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6vatosan kevertiik. Titralas kozben az oldat meg- Osszefoglalas

zavarosodik, a kaliummaleat révidesen a lombik
faldhoz tapad Heves razas elGsegiti a csapadék
kivalasat és kristalyosodasat. Célszerd lassan forgé
magneses keverdt alkalmazni. A titralas elnyujtott
volta miatt a szénsavelnyelés veszélye fokozodik.
Ezért lasst nitrogénaramot bocsajtunk a titralandé
oldat f6lé. Titralas végefelé.a mérGoldatot cseppen-
ként adtuk az oldathoz addig, mig a piridinnel
tomitett csiszolatos dugéval lezart tartalma két
percen beliill kék szinét kékeszold szinlire nem
valtoztatja. Ha a szin még valtozik, a lezart lom-

bikot erdteljesen atrazzuk és tartalmat tovabb .

titraljuk maradandé kék szinre.

6. tébldzat

Ergometrinmaledt maleinsavkomponensének meghatarozisa ben-
zolos 0,1 n kdliummetoxiddal

[ Eltérés

N‘f:'nh\ } h(;:lért, % Fo'g“ylott, ! Talalt rlt'ml(‘inin\', l‘ & a8,
st 3 | | il %
PRECHE L7 Y S R T | 26,29 40,6
_ ’ 129,181 - /5,86 " " 26,34 ¢ | 40,7

B0 oS P o A 2573 | ~16
I 2109 | 954 | 26,25 | 4+ 04
Ké.: 26,14% |
maleinsav = }
| 99,559 ergo- |
‘\ metrinmalest |
59 90,6 4,06 ; 25,98 — 1,0
100,5 ‘ 4,54 | 26,22 o 0,1
1094 | 500 | 26,51 +1,0
< | Ké.: 26,249 |
" | maleinsav — ’
w ‘ 99,99 ergo-
‘ , 7 metrinmaledt

Egy ml 0,1 n KOCH, 5,803 mg maleinsavat
mér. Egyes meghatarozas valészind hibahatara

+0,9%.

Ergotamintartarat, ergotaminbiftalat, ergota-
minbiftalatdihidrat, félszintetikus és természetes
ergometrinmaledt bazistartalmit vizmentes ecet- -
savban, kristalyibolya mellett 0,05 n perklérsavval,
mig a savkomponenseket piridines kozegben, timol-
kék mellett 0,1 n kaliummetoxiddal hataroztuk
meg. A kétfajta meghatrozas kozott az eltérések
kozépértéke --0,49, alkaloidséra vonatkozatatva
(7. tablazat).

7. tablazat

; I ‘r T 0.05n ‘”*01 e [
H:;x-la | Alkaloidsé [ |:(:‘k‘l]?"- kalmm- Elg}f’rés,
| /0 i) | "7;077? e I
| |
1. Ergotamintartarit ‘ 99,273 989 | —03
2. | Ergotaminbiftaldt J 98,3 | 985 !| +02
3. | Ergotaminbiftalat- | ’
{ dihidrat 99,1 98,3 — 0,8
4. | Ergometrinmaleat ‘ .
| (félszintetikus) | 99,3 ‘ 99,55 P 0,25
5. | Ergometrinmaledt i ‘ ‘
(természetes) 99,55 | 99,9 + 0,35

Quantitative determination of ergot-alcaloide salts
in non-aqueous solvents. I. Gyenes, K. Szdsz

Authors determined the base contents of ergo-

. tamine tartarate, ergotamiine phthalate and ergo-

novine maleate in glacial acetic acid by means of
0.05 N perchloric acid using erystal violet as indi-
cator ; while the acidous components were measured
in pyridine by 0,1 N potassium methoxide using
thymolblue as indicator. 4-0,4 per cent is the mean
deviation between the results of the two methodq
calculated as alcaloide-salt.

Ko6bdnyai Gyoégyszerdrugyar analitikai és novénykémiai
laboratériuma.

Erkezett : 1955. IL. 14.

Uj jodometrias eljaras a fenol meghatarozasara

redukaléo anyagok jelenlétében

SCHULEK ELEMER é BURGER KALMAN

A kémiai irodalomban ismertetett fenolmeghata-
rozasok nagy része a fenol halogénszubsztituciéjan
alapszik. Landolt' a brémozas soran keletkezd tri-
brémfenol csapadékot mérte gravimetriasan. Waller®
és P. Degener3 bromos vizzel titrdlta a fenolt.
A bréomfelesleget jédkeményitds papirral indikal-
‘tak. Messinger és Vortmann,* Fresenius és Griinhut.’

