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Mitteilung aus dem wissenschaftlichen chemisch-pharmazeutischen
Forschungsinstitut in Moskau

Zur Darstellung von Dichlor-diiithyl-blei

Von A. J. Jakubowitsch und I. Petrow
(Eingegangen am 26. September 1935)

Krause und Griittner?’) haben die Darstellung des Di-
chlor-diathyl-bleis beschrieben, bei der sie Chlor auf Tetra-
athyl-blei bei Temperaturen von —60 bis —20° einwirken lieBen,
wahrend Gilman und Robinson? zu diesem Zwecke eine
Losung von Tetrasthyl-blei in Toluol mit Chlorwasserstoffgas
behandelten. Die zweite Methode ist fraglos einigermafien ein-
facher und leichter durchzufithren als die erste. Bei Versuchen,
Dichlor-diathyl-blei nach der Methode von Gilman und Robin-
son herzustellen, konnten wir aber nicht solche Krgebnisse
erhalten, wie sie von den genannten Autoren beschrieben wor-
den sind. Leitet man HCl-Gas in die Losung von Tetraithyl-
blei in Toluol bei einer Temperatur von 90° ein, so wird das
Tetraithyl-blei tatsichlich, wie es von den Autoren der Me-
thode angegeben ist, vollkommen zersetzt und es bildet sich
dabei ein farbloser, seinem AuBeren nach krystallisierter Nieder-
schlag, doch handelt es sich hier, wie wir festgestellt haben,
gewdhnlich nicht um Dichlor-diathyl-blei, sondern um ein Ge-
misch, das bedeutende Mengen Bleichlorid enthilt. Die Zu-
sammensetzung des Gemisches #ndert sich in Abhingigkeit
von der Zeit, wihrend der man das HCl-Gas eingeleitet hat;
fuhrt man das Einleiten lange (}/, Stunde) durch, so erhalt
man fast ausschlieBlich Bleichlorid, das nur Spuren von Di-
chlor-disithyl-blei enthilt; leitet man hingegen das HCl-Gas
nur solange ein, als sich noch ein Niederschlag bildet, so
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scheidet sich ein Gemisch aus, das aus PbCl, (etwa 509/,
(C,H,),PbCl, (etwa 20°/) und (C,H,),PbCl (etwa 30°/,) besteht.
Es verdient bemerkt zu werden, dab die von Gilman und
Robinson erhaltene Substanz nicht analysiert worden ist.
Nach der Methode von Krause und Griittner kann man hin-
gegen reines Dichlor-didthyl-blei in guter Ausbeute erhalten.

Yersuechsteil

5g Tetraiithyl-blei wurden in 23 cem trocknem Toluol
gelost und in die Losung bei einer Badtemperatur von 90°¢
HCl-Gas im Verlaufe von 5—10 Minuten eingeleitet. Der ab-
geschiedene, anscheinend krystallisierte Niederschlag (4 g) wurde
mit einer geringen Menge heiBen Toluols gewaschen und in
das Filtrat dann noch etwas HOl-Gas eingeleitet; dabei schied
gich ein unbedeutender Niederschlag von Chloriden aus. Als
der gewonnene Niederschlag mit siedendem Toluol (80 ccm)
behandelt wurde, ging er teilweise in Lidsung. Nach dem Ein-
dampfen des Toluolauszuges wurde 1g einer Substanz er-
halten, die in Tetrachlorkohlenstoff, Alkohol und Wasser leicht
loslich ist und aus Ather in Form der farblosen Nadeln des
Triathyl-chlor-bleis krystallisierte.

Chlorbestimmung nach Carius:
4,12, 4,10 mg Subst.: 1,83, 1,975 mg AgCL
CH,,PbCl  Ber. C1 1037 Gef. €1 10,9, 11,4
Der Riickstand, der nach dem KExtrahieren mit Toluol
zuritckgeblieben war (2,6 g), wurde mit siedendem Alkohol be-
handelt; nach dem Eindampfen der Losung wurden 0,6 g einer
Substanz gewonnen, die sich in Wasser leicht aufloste und
aus Alkohol in Form der gliunzenden, plattchenfdrmigen Na-
deln des Dichlor-diithyl-bleis krystallisierte.
3,295, 4,015 mg Subst.: 8,710, 8,525 mg AgClL
CH,,PbCl, Ber. Cl 21,10  Gef. Cl 21,37, 21,72
Der nach dieser Extraktion verbleibende Rickstand (1,6 g)
enthilt keinerlei organische Verbindungen, ist in Wasser schwer
loslich und gibt alle Reaktionen auf Bleichlorid.
4,785, 4,185 mg Subst.: 8,900, 4,295 mg AgCl.
Phel, Ber. Cl 25,54 Gef. Cl 25,49, 25,29



