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Schmp. 52-53" &us. Ausb. 7.5 g (90% d. Th.); leicht loslich in Alkohol, Ather, Benzol 
und TetrachlorkohlenstoK, schwer in  Petrolather und unloslich in Wasser. 

XXI l a l t  sich i. Vak. unzersetzt destillieren und geht bei 133"/0.01 Torr uber. 
C14H,0, (232.3) Ber. C72.39 H6.94 Gef. C72.55 H 7.01 

Mono-2.4-dinitrophenylhydrazon: Darstellung wie oben; aus 0.4 g 2 . 4 - D i -  
niLrophenylhydrazin und 0.55 g XXI erhalt man 0.7 g (85% d. Th.) orangefarbene, 
goldgelb glanzende Blittchen (Benzol), die sich ohne zu schmelzen bei 150" zersetzen. 

C2,&,0,N4 (412.4) Ber. N 13.58 Gef. N 13.83 
1-[ 1-Hydroxy-cyclohexyl]-1-phenyl-glykolsiiure (XXII): Zu einer sied. 

Liisung von 5.5 g (0.02 Mol) XX in 300 ccm Methanol gibt man einige Tropfen Phenol- 
phthalein-liisung und vcrsetzt anteilweise mit 250 ccm (0.05 Mol) nls NaOH. Dabei 
hcllt sich die Farbe auf; nach uberschreiten von 200 ccm zeigt das Phenolphthalein 
blcibende alkalische RRaktion an. Man destillicrt das Methanol ab, dampft die walrige 
Liisung auf ca. 100 ccm cin, filtriert, athert aus und sauert mit verd. SchwefelsiLure an. 
Drr sich zusammenballende, farblose Siederschlag wird nach dem Trocknen im Exsiccator 
in wenig warmen Benzol gelost, tropfenweise bis zur beginnenden Triibung mit Petrol- 
iither versetzt und gekiihlt. Man erhiilt farblose Kristalle vom Schmp. 124-125'. Ausb. 
2.2 g (44% d. Th.); leicht loslich in Alkohol, hither, Benzol und Tetrachlorkohlenstoff, 
maRig in Wasser und kaum loslich in Petrolathcr. 

C14H1804 (250.3) Ber. C67.18 H7.25 Gef. C66.81 H7.07 
p - B r o m p h e n a c y l e s t e r :  Darstellung wie oben; aus 1 g XXII  und 1 g p - B r o m -  

phcnacylbromid  1.6 g farblose Kristalle (Benzol/Petrol&ther) vorn Schmp. 150-151° 
(89% d. Th.). 

Ber. C 59.07 H 5.18 
Ox y d a t i  on  de  s D i p  hen  y 1- p h e n  y l a  t h i n  y 1 - c a r b  i n o 1- ace  t a t Y : Zu einer Losung 

von 6.5 g (0.02 Mol) rohem Acetatl) in 150 ccm Dioxan und 10 ccm Wasser gibt man 
wahrend l/, Stde. 6.3 g (0.04 Mol) gepulvertes Kaliumpermanganat. Dabei erwarmt sich 
das Gemisch auf 40-50"; man erwarmt auf den1 sied. Wasserbad, bis die violette Farbe ver- 
schwunden iRt, saugt nach dem Abkuhlen ab, wascht rnit Dioxan und destilliert weit- 
gchend ab. Ausiithern liefert 2 g Benzophenon vom Sdp.,., 110-114", Ansauern der 
wiiBr. Schicht Benzoesiiure (nach Sublimation Schmp. 122"). 

C,,H,,OSBr (447.3) Gef. C 58.72 H 5.38 

267. Hans Fiesselmann und Heinz-Joaehim Lindner*): n o r  Me- 
thylendesoxybenzoine, VI. Mitteil.1) : Uber die Einwirkung von Aeetylie- 
rungsmitteln auf 1.4-Diphenyl-1.4-dibenzoyl-butin-diol- (1.4) und 1.4-Di- 

phenyl- 1.4- dibenzyl- butin-diol- (1.4) 
[Aus dem Institut fiir organische Chcniie der Universitlt Erlangen] 

(Eingegangen am 27. April 1956) 

Bei der Einwirkung von Acetanhydrid, Keten oder Acetylchlorid 
auf I .4-Diphenyl-l.4-dibenzoyl-butin-diol- (1.4) entsteht untcr Um- 
lagerung 1.4 - I  jiphenyl - 1.4 - dibenzoyl - 2.3 - diacetoxy - butadicn- (1.3). 
dessen Konstitution durch alkalische Spaltung zu Benzoesiure und 
1.4-Diphenyl-butan-dion-(2.3) bewiesen werden konnte. Beim 1.4-Di- 
phenyl-1.4-dibcnzyl-butin-diol- (1.4) crfolgte Wasserabspaltung zum 
entsprechenden Dien-in. 

