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DARSTELLUNG VON PLUMBYL-DIATHYLAMINEN UND VON

PLUMBYL-GERMANIUMARYLEN MIT Pb-Ge-GRUPPEN
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Institut fiir Organische Chemie der Universitit Giessen

(Rgceived 18 May 1966)

Plumbyl-dialkylamine, z.B. R3Pb-N(C2H ) sind zur Addition an

5)2

»polare Mehrfachbindungen f&hig. Neue priparative Méglichkeiten wur-
den so eréffnet' 2"3').

Da die Sn-N-Bindung 4), insbesondere in Stannylaminen der Art

RaSn-N(CZI-IS)2 5), durch Kondensation mit Orggnozinn-hydriden eine

glatte und vielseitige Synthese fiir Sn-Sn-Gruppen ermdglichte, war

zu priifen, ob auch die neuen Plumbyl-didthylamine zur Synthese von

Metall-Metall-Bindungen geeignet sind.

Eine Kondensation mit aliphatischen Trialkylgermanium-hydriden
gelang bis 40° nicht, dagegen reagiert Triphenylgermanium-hydrid
exotherm:

R,Pb-N(C,H,), + H-Ge(C H ), — R Ph-Ge(C

3 H_), + HN(C_H

6°5'3 2 5)2
Das tiefsiedende Diithylamin ist leicht zu entfernen, wir erhielten in
guten Ausbeuten Plumbyl-germanium-aryle mit Ph-Ge-Gruppen, eine
anscheinend bisher unbekannte Stoffgruppe 6). Die angegebenen Sub-

stanzen sind durch C, H-Analyse, Molekulargewichtshestimmung und

Titration mit Jod charakterisiert:
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Schmp. J2 -Verbrauch Molgew.
o % d. Th. ber. gef.
(iso-C H,),Pb-Ge(C H,), 86 98.5 682 715
(n-C,H,) ,Ph-Ge(C H,), ol 98.8 682 650
(cyclo-(CGH, ;) Pb-Ge(C H), 174%Zers. ) 103.0 761 750
- a)
(CoH,) Pb-Ge(C H,), 227 Zers.} 105.0 742 734

a) Offenbar in geringem Umfang auch Spaltung von C-Pb-Bindungen.

652

mit entsprechenden aliphatischen Stannylderivaten gut gelingt 7), eine

Aus (C_H_) Pb[N(CZHS)Z]Z und (CGHS)ZGeHz erhielten wir nicht, wie es

cyclische Verbindung, vielmehr scheidet das gelbe Reaktionsprodukt beim
Erwirmen von -70° auf 20° Blei ab. Wir isolierten schlieBlich die gut

kristalline farblose Verbindung I;

IS
AT Zers.P. 154°.

. ~ =\
Fb - Ce - Fb '<\:// C4gH,oPb,Ge (1103.8) ber. C 52.23 H 3.65
1

TEesY

Molgew. gef. 1100 gef. C52.29 H 3.75
Fiir die Darstellung der bendtigten Plumbyl-disithylamine erschien uns

die Umsetzung von Lithium-di#ithylamid mit entsprechenden Organoblei- -

chloriden cder -jodiden in Petrolither zweckmifig, eine Synthese, die

sich schon bei analogen Stannyl-disithylaminen sehr gut bewdhrt hata‘ 5 7?

Bei schwer 16slichen Halogeniden mischt man Di4thyldther oder Tetra-
hydrofuran zu. Wir erhielten erstmalig folgende Plumbyl-diithylamine
(die letzten drei nur in L&sung):

(C2H5)3Pb-N(C2H5)2 (C3I~l7)3Pb-N(C2H5)2
(C‘!'H9)3Pb-N(C2}{5)2 (isoC4H9)3Pb-N(C2H5)2

(cycloCGH ), Pb-N(C

11’3 Hg), (CgHg)Pb-N(C,H.), (CoHJ),Pb N(C, H), ,

2
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Nach Abzentrifugieren des LiCl unter Luftausschlufl entfernt man i. Vak.
das Lésungsmittel bei 20°. Die Verbindungen sind sehr hydrolyse-
empfindlich und zersetzen sich langsam schon bei Raumtemperatur.

Sie werden deshalb sogleich weiter verarbeitet. Zur Reinheitspriifung
hydrolysiert man mit verdiinnter Natronlauge, destilliert das Di&thyl-

amin in 0.1 n HCI und titriert zuriick.
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