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Die Einwirkung yon Phosphorpentaehlorid auf o-Chinol- 
aeetate fiihrt zur Bildung yon Reaktionsprodukten, aus denen 
dureh Hydrolyse m-ehlorsubstituierte Phenylphosphorsguren 
hervorgehen. Diese liefern bei thermiseher Sloaltung oder bei 
alkaliseher Hydrolyse entspreehende m-Chlorphenole. 

I m  Rahmen der Arbeiten fiber das reaktive Verhalten von Chinol- 
aeetaten gegenfiber versehiedenen Verbindungsklassen 1 wurde yon uns 
die l~eaktion einiger o-Chinolaeetate gegen Phosphorhalogenide unter- 
sueht. Hierbei zeigte sieh, dab der Reaktionsverlauf und die dabei ge- 
bildeten Reaktionsprodukte bei den versehiedenen Phosphorhalogeniden 
(Phosphorpentaehlorid, Phosphorpentabromid, Phosphortriehlorid, Phos- 
phoroxyehlorid, Phosphortribromid) starke Untersehiede zeigten. I m  
folgenden sollen die yon uns bei der Einwirkung yon Phosphorpentaehlorid 
auf einige o-Chinolaeetate erhaltenen Ergebnisse besehrieben werden. 

Die Reaktion yon PhosphorpentaeMorid mit o-Chinolaeetaten verlguft 
sehr heftig. Bereits beim Vermisehen yon gepulvertem, festem Chinol- 
aeetat mit  festem Phosphorpentaehlorid kommt  es zu einer unter betrgeht- 
licher Erw~rmung und Verdampfung fltiehtiger Reaktionsprodukte vor 
sieh gehenden Umsetzung, die ein gelb gef~rbtes, naeh PC15 rieehendes 
01 lielert. Wit haben daraufhin die Reaktion in der im experimentellen 
Teil n~her besehriebenen Form durehgeffihrt, bei der das Chinol0oeetat 
im Lauf der i~eaktion allm~hlieh zugeffigt wird. Die Reaktion konnte 
aueh unter Verwendung yon Aeetylehlorid als Lfsungsmittel  dureh- 

1 Z . B .  E. 2'ulmek, A. Siegel, F. Wessely und H. Clodi, Mh. Chemie 91, 
1167 (1960). 
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geftihrt werden, doch ergibt diese Durchffihrungsform weder bei der Auf- 
arbeitung noeh hinsichtlieh der Ausbeute merkliche Vorteile. 

Das erwghnte l%eaktionslorodukt lieI3 sieh weder zur Kristallissotion 
bringen, noeh auch unzersetzt destillieren. Die t Iauptmenge ging mit 
wgl3riger Natronlauge oder NatriumhydrogencarbonatlSsung in L6sung; 
nur ein kleiner Teil blieb ungel6st und wurde in ~ ther  aufgenommen. 
Beim Ansguern der alkalischen oder bicarbonatalkalisehen LSsung t ra t  
eine Fg]lung auf, die ebenfalls in Ather aufgenommen wurde. Naeh Ver- 
damlofen dieses Athers verblieb eine braune kristalline Masse, aus der 
wir dureh mehrmaliges reeh~ vertustreiches UmkrisLallisieren wei~e Kri- 
stalle der Summenformel CTtIsC104P erhielten. Diese erwiesen sich bei 
der Titration als zweiprotonige Sgure und gaben mit Blei-, Thorium- oder 
Bariumaeetatl6sungen wasserunl6sliche Niederschlgge. Bei der Destil- 
lation dieser Substanz im Vakuum kam es. zu einer Spaltung, bei der sich 
ein Sublimat weilter Kristalle bildete, die als 5-Chlor-2-methylphenol 
identifiziert werden konnten. Welters bildete sich bei der thermischen 
8paltung ein undestillierbarer Rtickstand, der stark saute Reaktion 
zeigte und sich als phosphorhaltig erwies. 

Aus diesen Ergebnissen war zu sehlieBen, dab es sich bei dem I-]:ydro- 
lysenprodukt um 5-Chlor-2-methyLphenylphosphorsgure (Ia) handelt. 
Diese Annahme konnte aueh dureh Mischsehmelzpunkt mit  einem auf 
anderem Weg synthetisierten Prgparat  bestgtigt werden. 

