
Engelbrecht u. Nachbaur: Hydroxylammonium-fluorborat (NHaOH)BF a 165 

Samtliche Sehmelzpunkte wurden nach Ko/ler bestimmt und sind 
korrigiert. 

Die Analysen wurden im Mikrochemischen Laboratorium des I. Chemi- 
schen Universitatsinstitutes yon t ter rn  Dr. W. Padowetz und Herrn 
J. Zak durchgefiihrt. 

i~ber die pharmakologische Untersuchung der yon uns hergestellten 
Verbindungen wird an anderer Stelle yon Herrn Doz. Dr. J.  Schmid ~ 
beriehtet werden. 

Auch an dieser Stelle sei besonders den Osterreichischen Heilmittd. 
werken gedankt, durch deren Unterstiitzung diese Arbeit ermSglicht 
wurde. 

Nahere Einzelheiten siehe Dissertation K. P. Berger, Universitiit 
Wien, 1957. 

e Doz. Dr. J.Schmid, Wien, XIX., Scheibengasse 13. 

Hydroxylammonium-fluorborat (NH~OH)BF~ 

(Kurze ~r ei lung) 

Von 

A. Engelbrecht und E. Naehbaur 

.&us dem Institut ffir Anorganische und Analytische Chemie der Univorsit~t 
Innsbruck 

(Eingegangen am 22. Januar 1958) 

Leitet man in eine absolut wasseffreie, alkohol. LSsung yon t tydroxyl-  
amin unter Eiskfihlung Bortrifluorid bis zur S~ttigung ein, so f~rbt sich 
die LSsung orange. Auf Zusatz yon Benzol scheidet sich ein hellgelbes 
01 ab, welches bei Eiskfihlung allm~hlich kristallisiert. Nach Abfiltrieren 
der farblosen, sehr hygroskopischen Kristalle, Wasehen mit Benzol 
und Trocknen im Vakuumexsikkator geben sie die qualitativen und 
quantitativen Reaktionen, welche von einem Hydroxylammonium- 
fluorborat zu erwarten sind. Dieses Salz ist unseres Wissens in der 
Literatur noeh nicht beschrieben, weshalb wit diese mit praktisch quanti- 
tativer Ausbeute verlaufende Darstellung bier mitteflen. 

Hydroxylammonium-fluorborat ist extrem hygroskopisch und sehr 
leicht 16slich in Wasser und Alkohol, unl6slich in ~ther  und Benzol. 
Die aueh bei Siedehitze stabile, w ~ r i g e  LSsung gibt die zu erwartenden 
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Reduktionsreaktionen des tIydroxylammoniumkations, sowie eine Fiillung 
mit l~itron. Beim Erhitzen beginnt das Pr~parat bei etwa 45~ zu 
sehmelzen und ist bei etwa 60 ~ vollkommen durchgeschmolzen. Bei 
etwa 150~ beginnt anscheinend Zersetzung der Verbindung unter 
starker Gasentwicklung. 

Analyse: IqI-I~OH, manganometr, gel. 29,0~/o, F (als CaFa) gel. 62,2%. 
Ber. ffir :NHaOI-IBF4: iNH2OI-I 27,33~o, F 62,88~o. Die mangelhafte 0]aerein- 
stimmung des gefundenen NI-I2OH-Wer~es mit dem berechneten Wert ist 
damit begriindet, daI~ es infolge der ungiinstigen L5sungseigenschaf$en der 
Substanz nicht gelang, eine Reinigung der prim/ir anfal]enden Kristalle dureh 
Umkris~allisation durchzufiihren. Wahrseheinlich liegt als Verunreinigung 
etwas NH2OI-I. I-IF vor. 

Das scheinbare Molekulargewicht in w/~l~riger LSsung, gemessen an 
der Gefrierpunktserniedrigung, ergab fiir eine ungefi~hr 0,1 molare LSsung 
einen Weft yon 64,4. Der theoretische Wert unter Annahme vollstiindiger 
Dissoziation in die Ionen Nt tz0H+ und BFa- wiire 60,4. 

R6n~genaufnahmen. Aufnahmebedingungen : Cu-Kcr Kamera- 
durchmesser 57,3 ram, Pr~parat in MarkrShrchen 0,2 ram, 40 kV, 15 mA, 

Belichtungszeiten 20 Min. 

(NHaOH)BF 4 

d/2 Intensit~t d/2 Intensit~ I 4/2 rntensit~t d/2 Intensit~t 
mm i--I0 mm I--I0 ] mm I--I0 mm I--I0 

9,60 
10,80 
11,83 
12,38 

2 
9 
2 
8 

14,53 
16,77 
17,44 
18,16 

7 I 18,81 
3 19,31 
2 I 20,55 
1 22,65 

24,30 
25,85 
26,85 
27,41 

Folgender Mechanismus wfirde die Bfldung von NHsOHBF 4 unter 
den angeffihrten Dars~ellungsbedingungen erld~ren: 

C~H~0I-I + BFa == C~II~0BF 2 -6 HF 

HF + BF 3 = HBFa 

HBF 4 ~ NH20H = NIIaOITBF 4 

Primer wird sich vielleicht ebenso wie aus BFa-.~therat und (NHaOH)CI 

das Addukt BF 3 �9 NH~OI~ bilden, wie Muetterties I kiirzlleh beriehtete. 

In weiterer Reaktion wird sich ~edoch diese Additionsverbindung mit 

den Reaktionsprodukten aus A1kohol und fibersehiissigem BFa quantitativ 

in Ilydroxylammonium-fluorborat umwandeln. 

1 E. L .  Muetterties,  Z. Naturforsch. 12b, 265 (1957). 


