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150. Erich Krause und Erich Pohland:  F luor ide  metall- 
organischer Verbindungeu, I1 : Alkyl- und Aryl-bleifluoride, 

[Aus d. Anorg.-chem. Laborat. d. Techn. Hochschule Charlottenburg.] 
(Eingegangen am 18. Marz 1922.) 

In Anbetracht der interessanten Eigenschaften der Alkyl- ') und 
Aryl-zinnfluoride 3, die ebenso unvermittelte Unterschiede von den 
entsprechenden Verbindungen mit Chlor, Brom oder Jod zeigen wie 
das Zinn-(4)-fluorid 3, schien es uns lohnend, auch die entsprechen- 
den B l e i v e r b i n d n n g e n  zu untersuchen, uber die bisher nichts be- 
kannt ist. 

Wie in Analogie rnit den Alkyl-zinnfluoriden zu erwarten war, 
verhalten sich auch die Alkyl-bleifluoride wesentlich anders als die 
iibrigen Halogenverbindungen. Sie Bind wie die Chloride, Bromide 
und Jodide sehr gut krystallisiert, losen sich jedoch in den gebrauch- 
lichen Losungsmjtteln aukierordentlich viel schwerer. Die Lijslichkeit 
nimmt mit steigendem Molekulargewicht der organischen Reste bis 
zur Butylverbindung ab, wahrend die Amylverbindung wieder leichter 
1osIich ist. Die Schmelzpunkte liegen sehr hoch, und zwar durchweg 
iiber den Zersetzungstemperaturen ; sie konnen deshalb nicht beob- 
achtet werden. Die Alkyl-bleifluoride sind noch 'wesentlich haltbarer 
als die Alkyl-bleichloride *) und stellen' somit die bestindigsten Alkyl- 
bleihalogenide dar. Immerhin macht sich nach einigen Monaten 
meist eine geringe Zersetzung bemerkbar, und zwar um so eher, je 
niedriger das Molekulargewicht der betreffenden Alkylgruppe ist. 

Wahrend sich die Alkyl-zinnfluoride leicht durch doppelten Um- 
satz zwischen neutralem Fluorkalium und den ubrigen Halogenver- 
bindungen gewinnen lieden, gelang dies bei den entsprechenden Blei- 
verbindungen in der aliphatischen Reihe nicht. Man ist deswegen 
auf den Darstellungsweg iiber die T r i a i k y l - b l e i h y d r o x y d e  ange- 
wiesen, die rnit verd. P l u d s i i u r e  die A l k y l -  b l e i f l u o r i d e  liefern. 

Die Giftigkeit und der scheudiiche metallische Geruch der als 
Ausgangsmaterial dienenden Trialkyl-bleihalogenide, der die Schleim- 
haute der Luftwege und der Augen intensiv reizt, macht leider das 
Arbeiten rnit den Verbindungen recht unangenehm und erfordert 
dauernde Benutzung eines Abzuges. Bei geringer Unvorsichtigkeit 

1) E.' Krause,  €3. 51, 1447 [1918]. 
z) E. Krause und R. Becker, B. 53, 176, 183, 188 [1920]. 
*) 0. Ruff  und Plato,  €3. 87, 673 [1904]. 
4) Diese sind viel bestgndiger als die Bromide und lelztere wiederum 

bsltbarer &Is die Jodide. 
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trat starker Kopfschmerz , ifbelkeit nnd anhaltender Schnupfen ein '). 
Von den fertigen Fluoriden wird ein Geruch nur bei der Methyl- und 
der Athylverbindung bemerkbar, jedoch verstiiuben die fein krystal- 
linen Substanzen sehr leicht und rufen dann ebenfalls die oben er- 
wahnten unangenehmen Wirkungen hervor. 

Zur Darstellnng der Hydroxyde aus den Bromiden fanden wir 
die Verwendung von feuchtem Silberoxyd nur bei der Methylverbin- 
dung notwendig, wihrend die iibrigen VeTbindungen sich leicht durch 
Schutteln der atherischen Losung der Bromide mit starker Kalilauge 
gewinnen lieBen. Wir verwendeten hierzu, ohne die Bromide erst in 
festem Zustande zu isolieren, meist direkt die nach G. G r i i t t n e r  
und E. K r a u  s e  a) erhaltene Roh-Atherlosung und reinigten das 
Hydroxyd durch Umkrystallisieren aus Alkohol. Dies ist auch des- 
wegen ZII empfehlen, weil die Hydroxyde besser haltbar sind als 
alle Halogenverbindungen. 

