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Oppfinnelsen angdr en enkel, effektiv og alment anvendelig
fremgéngsméte til fremstilling av triorganoblyforbindelser; Denne frem-
gangsm&pe utgdr fra spaltning av heksaorganodiblyforbindelser.

Triérganoblyforbindelser er virksomme biocider. Forskjellige
forbindelser kan ogsd brukes som slitasjehemmende tilsetninger, til smdre-
midler eller som middel mot viltskader henholdvis gnagerangrep.

Ifélge oppfinnelsen fremstilles triorgénoblysalter av organ-
iske og uorganiske syrer som f.eks. triocrganoblysulfonat, triorganoblymer-
kaptider, triorganoblyimider, triorganoblycyanider og triorganoblyhydrolc-
syder.

Som teknikkens stand kan anféres félgendes (De i parentes
tilféyde tall henviser til litteraturfortegnelsen i slutten av beskrivel-
sen).
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Fremstillingen av trialkylblyforbindelser skjedde tidligere nesten
utelukkende over bis-triorganoblyoksydene henholdsvis bis-triorganoblyhydroksyd,
s0m pi sin side mdtte vinues fra de tilsvarende heksaorganodinlyforbindelser
ved oksydativ spaltning med ozon eller permanganat. Dette er en ganske tung-
vint metode. Andre kjente fremgangsmiter har bare akademisk interesse og er |
ikke brukbare for industriell fremstilling. '

I butylrekken kan fplgende eksempler tas fra litteraturen:
tri-n-butylbly-p~toluensulfonat (1), tri-n-butylbly-1,2,3-benztriazolid (2)
og tri-n-butylbly-imidazolid. Fremstillingen av tri;n-butylbly-hydroksyd er
beskrevet i (3). o

Ved trifenylblyforbindelsene beror de viktigste fremgangsmdter
likeledes pa& omsetningen av trifenylblyhydroksyd med de tilsvarende syrer,
merkaptaner eller aminer. Fremstillingen av trifenylblyhydroksyder henholdsvis
bis;trifenylblyoksyd er ganske kostbar og omstendelig (4).' Socm eksempler
kan her anfogres:

Trifenylbly-etylmerkaptid (5), trifenylbly-tiofenoclat (6), trifenylbly-
imidazolid (6), trifenylbly-1,2,3-benz-imidazolid (6), trifenylbly-3-amino-
1,2,4-triazolid (6) og trifenylblyklorid (7).

Det er videre‘kjent & spalte heksaorganodiblyforbindelser med under-
klorsyre (HOCl) eller ogsd med elementart klor ved lavere temperaturer.

Disse fremgangsmdter fgrer dog bare til triorganoblyklorider som det bare er
- liten teknisk interesse for og som i den alifatiske rekken ennd er temmelig
ustabile. Omvandlingen av disse klorider til de tilsvarende acylater er
méget komplisert. .

Til fremstilling év trialkylblyacetater er det kjenf 4 omsette heksa-
alkyldiblyforbindelser med en blanding ayv hydrogenperoksyd og iseddik. -
Denne fremgangsmate har dog den svakhet at den har lange reaksjonstider og
sir ddrlig utbytte. For fremstillingen av triarylblyacetafer er denne frem-
gangsmdte overhodet ikke brukbar.

- For fremstilling av trifenylbly-fluorider er videre fglgende om-
setning kjent:
) festBr + KF — feanF + KBr
Men da trifenylblybromid er vanskelig tilpjengelig, har denne reak-
sjon ingen praktisk betydning. Det samme gielder for den etter felgende
reaksjonsligning kjente fremstilling av trifenylblycyanid (lo):

fe3PbJ + NaCN -——— festCN + Nad )

Tilslutt kan det ogsd nevnes en fremstillingsmetode for trifenylbly-
merkaptider, for hvilken fplgende rekasjonsligning gjelder (lo).

2 fe PbCl + Pb(SR), — 2 fe,Pb-SR + PbCl,

Denne fremgangsmite kan pd grunn av sin omstendelighet ikke oppnd
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praktisk betydning. o

En enkel fremstillingsmetode for alle typer av triorganobly-
forbindelser fantes hittil ikke.

Det er formdlet for oppfinnelsen & skaffe en alment anvendelig
fremgangsmite til fremstiling av triorganoblyforbindelser, som er enkel og
gijennomférbar med forholdsvis smd omkostninger og som férer til gode utbyt-
ter. Som utgengsstoffer anvendes de tilsvarende heksaorganodiblyforbindel-
ser.

Gjenstand for oppf;nnelsen er en fremgangsmdte for fremstilling
av triorganoblyforbindelser med den generelle formel:

R3PbX

hvor R betegner en fenyl-, tolyl- eller lavere alkylrest med 1-4 karbohato-
mer, og X betegner en eventuelt med halogen eller lavere alkyl substituert
alifatisk eller aromatisk karboksylsyrerest, en sulfonsyre- eller mineral-
syrerest, en tiolgruppe en OH- eller CNfgruppe; en eventuelt med halogen
substituert fenolrest eller en tiofenolrest, en tiokarbamidsyrerest, en
tetrafluorborsyrerest, en heksafluorkiséisyrerest'éller resten av et even-
tuelt kondensert heterocyklisk amin.

Denne fremgangsmite er karakteriset ved at den tilsvarende’
heksaorganodiblyforbindelse RBPb-PbR3 spaltes ved hjelp av en ekvimolar
mengde av en alifatisk eller aromatisk perkarboksylsyre, idet spaltningen
gjennomfres i surt miljd i nzrver av en forbindelse HX som inneholder den
som substituent X dnskede resten, eller en forbindelse MeX, hvor Me beteg-
ner et alkali- eller jordalkalimetallatom, idet det per mol heksaorganodi-
blyforbindelse tilsettes 2 mol av forbindelsen inneholdende X, og idet
a) hvis forbindelsene HX resp. MeX ikke er inerte overfor den anvendte
perkarboksylsyre, omsettes begge spaltningsdelene av heksaorganodiblyfor-
bindelsen férst ved syretilsetning til triorganoblyacylat, hvorefter dette
mellomprodukt uten isolering tilsettes nevnte forbindelse inneholdende X
for videre omsetning, eller
b) hvis forbindelsene EX resp. MeX ikke er bestandige i surt medium eller
ikke reagerer i slikt medium eller den &nskede triorgasnoblyforbindelsen ikke
er bestandig i surt medium, foretas fdrst omsetning til triorganoblyacylat
som angitt ifélge a), hvorefter reaksjonsblandingen tilsettes natr%umka;bo-

nat, og samtidig eller umiddelbart derefter tilftres forbindelsen innehold-
ende X. ‘

Spaltningen kan prinsipielt foretas med enhver pefkarboksylsyre, fore-

trukket er pereddiksyre. Eksempler pd ytterligere karboksylsyrer ers peredi-

-4
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iksyre, monoklorpereddiksyre, trifluorpereddiksyre, fenylpereddiksyre, per-
smirsyre, perkaprylsyre, perlaurinsyre, perpalmitinsyre, per-2-etylheksan~
syre, permaleinsyre, perbenzoesyre, monoperftalsyre.
For fremstilling av biocider har f.eks. f8lgende syrer vist
seg fordelaktiges trikloreddiksyre, trifluoreddiksyre, toluensulfonsyre,
dinitrofenol, pentaklorfenol, fluorhydrogensyre, tetrafluorborsyre, heksa-
- fluorkiselsyre. ' ' '
For gjennomfdring av fremgangsmdten er det fordelaktig at heksa- ,
'organodiblyforbindelsen foreligger i et 1ldsningsmiddel. Dette 1dsningsmiddel
md l@se heksaorganodiblyforbindelsen i tilstrekkelig grad og dessuten vaere

tilstrekkelig inert overfor persyren.

