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HEINRICH NOTH, SIEGMAR LUKAS und PETER SCHWEIZER

Beitrige zur Chemie des Bors, XXXIIID

Uber Bis(dimethylamin)-phenyl-chloro-bor-chlorid,
{l(CH3),NHL,B(CI)Ph}C1?

Aus dem Institut fiir Anorganische Chemie der Universitdt Miinchen

(Eingegangen am 5. August 1964)

Phenyl-bis(dimethylamino)-boran addiert Chlorwasserstoff zum Bis(dimethyl-
amin)-phenyl-chloro-bor-chlorid, das sich in der Hitze zu Dimethylammo-
niumchlorid und Phenyl-dimethylamino-bor-chlorid zersetzt.

Die GréBe und Art der Gruppe X bestimmt in Dimethylamino-boranen vom Typ
[(CH3);NL,BX das Verhalten gegeniiber Chlorwasserstoff. Ist ihr Raumbedarf grof},
so fiihrt die Einwirkung von 2 Moll. HCI zur Substitution einer Dimethylaminogruppe
gegen ein Chloratom (Gl. (1). Dieser Reaktionsverlauf ist fiir X = C3H73), C4Ho¥,
Si(CH3)34, SiPhy4), B[N(CH3)2]>5 und N(CHj3),6) bekannt.

Ist hingegen der Platzanspruch von X nicht sonderlich gravierend, wie z. B. bei
X = H7, CH3¥ und ClI6, dann resultiert ein stabiles ,,Borazylammoniumsalz‘8}

gemaB (2) (CH,), (CHy);
]\fa-x + 2 HC1 — )>-X + (CHg)sNH - HC1 (1)
(CHy), C
(CHg) N (CHg)H 1
]f—x + 2 HC1 — x Cl (2)
(CH,), (CHg),H

Die allgemeinste Formel fiir Salze dieser Art ist [(Base)BXY]Z. Auch wenn der
Raumbedarf von X und Y betrichtlich ist, konnen derartige Salze isolierbar sein,
vorausgesetzt, daB dann die Base weniger Platz beansprucht. So entsteht z. B. bei
der Einwirkung von Pyridin auf Bortrijodid [(CsHsN),BJ,JJ9 oder durch Chlorie-
rung von {[(CH3);N];BH2}Cl mit JCl das gegeniiber Hydrolyse recht bestéindige
Kation {[(CH3);NLBCl,}®, das man z. B. als Hexafluorophosphat fillen kann10,

D XXXII. Mitteil.: H. No6TH und W. ScHRAGLE, Chem. Ber. 98, 352 [1965].

2) Teil der Dissertat. S. Lukas, Univ. Miinchen 1962. Als Abkiirzung fiir C¢Hs verwenden
wir das Symbol Ph.

3) H. N6TH und P. Fritz, Z. anorg. alig. Chem. 322, 297 [1963).

4) H. N6TH und G. HOLLERER, Angew. Chem. 74, 718 [1962]; Angew. Chem. internat. Edit.
1, 551 [1962].

5) H. NOTH und W. MEISTER, Z. Naturforsch. 17b, 714 [1962].

6) H. NoTH und S. Lukas, Chem. Ber. 95, 1505 [1962].

7 H. N6TH, W. A. DorocHoV, P. FriTz und F. PFaB, Z. anorg. allg. Chem. 318, 293 [1962].

8) H. NOTH, H. BEYER und H. J. VETTER, Chem. Ber. 97, 110 [1964].

9) E. L. MUETTERTIES, J. inorg. nuclear Chem. 15, 182 [1960].

10) N. E. MiLLer und E. L. MUETTERTIES, J. Amer. chem. Soc. 86, 1033 {1964].
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BIS(DIMETHYLAMIN)-PHENYL-CHLORO-BOR-CHLORID

In der Reihe der bisher von uns untersuchten Borazylammoniumsalze vom Typ
{[(CH3);NH]L,B(CHR}CI erwies sich nur die Methylverbindung (R = CH3) als bei
Raumtemperatur isolierbar. Verbindungen mit einer groBeren Alkylgruppe sind in-
stabil; ihr Nachweis gelingt jedoch bei tiefer Temperatur. Auf Grund des induktiven
Effektes der Phenylgruppe erwarteten wir in Salzen von obigem Typ eine Festigung
der B—N-Bindung. Dabei muBte zuniichst offen bleiben, ob dieser Effekt in der Lage
ist, den im Vergleich zur Alkylgruppe etwas angestiegenen sterischen Effekt der Phenyl-
gruppe zu kompensieren. Betrachtungen an Kalottenmodellen zeigen, daB das
{{(CH3);NH],B(C)CsHs} ®-Kation existenzfihig sein sollte.

