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87. Erich Erause und O t t o  Schlbttig: Darstellung einer 
krystallisierbaren organischen Bleiverbindung mit vier verschiedenen 

Liganden 
[Am d. Anorgan.-&em. Laborat. d. Techn. Hochschule zu Berlin.] 

(Eingegangen am 14. Januar 1925.) 
Die Frage, ob organische Bleiverbindungen mit 4 verschiedenen Liganden 

i n  z spiegelbild-isomeren Formen erhalten werden konnen, schien der Vsung 
nahe zu sein, als die Darstellung von Bleitetraalkylen mit 4 verschiedenen 
Radikalenl) gelungen war. Wider Erwarten besal3en diese Verbindungen 
jedoch eine so geringe Krystallisationsfiihigkeit, daO eine Trennung der 
optisch aktiven Romponenten, z. B. mit a-Brom-camphera-sulfonsaure *), 
unmoglich war. Es lag dies nicht etwa an mangelnder Reinheit der Verbin- 
dungen, sondern an ihrer Unsymmetrie selbst, die den Schmelzpunkt und 
das Rrystallisationsvermogen aul3erordentlich herabsetzt *). 

Wir haben nunmehr mit Erfolg versucht, die Krystallisationsfiihigkeit 
durch Ehfiihrmg der Phenyl- und Cyclohexyl-Gruppe auf eine branch- 
bare Hohe zu bringen. Fur das weitere Arbeiten war deshalb zunachst eine 
vergleichende Untersuchung der H af t  f e s t i g kei t verschiedener aromatischer 
Gruppen unter sich, gegeniiber der Cyclohexyl-Gruppe und gegeniiber ali- 
phatischen Gruppen notwendig. Die Ergebnisse sind kurz die folgenden: 
Bei Anwesenheit von nur aromatischen Radikalen wird umgekehrt wie in der 
aliphatischen Reihe*) die schwerste Gruppe zuerst abgespalten ; aliphatische 
Gruppen haften fester ah  aromatische; am festesten haftet die Cyclohexyl- 
Gruppe. So lieferten Triphenyl-p-tolyl-  Triphenyl-p-xylyl-  Tri-  
phenyl-a-naphthyl- iund Triphenyl-p-phenoxyphenyl-blei mit 
Brom Triphenyl-bleibromid. Um zu erkennen, ob etwa die Symmetrie- 
verhiiltnisse auf den Verlauf der Bromierung von Einfld sind, bromierten 
wir noch ein Bleiaryl vom Typus (R,),Pb(R,),, das Diphenyl-di-p-xylyl- 
blei. Es wurde aber auch hier die schwere Xylyl-Gruppe zuerst abgespalten. 
-411s Trip hen y 1- met  h y 1 - , T rip hen y 1 - a t  h y 1 - und T rip hen y 1 - c y cl o - 
hex y 1- b le i bildeten sich das Dip hen y 1 -met h y 1 - , D i phe n y 1- a t  h y 1- 
und Diphenyl-cyclohexyl-bleibromid; aus Diphenyl-cyclohexyl- 
methyl-blei entstand Phenyl-cyclohexyl-methyl-bleibromid. Die 
groBe Haftfestigkeit der Cyclohexyl-Gruppe zeigte sich schon friiher in der 
auBergewohnlichen Bestiindigkeit der Cyclohexyl-blei-Verbindungen6). Wie 
eine sekundare aliphatische Gruppe 6, verhiilt sich also die Cyclohexyl-Gruppe 
nicht . 