Das nach tty&'olyse des primgren lgeaktionsloroduktes in alk~lischem 
oder hydrogenearbonatalkalisehem Milieu ungel6st gebliebene, ziemlieh 
zghfliissige brgunliehe 01 lieferte bei der Kugelrohrdestillation ebenfalls 
das oben erwghnte 5-Chlor-2-methy]phenol. Desgleiehen bildete sieh die- 
ses Chlorkresol bei energiseher Behandlung des ursprfing]ich in alkalischem 
Milieu ungel6st gebliebenen Produktes mit  Natronlauge. Dies legt die 
Vermutung nahe, dal~ es sieh bei dieser Fraktion um h6here Eater der 
Phosphorsgure handeln kSnnte. 

0 OPO~I-I 2 OH 
II J ~, 

'i II oooo   ~ / C1 / ' C1 / / /  

Ri R,, ~ I  
I :  R1 = R 2  = H Ia :  1:~1 ~ l ~ g  ~ ~ Ib :  R1 ~ R2 = K 

I I :  R l = g  = = C H  a I I a :  R1 = R2 = CH a I I b :  R1 = IR2 = CH a 
I I I : l g  I = C I - I a , R = = H  I I I a : ~ l = C H a ,  l ~ = t : I  IIIb:1% I = C H a , R  2 = } t  
IV: R = H, 1% 2 = OH a IVb:  I~ 1 = H, lg 2 = Ctt a 

Auger mit  dem 2-Methyl-o-chinolacetat wurde die Einwirkung yon 
Phosphorpelltaehlorid nach der erwghnten Methode aueh mit  2,t-Di- 
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methyb, 2,4,6-Trimethyl- sowie mit 2,6-Dimethyl-o-chinolacetat durch: 
gefiihrt. Mit den beiden erstgenan~ten Substanzen verlief die l~eak~ion 
v6]lig analog dermi t  dem 2-Methylchinolacetat. Es entstand nach I-Iy- 
dro]yse des Reaktionsgemisches wieder als Hauptprodukt die entspre- 
chende Monoarylphosphorsi~ure, die allerdings nut im Fall des Trimethyl- 
derivats inkristallisierter Form erhalten werden konnte. Die thermische 
Behandlung dieser Phosphors~uren ergab die entsprechenden Chlorphenole. 

Bei der Umsetzung des Phosphorpentachlorids mit dem 2,6-Dimethyl- 
o-chinolaeetat erhielten wir ein I~eaktionsprodukt, d~s naeh Hydrolyse 
mit Natriumhydrogencarbonatl6sung vorwiegend ein darin unlSsliehes 
Produkt ergab, das erst bei Einwirken yon Natr0nlauge in der Siedehitze 
unter Bildung eines entsprechenden Chlorphenols hydrolysiert wurde. 
Kingegen gingen bei der Hydro]yse des B~eak~ionsgemisches nur sehr 
geringe Mengen in der NatriumhydrogenearbonatlSsung in LSsung. Nach 
AusfMlen und Erhitzen mit konz. SalzsBure unter RiickfiuB wurde hieraus 
neben dem Chlorphenol auch eine ehlorfreie Substanz der Summenformel 
CsH1002 erhalten. Diese wurde, da sie nur in sehr geringer Menge anfiel, 
nicht weiter untersucht. Es k6nnte sich hierbei um eine~ der isomeren 
Dihydroxy-xylole handeln. 

Es war also bei der Einwirkung yon Phosphorpentaehlorid auf o-Chinol- 
acetate in den yon uns untersuchten F~tllen einerseits zur A~sbildung einer 
Phosphors~turegruppierung mit O--P-Bindung an Stelle der ursprfing- 
lichen chinolisehen Oxo-Gruppe und andererseits zum Eintritt eines Chlor-. 
atoms in eine m-Ste]]ung gekommen. Gleiehzeitig bfidete sich unter Ver- 
sehwinden des chinolisehen Acetoxyls sin aromatisches System aus. Diese 
Tatsachen legten in Verbindung mit der in zahlreichen F~llen bereits 
beobachteten Anlagerung verschiedener Verbindungen an o-Chinolseetate ~ 
den Gedanken nahe, dab der prim~re Reaktionssehri~t bei der Einwirkung 
yon Phosphorpentaehlorid in einer 1,4-Anlagerung yon PC14 + und C1- an 
das C=C--C=O-System des Chinolacetats besteht. Unter formelm~Biger 
Abspaltung yon Essigs~ure - -  die dureh d~s fiberschfissige PCls in Aeetyl- 
ehlorid fibergeht - -  ~drd dann als erstes l~e~ktionsprodukt eine Substanz 
mit der Gruppierung t~OPCI4 gebildet: 

