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SUMMARY 

Phenylbis-2,2’-biphenylyleneantimony (III) reacts with n-butyllithium to 
give pentabutylantimony (IV), which, after cleavage by acid is identified as the te- 
trabutylantimony cation. Phenyllithium reacts with the spirocycles (III) and (XII) 
cleaving one ring and giving products with one more phenyl group. The mixed cyclic 
derivative @VI) reacts with phenyllithium and its six-membered ring is cleaved. 
With lithium alanate and with alkali metals the Spiro compound (III) is decomposed 
to the 2,2’-biphenylyleneantimony anion (XXV). 

ZUSAMMENFASSUNG 

Phenylbis-2,2’-biphenylylenantimon (III) reagiert mit n-Butyllithium zu 
Pentabutylantimon (IV), das nach saurer Spaltung als Tetrabutylstibonium-Kation 
identifiziert wird Mit Phenyllithium reagieren die Spirocyclen (III) und (XII) ledig- 
lich unter Aufspaltung eines Ringsystems zu Produkten, die eine zusatzliche Phenyl- 
gruppe enthalten. Das gemischt-cyclische (XVI) reagiert mit Phenyllithium unter 
Spaltung des sechsgliedrigen Ringsystems. Mit Lithiumalanat und mit Alkalimetallen 
wird das Spiroderivat (III) bis zur Stufe des 2,2’-Biphenylylen-stibid-Anions (XXV) 
abgebaut. 

REAKTIONEN MIT LITHIUMORGANYLEN 

Pentaorganyle der niederen Elemente der ftinften Hauptgruppe vom Typ 
des Phenylbis-2,2’-biphenylylenarsens (I)’ und -phosphorans (II)’ reagieren mit car- 
bionischen Reagenzien unterschiedficher Nucleophilie ausschiiesshch unter Verdrgn- 
gung des einzelnen Restes - hier des Phenylrestes - wobei das spirocyclische Geriist 
erhalten bleibt. 

(1) Z = As 

(IIJZ= P 
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Da ic analogen Derivaten des pentavalenten Antimons auf Gnmd des griis- 
seren Zentralatomradius mit erheblichen Ringspannungen zu rechnen war3, konnte 
man hier grunds&zlich andere ReaktionsmSglichkeiten erwarten. 

Tat.&chIich werden bei der Umsetzung von Phenylbis-2,2’-biphenylylen- 
antimon (111)4*5 mit iiberschiissigem n-Butyllithium aZle Aromatenreste unter Bildung 
von Penta-n-butylantimon (IV) substituiert. Letzteres liefert bei der sauren Zersetzung 
des Reaktionsgemisches Tetrabutylstibonium-Kation (V), das als Tetraphenylborat 
isoliert wurde. Weiterhin lassen sich Benz01 und Biphenyl nachweisen. 
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Urn das tier als Zwischenprodukt formulierte Pentabutylantimon (IV) weiter 
abzusichem, unterzog man die Reaktionsprodukte einer schonenden Thermolyse, 
wonach n-Octan nacbzuweisen war. Wittig und Steinhop haben gezeigt, dass such 
Pentaphenylantimon mit n-Butyllithium zu Pentabutylantimon reagiert, welches wie- 
derum nach saurer Spaltung als Tetraphenylstibonium-tetraphenylborat nachgewie- 
sen wurde. 

Da bei der Zugabe von n-Butyllithium zu der;itherlCsung von (III) zun%hst ein 
dicker, farbloser Niederschlag entstand, der sich innerhalb einer halben Stunde wieder 
liiste, liegt die Vermutung nahe, dass in erster Reaktionsstufe eiu at-Komplex (VI) 
oder /und direkt das ringoffene Carbanion (VII) gebildet werden, von denen aus die 
weiteren Substitutionen ihren Fortgang nehmen. 

tnn 
BuLi 

\ 

Elu$b 

Die A,nnahme~ &es intermedigren at-Komplexes wird dadurch bekrilftigt, 
dass ein solcher bei der Umsetzung von Pentaphenylantimon mit Phenyllithium ja als 
stabile Verbindung isolierbar ist’. Dementsprechend hatte Wittig schon fresher Hhn- 
lithe Austauschreaktionen an Antimonderivaten fiber intermedigre at-Komplexe 
formuliqt*. Urn die Problematik derartiger Reaktionszwischenprodukte etwas ein- 
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gehender zu beleuchten, wurden Untersuchungen tit dem weniger reaktionsfshigen 

