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Problém vyroby tiokolu bezného typu v CSR naraza na tazkosti, sivisiace
s obmedzenou spracovatelnostou, vyplyvajicou z rychleho tvrdnutia. Citlivost
na toto tvrdnutie pri jednotlivych varkach i pri zachovani rovnakych techno-
logickych postupov znaéne kolise.

Z tohto hladiska sme sa venovali §tudiu tiokolu A, ktorého zloZenie zodpove-
da vzorcu C,H,S, (polyetyléntetrasulfid) a ktory sa bezne pripravuje polykon-
denzaciou dichchléretanu s tetrasulfidom sodnym.

Utelom tvodného $tidia bolo zistit faktory, ktoré priamo alebo sekundirne
mézu viest k rychlejsej strate elasticity materidlu. Z tohto hladiska prichddzali
do tivahy tieto faktory:

1. zmeny molekulovej §truktiry, napr. oxydaéné procesy.

2. prieéne viazanie makromolekil, medzimolekulové sily a krystalizacia,

3. vplyv viazanej vody, ako aj vplyv stopovych primesi katalyzujicich
niektoré z uvedenych procesov.

Kedze tiokol ako nerozpustny materidl nie je pristupny fyzikalno-chemic-
kému §tudiu v roztoku, pouzili sme ako zdkladni metédu infradervend absorp-
¢nua spektroskopiu, ktora umozituje Strukturalne stanovenie v tuhej faze [1].

Faktory, ktoré sa vymykaji moznosti spektralneho pozorovania (suvisiace
s krystalovou Struktirou a medzimolekulovymi silami), §tudovali sa metédou
rontgenovej analyzy.

Vysledky ziskané tymito metédami ukazali, ze fundamentélnou podmienkou
reprodukovatelnosti pripravy vzoriek o rovnakych reologickych vlastnostiach
je vysoka éistota vychodiskovych surovin. Takto sme ziskali kvalitné vzorky,
ktoré netvrdli ani po niekolkych mesiacoch. Treba pritom osobitne zdéraznit,
ze technicky tetrasulfid u nas vyrabany nie je definovanou zliéeninou, ale
zmesou tetrasulfidu a rozliénych inych polysulfidov. To viedlo k prepracovaniu
postupu pripravy &istého tetrasulfidu vhodného pre modelové $tudium.

Priprava tiokolu si vyziadala $tddium a dpravu techniky emulznej polymeri-
zicie, procesov koaguldcie a ¢istenia hotového polyméru.
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Zskladnym problémom pri ziskavani absorpénych infracervenych spektier tuhych
vzoriek je priprava reprodukovatelnych félii o hribke 20—30 4. Vyskusali sa viaceré
metédy (rotaind metdéda, mikrotomové rezy, lisované pri zvySenej teplote, striekanie,
valcovanie, liatie z vodnych suspenzii), z ktorych vhodné bola iba priprava filmov od-
parenim zo sirouhlikového s6lu na dosti¢ke z NaCl tesne po ich priprave emulznou tech-
nikou.

Kinetické merania tepelného rozkladu na vzduchu sa konali pri 100 °C vo vzdusnych
termostatoch. Fotokatalytické testy sa robili na félidch pri oZiareni ortutovou vyhojkou
(120 W) zo vzdialenosti 16 ecm pri 25 °C.

Spelktralne merania sa vykonali na jedno-
Iiéovom spektrometri Perkin-Elmer 12 B

a na dvojlidovom spektrometri Zeiss UR 10.
/ Roéntgenové snimky sa ziskali na pristroji
ﬁ'&s / Mikrometa, priCom sa pouZila metéda na
590 priechod pri Ziareni CuK,. filtrovanom niklo-
. vym filtrom.
580 Pri Gerstvo pripravenych materidloch sa
vzorky (vyhovujuca hrabka 0,8—1 mm)
50 o pripravovali zlisovanim medzi sklenymi vy-
brisenymi platiami. Z tvrdého materidlu
560 sa vzorky (o hrubke 0,20—0,25 mm) pripra-
‘ vovali rezanim mikrotomom.

550 ‘ Rovnomernost hribky mikkych preparé-
tov sa udrZiavala ich otddanim, zatial ¢o
540 rovnomernost séernania sa dosiahla otéca-
s nim Laueho komérky v opaénom zmysle.
a0 Presné vzdialenost preparitu od fotofilmu
s bola 6,648 c¢cm (kalibrované na NaCl a Cu).

Y Expozicie trvali 6 hod. (clona 0.3 mm).
Skumali sa materidly vyrobené v CSR

6 o 6 ® fog 4+2 (predovSetkym vo Vyskumnom ustave kéb-

Obr. 1. Zévislost redoxnélio potencidlu lov a izolantov v Bratislave). dalej materidly

elektrédy v tetrasulfidickom roztoku nemecké a americké. Vzorky boli v rozlié-
oproti kalomelovej elektréde od logaritmu  nych stadidch tvrdnutia, pri¢om &as od ich
extinkeie. pripravy sa menil od niekolkych dni a% po

niekolko rokov.