Die erkannten GesetzmiiGigkeiten ermoglichten die Darstellung des 
P h en y 1 - c y cl o he x y 1 -met h y 1 - b le i b r o m i d s , das in krystallisiertem Zu- 
stande erhalten werden konnte. Mit Versuchen zur Spaltung dieser und 
ahnlicher Verbindungen in die optischen Antipoden sind wir zurzeit be- 
schiiftigt und bitten msere HHrn. Fachgenossen, a s  dies Gebiet fur einige 
Zeit zu uberlassen. 

l) G. Grii t tner und E. Krause,  B. 60, 202 [1917]. 
a) E. Krause,  1naug.-Dissertat., Berlin 1917. S. 56. 
a) ibid., S. 25 und 43; E. Krause,  B. 61, 1449 [1918]; E. Krause und M. Schmitz,  

3 B. 60. 202 [1917], 
6) G. Griit tuer und E. Krause.  B. 60, 574 [I917]. . 

B. 68, 2150 [I919]. 
6, E. Krause,  B. 64, ~ 0 6 0  [1gz1]. 



Beschrefiung der Versuche. 
Beim Arbeiten mit den s h t l i c h  gegexi hohere Temperaturen und z. T. 

auch gegen Wcht empfindlichen Organobleiverbindungen sind die friihe;') 
angegebenen Vorsichtsmal3regeln sorgfiiltig zu beachten. Die mehrfach 
gemischten Bromide verarbeiteten wir zur Sicherheit stets spatestens nach 
einigen Tagen, meist sogar noch am "age der Darstellung weiter. Ganz 
besonders weisen wir hier noch einmals) auf die Giftigkeit  der Verbindungen 
hin. Zwar sind die Bleiaryle im Gegensatz zu den Alkylverbindunged kaum 
fluchtig, so da13 durch Einatmen der Dampfe keine Gesundheitsstorungen zu 
befurchten sind. Im verstaubten Zustande spurenweis in die Nase gelangt, 
reizen jedoch insbesondere die HaIogenide heftig zum Niesen und vemrsachen 
Kopfschmerz. Auch dslrften Schadigungen zu erwarten sein, wenn Losungen 
der Verbindungen in die Haut eindringen. 

Darstel lung des Ausgangsmaterials. 
Bei der Darstellung des als erstes Ausgangsmaterial in grofleren Xengen 

benokigten Tetraphenyl-bleies zeigte sich aufs neue die aderordent- 
liche Abhwgkei t  des Reaktionsverlaufs von den Versuchsbedingungens) , 
die sich beim Arbeiten in grol3em MaBstabe schwerer genau gleich halten 
lassen. Wir trugen diesmal stets das Bleichlorid ohne besondere K w u n g  
unter Umschwenken portionsweise in das Phenyl-'magnesiumbromid ein 
und kochten @lieBlich noch I Stde. auf dem Wasserbad. Blei te t raphenyl  
erhielten wir unter diesen Bedingungen nur, wenn die Magnesiumverbindung 
zum Schl1.18 tatsachlichlO) no& im Uberschd zugegen war. Bei groBerem 
Uberschul3 an Blei(z)-chlorid bestand das Reaktimsprodukt in der Haupt- 
sache aus Bleitriphenyl;  bei geringerem tfberschul3 an Bleicblorid - Anwen- 
dung berechneter Mengen ohne Beriicksichtigung des nicht quantitativen 
Verlaufs der Grignard-Reaktion (I Mol. PbC&: zMol. C,H,.MgBr) - konnten 
wir mehmals in guter Ausbeute Triphenyl-bleichlorid direkt erhalten, 
was uns sehr erwiinscht war, weil wir so die umstandiche Broderung er- 
sparten. Zur Isolierung des Triphenyl-bleihalogenids kiihlten wir die ein- 
geengten benzdlischen Auszuge'l) ab, wobei alles Bleitetraphenyl und ein 
Teil des Bleitriphenyls auskrystallisierte, und schuttelten die Mutterlauge mit 
lo-proz. Kalilauge, wobei das in Benzol schwerlosliche Triphenyl-blei- 
hydroxydls) ausfiel. Dieses wurde abgesaugt, rnit Benzol gewaschen und 
durch Schutteln in benzolisch-atherischer Suspension im Scheidetrichter mit 
15-proz. Bromwasserstoffsaure als Triphenyl-bleibromid in Msung ge- 

