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Bei der Herst,ellung von 9.9-disubstituierten Dibenzostannolenz) 
vom T y p  A ,  darunter auch des 9.9-Diphenyl-Derivates (I; Fp 
141,5 " C ) ,  aus 2 . 2 ' - D i l i  t h i u  m b i p  h e n  y l  und Diorganozinn- 
dihalog~nideii wurde (lessen Umsetzung mit T r i p h e n y l - z i n n -  
c h l o r i d  ( 1 1 )  in atherisch-benzolischer Lonung bei Zimrnertem- 
pcratur unteraucht. 

Es lieDcn sicli 45 bis 460/, (ber. auf 11) an T e t r a p h e n y l z i n n  
(111) isolieren, und 30-37 einer zinn-organischen Substanz vom 
Fp  136-137 " C ,  die sich als niit I identisch erwies. 

sorgungsleitungen (Wasserbeschaffungs- n 0,O I 0,5 1,0 1 1,5 1 2,0 
rerband Rheiderland, Kehdingen, Krem- 
permsrsch, Stadtwerke Emden und Bre- 
men)  15 Proben aus fliefiendem und ste- 
hendem Wassw entnommen und unter- mit voi-% Eisessig 0 20 40 40 40 

in Eisessig - 60,l ' - 74,4 - 80,O O - 50,7 ' - 23,4 

in Tetrachlorathan + 49,0a + 6,6 - 12,3 O - 50'8" - 70,6 - 31 4o ,O ' i +26;3' 
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Anffallig ist die glatte Bildung des 111. Es erscheint plausibel, 
fur seine Entstehung dss intermediare Auftreten von P h e n y l -  
l i t h i u m  verantwortlich zn machen, welches sich aus einem Zwi- 
schenprodukt B freiwillig abspaltet und dann rnit der Halfte des 
I1 zu I11 urnsetzt. Im  zuriiclcbleibenden Molekulrest ware die Ring- 
struktur des Uibenzostaunols vorgebildet. 

Mi t  T r i p h e n y l - h l e i c h l o r i d  erhielt man analog 49 % T e t r a -  
p h e n y l - b l e i  und 30 s;, einer farblosen, kristallinen Organoblei- 
Verbindung v o m  F p  136-137,5 "C, deren IR-  nnd UV-Spektrum 
(in 95-pi-02. Athauol; Maxima bei 215 und 280 mp; Emax 67600 
bzw. 11250) mit denen von I groBe Ahnlichkeit aufweisen. Fur  das 
Vorliegen von 9 .9  - D i p  h e n y l - d i b  e n z  o p  l u  m b o l  spricht die HCl- 
Spaltung der Verbindung, bei der 1000 mg neben Diphenyl-blei- 
dichlorid 195 bzw. 201 mg Biphenyl (65,O bzw. 67,O % d.Th.) 
lieferten. Trafr die ,,offene" Strnkturformel eines 2.2'-Bis-[tri- 
phenylplumbyl]-biphenyls zu, waren nur  150 mg Biphenyl zu 
erwarten gewesen. 

Untersuchungen an weiteren Triorganohalogeniden von Ele- 
menten der 4. Hauptgruppe sind beabsichtigt. 

Mein besonderer Dank gil t  Prof. Dr. N. Beyer, der diese Arbeit 
entscheidend lorderte und ihre Veroflentlichung genehmigte. Ferner 
daiike ich Dr. l'h. Pyl fur U V -  und 1R-Spektren. 
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Blei-Bertimmung im Wasrer 
aus offentlichen Versorgungsleitungen 

Vota D r .  I L S E  U R S U L A  N E B E L  
H-'isseiischaflZlches Laboratoriuni der Dgnainit Nobel A.G., Troisdorf 

Naeh den Vorschligen') einer vorn europaischen Biiro der Welt- 
gesundheitsorganisation eingesetzten Studiengruppe sol1 der Pb-  
Gehnlt irn Trinkwssser auf 100 y/1 in  fiefiendem Wasser uiid 
300 y/1 in stehendem Wasser begrenzt werden. Blei kommt nor- 
rnalerweise aus den1 Rohrleitungsmaterial in das Wasser. Da  
heute anch Rohrleitungeu aus Hart-Polyvinylchlorid (PVC) be- 
kannt  sind, welches hiufig schwerlosliche Bleisalze als Stabilisa- 
toren enthalt, kann so Blei in das Trinkwasser gelangen. 