Die Gewinnung der A r y l - b l e i f l u o r i d e  gelingt durch direkte 
Umsetzung der Bromide mit neutralem Fluorkalium; die erhaltenen 
Verbindungen sind schwer liislich und sehr bestgndig. 

Beschreibnng der Versnche. 
T r i m  e t h y 1- b 1 e i f 1 u o r  i d , (CH& P b . F. 

20 g T e t r a n ~ e t h y l b l e i ~ )  wurden in 175 ccm Ather geliist und 
die in einem 400 ccm fassenden hohen Jenaer Becherglase befindliche 
Losung durch Einstellen in fliissige Luft oder Einwerfen fester Kohlen- 
slure auf -750 abgektihlt. 25 ccm in gleicher m'eise abgekiihlter 
Ather wurden vorsichtig mit 4 ccm Brom versetzt und unter mechat- 
nischem Riihren soviel von dieser Mischung in die Losung des Blei- 
alkyls eingetroptt, bis die Bromfarbe bei -750 eben bestiindig blieb. 
Nach dem Erwarmen auf Zimmertemperatur wurde durch ein Falten- 
filter gegossen und i n  einer Glasstopsel-Flasche .24  Stdn. in der 
Schuttelmaschine mit 30 g feuchtem S i l b e r o x y d  geschiittelt. Nach 
Ablauf dieser Zeit war in  der Fliissigkeit kein Halogen mehr nach- 
zuweisen, und die Losung zeigte stark alkalische Reaktion. Die 
filtrierte Losung wurde in einer Platinschale im Vakuum-Exsiccator 
uber gebranntem Kalk eingeengt, bis sich das T r i m e t h y l - b l e i -  
h y d r o x y d  in ficherformig vereinten Nadeln abzuscheiden begann. 

1) Der Arbeitsplatz wird von etwa verschiitteten Resten der Bleiverbin- 
dungen am bcsten erst mit Bromwasser und nachtraglich mit Schwefel- 
ammonium gereinigt. 

a) B. 49, 1415 [19L6]. 
3, G. Grii t tnor und E. Krause,  B. 49, 1415 (19161. 
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Nunmehr wurden 20 ccm absol. Alkohol zugefugt und die Lasung 
tropfenweise mit einem Gemisch von 1 T1. 33 proz. FluBsiiure und 
10 Tln. Alkohol unter Umruhren bis zur genau neutralen Reaktion 
versetzt. Ein Uberschu13 an FluSsaure mu13 hierbei sorgfiiltig ver- 
mieden werden, weil hierdurch das Prapparat teilweise zu Blei-(O)-fluorid 
zersetzt und stark verunreinigt wird. Beim vorsichtigen Eindunsten 
der Losung im Vakuum-Exsiccator uber Phosphorpentoxyd krystalli- 
sierte das T r i m  e t h y 1 - bleif l u  o r id in feinen, mikroskopischen 
Niidelchen Bus, die abgesaugt und mit wenig Ather gewaschen wur- 
den. Zur viilligen Reinigang wurde aus wenig warmem Alkohol um- 
krystallisiert. Wegen der betrachtlichen Liisliohkeit in kaltem Alkohol 
mussen die Mutterlaugen in oben beschriebener Weise eingeengt wer- 
den. 

