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dieser Zeit kristallisierte ein farbloses Produkt (Zinn-Doppelsalz), das zusammen rnit der 
Lasung vom Zinn dekantiert wurde. Beim Erkalten kristallisierten 19 g. 

Das Salz wurde rnit 4n NaOH und Ather behandelt. wobei es fast vollsttindig in Lasung 
ging. Nach Trocknen wurde der bither abdestilliert und das so erhaltene hellgelbe 61 in 
IOOccm Methanol aufgenommen. Die Lasung zeigte eine starke, blauviolette Fluoreszenz. Bei 
Zugabe von 50ccm halbkonz. Salzsaure kristallisierte das Hydrochlorid des 5.6-Benzo-hexu- 
hydrocarbuzols: I I .7g Prismen vom Schrnp. 270". Zur Analyse wurde aus Methanol + Wasser 
unter Zusatz von 6n HCI umgelilst (Schmp. 270" nach Sintern ab 260") und bei 80'/12 Torr 
getrocknet. 

C I ~ H ~ ~ N .  HCI (259.8) Ber. C 73.97 H 6.99 CI 13.65 N 5.39 
Gef. C 74.34 H 7.06 CI 13.79 N 5.33 

Das Salz IieD sich rnit Nitrosodisulfonat oxydieren. Die Reaktionslasung lieferte einen roten 
Chloroformextrakt, der das envartete 5.6-Benzo-tetrahydrocarbazol-chinon-(7.8) (XXVIII) 
oder das durch bloDe Dehydrierung gebildete o-Chinonimin XXIX enthalten haben dllrfte. 

In 
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Durch Umsetzung von NaHAI(OC2H5)3 mit Triphenylzinnchlorid, Diphenyl- 
zinndichlorid, Phenylzinntrichlorid und Tricyclohexylzinnchlorid wurden fol- 
gende neue Verbindungen dargestellt und deren Konstitution diskutiert: 
(C~H~)~S~HAI(OCZHS)~,  (CsH,)zsn(HAl(oC~H,)31~. C~HSS~[HAI(OCZHS)~I~ 

und (C6HI I ) ~ S ~ H A I ( O C Z H ~ ) ~ .  

einer friiheren Abhandlung 1) wurde die Darstellung von Natrium-hydrogeno- 
triathoxoaluminat (I) durch Einwirken von NaH auf die diissige Form des Alumi- 
nium-athylats (a-Modifikation) entsprechend der Gleichung : 

NaH + AI(OC2Hs)j - NaHAI(OCzH5)3 
I 

beschrieben. Es wurde bereits darauf hingewiesen, daD diese Verbindung kein eigent- 
liches Salz darstellt, da sie, in Pyridin gelost, keine merkbare elektrische Leitftihig- 
keit zeigt. Wir untersuchten, ob sich das Natrium durch andere Metalle bzw. elektro- 
positive Radikale ersetzen la&, und priiften zunkhst das Verhalten von 1 gegeniiber 

1) 0. SCHMITZ-DUMONT und V. HABERNICKEL, Chem. Ber. 90, 1054 [1957]; s. auch 
0. SCHMITZ-DUMONT und V. HABERNICKEL, Naturwissenschaften 39, 20 [1952], und 0. 
SCHMITZ-DUMONT und G. BUNGARD, Angew. Chem. 67, 208 [1955]. 
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Organozinnchloriden, also Verbindungen, welche das Chlor in nicht ausgesprochen 
salzartiger Bindung enthalten. Da die Orgariozinnchloride ebenso wie I in Ather gut 
loslich sind, konnten die Umsetzungen in ltherischen Losungen vorgenommen werden. 

Es zeigte sich, daD die Reaktionen ahnlich wie Ionen- 
reaktionen meist sofort unter Abscheidung von NaCl 
verlaufen. Folgende Organozinnchloride wurden mit I 
umgesetzt : Triphenylzinnchlorid,Diphenylzinndichlorid, 

70 a 30 ' Phenylzinntrichlorid und Tricyclohexylzinnchlorid sowie 
Dimethylzinndichlorid. 

k 
NOHAIfK2Hs 3 

1. UMSETZUNGEN MIT TRIPHENYLZINNCHLORID 

Triphenylstannyl-hydrogenotriathoxoalurninat ( I l )  : Ver- 
einigt man atherische Losungen von Triphenylzinn- 
chlorid und I im Mo1.-Verhaltnis 1 : 1, so fallt NaCl aus. 