Es wurden aus funf offentlichen Ver- 

bestiinmt. Bei eingeengten Wasserproben (z. B. auf *Ilo ihres Vo- 
lumens) liegt die Erfassungsgrenze entspr. niedriger (z. B. 4 y 
Blei/l). Eine toxikologische Untersuchung*) - chronische Ver- 
futterung von zwei fein verniahlenen Hart-PVC-Pulvern - hat  er- 
geben. daB bei der Rat te  keine Schaden im Blut. oder an den Or- 
ganen auftraten. Somit konnen derartige Hart-PVC-Rohre unbc- 
denklich fur  Wasserleitungen verwendet werden. 

I n  einer Probe Leitnngswasser, das durch ein 6 m langes B l e i -  
r o h r  gestromt war, wurden ca. 50 y Blei/l H,O gefunden (noch 
unter der Toleranzgrenze). 

E s  sei dein Leiter des Wissenschnitlichen Laboratoriums der Dyna- 
rnit Nobel A.G. ,  Troisdorf, D r .  H .  Elsner den Wasserbeschaffungs- 
verbanden und Stadlwerken, den1 Technischen Dienst der Dynarohr- 
Werke  GmbH. far die Beschaffung der Wasserproben und F r l .  U .  
Flick filr d i e  Milhilfe gedankf .  
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Konstellation und optische Drehung beim 
Z.Y-Diarnin0-6.6~-dimethyl-biphenyl 

V o n  Dr. H .  M U S S 0  und cand. chenz. G .  S A N D R O C K  
Organisch-cheinkches Institul der Universatat Gdltingen 

R(+)-2.2'-Diamino-6.6'-dimethyl-biphenyl (1)1-2- a )  wird bei der 
Anlagerung eines Protons z. B. in Eisessig, Salzsaure oder Schwe- 
felaaure linksdrehendap4). Wie die Titrationskurvc6) zeigt, wird 
in nichtwahigen Medien (1. B. Eisessig) niit Perchlorsanre anch 
die zwcite, sehr schwach baeische Amino-Gruppe in I ionisiert. 
Dabei nimmt der negative Drehwert [m]D rnit steigendem Titra- 
tionsgrad n = 1 bis 2 s tark ab. Setzt man 50 bis 60 % halogenierte 
aliphatische Kohlenwasserstoffe wie Methylenchlorid, CHCI,, CCl,, 
Trichlorathylen, Tetrachlorathsn oder CHBr, au, so schlagt [m]D 
wieder nach positiven Werten u m  (Tabelle 1); die Titrationskurve 
zeigt deutlich ewei Sprunge. Losungsmittel wie CNor- oder Brom- 
benzol, Dioxan, Anisol, Nitromethan oder Propionelure haben nur 
wenig Einflul3 auf den Verlauf der { a ] ~ - W e r t e  i n  Eiaessig in  Ab- 
hangigkeit vom Titrationsgrad. 

w 2  4 \ 

9 (+) - 1  anti 'p > 90' syn 'p < 90' anti 'p > 90' 
I I @  I @ @  

Im positiv drehenden Dikation I@@ liegt duroh die Abatollung 
der gleichsinnig positiv geladenen NH,@-Gruppen die anti-Kon- 
stellation (9 > 90 " )  vor. Nach der Theorie von D. D.  Fitis, X. Sie- 
g e l  und K .  MisEow6) uber die Abhangigkeit der speeif. Drehung 
[m]D vom Konstellationswinkel 'p bei bestimmten symmetrisch 
substituierten Biphenyl-Derivaten ist ein Umklappen der Kon- 
stellation rnit einer Anderung des Drehsinnes verbunden. Durch 
die zweimalige Umkehr des Vorzeichens von lalo bei der Anla- 
gernng des ersten und  zweiten Protons an I ist oifenbar ein doppel- 
ter Konstellstionswechsel ant i  -f syn -+ anti nachgewiesen u n d  die 
Mislowsche Theorie experimentell bestatigt. 

3 2 1  Angew. Chem. / 72. Jahrg. 1960 / Nr.  9 




