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( Eingegangen am 14, Oktober 1964 )

Eine Anzahl von Bromhydroxychalkonen sind durch Kon-
densation verschiedener aromatischer Aldehyde mit 2-Hydroxy-
3-brom-, 4-Hydroxy-5-brom-und 2-Hydroxy-5-brom-acetophenon
hergestellt worden. Die UV-Spektren dieser Chalkone wurden auf-
genommen.

A number of bromohydroxychalkones have been prepared by
condensation of various aromatic aldehydes with 2-hydroxy-
3-bromo-, 4-hydroxy-5-bromo- and 2-hydroxy-5-bromoacetophe-
none. The ultraviolet absorption spectra of these chalcones
have been recorded.

Die antibiotische Wirkung der Chalkone wird dem Vorhandensein der
o, B-ungesittigten Carbonylgruppe im Molekiil zugeschrieben!. Hydrie-
rung der Doppelbindung oder Substitution am «-Kohlenstoffatom bringen
die Wirksamkeit zum Verschwinden. Ferner wurde festgestelit, daf die
antibiotische Aktivitédt eines Chalkons umso gréfer ist, je grofer die des
Aldehyds war. Eine Anzahl von Chlorchalkonen sind auf ihre bakterio-
statische Wirkung? gegen B. abortus?® in einer Konzentration von 1:7500
untersucht worden. Kin Maximum der Wirkung konnte hierbei festgestellt
werden, wenn sich das Chloratom in der p-Stellung befand. Formanek
et al.® haben iiber die spasmolytische Wirkung von Hydroxychalkonen

1 E. Schraufstétter und S. Deutsch, Z. Naturforsch. a) 4 b, 276 (1949);
b) 3 b, 430, 163 (1948); c) Chem. Ber. 81, 489 (1948).

2 J. K. Eaton und R. G. Davies, Ann. Appl. Biol. 37, 471 (1950).

3 E.Jeney und T. Zsolnai, Acta Microbiol. Acad. Sci. Hung. 2, 249 (1955).

4 K. Formanek, H. Holler, H. Janisch und W. Kowac, Pharm. Acta
Helv. 33, 437 (1958).
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auf den isolierten Diinndarm in vivo berichtet und 2,2'-Dihydroxychalkon
als am wirksamsten gefunden. Chlorchalkone?® ¢ und Hydroxychalkone?
sollen antibakterielle Wirkung besitzen.

Ambekar et al.8 haben frithere Befunde bestétigt, daf die antibakterielle
Wirkung «,3-ungesittigter Ketone mit der Einfithrung von Chloratomen
und Hydroxylgruppen in das Molekiil in nennenswertem MafBe zunimmt.
Die bakteriostatische Wirkung der Chalkone steigt hierbei mit der Zahl
der eingefithrten Halogenatome im Molekiil ant. Schraufstitter und
Deutsch? stellten eine aubBergewodhnliche Wirkung des 2,2'-Dihydroxy-
3,5,6'-tribromchalkons auch noch in einer Verdiinnung von 1:64000 fest.
Allgemein sind die bromsubstituierten Chalkone, und nach ihnen die chlor-
substituierten, die wirksamsten.

Die insecticiden Eigenschaften von Hydroxy- und Methoxychalkonen
und -flavanonen sind ebenfalls untersucht worden®. Die an Siiiwasser-
fischen ausgefiithrten Versuche zeigten, daf bei Chalkonen die Vergiftungs-
erscheinungen zwar langsamer auftreten, dafiir aber linger anhalten. Die
bekannte anthelminthische Wirkung von Kamala wird dem wirksamen
Inhaltsstoff Rottlerin zugeschrieben, welches eine Chalkongruppierung
enthdlt. Hydroxychalkone gelten als spermicid!® und Halogenchalkone
als antibakteriell wirksam. 12,

Wir haben nunmehr eine groflere Anzahl von Hydroxybromchalkonen
hergestellt und ihre UV-Spektren aufgenommen.