Aus der Losung lalt  sich I1 als weiBes kristallines Pulver (s. nebenstehendes Debyeo- 
gramm) isolieren. Die Reaktion verlauft nach der Gleichung: 

(C6Hs)$hCI t NaHAI(OCzHs)3 - -+ ( C ~ H S ) ~ S ~ H A ~ ( O C ~ H S ) ~  + NaCl (2) 

Die neue Verbindung ist in den gebrauchlichen organischen Medien leicht loslich. 
In Benzol liegt sie monomolekular gelost vor. In Pyridin zeigt I1 keine merkbare 
elektrische Leitfahigkeit. Eine nennenswerte Dissoziation in Ionen liegt also nicht vor. 
In alkoholischer Losung wird I1 durch Zugabe von Wasser unter Abscheidung von 
Al(OH)3 hydrolysiert. Aus der filtrierten Losung IaBt sich Triphenylzinnhydroxyd 
isolieren, das allerdings erst nach mehrfachem Umkristallisieren den in der Literatur 
angegebenen Schmp. 1 17" erreicht. Dieses Ergebnis entspricht der Reaktionsgleichung : 

(C6H&SnHAI(OC2Hs)3 + 4 HOH -+ (C6Hs),SnOH + AI(OH)3 + 3 CzHsOH + Hz (3) 

Der nach (3) entstandene Wasserstoff wird aber nicht in Freiheit gesetzt. Man muB 
hieraus schlielen, daB der Wasserstoff in statu nascendi zu Reduktionsreaktionen 
verbraucht wird. Das macht auch die unreine Form der Abscheidung des entstan- 
denen Triphenylzinnhydroxyds versmdlich. 

Was nun die Struktur von I1 betrifft, so steht die Frage nach der Verkniipfung von 
Sn und A1 im Vordergrund. Eine Formulierung als Salz (C&)$h[~(oC2Hs)3] 
wird den Eigenschaften der Verbindung nicht gerecht, da sie keinen Salzcharakter 
besitzt. Es ist moglich, daD die Bindung des Sn an Al iiber eine OR-Briicke erfolgt. 
Eine zusatzliche Wasserstoflresonanzbriicke, entsprechend 

I1 

R 
Ph = C6H5 (Die 5 Liganden des Sn in den Ecken einer Ph 0 OR 

' /  \ A /  Ph- Sn 

Ph 
I \H/ kOR R = CzHs trigonalen Doppelpyramide: sp3d-Hybrid) 

wkre ebenfalls zu diskutieren. 1st letzteres der Fall, sollte sich I1 auch durch Ver- 
einigung von Aluminiumathylat und Triphenylzinnwasserstoff gewinnen lassen : 

( C ~ H S ) ~ S ~ H  + AI(0CzHsh - (CaHshSnHAI(OCzHs)3 (4) 
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Die beiden Komponenten reagieren aber nicht nach (4) miteinander (s. Beschrei- 
bung der Versuche). Dieses negative Ergebnis miichten wir jedoch nicht als strengen 
Beweis gegen das Vorhandensein einer Wasserstoffresonanzbriicke ansehen. 

2. UMSETZUNG MIT DIPHENYLZINNDICHMRID 

Diphenylstannyl-bis-hydrogenotriaihoxoaluminat ( H I )  : Bei der Vereinigung der 
atherischen Losungen von Diphenylzinndichlorid und I im Mo1.-Verhaltnis 1 : 2 
fallt sofort NaCl aus. Die Reaktion muB, um Zersetzung zu vermeiden, bei -50 
bis -60" ausgefuhrt werden. Wird das Filtrat bei moglichst niederer Temperatur 
abgedampft, so hinterbleibt ein weikr Ruckstand, welcher die Zusammensetzung 111 
besitzt und monomolekular in Benzol loslich ist. 

(C6H5)zSnCIz + 2 NaHAl(OC?H5)3 --+ (C~H~)ZS~[HAI(OCZHS)~]Z + 2 NaCl (5) 

Wird die Temperatur nicht tief genug gehalten, so tritt Zersetzung unter Gelb- 
fkbung ein. Als Zersetzungsprodukt entsteht Aluminiumcithylat und eine gelbe 
Substanz, wahrscheinlich polymeres Diphenylzinn, das  aus primar entstehendem 
Diphenylzinnwasserstoff resultiert : 

(C~HS)ZS~[HAI(OCZHS)~~Z ~- (C6Hs)zSnHz + 2 AKOCzHsh (6)  
n (C6Hs)zSnHz - + n(C6Hs)zSnfnHz __ - [(CaHs)zSnln (7) 

