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(Eingegange~ am 2. Juli 1973) 

The Application o] High Pressure Liquid-Liquid- 
Chromatography (LLC) in the Chemistry o] Metalloeenes 

The High Pressure Liquid-Liquid-Chromatography (LLC) is 
an excellent technique for the qualitative and quantitative sepa- 
ration of isomeric and homologous metal]ocenes, as is shown 
with 55 various derivatives of benehrotrene, ferroeene and 
cymantrene. 

E i n l e i t u n g  

Ein wesentlieher Aspekt der Chemie yon Metallocenen (Ferroeen, 
Cymantren, Benchrotren) ist die Trermung und Analyse yon Isomeren- 
gemisehen, die vor allem im I-Iinblick auf die Untersuehung yon relativen 
Reaktivitgten yon gingpositionen und stereochemische Probleme yon 
Bedeutung ist***. 

Die Synthese di- und hShersubstituierter Ferrocene und Cymantrene 
erfolgt iiberwiegend dureh schrittweise Einfiihrung der Substituenten2; 
bei Benehrotrenea ist die Synthese aus entspreehe~den Benzolderivaten 
und Cr(CO)6 vorzuziehen. Bedingt durch die groBe Zahl yon Liganden- 
pl/~tzen (10 beim Ferroeen t) erhglt man dureh stufenweise Synthese meist 
komplexe Gemisehe, deren Auftrennung und naehfolgende Identifizie- 
rung oft schwierig bzw. unvollst/~ndig ist. Dies trifft auch ~iir die Tren- 
nung yon Cr(CO)3-Komplexen mehrkerniger aromatischer I4ohlenwasser- 
stoffe (wie z.B. [m.n]Cyclophane 4, 5 Naphthaline 6 und Phenanthrene) zu. 

* I-Ierrn Prof. Dr. F. Hecht mit herzlichen Wiinschen zum 70. Geburtstag 
gewidmet. 

** Diese Arbeit z~hlen wir Ms 38. Mitt. fiber Stereoehemie yon Metallo- 
cenen und 59. Mitt. fiber Ferrocenderivate; 37. bzw. 58. Mitt. s. Ref. 1. Aus- 
zugsweise vorgetragen bei der Tagung des Vereins 6sterr. Chemiker in Linz 
am 28. September 1973. 

*** Ein zusammenfassender (Jberblick findet sieh u. a. bei 2, 3 
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Fiir die Analyse soleher Misehungen wurden bisher die folgenden Metho- 
den angewendet: Bei wenig fliiehtigen Verbindungen vorzugsweise die 
NMi{.Spektroskopiea, 7, s, die allerdings beim Naehweis geringer Mengen 
einer Xomponente oder bei Verdeekung entspreehender Signale dureh 
Nebenprodukte versagt; fiir Aromaten-Cr(CO)3-Komplexe wurde aueh die 
II~-Spektroskopie 9 herangezogen. Bei fl/iehtigen (zumeist niedermolekularen) 
Ferroeen- 3 and vor allem Alkyleymantren-Derivaten ffihrt die gasehromato- 
graphisehe Trennung manehmal zum Erfolg 1~ ist aber bei den wenig fliiehti- 
gen Carbinolen, Estern, Amiden und Ketonen sowie bei thermiseh labilen 
Benehrotrenderivaten nieht anwendbar. Die fraktionierte Kristallisation war 
u. W. bisher nieht erfolgreieh. 

Daher haben in der Metallocenehemie chromatographisehe Verfahren 
(haupts/~ehlieh die Dfinnsehiehtehromatographie) groge Bedeutung 
erlangt nnd warden ffir zahlreiehe Trennprobleme eingesetzt. Nieht 
zuletzt kann  damit  (bei Ferroeenen) auf Grand yon  Regeln bezfiglieh der 
Wanderungsgesehwindigkeit  aueh eine erste Informat ion  fiber die 
Struk~ur you Alkyl-aeyl-ferroeenen erhalten werden 2, 3. Aueh die DC 
unterliegt jedoeh wegen der oft nu t  geringen Trennleistung starken 
Besehr/~nkungen. 