N

Egnede 1dsningsmidler er f.eks.: aromatiske hydrokarboner som
benzen, toluen, xylen, klorbenzen, diklorbenzenj alifatiske hydrokarboner
som heksan, cykloheksan, tetraklorkarbon, kloroform, metylenklorid, triklor-
etylen; etere som dietyleter, dibutyleter, dioxan, tetrahydrofuran, anisolj
alkoholer som etanol, butanol, isopropanolj ketoner som aceton og metyletyl-
keton.

Det kan ogsd arbeides i nerver av vann, f.eks. for fortynning
av perkarboksylsyren elle ved anvendelse av forbindelsen MeX.

Tilsetning av perkarboksylsyren, eventuelt i nzrver Av forbind-
elser som bazrer substituenten X, skjer hensiktsmessig under rdring og kjsl-

: ing av mediet som inneholder heksaorganodiblyforbindelsen, Forbindelsen med
substituenten X kan ogsd foreligge sammen med heksaorganodiblyforbindelsen.
I begge tilfeller er det hensiktsmessig & oppvarme i kort tid etter tilsatsen
av perkarboksylsyren for & fullfére omsetningen.

Omsetningen fullféres ved anvendelse av pereddiksyre etter fdlg-
ende alminnelige ligning (X er den dnskede rest hos triorganobly)s

RBPb-PbR3 + H30—50 - .

Rapb'-PbR5 + HBC—? +2HK(eller HX + MeX)

OOH .

-—> 2 RBPbX + HBC - COOH(henholdsvis HBC - CQOME) + HQO;

For hvert mol heksaorganodiblyforbindelse er det altsd n¥dvendig
med et mol perkarboksylsyre og to mol av forbindelsen BX henholdsvis et mol
HX og et mol MeX. Spaltningsreaksjonen skjer bare i surt, gunstigst i svakt
surt miljs, da bireaksjoner undertrykkes i sistnevnte tiifelle. Blir forbind-
elsen HX tilsatt som salt, mi& en alikvot fri syre, fortrinnsvis eddiksyre,
tilsettes. ‘ A ' -

Bestemmende for det enhetlige forlSp av reaksjonen er forskjellen

i bindingsstyrké mellom pd den ene side triorganoblyrest og acetat- henholdsvis
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acylatanion og .p4 den armen side mellom triorganoblyrest og den som substi-
tuent Hnskede -anion X. Acylatbindingen er relativt svak, og nir det er tile
strekkelig av anion X tilstede, blir bare den 8nskede triorganoblyforbindelse
dannet. ForlBpet av reaksjonen blir ogsd begunstiget ndr anionet X har en
héyere affinitet til tricrganoblyresten enn det anvendte acylat-ion. Dess-
uten kan}#selignetsforskjeller jnriyere p4 omsetningen. I almenhet blir .
dannelsen av den forbindelse begunstiget'som har den minste 1&selighet i re-
‘aksjonsmediet. Det finnes imidlertid unntagelser. Eksempelvis fullf&res
omsetningen av heksafenyldibly i tetrahydrofuran til fordel for kloridet,
selv om acetatet er vesentlig mindre 18seligii dette ldsningsmiddel.

Ved omsetning av karboksylsyrer bestldr ingen nevneverdige for-
skjeller i bindingsfasthet for acylat-ioner til triorganoblyresten. Derfor
blir i disse tilfeller reaksjonsforlSpet i vesentlig gred bestemt av 18selig-
hetsforskjellen. Ved fremstilling av triorgano-blyacylater kan altsd reak-
sjonen styres i fnsket retning ved egnet valg av reaksjonsmedium. Eksempel-
vis oppstdr ved spaltning av heksafenyldibly véd hjelp av pereddiksyre i nmr-
vere av sorbinsyre og ved anvendelse av petroleter som 1Osningsmiddel uteluk-
kende sorbatet, da dette er tyngre ldselig enﬁ acéﬁatet.

Noen eksempler p& anioner som kan anvendes ifélge oppfinnelsen
og som kan tilsettes i form av frie syrer eller salter, ers fluorid, klorid,
perklorat, tetrafluorsorbat, hesafluorosulfonat, amidosulfonat, 2-hydroksy-
etansulfonat, 3-hydroksypropansulfonat.

Som nzrmere beskrevet i utfrelseseksemplene, ble.f5lgende tri-
organoblyforﬁindelser, av hvilke de som er utstyrt med X) ennd ikke er be-.:
skrevet i litteraturen, fremstilti

trifenylbly-fluorid, sm.p. 315-320°C med spaltning (eks. 8)

trifenylbly-klorid, sm.p. 208°C (eks. 9) '

bis-(trifenylbly)-heksafluorosilikat x), sm.p. »320°C (eks. 11)

trifenylbly-tetrafluoroborat x), sm.p. 520-32500 ned spaltning
(eks. 12)

bis-(trifenylbly)-sulfat x), sm.p. 300°C (eks. 10)
trifenylbly-sorbat x), sm.p. 172-174°C (eks. 23)
tri-n-butylbly-fluorid, sm.p.. 212°C med spaltning (eks. 1)
bis-(tri-n-butylbly)-sulfat x), sm.p. 230°C med spaltning’(eks. 2)
trifenylbly-metansulfonat x), sm.p.> 300°¢ (eks. 20)

trif enylbly-p-toluensulfonat x),.sm.p. 229°C (eks. 22)

trifenylbly-amidosulfonat x), sm.p. 240 -25000 med spaltning
(eks. 21)

_ tributylbly-p-toluensulfonat x), Sm.p. 79-81°%¢ (eks. 4)
bis-(tri-n-butylbly)-tereftalat, sm.p. 166-168°¢C (eks. 3).
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~ Som nevnt ovenfor, kan ogsd forbindelsene HX henholdsvis MeX, som

ikke er inert overfor persyrer, f.eks. péreddiksyre, if5lge oppfinnelsen omset-
tes til de tilsvarende triorganoblyforbindelser. Dette gjelder fremfor alt for
merkaptaner, I disse tilfeller blir det forst omsatt fullstendig tili.acylat.
Uten isolering av dette mellomtrinn kan sé den videre omsetning til den for-
dnskede triorganoblyforbindelse ansluftes. Det er altgé unddvendig med sup-~
plerende fremgangsmitetrinn. Ved denne arbeidsmetoden skal overskudd av per-
karboksylsyre unngdes. _

Noen eksempler pd forbindelser HX henholdsvis MeX som kan omsettes
P& denne mdte, ers
Alkylmerkaptaner, som metyl-, etyl-, heksyl-, lauryl-, stearyl-, 2-etylheksyl-
merkaptan.