Friessche Verschiebung des 4-Bromphenylacetats mit wasserfreiem
AlClz wihrend 175 Stdo. bei 120° fithrte in Abwesenheit von Losungsmit-
teln in ausgezeichneter Ausbeute zum 2-Hydroxy-53-bromacetophenon.
Hohere Temperatur oder lingeres Erhitzen bewirkten eine betrichtiiche
Ausbeuteverminderung, wihrend die Anwendung eines Losungsmittels
sich als nicht notwendig erwies, wie auch schon Chen und Chang®® berich-
tet haben. Die Darstellung des erwdhnten Ketons durch Friedel—Crafts-
Reaktion aus Acetylchlorid und p-Bromphenol gelingt nur mit entmuti-
gend niedrigen Ausbeuten’®.

5 P.S. Satpanthi und J. P. Trivedi, Current Sci. [India] 29, 429 (1960).

§ R. Kuhn und H. R. Hensel, Chem. Ber. 86, 1333 (1953).

" K. Formanek und H. Héller, Scientia. Pharm. [Wien] 29, 217 (1961).

8 8. Y. Ambekar, S. 8. Vernekar, S. P. Acharys und S. Rajagopal, J.
Pharm. Pharmacol. 13, 698 (1961).

8 N. Narasimhachart und T. R. Seshadri, Proc. Indian Acad. Sci. 27 A,
128 (1948).

1 V. R. Swayne, J. M. Beiler und G.J. Martin, Proc. Soc. Exper. Biol.
Med. 80, 384 (1952).

11 R. B. Kanthi und K. S. Nargund, J. Karnatak Univ. 2, 8 (1957).

12 N, M. Shah und S. B. Parikh, J. Indian Chem. Soc. 36, 726 (1959).

18 F.C. Chen und C.T. Chang, J. Chem. Soc. [London] 1958, 148.

1 4. Claus, DR.P. 966 591; Chem. Zbl. 1898 II, 158.
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Friessche Verschicbung des o-Bromphenylacetats in Gegenwart von
AlCl3 bei 120° bis zur Beendigung der HCl-Entwicklung ergab ein Gemisch
aus nicht umgesetztem o-Bromphenylacetat, 2-Hydroxy-3-brom- und
4-Hydroxy-3-bromacetophenon, welches auf folgende Weise getrennt
werden konnte: Nach dem Alkalischmachen wurde der Ester durch Was-
serdampfdestillation abgetrennt, danach angesduert und das wasserdampf-
flichtige 2-Hydroxy-3-bromacetophenon durch erneute Wasserdampi-
destillation gewonnen. Chen et al.'® gelang die Herstellung von 2-Hydroxy-
3-bromacetophenon durch Friessche Verschiebung von 2-Bromphenyl-
acetat bei hoher Temperatur nicht.

4-Brombenzaldehyd wurde bequem durch eine Sommelet-Reaktion?®
erhalten: Bromierung von p-Bromtoluol mit N-Bromsueccinimid und Um-
setzung des p-Brombenzylbromids mit Hexamethylentetramin ergab den
Aldehyd. Diese Methode ist also wegen der ausgezeichneten Ausbeuten
der Oxydation von p-Bromtoluol iiberlegen.

Die Halogenhydroxybenzaldehyde wurden nach dem Verfahren von
Verzele!?, welches eine Verbesserung der Reimer—Tiemannschen Synthese
darstellt, gewonnen. Gute Ausbeuten wurden durch 8stdg. Erhitzen eines
Gemisches des Chlorphenols mit CHCl3 in Gegenwart von Alkali erzielt.

Die Angaben verschiedener Autoreni® 19 dal} die in der Literatur an-
gegebenen Higenschaften und Darstellungsmethoden des 3-Chlor-2-hydro-
xybenzaldehyds einander widersprichen, scheinen unrichtig zu sein. Die
oben erwidhnte Darstellungsmethode erwies sich als sehr einfach und ein-
deutig im Vergleich zu anderen Methoden.

Tabelle 1
(fur Cyclohexan als Losungsmittel) 20

Mmax 198 ®max  Pmax 102 Smax  Pmax 108 fmax

Verbindung
mp. mi, mp

1. 2-Hydroxy-5-bromacetophenon 220 3,916 250 9,763 350 3,484
2. 2-Hydroxy-3-bromacetophenon 228 3,994 250 4,022 335 2,750
3. 4-Hydroxy-5-bromacetophenon 229 4,229 262 3,751 357 3,538

Die in Tab.1 zusammengestellten UV-spektroskopischen Angaben
lassen die Bildung intramolekularer Wasserstoffbriickenbindungen nur
im Falle des 2-Hydroxy-5-brom- und des 2-Hydroxy-3-bromacetophenons

