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33. Karl Lederer: Zur Kenntois der Mesityl-tellur- 
verbindungen. 

(Eingegangen am 31. Dezember 1915.) 

Entsprechend den beiden in der voranstehenden Mitteilung heschrie- 
benen Trllurverbindungen habe ich das Dirnesityltellurid dargestellt. 
n iese  Verbindung stellt ein Di-o-substituiertes Derivat dar. Das Rlesi- 
tyltellurid vereinigt sich leicht mit Chlor, Brom und Jod zu gut kry- 
stallisierenden Salzen. Das Dibromid setzt sich rnit Natriurnhydroxyd 
iiur schwer uni, dagegen bildet sich auf Zusatz von Ammoniak sehr 
leicht das Oxyd. Das Oxyd lost sich in Wasser rnit neutraler Reak- 
tion. Das Chlorid lost sich in  Wasser rnit saurer Reaktion, auch 
hier gelang es nicht, ein in Wasser niit neutraler Reaktion losliches 
Salz zu erhalten; ahnlich verhalt sich das Dibromid. Auch hier 
besteht ein Gleichgewichtszustand zwischen der Dihalogenverbindung 
und dem Oxyd. Es gelang hier ein basisches Jodid zu erhalten, 
dessen Analysenwerte fiir die fur das Anhydrid berechneten uberein- 
stirnmeu. 

Das Mesityltellurid hat wenig Neigung, sich rnit Jodrnethyl zu 
verbinden, desgleichen hat es keine Neigung, rnit den Quecksilber- 
halogenen Doppelsalze zu bilden. 

E x p e r i m e n t e l l e r  T e i l .  

D i n i e s i t y l t e l l u r i d ,  C h ’  ‘-Te--/~- CH, . 
CH3 CH3 

\ ~/ \ ~i 
CH3 CHJ 

82.25 g hlesitylbrornid und 10.3 g Alagnesiuni werden wie iiblich 
in  Reaktion gebracbt. Das Magnesium lost sich nur sehr langsarn. 
S a c h  achtstundigem Kochen fiigt man noch’ 15 g XIesitylbrornid hinzu, 
nach weiterem uierstundigem Kochen des Reaktionsproduktes hat sich 
fast alles Magnesium gelost. I n  diese Losung tragt man langsarn 
30 g Tellurdibromid ein. Die Reaktion verliuft sehr sturmisch. Nach 
sechsstundigern Kochen versetzt man niit 100 ccrn Benzol und zersetzt 
linter gut.er Kuhlung rnit Eiswasser. Die atherische Losung wird gut 
mit Wasser gewaschen und irn Kohlensaurestrorn destilliert. Bei ge- 
wohnlicheni Druck entfernt man den Ather, das Benzol, das hfesitylen 
und das Hrorn-mesitylen. Der Ruckstand im Kolben wird mit 15 g 
Kupferpulver versetzt und im Kohlensaurestrorn auf 275 O ( A d e n -  
ternperatur) wihrend einer Lalben Stunde erhitzt, dann destilliert man 
im Vakuum. Bei 16 mrn beginnt bei ?OOo die Destillation, die Tem- 
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peratur  steigt dann  rasch auf 233O. Zwischen 233O und 337O geht  
die  Hauptmenge iiber, die i n  de r  Vorlage krystallinisch erstarrt. Das 
Destillationsprodukt ist fast farblos und besteht nus Dimesityl und 
dem Tellurid. Dieses P roduk t  wird aus  absolutem Alkohol umkrystal- 
lisiert. Die  Ausbeute betragt 27.2 g ,  jedoch ist  die so erhaltene 
Suhstanz noch nicht rein. Eine nochmalige Krystallisation nus Alkohol 
liefert ein analysenreines Produkt,  welches zwar  noch etwns alkohol- 
haltig ist, der  aber  im Vakuuni  uber Schwefelsaure entfernt werden 
kann. D a s  Tellurid ist in Benzol, Toluol, Xylol, Chloroform, Kohlen- 
stofftetrachlorid, Schwefelkohlenstoff, Ligroin, Benzin und in Petrol- 
lither s eb r  leicht loslich, es lost sich schwerer in Ather;  in Alkohol 
ist e s  sehr  schwer loslich. Das Tellurid erweicht bei 123O, bei 1290 
ist  es  geschmolzen. 

