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Benzolphosphonsaurediisocyanat PhP(O)(NCO)2 reagiert mit 
der doppelt molaren Menge Monoaminen zu Benzolphosphonyl- 
bis[harnstoffen]; mi~ gleich- oder halbmolaren Mengen Diamin 
werden Polyharnstoffe gebildet. Mit Alkoholen erhglt man 
Benzolphosphonylbis[carbaminsi~ureester] und mit Di-Alkoholen 
Polyurethane. Darstellung, IR-Spektren mid Eigcnschaften 
dieser Verbindungen werden besehriebcn. 

1 Mole of benzenephosphonic diisocyanate reacts with 2 moles 
monoamines to give the corresponding bis-[ureas]; with 1 mole 
or 0,5 mole diamine polyurea compounds are formed. With 
alcohols bis-[carbamic acid esters] and with diols polyurethanes 
are obtained. Synthesis, IR-spectra and properties of these 
compounds are described. 

An Derivaten des Benzolphosphonsgure-diisocyanates sind lediglich 
Benzolphosphonylbis(3-phenylharnstoff)l, 2 sowie Umsetzungsprodukte 
yon Benzolphosphons~urediiscyanat mit m- und p-Phenylendiamin im 
Molverh~ltnis 1:1 bekannt ~. Aul~erdem ist die Homopolymerisation 
und Pyrolyse des Diisocyanates beschrieben worden 2. l~achdem 
aus Diphenylphosphins/~ureisoeyanat zahlreiche N-Diphenylphosphinyl- 
harnstoffe erhalten werden 3, w~r die Ausfiihrung analoger Untersuehun- 
gen mit LSsungen yon Benzolphosphonsgurediisocyanat naheliegend. Die 
aufgefundenen l~eaktionen sind in der folgenden Ubersicht zusammen- 
gefal]t. 

Nach Weg I (s. Schema) werden z. B. in benzol. LSsung Benzolphos- 
phonylbisharnstoffe, die an den dem Phosphor benaehbarten iN-Atomen 

i A. C. Haven,, J. Amer. Chem. Soc. 78, 842 (1956). 
2 I. C. Popo]] und J. P. King, J. Polymer Sci. B 1 (5), 247 (1963). 
3 K.  Utvary, E. ]Freundlinger und V. Gutmnz~n, Mh. Chem, 97, 348 (1966). 
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mi t  je e inem Wassers tof fa tom subst i tuier t  sind, gefunden. Benzolphos- 
phonyl-bisharnstoffe  sind weil~ und  gut  kristallisiert.  Die aus pr im~ren 
Aminen erhal tenen Produk te  sind in Benzol, Tetraehlorkohlenstoff ,  Chloro- 
form, Sehwefelkohlenstoff und  Ather  unl6slieh; in polaren L6sungsmit te ln,  
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z .B.  Methanol, Nitromethan, Aceton sind sie gut 16slich. Benzolphos- 
phonyl-bis[3-dialkylharnstoffe] kSnnen aus Benzol umkristallisiert werden 
und sind nur in fi~ther und Petrol//ther unlSslich. W/ihrend sie gegen Wasser 
und Ammoniak best//ndig sind, wird die P--N-Bindung durch starke 
alkalisehe oder saure alkoholische LSsungen gespalten: 

PhP(O)(NHCONRII~s)2 + 2 H20 -t- H+X - ---> PhP(O)(OH)2 ~- 

+ 2 [NR1R2CONHs]+X - 

Mit starken Laugen entstehen die entsprechenden Salze der Benzol- 
phosphons/~ure. Die bei der differentiellen thermischen Analyse des Ben- 
zolphosphonylbis[harnstoffes] schwache endotherme I~eaktion unterhalb 
des Schmelzpunktes ist mSglicherweise durch Kondensation der freien 
NH2-Gruppen bedingt. 