15 F.C. Chen und T'. H. Tsai, J. Taiwan Pharm. Assoc. 4, 42 (1952);
Chem. Abstr. 49, 5374 (1955).

6 V. Migrdichian, Org. Synth. 2, 1329 (1957).

17 M. Verzele und H. Sion, Bull. Soc. chim. Belges. 65, 627 (1956).

18 Bayer & Co., D.R.P. 228 838; Chem. ZblL. 1911 I, 51.

18 H, Weil, Ber. dt. chem. Ges. 41, 4147 (1908).

20 8. H. Dandegaonker, noch nicht publiziert.
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vermuten. Nach Braude® zeigen «.-ungesittigte Ketone eine sehr in-
tensive Bande bei 220 my, und eine schwache bei 320 mp.; bei Wechsel des
Losungsmittels erleiden beide eine Verschiebung und zwar in entgegen-
gesetzter Richtung. Wiley und Mitarb.?? haben die K-Bande (220—230 my)
auf die Absorption der Carbonylgruppe zuriickgefiihrt; bei Substitution
mit Gruppen, welche die positive Ladung vergréfern, tritt eine Verschie-
bung nach ldngeren Wellenldngen zu ein (235—255 my). Die in den Spek-
tren aller Chalkone vorhandene B-Bande (200—330 mu) wird der Absorp-
tion des «,B-ungesdttigten Carbonylchromophors zugeschrieben. Die Er-
gebnisse der vorliegenden Arbeit werden mit der B-Bande des Chalkons?3
(313 my) verglichen, da die K-Bande keine sehr grofle Verdnderlichkeit
zeigt. Die K-Bande in 2'-hydroxysubstituierten Chalkonen (Tab. 2)
tritt mit Auvsnahme des 2'-Hydroxy-5-brom-3,5-dichlorchalkons bei
220—230 my in Erscheinung und besitzt eine gréfere Intensitdt als die
B-Banden. Diese Erscheinung kénnte einer intramolekularen Wasser-
stoffbriickenbindung zwischen dem Wasserstoffatom der 2/-Hydroxyl-
gruppe und der C=0-Gruppe des Chromophors {a,3-ungeséttigtes Keton)
zugeschrieben werden. Die B-Banden zeigen dann maximale Intensitét,
wenn die Chalkone keine intramolekularen Wasserstoffbriicken aufweisen
{Tab. 3). Durch Vergleich der Substituenten in verschiedenen Stellungen
des Cinnamoylrestes gelangt man zu folgenden Schliissen:

a) Halogen in der p-Stellung zeigt im Vergleich zur o-Stellung eine
groBe bathochrome Verschiebung. Dasselbe gilt bei Anwesenheit von
mehreren Halogenatomen, z. B. in 3- und/oder 5-Stellung. Halogenatome
in anderen Stellungen verursachen eine gewisse, aber geringere, batho-
chrome Verschiebung.

b) Amino-, Methoxy-, Hydroxy- und Methylgruppen zeigen eine in
dieser Reihenfolge abnehmende bathochrome Verschiebung. Die Amino-
gruppe verschiebt die Absorption in das sichtbare Gebiet.

¢) Die Anwesenheit von noch mehr Auxochromen fithrt zu einem
additiven Effekt bei der bathochromen Verschiebung ohne Riicksicht auf
ihre Stellung. Eine Vermehrung der Anzahl der Hydroxylgruppen ver-
schiebt das Spektrom ebenfalls in das sichtbare Gebiet.

d) Acetylierung der Hydroxylgruppen fithrt zu einer hypsochromen
Verschiebung unter Verringerung der Absorptionsintensitit.

e) Bromaddition an die Doppelbindung fihrt zur Aufhebung der Kon-
jugation, die Dibromverbindung zeigt dann nur noch die Carbonyl-
absorption.

