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Man isoliert in der iiblichen Weise die ByHy,B¢H,,-Fraktion durch
fraktionierte Kondensation (Vorlagen: I —110° (B;H,, B;H,,), II —160°,
IIT —185% und zerstort darin das ByH,; durch 8-stdg. Erhitzen auf 120°.
Uber 509, des angewendeten B,H, gingen in BH, iiber. Fiir die praktische
Darstellung des BgH, empfehlen sich die Versuchsbedingungen des Versuches 1:
250° 4 Stdn. Dauer. Bei 300° (2) war zwar die sofortige ByHg-Ausbeute
nicht geringer; doch entstand weniger ByH,;, und mehr Nichtfliichtiges.
Dies ist unvorteithaft, weil sich beim Erhitzen der beiden Pentaborane aus
dem BgH,; noch B H, nachbildet und die Ausbeute vergréBert. Uber 120 mm
Anfangsdruck nennenswert hinauszugehen, ist nicht empfehlenswert; das
Verhiltnis B;Hy: B;H,;, verschiebt sich dann zuungunsten des B;H, Bei
einem Druck von 500 mm verlief die Zersetzung zu Anfang so heftig, da
die festen Produkte weit in die Apparatur eindrangen und das Spiel der
Pumpenventile stérten. Bei den Versuchen der Tafel 4 bildete sich ein brauner
Beschlag nur an der heillen Glaswand und auf dem Quecksilber.

Zusammenfassung: Es wird eine Stréomungsapparatur fiir die Zer-
setzung des heute verhiltnismiBig leicht zuginglichen B,H, beschrieben.
Der thermische Zerfall des ByHg 148t sich durch passende Wahl der Versuchs-
bedingungen ganz verschieden lenken®). Es entsteht in praktisch brauchbaren
Mengen B H,, neben BH,, bei 180° und !/, Atmosphire Druck, B;H, bei
250° und 120 mm Druck mit Quecksilber als Katalysator. Vom ByH,, kommt
man durch Erwirmen mit H, nach Schlesinger und Burg zum BH,,.
Nur fiir die Darstellung gréBerer Mengen BgH,, bleibt man noch auf die
Zersetzung von Magnesiumborid mit Sdure angewiesen.

Der I.-G. Farbenindustrie A.-G. danken wir bestens fiir die Unter-
stiitzung unserer Untersuchungen.

268. Alfred Stock und Walter Mathing: Borwasserstoffe,
XXIII. Mitteil.!): Die Uberfiilhrung des Diborans B,H, in das feste
Borhydrid (BH),.

[Aus d. Chem. Institut d. Techn. Hochschule Karlsruhe.]

(Eingegangen am 19. Mai 1936.)

Waihrend, wie in der voranstehenden XXII. Mitteilung gezeigt wurde, beim
Erwarmen von stromendem B,H; hauptsichlich fliichtige Borwasserstoffe
entstehen, fiihrte die Einwirkung elektrischer Energie vorwiegend zu
nichtfliichtigem, festem Hydrid.

Wurde das stromende B,H, bei 10 bis 15 mm Druck einer Wechselstrom-
entladung hoher Spannung und Stromdichte ausgesetzt, wie sie bei der Dar-
stellung des B,H; aus BBr; und H, benutzt wird?), so ging das Diboran
schnell und quantitativ in ein festes, braunes Produkt von der ungefihren
Zusammensetzung BgH, iiber, das ersichtlich uneinheitlich war und wohl
freies Bor enthielt. Fliichtige Hydride traten dabei nicht auf. Ahnlich verlief

18) vergl. hierzu die folgende Abhandlung.
1) XXII. Mitteil.: voranstehend.
?) A.Stock u. W.Siitterlin, B. 67, 408 [1934].
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die Zersetzung eines Gemisches von 1% B,Hg mit 999 H, in der 7 mm
langen Funkenstrecke eines Induktionsapparates. Dagegen ergab die ,,dunkle
elektrische Entladung'‘ in einem Berthelotschen ,,Ozonisator” ein einheit-
liches, festes, nichtfliichtiges, gelbes Hydrid (BH);. Die Reaktion verlief
etwas verschieden, wenn reines B,H, oder wenn Gemische mit H, oder Ar
verwendet wurden.