Tiofenoler, som tiofenol, tiokresoler, tiobifenyler.
Tiokarboksylsyreestere, som #i0glykolsyreestere, tiopropionsyreestere.
Dialkyl-ditiokarbamater av alkali- og jordalkalimetaller.
Bromhydrogensyre, henholdsvis bromider av alkali- og jordalkalimetaller.
Jodhydrogensyre, henholdsvis jodider av alkali= og jordalkalimetaller.
Cyanhydrogensyre, henholdsvis cyanider av alkali~ og jordalkalimetaller.

Som narﬁere beskrevet i utfdrelseseksemplene, ble det fra slike
forbindelser fremstilt folgende triorganoblyforbindelser, av hvilke de som er
merket x) er nye: .
trifenylbly-etylmerkaptid, sm.p. 68-63°C (eks. 16)
trifenylbly-laur&lmerkaptid x), veske med 020 . 1,590
tTifenylbly-heksylmerkaptid x), veske med nDO = 1,625
trifenylbly-tiofenolat, sm.p. 105°C (eks. 19)

trifenylblyhtiopropionsyre-i—oktylester x), veske med n;o? 1,600 )
: eks. 15

trifenylbly-dietylditiokarbamat x), sm.p. 132°C (eks. 14)
trifenylbly-cyanid, sm.p. 278-280°C med spaltning (eks. 13)
Som nevnt ovenfor, er surt miljé ndvendig for spaltningen av
bly-bly-bindingen i heksaorganodiblyforbindelsen. Det finnes imidlertid
'slike HX-respektive MeX-forbindelse, f.eks. amider, som ikke er stabile i
surt miljs eller ikke reagerer med triorganoblykationet eller hvilkes til-
svarende triorganoblyforbindelser ikke er stabile i surt miljde. Ogsd i disse
tilfeller blir ifélge oppfinnelsen férst omsatt fullstendig med perkarboksyl-
- syre til acylat. I tilslutning blir reaksjonsblandingen tilsatt natriumkarbo-
nat. Samtidig eller umiddelbart etter kan tilsetningen av forbindelsen HX hen-
holdsvis MeX f5lge. : .

Nar reaksjonsblandingen etter acylatdannelsen omsettes med natrium-
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hydroksyd, kaliumhydroksyd eller kalsiumhydroksyd, fds direkte triorganobly-
hydroksydene. Denne fremgangsmite er szrlig’interessant for fremstilling av
trifenylbly-hydroksyd.

Eksempler pd forbindelser HX henholdsvis MeX som kan omsettes péd
foran nevnte méte, ers
Amlner, fetrinnsvis sekundare aminer som 1m1dazol, benztriazol, benz1m1dazol,
aminotriazoly '
amider som ftalimid, succinimid, acetamids
hydroksyder av alkali- og jordalkalimetallene.

Som nermere beskrevet i eksemplene, ble det fra slike forbind-
elser fremstilt f6lgende trlorganoblyforblndelsers V

trifenylbly-imidazolid, sm.p. 266-268 C (eks 24)

trifenylbly-benztriazolid, sm.p. 270°C (eks. 25)

trifenylbly-3-amino-1,2,4-triazolid, sm.p. 230°C (eks. 26)

tributylbly-imidazolid, sm.p. 47-49°C (eks. 6)

tributylbly-benztriazolid, sm.p. 96-97°C (eks. 5)

trifenylbly-hydroksyd, sm.p. 238°C (eks. 7)

For fremstllllng av trlorganoblyacylater og blandingssalter be-
stdende av trlorganoblyacylater og triorganoblysalter av andre anioner, kan
fremgengsmiten utfBres slik at heksaorganodiblyforbindelsen omsettes med en
perkarboksylsyre i nerver av en ytterligere syre (EX) og eventuelt l®snings-
midler, hvorved det anvendes 1 mol perkarboksylsyre og 1 mol av den ytterligere
syre (HX) p8 1 mol heksaorganodiblyforbindelse uten vesemlig overskudd.

 For spaltning av et molekyl heksaorganodiblyforbindelse er det nda-
vendig med bare 1 molekyl perkarboksylsyre. Perkarboksylsyren blir derved om-
dannet til den tilsvarende karboksylisyre, denne gir si det Snskede anion X og
reagerer straks videre under dannelse aw acylatet. For den fullstendige om-
dannelse av et molekyl heksaorganodiblyforbindelse i to molekyler triorgano-
blysalt, md derfor bare ett molekyl av ytterligere syre EX tilsettes. Nir det
som ytterligere syre tilsettes den til perkarboksylsyre tilsvarende karboksyl-
syre, oppnds et enhetlig produkt. Anvendes derimot en annen syre, oppstér
imidlertid en blanding av triorganobiysalter, som i anvendelsesteknisk hensikt
kan vere en fordel. Derfor kan det tiifﬁres karboksylsyrer, mineralsyrer,
sulfonsyrer eller syrer av fenolisk natur. I alminnelighet er det fordelaktig
4 tilsette disse syrer i fortynnet tilstand. Tilsetning av ytterligere syre
skjer fordelaktig i blanding med perkarboksylsyren.

For omsetning f&r perkarboksylsyren eventuelt innvirke som oppl&s-
ning p& heksaorganodiblyforbindelsen. Den siste er fordelaktig opplBst i et

16sningsmiddel. Ved liten 18selighet kan det anvendes en suspensjon henholds-

,
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vis en 18sning med bunnfall. LOsningsmidlene m& vaere tilstrekkelig inerte
overfor perkarbcksylsyren og md dessuten oppvise en i det minste lav l8seevne
bldde for den heksaorganodiblyforbindelse som skal omsettes og for perkarboksyl-
syren. Det kan ogsd anvendes enfasige blandinger av blandbare 18sningsmidler
eller flerfasige blandinger av ikke blandbare l8sningsmidler.

