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2 ( N H ~ 0 H .  H+  ~ NH~OH + H+) 

N H , O H  + J +  --> NH~+ + J + O H  
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2 ( N H , O H .  H+  ~ N H O H -  + 2 H+) J + N H 2 O H  ~ NH2+ + J -  + O H  

N H O H -  + J +  --~ N H O H  + J  2 (NH2+ ~ N H  -[- I-I+) 
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J + N H O t t -  -~  N H O H  + J -  2 (NH + O H  -~  N H O H )  

N H O H  + J +  ---* N O H  ~- J ~ H +  

J ~ N H O H  --> N O H  _a j -  _a H+  

2 N O H  -~  O H .  N :  N"  OH 

--~ N20 -]- H20  

2 ( J 2 ~ J + §  J-) 

2 N H 2 O H  �9 H + -+- 2 Ju --> N ,O  + 4 J -  ~- 6 H + -]- H20.  

Kurze Mitteilung fiber SF4 und S~05F~. 

Von 

Werner Sehmidt*. 

(Eingelangt  am 7. J a n u a r  1954.) 

Die vor einiger Zeit erfolgte VerSffentlichung yon E. Hayek und 
W. Koller 1 fiber das ,Pyrosulfurylfluorid" veranlaf t  mich, im folgenden 
in kurzer Form fiber einige Arbeiten zu beriehten, die ich unter anderem 
in den Jahren 1937/38 im Forschungsinstitut yon Otto Ru]] an der 
Teehnisehen Hoehschule Breslau durchffihrte. Eine VerSffentlichung 
der Arbeitsergebnis~e duffte zu damaliger Zeit nieht erfolgen, so daft 
ieh auch nicht mehr im Besitz irgendweleher Unterlagen bin. Meinem 
hoehverehrten Lehrer Otto Ru]1 mSehte ieh an dieser Stelle fiir die 
FSrderung dieser Arbeiten meinen besten Dank aussprechen. 

Uber das Sehwefeltetrafluorid SF 4 waren zu dieser Zeit aus demselben 
Inst i tu t  schon zwei Arbeiten 2, 3 verSffentlicht women. In  beiden F~llen 
erfolgte die Darstellung des SF 4 nach folgender Umsetzungsgleiehung: 

4 C o F  3 -~ S : S F  4 ~- 4 C o F  2 

u n d  f i ih r te  zur  g l e i chze i t i gen  B i l d u n g  y o n  S F  e (bis zu 6 % )  u n d  n i ede re r  

Sehwefe l f luor ide ,  wie  S F  2 u n d  S~F~. 

I c h  se tz t e  d a g e g e n  S~Br2 m i t  J F  5 in  e iner  V 2 A - S t a h l b o m b e  u m ,  
u n d  e rh ie l t  zun~chs t  e in  o r angege lb  ge f~rb tes  P r o d u k t ,  we lches  s ich in  

* Ber l in-Lichterfe lde-West ,  Holbeins t r .  54 e. 
1 Mh. Chem. 82, 942 (1951). 
2 J .  Fischer und  W. Jaenckner ,  Angew.  Chem. 42, 810 (1929). 
z Disser ta t ion  W. Luchsinger,  T.  I t .  Breslau (1936). 
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einer mit Kupferspiinen gefiillten Kupferbombe vollkommen entfs 
lief~. Dieses Produkt erwies sich durch Molgewichtsbestimmung mittels 
Gasdichtemessung und Analyse als reines Schwefeltetrafluorid. Zur 
Analyse wurde es mi~ Natronlauge hydrolysiert und nach Oxydation mit 
Perhydrol Sulf~ und Fluor dutch F~llung bestimm~. Dieses Verfahren 
fiihrt naeh meinen damaligen Festste]lungen ausschlieBlieh zur Bildung 
yon Tetrafluorid. 

Das zu dieser Zeit noch unbekannte Pyrosulfurylfluorid S~05F 2 
konnte ich dureh Umsetzung yon SO a mit JF5 in einer V 2 A-Stahl- 
bombe erhalten. Aus dem Reaktionsgemisch lies sich das S~05F ~ ohne 
Zersetzung bei Atmosph~rendruck in einer Quarzapparatur abdestillieren. 
Durch Molgewichtsbestimmung und Analyse - -  nach erfolgter Hydrolyse 
mit Natronlauge - -  wurde das Vorliegen des gesnchten Fluorides S20aF 2 
sichergestellt. H a y e k  und Koller 1 stellten vor einiger Zeit, unabh~ngig 
davon, dieselbe Verbindung dutch Umsetzung yon SO a mit SbF 5 her. 

Vor dieser zum Erfolg fiihrenden Umsetzung hatte ieh versueht, 
durch Fluorierung yon $205C12 mit J F  5 zum Ziel zu gelangen. Unter 
den damals gewiihlten Reaktionsbedingungen erhielt ich das  gewfinschte 
Fluorid nieht. Es war offenbar eine Spaltung des S20~C12-Molekiils 
und die Bildung eines Gemisches yon SO2F 2 und SO~C1F eingetreten. 

Zur Chemie von Polyhalocylohexanen.  Mittei lung XXXF:  
1,1,4,4-Tetrachlor-cyclohexan vom Schmp. 125 his 126 ~ 

(lep4ep) und 1,1 ,2 ,2 ,4 ,5 ,Hexachlor-cyclohexan vom 
Schmp. 109 his 110 ~ (lep2ep4e5e).  

Von 
Randolph Riemsehneider und Dietmar Lamparsky. 

Aus der Freien Universit/~t Berlin-Dahlem ~. 

(Eingelangt am 18. Februar 1954.) 

Es werden die Konstitution und die Konfiguration des Tetra- 
chlorcyclohexans yore Schmp. 125 bis 126 ~ mid des Hexa- 
chlorcyclohexans vom Schmp. 109 bis 110 ~ bestimmt. 

Auf Grund des uns zur Zeit vorliegenden Versuchsmaterials befinden 
sich die Chloratome des bei 125 bis 126 ~ sehmelzenden Tetrachlorcyclo- 
hexans (I) in 1,1,4,4-Stellung. Das Hexaehlor-cyclohexan vom Schmp. 109 

1 Mitt. XXX:  ()sterr. Chem.-Ztg. 55, 102 (1954). 
Anschri]t ]iir den Schriltverkehr: Dozent Dr. R. Riemschneider, Berlin- 

Charlottenburg 9, Bolivarallee 8. 
30* 