1 Landolt : Ber., 4. 1871. 770.

2 Waller : Chem. News, 43. 1873. 152. .
2'p: Degener Journal prakt. Chem., 17. 1878. 390.
* Messinger és ‘Vortmann :@ Ber., 1890. 2753, ;

5 Fresenius ¢s Griinhut : 7. anal. Chem., 38. 1899. 295.

majd Gardner és Hadgson,% ligos hipojodit-oldat
feleslegével reagaltattak a fenolt. Megfelelé jodo-
zasi 1d6 betartasa esetén vords csapadék formaja-
ban trijod-szarmazék keletkezett. A hipojodit feles-
legét jodometridsan mérték vissza.

A ma is 4ltalanosan hasznélt fenolmeghatéarozasi

- médszer Koppeschaar” nevéhez flizdik. Lényege,

hogy a fenolt savanyt kozegben ismert feleslegben
alkalmazott bromat—bromid-oldattal brémozzuk.

S Gardner és Hadgson ;
1908. 273.
7 Koppeschaar :

Proc. Chem. Soc. London, 24.
Z. ana]. Chem., 15. 1876. 233.
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A brémozas végén a bromfelesleget jodometriésatll
mérjik vissza. Koppeschaar szerint a végtermé
tribrémfenol. E médszerrel azéta is szamosan fog-
lalkoztak. Arzeniteseljarast is dolgoztak ki helyette®.
Lényegében azonban az eredeti Koppeschaar-féle
eljaras ma is a legalkalmasabb a fenol meghatal -
zasara. i

Hibaja, mint a tébbi halogénszubsztitucion ala-
pulé médszernek, hogy redukéalészerek (brém- vagy
jod-fogyaszté anyagok) jelenléte zavarja. Ipari
szennyvizek mindig tartalmaznak a fenol mellett
mas brémot fogyaszté6 anyagokat is. Az ezek "l
valé elvalasztas tobbszorss desztillacigval® %11,
esetleg extrakciovall® torténhet, ami a meghataﬂo-
zast nehézkessé teszi.

Célul tiztik ki olyan kézvetlen fenolmegha‘a-
rozasi moédszer kidolgozasat, mely redukaloazeﬂek
(szulfit, szulfid stb.) jelenlétében is egyszerd
végrehajthata.

Benedikt'* benzolszarmazékok br(’)mozaq mr-
mékeit v1zsgalva meoallapltotta hogy a fenol brém-
felesleggel torténé bromozasanal tetrabrom-szarma-
zék keletkezik. Benedikt izolalta ezt a terméket,
megvizsgalta fizikai és kémiai sa]atsagalt Megalla-
pitotta, hogy a fenolra szubsztitualt négy brém-
atom nem egyforma értéki,egy koziiliik kaliumjodid-
dal redukélhaté. Feltételezése szerint ez a brom-
atom a fenolos hidroxil hidrogénje helyébe Iépett
be. Ez az oka kénnyt lehasithatésaganak. A Koppe-
schaar-féle fenolmeghatérozasnal a bréomfelesleg
visszamérésekor ezt a lazabban kotott bromaio ot
is v1sszamerJuk15

Thiele's szerint kinonos szerkezetii tetrabﬂom-
szarmazék keletkezik. Meggondolasaink szerint a
Thiele-féle szerkezet nem valdszint. Uj fenolmeg-
hatérozasi médszeriink alapja ennek a jodometria-
san mérhet6 bréomatomnak meghatarozasa.

Ismert mennyiségi (10,60 mg) fenolt tartahﬂlazé
vizes oldathoz bromos viz felesleget csurgattunk.
Kb. 15 perc brémozasi id§ eltelte utan gyors moz-
dulattal 5.m159,-os fenololdatot éntéttiink a reakeio-
elegybe. A nagy feleslegben alkalmazott fenol-
oldat a brom feleslegét lekototte, de a tribrom-
fenolbrém oxigénhez kotott brématomjaval nem
reagalt. Ezutan kb. 0,5 g kaliumjodidot szé(j::unk
a lombikba, 5 ml 209,-0s sésavval savanyitattuk,
majd néhany perc milva a kivalt jéodot n/100
natriumtioszulfat mérdoldattal mértiik. !

