Untersuchungen (iber Stilbene, XXV1)

Tertiiire und ditertidire Arsine des Stilbens

Von GUNTHER DREFAHL und GERHARD STANGE

Inhaltsiibersieht

4-Stilbenyl-quecksilber(II)-halogenid, Bis-4-stilbenyl-quecksilber und 4,4’-Diacetoxy-
mercuri-stilben werden mit Arsen(I1I)-chlorid zu 4-Stilbenyl-arsin-dichlorid bzw. 4,4’-
Stilbenylen-arsin-dichlorid umgesetzt und daraus durch Grignardierung tertiire und
ditertidre Arsine dargestellt.

Die Einwirkung von Arsen(III)-chlorid auf total- und partiell-
arylierte Quecksilberverbindungen ist schon friihzeitig untersucht
worden?). In jedem Falle wurden bei Anwendung iiherschiissigen Arsen-
(111)-chlorids Aryl-arsin-dichloride erhalten.

Erwirmt man 4-Stilbenyl-quecksilber(II)-chlorid, 4-Stilbenyl-queck-
silber(I1)-jodid oder Bis-4-stilbenyl-quecksilber mit {iberschiissigem,
frisch destillierten Arsen(III)-chlorid 3 bis 4 Stunden auf 100°, so ent-
steht unter Abscheidung von HgCl, eine griine Losung, die nach Ent-
fernung des iiberschiissigen Arsen(III)-chlorids einen 6ligen Riickstand
hinterlat. Durch Extraktion mit Petroldther wird 4-Stilbenyl-arsin-
dichlorid in Form zitronengelber, stechend riechender, an der Luft fiir
kurze Zeit bestindiger Kristalle vom Schmp. 115—119° erhalten. Bei
der Umkristallisation tritt unter Lichteinwirkung leicht Dunkelfirbung
ein. :

Das Arsin laBt sich im Vakuum unzersetzt destillieren und ist in den
gebrauchlichen organischen Lésungsmitteln gut 16slich.

Erwarmt man dieses Dichlorarsin mit phosphoriger Sdure 2 Stunden
auf dem Wasserbad, so scheidet sich 4,4’-Di-styryl-arseno-benzol als
gelborange, feinkristalline Substanz ab, die aus Pyridin mit Methanol
als blaBgelbes Pulver vom Schmp. 210—-218° fillbar ist. Das 4,4"-Di-
styryl-arseno-benzol ist leicht oxydabel und geht dabei in die entspre-
chende Arsonsiure itber. Setzt man das Rohprodukt der Luft aus, oder
versucht es aus Benzin oder Xylol umzukristallisieren, so wird eine

1) XXIV. Mitteil. G. DrREFAHL u. G. STANGE, 9, 311 (1959).
2) W. La CostE u. A. MicragLis, Ber. dtsch. chem. Ges. 11, 1883 (1878).

1%



258 Journal fir praktische Chemie. 4. Reihe. Band 10. 1960

weifle, aus Kisessig umkristallisierbare, iiber 360° schmelzende Substanz
erhalten. Es mul} angenommen werden, dal} es sich hier um die von
W. FrEUND®) beschriebene 4-Stilbenyl-arsonsdure handelt, da die
Eigenschaften beider Stoffe vollig iibereinstimmen.

Das 4-Stilbenyl-arsenoxyd ist aus dem 4-Stilbenyl-arsin-dichlorid
mit alkoholischer Kalilauge in 80proz. Ausbeute zu erhalten. Es ist eine
weibe, feinkristalline, bei 268° schmelzende Verbindung.

Mit 2,3-Dimercapto-propanol (BAL) wird aus dem Dichlorarsin
das 4-Stilbenyl-[1-hydroxypropyl-2,3-dithioarsenit] erhalten, das sich
weder acetylieren noch benzoylieren oder umkristallisieren 130t.

Wihrend beim Phenyl-arsin-dichlorid Brom den Arsenrest unter
Brombenzolbildung abspaltet, ist die C—As-Bindung im 4-Stilbenyl-
arsin-dichlorid nicht so leicht zu sprengen. Versetzt man eine Ldsung
von 4-Stilbenyl-arsin-dichlorid in Nitrobenzol so lange mit Brom, bis
keine Entfirbung mehr eintritt, dann scheidet sich beim Erkalten eine
derbkristalline Verbindung ab, die beim 4stiindigen Erhitzen mit
20proz. butanolischer Kalilauge in 92proz. Ausbeute 4-Tolanyl-arson-
sdure mit einem Schmp. iiber 300° liefert.

