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ECKHARD ALLENSTEIN und ARMIN ScHMIDT D)

Addukte von Antimon(V)-chlorid und Chlorwasserstoff an
Halogencyane

Aus dem Laboratorium fiir Anorganische Chemie der Technischen Hochschule Stuttgart

(Eingegangen am 3. Dezember 1963)

Durch Umsetzung von Chlor-, Brom- und Jodcyan mit Antimon(V)-chlorid

werden Addukte im Molverhiltnis 1: 1 erhalten, deren IR-Spektren die Bin-

dung der Ansolvoséure iiber das freie Elektronenpaar des Cyanstickstoffs wahr-

scheinlich machen. Bei Umsetzung dieser Addukte mit trockenem Chlorwasser-

stoff werden zwei Moll. Chlorwasserstoff aufgenommen. Die IR-Spektren dieser

Verbindungen ergeben, daB sich Dihalogen-formimidium-hexachloroantimo-
nate(V) der Form 1} gebildet haben.

Nitrile addieren bei Abwesenheit von Wasser Halogenwasserstoff, insbesondere
Brom- und Jodwasserstoff. Es bilden sich dabei meistens Addukte im Molverhiltnis
1:2. Von F. KrAaGEs und W. GRILL? ist, nach einigen anderen Deutungsversuchen
der Konstitution durch mehrere Autoren 3—5), angenommen worden, daB es sich um
Carbonsidurehalogenimidium-halogenide® (I) handelt. Infrarotspektroskopisch haben
wir die Konstitution I inzwischen an einer Reihe von Verbindungen bestétigenkonnen?.

Angesichts dieses Verhaltens der Nitrile schien uns die Frage interessant, ob auch
Halogencyane entsprechende Additionsverbindungen (II) bilden kénnen. Allerdings
haben in der Literatur beschriecbene Umsetzungen zwischen Halogencyanen und
Halogenwasserstoffen bisher nie zur Isolierung derartiger Additionsverbindungen

R-CEN + 2 HX — | £=NH,|/x® X = Halogen
X
I
o @
Y-C=N + 2 HX — :c=NH,] x© X und Y = Halogen
X

11

R. B. MooNEY und H. G. Reip8) haben bei der Umsetzung von Chlor-, Brom- und Jod-
cyan mit Jodwasserstoff in Tetrachlorkohlenstoff oder in der Gasphase stets Bildung von
elementarem Jod und Cyanwasserstoff beobachtet. Bei der Umsetzung von Chlor- und Brom-

1) Teil einer der Techn. Hochschule Stuttgart einzureichenden Dissertat. von A. SCHMIDT.

2) Liebigs Ann. Chem. 594, 21 [1955].

3) O. WALLACH, Ber. dtsch. chem. Ges. 8, 299 [1875].

4) H. BiLtz, Ber. dtsch. chem. Ges. 25, 2533 [1892).

5) A. HANTzscH, Ber. dtsch. chem. Ges. 64, 667 [1931].

6} Zur Nomenklatur s. H. REMY, Angew. Chem. 68, 612 [1956].

7 E. ALLENSTEIN und A. ScHMIDT, ,,IR-spektroskopische Untersuchung der Addukte aus
Acetonitril und Halogenwasserstoff*‘, Spectrochim. Acta, im Druck. Weitere Unter-
suchungen unverdffentlicht.

8) J. chem. Soc. [London] 1933, 1318.
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cyan entstand auBerdem noch Chlor- bzw. Bromwasserstoff. Die Reaktion von Chlorcyan
mit Chlor- und von Bromcyan mit Bromwasserstoff fiihrt nach A. HANTzscH und L. Ma19)
bzw. nach A.PerreT und R. PERROT 19} unter Trimerisierung des Halogencyans zum Cyanur-
chlorid bzw. Cyanurbromid.

Wir haben uns daher darauf beschrinkt, Chlor-, Brom- und Jodcyan-Antimon(V)-
chlorid-Addukte mit Chlorwasserstoff umzusetzen in der Erwartung, daB sich dabei
Salze der Form II mit Hexachloroantimonat(V)-Anionen (X© = SbCl¢®) bilden
wiirden, die erheblich stabiler sein diirften als Halogenide der Form II.