O - OPC14 
[L i / \ / R  / \ / R  

II \oooc 3--  \ococ   
\ /  - 

OPCI, 

/%/a 

e l / \ /  
Derartige Verbindungen sind in der Literatur bereits mehrfach be- 

schrieben und werden auch als ,,Quasiphosphoniumverbindungen" 2 be- 

2 G. M .  KosolapoM, Organophosphc~rus Compounds; Verl. John Wiley, 
New York, S. 120. 
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zeiehne~. Es sind undestillierbare, relativ leicht hydrolysierbare Ver- 
bindungen, die in ihrem reaktiven Verh~lten dem PC15 sehr nahestehen. 
Es ist somit anzunehmen, dab ~ueh die oben besehriebenen 51igen Re- 
a~tionsl0rodukte aus der Umse~zung der Chinolaeetate mit PC]5 aus 
solehen Quasiphosphoniumverbindungen bes~hen. Bei der t tydrolyse 
liefern sie natiirlich die entspreehenden Aryllohoslohors~uren. 

Wegen des erws dem PC15 analogen reaktiven Verhaltens der 
Quasiphoslohoniumverbindungen ist aueh die MSglichkeit in Erwggung 
zu ziehen, dab diese zum Tefl mit noeh unumgesetztem Chino]~eetat 
weiterre~gieren, wodurch es zu Verbindungen des Typs (I%0)ePCI~ und 
(RO)3PCI2 kommt, deren Verseifung dann zu Di- und Triarylestern der 
Phosphors~ure fiihrt. Die Bildung der letzteren k6nnte das Auft, reten 
yon alkaliunlSsliehen Fraktionen bei der I-Iydrolyse der l%eaktions- 
gemisehe erkl~ren, deren weitere Spa]ttmg nattirlieh zu den selben Chlor- 
phenolen f/ihren mug wie die Kydrolyse oder thermische Spaltung der 
l~{onoarylphosphors~uren. 

Die ftir den diskutierten Reaktionsmeehanismus aussehlaggebende 
Anlagerungsfiihigkeit des Phosphorpentaehlorids in Form yon PC14 +- und 
Cl--Ionen wurde yon versehiedenen Autoren aueh bei anderen Reaktionen 
dieses Phosphorhalogenids in Erw/~gung gezogen. So nehmen M. S. Nets: 

man u n d L  L. Wood s einen s01ehen Meehanismus ffir die bekannte Um- 
setzung des PCls mit Kegonen an, bei der dann in Folge yon Sekund~ir- 
reaktionen geminale Dichloride nnd Chlorolefine entstehen. In gleieher 
Weise deuten diese Autoren die Bildung yon 1,1-Diehlor-2-buten und 
1,3-Diehlor-l-buten bei der Einwirknng yon PCla auf Crotonaldehyd, di~ 
yon L. J. Andrews ~ besehrieben worden war. In anderen F~tllen, wie bei 
indenderivaten 5 k0nnten'die bei der Anlagerung gebilde~en Verbindungen 
mit der Struk~ur RPCI4 auch in Substanz gefaBt werden. Diese Re- 
aktionsf~higkei ~ des Phosph0rpent~ehlorids steht aueh im Einklang mit 
dem durch ramanspektroskoloische 6 sowie dureh rSntgenographische ~ Mes- 
sungen erwiesenen polaren Aufbau dieser Verbindung, bei der im lessen 
Zustand ein Ionengitter aus PC14- und PC]6-Ionen vorliegt. Ein analoger 
Aufbau liegt zum Teil auch noeh in der fliissigen Phase  und in meonehen 
L6sungen des PC15 vor. 

Der  yon uns untersuchten Umsetzung yon o-Chino]acet~ten mit Phos- 
phorpentaehlorid kSm~te under Umst~nden auch eine gewisse prg~parative 

M. S. Newman und L. L. Wood, J. Amer. Chem. See. 81, 4301 (1959). 
L. J. Andrews, J. Amer. Chem. See. 68, 2584 (1946). 
E. Bergmann and A. Bondi, Ber, dtsch, chem. Ges. 6:3, t158 (1930) und 

64, 1455 (1931). 
H. Moureu, M. aNagat und G. Wetro]~, Compt. rend. hebdomad. Aead. 