Es semen daher naheliegend, die Hoehdruek-Flfissig-Fliissig-Chro- 
matographie  11 (LLC), die die Vorteile der Dfinnsehieht- nnd  Gasehro- 
matographie in idealer Weise vereinigt, auf die wiehtigsten, oben er- 
w/thnten Probleme der Metalloeenehemie anznwenden. (Bisher wurden 
damit  n. W. nur  Ferroeenyl-eyelohexanderivate 1 und Methylnaphthalin-  
Cr-triearbonyle 12 untersueht.)  

Es zeigte sich, daft die LLC zur L6sung zahlreieher Trenn- nnd  
analytiseher Probleme, besonders bei Ferroeen- und Benehrotren- 
derivaten, hervorragend geeignet ist. I-Iieriiber soll im Iolgenden knrz 
beriehtet werden. 

D a r s t e l l u n g  de r  u n t e r s u e h t e n  V e r b i n d u n g e n  

Fiir die Darstellung der Verbindungen 1, 4, 5, 6, 8, 9 s, la, f/it 2, 3, 7 s. 14, 
fib" 11, 12, 31 s. 15, fiir 13 s. 16, fiir 14, 21, 22 s. 4, f/it 15--18 s. 17, fiir 19, 23 s. 5, 
f/Jr 24--27 s. 18, fiir 30 s. 19, fiir 32, 35 s. 20, fiir 33, 39 s. 21, f/kr 34 s. 32, fiir 36, 
37, 48, 49 s. 7, fiir 38 s. 23, fiir 40 s. 24, fiir 41 s. 25, f/ir 44, 45 s. t, far 46, 47 
s. 36, fiir 50--52 s. 27 und fiir 53--55 s. 3s 

42 and  43 erhielten wir im Verlauf yon Untersuehungen fiber die 
Konformations-Energie des Ferroeenylrestes 1, 28 und 29 im Zusammen- 
hang mit  Versuchen in der Helieenreihe, 20 war ffir die Stereoehemie yon 
[2.2]Metaeyelophanen yon Interesse. 

Die Darstellung yon 42 und 43 erfolgte dutch katalytisehe Hydrie-  
rung yon  4-Ferroeenyl-phenol (Rauey-Ni) und naehfolgende ehromato- 
graphisehe Trermung. Die konfigurative Zuordnung (43 = cis, 42 = trans) 
gelang mit  tIilfe der IR-  and  NMR-Spektroskopie.  Wegen der weig- 
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S c h e m a  1 

R~R3 
oC ~'R4~-f"'~o 

1411 

Nr. 1%1 1%2 R3 Ra 

1 Ct-Is H H H 
2 C2H5 H R t t  
3 i-C3H7 H H H 
4 CHs CHa H H 
5 CHa H CHs H 
6 H CI:J:3 CH3 H 
7 CH3 CH~ CH3 H 
8 H CH~ Ctt3 CHa 
9 CIts 0CH3 H H 

10 H CHs 0CHs H 
11 CH3 C00CH3 H H 
12 H CH3 C00CR~ H 
13 CHa C:[-I~ H C00CH3 
14 C00CH~ H CH~ CH3 
15 COCH3 H H H 
16 CHs COCHa H H 
17 H CHs COCIt3 t t  
18 CHa ~ COCH3 H 

S c h e m a  2 

1 o 2 0C~3 
Nr. Rz R2 R3 1%4 

19 H : H H H 
20 CHa H 1~ CH3 
21 H C00CIts  t t  H 
22 H H COOCHa H 

2 3  
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S c h e m a  3 

FcN_~/R ~ 
H/~NR = 

Nr. R1 R~ 

24 Ferrocenyl H 
25 H Ferrocenyl 
26 2-Thienyl H 
27 H 2-Thienyl 
28 3-Phenanthryl H 
29 H 3-Phenanthryl 

S c h e m a  4 

R 2 

RL'~R3 

Nr. R1 R 2 R~ 

30 COOCHs H H 
31 CH3 COOCH~ I~I 
32 CH3 H COOCH3 
33 COCH3 H H 
34 CH3 COCH8 H 
35 CH3 H COCHa 
36 Phenyl COCH3 H 
37 Phenyl I-I COCH8 
38 COCsH5 H H 
39 CH0 H H 

S c h e m a  5 

o 

40 41 

Nr. R 1 ~2 R 3 

42 O H  H H 
43 H 0I-I H 
44 Phenyl H 0 H  
45 H Phenyl OH 
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S c h e m a  6 