Tabelle 1. 1 , 1 ' - B e n z o l p h o s p h o n y l b i s [ 3 - a l k y l ( a r y l ) h a r n s t o f f e ]  
PhP(O)[NHCONR1R2]~ - -  h e r g e s t e l l t  nach  (I)* 

2~Tr. Formel Schmp., Ausb., (oc) % 

1 PhP(O)[NHCONH2J2 230--236 82 
2 PhP(O)[NHCONH-n-Bu]2 190--193 90 
3 PhP(O)[NHCONH-tert.Bu]2 15i--156 77 
4 PhP(O)[NHCONEt2]2 !40--145 45 
5 PhF(O)[NHCONHPh]21, ~ 193--195 80 

Benzolphosphons//urebis-[carbamins/~ureester] sind in der Literatur 
noch nicht beschrieben, wohl aber an@re Phosphonyl-bis-[carbamins/iure- 
ester], z. B. Ph - -CH2- -P(0 )  (NHCOOR)21, deren Darstellung allgemein 
nach Weg II  in einem inerten, nichtw/il3rigen L6sungsmittel erfolgt. 
Ein ~berschul] yon Alkohol beschleunigt die Reaktion. Die Verbindungen 
sind weft3, kristallisiert und nur in polaren LSsungsmitteln (Alkohole) gut 
15slich. 

Tabelle2. 1 , 1 ' - B e n z o l p h o s p h o n y l - b i s [ c a r b a m i n s / ~ u r e e s t e r ]  
P h P ( O ) [ N H C O O R ] 2  - -  h e r g e s t e l l t  nach  (II)* 

Nr. Formel Schmp., Ausb., (oc) (%) 

6 PhP(O)[NHCOO~lle]2 1 4 1 - - 1 4 9  83 
7 PhP(O)[NHCOOEt]2 1 3 2 - - 1 3 9  76 
8 / ~hP(O) [NI-tC O O -n-C~I-I 7] 2 1 2 0 - - 1 2 8  78 

* Siehe Schema 
44* 
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Alkoholische Salzsi~ure spaltet die P--N-Bindung,  sodaB unter C02- 
Entwicklung Benzolphosphons/~ure entsteht : 

PhP(O) (NHCOOg)2 + H20 -~ 2 HC1 > PhP(O) (OH)2 § 

+ 2 CO2 ~- 2 RNH3C1 

Die Reaktion yon Benzolphosphonss mit  der /~quiva- 
lenten Menge Wasser in einem mit  Wasser mischbaren LSsungsmittel 
(wie Dioxan oder Aeetonitril) liefert Benzolphosphonsiiurediamid gem~[~ 
(III).  Das Endprodukt  wurde sehon yon Michael is  4 aus Benzolphosphor- 
ss in w~Briger AmmoniaklSsung dargestellt. Besser ist die 
Vorschrift von S m i t h  und Audr ie th  ~, naeh der fliissiges Ammoniak mit  
Benzolphosphons~urediehlorid versetzt wird: 

PhP(O)C12 ~- 4 NHa = PhP(O) (NH2)2 ~ 2 NH4CI 

Bei der Umsetzung des Benzolphosphons~urediisoeyanates mit  
Diaminen entstehen Polyharnstoffe (Weg V und VI), wobei zwischen 
geakt ionen nach VI a oder VI  b keine Entseheidung getroffen werden 
konnte. 

Tabelle 3. U m s e t z u n g s p r o d u k t e  yon  B e n z o l p h o s p h o n s ~ u r e d i i s e -  
c y a n a t  m i t  D i a m i n e n ,  _~ thano lamin  und  D i a l k o h o l e n  

~r ~Reaktionspartne;r Schmp,, Ausb., Nr. l~k.-Weg verb. (~ (%) 

9 V 1 : 2 $_thylendiamin 211--212 90 
10 VI 1 : 1 ~_thylendiamin 205--207 94 
11 V 1 : 2 p-Phenylendiamin 270--280 77 
12 VI 1 : 1 p-Phenylendiamin 2 245--248 93 
13 VI 1 : 1 Phosphons~urediamid 185--189 90 
14 VI 1 : 1 ~thanolamin 142--144 60 
15 VII  1 : 2 ~thandiol 67-- 73 67 
16 VIII 1 : 1 ~thandiol 140--150 81 
17 VI I I  1 : 1 Hydrochinon 120--130 80 

Polyharnstoffe sind weil3e bis graue Produkte,  die hohe elektrosta- 
tische Auftadung haben k6nnen. In  organischen LSsungsmitteln sind sie 
unl6slich, nur in Dimethylformamid unter Rotf/~rbung schlecht 16slich. Sie 
werden yon Wasser nicht benetzt und sind gegeniiber verdiinnten S//uren 
und Laugen best~ndig. 

Bei thermischer Behandlung zeigen die durch Umsetzung im Mol- 
verh~ltnis 1:1 gewonnenen Produkte bis zum Schmelzpunkt keine Ver- 
~inderung, w/~hrend bei 1:2 umgesetzten Produkten vor dem Schmelz- 
punkt  ein endothermer Vorgang (Kondensation?) zu beobachten ist. 