Phenyllithium durchgefiihrt. 
Die Reaktion des Phenylbis-2,2’-biphenylylenantimons (III) mit iiberschiissi- 

gem Phenyllithium in lither oder Tetrahyclrofuran zeitigt dann such weniger dras- 
tische, aber dennoch das Spiroskelett zerstiirende Folgen. Es entsteht wieder sofort 
ein weisser Niederschlag, der sich aber nicht mehr l&t_ Nach der Hydrolyse kann 
man ein Prod&t isolieren, das eine zus%tzliche Phenylgruppe enthglt, tie die Analy- 
sen und die Massenspektren beweisen. Die Massenspektren liefem such Hinweise, 
dass bei diesen Reaktionen in geringem Ausmasse noch Triphenylbis-2-biphenylyl- 
antimon (IX) gebildet wird; dies wird gegenw%tig eingehender geptift. 

SCHEMA : 

MASSE?4SPEKTROSKOPLSCHES FRAGIKENTIERUNGSSCHEMA FijR (VIII) 

Me relativen Intensititen und Massenzahlen sind auf das hktigste Antimonisotop l*‘Sb bezogen 

-d -77 
Sb-Ph - 

350 (38%) 273 (100%) 

Ob es sich bei dem prim& entstandenen weissen Niederschlag urn den at- 
Komplex X, urn die carbanionische Spezies (XI) oder urn ein Gleichgewicht beider 
handelt, kann nicht entschieden werden. Bei (XI) versteht sich die Protonierung zum 
Endprodukt (VIII) von selbst, aber such der at-Komplex (x) sollte wegen der erheb- 
lichen Ringspannungen3 in den Stibafluoren-Systemen durch elektrophile Agentien 
in kinetisch kontrollierter Reaktion ausschliesslich unter Ringsprengung angegriffen 
werden. 
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Eine gewisse Analogie zu letzterer Vorstellung bieten die sauren, kinetisch 
gesteuerten Spaltungen von Phenylbis-2,2’-biphenylylenarsen (I)‘, -phosphor (II)’ 
und -antimon (111)4, bei denen stets die heterocyclischen Systeme aufgebrochen, nicht 
aber die Phenylreste abgespalten werden ! 

(I).(n).(m) 

Dass das Vermogen, mit Phenyllithium unter Sprengung eines Heteroring- 
systems zu reagieren, picht auf die Spirocyclen mit 2,2’-Biphenylylen-Gruppen be- 
schrankt ist, zeigt die Umsetzung von Phenylbis(oxydi-o-phenylen)antimon (XII)’ 
mit Phenyllithium. Hierbei entsteht zun%hst wieder ein unliislicher weisser Nieder- 
schlag, der bei der Hydrolyse Diphenyl-(2-phenoxyphenyl)(oxydi-o-phenylen)anti- 
mon (XV) liefert. Auch in diesem Falle kann nicht entschieden werden, ob es sich 
bei den prim& gebildeten Niederschlag urn den at-Komplex (X111), urn das carbanio- 
nische Derivat &IV) oder urn ein Gemisch beider handelt. 

PhLi _ 
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Urn zu @fen, welches der beiden Ringsysteme - das Stibafluoren-System oder 
das Oxastibaanthracen-System - bei einem nucleophilen Angriff bevorzugt gespalten 
wird, liess man Phenyl-2,2’-biphenyiylen(oxydi-o-phenylen)antimon (XVI)’ mit Phe- 
nyllithium reagferen. Hierbei erhielt man wieder ein Produkt, das eine Phenylgruppe 
mehr als das Ausgangsprodukt aufwies und, wie folgt, konstituiert sein konnte : &VII) 
oder (XVIII). 

Der Vergleich mit einem auf unabhsngigem Wege gewonnenen Prgparat be- 
wies, dass unter Aufsprengung des sechsgliedrigen Ringes das Diphenyl-2,2’-biphenyl- 
ylen(2-phenoxyphenyl)antimon (XVIII) entstanden war. 