H 

a CHa 

co-os) (-)-cs) 
46 

H 

CHa 

(-)-Os) C-)-C~ 
48 

~ C  H3 H 
ONH-~-~ 

C-)<,R) CHa 
C-)-CS3 

47 

H 
<~ONH-~-r 

1 
CHa 

(9-0~) G3-0a) 
49 

~&Phenyl 

S c h e m a  7 

Xr. R 1 R 2 ~3 

50 COOCHa t t  H 
51 CI-Ia COOCHa H 
52 CH3 H COOCHa 
53 COCHa t t  H 
54 CI-ta COCIIa H 
55 CH3 H COOHa 

gehenden konformativen Homogenitgt  yon 42 nnd 43 (A GFc = 2,91, 
A GeE = 0,6 keal reel 29) n immt der Ferrocenylrest in beiden Isomeren 
die gquatoriale Lage ein, wiihrend die t tydroxylgruppe bei 43 axial, bei 
42 jedoch gquatorial angeordnet ist. Die stgrkere~ ingermolekularen 
H-Bracken bei/~quatoriMem 0 I t  bewirken sowohl eirte Erniedrigung der 
OH-Frequenz im IB-SpeDbrum als such ei~e p~ramag~etisehe Ver- 
schiebung des OH-Resonanzsignals im 1H-NMR-Spekfrum. 

28 ultd 29 erhielt man als 1 : l-Gemiseh durch eiite Wittigreaktion 
aus 3-Phen~nthrylmethyl-phosphoniumbromid, ~errocenaldehyd nnd 
Kalium-t-butylat  in Methanol. Die Konfigrtra~io~ yon 28 (Z) nnd 29 (E) 
ist mit  den 1H-NMR-spektroskopischen Befultden konsistent: Die 
VinylprotoImn bei 28 erscheinen als ,,Singlett", wghrend bei 29 ein 
AB-System mit  der typisehen trans-Kopplung, JAB = 12 Hz, auftritt.  

90" 
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l~eiaes 28 erh~lt man  durch photochemisch induzierte  Isomerisierung 
eines Gemisches yon  28 und  29. 

20 wurde durch Kochen  yon  5,13-Dimethyl-[2.2]metacyclophan mit  
Cr(C0)6 in  Diglyme dargestellt.  

iV[ethodik 

Die Trennungon wurden mit einem iFliissig-Flfissig-Chromatographen 
UFC-1000/06 (Hupe und Busch) bei 22 ~ durehgefiihrt. Der Iqaehweis erfolgte 

Rs 

31/32 

14 ~ 3~ 4 
vol % CH2Cl = 

Abb. 1. Abh/~ngigkeit der Trennfaktoren Rs fib" Isomerenpaare versehiedener 
Substanzklassen veto CH2C12-Gehalt (in Vol%) yon Isooetan/CH2Cl~- 

Mischungen 

spektroskopiseh (UV-Monitor). Zur Probenaufgabe verwendeten wir 0,01 bis 
0,1proz. LSsungen in dem Ms Eluens verwendeten L6sungsmittel (on- 
column-injection); die Trenns/~ulen .(1/8" stainless steel) wurden mit Carbo- 
wax dO0 auf Corasil (Waters) gefiillt. Zur Bestimmung des Totvolumens 
wurde den aufgebrachten Substanzen wenig Benzol zugesetzt. Die Dureh- 
fluBgesehwindigkeit betrug, wenn nieht anders angegeben, 0,5 ml/min, die 
Ss 2 m  (1460 theoret. BSden) und nur bei der Trennung der 
diastereomeren Phentithylamide 46--49 3 m (2100 theoret. BSden). Die 
Trennfaktoren Rs wurden mit  I-Iilfe der folgenden Beziehung 11 errechnet 

t2 - -  tl 
R s  ~ 2 - -  

Wl -~- W2 

(t~ r tRz ~ l~etenti0n dot Komponente t bzw. 2; Wl, w2 = Basisbreiten der 
zu trennenden Komponenten). 
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Der Eingangsdruck betrug je nach Viskosit~t des Elutionsmittels und 
Ss bei einer Durehflul3gesehwindigkeit yon 0,5ml/min 120 bis 
160 kp/cm s. 