] Unsere Apparatur entsprach im wesentlichen der bei den thermischen Versuchen
benutzten?). Sie enthielt (Figur 1) mehr Ventile, zumeist Doppelventile (Schwimmer-
ventil und pordses Ventil nebeneinander), damit sich auch bei erheblichen, durch die
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Fig. 1. Apparatur zur Behandlung des BH,; mit der dunklen ReaktionsgefdB der
elektrischen Entladung. Apparatur.

Anwendung der nichtkondensierbaren Gase (H,, Ar) bedingten Druckunterschieden die
Apparatteile rasch verbinden lieBen$), 3 Manometer (M,, M;, M;) und ein pordses Ventil V,
welches gestattete, H, und Ar in die Vakuumapparatur hineinzulassen’). P ist die Gas-
Umlaufpumpe, K ein Kolben von 4500 ccm Inhalt. Bei VA schlof sich wieder die all-
gemeine Hochvakuum-Apparatur an. Das Reaktionsgefdl R war hier ein ,,Berthelot-
Ozonisator (Figur 2), dessen Innenrohr in einem Schliff saB, um die bei den Versuchen
entstehenden Beschlige zuginglich zu machen. Innenrohr und AuB8enzylinder enthielten
angesduertes Wasser. Benutzt wurde Wechselstrom von 50 Perioden, 110 Volt, 1 Ampere,
der mit einem kleinen Umformer auf 15000 Volt gebracht wurde. Das Gas stromte
von oben ein. Die Stromungsgeschwindigkeit war hier ungefihr 150 ccm/Min. (auf
Atmosphirendruck umgerechnet). Beziiglich Arbeitsweise, Untersuchung der Reaktions-
produkte usw. sei auf die voranstehende Mitteilung verwiesen.

3) vergl. die voranstehende Mitteilung.
1) A.Stock, B. §8, 2056 [1925].
5 A.Stock, Ztschr. Elektrochem. 23, 34 [1917], Fig. 9, IV.
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Die Tafel gibt einen  erblick {iber die Versuchsergebnisse (alle Volume,
auch bei den nicht gasférmigen Stoffen, beziehen sich wieder auf Gas von 09,
760 mm):

Versuch ............ 1 2 3 4 5 6 7
B,H, angew., cem.... 1520 101.1 101.0 1415 1013 1471 1510
Beigemengt, ccm .... nichts 3000 H, 5000 H, 5000 H, 4000 Ar 2500 Ar 4200 Ar
Anfangsdruck, mm .. 22 465 770 760 615 375 560
Versuchsdauer, Stdn. . 26 22 10 20 14 17 21 ~
B,H, zersetzt, ccm .. 151.6 81.9 38.0 90.5 97.3 146.7 151.0
% - 99.6 - 80.5 376 64.2 96.2 996 100

Fliichtige Hydride 11.1 B,H,+

entstanden, cem ...  BH,, - - - - - -
H, entstanden, ccm . 2739 — — — 198 296 310

Vom zersetzten B,H,

iibergegangen in

(BH)x, % +vvvvnne 85 100 100 100 100 100 100
in fliichtige Hydride, %, 15 —_ — — —_ — —

Versuch mit unverdiinntem B,H, (1).

Bei dem in der Tafel angegebenen Anfangsdruck von 22 mm, der sich
bei vollstindiger Vergasung des angewendeten B,H, ergab, vollzog sich die
elektrische Entladung mit Stérungen. Als wir durch Abkjihlen des U-Rohres
U, auf —145° einen Teil des B,H, verfliissigten (der in dem MaBe, wie durch
die Reaktion ByHy verschwand, allmahlich wieder verdampfte), so daBl der
Druck auf 11 mm sank, erfolgte eine regelmiBige, das ganze Reaktionsrohr
erfiillende, rotlichblaue Glimmentladung. Im U-Rohr U,, das sich in einem
—125%-Bad befand, kondensierten sich die bei der Reaktion gebildeten Bor-
hydride, die sich spiter als ein Gemisch von B;H, und B H,, erwiesen. In R
hatte sich auf der ganzen Linge ein griinstichig-gelber, diinner, glasklarer
Beschlag gebildet. Seine Zusammensetzung ergab sich aus der Versuchs-
bilanz zu 248 ccm B und 251 ccm H,, d. h. 1B:1H. Bei einem anderen Ver-
such, bei dem mit héherem BgH4-Druck (30 mm) gearbeitet wurde, war der
Beschlag H-reicher, etwa der Formel BH, , entsprechend; das (BH); enthielt
noch Beimengungen von H-reicheren Hydriden. Von den diinnen, an der Luft
schnell Wasser anziehenden Beschligen lie sich nur ein kleiner Teil zur
weiteren Untersuchung unverindert aus dem Gefill entfernen.