In sehr iibersichtlicher Weise reagiert 4-Stilbenyl-arsin-dichlorid
mit GrigNaArD-Reagens. KEs gelingt eine Reihe tertidrer Arsine zu
erhalten, indem man 4 Mole einer GrRicNARD-Verbindung mit einem Mol
Dichlorarsin durchschnittlich '/, Stunde in #dtherischer Losung umsetzt.
Nach dieser Vorschrift werden folgende tertisre Arsine erhalten:

Schmp.
4-Stilbenyl-di-methyl-arsin . . . . 91°
4-Stilbenyl-di-athyl-arsin . . . . . 79°
4.Stilbenyl-di-isopropyl-arsin . . . 92°
4.8tilbenyl-di-benzyl-arsin . . . . 130—132°
4-Stilbenyl-di-phenyl-arsin . . . . 122—123°,

Die dargestellten Arsine sind gut kristallisierende, weile, an der
Luft fir lingere Zeit ohne feststellbare Verdnderungen bestindige und
typisch ,,organische’* Substanzen, die in den iiblichen organischen
Losungsmitteln sehr gut 16slich sind. Die den Stilbenderivaten eigen-
tiimliche Fluoreszenz ist nicht mehr feststellbar.

Diese tertidiren Arsine geben in alkoholischer Lésung mit HgCl,
und PtCl, bzw. H,PtCl; -6 H,O alkoholunlosliche Additionsverbin-
dungen.

G. DreFarL und G. LaxeBEIN?) erhielten bei der direkten Mer-
curierung des Stilbens neben anderen Stellungsisomeren auch 4,4’

3) W. FreunD, J. chem. Soc. [London] 1951, 1943.
4) G. DreranL u. G. LangseiN, Chem. Ber. 90, 145 (1957).
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Diacetoxy-mercuri-stilben. Es ist nun von Interesse zu versuchen, ob
sich aus dieser Verbindung das 4,4’-Stilbenylen-bis-arsin-dichlorid
darstellen laft.

Durch 4stiindiges Erwédrmen von 4,4'-Diacetoxy-mercuri-stilben
mit iiberschiissigem Arsen(III)-chlorid wird 4,4’-Stilbenylen-bis-arsin-
dichlorid in 10proz. Ausbeute erhalten. Die Substanz ist aus Benzin
oder Eisessig umkristallisierbar und bildet gelbe Kristalle vom Schmp.
180°, die in Alkohol leicht l6slich, in Ather unléslich sind. Eine ver-
gleichende Betrachtung des 4-Stilbenyl-arsin-dichlorids mit dem 4,4’-
Stilbenylen-bis-arsin-dichlorid 148t eine groflere Kristallisations-
tendenz und Bestéindigkeit des letzteren erkennen. In seinen chemischen
Reaktionen ist das Bis-dichlorarsin dem Mono-dichlorarsin sehr dhnlich.

So bildet BAL mit 4,4’-Stilbenylen-bis-arsin-dichlorid schon in der
Kilte spontan gut kristallisiertes, weilles 4,4'-Stilbenylen-bis-[1-hydro-
xypropyl-2,3-dithioarsenit] vom Schmp. 159°.

GrieNARD-Reagens 1afit sich mit 4,4’-Stilbenylen-bis-arsin-dichlorid
umsetzen, wobei dessen Unléslichkeit in Ather eine andere Umsetzungs-
methodik erfordert. Wird das Bis-dichlorarsin mit iiberschiissiger
GrioNARD-Losung geschiittelt, so lost es sich langsam unter gleich-
zeitiger Abscheidung eines schweren Oles. Nach 2 bis 3 Stunden wird
mit Eiswasser und verd. Schwefelsiure zersetzt und die im Ather ge-
l6sten ditertidren Arsine isoliert.

Auf diese Weise werden dargestellt:

Schmp.
4,4’-Stilbenylen-bis-dimethyl-arsin ~ 122°
4,4’-Stilbenylen-bis-di-dthyl-arsin 78°
4,4’-Stilbenylen-bis-di-phenyl-arsin  183°.