Diese Zersetzungsreaktion steht mit der Annahme von zwei Wasserstoffresonanz- 
briicken zwischen 1 Sn und 2 Al im Einklang. Es ist auch moglich, daB noch zwei 
0-Briicken vorhanden sind, so daR 6-zahliges Sn mit octaedrischer Konfiguration 
(sp3dz-Hybrid) vorliegt : 

111 

3. UMSETZUNG MIT MONOPHENYLZINNTRICHLORID 

Phenylstannyl-tris-hydrogenotria"fhoxoa1uminat (I V) : Wird Phenylzinntrichlorid 
mit I im Mo1.-VerhAtnis 1:3 in atheriscber Liisung umgesetzt, so fallt wohl NaCl 
aus, doch erfolgt die vollstandige Umsetzung nicht so schnell wie mit den anderen 
Phenylzinnhalogeniden. Das aus der atherischen Liisung erhaltene IV ist noch zer- 
setzlicher als die Diphenylverbindung 111. Man muB in gtoBer Verdunnung bei -75" 
und schnell arbeiten, um ein reines Produkt zu erhalten: 

C6HsSnC13 + 3 NaHAI(OCzH5)3 - + C ~ H S S ~ [ H A I ( O C ~ H S ) ~ ] ~  + 3 NaCl (8) 

Auch IV ist in Benzol monomolekular loslich. Fur die Moglichkeiten der Ver- 
1v 

knupfung von Sn und A1 gilt hier das bei Verbindung I11 bereits Gesagte. 

4. UMSETZUNG MIT TRICYCLDHEXYLZINNCHLORID 

Tricyclohexylsiannyl-hydrogenotriathoxoaluminat : Tricylohexylzinnchlorid setzt sich 
in atherischer Losung wesentlich langsamer um als Triphenylzinnchlorid. Erst nach 
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24 Stdn. ist die Reaktion bei 30-35" vollstiindig. Hohere Ternperaturen sind wegen 
der hierbei erfolgenden Zersetzung nicht anwendbar. 

(C6H11)3SnCl + NaHAI(OCzH5)3 -+ (C6H11)3SnHAI(OC2H5)3 + NaCl (9) 

Die vie1 kleinere Bildungsgeschwindigkeit der Tricyclohexylverbindung gegenuber 
der Bildung der Triphenylverbindung I1 ist sicherlich durch den schwacher ionogenen 
Charakter der Sn - CI-Bindung irn Tricyclohexylzinnchlorid bedingt. 

5 .  UMSETZUNG MIT ANDEREN ORGANO-ELEMENTHALOGENIDEN 

Bei der Umsetzung von Dimethylzinndichlorid mit 1 gelang es auch bei tieferen Tempera- 
turen nicht, das erwartete ( H J C ) ~ S ~ I [ H A I ( O C ~ H ~ ) ~ ] ~  zu isolieren, da stets Zersetzung erfolgte. 
Tripfien~lsiliciirmchlorid und Triphenylbleibromid reagieren gunerst langsam rnit 1. Auch hier 
konnte infolge eintretender Zersetzung das erwartete Triphenylsilicium- bzw. Triphenyl- 
blei-hydrogenotriiithoxoaluminat nicht gewonnen werden (s. Beschreibung der Versuche). 

BESCHREIBUNG D E R  VERSUCHE 2 )  

a-Aluminiumathylot kann nach SCHMITZ-DUMONT und HABERNICKEL 1)  durch 20 stdg. 
Erhitzen von reinstem P-AI(OC~HS)~ im Autoklaven unter H2-Druck (70 -80 atii) bei 235 bis 
240" erhalten werden. Einfacher wird a-Al-athylat nach der Angabe von HESE und SCHRO- 
D E L ~ )  gewonnen. Eine Reinigung der a- von der P-Modifikation ist durch Ather moglich, 
in dem die monomere a-Form leicht, die polymere P-Form schwer laslich ist. 