A.  Michaelis, Ann. Chem. 293, 214 (1896). 
5 W.  C. Smi th  und L. F.  Audrieth, J. Org. Chem. 22, 265 (1957). 



H. 3/1966] Umsetzungen des Benzolphosphons~ure-diisoeyanates 683 

Aus Athanolamin und Benzolphosphons/iurediisocyanat irn Molver- 
h/fltnis 1 : 1 entstehen ebenfalls hShermolekulare Produkte, etwa : 

O H O H O g 
Benzol rl I r I r F 

PhP(O)(NCO)2 -~ NII2(CH2)~OH - - - - - - >  [__C__N__P__N__C__O__CH2__CH __N__]n 
I 

Ph 

Analog der Umsetzung yon Benzolphosphons~urediisocyanat rait 
Diarainen erfolgt die Reaktion rait Dialkoholen zu Polyurethanen (VII 
bis VIII). J~hnlich wie Bis[carbarainss ira Vergleich zu den Bis- 
[harnstoffen] sehleehter kristallisieren und in grSl]eren Sehraelzintervallen 
tiefer schraelzen, so sind diese Unterschiede auch bei den Poly-produkten 
vorhanden. 

Die IR-spektroskopisehen Untersuehungen best/itigen die Identit//t der 
Verbindungen, lassen aber keine Schliisse auf die cis- oder trans-Stel lungen 
der Substituenten der ebenen Itarnstoffderivate zu. 

Die Isoeyanatbande bei 2270 era -1 ist in keinera Urasetzungsprodukt 
nachweisbar. Charakteristiseh sind die Valenzschwingungen von - -N H ,  
- - C = O  (Amid I), - - P = O ,  die aroraatische l~ingsehwingung sowie die 
N--H-Deforraationssehwingung. 

Die FestkSrperspektren zeigen eine sehr breite Bande zwisehen 3340 
und 3100 era -1, weft die NH-Gruppen rait den benaehbarten C----O- und 
P=O-Gruppen  Wasserstoffbrfieken bilden. Die C=O-Valenzsehwingung, 
die fiir Harnstoffe zwischen 1700 und 1650 era -x zu erwarten ist, wird 
zwischen 1700 und 1660 em -1 gefunden. Benzolphosphonylbisharnstoffe 
zeigen bei 1700 cm -1 die C=  O--Valenzschwingung nnd bei etwa 1660 em -1 
eine der G r u p p i e r u n g - - N H - - C O ~ N H ~  zuzusehreibende Bande% 

Benzolphosphonylbis-[earbainins/~ureester] haben die C = O  Va!enz- 
sehwingung zu h6heren Werten versehoben (etwa 1715 em-1). Die 
entspreehende Bande fiir die Poly-produkte is~ sehr breit. 

Die Ng-Deforraationsschwingung tr i t t  als Dublett in Benzolphos- 
phonylpolyharnstoffen auf sowie in Benzolphosphonyl-bis[harnstoffen], 
die an den endstgndigen Stiekstoffatoraen (3,3') nieht volls~;ndig 
substituierg sind (1560 em -1, 1520 em-t). Sie fehlt in Verbindung Nr. 4, 
aber aueh in allen Benzolphosphonylbis[earbarainsgureestern] und 
-polyurethanen. 

Die ftir Benzolphosphonylverbindungen eharakteristisehe 7, s Aromagen- 
sehwingung bei etwa 1440 em -1 ist in den Spektren aller Umsetzungs- 

6 K.  Nakanishi,  ,,I1% Absorption Spectroscopy", Holden Day Inc. 
S. Francisco 1962. 

N. B. Colthup, L. H. Daly und St. E. Wiberley, ,,Introduction to Infrared 
and Raman Spectroscopy '~ Acad. Press (1964). 

s D. E. Corbridge, J. Appl. Chem. 6, 456 (1956). 
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p r o d u k t e  en tha l t en  und  sehr l agekons tan t .  Wei te re  Aromatenschwingun-  
gen werden bei  1595 cm -1, e twa 1000 cm -1, 750 cm -1 und 700 cm -1 ge- 

funden.  
Die P = 0 - V a l e n z s c h w i n g u n g  l iegt  fiir assoziierte P = O - G r u p p e n  zwi- 

schen 1250 und  1140 cm -1 7, s, 9 Wi r  h a b e n  sic (mit  einer  Ausnahme)  
zwisehen 1200 und  1170 cm -1 gefunden:  Benzo lphosphonylb i sharns to l f  
PhP(0) [NHCONH2]~  (Nr. 1) absorb ie r t  bei  1235 e m - L  