') E. Krause und M. Schmitz,  B. 52, 2152 [1gIg]. 
Schon in friiheren Arbeiten wamten nir vor der Gift igkeit  der Organoblei- 

verbindungen. Trotz der rnit Sicherheit vorauszusehenden Giftigkeit des Bleitetra- 
athyls versuchte die Standard Oil Company, dieses als , ,anti knock" Notoren- 
be triebsstoff zuzusetzen. Uber die hierdurch verursachten Vergiftungen vergl. die 
Zusammenfassung: 2. Ang. 1984, 1023. Es wiire dringend zu wiinscheh, d d  eine etwaige 
\'ernendung von niit Bleialkylen versetztem Benzin in Deutschland nicht gestattet wird. 

lo) Es ist zu berucksichtigen, da13 sich die Magnesiumverbindung nur in etwa 7 0  ?& 

11) Aufarbeitupg des Reaktionsproduktes zunachst wie beim Triphenylblei, B. 55, 

13) G. Griittner, B. 51, 1198 [rg18]; €2. Krause und E. Pohland, B. S5, 

9) E. Krause und G. G. ReiSaus,  B. 56, 888 [I922]. 

Ausbeute bildet. 

894 lI9221. 

1288 [1922]. 



bracht, das nach dem W a d e n  der Wsung knit Wasser, Trodmen und Ein- 
engen rein ausluystallisierte. Das Fjltmt vom Triphenyl-bleihydroxyd 
ergab reines Triphenyl-blei und ah Mchtest Wcha Bestandteil etwas DiT 
phenyl. 

Die Hauptmenge des Triphenyl-bleibromids gewannen wir durch 
gemsigte Bromierung von Tetraphenyl- oder Triphenyl-bleil*) 
mit Hilfe des Brom-Additionsproduktes des Pyridins14). Diese 
zuerst fi ir  die Darstellung von Triphenyl-zinnchldd a) angewandte Methode 
benutzten wir auch bei der Bromkrung der empfindlichen gemischtea Blei- 
aryle. I& d g t e  sich, daB die Bronrierung statt bei - 500 au& no& bei - 15O 
gelingt, w p n  a d  gutes Rrthren und langsames Eintragen def eben€& auf 
- 158 a b g m t e n  Wsung van Brom in Pyritlin geachtet wird. Von wesent- 
lichem EinflvB ist ferner der Reinheitsgrad des PyTridins. Sog. teddsdhw 
,,ReinpyIUI" lieferte, obwohl viillig farblas und nochmals destilliert, beim 
Bromieren braunrote Harze, die sich aus den Aryl-bleibromiden sehr schwer 
entfernen lieBen. Fiir u n s e r q Z w d  geeignetesPyridin gewanne& wir dadurch, 
daB wir I kg des eeChnischen Produktes mit 5-6ccm Bmm vemetzten und 
bei Zimmertemperatur 5Stdn. steben lieBen. Rach detn Ubezd&illk%s 
- der unscharfe Siedepunkt stort nicht - war das Pyridin tadellos brauchbar. 
Pyridin ,,gerehigt'' von Kahlbaum konnte m e t  direkt verwendet werden. 

Zur Isolierung des in Pyridin bromi&n Bleiaryls wwde das Pyridin 
bei 15 mm Druck abdestillieR und in einer mit Eis-Kochsalz gekiihlten Vor- 
lage wiedergewnnen; auc$ der griiBte Teil des entstandenen Bromaryls 
wird zweckmiig entfernt, weil diew sp2iter die Krystallisation start. Der 
Riickstand wur& aoch warm in Benzol aufgenommen, mit dem gleichen 
Volumen Ather verstzt und dwch krWges Schiitteln mit IO-PTOZ. Brqm* 
wsserstoflsaure yon Resten braudicher, pyridinbasen voltstlinqg Mreit. 
Durch den gusatz von Ather wird der obergaslg der Basen h die saure fkhicht 
beschlemigt. Xach dem Waschen mit WasSer wurde in bekannter Weise 
aufgearbeitet . 

