DurLh fraktloiiicrtu 
Kristallisatioii aus dbsol Acctonitril, in dcm 1 wcsentlich schwcrer loclich 1st dls 4, crhiclt mdii 

0.5 1.0 g ( 5  lo",) 1 und 7 X -8  2 g (70-74",,) 4 

Llmretzung der 1,3 5- rrirhlor-2 4,h-trrcyairhrnzolc (6) zii Penturvunphenrtol (3). C klmpeiiru- 
cyinhmzul (4) und Heuuctnnherzzol (1) D i e  Reaktioncn wurdcn analog den vorstchend be- 
schriebenen durchgefuhrt. jedoch mit einer Losung von hdtriuin in absol kthdnol und einci 
Reaklionszeit \ o n 4  h be1 3 bii 0'C ndLh Zugabe von 10 g (0 2 mol) Natriumcydnid in 200 ml 
absol. Atlianol Nach Ansauern und Eindanipfen erhielt man einen RuLkstand. aus dem durch 
Extraktion und Kiistallisation mit Essigsnure-athylester 2 1 3 7 g (20 35 3,) 1 und 4 6 b n  
6 4 g (40 55YJ 3 crhalten wurdcii Die Weitcrverarbeitung des Rohproduktgemisches mit 
Phosphoryl~hlorid/Pyridin lieterte ndch der frdktionicrtcn Kristallisatioii aus Acetonitril 
ebenfalli 20 '35 1 nehen 5 2 6 0 g (47 50  ',;) 4 

(2761731 