Grundsatzlich kann man annehmen, dass dcr Angriff des Phenylanions am 
Antimonzentrum - miiglicherweise iiber einen intermediaren at-Komplex (XX) - zu 
einem Gieichgewichtsgemisch der beiden ringoffenen Carbanionen (XX) und (XXI) 
fiihrt. Dieses Gleichgewicht sollte aber weitgehend’auf der Seite des Derivates mit der 
anionischen 2-Phenoxyphenyl-Gruppe (XXI) liegen, c!a diese sehr vie1 mehr Rotations- 
freiheitsgrade und damit mehr ftir einen Ringschluss mu$instige Einstellungsmiiglich- 
keiten besitzt als die anionische 2-Biphenyiyl-Gruppe im Carbanion (XX). Die Pro- 
tonierung von (XXI) fiihrt dann schiiesslich zum isolierten Endprodukt (XVIII). 
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Formal gesehen lasst sich das Hydridion als einfachstes “‘metallorganisches” 
Agenz ansehen. Im Anschluss an ciie Umsetzungen von Derivaten des pentakoordi- 
nierten Antimons mit verschiedenen Metallorganylen lag es nun auf der Hand, ahn- 
lithe Reaktionen mit dem Hydridion zu untemehmen. 

Versetzt man Phenylbis-2,2’-biphenylylenautimon (III) mit Lithiumalauat in 
&her, so erhdt man eine orange bis hellrote L&ung, wobei gleichzeitig ein schwarz- 
brauner Niederschlag gebildet wird. Bei der Zersetzung der Reaktionsmischung mit 
Jod werden 22 % 2,2’-Biphenylylenjodstibin (XXVI)’ gebildet. Fiihrt man die gleiche 
Umsetzung in Tetrahydrofuran durch, so entsteht (nnter Gasentwicklung) eine tief- 
rote Losung, die nach der Jodolyse 65 y0 (XXVI) liefert. In Anlehnung an die Fonnu- 
lierungen der entsprechenden Umsetzungen mit carbanionischen Agentien kann man 
folgendes Reaktionsschema aufstellen. 

Ein Hydridanion greift das Antimonzentrum an und bildet das carbanioni- 
sche Zwischenprodukt VII). Ob hierbei eine direkte nucleophile Substitution er- 
folgt oder ob em iutermeci+rer at-Komplex auftritf muss, wie in iihnlichen Fallen, 
dahingestellt bleiben. (XXII) zerfdlt dann unter Abspaltung von 2-Biphenylyllithium 
in Phenyl-2,2’-biphenylylenstibin (XXIII). (Einen vergleichbaren Zerfall formuliert 
Sauers” fti das intermedi%e und instabile Tetraphenylantimon-hydrid, das Tri- 
phenylstibin und Benz01 liefert.) Das Stibin (XXIII) wird nun seinerseits vom Lithium- 
alanat zu Phenyllithium und 2,2’-Biphenylylenstibin (XXIV) (Dibenzostibol) gespal- 
ten, das von den in der Liisung vorhandenen Metallorganylen Phenyllithium und 
2-Biphenylyllithium sofort metalbert wird. (Nach Issleib’ ’ sind Diarylstibine rela- 
tiv sauer; der rel. pK,-Wert fiir Diphenylstibin, das von Phenyllithium ebenfalls glatt 
metalliert wind, betr&t beispielsweise ~20.2.) Dass bei der Umsetzung in THF 

.GasentwickIung zu beobachten ist, deutet darauf bin, dass in diesem Medium das 
Stibin (XXIV) such durch Lithiumalanat metalliert wird, wobei Wasserstoff entsteht. 
Die abschliessende Zersetzung des Stibids (XXV) mit Jod fChrt dann zum Jodstibin 
(XXVI). Das Stibidanion (XXV) liegt bei diesen Umsetzungen sicher komplex an 
AlH3 gebunden vor12. 
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Der letzte Abschnitt der obigen Reaktionsfolge, die Spaltung von Phenyl-2,2’- 
biphenylylenstibin (XXIII) mit Lithiumalanat und nachfolgende Zersetzung mit Jod, 
wurde in einem Vergleichsansatz nachvollzogen und lieferte darm 75% Jodstibin 
@XVI)* 

RJZAKTIONEN MIT ALKALIMJZTALLEN 

Als Prototyp nucleophiler Substitutionsreaktionen kann man diejenigen 
Umsetzungen bezeichnen, bei denen das einfachste nucleophile Agens, das Eiektron, 
zur Anwendung gebracht wird. Setzt man demzufolge Phenylbis-2,2!-biphenylylen- 
antimon (III) in &her mit einer fliissigen Kalium/Natrium-Legierung um, so ent- 
steht momentan eine rote Liisung, aus der sich allmCihlich ein dunkler Niederschlag 
abscheidet. Nach der Jodolysr: werden bis zu 80 % 2,2’-Biphenylylenjodstibin (XXVI) 
isoiieti. In Tetrahydrofuran erhat man auf die gleiche Weise etwa 38 % Jodstibin 
(XXVI). Daneben konnten Benz01 und Biphenyl nachgewiesen werden. 