Wir fanden n@ ein einfaches Verfahren zur Darstellung von 
Triphenyl-bleichlorid, .&IS allerdhgs nur beim Arbeitm in kleinerem 
MaBstabe gute Ausbeuten Uefert und auf die Darstellung gdschter  Aryl- 
bleichloride wegen dkr €bp&dWkeit gegen hiihere Temperatrrren nkht 
iibertragen werden Irienn. Heqiwh miscbt man Bteitekaphenyl Mt der 
4-fachen Gewichtsmq~ von feingepalvertem, tro4nem Ammonium- 
chlorid r&t innig d id  =hi%& das Gemjbch ~zStdn.  irn &bade aztf r7a 
bis 18oO. Aus dem R&oqrod&t wird das ii&r-e.-- 
chlorid mit Wasser herawgelost'und der abgehugte Riicfrstmd ,&it heisem 
Alkohol ausgemgen, worin das unangegriffene BleiWraphenyl und etwa 
entstandenes Diphc&qd-bleidicMorid udsch sind. Atlsbetltje bei M t z e n  
At 5 g Bleitebaphenyl etwa 75 %. 

Fur die Darstellungdder zwei- und dreifach 'gemischten Bleh 
aryle uind -alkyl-aryle gelten die friiher agegebenan allgeneinen Reg&. 
Hier sei no& erwiihnt, daB ein GelpIt der vexwendeten Magnesimverbin- 
dungen an nicht umgesetztem Bromaryl stiirend ist, vea dieses die Krystalli- 

la) Ein Gehalt dee Tetraphenyl-bleies gn Triphenrl-blei muO bei Berechnung der 

14) G, G r i i t t n p ,  1. c.; weitere Literatar: 8, 66, 1801 [I923], 67, 533 i~gqj Anm. 
16) 3. 61, ~ I Z  [1918]. 

Brommenge ~~%tiirlich beachtet werden. 
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sation der Bleiverbindungen hindert. Man verwendet deshalb das Magnesium 
in der doppdten berechneten Menge, damit es noch gegen SchluB der Reaktioh 
dem Bromaryl mit grol3er Obefiche zur Verfiigung steht, und kocht noch 
mehrere Stunden nach dem Aufhoren der sichtbaren Einwirkung. 
Einige weiterel3 zweifach gemischte Blei-aryle und -alkyl-aryle. 

Tr ip  hen y 1 -met h y 1 - b lei, (C,H,),Pb . CH,. 
Darstellung aus (C,H,),Pb . Br und iiberschiissigem CH, . MgBr oder 

CH, .MgCl analog dem friiher *beschriebenen (c6H5),Pb. GH, 16). Krystallisiert 
Echter als dieses. Aus Benzin erhdt mag kleine, schuppenformig iiber- 
einandergelagerte rhomboedrische Krystalle. Spielend loslich in Benzol und 
Chloroform, leicht in Ather, mal3ig loslich in Benzin, wenig loslich in kaltem 
94-proz. Alkohol. Schmp. 600 (unkorr.) zu klarer, farbloser Fliissigkeit, bei zzoo 
Triibung, bei 2600 Schwarzfarbung unter Abscheidung von metallischem Blei. 

0.3656 g, Sbst.: 0.6759 g CO,, 0 . ~ 3 3 5  g H,O. 

Alkoholische S i lbern i t ra t  -Liisung fallt aus der akoholischen Lijsurig 
sofort wie aus Triphenyl-athyl-blei leuchtend gelbes S i lb  e r  p hen yl-S ilb e r - 
n i t  r a t  16). 