1 E. A. Braude, Ann. Rep. Progr. Soc. 42, 113 (1945).

2 R.H. Wiley, C. H. Jorbes und H. G. Ellert, J. Amer. Chem. Soc. 77,
5102 (1955).

# L. N. Fergusor. und R. P. Barnes, J. Amer. Chem. Soc. 70, 3907 (1948).
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Diese Beobachtungen stehen in ausgezeichneter Ubereinstimmung
mit den von Shibate und Nagas 2* und Ferguson und Barnes® firr Hydroxyl-,
Methoxy- und Aminogruppen?® mitgeteilten; diese Gruppen verursachen
bei Einfithrung in ein beliebiges Ringsystem eine bathochrome Verschie-
bung, die in einem Cinnamoylrest noch stédrker ist als in einem Benzoylrest.
Man kann diese Erscheinung durch Formulierung der folgenden Resonanz-
strukturen® erkléren und ganz besonders leicht dann, wenn die Phenyl-
reste Substituenten tragen, welche imstande sind, eine positive Ladung
aufzunehmen, wie z. B. Amino-, Hydroxyl- oder Methoxygruppen:

o o
‘ o

B

Bei der Reduktion wird der konjugierte Chromophor zerstort, so dad
dhnlich wie bei der Bromierung der Doppelbindung nur mehr die Carbo-
nylabsorption tibrighleibt 7.

Auswirkung einer Substitution am Benzoylrest:

1. Hydroxylgruppen in o-Stellung fiihren, wenn sie Wasserstoff-
bricken ausbilden kénnen, zu betriachtlichen bathochromen Verschiebun-
gen.

2. Acetylierung der 2’-Hydroxylgruppen verursacht eine hypsochrome
Verschiebung.

3. Methoxygruppen verursachen eine betrichtliche bathochrome
Verschiebung.

4. Die teilweise Aufhebung der intramolekularen Wasserstoffbriicken
durch Rinfiihren von Halogen in der 3’-Stellung beeinflufit die Lage und
Hohe der K-, B- und C-Banden. Die B-Bande wird nach lingeren Wellen-
lingen zu verschoben und ihre Intensitét iibersteigt die der anderen Ban-
den.

2 Y. Shibata und W. Nagai, Acta phytochim. [Tokyo] 2, 25 (1924).

% D. Price, A. Dingwall und M. T. Bogert, J. Amer. Chem. Soc. 56,
2483 (1934).

* H.H. Szmant und H..J. Basso, J. Amer. Chem. Soc. 74, 4397 (1952).

¥ A, Russell, J. Todd und C. L. Wilson, J. Chem. Soc. [London] 1934, 1940.
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Die von Sabata und Rout* aufgenommenen IR-Spektren von Chalkonen
liefen eine Carbonylbande (1659 cm~1) und eine aliphatische Doppelbin-
dung erkennen. Die Einfithrung einer Hydroxylgruppe in der 2’-Stellung
verursachte eine bathochrome Verschiebung, die auf die Wasserstoff-
briickenbindung zwischen Hydroxyl- und Carbonylgruppe zuriickgefithrt
werden konnte, dieser Befund wurde durch die Ergebnisse der vorliegenden
Arbeit bestédtigt.

Die mikrobiologischen Untersuchungen sind zur Zeit im Gange und
werden an anderer Stelle mitgeteilt werden.

Experimenteller Teil

4-Bromphenylacetat

Ein Gemisch aus 94 g frisch destilliertem p-Bromphenol, 120 g frisch
geschmolzenem Natriumacetat und 450 ml AeczO kochte man 4 Stdn. unter
leichtem RiickfluBl, verdiinnte nach dem Abkiihlen mit kaltem Wasser und
extrahierte mit Ather. Die dther. Phase wurde mit Na:CO3-Losung gewaschen
und iber wasserfr. MgSQ, getrocknet. Nach dem Abdampfen des Athers
destillierte man den Ester unter vermindertem Druck: Sdp.is 155—156°,
n2% = 1,5418. Ausb. 92 g, d.s. 75,3% d. Th.

2-Bromphenylacetat

wurde aus 100 g o-Bromphenol, 120 g frisch geschmolzenem Natrium-
acetat und 450 ml AcsO nach der obigen Methode erhalten. Sdp.s 138—139°,
n25 = 1,56579. Ausb. 95 g, d. s. 73,19, d. Th.

2-Hydrowxy-4-bromacetophenon

23,5 g 4-Bromphenylacetat erhitzte man nach dem Mischen mit 25 g
wasserfr. AlClz 1% Stdn. auf 120°, bis die HCIl-Entwicklung beendet war.
Das Gemisch wurde mit Eis und HCL zersetzt und wasserdampfdestilliert.
Das Destillat wurde mit Ather extrahiert, der Ather abgedampft und der
Riickstand aus wisserigem Alkohol umkristallisiert: 2-Hydroxy-5-brom-
acetophenon, blaBgelbe Nadeln vom Schmp. 62—63°. Ausb. 21,6¢g, d.s.
91,4% d. Th.