Die geringe Stabilitit der am Kohlenstoff-Atom der C=§H2—Gruppe halogen-
substituierten Imidium-halogenide ist unserer. Ansicht nach die Folge einer starken
Polarisierung der N—H-Bindungen zugunsten eines positiven Wasserstoffs. Sie be-
giinstigt die Ausbildung starker Wasserstoffbriickenbindungen zum Halogenid-
Anion und damit die Tendenz der Salze, unter Abspaltung von Halogenwasserstoff
zu zerfallen?), Nach Ersatz des Halogenid-Ions durch das volumindse Hexachloro-
antimonat(V)-Anion ist nach V. CagLioTTI und C. FUrRLANI!D die Ausbildung von
Wasserstoff briickenbindungen zwischen Kation und Anion aus rdumlichen Griinden
nicht mehr moglich, was zur Stabilisierung der Salze II filhren muB12),

Da iiber die Konstitution der als Ausgangsprodukte benutzten Antimon(V)-
chlorid-Addukte des Chlor-, Brom- und Jodcyans bisher keine Klarheit herrscht,
haben wir zunichst diese Verbindungen infrarotspektroskopisch untersucht.

ADDUKTE AUS HALOGENCYANEN UND ANTIMON(V)-CHLORID

Es ist bereits eine groBere Zahl von Additionsverbindungen zwischen Chlor- bzw.
Bromcyan und Ansolvosiuren beschrieben worden 13-17, Zur Konstitution der-
artiger Verbindungen hat sich bisher jedoch nur A. A. WooLF!? geiduflert, der z. B.
fiir das Addukt aus Chlorcyan und Aluminiumchlorid im Molverhiltnis 1: 1 die
Konstitution III annimmt.

Wir haben kristalline Addukte aus Halogencyanen und Antimon(V)-chlorid im
Molverhiltnis 1: 1 durch Umsetzung von Chlor-, Brom- und Jodcyan mit SbCls in
trockenem Methylenchlorid dargestellt. Die IR-Spektren, von denen in Abbild. 1
nur die Aufnahme des Addukts aus Chlorcyan und SbCls im NaCl-Bereich wieder-
gegeben ist, wurden zwischen 3800 und 1325/cm mit Hostaflon- und zwischen 1325
und 278/cm mit Paraffinél-Pasten aufgenommen.

In Tab.1 werden die IR-Banden der Additionsverbindungen, die den beiden
Valenzschwingungen der Halogencyan-Gruppe zuzuordnen sind, mit den von W. O.
Frerrac und E. R. Nxon18) aufgenommenen und zugeordneten Spektren der ent-
sprechenden freien Halogencyane verglichen. Die neben den Valenzabsorptionen
9) Ber. dtsch. chem. Ges. 28, 2466 [1895].

10) Bull. Soc. chim. France [5] 7, 743 [1940).

11) Atti Accad. naz. Lincei VIII 24, 633 [1958].

12) g, auch J. GouBeAu, E. ALLENSTEIN und A. ScHMIDT, Chem. Ber. 97, 884 [1964].

13} L. KLEIN, Liebigs Ann. Chem. 74, 87 [1850]. :

14} C. A. MArTIUS, Liebigs Ann. Chem. 109, 79 [1859].

15) F. OBERHAUSER, Ber. dtsch. chem. Ges. 60, 1434 [1927].

16} F. OBeRHAUSER und J. SCHORMULLER, Ber. dtsch. chem. Ges. 62, 1436 und 1482 [1929].

17) A. A. WooLF, J. chem. Soc. [London] 1954, 252,
18} J, chem. Physics 24, 109 [1956].
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Abbild. 1. IR-Spektrum des Addukts von Antimon(V)-chlorid an Chlorcyan
im Molverhiltnis 1: 1 (NaCli-Bereich)

noch zu erwartende zweifach entartete X —C=N-Deformationsabsorption, die in
den Halogencyanen zwischen 328 und 380/cm beobachtet wird, konnte in den Ad-
ditionsverbindungen nicht gefunden werden, da diese Banden hier offensichtlich
durch die sehr intensiven und breiten Sb—Cl-Valenzabsorptionen verdeckt werden.
Als wesentliches Ergebnis des Vergleichs in Tab. 1 kann festgestellt werden, da8 alle
IR-Spektren der Additionsverbindungen Kohlenstoff-Halogen-Valenzabsorptionen

Tab. I. Zuordnung der 1R-Absorptionsbanden von Antimon(V)-chlorid-Halogencyan-
Addukten und freien Halogencyanen 18) im Bereich 3800 —400/cm