For gjennomféring av fremgangsmiten lar man mest hensiktsmessig
1l6sningen av perkarboksylsyren og den ytterligereisyre (HX) fordelaktig under.
omrﬁrihg flyte ned i den eventuelt avkjdlte 18sning henholdsvis éuspénsjon av
heksaorganodiblyforbindelsen. Syrene kan naturligvis ogsd tilsettes som fast
substand. Dersom syrene tilsettes i vandig ldsning og det for heksaorgancdi-
blyforbindelsen valgte 18sningsmiddel ikke er blandbart med vann, md det to-
fasige system omrtires godte- '

If5lge oppfinnelsen m& syrene tilsettes i ekvimolare mengder eller
bare med lite overskudd. '

Ved visse perkarboksyslsyrer, ecksempelvis ved pereddiksyre, kan
molforholdet av perkarboksylsyre til ytterligere syre vere mindre enn 1. En
slik blanding a§ syrer kan allikevel anvendes for den oksydative spaltning av
heksaaryldiblyforbindelser til triarylblysalter, ndr tilsvarende forholdsreglef
treffes. Det kan skje pd den miten at det velges et l8sningsmiddel som reak-
sjonsmedium, i hvilket det dannede triarylblysalt er i hovedsak uldselig. Det
faller da ut og er dermed unndratt videre angrep av syren. Etter en ytterligere
fremgangsmitevariant anvendes et tofasig reaksjonsmedium som oppviser en forskjel-’
lig. fordelingskoeffisient for perkarboksylsyren og den ytterligere syre. For
dette passer praktisk talt enhver kombinasjon av de ovennevnte lGsningsmidler og
vann forsdvidt som 18sningsmidlene selv ikke er blandbare med vann og perkarbok-
sylsyren som ogsd den ytterligere syre opbviser en tilstrekkelig oppl@selighet
i vann. Prinsipielt er perkarboksylsyrene bedre 18slige i organiske ldsnings-
midler enn de tilsvarende karboksylsyrer. Forskjellen er spesielt ved liten
organisk -rest bemerkelsesverdig stor. I den organiske fase som inneholder
heksaaryldibly oppldst, og derfor er det hovedsakelige reaksjonsmedium, er
if6lge dette den stasjonzre konsentrasjon av perkarboksylsyre alltid stérre enn
av karboksylsyre. NAir det samtidig sdrges for at det dannede triarylblysalt
utskiller seg krystallint - noe som kan reguleres ved valg av l8sningsmiddel -
sd oppnds ogs& under disse forutsetninger utmerkede utbytter.

Ved spaltning av heksafenyldibly med en teknisk pereddiksyre.(mol-
forhold persyre til eddiksyre = 1:1,5) ble denne mulighet utnyttet med godt
resultat. Toluen tjente derved som reaksjonsfase.

Ifélge oppfinnelsen ble f.'eks. félgende triorganoblyscylater
fremstilt, av hvilke de som er betegnet med .x) er nye forbindelser:
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trifenylblyacetat, .sm.p. 206—20705 (eks. 27)
trifenylblybenzoat, sm.p. 122°C (eks. 28)

trifenylblyksprylat x), sm.p. 135-136°C (eks. 29)
tfifenylblymonoftalat x), sm.p. med spaltning 320°C (eks. 30)
tri-p-tolylblyacetat, sm.p. 159-160°C (eks. 33) .
tri-p-tolylbly-2-etylheksoat x), sm.p. 102°C (eks. 34)
tributylblyscetat, sm.p. 83-84°C (eks. 35)

trifenylblylaurat, sm.p. 114-116°C (eks. 31)
trifenylblymaleinat, sm.p. 204°C (eks. 32)

Fra mengden av triorganobiyforbindelser som kan fremstilles ifélge

L

oppfinnelsen, skal i de fdlgende utfdrelseseksempler angis noen utvalgte for-

bindelser.

Eksempel 1
Tri-n-butylblyfluorid
a) 72 vektdeler heksabutyldibly blir lest i 200 vektdeler toluen.

S& blir 14,4 vektdeler pereddiksyre (50 %ig vandig lesning) og 20 vektdeler
fluorhydrogensyre (4o %ig vandig lesning) tildryppet under rgring og is-
kjsling ved 25 til 30°¢C. Derpd blir det omrgrt videre ved romtemperatur i
20 min., lgsningsmidlet avdestillert og resten opptatt i 200 vektdeler
aceton. Det ulgste reaksjonsprodukt blir avsuget og terket.
Utbytte: 68 vektdeler (90% av teoretisk)
Smeltepunkt: 212°C (spaltning)
Pb Dberegnet 52,15%, funnet: 51,8%

b) Erstatter man pereddiksyre med persmgrsyre, oppgdr utbyttet til

93% av teoretisk.

Eksempel 2
Bis=-(tri-n-butylbly)-sulfat

a) 21,2 vektdeler heksabutyldibly og 6,8 vektdeler kaliumhydrogen-

sulfat blir suspendert i loo vektdeler aceton og tilsatt 6,9 vektdeler

pereddikéyre (55 %ig vandig lesning) i 20 vektdeler vann drdpevis og under
rgring ved romtemperatur. S& blir det oppvarmet under tilbakelgp i 45 min.,
avkjelt til 20% oé reaksjonsproduktet avsuget og terket.,

Utbytte: 21,8 vektdeler (91% av det teoeretiske)

Etter omkrystallisering fra CiCl, smelter substansen ved 230°%C (spaltning).
Pb Dberegnet: u48,58% funnet: 48,2 %

Cc n 33,88% " 34,25%

H " 6,38% " 6,4u% .

s on 3,50% " 3,76%
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b) Erstatter man kaliumhydrogensulfat med fortynnet svovelsyre, far

man et utbytte pd 82% av det teoretiske.

EksemEel 3
Bis-(tri-n-butylbly)-tereftalat

7,6 vektdeler heksabutyldibly og 1,7 vektdeler tereftalsyre blir
suspendert i 5o vektdeler aceton, og under omrgring blir en lgsning av 1,4
vektdeler pereddiksyre (55%ig vandig lesning) tildryppet ved romtemperatur.
S& oppvarmes det i 6o minutter under tilbakelep, avkjsles til o°c, oz
reaksjonsproduktet avéuges og terkes.

