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Die Darstellung eines der Formel MoSa entsprechenden Molybd~n- 
sulfides ist auf verschiedenem Wege InSglich. Wie jedoch besonders 
neuere Untersuchungen yon Wilder/anck und Jellinek ~ ergeben haben, 
erweisen sich alle diese Pr~parate gegeniiber RSntgenstrahlung als nieht 
kristallin. Auch unsere Wiederholung der Darstellung des einzigen als 
kristallin bezeichneten Pr~parates ~ ergab, dab dieses rSntgenamorph ist. 

Wie schon mehrfach, bew/~hrte sieh auch hier die Methode der Homo- 
genfi~llung durch Komplexacidolyse. Durch einfaches Wegkochen des 
511-I3 aus einer AmmonthiomolybdatlSsung oder dutch homogeae Acidifi- 
zierung mittels Hydrolyse yon Acetessigester wird formelgerechtes MoS3 
erhalten, welches wenige, ~ber sehr scharfe RSntgeninterferenzen gibt. 
WS3 kann auf analoge Weise nieht erhalten werden, es t r i t t  teilweise 
Hydrolyse ein. 

Es wurde zun~chst naeh der )/[ethode yon Kri~ss ~ Ammonthiomolybdat 
hergestellt und dioses mit ausreichenden etw~ gleichen Mengen konz. ~Hs 
und Wasser in der Wgrme in LSsung gebracht. Die Zersetzung des Thio- 
molybdates durch Wegkochen yon NH~ und H2S erfolgt am besten im bo- 
wegten Rotationsverdampfer ohne Anwendung eines Vakuums unter Ein- 
haltung des Anfangsvolumens dttreh Naehiiillen von W~sser. So scheidet 
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sieh kein Niedersehtag an den Kolbenwi~nden ab. ]3ei Anwendung yon Essig- 
ester kann im festsgehenden Kolben zum Sieden erhitzt  warden. In  beiden 
F~llen dauert  die Ausf~illung etwa 2 Tage. Das Prfiparat  wird dutch eine 
Glasfilternutsehe abgetrennt ,  zuerst mit  heigem Wasser,  dgnn mig ~4thanol 
und sehlieBlieh mi t  CS2 gewasehen und im Vakuumexsikkator  getroeknet.  
Es liegt ein sehwarzbraunes Puiver  vor. Unter  dem Mikroskop Iatten- oder 
trapezf6rmige B1/ittehen yon maximM 0,5 mm L~inge; wenn diinn, gelbrot 
durehseheinend, doppelbreehend. 

MoSs kann  such dureh thermisehe Zersetzung des (NHa)2MoS4 im H~S- 
Strom bei etwa 200 ~ hergestell t  werden, wobei auf v611iges Fernhal ten  yon 
Feueht igkei t  zu aehten ist. ])as R6ntgendiagramm dieses Pr/tparates ist 
jedoch wesentlieh sehlechter ausgebildet Ms das Diagramm des dureh Homo- 
genf~llung gewonnenen Sulfides. 

Analyse 

Das Molybdgn wurde dutch Abr6stung im Luf ts t rom bei 425 ~ Ms MoOa 
best immt,  der Sehwefel nach Oxydat ion in NI-Is--PI.)Ou-Lgsung ats BaSO4. 

MoS3. Bar. Mo 49,93, S 50,07. 
Gel, Mo48,8, ~9,0, S 4:9,8, 50,1. 

R#ntgendiagramm : 

Es  x~-drde mi t  e inem R6n tgend i f f r ak tome te r ,  Siemens Kris~al loflex IV~ 
durch  Cu-Ka-S~rahlung aufgenommen.  Die angegebenen Intensi t /~ten 
en tsprechen  den re la t iven  Schreiberausschl/~gen. 

MoSs,  h o m o g e n g e f ~ l l t  

Intensi t~t  

9,9 100 
10,5 44 
16,2 84 
17,6 30 