0.1171 g Sbst.: 0.3'208 g C02, 0.0792 g HaO. - 0.3042 g Sbst.: 0.1042 g Te. 
ClsH22. Ber. C 59.07, H 6.07, Te 34.88. 

Gef. - 59.17, B 5.9S, B 34.25. 

I> i m e  s i t y 1- t e l l  u r o n i u m d i c h  1 o r i d  , [(CH3)s CC Ha]* Te CL. 
Diese Verbindung wird durch Einleiten von trocknem Chlor in 

eine atherische Losung des Tellurids dargestellt. Das Chlorid bleibt 
zunacbst in Ather  pelost, man laat ihn a m  besten im Exsiccator ver- 
dampfen, das  Dichlorid scheidet sich dann lengsam krystallinisch Bus. 
Es ist in Benzol, Toluol, Xylol uud in Chloroform sehr  leicht loslich, 
dagegen ist es  schwer loslich in  Alkohol und in Petrolather, weniger 
schwer in Benzin und  Ather. Das Chlorid wurde aus einem Gemisch 
von Benzin und Alkohol umkryntallisiert. Das Chlorid krystallisiert 
i n  Form von Nadeln. Es schmilzt zwischen 178O und 179O, von 
177O a b  sintert es. Zur Analyse wurde es  bei 1 2 j 0  getrocknet. 
Das Chlorid farbt sich im Licht rosa. 

Ag C1. 
0.1309 g Sbst.: 0.2374 g COz, 0.0649 g H2O. - 0.1S04 g Sbst.: 0.118s g 

C,sHszTeClz. Ber. C 49.49, H 5.04, CI 16.24. 
Gef. )) 49.46, )) 5.50, >) 16.24. 

D i  m e s i  t y 1- t e l  I u r o n  i u m d  i h roxu id ,  [ ( C H J ) ~  C6 H Z ] Z  TeBra. 
5 g Tellurid wurden in moglichst wenig Ather  gelost und  un te r  

Kiihluug mit 2.2  g Brom versetzt. Das Dibromid scheitlet sich in 
Form einer schonen gelben krystallinischen Xlitsse Bus. Es ist hereits 
in d e r  K i l t e  in Benzol, Toluol. Xylol, Chloroform umd in Schwefel- 
kohlenstoff liislich, e s  lost sich leicht beini Erwarmen in Kohlenstoff- 
tetrachlorid, dagegen ist es schwer loslich in Petroli ther,  Benzin, 
Alkobol u n d  in Ather. Ligroin scheint zurn Umkrystallisieren a m  
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geeignetsten zu sein. In Ermangelung notiger Mengen von Ligroin 
wurde das Bromid in Chloroform geliist und rnit Alkohol bis z u r  
Krystallisation versetzt und das Chloroform iifters abgedampft. Man 
erhalt so das Dibromid in Form schoner, kleiner gelber Nadeln, die  
zwischen 205O und 2060 unter Zersetzung schmelzen. Zur  Analyse 
wurde das Bromid bei 125' getrocknet. 

0.0610 g, 0.0463 g, 0.0576 g HzO. - 0.1515 g Sbst.: 0.1302 g AgBr. 
0.1638 g, 0.1624 g, 0.1623 g Sbst.: 0.2439 F, 0.2416 g, 0.2121 COz, 

ClsHzaTeBrz.. Ber. C, 41.10, I1 4.18, Br 30.44. 
Gef. D 40.61, 40.57, 40.68, 4.17, 3.19, 3.97, n 30.53. 

