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RUDOLF CRIEGEE, PETER DIMROTH und ROLAND SCHEMPF

REAKTION QUECKSILBERORGANISCHER VERBINDUNGEN
MIT BLEITETRAACETAT

Aus dem Institut fiir Organische Chemie der Technischen Hochschule Karlsruhe

(Eingegangen am 3. April 1957)

Wihrend aromatische Quecksilberverbindungen mit Bleitetraacetat in Aryl-

bleitriacetate iibergefiihrt werden, zerfallen die entsprechenden aliphatischen

Bleiverbindungen nach einem ionischen Mechanismus in Blei(II)-acetat und

Alkylacetat. Bei diesen Umsetzungen reagiert das Pb(OAc);®-Kation als elektro-
philes Reagens.

Wie vor kurzeml) gezeigt wurde, reagiert Bleitetraacetat mit p-Methoxy-styrol in
folgender Weise:

CH30:C¢H4-CH:CH; — (CH;O-C6H4-CIIH-CHsz(OAC)g I

OAc
—_— CH;O-C5H4-?H-CH29) —ﬂ—é CH30-C4Hy- CHz* CH(OAC),
+0Ac
OAc
I Ac = COCHj,

Die als Zwischenprodukt angenommene Bleiverbindung I miiBte, da sie nicht iso-
lierbar ist. sehr unbestindig sein und unter Bildung von Pb(OAc);®-Anion und des
Kations II zerfallen. Dem schien die Isolierung des durchaus bestindigen Phenyl-
bleitriacetats CoHs- Pb(OAc); durch J. M. Panow und K. A. KOTSCHESCHKOW?2 zu
widersprechen. Die russischen Autoren erhieiten diese Verbindung bei folgender Re-
aktion:

(CeHs)2Pb(OAC), + Hg(OAc); = C¢HsPb(OAc); + CsHsHgOAc

Zur Kldrung der Verhiltnisse oxydierten wir eine Reihe von organischen Queck-
silberverbindungen mit Bleitetraacetat. Im Falle von Diphenylquecksilber nahm die
Reaktion folgenden Verlauf3:

Pb(OAc)s + (CsHs)aHg = CsHsPb(OAc)s + CsHsHgOACc

Die Umsetzung volizieht sich bei Raumtemperatur in Benzollosung in wenigen
Stunden; die in 81 %, Ausbeute erhaltene Bleiverbindung ist mit dem Priparat der
russischen Forscher identisch. In gleicher Weise wurde auch aus Bis-p-methoxy-
phenyl-quecksilber p-Methoxy-phenyl-bleitriacetat erhalten.

1) R. Crieceg, P. DiMroTH, K. NoLL, R. SiMoN und C. WEis, Chem. Ber. 90, 1070 [1957].
2) Ber. Akad. Wiss. UdSSR 85, 1037 [1952]; C. 1953, 1798.
3) M.-M. Nap’ und K. A. KOCHESHKOV, J. allg. Chem. (russ.) 12,409 [1942]; C. A. 37, 3068

[1943], hatten schon Bleitetraacetat auf zwei Moll. Diphenylquecksilber einwirken lassen und
dabei Diphenylbleidiacetat erhalten.
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Beim Versuch der Ubertragung der Reaktion auf aliphatische Quecksilberverbin-
dungen wurden dagegen in keinem Fall Alkylbleitriacetate gefunden, Vielmehr waren
die einzigen Produkte (neben Alkylquecksilberacetat) Bleidiacetat und Alkylacetat:

Pb(OAc); + RzHg = Pb(OAc); + ROAc + RHgOAc
(R = n-Butyl-, Benzyl- und $-Phenithyl-)

Es ist anzunehmen, daB in allen Fillen die Bleiverbindungen R —Pb(OAc); Zwi-
schenprodukte sind. Ihren Zerfall in die gefundenen Endprodukte deuten wir mit einer
Heterolyse der R —Pb-Bindung, verursacht durch die grofle Elektronenaffinitit des
Bleis:

R —f?b(OAc), — R® 4 Pb(OAC);® — ROAc + Pb(OAc),

Es wire danach auch die Stabilitdt der Ary/bleiverbindungen verstindlich, da das
Phenylkation sich allgemein duBerst ungern bildet. Eine Parallele dazu besteht in der
Unbestindigkeit der Alkyl- gegeniiber der Stabilitit der Aryl-jodoniumsalze.