Daa von H. Kleinfel ler  und F. Eckert2)  aus Benzil und Bis-acetylen- 
magnesiumbromid erhaltene 1.4-Diphenyl-l.4-dibenzoyl-butin-diol-( 1.4) (I) 
gibt mit Halogenwasserstoffsaure oder Brom in Eisessig eine gelbe Verbin- 

*) Diplomarbeit Erlangcn 1955. 
1) V. Mitteil.: H. Fiesse lmann u. K. Sasse,  Chem.Ber.89,1791 119561, voratehend. 
*) Ber. dtsch. chem. G ~ P .  63,1598 [1929]; ebcnda 72,249 [1939]. 
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dung vom Schmp. 212". Die genannten Autoren nehrnen hierfiir die Konsti- 
tution eines 1.2.2.6-Tetraphenyl-hexin-(3)-1.5.6-trions (11) an, das durch eine 
Art ,,Pinakolin-Umlagerung" und Wasserabspaltung entstehen 9011. Nach 
unseren Untersuchungen3) kann diese Konstitution jedoch nicht zutreffen, 
da die gleiche Verbindung ltuch aus dem dimeren Methylendesoxybenzoin rnit 
Brom gebildet wird und hierbei das Auftreten einer Acetylenbindung un- 
wahrscheinlich ist. Es konnte nachgewiesen werden, daR hier die Bildung 
iiber das 1.4-Diphcnyl-1.4-dibenzoyl-butadien-( 1.3) verlauft, das dann durch 
Bromanlagerung und Bromwasserstoffabspaltung in das 2.3-Dibrom- 1.4-di- 
phenyl-l.4-dibenzoyl-butadien-( 1.3) (111) und weiter in die gelbe Verbindung 
iibergeht. 

Die Bildung aus 1.4-Diphenyl-l.4-dibenzoyl-butindiol-( 1.4) liefie sich eben- 
falls zwanglos iiber eine Isornerisierung Zuni 1.4-Diphenyl-l.4-dibenzoyl-2.3-di- 
hydroxy-butadien-( 1.3) und Austausch der Hydroxygruppen gcgen Broni er- 
kliiren. 

R OH OH Br Br 
R . C . C i C . C O  t R . C . C : C . C . H  + R.(::(!.'.C:C.R 
R * C O  0 C . R  R * C O  0 C . K  R.CO 0 C . R  

J I  I IT1 
R i C,H, 

bndererseits hnben H. Fiesselmann und K. Sassc4) festgestellt, daR aus 
Acetylen-y-glykolen und Acetanhyclrid hzw. Keten die normalen Diacct.ate 
gebildet werden, wahrend die Einwirkung von Acetylchlorid unter Umlage- 
rung zu den isonieren Diacetoxy-butadienen fiihrt. 

Acetanhydrid wie Ketcii verwadelten das Butindiol I in cine farblose 
Verbindung vom Schmp. 194". die nach der Analyse ein Iliacetat sein muBte. 
Viillig iibcrrascheiid war a t w ,  da13 such rnit Acetylchlorid dasselbe Diacetat 
erhalten wurde. Auf diesein Wege war also nicht zu entscheiden, ob es sich 
dabei UIII das normale Diacetat V oder u m  das durch Umlagerung ent- 
st aiideiie isomere 1.4-Dipht~nyl-l.4-dihenzoyl-2.3-diacetoxy-butadien-( 1.3) (VI) 
handelt . 

Eine Entscheidung brachte die Verseifung mit konz. inethanolischer Kali- 
huge in der Kdtc,  bei wclcher Betizoesaure in 89-proz. Ausbeute erhalten 

OCOCH, PCOCH, OH OH 
H - C - C - C -  " R j R - C H - C X - C H - R  
K-60 OC-R 

7- 
V VI 1 

OCOCH, OCOCH, 

R-CO Oh-R 
R-C C!.-- - . C = C - R  ..+ R-CH -CO-CO-CH -K 

VI R . . CIH, VIII  
-. 