Phenyl-bis(dimethylamino)-boran (I) addiert bei Raumtemperatur in Atherlésung
maximal 2 Moll. HCl und zwar unabhiingig vom eingesetzten Molverhiltnis. Dies
entspricht der Reaktion (3). Wiirde nimlich die B—N-Bindung von I im Sinne der

(CHs)z:>5 (CHa)zH:){l
-Ph + 2 HC1 —» Cl (3)
(CHy)2 (CHy) H h

1 11

Reaktion (1) durch HCI gespalten, so miifite sich an das entstehende PhB(CI)N(CH3),
in Gegenwart von HCIl-UberschuB ein weiteres Mol. HCl zu PhBCl;- NH(CH3),
anlagern, entsprechend einem Gesamtverbrauch von 3 Moll. HCI je Mol. 1.

Das Salz Il ist nicht nur gemiB Gl. (3), sondern auch sehr leicht nach (4) zuginglich.
Die Wahl des Losungsmittels spielt dabei eine untergeordnete Rolle, solange nicht
ein zu groBer Uberschufl an Amin vorliegt.

I 148t sich aus CHCIl3 umkristallisieren, ohne daB dabei der Schmelzpunkt schirfer
wird. Er ist auBerdem von der Aufheizgeschwindigkeit abhingig. Als Ursache dafiir
ist die etwa 30—40° unterhalb des Schmelzpunktes von II beginnende thermische
Zersetzung anzusehen, die bei 200° praktisch quantitativ im Sinne von (5) abliuft.
Hierbei resultieren die Produkte, die man bei der Einwirkung von HCI auf I unter
B —N-Spaltung erwarten wiirde (vgl. Gl. (1)).

PhBCl; + 2 HN(CHy), — {[(CH,);NH],B(C)Ph}Cl (4)
11
(CH:)z»}
1 — -Ph + (CHg),NH-HCI (5)
o]
II + 2 HN(CH,y); — PhB[N(CH,),]; + 2 (CH,),NH . HC1 (6

1

Die Hydrolyse-Bestindigkeit von II ist nicht sonderlich ausgeprigt. Bereits nach
40 Minuten ist in wiBriger Losung das gesamte Chlor als Chlorid faBbar. Schwer-
16sliche Salze des der Verbindung Il zugrundeliegenden Kations waren durch Fallungs-
reaktionen aus wiBriger Losung nicht zu gewinnen.
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Die Dimethylaminolyse von II liefert erwartungsgemiB Phenyl-bis(dimethylamino)-
boran. Die Summe der Gleichungen (4) und (6) gibt den Ablauf der Dimethylamino-
lyse von PhBCl, wieder. An Stelle von Dimethylamin kann man aus II auch mittels
Tridthylamins zwei Moll. HC! eliminieren (entspr. Gl. 6).

II liegt als Chlorokomplex vor, denn mit Eisen(III)-chlorid ist nur ein Chlorid-Ion
von I in ein Tetrachloroferrat {[(CH3)»;NHLB(CDHPh}}FeCly (III) iiberzufiihren.
Damit scheidet die auch mogliche ,,Hydrohalogenid““-Struktur {PhB[HN(CH3);},}Cl>
aus.

Weitere Aufschliisse liber die Struktur der Verbindung II erbrachte die IR- und
PMR-spektroskopische Untersuchung.

IR-SPEKTREN

Die Zahl der IR-aktiven Schwingungen nimmt beim Ubergang von I zu If und II1
erwartungsgemiB zu. Uberraschend ist dabei, daB die Banden bei 1405, 1384 und
1365/cm, die man der B—N-Bindung in I zuordnen kann, bei der Uberfithrung in II
an Intensitit nur wenig verlieren und zu gréBeren Wellenzahlen (1410, 1368 und
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IR-Spektren von a) CsHsB[N(CHj3)], (I) (Kapillarfilme), b) { CsHs(CHB[NH(CH3),];}Cl (11)