Zuordnung CICN CICN-SbCls BrCN BrCN-SbCls JCN JCN-SbCls

vC=N 2219 sst 2266 sst 2200 sst 2246 sst 2176 st 2206 sst
vC—X 714 st 779 s—m 575m 630 m 452 st 533 m—st
Ax—c=N 380 st ? 343 sst ? 328 st ?

zeigen, die ebenso wie die CN-Dreifachbindungsvalenzbanden um 30 bis 81/cm
gegeniiber den entsprechenden Banden der Halogencyane kurzwellig verschoben sind.
Auf Grund dieser Beobachtung kann die von WooLF17? angenommene Form III
fiir unsere Additionsverbindungen ausgeschlossen werden. Von den verbleibenden
Konstitutionsmoglichkeiten IV und V scheint uns V die wahrscheinlichere zu sein.

[c=N1®[a1C1,)°P IN=C-X~SbClg 1X-C=N~5bCly
1l v v
X = Cl, Br oder J

Diese Annahme wird durch die Tatsache gestiitzt, daB von Nitrilen bisher eine
groBere Anzahl fester Additionsverbindungen mit Ansolvosiduren dargestellt werden
konnten, dagegen aber Addukte zwischen Ansolvosiduren und Monohalogenalkanen,
abgesehen von einigen nur unterhalb von —80° bestindigen Bortrifluorid-Addukten
an Monofluoralkane!9). noch nicht in Substanz isoliert werden konnten. Daraus
kann geschlossen werden, daB der Cyanstickstoff deutlich basischer als Halogen-
atome in organischen Verbindungen ist.

19) G. OLAH, S. KuUHN und J. OLAH, J. chem. Soc. {London] 1957, 2174.
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AuBerdem sprechen auch die IR-Spektren fiir Formel V. Bei Vorliegen der Form
IV kann eine Lockerung der C—Hal-Bindung und damit eine langwellige Verschie-
bung der zugehérigen Valenzabsorption erwartet werden. Fiir diese Annahme spricht,
daB sich bei Addition von Ansolvosiduren an die Sauerstoffatome von Alkoholen
ebenfalls eine langwellige Verschiebung der C—O-Valenzabsorption ergibt20), Im
Gegensatz dazu filhrt die Addition von Ansolvosduren an die Stickstoffatome von
Cyangruppen in Ubereinstimmung mit unseren Beobachtungen immer zur kurz-
welligen Verschiebung der C=N-Absorptionen, wie aus der Untersuchung einer Reihe
von Nitril-Additionsverbindungen hervorgeht 21-23), A, TerReNIN, F. FiLiMoNow und
D. BysTROW 20) haben diesen Effekt zu deuten versucht. Die IR-Spektren von Ace-
tonitril-Additionsverbindungen 20 zeigen zudem auch eine im Vergleich zum freien
Acetonitril kurzwellige Verschiebung der C—C-Einfachbindungs-Valenzabsorption,
die der kurzwelligen Verschiebung der vc_p, in den Spektren der von uns unter-
suchten Verbindungen vollig entspricht. Die Verschiebung dieser beiden Einfach-
bindungs-Valenzabsorptionen in gleicher Richtung wie die vo.n kann wu. a. bereits
durch die Kopplung beider Valenzschwingungen in den gestreckt gebauten Aceto-
nitril- und Halogencyan-Molekiilen erklirt werden.

VERBINDUNGEN ZWISCHEN HALOGENCYANEN, ANTIMON(V)-CHLORID UND
CHLORWASSERSTOFF IM MOLVERHALTNIS 1:1:2

Beim Einleiten trockenen Chlorwasserstoffs in die Losungen der zuvor beschrie-
benen Antimon(V)-chlorid-Addukte in Methylenchlorid kam es zur Ausfillung kri-
stalliner Niederschldge. Die Analyse der neuen Verbindungen zeigte eine Aufnahme
von zwei Moll. Chlorwasserstoff. Die Umsetzung des Chlor- und Bromcyan-Addukts
mit Chlorwasserstoff konnte bei Raumtemperatur erfolgen, wobei sich farblose,
perlmutterglinzende Kristallplittchen abschieden, die auch nach mehreren Wochen
unter FeuchtigkeitsausschluB bei Raumtemperatur keine Zersetzung zeigten. Um
eindeutigere infrarotspektroskopische Aussagen machen zu kdénnen, haben wir
auferdem durch Umsetzung des Chlorcyan-Addukts mit Deuteriumchlorid eine
deuterierte Verbindung dargestellt. Die Umsetzung des Jodcyan-Addukts mit Chlor-
wasserstoff mufte bei — 10° erfolgen, da es bei hoheren Temperaturen zur Abscheidung
elementaren Jods kam. Das bei —10° isolierte, farblose Reaktionsprodukt begann
sich jedoch bei Raumtemperatur nach 30—40 Minuten langsam ebenfalls unter
Jodabscheidung zu zersetzen. Zur Untersuchung dieser Verbindung wurden daher
stets frisch dargestellte Priparate verwendet.