3 ,  H.  F ie s se lmann u. F. Meisel,  III. Mitteil.: Chem. Ber. 80, 657 [1956]. 
') H. Fiesselmann u. K. SSasse, IV. Mitteil.: Chem. Ber. 89,1776 [1956]. 
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wurde. Wahrend aus dem Diacetat V bei gleichxeitiger Verseifung der Acet- 
oxygruppen als weiteres Bruchstuck 1.4-Diphenyl-butin-diol-( 1 .a)&) (VII) er- 
halten werden sollte, miiDte aus dem isomeren Diacetat V I  1.4-Diphenyl- 
butan-dion-(2.3) (VIII) entstehen. 

Das Diol VI I  konnte aber in keinem Falle isoliert werden. 
Daa Dion VlII erhielten P. Ruggli  und P. Zellera) durch Oxydation von Diphenyl- 

acetoin rnit Kupfer(I1)-acetat in heil3er Essigsiiure. V1 I1 bildet aus Alkohol blaDgelbe 
Nadeln, denen sie die Diketon-Form zuordnen, wiihrend sie fur das aus Benzol erhaltene 
farblose Produkt die Di-end-Form annehmcn. Beide Formen geben mit. Eisen(111)- 
chlorid eine bordeauxrotc Fiirbung. Das 1.4-Diphenpl-but,an-dion-(2.3) ist wenig be- 
standig und besonders gegen Alkali sehr empfindlich. 

Tatsachlich fanden wir bei der Verseifung neben Benzoesaure ein gelbes 
01, das mit Eisen(II1)-chlorid eine i.itenive bordeaurrote Farbung gab. Seine 
Struktur als 1.4-Diphenyl-butan-dion-(2.3) (VIII) bewies die uberfiihrung in 
da.s gut kristallisierende Chinoxalinderivat vom Schmp. 118" 6). 

Die Einwirkung von Acetanhydrid, Keten oder Acetylchlorid fiihrt also 
unter Umlagerung zum Diacetoxy-butadien-Derivat VI. 

Es zeigte sich gegcniiber Permanganat in siedendem Aceton iiuI3erst be- 
standig'). Erst mit Chromsaure in Eisessig trat oxydativer Abbau ein, der 
aber kein Bcnzil sondern ausschlieI3lich Benzoesaure lieferte. Offensichtlich 
wird das erstere unter den gewahlten Bedingungen sofort zu Renzoeaure 
weiter oxydiart, da die so nach der Rcaktionsbilanz zu erwartenden 4 Moll. 
Benzoesaure zu 98 yo gefaot werden konnten. 

1 )as 1.4-Diphenyl-l.4-dibenzoyl-2.3-diacetoxy-butadien-( 1.3) (VI) konnte 
mit konstant siedender Brom wasserstoffsaure in Eisesvig in 87-proz. Aus- 
beute in die gelbe Kleinfeller sche Verbindung umgewandelt werden. Damit 
scheint sicher zu sein, dal3 der Bildung dieser Verbindung am I eine Umlage- 
rung zum isomeren 1 .4-Diphenyl-l.4-dibenzoyl-2.3-dihydroxy-butadien- (1.3) 
vorausgeht. Diese mu0 mit groI3er Leichtigkeit erfolgen, wie schon die Bildung 
des Diacetoxy-butadien-Derivats aus dem Butindiol mit Keten oder Acet- 
anhydrid zeigt. 

SchlieBlich haben wir noch das Vcrhalten cines ganz ahnlich gebauten 
Acetylen-y-glykols, bei dem die beiden Benzoylgruppen durch Benzylgruppen 
ersetzt waren, gegenuber Acetylierungsmitteln untersucht. Das 1 .4-Diyhenyl- 
1.4-dibenzyl-but~in-dol-( 1.4) (IX) war bisher noch nicht beschrieben. Versuche, 
es nach der Methode von A. Favorsk ia)  aus Desoxybenzoin und Acetylen 
mittels Kaliumhydroxyds in Ather zu erhalten, fiihrten nicht zum Erfolg. 
Dagegen gelang die lJmsetzung mit Bis-acetylenmagnesiumbromid. Hierbei 
wurden zwei Isomere erhalten, von denen daa eine bei 135' und das andcre 
bei 129" schmolz. 