Versuche mit Hy-Zusatz (2.3.4).-

Der Wasserstoff entstammte der Bombe und war durch Ubetleiten iiber
500° heiBen Platinasbest und Kiihlen mit fliissiger Luft von O, und H;O
befreit. Vor Einschalten des Stromes wurden B;H, und H, durch mehrstiindiges
Laufen der Gaspumpe gemischt. Bei Versuch 2 und 3 ging die elektrische
Entladung von Anfang an ohne Stérung vonstatten, bei 4, wo die ByH,-Kon-
zentration groBer war,.erst nachdem sich ein Teil des B,H, zersetzt hatte.
Wie aus der Zusammenstellung ersichtlich, blieb bei diesen Versuchen, in
Gegenwart des groBen H,-Uberschusses, die Umwandlung des ByH, auch bei
langer Dauer unvollstindig. AuBer dem unzersetzten B,H, lieflen sich keine
fliichtigen Borhydride nachweisen. Auch hier iiberzog das feste Hydrid die
gesamte Wandung des Reaktionsrohres als diinne, durchsichtige, festhaftende,
gelbe Schicht und lieB sich nur zum kleinen Teil unzersetzt gewinnen.

Berichte d. D. Chem. GeseHschaft. Jahrg. LXIX. 95
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Versuche mit Ar-Zusatz (5.6.7).

Wir verwendeten ein als mindestens 99!/,-proz. bezeichnetes Argon,
das uns die Linde-Gesellschaft in Hoéllriegelskreuth dankenswerter-
weise zur Verfiigung stellte. Wir befreiten es durch Uberleiten iiber heifes
Kupfer von Spuren O, und trockneten es bei —100°. Es wurde durch mehr-
stiindiges Umpumpen griindlich mit dem B,H, gemischt. Die Reaktion ver-
lief hier vollstindig glatt. Die elektrische Entladung vollzog sich ganz regel-
miflig. Bei geniigend langer Versuchsdauer (21 Stdn., Versuch 7) ging das
B,H, quantitativ in das feste Hydrid iiber. Dieses setzte sich groBltenteils
gleich oben an der Eintrittsstelle des Gases in das Reaktionsrohr als dickerer,
undurchsichtiger, gelber Beschlag an, der in trockner CO,-Atmosphire gut
entfernt werden konnte. Nach Beendigung des Versuches pumpten wir das
H,-Ar-Gemisch ab und bestimmten den H,-Gehalt in verschiedenen Proben
durch Verpuffen mit O,. Beispielsweise fanden wir bei Versuch 7 (Gesamt-

Gasvolum: 4600 ccm):

Mittel von
Probe .......c.ciiiiainnn 1 2 3 4 1—4
Volum, ccm ... vvvneennnnn 22.19 29.10 25.95 22.90
H,-Gehalt, ccm........... 145 2.00 1.80 1.52
H, im Gesamtgas, ccm ... 301 316 319 305 310

Das Volum des entstandenen H, war das Doppelte des verschwundenen
B,H; (151 ccm), wie es die Gleichung B,Hg = 2BH 4 2H, verlangte.

Analyse des (BH)x.

Das feste Borhydrid ist, wie schon erwihnt, sehr hygroskopisch. Es
wurde aus den Reaktionsrohren unter trocknem CO, entfernt und im ver-
schlossenen Gefif iiber Phosphorpentoxyd aufgehoben. Einmal entziindete
sich eine Probe, als sie an die Luft gebracht wurde, ohne besonderen Anla}
mit Knall und griiner Flamme.

Zur quantitativen Analyse zersetzten wir das Hydrid (etwa je 30 mg) im
Vakuum in einem Quarzrohr, das im Laufe mehrerer Stdn. bis gegen 1000¢
erhitzt wurde. Eine mit fliissiger Luft gekiihlte Vorlage nahm die kondensier-
baren Reaktionsprodukte auf. Der gleichzeitig entstehende Wasserstoff
wurde dauernd abgepumpt, so daB der Druck immer unter 1 mm blieb. Bei
100° begann eine schwache, sich bei hoéheren Temperaturen allmihlich
steigernde H,-Entwicklung; die Substanz fiarbte sich dunkelgelb. Bei 350°
war sie gelbbraun, bei 800° braunschwarz und gab weiterhin kein Gas mehr ab.