A 10,60 mg fenolra fenti eljarast kovetve 22 50
ml 1n/100 natriumtioszulfat-oldat fogyott agyis
ebben a reakciéban egy mdl fenol két atom j(‘)ddal
ekvivalens. !

A reakcickat a kovetkezd egyenletek szpmlél-
tetik : 1

|

CgH,0H+4 Br, — CgH,Br,OBr + 4 HBr <
CeH,Br,0Br + 2 HJ = C¢H,Br,0H + J, + HBr

8 Callan, T.—Henderson : J. Soc. Chem. Ind., 41. 11922 41.
9 Korn: Z. anal. Chem., 45. 1906. 552.

10 Kresvi Brennstoffchem 11. 1930. 369. !

L Klempt—RLtter
12 Miinz, W.: Brennstoffchem., 12. 1931. 3.

13 Ulrich, F., Kather, K. : 7. angew. Chem., 39 229.
14 Benedikt : Ann. der Chemie, 199. 1879. 127.l

15 Winreb— Bondi : Monatsh. Chem., 1885. 50€.
16 Thiele—FEichweide : Ber., 33. 1910. 673.
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Ebbél lathaté, hogy a jédra aktiv brématom egy-
Vegyelteku kétésszamal? (oxidacios szama) pedig
+1. Ez is val6szintisiti Benedikt feltevését!4, hogy
ez a bromatom a fenolos hidroxil hidrogénatomjat
helyettesiti.

Ezek utan ratértiink az analizis optimalis kériil-
ményei meghatarozasara.

El6szor a bromfelesleg hatasat vizsgaltuk (20
perc brémozasi id6 mellett) (1. téblazat).

Megallapltottuk hogy kis brémfelesleg alkalma-

zésa esetén alacsony eredményeket kapunk. Tal

1. tdblazat

| Fogyott *
g | Bemért Brémozés 1‘:/51)(')0()“ Taldlt Eltérés, I Eltérés,
\E fenol, Thbridks Na,8,0,, fenol, mg o
£ mg ml mg
@ |
1..| 2,508 halvény- | 5,18 2,438 —0,070[ B
\ sargdig
1 brémozval 5,20 | 2,447 | —0,061] —2,4
2 1\ 2,508 narancs- 5,30 l 2,494 | —0,014] —0,56
\ JHBSE 5,31 2,498 | —0,010] —O0,4
\ bréomozva
} 5,30 2,494 | —0,014] —0,56
‘ 5152 2,503 | —0,005 —0,2
¥iay ! 2,508/ voros- 5,40 2,541 | 40,033 +1,3
| barna
i wea 5,50 2,588 | 40,080 3,2
brémozva‘ 5:52 2,597 | 0,089 3,6
|

nagy brémfelesleg esetén (vordsbarna szinig bré-
mozva) viszont magasabbak az eredmények. Utéb-
binak oka az, hogy a fenololdattal térténd brom-
felvételnél — igen sok bréom esetén —, helyileg
tribrémfenolbréom is keletkezik. — Narancssarga
szinig tart6 bromozasnal helyes eredményeket kap-
tunk. — 10—20 csepp bromos vizzel tobb vagy
kevesebb, nem befolyasolja az eredményeket.

A bromfelesleg ingadozasa okozta bizonytalan-
sagot ugy kiiszoboltik ki, hogy nagy bromfelesle-
get hasznéltunk. A bromozasi id§ végeztével pedig
209%,-0s natriumszulfit-oldatot csepegtettiink a reak-
cidelegybe mindaddig, mig az halvanysarga szini
lett. Az ezutan meg megmaradt brémot fenollal
redukaltuk. Igy végezve a meghatérozast, minden
esetben megfelels eredményeket kaptunk (4. tab-
lazat).

Ezutan ratértiink a brémozasi idé vizsgalatara
(2. tablazat). A reakcié tokéletes lefutidsahoz sziik-
séges legrovidebb bréomozasi idé 15 perc. Hosszabb
brémozasi idd nem befolyasolja az eredményeket.
Biztonbég kedvéért mi altalaban 20 perces bromo-
zasi id6vel dolgoztunk.