SeL Par~s 20fi; 276 und 545 (i937): 
1). Clark, H. M. Powell und A. JF. Wells, J. Chem. Soe. [London] 1942, 

645. 
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Bedeutung zukommen, da die so dargestellten m-ehlorsubstituierten 
Phenole und Phenylphosphors~iuren wegen der o- und p-dirigierenclen 
Wirkung der Kydroxygruppe sonst nur auf Umwegen zug~inglich w~iren. 

Ftir die Anregung zu dieser Arbeit danken wir l-Ierrn Professor 
Dr. F. Wessely. 

Experimenteller Teil 

Umsetzung yon PCI5 n i t  2-Methyl-o-chinolacetat ( I ) :  

In  einem n i t  Anschiitzaufsatz und t~iekflul3k/ihler versehenen Kolben 
wurden 10 g PC15 und in das seitliehe Rohr des Ansehiitzaufsatzes 4 g pul- 
verisiertes I gegeben. Nach Zuftigen einer kleinen Menge des Chinolaeetats zum 
PCls und gelindem Erwfi.rmen trat  die l~eaktion ein, deren flfichtige Reak- 
tionsprodukte im Laufe yon einigen Min. zum merabspiilen der mauptmenge 
des Chinolaeetats in den Kolben fiihrten. Naeh d e n  Abklingen der l~eaktion 
und Abkfihlen des Gemisehes auf Zimmertemp. trugen wir dieses unter Ktih- 
king n i t  Eiswasser portionenweise in ges~tt, w~iBrige NaHCOa-LSsung oder 
in 2 n-NaOH ein. In  beiden Fallen ging hierbei die Hauptmenge des Ge- 
misehes in L6sung. Die nieht in L6sung gegangenen Anteile wurden dutch 
Aussehiitteln in Ather aufgenommen. 

Die Mkal. L6sung ergab beim Ans~iuern n i t  konz. HC1 eine F~Ilung, die 
bei einzelnen Ans~itzen bereits naeh einigem Stehen zu einer gelbbraunen 
Masse kristallisierte. Diese F~llung wurde dutch Extrakt ion in ~ ther  auf- 
genommen. Naeh Abdestillieren des Nthers konnte ein braunes Produkt er- 
halten werden, das erst naeh mehrmaligem, sehr verlustreiehem Umkristalli- 
sieren aus Chloroform-Nther oder aus Wasser weiBe Kristalle der 5-Chlor-2- 
methylphenylphosphors/ture (I a) mit einem Sehmp. yon 184 ~ ergab. Ausb. 
(gohprodukt) etwa 60%, bez. auf eingesetztes Chinolacetat. 

C7HsCIO4P. Ber. C 37,70, H 3,62, C1 15,95, P 13,94. 
Gef. C 37,12, H 3,59, C1 16,50, P 13,95. 

Diese S~ure I a ist in ~ther,  Alkohol, Dioxan, Tetrahydrofuran, Petrol- 
~ther, Benzol und aueh in Wasser relativ gut 16slieh. Die w/iBrige L6sung gibt 
mit  w~igrigen Blei-, Silber-, Thorium- oder Bariumaeetatl6sungen Nieder- 
sehlfige farbloser Salze. Bei der Vakuumdestillation der S~iure im Kugelrohr 
kommt es zu der weiter unten n~her besehriebenen Spaltung. 

Der Ntherextrakt  der naeh mydrolyse des geaktionsgemisehes in Alkali 
bzw. in NaHCOa-LSsung unl6slieh gebliebenen Anteile ergab naeh Abdestillie- 
ren des LSsungsmittels eine braune harzige Masse, aus der bei der Vakuum- 
destillation im Kugelrohr als Sublimat ebenfalls das weiter unten besehriebene 
Chlorphenol I b erhalten wurde. Gleiehfalls zur Bildung yon I b ftihrte die 
Hydrolyse dieses Produktes dutch mehrstdg. Erwfirmen n i t  2 n-NaOH am 
~Vasserbad. 

Thermische Spaltung der S~ure I a: 

Bei der Destillation im Kugelrohr (0,1 Torr, Badtemp. 120 ~ lieferte die 
S~ure I a ein Sublimat weil]er I(r istMle des 5-Chlor-2-methyl-phenois (I b), 
die naeh Umkristallisieren aus ~ther-Petrolgther  und noehmaliger Sublima- 
tion bei 73 ~ schmolzen; Mischprobe. 