Um den Zerfallsmechanismus auch experimentell zu stiitzen, haben wir noch Di-
neophyl*)- und Dineopentyl-quecksilber mit Bleitetraacetat behandelt. In diesen
Fillen miiBBten sich die beim Zerfall auftretenden Carbeniumionen umlagern. Tat-
sichlich erhidlt man bei diesen Reaktionen nicht Neophyl- oder Neopentylacetat,
sondern die Acetate vom Benzyl-dimethyl-carbinol bzw. dem tert. Amylalkohol:

Pb(OAc)s + [(CH3)2C|~CH2]2Hg
CeHs
—— Pb(OAc); + (CH;)zﬁ:'CHzCﬁHs -+ (CH;)zcl'CHz'HgOAC
OAc CgHs
Pb(OAc)s + [(CH3);C-CHl:Hg
——  Pb(OAc), + (CH])ZIC'CHZ'CHJ +4- (CH3);C-CH;-HgOAc
OAc

Daneben findet man die entsprechenden Olefine, nimlich 8,8-Dimethyl-styrol bzw.
Trimethyldthylen.

Die Bildung der Verbindungen R —Pb(OAc); aus R;Hg und Bleitetraacetat kann
als elektrophile oder als nucleophile Substitution an R gedeutet werden. Im ersten
Fall (A) wiirde ein Pb(OAc)3®-Kation, im zweiten (B) Pb(OAc);° an den organischen
Rest treten, wihrend die OAc-Gruppe als Anion bzw. als Kation4 an das Queck-
silber gebunden wiirde:

R - Hg-R Ri-Hg—R

A B
(AcO)3Pb E—OAc ) (AcO);PbS-EOAc (B

Eine Entscheidung ist durch den Reaktionsverlauf bei Phenylbenzyl-quecksilber
moglich. Hier sollte sich Pb(OAc);® mit dem ,,negativeren* Phenyl®, Pb(OAc);®

*) Neophyl = (CH3),C~CH;—
|
CeHs

4 W. A. MosuHer und C. L. KeHR, J. Amer. chem. Soc. 75, 3172 [1953].
5) M. S. KHaRAascH und A. L. FLENNER, J. Amer. chem. Soc. 54, 674 [1932].
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mit dem ,,positiveren‘* Benzy! verbinden. Nach A sollte also Phenylbleitriacetat und
Bénzylquecksilberacetat, nach B Benzylbleitriacetat (und daraus spontan Benzyl-
acetat und Blei(Il)-acetat) und Phenylacetat entstehen. Gefunden wurde mit 87 %
Ausbeute das nach A zu erwartende Phenylbleitriacetat. Bleitetraacetat wirkt also hier
als elektrophiles Reagens, wobei die gesamte Reaktion folgendermaBen verlaufen

diirfte:
; /CH2C6H5 CH,CsHs
HsCo5 Hg H /
J ' /C6H5 g\
(AcO);Pb;° (/'o ——  (AcO);Pb o
Nox” 0=C<
\CH3 CH;,

Die Geschwindigkeit, mit der quecksilberorganische Verbindungen mit Bleitetra-
acetat reagieren, ist stark von ihrer Konstitution abhidngig. Obwohl keine exakten
Messungen durchgefiihrt wurden, ergibt sich qualitativ folgende Reihenfolge der
Radikale mit von links nach rechts abnehmender Geschwindigkeit:

p-Methoxyphenyl > Pheny! > n-Butyl > Benzyl > Pheniathyl > Neophyl.

Das ist aber grundsétzlich die gleiche Reihenfolge, die S. WinsTEIN und T. G. TRAY-
LoRr 6 bei der Spaltung der Quecksilberverbindungen durch Essigsdure fanden. Diese
Tatsache spricht auch fiir einen dhnlichen Mechanismus der beiden Reaktionen.

