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Eine einfache Synthese van Methyltrichlorgerman 

FBr prZparative Studien benijtigten wir grtissere Xengen an Methyltrichlor- 
german. CH,GeCI,. Sach den bisher beschriebenen Umsetzungen van Jlethyl- 
haiogeniden mit Germanium bildet sich diese Verbindung nur in Gem&hen mit 
anderen JIethylchlorgermanen, aus denen sie, wenn iiberhaupt, nur in recht mlssigen 
Ausbeuten rein isolierbar ist1.2v3. 

\Vir haben deshalb die Cmsetzung x-on Xethylchlorid mit fein gepulvertem 
Germanium ohne Zusatz van Kupfer bei haheren Temperaturen untersucht. Dabei 
zeigte sich, dass oberhalb van ca. 450~ praktisch nur Xethyltrichlorgerman gebildet 
wird. Urn optimaIe Bediqgungen fiir die Synthese zu finden (h8chstmijgliche Ausbeute 
in einem ertrZglichen Zeitraum) wurde die Temperatur systematisch zwischen 460” 
und 550~ variiert. Die Reaktionsdauer betrug jeweils .~72 Stunden. Wie aus der Tabelle 

I ersichtlich ist, liegt die giinstigste Temperatur fiir die Reaktion bei =jo5--szo3. 
Unterhalb dieser Temperatur 13uft die Umsetzung zu langsam ab, oberhalb w<rd 
durcb unkontrollierbare Zexfallsreaktionen an der XetalloberfEche die Ausbeute 
wieder emiedrigt_ 
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Jfeth_vIchIorid aus der Born-be durchstriimt ein etwa c-5 m Ianges Trockenrohr 
und ;rwei \Vaschtlaschen mit konz Schwefelsa~ure_ Dem anschliessenden. schwer 
4mreIzbaren Reaktionsrohr x-on I m LZnge und 4 cm Durchmesser folgt ein senk- 
recht stehender 11-asserkiihler und eine auf o” gekiihhe FalIe, in der sich das Reaktions- 
prod&t ansselt. Sie is-t iiber einen BIasenz&bler (Mhrend der Reaktion sol1 
miiglichst kein CHaCI entweichen) und ein Trockenrohr mit einem gut wirksamen 
Xbzug verbunden- _-We GIasteiIe der Apparatur sind durch Schliffe verbunden; das 
XethyichIorid wird durch P\%-SchlWche zugefiihrt. Das feingepulverte Germanium 
w-kd in das Reaktionsrohr auf Glaswatte in einer Schichtltige van _IO cm eingebracht. 
Die Temperatur des eIektrkch beheizten Riihrenofens wird rnit einem eingesteckten 
Quarzthermometer oder Thermoelement kontrolliert und durch einen Regeltransfor- 
Imator einge&e!It. Das XethyIchIorid wird in ahen Versuchen mit einer Geschwindig- 
keit van CL zwei B!asen in 3 Sekunden durchgeieitet (cn. IS-IS ml in der Jlinute). 
4-5 Siunden nach Erreichen der Betriebstemperatur erscheinen im Kiihler die ersten 
Tropfen CH,GeCI,. Sach Beendigung des \-ersuck (7~ Stunden) wird das erhahene 
Produkt unter Ausschlws x-on Feuchtigkeit bei Sormaldruck destilliert (Sdp. 111~). 

Zu B-e@nn der Destihation entweichen unter _AufschZumen grosse Mengen geiosten 
Xetiqlchforids. 

Der Deutxhen Forschungsgemeinschaft und dem \-erband der Chemischen 
industrie darken wir Mr finanzielle Vnterstiitzung der ~ntersuchungen. 
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