Das folgende Reaktionsschema, das als Arbeitshypothese aufzufassen ist, 
vermag die Bildung der beobachteten Reaktionsprodukte zu erklgren. 

ee 
Ku) - 

0 0 . 2% o x o”- 

8 +e 

(xxm rxzm 1Ilxlzr) 

Fiir den zweiten Teil dieses Schemas - die Spaltung von Stibin (XXIII) mittels 
Kalium zum Kalium-2,2’-biphenylylenstibid (XXV) - existiert bereits eine Analogie : 
Triphenylstibin wird durch Lithium13 oder Natrium14 in das rote Diphenylstibid- 
Anion und Benz01 zerlegt. 

BESCHREIBUNG DER VERSUCHE 

Reaktionen mit Lithiumorganylen 
Phenylbis-2,2’-biphenylylenantitnon (III) und Butyllithium (III). (503 mg, I 

mMo1) wird unter Erwtimen in 70 ml absol. &her gelijst und nach Abktilen auf 
Raumtemperatur mit 10 mMo1 Butyllithium in 6.6 ml Petrolgther versetzt. Bereits mit 
den ersten Tropfen Butyllithium beginnt ein dicker, weisser Niederschlag auszufai- 
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len, wiihrend sich die iiberstehende Liisung gelb %rbt. Nach 25 Min hat sich wieder 
ein klaregelbe LGsung gebiIdet,w4xaufman mit verd. Salzs~ure versetzt. Die Schichten 
werden getrennt, die Itherische Phase wird noch zweimal mit Wasser ausgeschiittelt, 
worauf man die w5ssrigen Phasen vereint und tit Natriumbicarbonat neutralisiert. 
Nach Zugabe von iiberschiissigem Natrium-tetraphenylborat erhalt man 345 mg 
(52 %) robes Tetrabutylstibonium-tetraphenylborat (V), Schmp. 172-181”. Aus 
THF/Athanol kristallisieren farblose Nadeln vom Sclunp. 187-189” (Mischprobe 
mit einem aus Tributyldibromantimon und Butyllithium hergestellten Vergleichs- 
prgparat)_ 

Ein Ansatz wie oben wurde im Doppelschlenkrohr durchgefihrt. Nach be- 
endigter Reaktion (klare gelbe L&sung) schmolz man das Rohr ab und befreite die 
Reaktionsmischung durch Ktihlen des zweiten Rohrschenkels mit fl.Stickstoff vom 
Losungsmittel. Das urspriingliche Reaktionsgefass wurde bei Raumtemperatur be- 
lassen, warend man die Kfihlung des zweiten Rohrschenkels iiber Nacht beibehielt. 
Am nachsten Morgen erw&rnte man das Reaktionsgefsiss auf etwa 60” und konnte 
dann in der tiberdestillierten Atherphase Benz01 und n-Octan gaschromatogra- 
phisch nachweisen. Eine Blindprobe zeigte, dass die zur Anwendung gebrachte Butyl- 
lithium-LSsung nur Spuren von n-Octan enthielt. Im Destillationsrtickstand liess 
sich diinnschichtchromatographisch Biphenyl nachweisen. 

Phenylbis-2,2’-biphenylylenantimon (III) und Phenyllithium. Zu 503 mg (1 
mMo1) (III) in 70 ml Ather werden 10 mMo1 Phenyllithium in 16.6 ml Ather gegeben, 
wobei sofort ein dicker, weisser Niederschlag auslXt, der sich nicht mehr lost. Nach 
eintzgigem Riihren hydrolysiert man, trennt die Atherphase ab, trocknet sie und be- 
freit sie am Rotationsverdampfer vom Losungsmittel. Umkristallisation des Riick- 
standes aus wenig absol. Ather liefert 190 mg analysenreines, farbloses Diphenyl-2- 
biphenylyl-2,2’-biphenylylenantimon (VIII) vom Schmp. 204-208”. Aus der Mutter- 
lauge kiinnen weitere 160 mg (VIII) vom Schmp. 201-2050 gewonnen werden. Ge- 
samtausbeute: 350 mg (60°XJ. (Gef.: C, 74.29; H, 4.65. &H,,Sb ber. : C, 74.37; H, 
4.68 %.) 