Es handelt sich durchweg um gut kristallisierende, weille Verbin-
dungen, die in organischen Losungsmitteln leicht loslich sind. Eine
Oxydation an der Luft konnte nicht festgestellt werden. Die Kristalli-
sationsfreudigkeit der ditertidren Arsine iibertrifft die der tertidren
Arsine.

Die freien p-Elektronen am Arsen gestatten es, von den tertiiren
und ditertidren Arsinen quartire und bis-quartire Verbindungen darzu-
stellen. Die Reaktion verlduft am leichtesten mit Methyljodid, schwerer
mit Athylbromid. Beim 4-Stilbenyl-diphenyl-arsin und 4,4’-Stilbenylen-
bis-diphenyl-arsin gelang es nicht, mit Methyljodid oder Athylbromid
die entsprechenden Arsoniumverbindungen zu erhalten. Es mufl ange-
nommen werden, dafl bei den aromatischen Derivaten des 4-Stilbenyl-
arsins und 4,4'-Stilbenylen-bis-arsins die freien p-Elektronen des Arsens
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an der Mesomerie in einem Malle anteilig werden, daBl eine Fixierung
durch Quarternisierung nicht mehr zu verwirklichen ist.

Die Arsoniumhalogenide werden durch mehrstiindiges Erwarmen der
tertidren und ditertidiren Arsine mit dem Alkylhalogenid in Benzol er-
halten. Sie sind entsprechend ihrem salzartigen Charakter in Wasser
und wifrigem Methanol leicht 18slich, in Ather und unpolaren Lésungs-
mitteln unldslich.

Als Beispiel seien drei nach diesem Verfahren dargestellte Arsonium-
halogenide angefiihrt:

Schmp.
4-Stilbenyl-athyl-dibenzyl-arsonium-bromid . . . . . . 245°
4-Stilbenyl-trimethyl-arsonium-jodid . . . . . . . . . 292°
4,4’-Stilbenylen-bis-[trimethyl-arsonium |-dijodid . . . 348°.

Die Arsoniumhalogenide sind vollstindig dissoziiert und somit
analytisch leicht bestimmbar. IThre wialirigen Lésungen schiumen sehr
stark bei kraftigem Schiitteln.

Beschreibung der Versuche
4-Stilbenyl-arsin-dichlorid

30 g gut gereinigtes Stilbenyl-(4)-quecksilber(II)-chlorid und 150 c¢m3 frisch destil-
liertes Arsen(III)-chlorid werden 3 bis 4 Stunden unter RiickfluB und Feuchtigkeitsaus-
sehtu8 mit freier Flamme erhitzt.

Das breiartige Gemenge verwandelt sich dabei nach kurzer Zeit in eine briaunliche,
nach einer Stunde tiefgriine Fliissigkeit, gleichzeitig setzen sich an der Kolbenwand und
am Boden derbe Kristalle von HgCl, ab. Nach beendeter Reaktion 148t man erkalten,
saugt rasch vom Niederschlag ab und destilliert auf dem Wasserbad bei 80° das iiber-
schiissige Arsen(I1I)-chlorid im Vakuum ab. Der dlige Riickstand wird einmal aus Benzin
(60—90°) umkristallisiert. Nochmaliges Umlosen aus Eisessig liefert eine gelbe, stechend
riechende, kristalline Substanz vom Schmp. 115—119°. Die Verbindung ist schwer, aber
unzersetzt im Vakuum destillierbar. Léslich in Ather, Alkohol, Eisessig, Benzin und
Benzol. Ausbeute 709, d. Th.

C, H, Cl,As (325,1)  ber.: C 51,73; H 3,41; C121,82;
gef.: C51,39; H 3,85; Cl21,05.

4-8tilbenyl-dimethyl-arsin
Zu einer GrigNARD-Losung aus 5,7 g Methyljodid und 1 g Magnesium in 100 cm3
absol. Ather werden langsam unter starkem Riihren 3,2 g in 100 cm?® Ather gelSstes Stil-
benyl-arsin-dichlorid zugetropft. Unter Erwiirmung des Athers scheidet sich eine geringe
Menge O1 ab. Nach 40 Minuten ist die Reaktion beendet und die dtherische Lésung wird
langsam unter standigem Riihren auf 100 g mit verd. H,80, versetztes Eis gegossen.
Die Atherschicht wird abgetrennt, getrocknet und bei Zimmertemperatur eingedampft.
Es hinterbleibt eine weifle Substanz, die aus Alkohol umkristallisiert den Schmp. 91°
zeigt. Ausbeute 559, d. Th.
CcHy,As (284,2) ber.: C 67,61; H 6,03; As 26,36;
gef.: C67,97; H 6,17; As 26,94,
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4-Stilbenyl-didthyl-arsin