5, G.  Dupont ,  Ann. (!himie [8] 30,509 [1930]; rergl. auch M. Tuot  u. N. Guyard, 
Bull. SOC. chim. France [53 14,1086 [1947]. 

6 )  Helv. chim. -4cta 28,741,747 ('19451. 
7 )  Vergl. hicrzu G. Dupont,  R. Dulou u. D. Lefort,  Bull. SOC. chim. France [Fj] 

*) J. russ. physik.-chern. SOC. 87. 643 [1902]; C. 1906 11, 1018. 
18,755 [1961]; H. Fiesselmann u. K. Sasse ,  1. c.1). 
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Beim Behandeln der beiden Isomeren mit Acetanhydrid, Keten unter Zu- 
satz von p-Toluolsulfonslure oder mit Acetylchlorid trat keine Acetylierung, 
sondern nur Wasserabspaltung zum 1.2.5.6-Tetraphenyl-hexadien-(1.5)-in-(3) 
(X) ein. 

OH OH 
R - . C - ( ~ ~ C - C - R  -> R-C-C~C-C-R 
R-AH, H,C-R R-CH CH-R 

IX R = C6Hs x 

I I1 I1 

Auch mit Bromwasserstoffsiiure in Eisessig, die bei I zu der g t - m  Ver- 
bindung vom Schmp. 212" fiihrt, erfolgte nur Wasserabspaltung zum gelb- 
griinen Dien-in X, was darauf hindeutet, dal3 hier die isomere Dihydroxy- 
butadien-Form nicht in Erscheinung tritt. 

Fur die Unterstutzung der Arbeit danken wir dem F o n d s  d e r C h e m i  e und der 
Deutschen  Forschungsgemeinschaft .  

Beschreibiing der Versuche *) 

1 . 4  - D i p  h en y l  - 1.4 - d i b  en z o y l  - 2.3 - d ia c e t o x y  - b u t a d  ien  - ( I  .3) (VI) 
a) Mit Acetanhydrid: 1.3 g (0.003 Mol) 1.4-Diphenyl-1.4-dibenzoyl-butin-  

d i o l -  (1.4) (I) werden mit 25 ccm Acetanhydr id  und einer Spur wasserfreiem Natrium- 
acetat 3 Stdn. unter RiickfIuD erhitzt. Der nach dem Abdestillieren des Acetanhydrids 
rerbleibende braune Riickstand erutarrt allmahlich. Aus Alkohol oder L i p i n  erhirlt man 
farblose rtlutenformige Blattchen vom Schmp. 194"; Ausb. 1 g (630/, d. Th.). 

b) mit Keten: Man lost 1.3 g (0.003 Mol) I in 20 ccm trocknem Chloroform, fiigt eine 
Spur p-Toluolsulfonsiiure hinzu und leitet wahrend 75 Min. K e t e n  ein. Xach Zugabe 
von wenig wasserfreiem Natriumacetat wird kurz aufgekocht, filtriert und eingedampft. 
Aus Alkohol erhalt man 1.3 g (82% d. Th.) der gleichen Substanz. 

c) Mit Acetylchlorid: 1.3 g (0.003 Mol) I werden mit 10ccm frisch destilliertem 
Acctylchlor id  und einer Spur wasserfreiem Natriumacetat 11/, Stdn. unter RiickfluD 
erhitzt. Nach dem Abdestillieren wird der Ruckstand in Ather aufgenommen, mit Waeaer 
neutral gewaschen und uber Natriumsulfat getrocknet. Nach dem Abdestillieren des 
Athers erstarrt der Riickstand. Aus Alkohol 1.1 g (69% d. Th.) farblose Blattchen vom 
Schmp. 194"; leicht loslich in Chloroform, miiDig in Aceton und schwer in Benzol, Ligroin 
und Alkohol. Mit konz. Schwefelsiture tritt  Rotbraunfgrbung ein. Beim ObergieDen mit 
verd. Alkalien sowie beim Liegen im Licht fiirben sich die Kristalle orange an. 