2,4-Dindtrophenylhydrazon, Schmp. 272°.

GroBere Ansitze reagierten infolge des stark exothermen Charakters der
Reaktion in explosionsartiger Weise. 3—4stdg. Erhitzen in Nitrobenzol
ergab nur teerige, polymere Produkte, welche in organischen Lésungsmitteln
unloslich waren.

2-Hydroxy-3-bromaceiophenon

Ein Gemisch aus 47 g 2-Bromphenylacetat und 50 g wasserfr. AlCI3
erhitzte man 2 Stdn. auf 120° bis zur Beendigung der Entwicklung von HCI.
Das Reaktionsgemisch zersetzte man mit Eis und HCl, machte alkalisch und
destillierte zur Entfernung nicht umgesetzten Esters mit Wasserdampf.
Der Riickstand wurde nach dem Abkiihlen angesduert und erneut wasser-
dampfdestilliert. Das Destillat wurde mit Ather extrahiert und die #ther.

28 B, K. Sabata und M. K. Rout, J. Indian Chem. Soc. 41, 74 (1964).
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Phase mit MgSO4 getrocknet. Die Vakuumdestillation des nach dem Ab-
dampfen des Riickstandes Athers verbleibenden Riickstandes ergab 2 Frak-
tionen:

1. Sdp.¢ 28°, ng3 = 1,5760, blafgelb, Ausb. 4 g.

2. 8dp.g 140—145°, n3® = 1,6065, dunkelgelb, Ausb. 6,25 g 2-Hydroxy-3-brom.-
acetophenon: d. s. 13,39, d. Th.

2,4-Dinitrophenylhydrazon, Schmp. 214°.
Semicarbazon, farblose Nadeln, Schmp. 234°.

CgH1002N3Br. Ber. N 15,45. Gef. N 15,19.

Der Riickstand der letzten Wasserdampidestillation lieferte bei der
Kristallisation aus wisserigem Athanol 4-Hydroxy-5-bromacetophenon :
7,6 g, d.s. 16,29, d. Th., Schmp. 95°,

2,4-Dinitrophenylhydrazon, Schmp. 266°.
2-Hydroxy-3-chlorbenzaldehyd

50 g o-Chlorphenol wurden 10 Min. zusammen mit 50 g NaOH in 50 ml
Wasser auf 120° erhitzt, dann auf 70° abgekiihlt und 70 ml CHCl; wihrend
30 Min. zugetropft. Nach 5stdg. Erhitzen unter Riickflu destillierte man den
UberschuB an CHCl3 mittels Wasserdampf ab. Nach dem Ansduern erhieit
man durch erneute Wasserdampfdestillation ein Gemisch aus Aldehyd und
nicht umgesetztem Phenol.

Dieses erhitzte man 5 Stdn. unter Rickfluss mit 50 g Phenylhydrazin
in 100 ml Athanol und in Gegenwart von 30 g Natriumacetat. Nach dem
Abdestillieren des Losungsmittels wurde der Riickstand angesiuert, abfil-
triert, mit Wasser gewaschen und aus Athanol umkristallisiert. Das kri-
stalline Produkt hydrolysierte man durch 2 stdg. Kochen mit 50 ml
halbkonzentrierter HCl und unterwarf es dann der Wasserdampfdestillation.
Das Destillat extrahierte man mit Ather und trocknete die dther. Phasen
mit MgSO,. Der Abdampfrickstand wurde destilliert: 2-Hydroxy-3-chlor-
benzaldehyd, Sdp.; 62—63°, n3% = 1,5554, Ausb. 15,7 g, d.s. 25,89, d. Th.

Phenylhydrazon, gelbe Nadeln, Schmp. 145--146°.
2,4-Dinitrophenylhydrazon, Schmp. 245—246°.

2-Hydroxy-3-brombenzaldehyd

wurde aus 15 g 2-Bromphenol, 15 g NaOH in 15 ml Wasser und 26 mi
CHCl3 nach der oben beschriebenen Methode erhalten. Er kristallisierte aus
wisserigem Alkohol in Form gelber Nadeln vom Schmp. 71—72°. Ausb. 3 g,
d.s. 17,29 d. Th.