Das reine Trimethyl-bleifluorid krystallisiert aus Athylalkohol 
in vollig farblosen , bisweilen zentimeterlangen , haarfeinen Nadeln 
vom spez. Gew. df = 3.53. Die Krystalle zeigen im polarieierten 
Licht Doppelbrechung und Farbenzerstreuung. Aus der warmen L6- 
sung in Methylalkohol krgstallisierte die Verbindung in dicken, pri3- 
matischen Saulen; beim Abdunsten der wadrigen Losung entstanden 
eisblumen-artige Gebilde. Das Trimethyl bleifluorid lost sich leicht 
in Athyl- und Methylalkohol, schwer in Benzol und Ather. Beson- 
deres Interesse verdient die betrachtliche Lijslichkeit in Wasser. Die 
waBrige Losung reagiert schwach sauer. In reinem Zustande ist die 
Verbindung bei LichtabschlnR etwa 4 Wochen unzersetzt haltbar. 
Altere PrLparate mussen vor dem Gebrauch erneut umkrystallisiert 
werden. Trimethyl-bleifluorid ist bei gelindem Erwarmen auffallend 
leicht fluchtig und verbreitet hierbei einen hochst unangenehmen, 
metallischen Geruch, der entfernt an faulende Pilze erinnert und die 
Nasenschleirnhaute geradezu unertriglich reizt. Bei llingerem Ein- 
atmen tritt starker Kopfschmerz ein. 

Beim Erhitzen im Rohrchen verandert sich die Substanz zunachst 
auflerlich nicht, bis bei etwa 305O (unkorr.), meist unter schwacher Ver: 
puffung, eine Abscheidung von schwarzem Blei stattfindet '). 

L i j s l i c h k e i t s b e s t i m m u n g e n :  Es liken 100 g: Methylalkohol 8.24, 
Athylalkohol 6.89, Benzol 0.028, Wasser 5.51 g bei 30.00. - Es liken 
100 g: Methylalkohol 99.5, dthylalkohol 8?.0, Benzol 0.87, Wasser 26.3 g 
bei 50.0°. 

Die Ausbeuten sind dann sehr gut. 

I )  Die Zersetzungspunkte sind natiirlich sehr stark von der Ge- 
sehwindigkeit des Erhitzens abhangig. Wir erhitxten im allgemeinen so 
schnell, daB 2500 in etwa 2-3 Min. erreicht wurdeu. Boi langsamem Er- 
hitam traten die Zersetzungen vie1 eher cin. 
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0.1240 g Sbst.: 0.0605 R CO,, 0.0379 g Hs0. - 0.1330 R Sbst.: 0.0157 g 
CaFs I ) .  

C3HgPbF (271.3). Ber. C 13.28, H 3.34, F 7.00. 
Gef. * 13.31, * 3.42, 6.84. 

Tr  ia t h y 1- b l  e i  f 1 u o r i d ,  (C, H5)s Pb. F. 
20 g T r i i i t h y l - b l e i b r o m i d z )  wurden in  250 ccm Ather gelijst 

und die Losung im Scheidetrichter rnit cx. 30-proz. K a l i l a u g e  krkftig 
durchgeschuttelt, wobei sich das  H y d r o x y d  alsbald in  s c h h e n ,  
langen Nadeln abzuscheiden begann. Diem befanden sich i n  der 
ltherischen Schicht bezw. schwammen auf der Kalilauge, so daB sich 
letztere ohne erhebliche Schwierigkeiten abtrennen lieB. Nach noch- 
maligem Schutteln mit frischer Kalilauge war die Cmsetzung beendet. 
Zur Reinigung wurde das IIydroxyd aus wenig Alkohol umkrystalli- 
siert, wobei es i n  Form von dicken Nadeln3) erhalten wurde, die 
lange Zeit unzersetzt haltbar waren. 

Zur Verwandlung des Hydroxyds in  das Flnorid wurde die alko- 
bolische Losung wie bei der Methylverbindung rnit FluBsture  neu- 
tralisiert und vorsichtig eingedunstet. Das Rohprodukt krgstallisiert 
aus wenig heiBem Alkohot in  langen, diinnen, doppelbrechenden und 
farbenzerstreuenden Prismen vom spez. Gew. di6= 2.48, die sich beim 
Erhitzen im geschlossenen Rohrchen bei etwa 240° (unkorr.) schwiirzen. 
Die w%brige Losung reagiert schwach sauer. 

*) Die Verbrennung der mit Bleichromat gemischten Substanzen er- 
folgte anfangs sehr rasch, erforderte aber gegeu SchluB langeres Gliihen, 
weil sonst leicht Kohlenstoff zariickgehalten wurde. 