Die IR-Spektren der Verbindungen, von denen in Abbild. 2 und 3 lediglich die
Umsetzungsprodukte des Chlorcyan-Addukts mit Chlorwasserstoff und Deuterium-
chlorid im NaCl- und CsBr-Bereich wiedergegeben sind, wurden im Intervall 3800 bis
1325/cm mit Hostaflon- und im Intervall 1325—278/cm mit Paraffindl-Pasten auf-
genommen.

20) A. TEReNIN, F. FiLimoNnow und D. Bystrow, Z. Elektrochem., Ber. Bunsenges. physik.
Chem. 62, 180 [1958].

21) H. J. Coerver und C. CURRAN, J. Amer. chem. Soc. 80, 3522 [1958].

22) 1.. BRowN und M. KuBoTa, J. Amer. chem. Soc. 83, 4175 [1961].

23) H. A. BRUNE und W. ZeiL, Z. Naturforsch. 16a, 1251 [1961].



1290 v ALLENSTEIN und SCHMIDT Jahrg. 97

i) —>

jodtte b d 35 0 00 LT3 8832, D LIRS 13 W20, 2330, 50
- A A

B0\ L 4

= 80

® -~

Egm X v \/ il/ [\7/ [ l'[ T

£

‘;:':' 0 N [ct,C=NH, T"sbC1g \/ ]

20 V)
< [ [

3600 2800 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 400 200
-« Y (cm")

Abbild. 2. IR-Spektrum des Dichlorformimidium-hexachloroantimonats(V) im NaCl-
und CsBr-Bereich
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Abbild. 3. IR-Spektrum des N-deuterierten Dichlorformimidium-hexachloroantimonats(V)
im NaCl- und CsBr-Bereich

Wenn es sich bei den Reaktionsprodukten der zuvor beschriebenen Umsetzungen
um Dihalogenformimidium-hexachloroantimonate(V) der Form II (X®= SbCls®)
handelt, dann sollten die IR-Spektren der Wasserstoff-Verbindungen im Intervall
1500—1700/cm jeweils zwei Banden, nimlich die Absorptionen der C=N-Valenz- und
der NH,-Deformationsschwingungen zeigen. Diese Forderung ist jedoch insofern
nicht in allen Spektren erfiilit, als in einer der dargestellten Verbindungen in diesem
Bereich drei Banden auftreten (Tab. 2). Da jedoch im Spektrum der aus Chlorcyan,
Antimon(V)-chlorid und Chlorwasserstoff’ erhaltenen Verbindung die sehr schwache
Bande bei 1766/cm als erste Oberschwingung einer sehr intensiven Absorption bei
882/cm zugeordnet werden muB, ist es sicher zutreffend, im IR-Spektrum des ent-
sprechenden Umsetzungsprodukts zwischen BrCN-SbCls und HC! die Bande bei
1695/cm ebenfalls als erste Oberschwingung der sehr intensiven Absorption bei
842/cm anzusehen. Unter dieser Voraussetzung zeigen alle mit Chlorwasserstoff
dargestellten Verbindungen im genannten Bereich, abgesehen von Oberschwingungen,
Jjeweils zwei Banden, die zudem nahezu lagekonstant zwischen 1650 und 1660/cm
und zwischen 1550 und 1570/cm auftreten.