Trip  h e n y 1 - p - p he n o x y p hen y 1 - b le i , (C,H5),Pb . (p-C6H,. OC,H,) . 
Aus (C,H,),Pb . Br und der Magnesiumverbindung des p-Brom-diphenyl- 

athers '7). Krystallisiert in mikroskopischen, zu seeigelartigen, als weiI3e 
Flocken in der Losung schwimmenden Krystallagglomeraten vereinten 
Krystallchen, die bei 127~  (unkorr.) schmelzen. Bei 220° beginnt sich die 
Schmelze zu braunen und zersetzt sich bei 260° vollsthclig unter Schwarz- 
farbung. Ziemlich loslich in Benzol und Chloroform, m a i g  loslich in Ather 
und Benzin, ziemlich schwer loslich auch in heil3em Alkohol, fast unloslich 
in kaltem. Verhalt sich gegen Silbernitrat wie Triphenyl-p-xylyl-blei's) . 

CI,H,,Pb (453.34). Ber. C 50.29. H 4.00. Gef. @ 50.42. H 4.09. 

0.3324 g Sbst.: 0.7305 g CO,, 0.1244 g H,O. 
C,oH,,OPb (607.39). Ber. C 60.87, H 4.09. Gef. C 59.96, H 4.18. 

Dip hen y 1 - d i - p - x y 1 y 1 b 1 e i , ( C,H6),Pb [C,H, (CH,), 2qa. 
Zur Darstellung wurde in Ather aufgeschlammtesl*) Diphenyl-blei- 

d i b r o m i d in iiberschiissiges 9 - X y 1 y 1- m a g n e siu m b r o mi d eingetragen. 
Das Diphenyl-bleidibromid 20) muB unbedingt ganz frei von Blei(z)-bromid 
sein, weil sonst Tri-p-xylyl-blei entsteht, das aus dem Praparat schwer zu 
entfernen ist. Bas zuerst fliissige, rohe Diphenyl-rtiLp-xylyl-blei erstarrte 
bald zu einem Krystallbrei, der nach Abpressen auf Ton aus absol. Alkohol 
umkrystalli~iert wurde. Farblose, glanzende, prismatische, derbe Stabchen 
mit quadratischer Endbegrenzung, die offenbar dem tetragonalen System 
angehoren. Schmp. 94O (unkorr.), bei etwa 250° Zersetzung unter Blei- 
abscheidung. Sehr leicht loslich in Benzol, Chloroform und Ather;, ziemlich 
leicht in h&em absol. Alkohol, schwerer in kaltem. Fallt bei zu raschem 
Abkiihlen der alkohol. Lijsung leicht olig aus. 

0.3035 g Sbst.: 0.6502 g CO,, 0.1225 g H,O. 
Ber. C 58.80. H 4.94. C,,H,,Pb (571.42). Gef. C 58.43, If 4 . 5 ~ .  

lo) E. Krause und M. Schmitz, B. 57, 2155 [~grg] .  
") Aus p-Dibrom-benzol, Phenol und dtzkali mit Kupferbronze nach Ullmann. 
18) B. 57, 2163 [ ~ g ~ g j .  lP\ zwecks glatterer Umsetzung, vergl. B. 49, 1547 [rg16!. 
*O) dargestellt nach Pblis, B. 20, 3332 L~88;! 



Brornierung der zweifach-gernischten Blei-aryle 
und Blei-alkyl-aryle. 

Triphenyl-p-tolyl- ,  Triphenyl-p-xylyl- ,  Triphenyl-R-naph- 
thy l -  und Triphenyl-p-phenosyphenyl-blei lief- bei der Bromie- 
mng Triphenyl-bleibromid, dw aul3er durch Analyse uad S h e k p u n k t  
dadurch identifiziert wurde, da13 es mit Phenyl-magrwiumbromid Bleitetra- 
phenyl ergab. Diphenyl-di-p-xylyl-blei erg& bei det Bromierung 

Diphenyl-p-xylyl-bleibromid, (C,H,)&%[C,H, (CH3)2p-5]. Br. 
Das Rohprodukt bildete ein 01, das nach Zusatz von Alkohol und langerem 

Stehen im Vakuum-Exsiccator zu eiaem Krystallbrei erstarrte, der abgesaugt 
und mit wenig eiskaltem Alkohol gewaschen wurde. Zum Umktystallisieren 
eignet sich 5m besten etwa 80-proz. Auzohol, da die iibrigen I.$sUngsmittel 
zu leicht liisen. . Wetzsteinartige, biischelfomig gruppierte Rrysta.UbGit,tchen 
mit unscharfer Sndbegrenzung, die bei 900 (unkorr,) ZKI voukommen klarer 
Fliissigkeit schmelzen. Von zooo an tritt zunehmende Triibung unter Ab- 
scheidung von Bleibromid ein. 