Utbytte: 8,2 vektdeler (75% av det teoretiske)
Smeltepunkt: 165 - 168°C
PL beregnet 41,72% funnet: 41,54%

EksemEel L3
Tri-n-butylbly-p-toluensulfonat

7,6 vektdeler heksabutyldibly blir lest i 5o vektdeler aceton, og
under omrgring blir en lgsning av 1,4 vektdeler pereddiksyre (55 %ig vandig
le#sning) og 0,6 vektdeler iseddik tildryppet ved romtemperatur. Det blir si
etterrgrt i lo minutter og sd tilsatt 3,8 vektdeler p-toluensulfonsyre, opp-
varmet 1 3o ﬁinutter pé tilbakelgp og lssningen inndampet til terrhet i
vakuum etter avkjsling. Resten blir omkrystallisert Ira acetonitril.
Utbytte: 11 vektdeler (97% av det teoretiske)

Smeltepunkt: 79-81°C (Litt. (1): 81-82°C)

Eksempel 5
Tri-n-butylbly-benzotriazolid

7,6 vektdeler heksabutyldibly blir lest i 5o vektdeler aceton og under
omrgring blir det tildryppet en lgsning av 1,4 vektdeler pereddiksyre
(55 %ig vandig lesning) og 0,6 vektdeler iseddik ved romtemperatur. Det blir
etterrprt 1 lo minutter. Ltter tilsetning-av 2,4 vektdeler benzotriazol og
en lgsning av 2,2 vektdeler natriumkarbonat 1 lo vektdeler vann blir det
oppvarmet under tilbakelgp i 3o minutter, avkjelt til Zooc, lgsningen opptatt
med 200 vektdeler metylenklorid, den vandige fasen avskilt og den organiske
fase inndampet til terrhet i1 vakuum. Resten blir omkrystallisert i acetonitril.
Utbytte: 7,5 vektdeler (76% av det teoretiske)
Smeltepunkt: 95-97°C (Litt. (2) : 103°C).

Eksempel 6

Tri-n-butylbly-imidazolid

Ved samme arbeidsmdte som i eksempel § blir 1,4 vektdeler imidazol
tilsatt i stedet for 1,2,3-benzotriazol,

Utbytte: 6,4 vektdeler (72% av det teoretiéke)

.
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Smeltepunkt: 57-49°C (Litt. (2): 48-50°C).

Lksempel 7

Trifenylbly-hydroksyd

a) u4 vektdeler heksafenyldibly blir suspendert i loo vektdeler aceton,
og under omrgring blir en lgsning av 6,9 vektdeler pereddiksyre (55 %ig vandig
lgsning) og 3 vektdeler iseddik tildryppet ved romtemperatur. Dethblir etter-
rort 1 lo minutter og s& tilsatt en lgsning av 5 vektdeler natriumhydroksyd
og 15 vektdeler vann. I tilslutning blir det oppvarmet i 20 minutter pd
-tilbakelgp, avkjslt til 2oOC, det utfelte produkt avfiltrert og tgrket.
Utbytte: 44 vektdeler (97% av det teoretiske)

Smeltepunkt: 238°C (spaltning) (Litt. (11): 240°C spaltning).
b) Erstattes natriumhydroksydet med kalsiumhydroksyd oppnas et utbytte .

p& 95% av det teoretiske.

Eksempel 8
Trifenylbly-fluorid .
.a) 219 vektdeler heksafenyldibly blir suspendert i 1250 vektdeler

metanol, og under omrgring blir en lgsning av 19,2 vektdeler pereddiksyre
(50 %ig vandigz lgsning), 37 vektdeler fludrhydrogenéyre (4o %ig vandig
lgsning) og 250 vektdeler vann tildryppet ved 30-40°C. Deretter blir det opp~
varmet 1 time under tilbakelgp, avkjelt til 20°¢ og reaksjonsproduktet avsuget
og terket. ‘
Utbytte: 227 vektdeler (99% av det teoretiske)
Smeltepunkt: 315-320°C (spaltning) (Litt. (8) 318°C).

b) Erstatning av pereddiksyren med perpropionsyre fgrer til et utbytte

D4 95% av det teoretiske.

Eksempel 9
Trifenylbly~klorid
21,9 vektdeler hekéafenyldibly og 6,5 vektdeler kons. saltsyre blir

suspendert i loo vektdeler etanol. Denne blanding blir under omrgring til-
dryppet 3,5 vektdeler pereddiksyre (55 %ig vandig lesning) ved 20%c. sa
blir det oppvarmet 3o minutter pd tilbakelgp, avkjelt til 20%¢C og reaksjons-
produktet avsuget og terket.

Utbytte: 23 vektdeler (97% av det teoretiske).

Smeltepunkt: 208°C (Litt. (7): 205°C).

‘ Eksempel lo
~Bis-(trifenylbly)-sulfat

21,9 vektdeler heksafenyldibly og 6,9 vektdeler kaliumhydrogensulfat.
blir suspendert i loo vektdeler aceton. Ved 20°C blir under omrgring tilsatt

dripevis 3,5 vektdeler pereddiksyre (55 %ig vandig lesning) i 20 vektdeler
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vann. Det blir s& oppvarmet under tilbakelsp i 3o minutter, avkjslt til 20°C
og reaksjonsproduktet avsuget og terket.
Utbytte: 23,9 vektdeler (loo% av det teoretiske)

Smeltepunkt: > 39000

Fb beregnet: 42,5 % funnet: 42,95%
c " T " 43,97%
H " 3,11% " 3,49%

. _ tksempel 11
Bis-(trifenylbly)~heksafluorosilikat

44 vektdeler heksafenyldibly blir suspendert i loo vektdeler benﬁen,'
og under omrgring blir det tildryppet en lgsning av 6,9 vektdeler pereddiksyre
(55 %ig vandig lgsning) og 33 vektdeler heksafluorokiselsyre (3o %ig vandig
lgsning) ved romtemperatur. Derpa blir det oppvarmet 2 timer under tilbakelgp,
avkjelt til 20°¢ og reaksjonsproduktet avsuget og terket.

Utbytte: 39 vektdeler (76% av det teoretiske)
Smeltepunkt: >320°¢C

Pb Dberegnet: 4o,7% funnet: 39,9%

Eksempel 12
Trifenylbly~tetrafluoroborat ’

Ved samme arbeidsmite som i eksempel 11 blir 8,7 vektdeler fluorborsyre
anvendt i stedet for heksafluorokiselsyren.
Utbytte: 42 vektdeler (8o% av det teoretiske)
Smeltepunkt: 320-325°C (spaltning)
Pb Dberegnet: 39,34% funnet: 38,9%.

Eksempel 13
Trifenylbly-cyanid

Til 44 vektdeler heksafenylidibly suspendert i loo vektdeler aceton blir
under omrgring tildryppet en lgsning av 6,9 vektdeler pereddiksyre (55 %ig '
vandig leosning) og 3 vektdeler iseddik ved romtemperatur., Det blir etterrgrt
i lo minutter og sd tilsatt en lesning av 4,3 vektdeler natriumcyanid og
S50 Qektdeler vann, oppvarmet i lo minutter under tilbakelgp, avkjelt til 10°C
og reaksjonsproduktet avsugef og tgrket.

Utbytte: 4o vektdeler (86% av det teoretiske).

En del blir omkrystallisert fra etanol/kloroform.

Smeltepunkt: 278-280°C (spaltning) (Litt. (9): 250°C spaltning).

Forskjellen mellom smeltepunktene beror meget sannsynlig p& den hgyere renhets-
grad for saltet etter oppfinmnelsen. .