Megvmsg,altuk a bromfelesleg fenollal torténd
redukecija és a kaliumjodid hozzdadasa kozti id6
hatésat a mérési eredményekre (3. tablazat). Tapasz-
talataink szerint ez az id6 lehetéleg révid legyen.
A fenollal valé alapos 6sszerdzas utan azonnal szér-
juk a kaliumjodidot a lombikba és savanyitsuk

17 Schulek E., Kérés E.: Magy. Kém. Folyéi.rat, 61.
1955. 321.
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meg. Ha a brémos oldat fenollal valé 6sszerdzasa

és a kaliumjodid hozzdadasa kozott hosszabb idé
telik el, (10—15 perc) jelentdsen alacsonyabb ered-

2. tablazat

g | Bemét. |Bromosksi nrnon | Tallt | Eherss | Ehisrss
9 fenol, idg, fogyAs, * fenol, mg o
g mg perc zal mg 3
Yiidad : %!
1. 2,527 0 4,40 2,070 | —0,457| —18,0
: 442 | 2,080 | —0,447 ’
2. | 2,527 5| 519 j 2,442 i —-0,085| .34
517 | 2432 | —0,005| 38
S et | 1 - sapdd bea “f—'_'“‘ b
.| 2521 10 | 535 | 2517 | —0,0i0| 0,4
|
{ 533 | 2,507 |—0,020 08
4. 2,527 15 | 539 | 2,536.| 40,009 494
5,38 [ 2,531 | 40,004] 0,2
5.0 25277 30 { 538 | 2,531.| 40,004 40,2
| 5,37 | 2521 0,000 0,0

ményeket kapunk. Ennek oka a tribrémfenolbrém
bomlasa bromfelesleget nem tartalmazo, még inkabb
fenolt tartalmazo oldatban.

3. tablazat

| | A brém- |
L. | feles_le_g n,’l()O ‘ -
e o A N
§ | mg i ' adasa kﬁztl fugyah { i o
i ids, |
m° ‘ [ pere \ 1 |
1. ’ 5,150 \l 0: | 10,96 | J 5,157 ' +0, 007' 40,15
} [ | 1092 | 5,138 | —0,012] —0,2
2. ‘ 5150 | 10 | 1044 4912 I —0,238| —4,7
} l 10,41 |
|

4,898i —0,252f —5,0

Vizsgalat targyava tettitk a tribromfenolbrom
és a kaliumjodid kézti reakcié sebességét. Megalla-
pitottuk, hogy a reakcié kb. 10—15 perc alatt
tokéletesen véghemegy. Ha ennél révidebb idén
beliil titraljuk meg a kivalt jédot, alacsonyabb
eredményt, hiazédozo vegpontot, jodkeményitds
indikaciot hasznalva, erds utankékiilést tapaszta-
lunk. 10—15 perc milva végezve a mérést, még
gyors titralas esetén sem tapasztalunk elhuzédast.
Az oldat utankékiilése igen csekély.

Fenti kisérleteink alapjan a kovetkezo eljarast
ajanljuk.

A 2—10 mg fenolt tartalmazo oldatrészletet
analitikai pontossiaggal 100 ml-es becsiszolt dugés
Erlenmeyer-lombikba mérjiik, s a folyadékot vizzel
30—50 ml térfogatra egészitjiik ki. Ezutan addig
csurgatunk telitett brémos vizet az oldathoz, mig
a csapadekos folyadék hatarozottan vérésesbarna
szinli. 20 perc brémozéasi id6 letelte utan addig
csepegtetiink 209, -0s natriumszulfit-oldatot a reak-

cidelegyhez, mig az sarga szintivé valik. (Ovakodni
kell attél, hogy natriumszulfit a lombik csiszolatara
jusson, vagy mas médon elkeriilje a szulfatta oxi-
dalédast, mert az oldatban maradt szulfit jod-
fogyasztasa folytan alacsonyabb eredményeket kap-
hatunk.) Ezutan gyors mozdulattal 5 ml 59%;-0s
fenololdatot éntiink a lombikba, majd erdsen issze-

razzuk. Ezutin késedelem nelkul 0,5 g kalium-

jodidot szérunk a lombikba és 5 ml 209 -0s sésav-
val savanyitunk. 10—15 perc varakozas wutan
néhany csepp keményitd indikator mellett n/100
natriumszulfat mérdoldattal titraljuk a kivalt jéodot.
[1 ml n/100 natriumtioszulfat mérdoldat 0,47054
(Log 67260) mg fenolt mér.] A médszer pontossaga
40,5%.