0.2942 g Sbst.: 0.0985 g AgBr (nach Carius). 

A u k  durch die Analyse wur& das D ~ p ~ e n y l - ~ - x ~ y l - b ~ e i ~ ~ d  noch durch die 
U!nsetzmg mit iiberschiissigem P hen y l -m agnesium bromirl idenWdert. HIerbei 
en ts tad  ausschlieMich, Triphenyl-p-xyly,l-blei, das,mit dem am Biphenyl-W- 
bromid uad pXylyl-magnaiuanbmmid friihet al) &rgestelHxs Raparat idat&A WPT. 

D i p he n y 1 - c y clo he x y 1- b leib ro rn i d , (C,€€,)$?b (C,H,,). Br 
wurde bei der Bromierung von Triphenyl-cyclohexyl-blei erhalten. 
Zum Urnkrystallisieren des Rohproduktes eignet sich Alkohol oder Benzin. 
Aus letzterem krystaltisiert es 'm feinen, sternf'bnnig gruppierten, prisrna6Wheu 
Nadeln, die bei 135~ (unkorr.) .zu klarer, gelblicher Schmelze zusammen- 
sinken, die sich gleich darauf triibt und bei 1600 leljhaft zersetzt. Allgemein 
etwas schwerer loslich als die vorige Verbindung. 

0.2620 g Sbst.: o.og40 g AgBr (nach Carius). 

Die Urasetzung mit Pheftpl-magneeiumbromid Lieferte Tziphenyl-syclo- 
hexyl-blei V Q ~  i%bp. ZIQ-ISO~ (uakon.) z-k. Der 2kwtzuOgspun;kt lag gegea- 
iiber den friiher (1. c.) bixbachteteo'etww =her. bei mgefiihr 215~. 

C,,H,,PbBr (946.27). Ber. Br 14.63. Gef. Ecr 14.25. 

C,,&,PbBr (524.29). Ber. Br 15.24. Gff. Br 15-27. 

Diphenyl-methyl-bleibromid, (C@,),Pb (CH,) .Br. 
Wurde durcb B r o m i e r e n v on Trip h en pl- m et h y 1- blei erhalten. 

Das zuerst erhaltene 01 wurde nach dem %&arten a d  Ton abgeprdt und 
aus einem Gemisch von Ben& und absol. Alkohol urnkrystallisiert. Parb- 
lose, glanzende, flache, gestreifte Nadela, die wahrscheinlich dem rhombischen 
System angehoren. Schmilzt bei IISO (unkorr.) zu triiber Miissigkeit, voll- 
stiindige Zersetzung unter Aufschaumen bei 1240. 

0.3581 g Sbst.: 0.1488 g AgBr (nach Carius). 
C,,H,,PbBr (456.32). Ber. Br 17.51. Gef. Br 17.68. 

Die Umsetzung mit Phenyl-magnesiumbromid lieferte Triphenyl-methyl- 
blei zuriick. Auch nur ein gerhger Gehalt des gemischten Bromids an Triphenyl-bid- 
bromid hatte sich durch die Bildung des in Ather schwerlitslichen und leicht erkembaren 
Bleitetraphenyls bemerkbar machen miissen. 