Zur F l u o r - B e s t i m m u n g  wurde die Substanz in hei5em Alkohol ge- 
lost bezw. suspendiert und frisch bereitetes, farbloses Schwefelammonium 
(aus 25-proz. Ammoniak) im UberschuB zugefiigt. Beim Erwarmen auf dem 
Wasserbade begann allmablich die Bildung von Schwefelblei, die sich be-* 
sonders bei den Alkylverbindungen sehr auffiillig autokata1ytisch"steigerte 
und zuerst von gewissen Keimzentren an der Wandung des Glases auszu- 
gehen schieu, so da13 diese einer sich eatwickeladen photographischen Platte 
ghnelte. Die Bildung von Schwefelblei verlief im allgemeinen um so lang- 
samer, je hoher das Molekulargewicht der Verbindung war, war jedoch nach 
24 Stdn. stets quantitativ. Nunmehr wurde mit Wasser verdiinnt und das 
Bleisulfid abfiltriert. Das Filtrat wurde nach schwachem Ansauern mit Essig- 
siiore mit Chlorcalcium gefillt. Das Calciumfluorid wurde in Calciumsulfat 
iibergefiihrt und auch dieses zur Wagung gebracht. 

3 G. G r t t t n e r  und E. Krause ,  B. 49, 1415 [1916]. 
Beim Erhitzen im zugeschmolzenen RBhrchen zersetzte sich das 

Hydroxyd bei etwa 190° unter schwacher VerpuEfung und AusstoSung einer 
Wolke metallischen Bleies. 
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L 6 s l i c h l t e i t s b e s t i m m u n g c n :  Es ] k e n  100 g: Methylalkohol 7.24, 
&hylalkohol 6.11, Bcnzol 0 185, Wasser 1.30 g bei 30.0°. - Es h e n  100 g :  
Methylalkohol 90.0, ~thplalkohol 75.1, Benzol 0.60, Wasser 7.04 g bei 50.0°. 

CaFa, 0.1351 g CaFS. 
0.1545 g Sbst.: 0.1298 g CO2, 0.0676 g HpO. - 0.6405 g Sbst.: 0.0777 g 

CcHlsPbF (313.35). Ber. C 22.99, H 4.83, I? 6.06. 
Gef. * 22.92, 8 4.89, 5.93, 5.89. 

T r i- n- p r o p  y 1- b le  i fl u o r i d  , (n- Ca U T ) ~  Pb  . P. 
20 g T r i - n - p r o p y l -  b l e i b r o m i d  wurden in 250 ccm Ather ge- 

lost und i m  Scheidetrichter mit ca. 30-proz. K a l i l a u g e  geschiittelt. 
Im Gegensatz zu der Athylverbindung schied sich das H y d r o x y d  
nicht sofort ab, sondern blieb in der atherischen Losung. Das Ende 
der Umsetzung war an dem Klarwerden der Ather-Schicht zu er- 
kennen. Diese wurde abgetrennt, uber festetn Atzkali getrocknet und 
der Ather i m  Vakuum-Exsiccator uber gebranntem Kalk abgesaugt. 
Es hinterblieb zunachst eine olige Flussigkeit, die an zerflossenes 
Kaliumhydroxyd erinnerte. Erst nach ltingerern Stehen in der Ktlte 
uber Atzkalk begannen sich langsam sehr groBe, farblose, durchsich- 
tige Krystalle abzuscheiden. Beim Erhitzen zersetzte sich das Hydroxyd 
unter Schwarzfarbung bei etwa 140° (unkorr.). 

Bei der Neutralisation der alkoholischen Losung des Tri-n-propyl- 
bleihydroxyds mit alkoholischer F1  u13saure entstand sofort an der 
Einfallstelle jedes Tropfens eine krystalline Abscheidung von Fluorid. 
Nach der viilligen Neutralisation bildete das Reaktionsprodukt einen 
Brei von feinen Nldelchen, die abgesaugt und mit wenig Alkohol und 
Ather gewaschen wurden. Nach dem Umkrystallisieren aus heiSem 
Alkohol war die Substanz analysenrein. Aus der alkoholischen Lo- 
sung krystallisierte das T r i - n - p r o p y l - b l e i f l u o r i d  in prgchtigen, zu 
Biischeln vereinigten Nadeln vom spez. Gew. = 1.56. Im po- 
IarisieIten Lichk zeigten die Krystalle lebhafte Doppelbrechung usd 
Farbenzerstreuuug. Beim Erhitzen im Druckriihrchen verpuffte die 
Substanz bei etwa 235O (unkorr.) unter Bleiabscheiduog. 