C,,H,60, (630.5) Ber. C 76.96 H 4.94 OCOCH3 16.2 
Gef. C 76.68 H 4." OCOCH, 16.5 

1.4-Diphenyl-butan-dion-(2.3) (VlII): 1.6g (0.003 Mol) VT wenlen mit 50ccm 
3.5 n rnet.hano1. NaOH versetzt und unter ofterem Umschutteln 24 Stdn. stehengelassen. 
Dabei schlagt die zunachst auftretende Orangefarbung nach Gelhbraun um und Natrium- 
henzoat scheidet sich ab. Nach dem EingieDen in 300 ccm 2nHCl entfent  man geringe 
harzige Anteilc, athert &us, schuttelt mit Natriumcarbonatlosung durch, witscht mit 
Wasser und trocknet uber Natriumsulfat. 

Dttr Natriumcarbonat-Auszug wird angesiiuert, mit Ather extrahiert, uber Natrium- 
d f a t  getrocknet und der Ather abdestilliert. Es hinterbleibt Benzoesaure;  Schmp. 
nach Sublimieren i. Vak. 122". Ausb. 0.65 g (89% d. Th.). 

*) Schmp. auf dem Kofler-Heiztisch, unkorrigiert. 
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Die zuerst erhaltene ather. Losung hinterliiBt beim Abdampfen ein orangefarbenes 61, 
das mit methanolischer Eisen(II1)-chlorid-Losung eine intensive bordeauxrote Farbung 
gibt, wie f in  1.4-Diphenyl-butan-dion-(2.3) angegebene) : das erhaltene 01 wurdr in wenig 
Alkohol gelost und zu einer warmen Lijmng von 0.7 g o-Phenylendiamin  in 20 ccm 
Alkohol gegeben. Nach 10 Min. Erwarmen auf dem sied. Wasserbad wurde in 100 ccm 
Wasser gegossen und daa erhaltene Chinoxalinderivat aus wenig Alkohol umkristalli- 
siert. Farblose Bliittchen vom Schmp. 118" 6 ) .  Ausb. 0.09 g (10% d. Th.). 

C,,H,,,N, (310.4) Ber. N 9.03 Gef. N 9.11 
O x y d a t i o n  v o n  VI: 1.06 g (0.002 Mol) VI  in 30 ccm Eisessig werden rnit 2 g (0.02 

Mol) Chromsiiure in 50 ccm Eisessig 10 Stdn. auf dem sied. Wasserbad erhitzt. Dann 
gielt man in a. 500 ccm Wasser, athert &us, wascht und trocknet uber Natriumsulfat. 
Sach dem Abdestillieren des Athers hinterbleiben farblose Blattchen. Die durch Subli- 
mation gereinigte Benzoesaure schmilzt bei 122'; Ausb. 0.9 g (98% d. Th.). 

E i n w i r k u n g  von Bromwassers tof fsaure  a u f  VI: 1.06 g (0.002 Mol) VI in 
20 ccm sied. Eisessig, werden mit 6 ccm konstant siedcnder Bromwasserstoffsaure ver- 
setzt. Nach 1 stdg. Kochen gieDt man in ca. 500 ccm Wasser, a u g t  den ausgefallencn 
gelhen Niederschlag ab und kristallisiert aus Alkohol um. Gelbe Nadeln vom Schmp. 212", 
die mit einem nach Kleinfellerz) erhaltenem l'rodukt keine Depression geben. Ausb. 
0.7 g (87 yo d. Th.). 

1.4 - Di p hen y I - 1.4-d i benz y I - b u t i n  -d io l -  (1.4) (IX) : In  eine Grignard-Losung 
aus 13.2 g (0.5 Mol) Magnesium, 54.6 g (0.6 Mol) Athylbromid  und 200 ccrn Athcr 
leitet man unter Eiskiihlung 24 Stdn. Acetylen ein, giht unter Ruhren und Eiskiihlung 
wahrend 1 Stde. tropfenweise eine Ltisung von 49 g (0.025 Mol) Desoxybenzoin in 
120 ccm Benzol zu, riihrt noch 24 Stdn. bei Raumtemperatur und kocht anschlielend 
1 Stde.; nach dem Zersetzen mit kalter konz. Ammoniumchloridlosung iithert m&n aus, 
wascht mit Wasser und trocknet iiber Natriumsulfat. Nach dem Abdampfen hinter- 
bleibt cin rotbraunes &, das mit 30 ccm Alkohol verriihrt wird. Nach 3tdigigem Stehen- 
lassen schciden sich farblose Kristalle ab. Aus Alkohol prismatische Stiibchen vom 
Schmp. 135'. Ausb. 5 g (9.6% d. Th.); in der Kalte in Methanol, Athanol, Petrolather 
und Benzol schwer loslich. 