I .  Nnrrium-hydrogenorriathoxooluminot ( I )  
a) 38 g a-Al-kjhylot werden zusammen rnit I I g NaH (MoLVerh. etwa I : 2) in 200 ccm 

absol. Ather in einer Ampulle 100 Stdn. bei 60" geschilttelt; nach dem Erkalten wird mit 
Ather verdiinnt, filtriert und nach Abdampfen des Athers i. Vak. das hinterbliebene An- 
lagerungsprodukt in einer Fritte 2mal rnit Xylol dann 3mal rnit Petrolather gewaschen 
und im Nz-Strom getrocknet. Ausb. 80-90% d. Th. Das nicht rnit Xylol gewaschene Roh- 
produkt hat starker reduzierende Eigenschaften als die reine Verbindung. Es reduziert in 
ather. Lbsung Triphenylzinnchlorid bis zum metallischen Zinn. Wahrscheinlich sind dem 
Rohprodukt geringe Mengen eines Substitutionsproduktes, etwa N~H~AI(OC~HS)Z,  beige 
mengt. 

b) 17 g a-Al-Arhylnr in 300 ccm absol. Ather werden in einem Rundkolben rnit Riick- 
AuDkUhler und RLihrer auf dem Wasserbad unter Erhitzen gelbst und ~ c h  und nach rnit 
2.6 g feingepulvertem NaH versetzt (starkes Aufschaumen des h e r s ) ;  anschlieDend wird 
2 Stdn. erhitzt und wie bei a) aufgearbeitet. Ausb. 40-50% d. Th. Auch bei Anwendung 
von NaH im UberschuD tritt als Reaktionsprodukt nur die Anlagerungs- und keine Sub- 
stitutionsverbindung auf. Fur die Darstellung von I eignet sich nach HESE und SCHRODEL~) 
als Reaktionsmedium besonders gut Tetrahydrofuran. I ist ein weiDes kristallines Pulver 
rnit charakteristischem Rbntgenogramm. Zersetzt sich an der Luft. In Ather monomole- 
kular Ibslich, wenig loslich in absol. Xylol und Benzol. Elektr. Leirfiihigkeit in Pyridin: Eine 
Losung von 0.039 g I in 20 ccm absol. Pyridin zeigte einen Widerstand von > lo7 Ohm. 
NaHAI(OC2H& (186.2) Ber. C 38.71 H aktiv 0.537 Al 14.48 Na 12.35 

Gef. C38.7, 38.1 H 0.48, 0.52 A114.1, 14.7 Na11.9 
MoLGew. 159 f 25 (ebullioskop. in h e r )  

2) Exuerimentelle und auuarative Einzelheiten s. G. BUNGARD. Dissertat. Universitat 
Bonn l 9 b .  

3 )  G. HESSE und R. SCHRODEL, Liebigs Ann. Chem. 607, 25 [1957]. 
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2. Triphenylzinn-hydrogenotrilirhoxoaluminat (11) 
a) In einem sorgfaltig getrockneten 1-1-Zweihalsrundkolben, der einerseits mit einer 

eingeschliffenen Frittenapparatur, andererseits rnit einem Anschiitz-Aufsatz rnit Rack- 
BuDklihler und Tropftrichter, beide eingeschliffen und rnit Trockenrohr versehen, verbunden 
ist, werden 3.72 g (0.02 Mol) I und 150 ccm absol. Ather unter strBmendem N2 in die Fritten- 
apparatur eingebracht und der durch N2 in den Kolben gedrllckten Lasung aus dem Tropf- 
trichter nach und nach 7.74 g (0.02 Mol) (C,jHs)3SnCI4) in 150 ccm absol. Ather zugefigt. 
Die Umsetzung erfolgt mornentan unter Abscheidung von NaCI. Nach 2stdg. Erhitzen 
unter RllckfluD wird der Kolbeninhalt durch eine Fritte filtriert: Frittenriickstand 1.1 g 
(ber. 1.17 g) NaCl; der Ather im Filtrat wird im Vak. abgedampft und das hinterbliebene 
weiDe Reaktionsprodukt in einer kleinen Frittenapparatur im N2-Strom getrocknet. 

b) Aquimolekulare Mengen von Triphenylzinnchlorid und I in absol. bither werden in 
zugeschmolzener Ampulle (Arbeitsweise wie bei 5.) 2-3 Stdn. bei 35" geschilttelt und der 
Ampulleninhalt wie o h  aufgearbeitet. 