E r g e b n i s s e  u n d  D i s k u s s i o n  

Wahl der Elutionsmittel 

Zur Bestimmung des Trennungsoptimums bei einem Minimum an 
Trennzeit haben wir Isomerenpaare verschiedener Stoffklassen mit 
Elutionsmitte]n versehiedener Polarits (Isooetan, Methy]enehlorid) bei 

20 10 1923 ~ 13 

-.-__>_ VE m]2 

Abb. 2. Re~en~ionsvolumina, v (ml), von Chromtricarbonyl-Aromaten- 
Komplexen ; Elutionsmittel �9 Isooctan (0,5 ml/min) 

sonst standardisierten Bedingungen (S~ule: 2 m, DurchfluBgeschwindig- 
keit 0,5 ml/min, t = 22 ~ untersucht. Aus Abb. 1 ist ersieht]ieh, dal] fiir 
die brauchbare und sehnelle Trennung (Rs > 1) yon Isomerenpaaren 
versehiedener Stoffklassen untersehiedliehe L6sungsmittel geeignet sind. 
Sind innerhalb einer Stoffklasse die Trennprobleme nieht zu groB, die 
funktionellen Gruppen also versehieden (h6hermolekulare ,,Kohlen- 
wasserstoffe", J~ther, Ester, Aldehyde, Ketone, Carbinole), so ist fiir alle 
untersuehten Metallocentypen (Ferrocene, Cymantrene, Benchrotrene) 
5- -10% Methylenehlorid in Isooctan gut geeignet. Fiir groI]e Trenn- 
anspriiche innerhalb einer Stoffklasse wird man freilich ein spezielles 
Elutionsmittel w/~hlen mfissen [z. B. reines Isooctan ffir Aromaten- 
Cr(CO)8-Komplexe]. Metalloeene mit funktionellen Gruppen sehr grol~er 
Polarit/tt (z. B. Amide) lassen sieh hingegen unter den gegebenen Bedin- 
gungen nur mit Isooctan/Butanol-Mischungen als Eluens trennen. 

Trennungen 

1. A romaten-Cr( CO )3-Komplexe ( Benchrotrene ) 

Die Abb. 2 zeigt die hohe Selektivitat der Trennung yon mono- und 
binuclearen Chromtricarbonyl-Komplexen mit Isooetan als Eluens. 

Unter diesen Bedingungen lassen sich ,,Kohlenwasserstoffe", Ather 
und Ester schnell und bequem trennen, ws fiir Ketor~e 10~o 
Methylenchlorid in Isooctan besser geeignet ist (s. Abb. 3). 
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2. Ferrocene 

Die Trennung niedermo]ekularer Ferrocen-, ,Kohlenwasserstoffe" ist 
unter  den gew~hlten Bedingungen nicht  durchfiihrbar, ws sie bei 
h5hermolekul~ren ,,Kohlenwasserstoffen" (z. B. bei cis-trans-Isomeren) 

~6 4 
..-__>_ VEml] 

Abb. 3. I~etentionsvolumina, v (ml), von Chromtricarbonyl-Aromatert- 
Komplexen ; Elulbionsmitte] �9 10% CHiCle in Isooctan (0,5 ml/min) 

_.~_VEmI3 
Abb.  4. 1%etentionsvo]umina, v (m]), und  Trennungen yon Isomeren Ferro- 

eeny]-&thy]enen ; E]utionsmitstsel : Isooetan (0,5 ml/min) 

 I,U o 
____>_V Em 13 

i 5 43 41 42 

2b ~ 3'0 3~ 
._~j_V Enll] 

Abb. 5. I~etentionsvolumina, v (ml), und Trennungen yon Oerivaten des 
Ferrocens ; Elutionsmittel : 10~o CH2CI~ in Isooctan (0,5 ml/min) 

43438 3641 33 3 i 4 i 13 42 

2~ ~s l 1~ 
_.__>_Y Eml] 

Abb. 6. l~etentionsvolumina, v (ml), und Trennungen yon Deriv~ten des 
Ferrocens, Elutionsmitte]: 20% CH~CI~ in /sooctan (0,5 ml/min) 

glatt  gelingt (s. Abb. 4). Ester, Aldehyde, Ketone und  Carbinole werden 
am besten mit  10--20~o Methylenehlorid getrermt (s. Abb. 5 und 6). 
Zur Trermung ~- und hetero~nul~r-substituierter Alkyd bzw. Phenyl-  
~errocene ist die Selektivit/~t der Station~rphase zu gering. 