Bei allen Analysen fand sich in der Vorlage eine kleine Menge (als Gas
0.4—0.5 ccm) Kondensat, das sich auffallenderweise als praktisch reines
BgH,, erwies. Eine Probe (0.66 ccm) zeigte folgende Tensionen:

oCc ... —47.0—36.3—21.8—148—11.5 —48 0 +42 +73+4119 +153
mm ...... 20 25 30 40 42 60 75 90 100 13.0 150

Fiir BgH,, fanden wir friiher®) die 0°-Tension 7.2 mm; bei anderen Tem-
peraturen wurde die Tension noch nicht bestimmt. Wir hydrolysierten die
Substanz durch mehrtigiges Erhitzen im EinschluBrohr auf 100°. Es ent-
wickelten sich dabei 9.1 ccm H, (ber. fiir BgH,, 9.3 ccm) ; die Losung enthielt
3.93 ccm B (ber. 3.96 ccm).

¢ A.Stock u. E.Kuss, B. 36, 802 [1923].
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Im folgenden sind die mit Hydrid-Priparaten der drei verschiedenen
Darstellungsverfahren erhaltenen Analysenzahlen zusammengestellt. Der
nach-dem Glithen bleibende dunkelbraune Riickstand, dessen” Gewicht sich
aus der Gewichtszunahme des Quarzrohres ergab, wurde als B in Rechnung
gestellt. Die Bor-Titration nach Léstn in Salpetersidure ergab, wie bei dieser
Art der Hydrid-Analyse immer, etwas kleinere (etwa um 1 mg) B-Werte, weil
das Quarzrohr oberflichlich mit dem B reagierte:

Analyse .................. 1 2 3 4
Priparat von Versuch ..... 1 : 1 2 6
Dargestellt aus ............ B,H, allein B,H, + H, B,H, + Ar
Substanzmenge, mg........ 29.9 28.7 30.0 32.2
entsprechend ccm BH ... .. 559 33.6 56.0 60.1
Entstanden H,, ccm ....... 258 24.75 24.6 27.9
BgH,, com ....... 0.40 0.42 0.55 0.40
im BgH,pcem B .......... 2.4 2.5 3.3 24
cem Hy .......... 2.0 21 2,75 2.0
B im Riickstand, ccm ... .. 54.4 52.3 53.0 57.8
Insgesamt gef.ccm H...... 55.6 53.6 54.7 59.8
ccm B, 56.8 54.8 56.3 60.2
Formel ............c....... BH,.o9 BH, o6 BH, BH,.,,

Diese Analysenbefunde bewiesen eindeutig, da das Hydrid (BH),
vorlag. Dieses war bei allen drei Darstellungsverfahren als einziges nicht-
fliichtiges Reaktionsprodukt, bei der Darstellung aus B,Hy+ Ar ganz quanti-
tativ entstanden. Beim letzten Verfahren bildete es sich in groiter Reinheit,
soweit sich aus den kleinen analytischen Unterschieden Schliisse ziehen lassen.
Fiir die praktische Darstellung des (BH), empfiehlt sich die Anwendung des
B,Hg-Ar-Gemisches auch deshalb, weil man das Hydrid dabei in dicker
Schicht bekommt, mit der man mehr anfangen kann als mit den diinnen
Beschliagen der anderen Versuche.

Die Eigenschaften dés (BH)x.

Auch in ihren Eigenschaften stimmten die nach den 3 Verfahren ge-
wonnenen Priparate iiberein. Die mit Ar dargestellten sahen ein wenig heller
aus als die anderen. Ihre Farbe entsprach etwa dem Chromgelb.

Unter dem Mikroskop erwies sich (BH)x als optisch inaktiv; krystallini-
sche Beschaffenheit war, auch bei réntgenoptischer Untersuchung, nicht zu
erkennen.

DaB (BH)x sich gelegentlich bei Berithrung mit Luft unter Knall und
mit griiner Flamme entziindet, wurde schon erwahnt. Beim Aufbewahren im
EinschluBrohr oder im Exsiccator iiber Phosphorpentoxyd haben wir keine
Veranderung bemerkt.