Ilyen médon szamos meghatarozast vegeztunk
minden esethen jé eredménnyel (4. tablazat).

4. tablazat

l i
n/100 2
Sor- Bemért Na/,S,Oa- Talale \ Eltérés, Eltérés,
axkin fenol, fogyas, fenol, mg o
mg ml mg \ ;

1. 2,527 " | 5,36 \ 2,522 ’ 20,005 | —0.2
5,36 2,592 | —0,005.| —0,2
5,37 2,525 [ —0,002| ' —0,1
5,37 2:5257 {520,002 | =0,1

o 2,702 5,74 2,701 | —-0,001 | —0,04
5,76 2,710 | 40,008 | 40,3

5515 2,706 -+0,004 -+0,15

5,12 2,692 | —0,010 | —0,37

3. 5,011 10,66 5,016 | +0,005 | 40,1

10,62 4,997 | —o0,0fa | .—0,3
10,63 5,002 | —0,009 | —0,2
10,66 | 5,016 | -—0,005 | —0,1
4. 5,320 11,33 | 5331 | 40,011 { 40,2
11,35 | 5341 | 40,021 | - +0,4

11,32 5,327 | 4:0,007 | = 40,13
11,34 5,336 | 0,016 | 0,3

5, 8,023 17,10 8,046 | 4-0,023 | 40,25

; 17,08 8,037 .| 40,014 £0,17

17,11 8,051 | +0,028 | ‘40,34
17,09 8,042 | 40,019 | 40,2
6. 10,04 21,26 | 10,00 —0,04 | —0,4

21,22 9,985 | —0,055 | —0,55

A bromfelesleg redukciéjanal megprébaltuk a
fenolt hangyasavval helyettesiteni. Ez a kisérle-
tiink nem jart eredménnyel. A hangyasav és brém
egymasrahatasa idéreakcio. A teljes bromfelesleg
hangyasavval torténd elvétele legalabb 10 percet
vesz igénybe. Ez id6 alatt a tribrémfenolbrém kis-
mértékli bomlast szenved. Igy hangyasavval dol-
gozva néhany 9,-kal alacsonyabb eredményeket
kaptunk (5. tablazat).
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5. tablazat

A brémfelesleg l ‘

P 7hangynsavas 8
sSzzx;;l fenolus vrerdukclénal ‘ redakoisnil Eltérés, Eltérés,
Fogyott Kapott n/g%%" Kapott i B
n/100 fenol, Na,S.0 fenol,
| Na,8,0;, ml |- mg ml | mg
1. 10,42 | 4,903 |10,'22 4,809 —0;094! —92.0
10,44 4,913 10,22 | 4,809
‘ 110,14 | 4,771 | —0,142 —2;8
2. 5,3¢ 2,513 l 513 | 2414 |—0,10 | —4;0
535 2517 | 501 | 2357 | 0,160 —6.4
! | 5,03 | 2,367 | —0,150| —6,0
S 10,96 - |5,157 |10,80 :| 5,082 |—0,075| —1,5
10,92 |5,138 [10,76 | 5,063 —-0,075! R
6. tablizat
Egyéb anyag i \ -
0 J
g | Bemért |— N:/S 0,- | Taldlt | gres, | Eltérés,
\E fenol i hennvie|  fogyés, fenol, | mg S o
m‘éﬁ o R neve ségey: ,’”l 98
1 a g i
1 5011’ nétrinm- | 0,05 | 10,64 5,009 —.o,oozf—o 04
szulfid 10,68 | 5,028 +0,017;+03
| 10,65 {5,014 | 40,003 0,06
2. 2,520 natrium- | 0,10 | 5,33 |2,510 | —0,01 }—0,4
szalfid 5,31 |2,501 | —0,019 —0,7
3:| 5,011 nétrium-| 0,10 | 10,65 5,011 | 40,00 | 0,0
szulfid |- © ) 10,62 4,997 |—0,014 —0,28
4. | 5,011 nftrinm-| 0,20 | 10,60 |‘4,993 0,018 —0,32
Brinets 10,58 | 4,983 |—0,028 —0,5
5. | 2,520 nétrium:| 0,20 5,35 J2520 000.
| |ty 5,33 12,510 | —0.01 —
6. | 5,011 natrium-| = } 15
| szulfid - | 0,10 | 10,62 |4,997 |0, 0141 — 0,28
és
’ szulfit - | 0,20 | 10,60 —0,018| —0,32
i |

Magyar Kémiai Folyéirat 61. évf. 1955, 11. sz.