*') B. 5% 2153 [IgIg]. 
28) 



D i p hen y 1 - Q t h y 1 - b fei b r o m i d , (C,H,),Pb ( C,H,). Br. 
Dargestellt durch Bromieren von Triphenyl-athyl-blei. Auf- 

arbeitung wie bei der Methylverbindung. Farblose, gliinzende, gestreifte, 
flache, prismatische Nadeln mit oft unscharfer Endbegrenzung. Srhmilzt bei 
I I ~ O  (unkorr.) zu triiber Fliisigkeit, die sich bei 130-135' unter Gasentwick- 
lung zersetzt. Sehr leicht loslich in Benzol und Chloroform, lei& loslich in 
Ather, schwer lislich in kaltem absol. Alkohol, vie1 leichter in heaem, sehr 
schwer loslich auch in warmem Benzin. 

0.2992 g Sbst.: 0.1189 g AgBr (nach Carius). 

Bei der Umsetzung mit Phenyl-magnesiumbromid m d e  Triphenyl-athyl- 
blei zuriickerhalten. Das zuerst durch Gehalt an $*as Brom-benzol fliissige Produkt 
wurde nach mehrmsligem Umfiillen aus Alkohol in schneewden, rhombischen, dicken 
Prismen erhalten, die bei 45O schmolzenaz)). Bei 2 1 5 ~  begann die Schmelze sich zu triiben 
nnd schied bei 240° Blei ab. 

C,,H,,PbBr (470.24). Ber. Br 16.99. Gef. Br 16.91. 

Dreifach-gemischtes IBlei-alkyl-aryl: 
Diphenyl-cyclohexyl-methyl-blei, (C,H,),Pb (C,H,,) (CH,). 

Aus reinem Dip hen y 1- c y clo h ex yl- b 1 ei b r o mi d und iiberschussigem 
Methyl-magnesiumbromid. Dieser Weg ist der von uns ebenfalls aus- 
g&rten Darstellung aus Diphenyl-methyl-bleibromid und Cyclohexyl- 
magnesiumbromid vorzuziehen, weil am dem Methyl-magndumbromid nkr 
gasformige Nebenprodukte entstehen, warend sonst Dicyclohexyl, Cyclo- 
hexylbromid usw. eingeschleppt werden. 

Das Diphenyl-cyclohexyl-methyl-blei ist bei gewahnlicher Temperatur 
fliissig. Es wurde dhrch UmfUen aus Alkohol, in dem es bei gewohnlicher 
Temperatur m a i g  loslich ist, gereinigt. Farbloses, dickes 01, mischbar mit 
den meisten organischen Losungsmitteln a d e r  wasserhaltigem Alkohol. 

0.3803 g Sbst.: 0.6820 g CO,, 0.1872 g H,O. 
C,,H,Pb (459.39). Ber. C 49.63, H 5.25. Gef. C 48.89, H 5.51. 

Bromierung des Diphenyl-cyclohexyl-bleies: 
P h e n y 1 - c y c 1 oh e x y 1- met h y 1 - b 1 ei b r o m i d , (C,H,) (C,H,,)Pb(CH,~ . Br. 

Diese Substanz ma wegen ihrer Licht- und Temperatur-Empfindch- 
keit besonders vorsichtig behandelt werdeq. Nach dem vollstandigen Ver- 
jagen des Athers im Vakuum-Dunkelexsiccator erhielten wir das Rohprodukt 
als KrystalJP,ei, der mit wenig eiskaltem Benzm angerieben und abgesaugt 
wurde. Das .nun schon sehr reine Praparat wurde aus Benzin unter Ver- 
meidung einer Temperatursteigerung von iiber 70' umkryst-allisiert. Kleine, 
derbe, sterpformig gruppierte, doppelbrechende und f arbenzerstreuende 
Prismen. Schmp. 93-94' (unkorr.) unter gleichzeitiger vollstandiger Zer- 
setzung. 

0.3115 g Sbst.: 0.1263 g AgBr (nach Carius). - 0.3265 g Sbst.: 0.2107 g PbSO,. 
C,,N,,PbBr (462 27) Ber. BY 17.29, Pb 44.83. Gef. Br 17.26, Pb 44.09. 

8a)  Der friiher etwas niedriger, zu 42O (unkorr.) angegebene Schmelzpunkt scheint 
durch spurenweise Verunreinigungen veranlaI3t worden zu sein. 