Zu einer GrieNarD-Losung aus 4 g Athylbromid und 1 g Mg in 100 ¢m?® absol. Ather
werden langsam unter Riihren 3,2 g 4-Stilbenyl-arsin-dichlorid in 75 cm3 Ather zugetropft
und 30 Minuten geriihrt. Nach Zersetzen mit Eiswasser und Schwefelsiure wird die
dtherische Schicht getrocknet und abgedampft. Der Riickstand liefert beim Umkristalli-
sieren aus Alkohol weile Kristalle vom Schmp. 79°. Ausbeute 359, d. Th.

CeHyAs (312,3)  ber.: C 69,23; H 6,78; As 23,99;
gef.: C69,47; H 6,99; As 24,34,

4-Stilbenyl-diisopropyl-arsin

Zu einer aus 7,5 g iso-Propylbromid und 1 g Mg bereiteten GrieNaRD-Lésung werden
3,2 g in 75 cm?® Ather geldstes 4-Stilbenyl-arsin-dichlorid langsam hinzugefiigt und 30 Mi-
nuten unter starkem Riihren erwirmt. Es scheidet sich eine harzige Masse aus, die nach
dem Zersetzen mit Eiswasser und Schwefelsidure atherloslich wird. Die Atherschicht wird
abgetrennt, getrocknet und bei Zimmertemperatur eingedampft. Es hinterbleibt eine
weiBle Substanz, die aus Alkohol umkristallisiert, weiBe Kristalle vom Schmp. 92° liefert.
Ausbeute 509, d. Th.

CyoHysAs (340,3) ber.: C 70,68; H 7,41; As 22,01;
gef.: C70,68; H 7,25; As 22,32,

4-Stilbenyl-diphenyl-arsin

Zu einer GrRIGNARD-LOsung aus 6,8 g Brombenzol und 0,9g Mg in 25 cm® absol.
Ather tropft man unter stindigem Riihren 3,2 g 4-Stilbenyl-arsin-dichlorid in 100 em3
Ather hinzu. Es scheidet sich sofort eine harzige Substanz aus, die sich nach dem Zer-
setzen mit Eis und verd. Schwefelsiure in Ather 16st. Der Ather wird abgetrennt, filtriert
und nach dem Trocknen eingeengt. Der gelbliche Riickstand wird aus 96proz. Essigsiure
umkristallisiert. Sehmp. 122—123°. Ausbeute 909, d. Th.

CyeHyAs (408,4) ber.: C 76,47; H 5,18; As 18,35;
gef.: C76,16; H 5,10; As 18,36.

4-Stilbenyl-dibenzyl-arsin

Zu einer GRIGNARD-Lsung aus b g Benzylehlorid, 1 g¢ Mg und 100 c¢m? absol. Ather
wird langsam unter Riihren die dtherische Losung von 3,2 g 4-Stilbenyl-arsin-dichlorid
hinzugefiigt. Beim Zersetzen der Lésung mit Eiswasser und H,SO, fillt eine feinkristalline
Substanz aus, die beim Umkristallisieren aus Alkohol rein weiBle Kristalle vom Schmp.
130—132° liefert. Ausbeute 609%,.

CpsHysAs (436,4)  ber.: C77,06; H5,77; As17,17;
gef.: C 77,64; H 6,26; As 17,22,

4-Tolanyl-arsonsiure

3 g 4-Stilbenyl-arsin-dichlorid werden in 30 cm3? frisch destilliertem Nitrobenzol
gelost und so lange langsam mit Brom versetzt, bis keine Entfirbung mehr stattfindet.
Nach 10 Minuten scheiden sich 4,5 g weie Kristalle ab, die mit wenig CHCl, gewaschen und
aus Eisessig umkristallisiert werden. Schmp. 195°.
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1,6 g der gereinigten Substanz werden in 20 em3® 20proz. butanolischer Kalilauge
4 Stunden erhitzt und heif filtriert. Beim Erkalten scheiden sich glinzende Kristalle
aus, die sich leicht in Wasser 16sen. Durch Anséuern der wifirigen Losung wird die Arson-
sdure in Freiheit gesetzt und aus Eisessig umkristallisiert. Schmp. itber 300°. Ausbeute
929,.
C H, 0545 (302,1) ber.: C 55,65; H 3,67; As 24,79;
gef.: C55,54; H 4,35; As 24,32.