Zwischen 1305 urtd 1270 cm -1 wird bei  a l len Verbir~dungen eine Bande  
gefunden (Kombina t ionsschwingung  aus C- -N-Va lenz -  und  N - - H - D e f o r -  
mat ionsschwingung?9) .  Die bei  den Po lyharns to f fen  auf t r e t ende  s t a rke  
Bande  bei  1695 cm -1 wird als C = 0 - - V a l e n z s c h w i n g u n g  gedeute t ,  da  
ana ly t i sche  Befunde ein homopo lymeres  I s o e y a n a t  ( I soeyanura t  siehe 
Schema,  IX)  ausschlief~en. 

Experimenteller Teil 

Benzolphosphons~turediisocyanat, PhP(O)(NCO)2, wurde aus Benzolphos- 
phons/~uredichlorid mit  einem LTberschuB Silbereyanat dargestellt  1. 10,00 g 
PhP(O)C1-) (0,051 Mol) wurden zu einer Suspension yon 20,00 g AgOCN 
(0,134 Mol = 30% iJberschul3) im absol. Benzol unter  l~fihren und Feuchtig- 
keitsaussehluB zugetropft und 3 Stdn. am Riickflug erwfirmt. Nach lstdg.  
Nachriihren wurden die Silbersalze abzentrifugiert;  die klare benzol. L6sung 
mul~ chlorfrei sein. Sic wird sofort aufgearbeitet  1, 2. Nach dem Abdampfen 
des Benzols bei m6glichst tiefer Temp. im Vak. wird der Riickstand im Kugel- 
rohr bei 0,1 Torr destilliert. Bei 95--100 ~ geht eine farblose Fltissigkeit fiber. 
Ausb. an PhP(O)(NCO)2: 85o/o. Sehmp. zwischen 0 ~ und - -  10 ~ 

CsHsN2OaP. Ber. C 46,20, H 2,42, N 13,47, P 14,90. 
Gel. C 46,28, t t  2,52, N 13,20, P 14,80. 

Der Desti l lat ionsriickstand ist ein hellbraunes, glasig erstarrendes, an 
der Luft  unbest~ndiges I-Iomopolymeres. 

Bestimmung der ,,Isocyanatzahl" 10, 11, 12. Ein aliquoter Teil der Isoeyanat-  
15sung wurde mit  einem gemessenen iJbersehuB von n-Butylamin in absol. 
I) ioxan versetzt und naeh kurzem Erw~irmen am tliiekflul~ unter  Ausschlug 
yon Feuehtigkei t  und CO2 erkalten gelassen. Der l~'bersehug des Amins 
wurde gegen Bromphenolblau mit  0,1n-HC1 zuriiektitriert .  

Darstellung der Benzolphosphonylbis(harnstoMe ) , PhP(O)(NHCONR1R~)2: 
6,25g (0,03iKol) Benzolphosphons.~urediisocyanat PhP(O)(NCO)2 werden 
in 50 ml absol. Benzol miter  Riihren mad Aussehlul~ yon Feuehtigkei t  mid 
CO2 mit  100 ml einer absol, benzol. LSsung yon 0,066 ]~{ol friseh destill. 
Amins tropfenweise versetzt (10~o l~rberschug an Amin). Ansehliegend wird 

9 A .  D. Cross, , , Introduction to Practical  Infrared Spectroscopy",  
Butterworths,  London 1960. 

x0 I~ef. in W. SieJlcen, Ann. Chem. 562, 99 (1949). 
11 R.  Roth, Mikroehim. Acta  [Wien] 1958, 766. 
12 B. S. Karten, Mieroehem. J.  3, 507 (1959). 
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1 Stde. unter  Rfickflug gekoeht. Wenn die Bis-[3-Mkyl(oder aryl)-harn- 
stoffe] in Benzol unl6slieh sind, wird die ReaktionslSsung filtriert, der Rfick- 
s tand mi t  ~ the r  gewasehen und aus Methanol umkristMlisiert.  Bei in Benzol 
16sliehen Bis[3-dialkylharnstoffen] wird im Vak. so lange eingeengt, bis 
nach Zusatz yon ~ the r  der I-Iarnstoff ausfiillt. Weitere Behandlung wie oben. 
Umkristall isiert  wird aus Benzol/~ther.  