Bei der analog durchgefiihrten Umsetzung von 1 mMo1 (III) in 8 ml Tetrahy- 
drofuran mit 10 mMo1 Phenyllithium in 12 ml &her erhielt man 45% (VIII) vom 
Schmp. 208-211° (Mischprobe, IR-Vergleich). (Gef.: C, 74.22; H, 4.62. C,,H2,Sb 
her.: C, 74.37; H, 4.68 %_) 

Phenylbis(oxydi-o-phenylen)antimon (XII) und Phenyllithium. Zu einer Losung 
von 500 mg (0.935 mMo1) (XII) in 100 ml Ather gibt man 9.3 mMo1 Phenyllithium in 
15.5 ml lither, wobei sofort ein weisser Niederschlag entsteht, der sich nicht mehr 
lost. Nach 1Pstdg. Riihren hydrolysiert man, wobei zwei klare Phasen entstehen. Die 
getrocknete Atherphase wird vom Solvens befreit, worauf ein gelbliches 01 zuriick- 
bleibt. Nach Anreiben mit wenig absol. &her erfolgt Kristallisation von Diphenyl- 
(2-phenoxyphenyl)(oxydi-o-phenylen)antimon (XV). Das Rohprodukt wird noch- 
mals aus Ather umkristallisiert (zum L&en ist jetzt vie1 Ather niitig), worauf man 260 
mg (45 7;) (XV) erh%lt. Schmp. 180-183”. (GeE: C, 70.52; H, 4.58. CX6HZ702Sb ber.: 
C, 70.49 ; H, 4.44 %_) 

Phenyl-2,Y-biphenylylen(oxydi-o-phenyien)antimon (XVI) und Phenyllithium. 
Versetzt man 519 mg (1 mMo1) (XVI) in 80 ml &her bei -700 mit 1.5 mMo1 Phenyl- 

lithium, so bildet sich zun%hst ein geringer schmieriger Niederschlag, der beim 
Auftauen auf Raumtemperatur in einen dicken, weissen Niederschlag iibergeht. 
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Nach Riihren iiber Nacht hydroiysiert man, wohei zwei klare Phasen es&t&en0 Nach 
Entfernung des Solvens von der getrockneten .&herphase erhzlt man eine br&mIicbe 
Schmiere, die nur durch vorsichtiges Erw&men mit AthanoI zur Kristallisation ge- 
bracht werden kann. Hierbei erhglt man 270 mg (45 %) schwach gelbliches, pulvriges 
DiphenyC(2_phenox~henyI)-2~~-tiph~y~yIenant~on (xV$Irj vom Schmp. 16% 
166”. Durch Umftillen aus Essigester/&hanol erhgilt man reines (XVIII) mit Schmp. 
166-169” nach Sintem ab 164” (Mischprobe, IR-VergIeich s. unten). (Gef. : C, 72.19; 
H. 4.91. &H2,0Sb her.: C, 72.38; H, 4.56 %.) 

Beim Wiederholen des obigen Ansatzes mit 10 mMo1 Phenyllithium erhHlt 
man das gleiche Endprodukt- 

Vergleichspriiparat zu (XVIII). Bringt man 620 mg (1.2 mMo1) (ZPhenoxy- 
phenyI)-2,2’-biphenylylendichlorantimon ’ in 30 m1 Ather bei -700 mit 3 mMol 
Phenyllithium zur Reaktion, Igsst 5 Stdn. bei Raumtemperatur riihren, hydrolysiert, 
trocknet die xtherphase und befreit sie vom Solvens, so erhaIt man ein brgunIiches 
01, das stark nach Diphenylgther riecht. Man I&t in 5 ml lither, worauf sich im V.er- 
lauf von 10 Tagen bei 0” langsam 300 mg (42 %) (XVIII) abscheiden. Schmp. 152-160°. 
Das Rohprodukt wird in Essigester gel&t, worauf man wiederum 5 Tage in der K&e 
stehen Iassen muss, bis sich 180 mg (25 %) reines (XVIII) abscheiden. Schmp. 165-168” 
(Mischprobe, IR-Vergieich). (Gef.: C, 71.93; H, 4.83. C,,H,,OSb her.: C, 72.38; 
H, 4.56 %.) 