Eine weitere Bestitigung fiir das Vorliegen von Dihalogenformimidium-hexa-
chloroantimonaten(V) ergibt ein Vergleich der IR-Spektren der Umsetzungsprodukte
von Chlorwasserstoff und Deuteriumchlorid mit dem Chlorcyan-Antimon(V)-chlorid-
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Addukt (Abbild. 2 und 3). Wenn auch bei der deuterierten Verbindung die sehr
schwache Bande bei 1632/cm als erste Oberschwingung der Absorption bei 812/cm
zugeordnet wird, ergibt sich, daB von den beiden im Spektrum der Wasserstoff-Ver-
bindung bei 1659 und 1566/cm beobachteten Banden bei Deuterierung eine aus dem
Bereich 1500 bis 1700/cm unter langwelliger Verschiebung auf 1113/cm verschwindet.
Hierdurch ist in Ubereinstimmung mit den Erwartungen fiir die Konstitution I
nachgewiesen, daB eine der beiden Banden im Intervall 1500 bis Cl

1700/cm in den Spektren der Wasserstoff-Verbindungen die Ab- Y-(':-NH,*SbCI,
sorption einer NH>-Deformationsschwingung ist. 61

Diese Befunde schlieBen die zweite noch méogliche Konstitution \L

VI aus, da die Spektren derartiger Verbindungen zwischen 1500 ¥ = C1, Br oder J
und 1700/cm nur eine bei Deuterierung verschwindende Bande (8ny,) zeigen sollten.

Da die C=N-Valenz- und die NH,-Deformationsschwingungen gleichrassig und
von annidhernd gleicher Energie sind, koppeln sie stark miteinander. Daher ist es
nicht moglich, eine der beiden Banden zwischen 1500 und 1700/cm der C=N-Valenz-
und die andere der NH,-Deformationsschwingung zuzuordnen?. Dagegen diirfte

Tab. 2. Zuordnung der Eigenschwingungen des Phosgens24) und verschiedener Dihalogen-
formimidium-Kationen von Hexachloroantimonaten(V) II (X = Cl, Br oder J)

Cl Cl Ci C C
Zuordnung \C=O \C=gH2 \C=gDz l\C=§Hz I\C=I%H2

o’ a’ o B N
VNH asymm. - 324] st 2445 sst 3236 st 3267 st
VNH symm. — 3095 sst 2298 sst 3090 sst 3105 st
vC=0 1827 — — - -
2vCXCl asymm. — 1766 ss 1632 ss 1695 s—m —
vC=N/ONH; - 1659 m—st 1594 sst 1650 m 1657 m

1566 m 1568 m 1551 m

3ND, - - 1113 sst - —
PNH2/ND; — 1247 m —st 765 sst 1228 st 1206 ss1
YCXCI asymm. 849 882 sst 812 m—st 842 sst 810 st
YNH2/ND2 — 784 st 639 st 784 st 785 st
VCXCl symm. 570 634 st 617 sst 554 st 514 m
YCcXCl 585 541 m—st 509 st 506 st 464 m
pCXCl 440 419 —st 393 m 375 m—st ?
dexct 285 ? ? ? )
T ia ia ia ia ia

im N-deuterierten Dichlorformimidium-hexachloroantimonat(V) wegen der groeren
Energiedifferenz und der sich daraus ergebenden geringeren Kopplung die Absorption
bei 1594/cm der C=N-Valenz- und die bei 1113/cm der ND»-Deformationsschwingung
zuzuordnen sein,

In Tab. 2 sind von allen aufgenommenen IR-Spektren die oberhalb von 370/cm
auftretenden Absorptionsbanden unter der Voraussetzung zugeordnet, daB in allen

24) E. CataLano und K. S. Pi1zer, J. Amer. chem. Soc. 80, 1054 [1957].
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Fillen Dihalogenformimidium-hexachloroantimonate(V) vorliegen. Im genannten
Bereich sind unter dieser Voraussetzung nur Eigenschwingungen der Dihalogen-
formimidium-Kationen zu erwarten. Nur einige langwellige Geriist-Deformations-
absorptionen der Kationen diirften durch die sehr intensiven und breiten Valenz-
absorptionen der Hexachloroantimonat(V)-Anionen, die unmittelbar unter 370/cm
auftreten, verdeckt sein.

Wir danken dem Direktor des Laboratoriums fiir Anorganische Chemie der Technischen
Hochschule Stuttgart, Herrn Professor Dr. J. Gouseau, fiir die Unterstiitzung dieser Arbeit.

AuBlerdem sind wir der DEUTSCHEN FORSCHUNGSGEMEINSCHAFT fiir apparative Hilfe zu Dank
verpflichtet.

