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Wie die Analyse zeigt, handelt es sich urn eine N i t r o - i n i i d a z o l -  
c a r b o n s a u r e ;  vielleicht besitzt sie die folgende Iionstitution: 

NO2 .C-NH 
COOH. C -. - NR 'CH. 

0.1628 Q Sbst.: 0.1830 g Cot, 0.0299 g Hg0. - 0.1139 g Sbst.: 16.5 CCIU 

h' (17O, 752 mm). 
C4H30,N3. Ber. C 30.56, H 1.93, N 26.76. 

Gef. )D 30.69, D 2.05, D 2630. 

230. J. Mai: Wber Schwefelphosphorverbindungen. 
II. Synthesen mit gelbem Phosphor. 

(Eingegangen am 29. Mai 191 1.) 
Nachdeni die Verhiiltnisse des Aufbaus der hiiheren Sulfide ails 

] P I S 3  eiiideutig klxrgelegt waren '), lap; der Gedanke nahe, iiach drr-  
selbcn Arbeitsmethode auch die direkte Synthese aus den Elementen 
zu wrsuchen. Gerade hier sind die im G i n e l i n - K r a u t - F r i e d h e i n i  
zusniimengestellten Resultate recht vieldeutig. Qualitative Vorverauche 
zeigten die errreuliche Tatsache, daI3 heiBe LBeungen von Schwefel in 
nromntischen Kohlenwasserstoffea gelben Phosphor leicht aufnehmen 
iind dann bei hijberer Temperatur die Kombinationsprodukte in meist 
chemischer Reinheit in schonen Krystallen liefern. Bei einigermaaen 
vorsichtigem Mnnipulieren ist jede Gefkhrlichkeit des Phosphors aus- 
geschlossen. So kiinoen nun P,SI und PdSlo zu den leichtest zu- 
ganglichen PrHparaten gerecheet werden. Ich zwreifle nicht, daB die 
jeneiligen Gewichtsangaben ohne wesentliche Modifikation auf groBerr 
Alengen ausgedehnt werden konnen. 

D a r s t e l l u n g  v o n  Pas7 m i t  H i l I e  v o n  N a p l i t h a l i n .  
Yan erhitzt 20 Q Naphthalin im Erlenmeyer-Kolbchen a d  1 loo (dlbad), 

liDt die kalt gesirttigte, filtrierte LBsung von 3 g Phosphor nnd 5.2 g Schwefrl 
in Schnefelkohleiistoff hinzuiliellen und steigert langsam die Temperatur dcs 
Bades, wobei der Schwefelkohlenstoff durch ein lauges Rohr, das aus der Ka- 
pelle herausragt, abdestilliert. Bei grolleren Mengen wird man wohl eineri 
I<ilhlcr verwenden miissen. Wegen doc. korrodierenden Wirkuog des in gc- 
ringer Menge verdampfenden Phosphors wurdc der Stopfen mit Asbestpapier 
gescliiitat. Die bei 160--1709 rubetenden Phosphornebel vei.sch\vinden bei 
180'' fast ganz. Man steigert die Temperntur langsrm bis ca. 1950 und liiBt 
dxnn erkalten. Gegen SchluD zcigt sich mnnchmrl eine Gnsentmicklung, die 
- 

I )  B. 44, 1?29 [1911]. 
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wohl von einer niinimen Zersetzuiig des Kohlenwasserstoffs herriihrt. Diesmal 
krystallisierte das Sulfid erst beim Abkiihlen. Bei ca. l l O o  wird Schwefel- 
ltohlenstoff portionenweise zugesetzt, der erste AufguB noch warm dekantiert 
iiud die Abscheidung niehrere Male mit frischem IJ6sungsmittel ausgekocht 
iind abfiltriert. M a i i  wiischt der Kcihe nach mit Sch\\,efelkohlenstoIf, Rciizol 
iind Petrolather aus. Ausbeutc 6-7 g (mit deni aus clcni Filtrate noch spatw 
:iusfallenden Anteile). 

Die Analgse stimmte nuf das BeptasiilFid. 
P4S7. Ber. 1' 35.6, S 64.3. 

Gcf. )) 35.6, B 64.5. 

D a r s t e l l u n g  v o n  Pa&o iii it  H i l f e  y o n  N a p h t h a l i n .  
I)as Verfahren ist ganz analog; in Anwendung kaiuen 4 g Phosphor, 13 g 

Schwefel und 35 g Naphthalin. Die Krystalle fallen erst sp8ter beim Erkalten 
regenfBrmig zu Roden. .4usbciitc 4 g. Die Blkttchen zeigen einen grhn- 
lichen Stich. 

PISlo. Ber. P 27.8, S 72.1. 
Gel. D 27.8, )) i2.1. 

Das Filtrat wurde mit Petrolather versctzt, die Pallung mit Benzol ge- 
saschen und im Soxhlet mit SchmeEelkohlenstoff extrahiert, wobei noch 5 g 
iiiildslichcs Sulfid in der H i h e  zurfickblieben. 