4.4'-Distyryl-arseno-henzol

1 g 4-Stilbenyl-arsin-dichlorid wird in 10 em3 Alkohol gelést und mit einem Uberschu
an phosphoriger Siure auf dem siedenden Wasserbad 2 Stunden erwirmt. Es fillt eine
gelborange Substanz aus, die sich aus Pyridin auf Methanolzusatz nach 48stiindigem
Stehen als blafigelbes Pulver abscheidet. Schmyp. 210—218°,

Versuche, die Substanz aus Xylol, Benzin usw. umzukristallisieren fithren iiberein-
stimmend zu einer weillen Verbindung, die ebenfalls aus dem der Luft ausgesetzten Roh-
produkt erhalten werden kann, leicht 16slich in Alkohol und aus Eisessig umkristallisierbar.
Schmp. iiber 360°. Die Eigenschaften stimmen mit der von W. Frrunp3) dargesteliten
4.Stilbenyl-arsonsiure iiberein.

4-Stilbenyl-arsin-oxyd

3,2 g 4-Stilbenyl-arsin-dichlorid werden in 25 em3 2 n alkoholischer KOH geltst und
in wilrige Salzsiure gegossen. Es scheidet sich eine weile Substanz aus, die mehrfach
aus Eisessig umkristallisiert eine feinkristalline Verbindung vom Schmp. 268° liefert.
Ausbeute 80%,.

C,H,,0As (270,1) hber.: C62,01; H 4,09;
gef.: C61,65; H 4,04,

4-Stilbenyl-[1-hydroxypropyl-2,3-dithioarsenit]

2 g 4-Stilbenyl-arsin-dichlorid werden in absol. Alkohol gelést und kalt mit 0,8 g
frisch destilliertem 2,3-Dimercapto-propanol versetzt. Bei langsamem Zusatz fillt ein
feinkristalliner Niederschlag aus, der sich nicht umkristallisieren 148t. Schmp. 82—85°.
Ausbeute 909,

C,H;,08,As (376,4) ber.: C 54,25; H 4,56;
gef.: C 52,55; H 4,80.

4,4’-Stilbenylen-bis-arsin-dichlorid

50 g 4,4’-Diacetoxy-mercuri-stilben werden mit 200 ¢m?3 Arsen(III)-chlorid 4 Stunden
am RiickfluB erhitzt, wobei sich die Losung griin farbt und HgCl,-Kristalle abscheidet.
Der Niederschlag wird nach dem Erkalten rasch abgesaugt und das iiberschiissige Arsen-
(I1I)-chlorid im Vakuum bei 40° abdestilliert. Das hinterbleibende zihe Ol wird viermal
mit Benzin (30°) extrahiert. Aus dem Benzin scheiden sich derbe Kristalle ab, die mehr-
fach aus Kisessig umbkristallisiert eine geruchlose gelbe, kristalline Verbindung vom
Schmp. 180° liefern. Ausbeute 10%,.

C, H (Cl,As, (469,9) ber.: C 35,78; H 2,14; As 31,88;
gef.: €35,91; H 2,46; As 32,00.
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4,4’-Stilbenylen-bis-[1-hydroxypropyl-2,3-dithioarsenit]

1,6 g 4,4’-Stilbenylen-bis-arsin-dichlorid werden in wenig absol. Alkohol gelést und
mit 1,6 g frisch destilliertem 2,3-Dimercapto-propanol versetzt. Es fillt sofort eine kri-
stalline Verbindung aus, die abgesaugt und mit wenig Alkohol gewaschen wird. Sie ist
nicht umkristallisierbar. Schmp. 159°. Ausbeute 809,.

CpoH,,0,8,4s, (572,5) ber.: € 41,96; H 3,87;
gef.: C 40,72; H 4,35.