(0.109 mMol in 110 mg Nujol, bzw. 0.109 mMol in 200 mg Hostaflondl, Schichtdicke 0.01 mm

bzw. als Kapillarfilm K) und ¢) dessen Tetrachloroferrat (1II) (dieselbe molare Konzentration
wie bei 11). NB == Nujolbande, H = in Hostaflon, N = in Nujol, K = kapillar
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1347/cm) verschoben werden. Hingegen verlieren die Banden bei 1232 und 1188/cm
stark an Intensitdt, so daB diese vielleicht der B—N-Bindung zuzuordnen sind. 1L
besitzt im Bereich von 910—740/cm fiinf Banden mittlerer Intensitit, die bei I prak-
tisch fehlen (dort finden sich nur zwei schwache, breite und wenig charakteristische
Banden). Das Spektrum von III dhnelt dem von II, was auf Grund der Struktur-
dhnlichkeit zu erwarten ist. Von einer vollstindigen Zuordnung aller Banden sei
abgesehen.

Wie die Abbildung zeigt, sind die Bandenverschiebungen im Bereich von 3330 bis
2000/cm besonders charakteristisch. In I finden sich bei 3020 und 3012/cm C—H-
Schwingungen der Phenylgruppe und bei 2860 und 2796/cm die C—H-Schwingungen
der Methylgruppe. Im IR-Spektrum von IT ist keine ausgeprigte N-—H-Valenz-
schwingung zu erkennen; sie wird wohl durch die Schulter bei 3205/cm angedeutet.
Auch die C—H-Valenzschwingungen der Phenylgruppe sind von jenen der Methyl-
gruppe nicht aufgeldst. Charakteristisch sind hingegen die Banden bei 2682 und 2460/
cm, die man in diesem Bereich bei Salzen dieser Art findet und die auf N—H—Cl-
Bindungen zuriickzufitlhren sind*). Im Tetrachloroferrat III verlieren beide, ins-
besondere aber erstere, stark an Intensitit, was auf den weitgehenden Zusammen-
bruch der Wasserstoffbriickenbindungen zuriickzufiihren ist. Ursdchlich damit zu-
sammen hiingt das Auftreten der N —H-Valenzschwingungen bei 3195 und 3165/cm.

Bei 1600/cm ist im Spektrum von II keine NHj-Deformationsbande zu erkennen,
sondern nur die Ring-Schwingung des Phenylkerns. Damit ist die Gegenwart von
Dimethylammoniumchlorid, das durch eine mdégliche B—N-Spaltung (vgl. Gl. (1))
entstanden sein kOnnte, auszuschlieBen.

PMR-SPEKTREN

Die Methylprotonen **) erscheinen in CHCIl3-Losung als breites Signal von 9 Hz
Halbwertsbreite. Diese wird entweder durch Relaxationseffekte oder dadurch ver-
ursacht, dal3 die einzelnen Methylgruppen magnetisch sehr dhnlich, aber nicht vollig
identisch sind. Die Protonen des Stickstoffs konnten nicht nachgewiesen werden.
Das Phenylprotonensignal fillt offensichtlich mit dem des Losungsmittels zusammen.
In Trichloracetonitril kann es als Multiplett bei —455.5 und —440 Hz beobachtet
werden. Uberraschenderweise treten in diesem Losungsmittel die Methylprotonen
in Form von zwei Dubletts bei —158.5 und —153 bzw. —148.5 und —142.5 Hz mit
einem geschitzten Intensitdtsverhdltnis von 1:2 auf. Diese Erscheinung 146t sich
bisher nicht widerspruchsfrei deuten. Moglicherweise ist sie durch die Existenz von
am Modell nachweisbaren Konfigurationen verursacht, deren Signale sich in CHCI3
iiberlagern, in dem polareren Losungsmittel CCl3CN jedoch erwartungsgemill besser
getrennt werden.

Eine andere Deutungsméglichkeit ergibt sich durch die Annahme, daf} ein Teil der
Molekiile ein Proton vom Stickstoff auf das als Protonenakzeptor bekannte Losungs-
mittel {ibertrigt. Das zweite Proton kénnte dann zum deprotonierten N der Dimethyl-

*} In {CI,B[NH(CH3;),],} Cl liegen sie z. B. bei 2650 und 2475/cm; H. NOTH und S. LUKAS,
Chem. Ber. 95, 1509 [1962].