L o s l i e h k e i t s b e s t i m m u n g e n :  Es ldsen 100 g: Methylalkohol 2.01, 
khylalkohol 1.21, Benzol 0.055, Wasser 0.17 g Lei 30.10. - Es ldsen 
100 g: Methylalkohol 4.94, khylalkohol 3.53, Bcnzol 0.083, Wasser 0.23 g 
bci 5000. 

CaFo, 0.0762 g CaSOI. 
0.3875 g Sb&: 0.4394 g Cog, 0.2084 g HsO. - 0.3982 g Sbst.: 0.0452 g 

C9HslPbP (335.4). Rcr. C 30.40, H 5.96, F 5.35. 
Gef. >) 30.25 n G.02, * 5.60, 5.36. 

T r i - i  bu ty l -b l e i f luo r id  (i-C*IJ9)3Pb.F. 
Das analog dem Tripropyl-bleihydroxyd dargestellte T r i - i -  b u t y l -  

b le ib  y d r o x y d  hinterbleibt beim Eindunsten der atherischen Losung 
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zuniichst als dickflussiges 01, aus  dem sich nach Ifngerem Stehen im 
Vakuum-Exsiccator iiber gebranntem Kalk sehr grofle, spiel3ige 
Krystalle abscheiden. Beim Erhitzen zersetzt, es sich gegen 115O unter 
Schwarzftirbung. 

Verwandlung in das Fluorid wie bei der vorigen Verbindung. 
T r i- i -  b u  t y  1 - b l  e if 1 u o r i d krystallisiert aus  heil3em Alkohol in 
schneeweiflen, meist zu wattebausch.Bhnlichen Gebilden vereinten, gut  
ausgebildeten, langen, diinnen, doppelbrechenden und farbenzerstreuen- 
den Prismen vom spez. Clew. di7 = 1.50. Beim Erhitzen im Rohr- 
chen trat bei etwa 230° Zersetzuog unter Schwarzfarbung und 
schwacher Verpuffung ein. 

L o s l i c h k e i t s b e s t i m m u n g e n :  Es liken 100 g: Methylalkobol 1.76, 
;\ihylalkohol 1-09, Beuzol 0.041, Wasscr 0.12 g bei 30.00. - Ea losen 
1CO g: niIetLylalkoho1 2.96, Athylalkohol 2.13, Benzol 0.071, Waseer 0,18 g 
bci 50.00. 

Cali's, 0.0800 g Gas'&. 
0.4570 g Sbst.: 0.6052 g COa, 0.2844 g HZO. - 0.4732 g Sbst.: 0.0472 g 

CIIH:TPbF (397.5). ber. C 36.24, H 6.85, I? 4.75. 
G e t  * 36.13, n 6.96, 4.85, 4.72. 

T r i. i- a m y 1 - b 1 e i f 1 u o r i d,  (i- Cs HII)~ P b  . F. 
Darstellung genau analog der vorigen Verbindung. Das 

H y d r o x y d  krystallisierte nicht mehr, sondern blieb iiligl). Das 
F1 u o  r i d  krpjtallisierte sehr schon i n  farblosen, langen Nadeln, die 
sich leicht ineinander verfilzten. Die IFrystalle vom spez. Gew. di7= 1.46 
eeigten im polarisierten Licht lebhafte Doppelbrechung und prLch- 
tige Farbenzerstreunng. Beim Erhitzen im geschlossenen Rohrchen 
zersetzten sie sich bei etwa 251O unter gleichzeitiger Schwarzfarbung. 