( Q H ~ ) ~ S ~ H A I ( O C ~ H S ) ~  (513.2) Ber. C 56.1 Al5.26 Sn 23.44 
Gef. C 55.0, 55.8 A1 5.3, 5.1 Sn 23.4, 23.4 

Mol.-Gew. 507 f 10 (kryoskop. in Benzol) 
Eigenschaften: WeiDes kristallines Pulver mit charakteristischem Debyeogramm (s. Ab- 

bild.), leicht liislich in organischen LBsungsmitteln, wie Benzol, Xylol, Nitrobenzol, Pyridin, 
CC14, Ather, PetrolBther, Aceton und Dioxan. In Benzol monomolekular lbslich und un- 
dissoziiert. Elektrische Leitfahigkeit in Pyridin: eine 0.01 molare LBsung von 11 in absol. 
Pyridin zeigte einen spezif. Widerstand von > lo7 Ohm. 

c) Der Versuch, Verbindung I1 aus Triphenylzinnwasserstotfs) und a-Al-khylat (An- 
lagerungsreaktion) durch 24 stdg. Schiltteln Bquimolekularer Mengen der Komponenten 
in absol. Ather bei 35 -40" zu erhalten, verlief negativ. Nach Abdampfen des Athers war der 
Blige schmierige Rest im wesentlichen ein Gemisch der Ausgangsprodukte. 

3. Diphenylzinn-bis-hydrogenotriathoxoaluminat (111) : In eine Ampulle rnit aufgesetztem 
T-Stuck werden unter standigem Einleiten von N2 durch den seitlichen Ansatz 3.44 g (0.01 
Mol) (c6Hs)~snc/26) und 150 ccm absol. Ather eingeftihrt; die LBsung, in einer Mischung 
von festem COz und Methanol auf -60' gekllhlt, wird portionsweise rnit einer tiefgekuhlten 
Bther. LBsung von 3.72 g (0.02 Mol) I versetzt. Die Umsetzung tritt unter Abscheidung von 
NaCl sofort ein. Der Ampulleninhalt wird in einer Frittenapparatur filtriert, der bither 
i. Vak. in eine Kilhlfalle destilliert und der hinterbliebene Riickstand in einer kleineren Frit- 
tenapparatur durch stromendes N2 getrocknet. Die Aufarbeitung muO ohne Unterbrechung 
und bei tiefer Temperatur durchgefUhrt werden, da die ReaktionslBsung sich bereits bei 
Raumtemperatur und bei IBngerem Stehenlassen unter Gelbfarbung zenetzt. Bei einer bei 
Raumtemperatur unter FeuchtigkeitsausschluD Uber Nacht abgedampften ReaktionslBsung 
wurde der weiDe Atherrllckstand (Schmp. 136") als @-AI(OC2Hs)3 (Schmp. 140") identifi- 
ziert, withrend die intensiv gelbe Substanz am oberen Teil der Kolbenwand polymerisiertes 
Diphenylzinn sein diirfte. 

(GH,&Sn[HAl(OC2Hs),12 (599.4) Ber. C 48.1 (SnOz + AI~OJ) 42.2 
Gef. C48.9, 47.3 (Sn02 + Al2O3) 41.4, 42.0 

Mo1.-Gew. 536, 583 (kryoskop. in Benzol) 

4) K.A.KOZESCHKOW, M.M.NADJ, A.P.ALEXANDROW, Ber.dtsch.chem. Ges. 67,1348 [19341. 
5) Nach der Vorschrift von G. Wrmo, F. J. MEYER, G. LANCE, Liebigs Ann. Chem. 

571, 195 [195l], wurden aus 8.6 g Triphenylzinnbromid ca. 3.8 g (= 54% d. Th.) reines 
(CsH&SnH erhalten. 

6) K. A. KOZESCHKOW, Ber. dtsch. chem. Ges. 62, 996 [1929]. 
153. 
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4. Monophenylzinn-tris-hydrogenotriathoxoaluminat (I V) : Analog wie bei 3. wird 
1 ccm (1.834 g) Monophenylzinntrichlorid6) mit 3.36 g I (Mol.-Verh. 1:3) in absol. Ather 
bei -75" umgesetzt und das Reaktionsprodukt wie bei 3. aufgearbeitet. Beim Zusammen- 
geben der ather. Lasungen tritt sofort Triibung (NaCI-Abscheidung) auf, die sich mehr und 
mehr verstarkt. Da sich die Reaktionslasung gleich zersetzt (Gelbfarbung), mul3te bei - 75" 
und sehr rasch gearbeitet werden. Dabei ist ein von unvollstandiger Umsetzung herriihrender 
geringer Na- und CI-Gehalt im Reaktionsprodukt nicht immer zu vermeiden. 