**) Die Aufnahmen erfolgten mit einem VARIAN A-60 Kernresonanzspektrometer. Als innerer
Standard diente Si(CH3)4. Signale bei niedrigeren Feldstirken werden negativ gezihit.
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aminogruppe eine Wasserstoffbriicke (mit schnellem Austausch zwischen beiden N)
bilden und so diese Form stabilisieren. Durch den schnellen Austausch, der bei einem
aciden Proton mdéglich wire, wiirden die beiden N-Atome und damit gegeniiber-
liegende Methylgruppen magnetisch identisch. In Losung liegen dann die beiden Formen

CH,

® i
Hg E(m H,yC N} l{a
HC | TeHs H,C-I}I/ CeHs
3

(in einem Gleichgewicht durch Vermittlung der Losungsmittel) vor. Jede Form besitzt
zwei Arten magnetisch nicht identischer Methylgruppen. Nimmt man an, dafB die
mittlere Lebensdauer der beiden Formen lang ist gegeniiber der Umklappzeit des
Kernspins, dann sollte fiir das Gleichgewicht ein Spektrum der beobachteten Form
erwartet werden. Es ist jedoch nicht auszuschlieBen, daB auch noch andere Wechsel-
wirkungen zwischen CCl3CN als Losungsmittel und 11 stattfinden. Eine endgiiltige
Entscheidung iiber die Ursache der in Trichloracetonitril beobachteten Spektren
steht daher noch aus.

DISKUSSION

Die Zahl der in den letzten Jahren aufgefundenen Aminaddukte von Borhalogeniden
»,anomaler Zusammensetzung‘* BXYZ -2 Amin ist vom Standpunkt der Koordinations-
chemie ohne Schwierigkeiten im Sinne der Bildung von Komplexsalzen [(Amin);-
BXY]Z zu erkliren, wonach nach erfolgter Adduktbildung (BXYZ -+ Amin —BXYZ-
Amin) ein Ligand am Bor durch Amin substituiert wird (BXYZ-Amin + Amin —
[(Amin);BXY]Z). Die Stabilitit der entstehenden Salze ist sowohl durch elektronische
wie sterische Faktoren bedingt.

Bei den Umsetzungen von HC! mit Bis(dimethylamino)-boranen [(CH3);N],BX
verlduft die Addition zum Komplexsalz rascher als die Substitutionsreaktion nach (1).
Es gibt Griinde zur Annahme, daf auch im Falle einer Reaktion nach (1) das
Komplexsalz als Zwischenstufe auftritt. Des weiteren kann man nachweisen, daf
die Bis(amin)-Borsalze auch Zwischenprodukte der Aminolyse von Borhaloge-
niden sind. Wie wir hier zeigen konnten, verlduft die Aminolyse von Phenylbordi-
chlorid iiber II. Dabei ist anzunehmen, daB3 der erste Reaktionsschritt bei der Ein-
wirkung von Dimethylamin auf Phenylbordichlorid die Adduktbildung zu PhBCl;-
HN(CH3); ist, denn aus diesem Produkt isolierten R. J. BROTHERTON, H. M. MANA-
seviT und A. L. McCroskey!!) durch Einwirkung von Tridthylamin ein Phenyl-
dimethylamino-bor-chlorid, PhB(CI)N(CH3),. In diesem Falle tritt also die Komplex-
salzbildung zugunsten der HCI-Eliminierung zuriick, wahrscheinlich deshalb, weil
{Ph(CI)B[HN(CH1);]N(C;H5)3}Cl aus sterischen Griinden nicht mehr existenzfahig
ist. Im Falle der Reaktion mit Dimethylamin unterbleibt hingegen die HCI-Elimi-
nierung aus PhBCl;- HN(CH3),, da nun die Substitutionsreaktion

PhBCl, - HN(CH;), + HN(CH,), — {Ph(Cl)B[HN(CH,)z]z} cl )
unter 1I-Bildung zum Zuge kommt,

11) Inorg. Chem. 1, 749 [1962].
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Fiir ein tieferes Verstindnis der Aminolyse und letztlich auch der Solvolyse von
Borhalogeniden kommt den Bis(amin)-Borsalzen eine zentrale Stellung zu, desgleichen
auch fiir das Verstindnis der B— N-Spaltungsreaktionen der Amino-borane durch Pro-
tonsduren. Dies ist fiir uns AnlaB}, eingehendere Studien auf diesem Gebiet durchzu-
fithren, deren Ergebnisse im Rahmen dieser Reihe besprochen werden sollen.