BESCHREIBUNG DER VERSUCHE
Phenylbleitriacerat

1. Aus Diphenylquecksilber: 11.2 g Diphenyiquecksilber?) wurden in 200 ccm absol. Benzol
mit 14.2 g Bleitetraacetar geschiittelt. Wenige Minuten, nachdem sich die Hauptmenge
geldst hatte, begann eine Kristallabscheidung. Man lieB unter gelegentlichem Umschiitteln
noch 3 Tage reagicren und saugte dann ab: 8.0 g (75% d. Th.) Phenylquecksilberacetat.
Schmp. (aus Alkohol) 148 —149°. Keine Depression mit einem Vergleichsprdparat®),

Das braune Filtrat wurde i. Vak. auf etwa 80 ccm eingeengt und zur Abscheidung des
restlichen Phenylquecksilbersalzes tropfenweise mit 1 » HCl i. Methanol versetzt, solange
sich ein Niederschlag bildete. Nun filtrierte man das Phenylquecksilberchlorid ab und dampfte
das Filtrat i. Vak. zur Trockne: 11.8 g (81.5%;) rohes Phenylbleitriacetat. Zur Reinigung l13ste
man in 50 ccm absol. Chloroform, kochte mit Tierkohle auf, filtrierte von geringen Mengen
beim Erkalten ausgeschiedenem Phenylquecksilberchlorid ab und versetzte mit Petrolither
bis zur beginnenden Kristallisation. Volumindse Drusen vom Schmp. 103 -105°. Keine
Depression mit einem authent. Pridparat?),

Ci2H1406Pb (461.4) Ber. C31.23 H 3.06 Gef. C 30.08 H 3.43

2. Aus Phenyl-benzyl-quecksilber: 14.7 g Phenyl-benzyl-quecksilber? wurden in 500 ccm
absol. Benzol mit 18.0 g Bleitetraacetat mehrere Stunden geschiittelt. Am anderen Tage
wurde die Losung i. Vak. eingeengt. Dabei schieden sich 10.2 g (73%) Benzylquecksilber-
acetat vom Schmp. 125—126° (aus Athanol) ab10). Der Rest wurde mit methanol. Salzsaure

6) J. Amer. chem. Soc. 77, 3747 [1955].

7 Org. Syntheses, Sammelband 1, deutsche Ubersetzung, S. 222.

8 J. L. MAYNARD, J. Amer. chem. Soc. 46, 1510 [1924].

9 S, HiLrerT und G. GRUTTNER, Ber. dtsch. chem. Ges. 48, 910 [1915].
10) P. WoLFr, Ber. dtsch. chem. Ges. 46, 64 [1913].
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als Benzylquecksilberchlorid gefiilit. Das Filtrat lieferte nach dem Verdampfen des Lésungs-
mittels 16.1 g (87.3%) rohes Phenylbleitriacetat. Schmp. (aus Chloroform-Petrolither)
103 —105°, keine Depression mit dem nach 1. hergestellten Produkt.

Diphenylbleidiacetat: 1.9 g Phenylbleitriacetat lieB man in 50 ccm absol. Benzol mit 1.4 g
Diphenylquecksilber reagieren. Nach 1 Woche wurde das Benzol abgedunstet und der Riick-
stand aus Athanol fraktioniert kristallisiert. Im ganzen wurden erhalten 1.2 g Phenylqueck-
silberacetat, Schmp. (aus Alkohol) 149°, keine Depression mit einem nach MAYNARDS) her-
gestellten Vergleichspriiparat, sowie 1.2 g (64 %) Diphenylbleidiacetat vom Schmp. und Misch-
Schmp. 198 —199°11),

p-Methoxyphenyl-bleitriacetat: 20.7 g Bis-p-methoxyphenyl-quecksilber'?) wurden 2 Stdn.
mit 22.5 g Bleitetraacetat in 500 ccm absol. Benzol geschilttelt. Nach 2 Tagen saugte man ab:
15.8 g (86 %) p-Methoxyphenyl-quecksilberacetat, Schmp. (aus Athanol) 178 —179°. Identisch
mit einem Produkt von O. DiMroTH!3). Die braune Mutterlauge wurde eingeengt, mit
methanol. Salzsiure vom Rest der Quecksilberverbindung befreit und nach dem Filtrieren
zur Trockne gedampft. Das rohe p-Merhoxyphenyl-bleitriacetar (Ausb. 22.1 g = 909, d. Th.)
wurde aus Benzol unter Zusatz einiger Tropfen Eisessig vorsichtig umkristallisiert (bei zu
langem Erwirmen tritt Zersetzung ein). Filzige Nadeln vom Schmp. 135—140° (Zers.).