Li is l ichkei  t sbes t immungen:  Es 16scn 100 g: hfothglalkohol 2.31, 
Athylalkohol 1.73, Benzol 0.063, Wasser 0.019 g bei 30.10. - Es bsen 
100 g: hfctbylalkohol 6.32, kthylalkohol 4.55, Benzol 0 034, Wasser 0.022 g 
bei 50.00. 

Ca FS, 0.0585 g CaS04. 
0.3815 g Sbst.: 0.5715 g COz, 0.2618 g HlO. - 0.3890 g Sbst.: 0.0356 g 

ClsB33PbF (439.5). Ber. C 40.97, H 7.57, F 4.32. 
Gef. a 40.56, B 7.68, a 4.45, 4.42. 

T r i p  h e n y 1 - b l  e i  f 1 u or  i d ,  (C, Hs)a P b . F, 
kann abweichend von den Trialkyl-bleifluoriden wegen seiner Schwer- 
liislichkeit direkt aus T r i p  h e n  p l -  b l e i  b r o  m i d  durch Umsetzung wit 

1) Bei ltugorem Stehen iiber itzlralk trat Zersetzung unter Abscheidung 
brauncr Massen ein. 



12888 

neutralem K a l i u m f l u o r i d  gewonnen werden. Man loste hierzu das 
Bromid in  Benzol und schiittelte mit einer wiibrigen Lijeung von neu- 
tralem FIuorkalium, wobei das Fluorid als anfangs sehr feinkrystalliner 
Niederschlag ausfiel, der  nach Stehen uber Nacht abfiltriert werden 
konnte. Das Rohprodukt wurde aus viel kochendem Alkohol um- 
krystallisiert, wobei man es in Gestalt von viillig farbloeen, rnikrosko- 
pischen, sehr scharf begrenzten, feinen Niidelchen vom spez. Gew. 
di6.5 = 1.82 erhielt, die sich leicht zu kleinen Fliickchen ineinander 
cerfilzten. Die Krystalle zeigten im polarisierten Licht Doppel- 
brechung und schwache Farbenzerstreuung. Beim Erhitzen im Rohr- 
chen zersetzte sich die Substanz gegen 3180 unter Schwarzfiirbung. 

L 6 s l i c h k e i t s b e s t i m m u n g e n :  Es losen 100 g: Methylalkohol 0.36, 
Athylalkohol 0.15, Benzol 0.080, Wasser 0031 g bei 30.00. - Es k e n  
100 g: Melhylalkohol 1.45, khylalkohol 0 24, Benzol 0 092, Wasser 0.10 g 
bei 50.00. 

0.1100 g Sbst.: 0.1901 g COs, 0.0341 g H20. - 0.4642 g Sbst.: 0.0397 g 
CaFp, 0.0666 g CaSOe. 

ClsHIsPbF (457.4). Ber. C 47.?4, H 3.31, F 4.15. 
Gef. 47.15, n 3.47, 4.16, 4.01. 

Das Fluorid kann natiirlich auch durch Neutralisation der alko- 
holischen Losung des Triphenyl-bleihydroxyds erhalten werden. 

Zu den Eigenschaften des bereits Ton G .  G r k t t n e r l )  erwahnten T r i -  
p h e n y l - b l e i h y d r o x y d s  mochten wi r  noch bemerken, da13 sich diese Ver- 
bindung in viel Benzol und auch in Alkohol nicht allzu schwer lost. Beim 
Verdunsten der benzolischen Losung erhielten wir es nicht krystallisiert, wo- 
gegen beim Erkalten dcr heiBen, alkoholischen Liisung mikroskopiach kleine, 
an beiden Enden dachgiebelartig begrenzte, liingliche Quadern erhalten 
wurden. Die Krystallgestalt war txuschend iihnlich der des Triphenyl-zinn- 
hydroxyds, nur daB bei letzterer Verbindung dio Krystalle loicht eine Liinge 
.yon einem Zentimeter erreichten. 