BESCHREIBUNG DER VERSUCHE

Die Addukte zwischen Halogencyanen und Antimon(V )-chlorid im Molverhéltnis 1: 1 wurden
durch Zugabe von unverdiinntem tiberschiiss. Antimon( V)-chlorid zu wasserfreien Lésungen
von Chlor-, Brom- und Jodcyan in Dichlormethan bei Raumtemperatur dargestellt. Die
Chlorcyan-Losung erhielten wir durch Einleiten von trockenem Chlor in eine Suspension
von 38 g trockenem Kaliumcyanid in Dichlormethan in Gegenwart von 2.5 ccm Eisessig
bei —10°. AnschlieBend wurde das gebildete Chlorcyan gemeinsam mit dem Losungsmittel
in eine gekiihite Vorlage destilliert. Die Lésung enthielt noch etwas Cly, das jedoch bei den
folgenden Umsetzungen nicht stérte. Die Brom- und Jodcyan-Losungen enthielten 5 Gew.- %,
Halogencyan. Beim Zusatz von Antimon(V)-chlorid erwidrmten sich die Lésungen z. T. bis
zum Sieden. Beim Abkiihlen auf Raumtemperatur fielen die Additionsverbindungen nur
unvollstindig in farblosen Kristallen aus. Durch Kiihlung auf —78° konnte die Fillung der
bei Raumtemperatur etwa zu 5 g pro 100 ccm 18slichen Addukte vervollstindigt werden. Die
Kristalle wurden unter FeuchtigkeitsausschluB abfiltriert und i. Vak. getrocknet. Nur das
Jodcyan-Addukt farbte sich bei Raumtemperatur nach mehreren Stunden leicht gelb.

Die Analyse erfolgte durch argentometrisch-potentiometrische Halogenid-Bestimmung
und durch jodometiische Titration des Antimons nach Reduktion mit schwefliger Sdure.
CICN:SbCls (360.5) Ber. Cl 59.01 Sb 33.77
Gef. C159.07 Sb 33.57

BrCN-SbCls (405.0) Ber. C143.78 Br19.73 Sb 30.07
Gef. C143.42 Br19.57 Sb29.91

JCN-SbCls (452.0) Ber. C139.22 J28.08 Sb 26.94
Gef. C139.18 J28.06 Sb 26.88

Fiir die weiteren Umsetzungen wurden die bei vorstehender Darstellung erhaltenen Mut-
terlaugen der Addukte benutzt, nachdem die bei Raumtemperatur (CICN -SbCls und BrCN -
SbCls) oder bei —18° (JCN-SbCls) abgeschiedenen Kristalle abfiltriert worden waren. Die
gesiitt. Losungen enthielten noch iiberschiiss. SbCls, das jedoch bei den folgenden Umsetzun-
gen nicht stdrte. Wenn in die Lésungen des Chlor- und Bromcyan-Addukts bei Raumtemperatur
trockner Chlorwasserstoff eingeleitet wurde, schieden sich unter leichter Erwarmung farblose
Kristallplattchen ab, die unter AusschluB von Luftfeuchtigkeit abfiltriert und mehrmals mit
trockenem Dichlormethan gewaschen wurden. Analog konnte aus C/CN-SbCls mit Deu-
teriumchlorid eine deuterierte Verbindung dargestellt werden. Die Reaktionsprodukte konnten
nach Trocknung i. Vak. (Enddruck 10-3 Torr) bei Raumtemperatur unzersetzt aufbewahrt
werden. Die Umsetzung von JCN-SbCls mit Chlorwasserstoff in Dichlormethan muBte bei
—10° erfolgen, weil sich bei Raumtemperatur neben einem tiefbraun gefirbten Niederschlag
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elementares Jod abschied. Bei —10° fiel dagegen ein nahezu farbloser, kristalliner Niederschlag,
der sich allerdings nach 30—45 Min. beim Aufbewahren in trockenem Zustande langsam
unter Jodabscheidung zu zersetzen begann.

CICN:2HCI1-SbCls (433.5) Ber. C165.44 Sb 28.09
Gef. C165.39 Sb 28.05
CICN-2DCI1-SbCls (435.5) Ber. C165.14 Sb 27.96
Gef. C165.02 Sb 27.89

BrCN-2HCI-SbCls (477.9) Ber. C151.93 Br 16.72 Sb 25.48
Gef. C151.93 Br 16.72 Sb 25.40

JCN-2HCI-SbCls (524.9) Ber. C147.28 J 24.18 Sb 23.20
Gef. C146.95 J 24.00 Sb 23.28

Fiir die IR-Aufnahmen stand uns ein Perkin-Elmer Spektrograph, Modell 21, zur Ver-
fiilgung, der im NaCl-Bereich linear in Wellenzahlen und im CsBr-Bereich linear in Wellen-
lingen registrierte.