Ci13H;607Pb (491.5) Ber. C31.77 H 3.29 O 22.80 Gef. C 31.80 H3.74 O 23.0

Bei 1 stdg. Kochen von p-Methoxyphenyl-bleitriacetat in Eisessig wurde in 70-proz. Aus-
beute Anisol gebildet (Sdp..o 48 —51°, n¥® 1.5160. IR-Spektrum identisch mit dem eines
Vergleichspridparats). Das als zweites Produkt zu erwartende Bleitetraacetat konnte nicht
isoliert oder nachgewiesen werden.

Oxydation von Dibenzylquecksilber: 16.1 g Dibenzylquecksilber? lieB man in 400 ccm absol.
Benzo! mit 18.9 g Bleitetrauacetar 2 Wochen bei Zimmertemperatur reagieren. (Bei 80° war
die Reaktion in 3 Stdn. beendet.) Nach dem Abfiltrieren von 13.3 g (97%) Blei(Il)-acetat
wurde auf 30 ccm eingeengt. Beim Erkalten schieden sich 11.0 g (75%) Benzylquecksilber-
acetat vom Schmp. 126 —127° (aus Alkohol) ab. Der Riickstand der Mutterlauge wurde mit
Wasserdampf destilliert, Aus dem Destillat lieBen sich auf Gibliche Weise 4.7 g (75 %) Benzyl-
acetat isolieren: Sdp.29 95 —105°, n¥ 1.5105; IR-Spektrum identisch mit dem eines synthet.
Produkts.

Bis-{ B-phendthyl j-quecksilber: 85 g 3-Phenyldthyichlorid14) wurden grignardiert und mit
68 g Quecksilber(11)-chlorid umgesetzt. Beim Einengen der Atherlosung schieden sich 3.1 g
Phendithyl-quecksilberchlorid in metallglinzenden Bldttchen vom Schmp. 165—168° ab!5).
Das Filtrat hinterlieB nach dem vélligen Abdampfen des Losungsmittels 72 g eines Ols, das
weder zu destillieren noch zu kristallisieren war.

DaB dieses Ol iiberwiegend aus Bis-phendthyl-quecksilber bestand, folgte aus seiner Um-
setzung mit einer siedenden benzolischen Quecksilber(II)-chloridlosung, bei der mit 85 9; Aus-
beute Pheniithyl-quecksilberchlorid (s. 0.) entstand.

{ B-Phendithyl J-quecksilberacetat: 5.6 g des dligen Bis-phendithyl-quecksilbers wurden in 50ccm
Benzol mit 4.35 g Quecksilber(II)-acetat 1 Stde. gekocht. Nach dem Vertreiben des Benzols
wurde der Riickstand auf Ton gestrichen. Das Rohprodukt, 3.5 g (35%), gab beim Umkri-
stallisieren aus Petrolither filzige Nadeln vom Schmp. 84.5°.

CioH1,0;Hg (364.8) Ber. C 3291 H 3.31 08.77 Gef. C33.23 H3.97 O85

12) F. F. Bricke und F. D. SmitH, J. Amer. chem. Soc. 51, 3479 [1929].

13) Ber. dtsch. chem. Ges. 35, 2867 [1902).

14) A. M. WAaRD, J. chem. Soc. [London] 1927, 453.

15) M. S. KHARASCH und A. L. FLENNER, J. Amer. chem. Soc. 54, 674 [1932].
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Die Verbindung lieB sich mit einer CaCl-Lésung in Phenathyl-quecksilberchlorid umwan-
deln.

Oxydation von Bis-[ B-phendthylj-quecksilber: 7.0 g der oligen Quecksilberverbindung
wurden in 100 ccm Benzol mit 7.7 g Bleitetraacetat 24 Stdn. geschilttelt und danach 4 Wochen
unter gelegentlichem Schiitteln aufbewahrt. Von 5.8 g (95%) Blei(ll)acetat wurde nun
abgesaugt und das Filtrat stark eingeengt. Dabei schieden sich 3.7 g (60 %) Phendthyl-queck-
silberacetar ab: Schmp. (aus Petrolither) 83 —84°, keine Depression mit obigem Produkt. Die
Mutterlauge wurde mit Wasserdampf destilliert und lieferte dabei 2.0 g (72 %) [ 8- Phendithyl]-
acetat vom Sdp.;3 111—113°, a3 1.5010. Nach IR-Spektrum und Verseifungszahl besteht
Identitdt mit einem synthet. Produkt.