D i m e  s i t y  1- t e l l  u r o n i u m d i j o d i d , [(CH3)3 CS Hz]a Te Jz. 
2 g Diniesityltellurid werden in moglichst wenig Ather gelost und 

rnit 1.4 g in miiglichst wenig Ather geliistem Jod versetzt (zusammeu 
40 ccm Ather). Das Jodid krystallisiert nach einigen Stunden aus 
dem Ather in Form vierseitiger, tiefdunkelroter, fast schwarzer Saulen. 
Der i t h e r  muB, um gute Ausbeute z u  erzielen, abgedampft werden; 
die letzteu Reste des Dijodids scheiden sich iilig aus, aber das 0 1  er- 
starrt beim Stehen. Das Dijodid wurde ails Ligroin umkrystallisiert. 
Es ist in Benzol, Toluol, Xylol, Chloroform, Schwefelkohlenstoff u n d  
in Kohlenstofftetrachlorid sehr leicht loslich, es liist schwer in Benzin, 
Petrolather, Ligroin und in Ather. Das Dijodid schmilzt, rasch er- 
hitzt, bei 111 O, von lOSo ab sintert es. 

Ag J. 
0.1762 g Sbst.: 0.2241 g COz, 0.0567 g HzO. - 0.1598 g Sbst.: 0.1443 g 

ClsHazTeJz. Ber. C 34.86, I1 3.55, J 41.00. 
GeF. x 31.69, n 3.60, )) 41.10. 

D i m e s  i t y 1- t e l  1 u r o n i 11 m o s y d ,  [(CH3)3 C6 Hz]z Te  0. 
5 g fein pulverisiertes Bromid werden in 12 g in 50 ccm Wasser  

geliistes und aut dem Wasserbade erwiirmtes Natriumhydroxyd ein- 
getragen. Die Reaktion scheint nur sehr langsain z u  verlaufen, daher  
fugte ich 20 C C R ~  konzentriertes Ammoniak hinzu; die Reaktion ver- 
Iauft nun sehr rasch. Nach einstundigeiii Erhitzen auf dem Wasser- 
bade 1aBt man erkalten. Das Osyd wird abgesaugt, mit kaltem 
Wasser gewaschen und im Vakuum uber Schwefelshre getrocknet. 
Die Ausbeute ist quantitativ. Das Oxyd ist in Eenzol, Toluol, Xylol, 
Chloroform, Kohlenstofftetrachlurid, Alkohol und in Schwefelkohlen- 
stoff leicht loslich, schwer lost es sich in Benzin, Petrolither und in  
Ligroin. Ligroin scheint zum Umkrystallisieren am geeignetsten zu 
sein. Das Oxyd wurde niangels geniigender Mengen Ligroin aus  
Benziu umkrystallisiert. Das Oxyd scheidet sich so in kleinen Saulen, 



348 

aus ,  die scheinbar dern monoklineu System angehoren. E s  schrnilzt 
zwischen 2040 und 20j0, von 202O ab sintert es. 

ClsH??TeO. 
0.2400 g Sbst.: 0.4972 g COz. 0.1209 g HzO. 

Ber. C 56.61, H 5.76. 
Gef. )) 56.50, B 5.59. 

Das Oxyd ist i n  Wasser schwer Ioslich, die waflrige Liisuug 
reagiert neutral. 

E i n w i r k u n g  v o n  W a s s e r  auf D i m e s i t y l - t e l l u r o n i u r n d i c h l o r i d .  
1.5 g Dichlorid wurden in 300 ccrn lcochendes Wasser eingetragen 

und 10 Minuten gekocht. J)er nicht in Liisung gegangene Anteil 
wurde in weiteren 300 ccm siedendern Wasser fast vollstandig gelost 
und beide Losungen vereinigt. Beirn Erkalten scheidet sich eine 
weilje Substanz nus, die bei 2330 sintert und gegen 237O schmilzt. 
Diese Substanz wurde nochrnals i n  heiBem Wasser gelost. Beirn Er- 
kalten schied sich ein weiBes Pulver m s ,  das gegen 2200 schmolz. 

0.1909 g Sbst.: 00520  g AgCi. 

Ber. CI 8.4s. C18H2?'rC<CI 0 H. 

. 2 C l a H ~ ~ T e < ~ ~  - 1120. )) 8.66. Gef. C1 G.74. 