T r i  - p -  t o 1 y1- b I eif 1 u o r i d ,  (C, H7)3 P b  . F, 
fie1 beim Vermischen einer Losung von T r i - p - t o l y l - b l e i j o d i d ' )  mit 
einer Losung von neutralem F l u o r k a l i u m  in wasserhaltigem Alkohnl 
als weiBer, zuerst sehr feiner, mikrolirystalliner Niederschlag aus. 
Beim Umkrystallisieren aus viel heifiem Alkohol erhielt man scharf 
begrenzte, haarfeine Niidelchen, die sich leicht zu kleinen Rosetten 
msammensetzten und der Phenylverbindung weitgehend Hhnelten. Die- 
selben Rrystalle bildeten sich beim Neutralisieren der alhoholischen 

I) B. 51, 1298 [1918]. 
') E. Krnnse  und G. G.  ReiGaus, B. 55, 885 [1922]. 
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LGsung von Tr i -p - to ly l -b le ihydroxyd' )  mit FluBsLure.  Beim 
Erhitzen im Rohrchen zersetzte sich die Subsfanz, ohne zu schmeIzen, 
unter Schwarzfiirbung bei etwa 280O. 
0.1130 g Sbst.: 0.0097 g CaFa, 0.0157 g CaSOa. 

CnkHnlPbF (499.5). Uer. F 3.81. Gef. F 4.18, 3.88. 

T r i -cycb-  h ex y 1 - b 1 e i t l u  o r id ,  (C, H11)3 P b . F, 
aus dem J o d i d a )  mittels F l u o r k a l i u m  oder aus dern H y d r o x y d  
und F1 ul3saure analog den vorigen Verbindungen dargestellt, ist 
gleichfalls schwer loslich und krystallisierte aus vie1 heiBem Alkohol 
in  mikroskopisch kleinen KrystaIi-Lanzetten vom spez. Gew. = 1.79 
rnit ejgenartig gesplitterter Endbegrenzung, die sich leicht zu dornen- 
geflecht-2ihnlichen Gebilden zusammensetzten. Auch im ubrigen Ver- 
halten iihnelte Tri-cyclo-hexyl-bleifhorid weitgehend der Phenylverbin- 
dung. Zersetzungspuntt etwa 198O. 

Li js l ichkei t sbes t immungen:  Es losen 100 g: Methylalkohol 0.66, 
Bthylalkohol 0.39, Benzol 0.11, Wasser 0.096 g bei 30.00. 

CaFs, 0.0331 g CaSO4. 
0.2460 g Sbst.: 0.4101 g CO?, 0.1563 g HzO. - 0.2321 g Sbst.: 0.0195 g 

(ClsH33)PbF (475.55). Ber. C 45.44, H 6.99, F 4.03. 
Gef. 45.51, D 7.11, o 4.15, 3.98. 

161. R StollB: Ober die Anlagerung von Stickstoffwasser- 
stoffsaure an Carbodiimid-Abk6mmlinge 9). (Vorlituflge Mit- 

teilunp.) 
(Eingegangen am 18. MLrz 1922.) 

A. H a n t z s c h  und A. Vagt4) haben gezeigt, daS Stickstoff- 
wasserstoffsiiure sich an C y a n s h e  zum Carbaminsiiure-azid anlagert, 
E. O l ive r i -Manda lh  und P. Noto5) haben fur CyansZiure- und Iso- 

1) Aus dem Jodid durch Schtitteln mit Kalilauge dargestellt, meiBes 
krystallinisches Pulver. 

E. Krause ,  B. 64, 2064 [1921]. 
3, Die in dem soebeu erschienenen Februarhcft der Gazz. chin. enthaltene 

Mitteilung von E. Oliver i -Mandala  BSul comportamento delle midi degli 
acidis veranIaDt mich zur Veriiffentlichung einer noch nicht zu Ende ge- 
fiihrten Versuchsreihe, um fiir meine Mitarbeiter, die HEIrn. cand. chem. 
H; Wil le ,  I<. Ehrmann und A. S t r i t t m a t t e r ,  die ungestorte Fortftihrung 
der begonnenen Arbeiten zu sichern. Das zu schildernde Verfahren zur 
Darstellung von Amino-tetrazol-Abknmmlingen ist schon unter dem 25. Ok- 
tober 1921 zum Patent angemeldet worden. 

&) A. 314, 361 [1901]. 5, G. 43, I 304 [1913], 44, I 670 [1914]. 