Oxydation von Di-n-butyl-quecksilber: 1n gleicher Weise wurden aus 15.8 g Dibutylqueck-
silber und Bleitetraacetat in Benzolldsung nach 4 Tagen 16.1 g Blei(1/)-acetat und 15.6 g
rohes n-Butyl-quecksilberacetat16), Schmp. (aus Petrolédther) 54 —56°, isoliert. Die Mutterlauge
wurde an einer 20-cm-Vigreux-Kolonne fraktioniert und ergab dabei 4.0 g (69 %) n-Butyl-
acetat vom Sdp.7s0 121 —123°, n® 1.3960.

Di-neophyl-quecksilber: Darstellung analog dem Verfahren von H. GiLmMaN und R. E.
BROWN!7), wie bei Bis-[B-phenithyl]-quecksilber beschrieben, in einer Stufe aus Neophyl-
chlorid!®) und Quecksilber(11)-chlorid mit 70%, Ausbeute. Schmp. 24 —26°. ldentisch mit
dem Produkt von WINSTEIN und TRAYLORS),

Neophyl-quecksilberacetat: 7.0 g Di-neophyl-quecksilber wurden mit 4.8 g Quecksilber(1l)-
acetat 20 Min. unter RilckfluB gekocht. Der nach dem Verdampfen des Ldsungsmittels ver-
bliebene Riickstand wurde aus Petroldther in groben Nadeln erhalten. Schmp. 67.5 —68°.
Ausb. 8.8 g (75% d. Th.).

Ci2H;60,Hg (392.9) Ber. C 36.68 H 4,10 0 8.14 Gef. C37.02 H4.37 07.9
Mit alkohol. Calciumchloridldsung entsteht Neophyl-quecksilberchlorid vom Schmp. 81°6).

Oxydation von Di-neophyl-quecksilber: 23.4 g Di-neophyl-quecksilber lieB man in 500 ccm
absol. Benzol mit 22.5 g Bleitetruacetat 3 Monate lang unter gelegentlichem Umschiitteln
reagieren. Nach Absaugen des entstandenen Blei(l1)-acetats (theoret. Menge) wurde an einer
50-cm-Fiillkérperkolonne auf 50 ccm eingeengt und mit Petrolither bis zur Triibung ver-
setzt. Im Eisschrank schieden sich auf Impfen 11.0 g (56%) Neophyl-quecksilberacetar ab.
Schmp. und Misch-Schmp. 67 —68°.

Die Mutterlaugen wurden mit Wasserdampf destilliert und das Destillat nach der tiblichen
Aufarbeitung fraktioniert. Erhalten wurden

0.8 g (12%) B.B-Dimethyl-styrol, Sdp.;g 58 —60°, nZ® 1.5155

2.6 g (26%,) Dimethyl-benzyl-carbinol-acetat, Sdp.;o 101 —105°, n¥ 1.4980

Das Olefin scheint auf Grund der physikalischen Daten, insbesondere des UV- und IR-
Spektrums, mit dem isomeren 2-Methyl-3-phenyl-propen-(1) verunreinigt zu sein. Das tertidre
Acetat wurde durch sein IR-Spektrum mit einem synthet. Vergleichspriaparat identifiziert.

Di-neopentyl-quecksilber: Neopentylalkohol wurde nach J. HorFMAN und C. E. BoOorRD!9)
aus Diisobutylen und Wasserstoffperoxyd hergestellt. Dabei kam es einmal zu einer spon-
tanen Explosion der als Nebenprodukt erhaltenen Acetonperoxyde20). Es ist notwendig, die
noch feuchten Peroxyde sofort in Alkohol zu 16sen und zu vernichten. Die Uberfuhrung'in

16) K. H. Srotrra und K. R. Jacosi, J. prakt. Chem. [2] 120, 296 [1929].

17} J. Amer. chem. Soc. 52, 3315 [1930]. 18) Org. Syntheses 32, 90 {1952).

19) J. Amer. chem. Soc. 77, 3139 [1955].