V e r e i n i g u n g  d e r  he iden  E l e n i e n t e  i n  Xylol.  
2 g Phosphor, 7 g Schwefel wurdcn in 50 g IieiBem Xylol gelijst, y o n  

Unreinigkeiten abfiltriert und unter Zusatz von einer Spur Jod  am RiickfluW- 
rohr gekocht. Die Jodfarbc lichtct sicli allmihlicli, und es ist ratsnm, von 
&it xu Zeit den Jodzusatz zu wiederholen. Nach ca. einer halben Stunde 
zeigten sich die ersten Krystalle, die wie sonst aereinigt wurdcn. Schmp. 300O. 
'I'rotz des grol3en U b e r s c h u s s e s  an S c h w c f c l  stimmten die anaytischen 
Daten nur  auf das H e p t a s u l f i d .  

PI&. Bw. P 35.6, S 64.3. 
Gef: n 35.3, 64.4. 

Aus deni Filtrntc konnte weitcrcs Heptasiilfid und Schwefel isoliert \vcrrlcn. 

V e r s u c h e  z u r  Bildui ig  von P I & .  
a) I n  S y l o l .  

4.7 g Phosphor, 3 3 g Schwefel wurden in wenig Schwefelkohlenstoff ge- 
liist, in heiBes Xylol filtriert und bei aufgesetzter IGihlrBhre gekocht. Der 
SvhwefelkohlenstofF entweicht, wirhrend das Sylol znrfickfliellt. Nach den1 
iiblichen Jodxusatz arschienen such hier in 3,, Stunden die ersten Krystalle. 
Kach einer weiteren Stunde wurde die Abscheidung wie sonst behandelt. D a  
cler Jodzusatz diesmal ctwas reichlich war, gab die Analyse einen Hest von 
CR. 2 ''lo. Das Verhkltnis der gefundeiien Werte von 35 Ol0 Phosphor und 
63.2 O/,, Sclim-efel stimnit jedoch vollkominen auf PI:Si, so ~ R B  an der Identitiit 
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das Kbrpers mit Heptasulfid nicht der geringste Zweifel herrschen kann. hua 
dem an der Luft rauchenden Filtrate konnte bis jetzt nichts Homogenes 
herawgearbeitet werden. 

b) I n  Naphtha l in .  
6 g Phosphor, 4.5 g Schwefel und 20 g Naphthalin murden mie sonst 

rerarbeitet. Bei 1900 schossen die sch6nsten Individuen von PIST an. (Gef. 
P = 35.7, ber. fiir P4& 35.7.) Gewicht der direkt ausgeschiedenen Krystalle 
4 g. Aus dem Filtrate konnte noben Heptasulfid nur ein fliissigee Phosphor- 
sulfid erhalten werden, d w a n  der Luft raucht. Das gesuchte Sesqnisulfid war 
einstweilen noch nicht zu fassen. 

Es ware immerhin von Interesse, den Nachweis zu erbringeo, ob 
hier der Bildung des hbheren Sulfides diejenige des P ~ S S  vorangeht. 
Die Untersuchung wird fortgesetzt. 

So erbielt ich in  der S e l e n r e i h e  als erstes Einwirkungsprodukt 
ziemlich sicher das  P h o s p h o r s e s q u i s e l e n i d ,  PcSea, das in analoger 
Weise wie P4S3 zum Aufbau der haheren Selenide dienen soll. 

B e r n ,  Anorganisch-chemisches Laboratorium der Universitat. 

281. Roland Soholl und Siegfried Idlbaoher; .Der Ab- 
bau dea Indanthrene sum Dioxy-pyrazino-anthrclabfnon und 
eein Verhaltem gegen Benaoylohlorid und Natriuualkoholat. 

[Aus dem Chem. Institpt der Universitkt Graz.] 
(Eingegangen am 26. Mai 1911.) 

1. Abban dea Indanthrens. 
Die gmSe Widerstandsfahigkeit, \:-elche bochkondensierte Ring- 

gebilde der Anthrachinonreihe, wie z. B. Indanthren und Flavanthren, 
in ihrem Ringskelette gegeniiber Oxydationsmitteln zeigen, ist eine der 
Ursachen, wsrum die I<onstitution dieser Verbindungen bisher allein auf 
dem Wege der Synthese festgeatellt worden ist. Wenn such dieser 
Weg der Konstitutionsbestimmung zu Schliissen fuhrt, die bei ihrer 
groBen Sicherheit keiner Nachpriifung durch Abbauversuche bedurfen, 
so ist letztere zur Erglnzung des Bildes einer Verbindung doch nicht 
ganz unwillkommen. Uber einen solchen Fall wollen wir im Folgen- 
den berichten. 

I n  d a n  t h r e n (trans-bisang. *) N-D i b y d r o -an t b ra  c b  i n o n  az i n  ) 
wird bekanntlich durch Oxydationsmittel, z. B. Chromsaure in  kon- 

. .  

1) Betr. diese Bezeichnung s. Schol l  und Seer ,  B. 44, 1235, FuDnote 1 
[1911]. 
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