(BH)x ist ohne Zersetzung weder zu verdampfen noch in Losung zu
bringen (unldslich in CS,, CCl,, CHCl,, Benzol usw.). Eine Molekulargewichts-
bestlmmung war daher unméglich. Von Methanol und Alkohol wird es unter
Zersetzung und H,-Entwicklung gelost. An feuchter Luft zieht es schnell
Wasser an, indem es nal wird und sich aufbliht. Die Einwirkung von Wasser
geht unter Entwicklung von nach Boranen riechendem H, vor sich; sie fiihrt
nicht zu vollstindiger Hydrolyse bis zur Borsiure. Wahrend ein Teil des
(BH)x in Losung geht, bilden sich farblose, optisch inaktive Krystallnidelchen,

95*
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die von Wasser erst in der Hitze langsam angegriffen werden, sich dagegen in
Methanol 16sen. Die wifirige Losung reduziert KMnO, stark; die fiir manche
niedrigen Oxydstufen des B charakteristische schwarze Ni,B-Fillung mit
Nickelsalz-1,6sung gibt sie nicht.

Wir haben nur einige orientierende Versuche iiber die Reaktion zwischen
(BH)x und Wasser ausgefiihrt. Das Hydrid wurde in der Kilte mit Wasser
behandelt, die Fliissigkeit bei niedriger Temperatur wieder zur Trockne
gebracht und die im Riickstand ersichtlich vorhandene Borsdure (doppel-
brechende Krystalle) durch wiederholtes Eindampfen mit Methanol ver-
fliichtigt, bis keine Gewichtsabnahme mehr eintrat. Es hinterblieb eine teil-
weise krystallinische (optisch einachsige, tetragonale Krystillchen) Substanz.
Einer mit der wiflrigen Aufschlimmung ohne vorheriges Kochen vor-
genommenen Borsdure-Titration zufolge enthielt sie nur 29, B als Borsdure.
Beim Kochen der milchig-triiben Aufschlimmung mit Perhydrol und Salpeter-
sidure (vergl. die vorhergehende Mitteilung) erfolgten klare Losung und voll-
stindige Oxydation; die Titration ergab jetzt 60 bis 619, B fiir die urspriing-
liche Substanz.

Eine andere Probe, 21.6 mg (BH): (entspr. 40.3 ccm BH), wurde in der
Vakuumapparatur mit einigen cem (fliiss.) Wasser bei Zimmertemperatur
1/, Stde. stehen gelassen. Dabei entwickelten sich 6.78 ccm H,. Der bei
schnellem Eindampfen im Vakuum erhaltene Riickstand wog 32.4 mg (Ge-
wichtszunahme: 10.8 mg), was nur einer Aufnahme von etwa !/, O-Atom je
B-Atom entsprach und zeigte, daf} die Hydrolyse nicht annihernd bis zur
Borsaure ging. Wir dampften die Substanz mehrere Male mit Methanol bei
Zimmertemperatur ab, um etwa vorhandene Borsidure zu entfernen. Die mit
17.5 mg unter H,0,-Zusatz ausgefithrte Borsidure-Titration ergab 10.8 mg
= 61.79, B, fast genau wie bei der oben angefiihrten Analyse. In anderen,
dhnlich hergestellten Priparaten fanden wir um 1 bis 29, héhere B-Werte.
Augenscheinlich entstand in allen Fallen dasselbe Hydrolysenprodukt. Nach
seinem B-Gehalt muflte es 1 O auf 3 B enthalten. Hiernach und unter Beriick-
sichtigung der merkwiirdigen Tatsache, daB beim Erhitzen des (BH)x eine
nicht unbetriachtliche Menge BgH,,, aber kein anderes Hydrid entsteht, darf
man vielleicht — mit allem Vorbehalt! — folgendes schliefen: Das (BH)x
enthilt fester gefiigte Bg-Gruppen. Diese bewirken einerseits, dafl beim thermi-
schen Zerfall unter der Einwirkung des freiwerdenden nascierenden H, ein
Teil des (BH)x in BgH,, iibergeht. Andererseits fiihren sie bei der Behandlung
des (BH)x mit H,O zunichst (spiter geht die Hydrolyse weiter) unter An-
lagerung von H,0 zur Entstehung von Hexaboran-Ketten:

HH HHHHHHHH
O T e T I B
...B—B—B—B—B—B—B—B—B—B...,

H OH H OH

die mit je einem weiteren H,O reagieren, indem sich OH.(BH),.OH bildet
und H, frei wird. Fiir BgHg(OH), berechnen sich 61.9%, B (bei obigem Ver-
such gef. 61.79%); bei seiner Entstehung aus 21.6 mg (BH)x wiren 6.7 ccm
H; zu erwarten gewesen, wihrend wir bei der ersten Einwirkung von H,0O
auf das (BH)x 6.8 ccm H, erhielten.
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Eine charakteristische Reaktion zeigte (BH)x mit Salpetersiure. Ver-
setzte man das Hydrid oder die wilrige Losung mit 2-n. Salpetersdure und
erwirmte, so entstand unter Stickoxydentwicklung eine dauerhafte braunrote
Farbung. Beim Eindampfen der Lisung erhielten wir rotbraune Krystalle,
in die farblose Teile eingebettet waren. Letztere, offenbar Borsiure, lieBen
sich durch Abdampfen mit Methanol verfliichtigen. Die dabei bleibende,
jetzt einheitlich rotbraune krystallinische Substanz explodierte bei schwachem
Erwirmen oder beim Beriihren mit einem heiflen Glasstab mit lautem Knall
unter Stickoxydentwicklung und Entfirbung. Die wiBrige Losung der roten
Substanz entfirbte sich auf Zusatz von iiberschiissigem Alkali und wurde
gelb. Mit Diphenylamin und Schwefelsiure zeigte sie Blaufirbung. Wahr-
scheinlich entsteht aus dem (BH)x eine Nitro-Verbindung. Mit anderen
Oxydationsmitteln, wie H,O, oder Cl, erhilt man keine Rotfirbung. Ahn-
liche Reaktionen beobachteten wir friiher beim Behandeln der Erhitzungs-
riickstinde von Ky(B,H,) und von K,(B,H,(OH),) mit Salpetersiure?).

Von konz. Salpetersiure wird (BH)x unter Knall, Feuererscheinung und
Stickoxydentwicklung zersetzt.

Dem hier beschriebenen (BH)x #hnliche nichtfliichtige, feste, gelbe
Hydride, deren Zusammensetzung sich der Bruttoformel BH mehr oder
weniger niherte, haben wir vielfach bei thermischen Zersetzungen von B,H,,
B,H,,, BgH,, (hier in verhiltnismiBig grofler Ausbeute; vergl. die voran-
stehende Mitteilung) usw. gefunden. Doch erfolgte ihre Bildung niémals so
einheitlich und vollstindig, wie sie sich mit der dunklen elektrischen Ent-
ladung beim B,H, (besonders in Mischung mit Ar) erreichen 148t. Offenbar
kommt dem Radikal BH, das hier augenscheinlich quantitativ aus B,H, ent-
steht, um sich sofort zu dem nichtfliichtigen (BH)x zu polymerisieren, bei den
proteusartigen Verwandlungen, deren das B,H, fihig ist, eine wichtige Rolle
zu, neben der zweiten Grundreaktion 2B,H, = B H,,+ H,. Der nascierende
Wasserstoff beteiligt sich an den mannigfaltigen Reaktionen, die zu den ver-
schiedensten Gleichgewichten und Hydriden fiihren und der Phantasie weiten
Spielraum lassen: B,H,, + BH — B;H,;, B,H,; - B;H, + H,, B;H, + BH
—> BgH,o, BH,, — 2 ByH,, B;H, + H — B,H,, B,H,, - BH, + B,H,, 2 BH,
- B,H,, 2 B;H, - BH,, + 2 H,, 2 B;H, —» B, H,, + 2 H, usw.

Das (BH)x reiht sich in Eigenschaften und im Verhalten den dhnlichen
wasserstoffarmen, nichtfliichtigen Hydriden der dem Bor nahestehenden
Elemente an, dem Cupren (CH)x, den Polysilenen (SiHy);, den Polygermenen
(GeH,)x.

*) A.Stock, W.Siitterlin u. F. Kurzen, Ztschr. anorgan. allgem. Chem. 22§,
230 [1935}; A.Stock u. E. Kuss, B. 47, 824 [1914].