Pb beregnet: 44,5 % Vfunnef: 44,1 %

C " 49,12% " 49,46%




13 -

135288
H beregnet 3,25% funnet: 3,25%
N " 3,7u% " 3,02%

Eksempel. 14
Trifenylbly-dietylditiokarbamat

Til 44 vektdeler heksafenyldibly suspendert i loo vektdeler aceton blir
under rgring tildryppef en lgsning av 6,9 vektdeler pereddiksyre (55 %ig
vandig lesning) og 3 vektdeler iseddik ved romtemperatur. Det blir omrort
ytterligere i 16 minutter, sd tilsatt 22,5 vektdeler Na-dietylditiokarbamat og
oppvarmet i 2 timer under tilbakelgp. Etter avkjeling til 20°C blir reaksjons-
produktet avsuget og cikrystallisert fra aceton. . “
Utbytte: 48 vektdeler (82% av det teoretiske) svakt gule krystaller,
Smeltepunkt: 132°¢ '
Pb beregnet: 35,3 % " Ffunnet: 34,9 %
c " 47410% " 47,38%

H " 4,30% u 4,40%

Eksempel 15
Trifenylbly~p-merkaptopropionsyre-2-etylheksoat

44 vektdeler heksafenyldibly blir suspendeft i loo vektdeler aceton,
og under omrgring blir en lesning av 6,9 vektdeler pereddiksyre (55 %ig
vandig lgsning) og 3 vektdeler iseddik tildryppet ved romtemperatur. Det
blir etterrert i lo minutter, sd blir 17 vektdeler p-merkaptopropionsyre-i-
oktylester og en legsning av 15 vektdeler natriumkarbonat i 20 vektdeler vann.
tilsatt, oppvarmet lo minutter til So?C, avkjglt til 20°C,'det ulgste av-
ﬁHmNogﬁhmmthMmmtimmm.

Utbytte: 45 vektdeler (89% av det teoretiske) gulaktig vaske
n2° ¢ l.600

D
Pb beregnet: 31,5% funnet: 30,25%

Eksempel 16
Trifenvlbly-etylmerkaptid

L4 vektdeler heksafenyldibly blir suspendert i loo vektdeler aceton.
8& blir en lgsning av 6,9 vektdeler pereddiksyre (55 %ig vandig lgsning) og
3 vektdeler iseddik tildryppet ved romtemperatur. Det blir etterrgrt i
lo minutter, s2 tilsatt 6,2 vektdeler etylmerkaptan og en lgsning av 15 vekt-
deler natriumkarbonat i 20 vektdeler vann, oppvarmet i 3o minutter pad tilbake-
lep, avkjelt til_ooC, det ulgste avfiltrert og filtratet inndampet til terr-
het i vakuum. Resten blir omkrystallisert i etanol.
Utbytte: 42 vektdeler (84% av det teoretiske).
Smeltepunkt: 68-63°C (Litt.(5): 68°C).
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Eksempel 17
Trifenylbly-heksylmeriaptid

b4 vextdeler aeksafenyldibly blir suspendert i loo vektdeler aceton.
8& blir en lgsning av 5,9 vektdeler pereddiksyre (55 %ig vandig lesning) og
3 vektdeler iseddik tildryppet ved romtemperatur. Det blir etterrgrt i
lo minutter, sa tilsatt 11,5 vektdeler l-heksan-tiol og en luosning av 15 vekt-
deler natriumkarbonat i 20 vektdeler vann, oppvarmet i-lo minutter pd tilbake-
1op og lgsningsmidlet avdestillert fra den klare lgsning i vakuun.
Utbytte: 48 vektdeler (86% av det teoretiske) fargeles vaske.
n§° : 1.625
Pb  Dberesnet: 37,3% funnet: 36,5%.

Eksempel 18

Trifenylbly-laurylmerkantid

44 vektdeler heksafenyldibly blir suspendert i loo vektdeler aceton.
8& blir en lgsning av 6,9 vektdeler pereddiksyre (55 %ig vandig lesning) og
3 vektdeler iseddik tildryppet ved romtemperatur. Det blir etterrgrt i lo
minutter, sd tilsatt 20,2 vektdeler laurylmerkaptan og en lssning av 15 vekt- .
deler natriumkarbonat i 20 vektdeler vann, oppvarmet i lo minutter pd tilbake-
lgp og leosningsmidlet avdestillert fra den klare lysegule lgsning i vakuum.
Utbytte: 59 vektdeler (93% av det teoretiske) svakt gul vaske.

20 '

np ok 1.5%

“Pb  beregnet: 32,3% funnet: 31,6%.

Eksempel 19

——
Trifenylbly-tiofenolat

44 vektdeler heksafenyldibly blir suspendert i loo vekfdeler aceton.
S& blir en lesning av 6,9 vektdeler pere&diksyre (55 %ig vandig lgsning) og
3 vektdeler iseddik tildryppet ved romtemperatur. Det blir etterrsrt i
lo minutter, s& tilsatt 11 vektdeler tiofencl og en lasning av 15 vektdeler
natriumkarbonat ir2o vektdeler vann, oppvarmet 1 3o minutter pd tilbakelep,
avkjplt til oOC, reaksjonsproduktet avsuget og omkrystallisert fra etanol.
Utbytte: 49,0 vektdeler (90% év det teoretiske) svakt gule krystallef.

Smeltepunkt:' 105°C (Litt. (6): 105-106°C).

Eksenpel 20
Trifenylblv-metansulfonat

a) Til 22 vektdeler heksafenyldibly suspendert i loo vektdeler toluen,
blir under omrgring tildryppet en lpsning av 3,5 vektdeler pereddiksyre
(55 %ig vandig lgsning), 4,8 vektdeler metansulfonsyre og 2o vektdeler vann.
S& oppvarmes i 1 time ved 70—8600, avkjgles til lSOC, avsuges det utfelte

reaksjonsprodukt og dette tsrkes.

et g
AL e s g su .
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Utbytte: 22 vektdeler (82% av det teoretiske) fargelgse krystaller.
Smeltepunkt: >300°C.

Fb Deregnet: 38,54% funnet: 38,4 %
c " 42,75% " 42,9u%
H " 3,41% " 3,59%

b) Erstatning av pereddiksyre med persmgrsyre fgrer til et utbytte pad

89% av det teoretiske,

ctksempel 21

Trifenylbly-amidosulfonat

22 vektdeler heksafenyldibly blir suspendert i loo vektdeler toluen,

og under omrgring blir det tildryppet en lgsning av 3,5 vektdeler pereddiksyre

%ig vandiz lesning) og 4,3 vektdeler amidosulfonsyre ved romtemperatur.

55
S& oppvarmes i 35 minutter ved 70—80°C, avkigles til 15°C, avsuges det utfelte
reaksjcnsprodukt og terkes dette. V
Utbytte: 24 vektdeler (90% av det teoretiske) fargel¢se krystaller.
Smeltepunkt: 240-250°C (spaltning).

