[xg25) Schenck, Imker: Dampfspannung des Germaniumwasserstoffs. 271
e ]

60. Rudolf Schenck und Albert Imker: Uber die Dampfspannung
des Germaniumwasserstoffes.
(Eingegangen am 15. Dezember 1924.)

Vor etwa zwei Jahren berichteten wir?) iiber die Darstellung und einige
Eigenschaften des Germaniumwasserstoffes. Unserer Arbeit folgte
spiter eine solche von L. M. Dennis?), und vor kurzem gaben F. Paneth,
W. Haben und E. Rabinowitsch?) in ihrer Untersuchung iiber den Zinn-
wasserstoff anmerkungsweise den Schmelzpunkt (—165% und dem Siede-
punkt (—88.5%) des Germaniumwasserstoffes an. Der Schmelzpunkt stimmt
mit dem von uns gefundenen iiberein, wihrend der von uns aus statischen
Tensionsmessungen, welche mit einer Menge von 0.8—1 ccm verfliissigten
Germaniumwasserstoffes vorgenommen worden waren, abgeleitete Siede-
punkt eine wesentlich tiefere Lage (—126°% als der Panethsche (—88.59)
zu haben schien.

Um die Frage zu kliren und die Ursachen der Differenz festzustellen,
haben wir die Messungen an frischbereitetem, mehrfach umsublimiertem
Germaniumwasserstoff wiederholt und dabei die folgenden Werte fiir die
Dampfspannung gefunden:

Druck in mm . Druck in mm

Temp. Hg-Saule Temp. Hg-Siule
-—155° 2 —101° 336
—150° 5 —09° 390
~—145° 9 980 420
~140° 15 —97° 450
~—~135° 25 —96° 485
—130° 40 ~—95° 510
—124° 6o —94° 548

120° 83 --93° 592
—117° 110 —92° 648
—112° 155 —91° 714
~—109¢ 190 —90° 782
~-105° 255

In der Fig. 1 sind die Werte graphisch dargestellt. Der Siedepunkt liegt
darnach zwischen —go® und — g19, also dem Panethschen Werte — 88.5°
ziemlich nahe.

Als Thermometer diente ein Pentan-Thermometer; die notwendigen
Korrektionen wurden durch Bestimmung der Schmelzpunkte von Chloroform
und Ather ermittelt.
~ Da das Versuchsmaterial nach genau denselben Methoden wie frither
dargestellt worden war, nimlich durch Zersetzen der Germanium-Magnesium-
TLegierung mit verd. Schwefelsiure und Fraktionieren des Rohgases im Hoch-
vakuum bei sehr tiefen Temperaturen nach der Methode von Stock, und
da nur die reinste Fraktion Zur Bestimmung der physikalischen Konstanten
benutzt wurde, kommt fiir die frither beobachteten zu hohen Tensionen nur
eine Ursache in Betracht: Aus unserem Beobachtungsjournal ist zu ent-
nehmen, daf die Aufnahme der Tensionskurve am Tage nach der Rein-
Fraktionierung vorgenommen worden jst, und daf3 der verfliissigte Germanium-
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wasserstoff eine Nacht gestanden hat, ehe es zu den Messungen kam. Dabei
scheint sich eine kleine Menge Germaniumwasserstoff an dem Quecksilber
zersetzt und Wasserstoff abgespalten zu haben, der zu hohe Tensionen vor-
getduscht hat. Der Fr-
starrungspunkt wird durch
eine solche Zersetzung nicht
beeinfluft. 700

Man muf also die phy- /
sikalische = Untersuchung &%
des Germaniumwasserstof- /
fes sofort nach dem Um- 500 7

800

sublimieren und nach Ab-
pumpen des Wasserstoffes 400 /
vornehmen, wie wir es /

jetzt getan haben. 300
Hm. L. M. Dennis, /

welcher iiber sehr grofSe 200 %
Germanium-Mengen  ver- /
fiigt, ist es gelungen, noch 100 -
hohere Germaniumwasser- /
stoffe zu isolieren. Bei den "]
immerhin kleinen Mengen ~970 160 -750 -74G 130 -120 -H0 100 -99
des Materiales, welches Fig. 1.

wir aus unserem Argy-

rodit-Vorrat herstellen konnten, ist es uns nicht méglich gewesen, diese Ver-
bindungen zu fassen.

Minster, Chem. Institut d. Westf. Wilhelms-Universitit, den
13. Dezember 1924.

61. Erich Krause und Aristid v. Grosse: Fluoride metall-
organischer Verbindungen, IIIL.: Alkyl- und Aryl-tballilumfluoride.
[Ans d. Anorgan.-chem. Laborat. d. Techn. Hochschule zu Berlin.]
(Eingegangen am 18. Dezember 1924.)

Die Untersuchung der Alkyl-zinn-!) und -bleifluoride?® hatte ergeben,
daB diese Verbindungen sehr wesentlich von den iibrigen Halogeniden vet-
schieden sind. Die Alkyl-zinnfluoride bilden im Gegensatz zu den fliissigen
oder niedrig schmelzenden, leichtldslichen Chloriden, Bromiden und Jodiden
sehr hochschmelzende und schwerlésliche Krystalle, und die Bleiverbindungen
verhalten sich dhnlich. Es war nun von Interesse, festzustellen, ob die Di-
alkyl-thalliumfluoride ebenfalls in ihren Eigenschaften von den iibrigen
Halogenverbindungen abweichen. Hier sind bekanntlich dje Dialkyl-thallium-
chloride, -bromide und -jodide3) schwer l6slich, und es war leicht denk-
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