Reaktionen mit Lithiumalanat 
Phenylbis-2,2’-biphenylylenantimon und Lithiumalanat in _&her. In einem 

Schlenkrohr werden 503 mg (1 mMoIj (III) und 4.5 mMol Lithiumalanat in 30 ml &her 
unter Stickstoff eingeschmolzen und auf einer Schiittelmaschine geschiitteit. Die nach 3 
Stdn. orange Liisung schiittelt man weitere 9 Tage, wobei sich ein schwarzbrauner 
Niederschlag bildet. Nach ijffnen des Rohres unter Stickstoff versetzt man mit iiber- 
schiissigem Jod in Tetrahydrofuran. Nach der Hydrolyse versetzt nian weiter mit 
THF, bis alle festen Anteile in Liisung gegangen sind. Man wgscht die organische 
Phase mit Natriumbisulfit-LBsung, bis das iiberschiissige Jod entfemt ist, trocknet 
mit NatriumsuIfat und verdampft das Solvens. Hierbei erhgIt man 90 mg (22 7;) rohes 
2,2’-Biphenylylenjodstibin FVI)‘, das nach der Umkristallisation aus Chloroform 
bei 212-215“ schmilzt (Mischprobe). 

Ein gleicher Ansatz wie oben wurde in 25 ml THF 7 Tage geschiittelt, wobei 
tinter GasentwickIung (Wasserstoft) eine rote Liisung entstand. Nach Jodolyse und 
Aufarbeitung wie oben erhglt man 260 mg (65 %) rohes (XXVI). Aus Chloroform: 
Schmp. 210-214O (Mischprobe). 

PIlerz)li-2,2’-biphenylylenstibin (XXIII)’ rmd Lithiumalanat. Eine LGsung von 
351 mg (1 mMo1) (XXIII) und 4.5 mMol Lithiumalanat in 25 ml THF riihrt man 7 
Tage, wobei eine rote Lasung entsteht. Nach Jodolyse und Hydrolyse w%cht man die 
organische Phase mit BisuIfitl6sung zur Zerstiirung des iiberschiissigen Jods, trocknet 
sie und verdampft das Solvens. Hierbei erhglt man 300 mg (75 7;) rohes 2,2’-Biphenyl- 
ylenjodstibin (XXVI), das aus Chloroform umkristallisiert wird. Schmp. 214-216” 
nach Sintem bei 210” (Mischprobe). 

Renkrionen mir AlkaIimetaZI 
PIle,zylbis-2,2’-biphe,lyl~~le?2a~2timoll (III) wzd Kalirmr. (III) (503 mg 1 mMo1) 
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wird mit 50 ml Ather und einer fliissigen Legierung aus 156 mg (4 mg Atome) Kalium 
und wenig (30 mg) Natrium im Schlenkrohr eingeschmolzen. Die Mischung ftirbt sich 
sofort rot; nach 9-@gem Schiittein hat sich ein schwarzbrauner Niederschlag ge- 
bildet. Man versetzt mit tiberschiissigem Jod in THF, hydrolysiert, setzt weiteres THF 
zu, bis a&s gel&t ist, wachst organische Phase mit Bisulfit, trocknet und engt ein. Man 
erhah 320 mg (80 “/o) robes 2,2’-Biphenylylenjodstibin (XXVI) mit Schmp. 205-209”. 
Aus Chloroform kristallisieren 190 mg (47 “/ gelbe Nadeln von reinem (XXVI) mit 
Schmp. 211-214” (Mischprobe). In der urspriinghchen organischen Phase kijnnen 
ausserdem diinnschichtchromatographisch Biphenyl und gaschromatographisch 
Biphenyl und Benz01 nachgewiesen werden. 

Ein gleicher Ansatz wie oben wurde in 20 ml THF durchgefiihrt, wobei man 
ebenfahs im VerIauf von 2 Tagen eine rote Liisung mit schwarzbraunem Niederschlag 
erbielt. Nach der Aufarbeitung wie oben erhielt man 150 mg (38 %) rohes (XXVI), 
das aus Chloroform umkristahisiert bei 212-215” schmolz (1Mischprobe). 
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