Fiir die Foérderung dieser Arbeit danken wir Herrn Prof. Dr. E. WiBERG und dem Fonps
DER CHEMISCHEN INDUSTRIE. Herrn Priv.-Doz. Dr. H. P. Fritz sind wir fiir die Diskussion
der Spektren, Fridulein A. BUHLER fiir deren Aufnahme zu Dank verpflichtet. Die Fa.
FARBWERKE HOECHST AG, WERK GENDORF, unterstiitzte uns durch eine Spende von
Tetraphenylzinn.

BESCHREIBUNG DER VERSUCHE

Alle Versuche erfordern das Arbeiten unter FeuchtigkeitsausschluB. Auf Abwesenheit von
Sauerstoff muB nicht sonderlich geachtet werden.

Phenyl-bis(dimethylamino )-boran (1)

a) Aus Phenylbordichlorid, PhBCl, (durch Umsetzung von BCl3 mit SnPhs erhalten!2)),
gewann man durch Reaktion mit 5 Mol.-Aquivv. Dimethylamin in Ather bei —20° 76.3% I,
Sdp.o 91-92°, d}° 0.9242.

b) Zu 19.24 g [(CH3)3N/2BCl in 100 ccm absol. Ather wurden nach Kiihlen auf —78°
unter Riihren bei moéglichst tiefer Temperatur 136 ccm |.05 m Phenyllithium-L6sung in
Ather innerhalb von 90 Min. getropft. Das Lithiumchlorid fallt erst beim Erwidrmen auf
—40 bis —20° aus. Am andern Morgen wurde der Niederschlag abgefrittet, mit Ather
gewaschen, das Losungsmittel aus dem Filtrat verjagt und der Riickstand destilliert. Nach
einem geringen Vorlauf gingen bei 89 —91°/9 Torr 19.5 g PAB/N(CH3)272 (17%,), n¥ 1.5183,
iber. i

CioH17BN; (176.1) Ber. B6.14 N 1591 Gef. B 6.04 N 15.49

Reaktion von I mit HCI zu {{(CH3),NH]2B(Cl) PRYCI (11)

a) Im Molverhdltnis 1:1: 2.68 g I (15.2 mMol) in 30 ccm Ather wurden unter Riihren bei
Raumtemperatur innerhalb von 10 Min. mit 4.7 ccm einer dther. HCI/-Lésung (15.2 mMol
HCl) umgesetzt. Von 1.80 g /7 (7.2 mMol, 95%,) wurde abfiltriert; Schmp. 140 — 150° (Zers.).
Die destillative Aufarbeitung des Filtrates lieferte 0.87 g I (65%) zuriick, Sdp.g 91 —92°.
Der abdestillierte Ather war HCl-frei.

Ci1oH19BCIN;]Cl (249.0) Ber. B4.35 C128.48 N 11.25 Gef. B4.46 C127.92 N 11.18

b) Im Molverhdltnis 1:4: Wie vorstehend wurden 1.85 g /7 (10.5 mMol), geldst in 25 ccm
Ather, mit 41.3 mMol HCI, geldst in 13.1 ccm Ather, zur Reaktion gebracht. Nach Abfil-
trieren und Nachwaschen mit Ather wurde das Filtrat i. Vak. riickstandfrei {iberdestilliert
(Kondensation mit fliisssigem Stickstoff). Nach Versetzen des Kondensates mit Wasser
konnten 20.04 mMol HCI zuriicktitriert werden. Also haben 21.9 mMol HCl mit I reagiert
(Verhiltnis 2.08:1). Ausb. an /7 2.46 g (94.3%), Schmp. 145—153° (Sintern ab 140°).

Die Verbindung 18st sich in Chloroform und leitet hierin den elektrischen Strom. In Ather,
Dioxan und Tetrahydrofuran ist sie unldslich. Wasser und Athanol solvolysieren relativ
leicht. Lésungen in Trichloracetonitril und Methylenchlorid wurden nicht naher untersucht.
Umkristallisieren aus CHCI; verbessert das Schmelzverhalten nicht.

Gef. B4.52 C128.64 N 11.07

12} X. NiepeNzu, H. BEYER und J. W. DAwsoN, Inorg. Chem. 1, 738 [1962].
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c) Im Molverhdltnis I:2: Zur Darstellung von 11 148t man zweckmiBig etwas mehr ais
2 Mole HCI auf | Mol I einwirken. Aus 7.0 g / (39.8 mMol) wurden wie vorstehend mit
85 mMol HC! in Atherlosung (insgesamt 140 ccm) 9.7 g II (98%) gewonnen, Schmp.
147-—151°.