CTI-ITC10. Ber. C 58,96, H 4,95, C1 24,87. Gef. C 58,30, H 4,91, C1 24 93. 
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Neben dem Chlorphenol I b bildete sieh bei der thermisehen Zersetzung 
der S~ure I a eine geringe Menge eines bei 220 ~ Badtemp. und 0,1 Tort  
destillierenden 01es, das naeh I/ingerem Stehen erstarrte und Kristalle (Schmp. 
133 ~ ergab. Eine noehmalige Sublimation dieses Produktes ergab weitere 
Zersetzung unter Bildung yon I b. 

Als Destillationsriiekstand verblieb bei der Zersetzung der S.~ure I a in 
der Endkugel eine braune, undestillierbare, sauer reagierende Masse, in der 
sieh Phosphor naehweisen liel]. 

Umsetzung vo~ PCl5 mit 2,4,6-Trimethyl-o-chinolacetat ( I I ) :  

Die Umsetzung yon 4 g I I  mit  8,6 g PC15 wurde v611ig analog der oben be- 
sehriebenen Umsetzung yon I mit PC15 durehgefiihrt. Aueh hier lieferte die 
Hydrolyse der Reaktionsprodukte einen mengenm/tgig /iberwiegenden al- 
kalilSsliehen Anteil und eine geringffigige alkaliunl6sliehe Fraktion. Der 
alkalil6sliehe Anteil ergab naeh entspreehender Aufarbeitung ein Rohprodukt  
(70% d. Th.), das dureh mehrmaliges Umkristallisieren aus Nther-Chloroform 
die 3-Chlor-2,4,6-trimethyl-phenylphosphors~iure (II a) mit  einem Sehmp. yon 
195 ~ lieferte. 

C9IK12C104P. Bet. C 43,13, H 4,83, C1 14,15, P 12,36, J~G 125. 
Gef. C 44,02, IK 4,92, C1 14,80, P 12,55, NG 125. 

Die Eigensehaften dieser S~ure sind weitgehend analog denen der S~ure I a. 
Aueh hier fiihrt die Destillation zur vSlligen Spaltung und Bildung eines Chlor- 
phenols (II b). 

Der bei der Hydrolyse des Reaktionsgemisehes yon PC15 mit  I I  in 2 n- 
NaOH ungelSst gebliebene Anteil wurde mit Nther aufgenommen und ergab 
naeh Abdestillieren des _~thers ein briiunliehes Produkt, das naeh l~ingerem 
Stehen kristallisierte und nach Umkristallisieren aus CHCls farblose Kristalle 
yore Sehmp. 245 ~ lieferte. 

CgI-tHC103. Ber. C 53,4, /K 5,5, C1 17,5. Gef. C 53,1, t t  5,2, C1 18,5. 

Eine n~ihere Untersuehung dieser Substanz wurde wegen der sehr geringen 
Menge, in der sie anfiel, nicht durehgefiihrt. 

Thermische Spaltung der Sdure I I  a: 

Die Kugelrohrdestillation der Si~ure I I  a wurde analog wie bei der S~ure I a 
durehgefiihrt und lieferte neben einem betr~chtlichen undestillierbaren gfick- 
stand ein farbloses Sublimat, aus dem durch Umkristallisieren aus Petrol- 
~ther weiBe Kristalle yore Schmp. 84 ~ erhMten wurden. Nach Analyse, Ver- 
halten und Bildungsweise liegt 3-Chlor-2,4,6-trimethylphenol (II b) vor. 

C9I-InC10. Ber. C 63,,~8, H 6,45, C1 20,78. Gef. C 63;70, H 6,77, C1 21,00. 

Umsetzung yon PC15 mit 2,4-Dimethyl-o-c~inolacetat ( I l I ) :  

Auch hier entstand ein ReaKtionsgemisch, aus dem durch Hydrolyse mit  
2 n-NaOK als t tauptprodukt  eine darin 16sliche Fraktion erhalten wurde. 
Das daraus nach entsprechender Aufarbeitung in einer Ausb. yon etwa 50% 
isolierte Produk~ konnte allerdings in diesem Fall nieht zur Kristallisation 
gebracht werden. Seine Sublimation ira lKugelrohr bei 0,1 Torr ergab Spaltung 
und Bildung eines bei einer Badtemp. yon etwa 140 ~ fibergehenden Sublimats, 
das nach Umkristallisieren aus Ligroin und l~achfolgender nochmaliger Subli- 
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marion weiBe Kristalle vom Schmp. 90 ~ lieferte, die naeh Eigensehaften und 
Bildung als 5-Chlor-2,4-dimethylphenol (III  b) anzuspreehen sind. 