Die Trennung yon Amiden erfordert einen Zus~tz yon  0,5% n-Burn- 
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no] zu Isooetan. Dieses Elutionsgemiseh ermOglicht auch die Trennung 
diastereomerer Phens der ~-Phenyl- und ~-Methylferroeen- 
earbonsgnre (46--49). 

Die signifikanten Untersehiede der t~etentionsvolumina (Rs > 1) 
gestatten es, durch eine quantitative Auswertung (Verhgltnis der 
Diastereomeren) die optische Reinheit optisch aktiver S&uren bequem 
zu bestimmen*. 

Dariiber hinaus erh&lt man eine Information fiber die relative 
Konfiguration chiraler Siiuren: Die konfigurativ und topologiseh 

vE~1] 

Abb. 7. Retentionsvolumina, v (ml), und Trennungen diastereomerer Phen- 
/ithylamide yon ehiralen Ferroeencarbonsguren: Elutionsmittel : 0,5 ~o 

n-Butanol in Isooctan (0,4 ml/min, 46, 47 bzw. 0,i Inl/min, 48, 49) 

---.>_V [ ml] 

Abb. 8. Trennung und ]&etentionsvo]umina, v (m]), yon Cymantrencar- 
bons~ureestern und Aeety]eymantrenen ; Elubionsmitte! : 5 ~o CI-I2C1~ in 

/soootan (0,5 ml/min) 

&hnlichen (--)-~-Phen&thylamide 46 bzw. 48 werden schneller eluiert als 
die korrespondierenden Diastereomeren 47 bzw. 49 (s. Abb. 7). 

3. Cymantrene 

Als Beispiele fiir mSgliehe Trennungen habell ~dr Cymantren- 
carbons~Luremethylester bzw. Acetyl-eymantren sowie die isomeren 
(~- bzw. ~-)Methylderivate gewghlt. Sie gelingen in Isooetan bzw. 
CH2C]2-Isooetan 1 :20  g]att (s. Abb. 8). Ffir die Trennung yon 
Alkyleymantrenen ohne funktionelle Gruppen ist die Selektivitgt der 
verwendeten Station~rphase zu gering. 

Dem Fonds zur F6rderung der wissenschaftlicheu Eorschung dankea 
wir ffir den Ankauf des Hochdruck-Fltissig-Fliissig-Chromatographen 
(UFC 1000/06, Hupe und Busch). 

* Ein Hinweis auf die M6glichkeit zur optischen lqeinheitsbestimmung 
yon S~uren durch Umwandlung in diastereomere Amide und anschliel3endo 
Trennung der Diastereomeren mittels LLC finder sich bei s0 
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Her rn  Doz. Dr. H. Falk  sind wir fiir wertvolle Hinweise, den Herren 
H. Bieler u n d  Dr. A.  Nilciforov I i i r  die Aufnahme der Massenspektren, 
Frl.  H. Martinel~ fiir NMg-Spek t ren  zu groBem Dank  verpfliehtet.  

Experimenteller Teil 
Zur Identifizierung und Charakterisierung der Verbindungen wurden die 

folgenden Gergte verwendet : Ko/ler-Mikroskop (Sehmp., unkorr.), Varian 
A-60 A (NMR)  und Varian MAT CIt-7 (MS). Alle Reaktionen wurden unter 
N2 ausgef(ihrt. 

( Z ) - und ( E ) - l- F erroeer~yl- 2- ( 3-phenanthryl ) 4~thylen (28 und 29) 

Eine LSsung yon 260 mg (0,50 mMol) 3-PhenanthrylmethyI-phospho- 
niumbromid al und 100 mg (0,48 mMol) Ferroeenaldehyd a~ in 3 ml absol. 
Methanol versetzte man mit 56rag (0,50mMol) Kalium-t-butylat ;  naeh 
18 Stdn. wurden die ~ristalle abgesaugt, mit  wenig kaltem Methanol ge- 
wasehen und getroeknet. Man erhielt 100 mg (52% d. Th.) einer Misehung 
(1 : 1) aus 28 und 29. Die prgparative Trennung erfolgte dureh LLC. 

28: Schmp. 164--168 ~ C~6H20Fe (388,31), Molgew., gel.: 388 (massen- 
spektr.). 