3-Hydroxy-5-chiorbenzaldehyd

50 g p-Chlorphenol wurden in 50 ml 50proz. NaOH geldst, 20 Min. auf
110° erhitzt und dann auf 60° abgekiihlt, 70 ml CHCl3 innerhalb einer Stunde
zugetropft und dann noch 1 Stde. unter RiickfluBl gekocht. Den Uberschuf
an CHCl3 entfernte man durch Wasserdampfdestillation, kiihlte den Riick-
stand ab, sduerte mit HCl an und destillierte erneut mit Wasserdampf.
2-Hydroxy-5-chlorbenzaldehyd kristallisierte aus wisserigem Athanol in
langen weilen Nadeln, Schmp. 104°. Ausb. 28 g, d. s. 45,99, d. Th.
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2-Hydroxy-3-chlorbenzoesdure

Eine Losung von 2g 2-Hydroxy-3-chlorbenzaldehyd in dem Gemisch
aus 10 ml 3proz. KMnO4-Losung und 8 ml 2n-NaGOH wurde 1 Stde. unter
RiickfluBl erhitzt. Das Reaktionsgemisch wurde mit SOz entfarbt und stark
angesduert. Die ausfallende 2-Hydroxy-3-chlorbenzoesdure wurde abfiltriert
und getrocknet. Beim Versuch des Umbkristallisierens aus wiisserigem Athanol
erhielt man sie nur als weifles, amorphes Pulver. Ausb. 0,82 g, d.s. 409,
Schmp. 175°.

4-Brombenzaldehyd durch Sommelet-Reaktion

Eine Lésung von 20 g p-Bromtoluol und 40 g N-Bromsuccinimid in 100 ml
CHC(l3 erhitzte man 10 Stdn. unter RiickfluB. Der sich beim Abkiithlen ab-
scheidende feste Anteil wurde abfiltriert und mit CHCls gewaschen. Die
vereinigten Chloroformfiltrate wurden eingedampft und der verbleibende
Riickstand durch Waschen mit trockenem Ather von dem anhaftenden CHCl3
befreit. Ausb. 31 g stark lachrymogenen 4-Brombenzylbromids vom Schmp.
65—66°.

Das Gemisch aus 29 g 4-Brombenzylbromid, 12 g Hexamethylentetramin
und 100 ml CHCI3 wurde 2 Stdn. unter Rickflufl erhitzt, wobei sich geringe
Anteile von teeriger Beschaffenheit abschieden. Die Losung wurde davon
abdekantiert, das CHCls abdestilliert und der Riickstand mit 100 ml 50proz.
Essigsdure 2 Stdn. zum Sieden erhitzt. Nach dem Abkiihlen siduerte man mit
50 ml HCl an und gewann durch Wasserdampfdestillation 4-Brombenzaldehyd,
welcher aus wisserigem Athanol in Form blaBigelber Nadeln vom Schmp.
63—64° mit einer Ausb. von 6,5g, d.s. 26,1% d.Th., gewonnen wurde.

Darstellung der Chalkone

1 Mol des Hydroxybromacetophenons wurde mit 1 Mol des entsprechen-
den aromat. Aldehyds in 100 ml 40proz. #thanol. NaOH 4 Stdn. kraftig
gertihrt und dann tber Nacht stehen gelassen. Das Gemisch verdinnte man
mit Eiswasser und neutralisierte sorgfiltig mit kalter HCl. Die sich abschei-
denden Chalkone wurden abfiltriert, mit kaltem Wasser gewaschen und aus
einem geeigneten Lésungsmittel umbkristallisiert. Die aus Hydroxybrom-
acetophenonen dargestellten Chalkone sind in Tab. 5 und 6 zusammengestellt.

2,4-Dinitrophenylhydrazone der Chalkone

Eine Lésung aus 2,4-Dinitrophenylhydrazin, dem Chalkon und Natrium-
acetat in Athanol wurde 2—4 Stdn. unter RickfluB erhitzt. Das nach dem
weitgehenden Abdestillieren des Alkohols verbleibende Reaktionsprodukt
wurde mit Wasser verdiinnt, die ausfallenden festen Anteile abfiltriert, mit
Wasser gewaschen und aus Athanol umkristallisiert.