Végezetiil megvizsgaltuk mdédszeriink hasznal-
hatésagat redukalé anyagok jelenlétében (6. téab-
lazat).

‘Mint a 6. tablazatbél lathaté, kis mennyiségi
(2 5 mg) fenol sokszoros mennyiségi szulfit (0,20 g)
és szulfid (0,10 g) mellett kdzvetleniil igen pontosan .
meghatarozhaté. :

Méréseink ellenorzesere minden esetben Koppe-

' schaar szerint parhuzamos meghatarozasokat végez-

tiink. Az eredmények kozti eltérés
+0,5%-on beliil volt.

Mis fenolos hidroxilt: tartalmazé vegyiiletet
(szahcllsav, oxin, naftol sth.) mdédszeriinkkel tor-
ténd vizsgalatdval més alkalommal kivanunk rész-

letesen .foglalkozni.

atlaghan

ﬁss;efoglalés'

Elvileg 1j fenolmeghatarozasi, eljarast dolgoz-
tunk ki, mely redukélészerek Jelenleteben is koz-
vetleniil végrehajthato. '

{

Ein neues jodometrisches Verfahren zur Be-
stimmung des Phenols neben Reduktlonsmltteln
E. Schulek und K. Burger

Es wurde eine prinzipiell neue Methode zur
Bestimmung des Phenols ausgearbeitet, die auch .
neben Reduktionsmitteln direkt durchfirbar ist.

Die 2—10 mg Phenol enthaltende Losung wird
mit destilliertem Wasser auf 30—50 ml erginzt.
In diese Losung gibt man so viel Bromwasser, bis
ihre Farbe rotbraun wird. Das Produkt der Bromie-
rung ist Tribromphenolbrom. Der groste Teil des
Bromiiberschusses wird -mit - Natnumsulﬁt-losung
weggenommen. Das noch zuriickbleibende Brom
wird mit 5 ml 59%:-er Phenollésung reduziert.
Danach wird 0,5 g kaliumjodid in das Reaktions-
gemisch gestreut, mit 5 ml 20%;-er Salzsdure ange-
sauert und nach 10— 15 Minuten mit n/100 Natrium-
thiosulfat-losung, das von Tribromfenolbrom aus-

gescheidete Jod, gemessen.
Die Genauigkeit des Verfahrens ist - 0,5%.

Budapest, Estvos Lordand Tudoményegyetem, Szervetlen
és Analitikai Kémiai Intézet.

Erkezett : 1955, 11, 21.

: Aluminium-halogénalkoholatok szerepe
a Meerwein—Ponndorf—Verley-redukecional 1I.

a-Brémketonok redukeiéja aluminiumizepropilat és aluminiumklérizopropilat keverékével
GAL GYORGY, SIMON_YI ISTVAN, TOKAR GEZA

a-Bromketonok aluminiumizopropilattal - tor-
téné redukcigjanak reakciomechanizmusa kiilon-
boz6, és elsGsorban attél fiigg, hogy az a-helyzeti
brématom primer, szekunder vagy tercier szén-
atomhoz kapcsolédik. a-Brémacetofenonnal a brém
primer szénatomhoz Kapcsolédik és a vegyiilet jo,
80—959,-0s kitermeléssel a megfelel§ brémhidrinné
redukalhaté aluminiumizopropilattal'. Az a-sze-

kunder-brémketonok legegyszertibb szerkezett kép-
visel6jét az a-brompropiofenont aluminiumizo-
propilattal melegen redukalva 35—429;-0s nyere-
dékkel keletkezik a megfelelé bromhidrin®®.

1 H. Lund : Ber., 70. 1937. 1520.
2 P. G. Stevens : J. Am. Chem. Soc., ¢0. 1938. 3089.
. 3 P. G. Stevens, C. W. Allenby, A, S DuBozs J. Am,
Chem, Soc, 62, 1940, 1424
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