20) Vgl. auch M. S. NEwMaN und T. FUKUNAGA, J. Amer. chem. Soc. 77, 6073 [1955].
87e
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Neopentylbromid geschah nach L. H. SomMER21), die Umsetzung mit Quecksilberchlorid nach
F. C. WHITMORE und Mitarbb.22), Hierbei entstand als Nebenprodukt eine erhebliche Menge
Neopentyl-quecksilberchlorid, Schmp. 117 —118° (aus Athanol), das analog dem Verfahren
von H. GiLMAN und G. F WRIGHT23! mit Hydrazinhydrat in methanol. Natronlauge ¢ben-
falls in Di-neopentyl-quecksilber (Sdp.1.s 70— 71°, Schmp. 39 —40°) iibergefithrt wurde.

Neopentyl-quecksilberacetat: 0.58 g Di-neopentyl-quecksilber in 20 ccm Athanol wurden
mit 5.4 g Quecksilberacetat unter RiickfluB gekocht. Nach dem Verdampfen des Alkohols
wurde aus Petrolither kristallisiert: Kurze Prismen, Schmp. 71 —71.5°. Ausb. 0.8 g.

C;H140,Hg (330.8) Ber. C 25.42 H4.26 09.67 Gef. C25.71 H4.75 08.2

Mit CaCl, wurde Neopentyl-quecksilberchlorid erhalten.

Oxydation von Di-neopentyl-quecksilber: 25.7 g Di-neopentyl-quecksilber wurden mit 33.7 g
Bleitetraacetat in 250 ccm absol. Benzol 2 Stdn. unter RiickfluB gekocht und noch heil vom
Blei(1l)-acetat (24.5 g) abgesaugt, wobei zwischen Saugflasche und Pumpe eine Kiihlfalle
geschaltet wurde. Filtrat und Kondensat wurden mit einer guten Fullkérperkolonne auf 75 ccm
eingeengt, wobei alles unter 80° Siedende gesondert aufgefangen wurde. Der Rest des Losungs-
mittels wurde i. Vak. abdestilliert und durch starkes Kiihlen quantitativ aufgefangen. Hieraus
lieBen sich durch Fraktionierung i. Vak. 2.5 g (26 %) tert.-Amylacetat vom Sdp.¢s 58 —65°,
n¥ 1.4050, gewinnen. ldentifizierung durch Vergleich von Refraktion und 1R-Spektrum mit
einem synthet. Priparat. Das Spektrum von Neopentylacetat ist recht verschieden.

Aus dem unter 80° siedenden Anteil konnten mit Brom 0.7 g Trimethyldthylen-dibromid
hergestelit und durch Fraktionierung isoliert werden. Sdp.jo 48 —50°, n¥" 1.5055. Auch hier
stimmte das IR-Spektrum mit dem eines synthet. Vergleichspriaparats iiberein. Aus den Ver-
dampfungsriickstinden konnten 24.0 g rohes Neopentyl-quecksilberacetat isoliert werden.
Schmp. nach dem Umkristallisieren aus Petrolither 69 —70°.

HEeinz PauL und IRMGART WENDEL

Uber Bicyclo-[0.3.3]-octane, 11V
SYNTHESE VON 1-ALKYL-BICYCLO-[0.3.3]-OCTANONEN-(2)

Aus dem Chemischen Institut der Humboldt-Universitiit zu Berlin

(Eingegangen am 5. April 1957)

a-[Cyclopentanonyl-(2))-acylessigsdureester liefern bei der Ketonspaltung

semicyclische 1.4-Diketone, die durch innermolekulare Kondensation unter

CyclopentenonringschluB 1-Alkyl-bicyclo-{0.3.3]-octen-(1) -one-(2) ergeben.
Hydrierungen liefern die 1-Alkyl-bicyclQ-[0.3.3]-octanone-(2).

Eine cinfache und ergiebige Synthese von 1-Alkyl-bicyclo-[0.3.3]-octanonen-(2) ist
bisher nicht bekannt?. Sie gelingt ausgehend von semicyclischen 1.4-Diketonen, die
dazu auf folgendem Wege erhalten werden:

21) L. H. SOMMER, H. D. BLANKMAN und P. C. MILLER, J. Amer. chem. Soc. 76, 803 [1954].

22) J, Amer. chem. Soc. 61, 1585, 1591 [1939).

23) J. Amer. chem. Soc. 55, 3308 [1933]; vgl. auch G. F WRIGHT, Canad. J. Chem. 30,275
[1952].

U 1. Mitteil.: H. PauL, Chem. Techn. 8, 189 [1956].