Pb beregnet: 38,75% funnet: 39,5%
c Ho,46% " 40,97%
H " 3,21% " 3,18%

Eksempel 22
Trifenylbly-p-toluensulfonat ’

22 -vektdeler heksafenyldibly blir suspendert i loo vektdeler toluen, .
og under omrgring blir en lesning av 3,5 vektdeler pereddiksyre (55 %ig

vandig lesning) og 9,5 vektdeler p-toluensulfonsyre tildryppét ved rom-

‘temperatur. S& blir det oppvarmet i 35 minutter ved 7o—80°C, avkjelt til 15°C,

det utfelte reaksjonsprodukt avsuget og terket.
Utbytte: 28 vektdeler (92% av det teoretiske).
Smeltepunkt: 220%¢,

Pb  beregnet: 34,0 % funnet: 33,9 %
C " 49,27% " 48,70%
H " 3,65% " 3,48%

Eksempel 23

Trifenylbly-sorbat

22 vektdeler hekséfenyldibly og 5,6 vektdeler sorbinsyre blir suspendert
i loo vektdeler petroleter (kokeomride 60-80°C). Under omrgring blir 3,5 vekt-
deler pereddiksyre (55 %ig vandig lesning) tlldryppet ved romtenperatur. S&
blir det oppvarmet i 20 minutter p& tilbakelep, avkjwlt ti1 15% og det utfelte
reaksjonsprodukt avsuget og terket. '

Utbytte: 27 vektdeler (98% av det teoretiske).



135288

Smeltepunkt: 172-174°C

. Pb beregnet: 37,73%  funnet: 37,9 %
c " 54,42% " 52,50%
H " 4,03% " 3,975

Eksempel 24
Trifenylbly-imidazolid

22 vektdeler neksafenyldibly blir suspendert i 'loo vextdeler aceton.
Under émrﬁring blir en lgsning av 3,% vextdeler pereddiksyre (55 3ig
vandig lesning) og 1,5 vektdelr iseddik tildryppet ved romtemperatur. Det
blir etterrgrt i lo minutter, sd blir det tilsatt 3,4 vektdeler imidazol og
en lgsning av 3,2 vektdeler natriumkarbonat i lo vektdeler vann, oppvarmct i
i time pa tilbakelgp, avkjslt til 20°¢C og det utfelle reaksjonsprodukt avsuget
og torket. _
Utbytte: 24,6 vektdeler (97% av det teoretiske).
Smeltepunkt: 266-268°C (spaltning) (Litt. (8): 285°C (spaltning)).

Eksempel 25
Trifenylbly-1,2,3-benztriazolid

Ved samme arbeidsmdte som .i eksempel 24, blir det tilsatt 5,6 vektdeler
1,2,3-benztriazol i stedet for imidazol.
Utbytte: 25 vektdeler (90% av det teoretiske). A
Smeltepunkt: 270°%¢ (spaltning) (Litt. (6): 276°C spaltning).

Eksempel 26
Tﬁ{fenylb;y;3—amino-l,2,H-triazolid

Ved samme arbeidsméte som i eksempel 24, blir det tilsatt 4 vekt-
deler 3-amino—l,2,u—triaéol i stedet for, imidazol.
Utbytte: 20,5 vektdeler (79% av det teoretiske).
Smeltepunkt: 230°C (spaltning) (Litt. (6): 248-256°C spaltning).

Lksempel 27
Trifenylblyacetat

a) 87,6 vektdeler heksafenyldibly blir suspendert i 250 vektdeler
metylenklorid og 250 vektdeler vann og tilsatt drdpevis ved romtemperatur
7,6 vektdeler pereddiksyre i 6o vektdeler iseddik. ﬁerpé blir det omrert i
15 minutter vec denne temperatur og s& avkjelt til 0°C. De utfelte
‘krystaller blir avsuget. '

‘Utbytte: 68 vektdeler.

Ved inndamping av moderluten utvinnes ytterligere 19 vektdeler trifenylbly-
acetat. . . '

Totalutbytte: 87 vektdeler (38% av det teoretiske).

Smcltepunkt: 206-207°C (Litt.: 204-206°C.)
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b) Ved anvendelse av tetrahydrofuran i stedetfor metylenklorid og
vann som lgsningsmiddel, blir etter den under a) gitte forskrift oppnddd
88 vektdeler (§9% av det teoretiske) av trifenylblyacetat, v

c) Erstattes den under a) angitte forskrift lesningsmiddelblandingeﬁ

metylenklorid-vann med aceton, oppnds 83 vektdeler trifenylblyacetat, som

tilsvarer et utDytte p& 83% av det teoretiske. Ved inndampning av moderluten

kan det utv1nnes ytterllgere substans.

Eksemgel 28
Trifenylblybenzoat

- 8,8 vektdeler heksafenyldibly blir suspendert i 25 vektdeler petroleter
(kokeomradg‘eo-So C) og drdpevis tilsatt en lgsning av 1,4 vektdeler per-
benzoesyre i lo vektdeler dietyleter ved romtemperatur. Perbenzoesyre-
lpsningen inneholder et overskudd pé benzoesyre i forholdet 1:5. Det blir
omrgrt ytterligere i 30 minutter ved 30°C og s& blir reaksjonsblandingen av-
kjslt til o°C. De utfelte krystallené blir avsuget.

Rautbytte: 9,7 vektdeler (87% av det teoretiske).
Etter omkrystallisering fra isopropanol la smeltepunktet pa 122 °c
(Litt.: 122-126°C).

Eksem el 29
Trifenylblykaprylat

8,8 vektdeler heksafenyldibly lgses i 25 vektdeler metylenklorid, til-
dryppes 2,8 vektdeler av en blanding kaprylsyre og perkaprylsyre i molfor-
holdet 1:1 ved lo-15°C og lgsningen regres i 3o minutter ved 20°C., I til-

slutning blir lgsningsmidlet avdampet under forminsket trykk og resten om-

‘krystalllsert fra 2o0o vektdeler isopropanol.

Utbytte: 8,6 vektdeler (74% av det teoretiske) trlfenylblykaprylat.

En ytterligere mengde trifenylblykaprylat kan utvinnes ved 1nndampn1ng_év
moderluten,

Smeltepunkt: 135-136°C.

Pb beregnet: 35,6% funnet: 35,9%.

Eksemgel 30

Trifenylblvmonoftalat

8,8 vektdeler heksafenyldibly blir suspendert i en blanding av 25 vekt-
deler kloroform og 3o vektdeler etanol og tilsatt 1,6 véktdeier ftalsyre.
I tilslutning tildryppes 1,8 vektdeler monoperftalsyre‘i Yo vektdeler dietyleter,
oppvarmes i lo minutter ved 4o°C og de utfelte krystaller avsuges etter av-
kijsling. )
Utbytte: 11,2 vektdeler (93% av det teoretiske).
Spaltningsyunkt: 320°C,

Pb  beregnet 34,4% funnet: 34,3%.
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Fksempel 31

Trifenylblylaurat

17,5 veiktdeler heksalenyldibly lest i-bo vekitceler nctylenrlorid,
tildryppes 2,6 vektdeler perlaurinsyre og 2,4 vektdeler laurinsyre, lgst 1
lo vektdeler metylenklorid, omrgres i 20 minutter, avdampes under forminsket
trykk til terrhet og resten omkrystalliseres fra isopropanol
Utbytte: 21, 7 vektdeler (85% av det teoretiske) trlfenjlulylaurat
Smeltenunkt: 114-115 °c (Litt.:115-117°C).