Zur Synthese yon Benzolphosphonylbis[harnstoff] wird eine bei Zimmer- 
temp. gesiittigte L6sung von NHa in CHCla (10~ Obersehug) vorgelegt 
und eine L6sung von PhP(O)(NC0)2 zugetropft.  

Tabel le5.  B e n z o l p h o s p h o n y l - b i s [ h a r n s t o f f e ]  
P h P  ( 0 ) ( N H C  ON R l t ~  )2 

Analysenwer te 
Nr. I~ R.. Summenformel %0 %H %~ %P 

ber. 41,80 4,82 24,35 13,80 
1 t I  H CsHHNaOaP gef. 40,23 4,85 23,95 13,40 

ber. 54,20 7,68 15,80 8,75 
2 I-I n - B u  C16t{27N403 P gef. 53,40 7,53 16,35 8,21 

ber. 54,20 7,68 15,80 8,75 
3 }I tert. B u  C16H27N4OaP gef. 54,33 7,82 16,15 8,45 

ber. 54,20 7,68 15,80 8,75 
4 ]~t ]~t C16H27N403P gef. 54,10 7,74 16,14 8,52 

ber. 60,90 4,86 14,21 7,85 
5 H Ph  C20]:I19N4OaP gef. 61,09 5,15 13,96 7,60 

Darstellung der Benzolphosphonylbis(carbaminsdureester) PhP(O)(NHCOOR)2 

6,25 g (0,03Mol) PhP(O)(NCO)2 werden, in 50ml  Benzol geiSst, zu 
0,066 Mol Alkohol in 100 ml absol. Benzol (oder Petrolgther) getropft und 
ansehliegend 1 Stde. unter  Rfiekflul3 erwgrmt. Die l~eaktionsl6sung wird 
eingeengt, mit  ~ the r  versetzt und fiber Naeht  stehen gelassen. Der weige 
Niederschlag wird filtriert und mit  Xther gewaschen. Zum UmkristMlisieren 
eigaen sich Alkohole (s. Tab. 6). 

Umsetzung yon BenzolphosphonsSurediisocyanat mit  Wasser 

2,1 g (0,0101 Mol) PhP(O)(NC0)2 werden zu dem 0,0404Mol Wasser 
enthal tenden aliquoten Tell einer Mischung Wasser - -Dioxan  bei - - 1 8  ~ 
gegeben. Bei leichtem Rfihren und Erw~rmen auf etwa 25 ~ fgllt unter  COg- 
Entwieklung ein weiger Niederschlag yon Benzolphosphonsgurediamid 
PhP(O)(NH2)z aus. Aush. 59,2%; Schmp. 187--190 ~ 

C6HuN2OP. Ber. C 46,10, 1-[ 5,80, N 17,92, P 19,83. 
Gel. C 45,95, /-I 5,83, N 17,90, P 19,25. 

Umsetzung von PhP(O)(NCO)2 mit  Diaminen ira Molverh~ltnis 1 : 1 

4,16 g (0,02 Mol) PhP(O)(NCO)z wird, in absol. Benzol gelSst, vorgelegt 
und mit  0,02 Mol Diamin in absol. Benzol unter  Riihren und AusschluB vort 
Feueh~igkeit und CO2 versetzt.  Nach etwa 2stdg. Kochen unter  g i iekf lug 
wird nach dem Erkal ten  der grauweifle Niederschlag filtriert und mit  ~ t h e r  
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Tabelle 6. B e n z o l p h o s p h o n s ~ u r e b i s [ c a r b a m i n s / ~ u r e e s g e r ]  
P h P ( O ) ( N H C O O R " ) 2  

687 

Analysenwerte 
Nr. R" Summenformel %C %H %~ %P 

ber. 44,20 4,82 10,30 11,40 
6 Methyl- CIoH13N205P gef. 43,54 5,15 8,12 10,56 

ber. 47,98 5,70 9,32 10,31 
7 ~thy]- C12H17N~OsP gef. 46,01 5,96 9,15 10,02 

ber. 51,20 6,44 8,53 9,45 
8 Propyl- C 14I-I 21N 20 5~:) gel. 50,92 6,68 8,41 9,00 

Tabelle 7. U m s e t z u n g  yon B e n z o l p h o s p h o n s ~ u r e d i i s o e y a n a t  m i t  
D i a m i n e n :  P h P ( O ) ( N C O ) 2  @ N H ~ - - R - - N H 2  