Die Analyse zeigt deutlich, daB die IIydrolyse uber das basische 
Salz hinausgeht. Das Dibromid ist i n  Wasser noch viel schwerer 
liislich; es gelang nicht, eio i n  Wasser mit neutraler Reaktion los- 
liches Produkt z u  erhalten. Ein einmal nus Wasser umkrystalli- 
siertes Dichlorid wurde in  viel Wasser gelost und die erkaltete Lo- 
sung mit Iialiumjodid versetzt. Es bildet sich sofort ein gelber 
Niederschiag, der lufttrocken bei looo. scbmilzt, von 9 3  0 nb erfolgt 
Zusammenschrurnpfen. 

0.1872 g Sbst.: 0.2954 g COs, 0.0770 g HtO. 

Ber. C 42.39, FI 4.51. 

2 C l s H z ~ T e < ~ H  - €120. )) 13.15, u 4.39. 
Gef. y 43.03, )) 4.57. 

C,8H2PTe<J OH. 

Die Analj-se ergibt iibereinstiminende Werte rnit den fiir das 
Anhydrid berechneten. 

E i n w i r k u n g Y on J o d m e t h y 1 a u  f D i m e s i t y 1 t e 11 u r i d. 
2 g Tellurid wurden in 6 ccm Jodmethyl gelost und 4 Wochen 

stehen gelassen; die krystallinische Abscheidung war in der Efaupt- 
sache das Tellurid, das sich in  Benzol leicht loste. Daneben erhielt 
ich eine sehr geringe Aleoge einer jotlhaltigen Substanz, die in Form 



kleiner Schuppen zuruckblieb. Sie schrnolz zwischen 1680 und 1690. 
Wird das Tellurid irr Jodrnethyl geliist und zwei Tage bis zum ge- 
linden Sieden erwarmt, so erhalt man es beini Aufarbeiten unver- 
andert zuriick ; dasselbe negative Resultat erhielt ich, als Jodmethyl 
im zugeschmolzenen Rohr durch 15 Stunden rnit Jodmethyl bei looo 
erhitzt wurde. 

Quecksilberchlorid vereinigt sich nicht rnit dein hlesityltellurid. 
Liist man Quecksilberbromid oder Quecksilberjodid i n  Alkohol und 
fiigt eine aqiiivalente Menge in Alkohol gelostes Tellurid hinzu, so 
scheidet sich dss  Tellurid vorerst unverandert, spater mit dem Queck- 
sjlbersalz vermengt aus. Mit Hilfe von Chloroform oder Benzol kann 
man es vom Quecksilbersalz trennen. Das hlesityltellurid vereinigt 
sich dernnach nicht mit den Quecksilberdihalogeniden. 

B r i i s s e l ,  am 29. Dezernber 1915. 

34. Ear l  Lederer: Vorlhuflge Mitteilung uber gemischte 
Bleitetraaryle. 

(Eingegangen am 31. Dezember 1915.) 

Vor einiger Zeit hat  Gr i i  t t n  e r  das erste gernischte Bleitetraalkylg 
dargestellt I). 

Auf dieselbe Weise habe ich das D i p h e n y l - d i - o - t o l y l - b l e i  
dargestellt. Dies ist eine gut krystallierende Substanz, die sich sehr 
leicht in Kohlenwasserstoffen liist. Andere analoge Bleiverbindungeu 
habe ich noch nicbt rein daratellen konnen und werde gelegentlich 
die Versuche fortsetzen. 

D i p  h e n  y 1 - d i - o - t o I y 1 b 1 e i ,  (C, H5)2 (o-CH3 . CG H4)a Pb. 
I n  eine aus 5.6 g o-Bromtoluol und 0.8 g Magnesium bereitete 

Gr ignard-Li i sung  werden langsam 5 g Diphenyl-bleidijodid einge- 
tragen. Das Jodid reagiert sehr heftig mit der G r i g n  nrd-Losung und 
geht schnell in  Losung. Zur  Beendigung der Reaktion wurde die Losung 
noch eine halbe Stunde am Wasserbade erwarmt, 25 ccrn Toluol zu- 
gefugt und mit rerdiinnter Salzshre unter guter Kithlung zersetzt. 
Die wa13rige Llisung wird irn Scheidetrichter voni Toluol und Ather 
getrennt. Der Ather und das Toluol werden zum grijoten Il'eil ab- 
destilliert und der Ruckstand mit einem Darnpfstrom behandelt, U I ~ Z  

.- 
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