C~HSS~[HAI(OC~H&]~ (685.5) Ber. C 42.0 (SnO2 + 312 Al2O3) 44.4 
Gef. C 41.0, 41.4 (Sn02 + 312 Al2O3) 42.9, 43.3 

Mo1.-Gew. 657 (kryoskop. in Benzol) 

5. Tricyclohexylzinn-hydrogenotriithoxoaluminat: In eine mit angesetztem T-Stiick ver- 
sehene Ampulle werden unter standigem Einleiten von N2 2.02 g Tricyclohexylzinnchlorid / )  

und 0.93 g I (Mol-Verh. 1 : 1) in absol. Ather eingebracht und nach Zuschmelzen der Ampulle 
(Kiihlung mit C02/Methanol-Kaltemischung) ca. 24 Stdn. bei 30- 35" geschiittelt. Die 
Reaktion verliiuft triige. Erst nach Iangerem Schiitteln beginnt langsam eine standig 
zunehmende NaC1-Abscheidung. Nach 24 Stdn. ist die Umsetzung erst vollstandig. Eine 
Erhahung der Reaktionstemperatur iiber 35" ist wegen eintretender Zersetzung nicht mag- 
lich. Es wird wie bei 3. aufgearbeitet. 

( C ~ H ~ I ) ~ S ~ H A I ( O C ~ H ~ ) ~  (531.4) Ber. C 54.2 (SnO2 + 112 Al2O3) 38.0 
Gef. C 54.1. 54.7 (Sn02 + '12 AI2O3) 37.8 

6. Umsetzung von I mit Dimethylzinndichlorid: In mehreren Versuchen wurde I mit Di- 
methylzinndichlorid8) im MoLVerh. 2: 1 in absol. k h e r  bei tiefen Temperaturen bis zu 
-70" zur Reaktion gebracht. In allen Versuchen findet Umsetzung statt (NaCI-Abschei- 
dung), das Reaktionsprodukt ist aber in der Lasung nicht bestandig. Beim Aufarbeiten der 
Reaktionslosung ging stets eine fluchtige Substanz, vermutlich eine Methylzinnverbindung, 
mit dem k h e r  iiber. Die Verbindung (H~C)~SU[HAI(OC~HS)~]~ wurde nicht erhalten. 

Anhang 
Umsetzung von I mit Triphenylsiliciumchlorid: In mehreren Versuchen wurden 1.86 g (0.01 

Mol) I und 2.95 g (0.01 Mol) (c&),Sic/ in absol. Ather in zugeschmolzener Ampulle 
bei verschiedenen Temperaturen (20-50") und verschiedener Dauer (2 Stdn. bis 4 Tage) 
geschiittelt. Es fie1 ein mit der Schutteldauer zunehmender NaC1-Niederschlag aus. Die 
Reindarstellung der Verbindung ( C ~ H S ) ~ S ~ H A I ( O C ~ H ~ ) ~  gelang aber nicht. Bei 4 Proben 
schwankte der C-Gehalt der Reaktionsprodukte zwischen 58 und 69 % C (ber. 68.8 % C). 

Umsetzung yon I mil Triphenylbleihalogeniden 
a) Bei 5 stdg. Erhitzen von 4.73 g (0.01 Mol) fC6Hsj3PbBr und 1.86 g (0.01 Mol) I in 

absol. Ather auf dem Wasserbad unter RiickfluD findet keine Umsetzung statt. 
b) Wird ein gleicher Ansatz in zugeschmolzener Ampulle geschuttelt bei verschiedenen 

Temperaturen zwischen 35 und 60' und verschiedener Dauer bis zu 7 Tagen (7 Versuche), 
so tritt zwar eine Umsetzung ein, jedoch zersetzt sich die Reaktionslasung gewahnlich unter 
Schwarzfarbung und teilweiser Reduktion des gebundenen Bleis zum Metall. Die Verbindung 
(C6H&PbHAI(OC2H& war aus den ather. Lasungen nicht rein zu isolieren. Bei 7 Ver- 
suchen zeigten die Reaktionsprodukte einen stark schwankenden C-Gehalt zwischen 39.9 
und 49.2% C (ber. 47.9% C). Bei Anwendung von Triphenylbleichlorid waren die Resultate 
die gleichen. 

7) E. KRAUSE und R. POHLAND, Ber. dtsch. chem. Ges. 57, 539 [1924). 
8) Aus Dimethylzinndijodid (A. CAHOURS, Liebigs Ann. Chem. 114, 367 [1860]), nach 

P. PFEIFFER, Z. anorg. Chem. 68, 112 [1910]. 