Eksemﬁel 32

Trifenylblymaleinat

8,8 vektdeler heksafenyldibly blir suspendert i 3o vektdeler téluen og
tilsatt 1,2 vektdeler maleinsyre. tilslutning tildryppes 1,3 vektdeler
permaleinsyre lest i lo vektdeler metylenklorid, etterrgres i 30 minutter ved
romtemperatur, og de utfelte krystaller avsuges etter avkjsling.

Utbytte: 8,5 vektdeler (77% av det teoretiske).
Smeltepunkt: 204°C (Litt.: 201-203°C)

Eksemgel 33
Tri-p~tolylblyacetat

9,6 vektdeler heksa-p-tolyldibly suspendert i 25 vektdeler toluen,
tildryppes 1,5 vektdeler pereddiksyre som 5o %ig vandig lesning og o,6 vekt-
deler iseddik og etteromregres ved romtemperatur i 3o minutter. Reaksjons-
blandingen blir inndampet til tg¢rrhet under forminsket trykk og omkrystallisert
fyg petroleter,

Utbytte: 7,7 vektdeler (72% av det teoretiske).
Smeltepunkt: 159-160°C (Litt.:161-162°C)

Eksempel 34
Tri-p-tolylbly-2~etylheksoat

96 vektdeler heksa-p-tolyldibly blir lgst i 250 vektdeler motylen-
klorid, tilsatt drdpevis en blanding av 17 vektdeler per-2-etylheksansyre og
16 vektdeler 2-etylheksansyre og etterrsrt i lo minutter ved romtemperatur.
S& blir reaksjonsblandingen inndampet til tgrrhet under forminsket trykk.
Réproduktet blir omkrystallisert fra en bianding av etanol og vann.

Utbytte: 8,0 vektdeler (63% av det teoretiske) tri-p-tolylbly-2-etylheksoat.
Smeltepunkt: 102°C.
Pb bereghet: 32,5% funnet: 32,0%.

Eksempel 35
Tributylblvacetat

169 vektdeler heksabutyldibly blir lgst i 300 vektdeler metylenklorid

og dripevis tilsatt 16,7 vektdeler pereddiksyre i 13¢ vektdeler iseddik ved



-lém"m -
romtemperatur. Det blir etterrdrt i én time og s& metylenkloridfasen avskilt.
Metylenkloridet blir avdestillert og resten bragt til krystallisering i 400
vektdeler aceton ved kjdling. '

Utbyttes 135 vektdeler (71% 'av det teoretiske)s

Fra moderluten kan det etter inndampning utvinnes en ytterligere fraksjon.
Smeltepunkts 83-84°C (Littes 86°C) ’
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Patentkravw

1. Fremgangsmate for fremstilling av triorganoblyforbindel-
ser med den generelle formel:

R3Pbx

hvor R betegner en fenyl-, tolyl- eller lavere alkylrest med 1-4
karbonatomer, og X betegner en eventuelt med halogen eller lavere
alkyl substituert alifatisk eller aromatisk karboksylsyreres£, en
sulfonsyre~ eller mineralsyrerest, en tiolgruppe, en OH- eller CN-
gruppe, en eventuelt med halogen substituert fenolrest eller en tio-
fenolrest, en tiokarbamidsyrerest, en tetrafluorborsyrerest, en
heksafluorkiselsyrerest eller resten av et eventuelt kondensert he-
terocyklisk amin, karakterisert ved at den tilsvarende
heksaorganodiblyforbindelse R3Pb—PbR3 spaltes ved hjelp av en ekvi-
molar mengde av en alifatisk eller aromatisk perkarboksylsyre, idet
spaltningen gjennomfgres i surt milj¢ i nerver av en forbindelse HX
som inneholder den som substituent X ¢@nskede resten, eller en for-
bindelse MeX, hvor Me betegner et alkali- eller jordalkalimetallatom,
idet det per mol heksaorganodiblyforbindelse tilsettes 2 mol av for-
bipgelsen inneholdende X, og idet »

a) hvis forbindelsene HX resp. MeX ikke er inerte overfor den an-
vendte perkarboksylsyre, omsettes hegge spaltningsdelene av heksa-
organodiblyforbindelsen fgrst ved syretilsetning til triorganobly-
acylat, hvorefter dette mellomprodukt uten isolering tilsettes nevnte
forbindelse inneholdende X for videre omsetning, eller

b) hvis forbindelsene HX resp. MeX ikke er bestandige i surt medi-
um eller ikke reagerer i slikt medium eller den ¢gnskede triorgano—
blyforbindelsen ikke er bestandig i surt medium, foretas fgrst om-
setning til triorganoblyacylat som angitt ifglge a), hvorefter re-
aksjonsblandingen tilsettes natriumkarbonat, og santidig eller
umiddelbart derefter tilfgres forbindelsen inneholdende X. '

2. Fremgangsmdte som angitt i krav 1 for fremstilling av tri-
organoblyhydroksyder, karak terisert ved at man fgrst
omsetter til triorganoblyacylat ved passende syretilsetning, .hvorefter
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reaksjonsblandingen behandles med natrium-, kalium- eller kalsium-
hydroksyd.

3. Fremgangsmate som angitt i krav 1 til 2, k arakter-
i sert ved at man for spaltning av heksaorganodiblyforbindelsen
anvender pereddiksyre.

4. Fremgangsmdte som angitt i krav 1 til 3, karak ter~-
i sert ved at man gar ut fra heksaorganodiblyforbindelsen i et
1@gsningsmiddel.

5. Fremgangsmate som angitt i krav 1 til 4, karakter-
isert ved at man til heksaorganodiblyforbindelsen setter per-
karboksylsyren eller en blanding av perkarboksylsyren og forbindels-
en HX resp. MeX under omrgring og avkjgling, hvorefter reaksjons-
blandingen oppvarmes.

6. Fremgangsmate som angitt i krav 1 til 5, karak te r-
isert ved at man anvender lgsningsmidler i hvilke den dannede
triorganoblyforbindelsen utfelles. ’

7. Fremgangsmate som angitt i krav 1 til1 6, kxarakter-
i sert ved at man anvender et tofasig l@sningsmiddelsystem i
hvilket reaksjonsfasen oppviser stgrre oppldsningsevne for perkar-
boksylsyren enn for forbindelsen HX resp. MeX.
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