CsH9C10. Ber. C 61,34, t t  5,75, C1 22,68. Gef. C 61,53, t t  5,67, C1 22,34. 

Umsetzung yon PCI5 mit 2,6-Dimethyl-o-chinolacetctt ( I V ) :  

In  diesem Fall fiihrte die Hydrolyse der I~eaktionsprodukte mit wggriger 
NaHCO3-LSsung nur zu geringen Mengen eines darin 15sliehen Produktes, 
das naeh der fibliehen Aufarbeitung einen braunen, harzigen l~iiekstand ergab, 
der zwar aueh beim Erhitzen mit  2 n-NaOI-I keine alkalil6sliehen Produkte 
lieferte, hingegen bei mehrstdg. Koehen mit konz. ttC1 unter l~iickfluB unter 
Bildung eines alkalilTsliehen Substanzgemisehes hydrolysiert wurde. Dutch 
Wasserdampfdestillation konnte dieses Gemiseh in eine damit fliiehtige und 
eine damit nieht fliiehtige Fraktion getrennt werden. 

Die wasserdampffliiehtige Substanz wttrde aus V~asser umkristallisiert, 
noeh einmal im Vak. sublimiert (0,1 Torr, 140 ~ und ergab so weige Kristalle 
des 3-Chlor-2,6-dimethylphenols (IV b) mit  einem Sehmp. yon 58--60 ~ 

CsHvC10. Ber. C 61,34, t t  5,75, C1 22,68. Gel. C 60,96, t{ 5,23, C1 23,30. 

Die nieht-wasserdampffliiehtige Substanz wurde aus Benzol umkristalli- 
siert und ergab ehlorfreie Kristalle, Schmp. 110 ~ Eine weitere Untersuehung 
dieses Produktes wurde wegen seiner ~ugerst geringen Menge night durehge- 
ffihrt. 

Cst-I1002. Ber. C 69,54, I-I 7,29. Gef. C 68,97, I-I 7,20. 

Die Hauptmenge der Reaktionsprodukte yon PC15 mit IV ging bei der 
tIydrolyse mit w3Briger NattCO3-L6sung sowie aueh mit  NaOH niehg in LT- 
sung und ergab naeh Aufarbeitung ein braunes, z~hes O1, in dem sowohl 
Chlorals aueh Phosphor naehgewiesen werden konnte. Dureh mehrstdg. Er- 
hitzen mit NaOtt  ging es sehlieglieh in Lssung und ergab naeh Ausf~tllen mit  
I-IC1 das Dimethyl-ehlor-phenol IV b. 

Synthese der 5-Chlor.2-methyl-phenylphosphors~ure ( I  a) : 

Ein Gemiseh von 5 g POC13 und 1 g 5-Chlor-2-methylphenol wurde 8 Stdn. 
unter RiiekfluB erhitzt und das Reak~ionsprodukt dann unter Eiskiihlung 
mit 2 n-NaOH verseift. Beirn Ansiiuern der alkal. LTsung mit konz. ItC1 fiel 
ein 01 aus, das zum GroBteil in Nat-ICO3-LTsung aufgenommen und aus dieser 
wieder dureh Ans~uern ausgefgll~ werden konnte. Dieses 01 kristallisierte 
naeh einiger Zeit. Naeh dem Umkristallisieren aus Chlorof0rm--i(ther zeigten 
diese KristalIe einen Schmp. yon .184--185 ~ 

Der Miseh-Sehrnp. dieser S/~ure mit  der durch die Reaktion von PC15 mit I 
erhaltenen ergab keine Depression. 

Die Sehmelzpunkte wurden  am Ko/ler-Mikrosehmelzpunk~sapparat be- 
stimmt. 

Die Analysen wurden yon t terrn Doz. Dr. G. Kainz und yon t ter rn  
H. Bieler i m  Mikroanaly~isehen Laboratorium des Organiseh-Chemischen 
Inst i tuts  der Universitgt Wien durchgefiihr t. 