C,,H,,O, (418.5) Ber. C 86.09 H6.26 Gef. C 85.75 H 6.31 
Die oben verbleibendc Mutterlauge wird in 40 ccm Benzol aufgenommen, gut mit 

Waaser gewaschen und iiber Calciumchlorid getrocknet. Dann la& man iiber eine mit 
Benzol durchfeuchtete Skule mit Aluminiumoxyd nach Brockmann laufen und eluiert 
zunachst mit Benzol, dann mit Henzol-Methanol-Gemisch 10: 1. Die ersten Fraktionen 
hinterlassen beim Abdampfen ein rotbraunes 01, aus dem keinc kristallinen Anteile zu 
erhalten sind. Wird ea jedoch in wenig Methanol aufgenommen, mit einigen Tropfen 
konz. Salzsaure versetzt und einige Minuten auf dem sied. Waaserbad erwarmt, so schei- 
den sich 1.15g dcs weiter unten beschriebenen X ab. Aus den nachsten Fraktioncn 
erhalt man nach dem Abdampfen und Vcrriihren des Riickstandes rnit Cyclohexan farb- 
lose Kristalle, die sich auch aus den folgenden lhkt ionen direkt beim Verdampfen ab- 
scheiden. Aus Cyclohexan oder walrigem Methanol farblose Blattchen vom Schmp. 129'. 
Sie sind im Gegensatz zu den obcn erhaltenen Stiibchen vom Schmp. 135' in Methanol, 
Athanol und Benzol in der Kiilte iiulerst leicht loslich. Ausb. 14 g (27% d. Th.). 

C, ,~,OZ (418.5) Ber. C86.09 H6.26 Gef. C86.26 H 6.30 
M'erden die nach dem Anriihren mit Cyclohexan erhaltenen Mutterlaugen in Meth- 

anol aufgenommen, mit wenig konz. Salzsaure versetzt und kurz erwarmt, so scheiden 
sich nochmals 1.9 g von X ab. 

1.2.5.6-Tetrttphenyl-hexadien-(1.6)-in-(3) (X): 1.04g (0.0025Mol) I X  vorn 
Schmp. 135" werden mit 30 ccm Acetanhydr id  und einer Spur Natriumacetat 4 Stdn. 
unter Riickflul erhitzt. Beim Abkiihlen fallen gelbgriine Kristalle aus. Aus Ligroin 
gelbgriine ver6lzte Nadeln vom Schmp. 200O, Ausb. 0.5 g (52% d. Th.); in der Kiilte in 
Alkohol, Aceton, Essigester und Eisessig schwer, in der Hitzc! maBig, in Chloroform, 
Tetrachlorkohlemtaff und Benzol in der Hitze leicht loslich. 

C,,H,, (382.3) Rer. C94.20 H 5.80 Gef. C94.10,94.42 H 5.94, 5.87 
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Mit K e t e n  in Chloroform, eowie mit Acetylchlor id  in der Seite 1802 beschriebencn 
Weise erhalt man dasl glciche Dien-in X in 73- bzw. 63-proz. Ausbeute. Mit Bromwaswr- 
st0ffsLure in Eisessig (1.04 g IX vom Schmp. 135" in 20 ccm heil3em Eisessig mit 5 ccrn 
konstant siedender Bromwasserstoffsiiurc 1 Stde. kochen) entsteht ebenfalls X (74 %, 
d. Th.). 

Das Isornere vom Schmp. 129" lieferte, in gleicher Weise behandelt, ebenfalh X, 
ebenso mit konz. Salzsiiure in Methanol: 1.04 g (0.0026 Mol) IX vom Schmp. 129" werden 
mit 30 ccm Methanol + 5 ccm konz. Salz~aure 5 Min. auf dern sied. Waseerbad erwamit,, 
wobei sich gelbgriine Nadeln abscheidcn. Aus Ligroin Nadeln vom Schmp. 200"; Ausli. 
0.72 g (76% d. Th.). 
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