NMR (CC14): S = 8,65 (m, 2 H ;  Protonen in 9- und 10-Stellung des 
Phenanthrylrestes), 7,65 (m, 7 H ;  Protonen in Stellung 1, 2, 4--8 yon 
Phenanthryl),  6,96 (s, 2H;  Vinylprotonen), 4,45 (m, 2}t; Ferroeenprotonen 
an C-2 und C-5), 4,25 (m, 2 H;  Ferrocenprotonen an C-3 und C-4), 4,1 
(s, 5 H ;  hetero-Ferroeenprotonen) ppm. 

29: Sehmp. 147 ~ C26H~0Fe (388,3t), Molgew., gof.: 388 (massenspektr.). 
_N2I~rR (CCI4): ~ = 8,75 (m, 2 H, Protonen in 9- und ]0-Stellung yon 

Phenanthryl),  7,6 (m, 7 H;  Protonen in Stellung 1, 2, 4--8 des Phen- 
anthrens), 6,63 und 6,40 (ABqu, JAB = 12 Hz, 2 H;  Vinylprotonen), 4,1 
(m, 4 t t  ; Ferrocenprotonen des subst. Ringes), 4,0 (s. 5 I-t; hetero-Ferroeen- 
protonen) ppm. 

Photochemische Isomerisierung: 29 --> 28 * 

30 mg eines 1 : 1-Gemisehes yon 28 und  29 wurden in 50 ml Benzol gelTst 
und nach Zusatz von 0,5 mg J2 3 Stdn. bestrahlt (Philips l t P K  125 W, 
Pyrexfilter). Sodann wurde das J2 durch Filtrieren fiber eine Aluminium- 
oxidsaule (3 • 1 cm) entfernt und  das LSsungsmittel abgedampft. Der Rfick- 
stand (25 mg, 8 3 o  d. Th.) war laut Schmp. und  N M B  mit 28 identiseh. 

trans- und cis-4-Ferroeenyl:cydohexanol (42 und 43) 

300 mg 4-Ferroeenyl-phenol 3S wurden mit  Raney-Ni (Akt. Stufe T1)a4 in 
20 ml Alkohol 7 Stdn. bei 70 ~ hydriert;  der Anfangsdruck betrug 55 arm. 

Filtrieren und  Abdampfen im Vak. lieferte 290 mg (91,5% d. Th.) eines 
Gemisches von 42 und 43 im Verhgltnis i :  1. Die Trennung erfolgte mittels 
Sgulenchromatographie (Benzol, S/iule 2 • 25 cm). 

42: Schmp. 120 ~ IR  (CC14): 3615em -1 (vOtt). C16H20FeO (284,21), 
Molgew., gef.: 284 (massenspektr.). 

�9 Beim Versuch der photoehemischen Cyelisierung yon 28 und 29 t ra t  
nur  Isomerisierung ein. 
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N2VIR (CCI4): 8 = 4,0 (m, 10 1-I; Ferrocenprotonen und  Proton an C-l), 
2,2 (m, 1 H;  Proton an C-4), 1,71 (m, 8 I-I; Protonen an C-2, C-3, C-5 und 
C-6), 1,51 (s, 1 I-I; OH, D-austauschbar) ppm. 

4 3 :  Sehmp. 106--108 ~ I R  (CC14) : 3610 cm -1 (~ OH). C16H20FeO (284,21), 
Molgew., gef.: 284 (massenspektr.). 

N M R  (CC14): 8 = 4,0 (m, 9 I-I; Ferrocenprotonen), 3,5 (m, 1 I-I; Proton 
am C-l), 2,2--2,1 (m, 9 t t ;  Protonen an C-2, C-3, C-4, C-5 und C-6), 2,13 
(s, 1 I-I; OH, D-ausgausehbar) ppm. 

5 ,13- Dimethyl [ 2.2 ]metaeyclophan (A) anti-Chromtriearbonyl * (20) 

120 mg (0,50 mMo]) 5,13-Dimethyl[2.2Jmetaeyelophan a'~ wurden mit  
120 mg (0,55 mMol) Cr(CO)6 in 3 ml Diglyme 2,5 Stdn. gekoeht. Naeh Ent-  
fernen des L6sungsmittels im Vak. und Aufnehmen des Rfiekstandes in 
Benzol wurde filtriert und naeh Abdampfen des L6sungsmittels aus t texan 
umkristMlisiert: 60 mg (32% d. Th.) 20 gelbe KristMle, Sehmp. 190 ~ (Zers.). 
CstI-I20CrO3 (372,38), Molgew., gef.: 372 (massenspektr.). 
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