Reaktion von Phenylbordichlorid mit 2 Moll. Dimethylamin zu 11: In 50 ccm Benzol wurden
5.5 g PhBCl; (34.6 mMol) gelost und bei 0—5° langsam unter Riihren 3.2 g Dimethylamin
(71 mMol)) eingeleitet. Die Losung blieb nahezu klar, bis etwa die Hilfte des Amins ver-
braucht war. Dann bildete sich rasch unldsliches /1. Ausb. 8.3 g (95.5%), Schmp. 145—156".

C1oH19BCIN,]CI (249.0) Ber. B4.35 C128.48 N 11.25 Gef. B4.4 C128.17 N 11.12

Thermische Zersetzung von I1I: 9.70 g I (38.9 mMol) wurden in einem Kolben, versehen
mit kurzer Vigreux-Kolonne und Kolonnenkopf, zundchst langsam auf 150°, schlieBlich
30 Min. auf 200° erhitzt. Danach wurde i. Vak. alles Fliichtige abdestilliert. Das mit Kristallen
durchsetzte Destillat lieferte beim Fraktionieren 6.13 g (CH3),NB(Cl)Ph (94.1°%), Sdp.;
58 —60°, n¥® 1.5324 (Lit.1D: Sdp.g.o 51—52° n¥® 1.5320). Der feste Riickstand war nahezu
borfrei und erwies sich auf Grund seines Cl-Gehalts (ber. 43.5, gef. 42.8) und IR-Spektrums
als Dimethylammoniumchlorid.

CgH;;BCIN (167.5) Ber. B6.46 C121.18 N 8.37 Gef. B6.51 Cl21.34 N 8.22

Reaktion von Il mit Tridthylamin: 6.59 g I (26.5 mMol) wurden unter Riihren in 100 ccm
Ather suspendiert. Beim Zutropfen von 8 ccm Tridthylamin (57.9 mMol), geldst in 20 ccm
Ather, war keine spontane Reaktion zu erkennen. Erst nach einigen Stdn. verfirbte sich das
Festprodukt. Nach 24 Stdn. wurde der violettstichige Bodenkdrper abfiltriert. Ausb. 7.175 g
(C3Hs)3N-HCl (95%, bez. auf den gefundenen Chloridgehalt des Festprodukts: ber. B 0.00
C125.76 N 10.18; gef. B0.08 C124.9 N 10.9, Schmp. 244°).

Vom Filtrat wurde der Ather iiber eine 20-cm-Vigreux-Kolonne abdestilliert. Bei 92 bis
94°/9 Torr destillierten 3.47 g (74.5%) I, n¥® 1.5198, das IR-spektroskopisch identifiziert
wurde.

Reaktion von Il mit Dimethylamin: Die Suspension von 13.5 g I1 (654.3 mMol) in 150 ccm
Ather wurde unter Rithren bei —20° mit 5.5 g Dimethylamin (122 mMol) versetzt. Nach
3 Stdn. wurde auf 0° erwirmt, danach weitere 3 Stdn. bei Raumtemperatur geriihrt und schlief3-
lich noch 1 Stde. unter RickfluB gekocht. Nach Abfiltrieren von 8.9 g Unldslichem lieferte
das Filtrat 8.2 g (85.8%,) /, Sdp.;s 98—99°.

Reaktion von Il mit FeCly zu {{(CH3)2NH],B(Cl) Pn}FeCly (IIl): Zur Suspension von
698.5 mg (2.56 mMol) /I in 25 ccm Ather filgt man unter Riihren aus einer Biirette eine
0.0818 m dther. FeCl3-L6sung. Nach Verbrauch von 32 ccm war Il unter Gelbgriinfarbung
in ein Ol gleicher Farbe verwandelt. Dieses lie sich nicht zur Kristallisation bringen. Der
Ather wurde dekantiert, das Ol mit Ather gewaschen und dann i. Vak. zur Trockne gebracht.
Das gelbgriine Pulver sinterte bereits bei 60° und war bei 160° zu einer gelbbraunen Fliissig-
keit geschmolzen.

Zur Eisenbestimmung ist dic Abtrennung des Eisens als Fe(OH); durch Ammoniak-
fallung unbedingt erforderlich.
C1oH9BCIN,]JFeCly (411.2) Ber. Cl143.11 Fe 13.58 N 6.81
Gef. C143.21 Fe 13.77 N 6.79