Nr. Diamin ~oI- Analysenwerte 
verh.  8ummenformel 

%C %H %N %P 

CjoI-I13N4,703P ber. 44,85 4,86 20,85 11,55 
9 Athylen- 1 : 1 CloH13,gN4,703,4P gel. 43,70 5,15 19,30 tl ,43 

CI~K~N603P ber. 43,88 6,44 25,58 9,44 
10 J~thylen- 1 : 2 Cll,SI-[20X603,sP gef. 42,06 5,95 25,00 9,13 

C14H13N4OaP ber. 53,21 4,12 17,20 9,82 
11 p-Phenylen- 1 : 1 * C13,91-I16,3N3,903,6P gef. 50,89 4,97 16,91 9,50 

C2oH21N6OaP ber. 56,60 4,98 19,82 7,31 
12 p-Phenylen- i : 2 C19,2~_[23,5N5,804 P gel  53,56 5,47 19,00 7,20 

C14I-I14NaO4Pu bet. 46,20 3,88 15,40 17,00 
13 P h P ( O ) ( N K e ) . 2  1 : 1 

C13,2I-[t4,9N3,sO4,5P gel. 44,77 4,12 14,93 17,10 

14 Ai~hanolamin i : 1 CloHt2N~O4P ber. 44,62 4,48 15,63 11,52 
C10,5Hls,5Na, lOs,4P gel. 41,37 6,04 14,37 10,12 

tIomopolymeres Diisoeyanat = Isocyanurat, bet. 46,20 2,40 13,30 14,90 fiir C~HsN2OaP 
*nach 1. C. Popo][ ~ soll dieses Produkt bet 188--190 ~ schmelzen und 30?/o Homopolymeres en~halten 

(entsprechend IX). 

Tabelle 8. P o l y u r e t h a n e  aus  B e n z o l p h o s p h o n s ~ t u r e d i i s o e y a n a t  
u n d  D i - o l e n  P h P ( O ) ( N C O ) 2  + OH - -  R" - -  OI t  

.~ol- Analysenwerte 
Nr. Di-ol verh.  Summenformel %c %H %~+ %P 

CloH11N205P ber. 44,40 4,10 10,75 11,45 
15 Xthandiol 1 : I ClO,7I_I14,5~2,606,7 P gef. 42,93 4,82 12,05 10,03 

16 Athandiol 1 : 2 C12I-I171~207P ber. 43,40 5,16 8,49 9,32 
C13I-~17,3~206,91:) gef. 45,73 5,07 7,98 9,04 
C14H~IN2OsP ber. 52,80 3,48 8,81 9,75 

17 Hydrochinon 1 : 1 C14,sH13,4N2,4Os,4 I) gof. 51,35 3,97 9,88 9,15 
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mehrmals extrahiert. Der Filterkuehen wird sehliel~lieh mit Ather gewasehen 
und im Vak. bis zur Gewiehtskonstanz getrocknet. 

Umsetzung im Molverhi~Itnis 1:2:  Das Diamin wird vorgelegt und Di- 
isoeyanat in benzol. L6sung zugetropft. Weiter wie oben. Analysen: s. Tab. 7. 

Die Umsetzung mit Dialkoholen erfolgt je naeh Nolverh/iltnis der l~e- 
aktionspartner ganz analog wie ftir die Diamine angegeben. Analysen: s. 
Tab. 8. 

Analysenmethoden" N-Bestimmung sowohl nach Dumas als aueh naeh 
Mikro~Kjeldahl. 

P: (Mikro-Lorenz la) AufschluB mit H2SO4--HNO3-Gemiseh und F~llung 
als Ammoniumphosphormolybdat aus stark saurer LSsung. 

Die IR-Spektren wurden mit einem Doppelgitterspektrographen (Perkin- 
Elmer 237) als FestkSrperaufnahmen yon Kaliumbromidpreglingen (1 mg 
Substanz auf 200 mg KBr) aufgenommen. 

L6sungsspektren konnten nieht gemacht werden, weil die Substanzen 
in CC14 und CS~ unl6slich waren. 

Eine Differential-Thermoanalyse-Apparatur mit Steuerger~t der Fa. 
Gebr. Netzseh/Selb, stand zur Verfiigung. 

Fiir  die teilweise Unterst i i tzung danken wir dem General Motors 
Research Center, Polymer Depar tment  (Vorstand: Dr. Philip Weiss) 
Warren/Michigan (USA). 

1~ F. Pregl und H. Roth, ,,Quant. Org. Mikroanalyse", S. 162, Wien, 
Springer-Verlag, 1949. 


