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In der Liter~tur sind Synthesen yon Ammonium-hexafluorovanadat- 
(III) und Ammonium-hexufluorochromat(III) beschrieben 1, Seinerzeit 
baben wir Synthesen yon Hydrazinium-fluorozirkonaten ~- und Hydra- 
zinium-fluoroh~fnaten 3 ver5ffentlicht, die der Synthese des entsprechen- 
den AmmoniumsMze ~nalog sind. Obwohl bek~nnt ist, dab Synthesen vor~ 
Fluorome• der vierten Neben~uppe des Periodensystems leiehter 
verl~ufen ~ls yon FluorometMl~ten anderer Nebengruppen, haben wir 
uns entschlossen, die Syn• yon Hydrazinium-fluorown~dut(lII)  bzw. 
Hydrazinium-fluorochromat(III) zu versuchen. 

Bei Zugabe yon einer Hydr~ziniumfluorid-L6sung zur LSsung you 
Vanadium bzw. Chrom in Fluorwasserstoffss wurde kein Erfolg erzielt. 
Darum h~ben wir die Bedingungen der Synthese insofern ver/~ndert, d~B 
wir anstatt  des Hydr~zinium( T 2)-fluorids Hydrazinium( + 1)-Ionen in die 
LSsung eingefiihrt haben. 

LSsungen yon V 3+ und Cr3+ wurden so hergestellt, daft die Metalle in 
35proz. Flul~sgure in einer PlatinsehMe auf dem Wasserbad gelSst wurden; 
diesen L6sungen wurde ein wenig ges~Lttigte wiifirige Hydr~ziniumfluorid-L6- 
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sung zugef6gt, dann die L6sungen 2 Stdn. auf dem Wasserbad und wei~er bei 
Zimmertemp. (einige Tage) bis fast zur Troekene eingedampft. Das auf diese 
Weise hergestellte Gemenge yon MetMlfluoriden und Hydraziniumfluorid 
wurde in Hydrazinium-hydrazido~arbonat-L6sung aufgel6st. Die L6sung yon 
Hydraziniumhydrazidoearbonat wurde so hergestellt, dag eine verdfinnte 
L6sung yon Hydrazinhydrat  (1:5) bei 20~ mit CO2 ges~ittigt wurde. Diese 
Lfsung enth~ilt neben dem Hydraziniumhydrazidoearbonat noeh freies Hy- 
drazinhydrat  (etwa ~ der verwendeten Menge). 

Naeh Zugabe der besehriebenen L6sung zur Vanadium(III)-  bzw. 
Chrom(III)-L6sung in Fluorwasserstoffs~iure bildeten sieh in einigen Tagen 
Krisfialle, die im Falle der Vanadium-Verbindung hellgriin, bei der Chrom- 
Verbindung abet dunkelgrfin waren. Diese Kristalle wurden im Exsikkator 
fiber festem NaOH getroeknet und naehher analysiert, wobei das Fluor naeh 
Pietz/ca und Ehrl-ieh ~ t tydrazin potentiometriseh 5 und zur Kontrolle noeh 
gasvotumetrisch bestimmt wurde. Die Metalle wurden komplexometriseh mit 

T a b e l l e  1 

N2K~ :~/e F ~{olverhiilt his 
Me her. gel. ber. gel. ber. gel. N~H4 : Me : F 

(%) (%) (%) (%) (%) (%) 

V 36,40 36,31 19,29 19,3 43,16 43,t 3,08:1:5,99 ~ 
35,9 ~ 2,96:1:5,992 

Cr 36,26 35,81 19,61 19,8 42,99 43,1 2,93:1:5,961 
35,72 2,92 : 1 : 5,962 

potentiometrisch bes~immt 
gasvolumetrisch bestimmt 

EDTA bestimmt. Die Ergebnisse der Analysen und die daraus bereehneten 
Molverh~iltnisse zwisehen den Komponenten sind in der Tab. 1 zusammen- 
gefaBt. 

Mittelwerte yon jeweJls i0 Analysen sind in der Tabelle wiedergegeben; 
die maximale Abweiehung vom Mittehvert betr3gt • 0,2%. Auf Grund dieser 
Daten k6nnen wir dem Hydrazinium-fluorovanadat(III) bzw. Hych'azinium- 
fluoroehromat(III) die allgemeine Formel (N2H5)a~kreHIF6 zusehreiben. Aueh 
Messungen der magnetisehen Suszeptibilit~it nach Gouy haben gezeigt, dab 
die beiden Elemente in diesen Verbindungen dreiwertig sind. Fiir das Hy- 
drazinium-fluorovanadat betr~gt Z~iol" 2967. i0 -6 bzw. laerf = 2,6 BM. Fi~r 
das Hydrazinium-fluoroehroma~ betr~igt. Z~io1' 709 - i0 -6 bzw. W-erf ~ 4,3 BM. 

Es hat sieh also gezeigt, daI~ Hydrazinium-fluorovanadat(III) 

und Hydrazinimn-fluorochromat(HI) durch Zusatz yon Hydrazinium- 

(+2)-fluorid-Lfsung zu einer L6sung yon Vanadium bzw. Chrom in 

Fluorwa.sserstoffsgure nicht  synthet is ier t  werden k6m~en, sondern dab 
H y d r a z i n i u m ( - - 1 ) - I o n e n  in die L6sung eingeffihi% werden miissen. 

Wir danken  den] Fonds  B o r i s  K i d r i ~  fiir die finauzielle Unte~st i i tzung 
unserer  Arbeit.. 
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