4,4'-Stilbenylen-bis-dimethyl-arsin

1,4 g 4,4'-Stilbenylen-bis-arsin-dichlorid werden zu 50 cm® einer itherischen GRriG-
NaRD-Losung aus 2,8 g Methyljodid und 0,56 g Mg gegeben. Das Arsinchlorid ist im Ather
nicht 16slich. Schiittelt man aber die gesamte Losung 2 Stunden im verschlossenen Kolben,
so 16st sich das Arsinchlorid langsam auf, unter gleichzeitiger Abscheidung eines schweren
Oles. Die GriaNARD-Lisung wird mit Eiswasser unter Zusatz von 15 cm3 verd. Schwefel-
siure zersetzt, die dtherische Schicht getrocknet und bei Zimmertemperatur eingedunstet.
Es hinterbleibt eine weifie Substanz vom Schmp. 122° (aus Athanol). Ausbeute 459,

C,sH,yAs, (388,2)  ber.: C55,69; H 5,72; As 38,59;
gef.: C56,02; H 6,32; As 38,39.

4,4’-Stilbenylen-bis-didthyl-arsin
1,5 g 4,4’-Stilbenylen-bis-arsin-dichlorid werden entsprechend der vorstehenden
Vorschrift zu einer GrioNARD-Lésung aus 4 g Athylbromid und 1g Mg in 50 cm® Ather
gegeben. Der Ather erwirmt sich und nach 2stiindigem Schiitteln hat sich das Arsin-
chlorid gelost. Die Aufarbeitung erfolgt wie beschrieben. Es hinterbleibt eine weiSe
Substanz, die aus Isopropanol und wenig Wasser umbkristallisiert wird. Schmp. 78°.
Ausbeute 509,

CpoHgoAs, (444,3) ber.: C 59,47; H 6,81; As 33,72;
gef.: C59,72; H 6,68; As 33,93,

4,4'-Stilbenylen-his-diphenyl-arsin
Zu einer GriGNarRD-Lésung aus 6,8 ¢ Brombenzol und 0,9 g Mg in 75 cm® Ather
werden 1,5 g 4,4’-Stilbenylen-bis-arsin-dichlorid gegeben, 2 Stunden gerithrt und iiber
Nacht stehen gelassen. Dann giefit man auf Eis, versetzt mit 20 cm3 verd. Schwefelsiure
und dunstet die getrocknete dtherische Schicht bei Zimmertemperatur ein. Der gelbliche
Riickstand wird mit heifem Alkohol ausgewaschen und aus n-Butanol umkristallisiert.
Weifle Kristalle vom Schmp. 183°. Ausbeute 409.

CyeHaoAs, (686,6)  ber.: C71,71; H 4,75; As 23,54;
gef.: C 71,44; H 5,11; As 23,33,

4-8tilbenyl-dthyl-dibenzyl-arsonium-bromid

0,1 g 4-Stilbenyl-di-benzyl-arsin werden mit 0,1 g Athylbromid in 20 ¢m® Benzol
6 Stunden am RiickfluBl erhitzt. Nach etwa 3 Stunden beginnt sich die Lésung zu triiben,
nach 6 Stunden ist eine weifle Substanz auskristallisiert, die in Alkohol gelést und mit
Ather gefillt wird. Schmp. 245°. Ausbeute 729,.

CyoHyBrAs (545,4) ber.: Br 14,65; gef.: Br 14,70.
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4-Stilbenyl-trimethyl-arsonium-jodid

0,1 g 4-Stilbenyl-dimethyl-arsin werden mit 0,15 g Methyljodid in 20 cm3 Benzol
4 Stunden erhitzt. Die auskristallisierte Arsoniumverbindung wird durch Lésen in
einem Methanol-—Wasser-Gemisch 1:3 und Fillen mit Ather gereinigt.

Weille Kristalle vom Schmp. 292°. Ausbeute 959.

C,HyJAs (426,2) ber.: J 29,78; gef. J 29,79.

4,4’-Stilbenylen-bis-[trimethyl-arsonium] -dijodid

0,1 g 4,4’-Stilbenylen-bis-dimethyl-arsin werden mit 0,22 g Methyljodid in 30 cm?
Benzol 4 Stunden erwirmt. Die nach dem Abkiihlen erhaltene weiBe Verbindung wird
aus wifirigem Methanol mit Ather gefillt. Schmp. 348° (Zers.). Ausbeute 959,

CpoHpeJ,As, (672,1) ber.: J 37,77; gef. J 37,53

Jena, Institut fiir Organische Chemie und Biochemie der Friedrich-
Schiller-Universitt.

Bei der Redaktion eingegangen am 6. August 1959,