KedZe uvedené materidly sa ¢o do odolnosti voéi tvrdnutiu navzajom znaéne odliSovali,
bolo potrebné pripravit definovanii modelovi ldtku. Nami vypracovany spdsob pripravy
tiokolu A emulznou polykondenzéciou z dichléretanu a z ,,éistého‘‘ tetrasufidu uverejnime
osobitne.

Priprava &istého tetrasulfidu je pomerne ndroénou operédciou, kedze tento podlieha
rychlej oxydécii vzduSnym kyslikom. Na kontrolu ¢istoty tetrasulfidu sodného pri jeho
priprave sme pouZili potenciometricktt metédu sledovania redoxného potenciglu v roztoku
za pouZitia platinovej elektrédy [2]. Diagram na obr. 1 udéva zavislost potencidlu oproti
kalomelovej elektréde od logaritmu extinkeie roztoku tetrasulfidu (zeleny filter, hrubka
kyvety 16 mm). Tento diagram umoznuje kontrolovat vhodnti koncentréciu a &istotu
vyrobeného tetrasulfidu (hodnoty EMS nad 570 mV).
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Latex hotového polykondenzatu bol zbaveny nelistot beznymi koloidne chemickymi
metoédami.

Yysledky a diskusia

Na obr. 2 je infradervené absorpéné spektrum rychlo tvrdniceho tiokolu A
pripraveného v CSR beznym technickym postupom. Na obr. 3 je spektrum
vzorky pripravenej podla nasho postupu z distého tetrasulfidu.
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Obr. 2. Infradervené absorpéné épektrum technického tiokolu A.
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Obr. 3. Infradervené absorpéné spektrum tiokolu pripraveného z &istého tetrasulfidu
sodného.

Spektra zahraniénych vzoriek ziskané pyrolyzaénou technikou (USA [3])
sa vyznadujui tymito charakteristickymi pasmi: 4,05 u, 7,75 u, 8,62 pu, 8,91 u,
9,30—10 .

Najintenzivnejsie pasy charakterizujice nami ziskané infradervené spektra
tiokolu A sa nachadzaji v oblasti 7,85—8,03 u (dublet), 8,42 u. 9,05 u, 13,7 u
a 14,7 . Pri pouziti optiky KBr sa objavuje markantny pas prislichajtei
valenénému kmitaniu skupin S—S pri 20 x, ako aj mensi pas skeletdlneho
kmitania pri 23,8 u. Porovnanie so spektrom zahrani¢nej vzorky ddva dobry
kvalitativny stihlas.
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Na rozdiel od technicky vyrobenych tiokolov je spektrum netvrdnicej v zor-
ky vyrobenej z distého tetrasulfidu v oblasti 3,58-—6,90 1 bez absorpénych
pasov. Je to oblast kmitania dvojitych vézieb charakterizujicich predovset-
kym pasy C=0 a C==C skupin. V tejto oblasti by sa mohli nachidzat aj
eventudlne nasobné pasy skeletalneho kmitania skupin S=S.

Zatial ¢o hlavné charakteristické pasy tiokolu pri 7,05 u, dublet pri 7,95 u

a 8,03 u, ako aj hlboky vyznaény pas skeletalneho kmitania pri 8,42 u a 9,05 u
lezia v pripade obidvoch vzoriek pri

T% presne rovnakych vlnovych dizkach,

6o ] relativna intenzita charakteristického
e X T pasa pri 9,05 x4 je mensia pri netvrdnd-
0 , o A F com tiokole v porovnani s tvrdntcimi
30 /\/ vzorkami. V tejto oblasti sa pozoro-
20 ‘ vali zmeny aj v intenzitach pri rozlic-
10 nych varkach pripravy technického
0 tiokolu, ¢o svedéi o urditom kolisani
L L T jeho strukturalneho zloZenia.
Obr. 4. Infrafervené absorpdné spektrum  Pri vSetkych vzorkéch sa charakteris-
_——— Eoz{ig{(t:)l‘,zo,},)('}?ss"ctéhtl‘:f;lt?nfs'ulﬁdu tigkd plsy vyskytmih pl‘i.l3,? o 145—
_____ technicky tiokol —14,7 1 a 20,2 u. S uréitostou mozno

péas pri 14,6 u pripisat skupindm C—S,
pri 20,2 p skupinam S—S [4, 5, 6]. Pas pri 13,7 p prislicha pravdepodobne
skupinam S=S. Okrem zmeny v intenzite pasa 9,05 u mozno pozorovat zmeny
v relativne]j intenzite pasa 13,7 x vzhladom na pés 14,6 u, ktora je pri tvrdnicej
vzorke podstatne vadsia (obr. 4). To moéZe sveddit o vySSom podiele struktur
typu ——ISI——?—S.

S S

Vo vieobecnosti sa udava [7], Ze nesymetrické kmitanie vizieb C—H v ety-
lénovych skupinach zapada dooblasti 3,36 u. Tato poloha pasa je zachovana pri
vzorkach Serstvo pripravenych z tetrasulfidu. Naproti tomu pri technicky pri-
pravenych tvrdnucich vzorkach je tento pas posunuty k vy$8im kmitoétom
(3,28 u). Rovnako sa postva pas hydroxylovych skupin z polohy 2,85 u do ob-
lasti 3,25 u, ¢o poukazuje na velmi silnd asocidciu skupin OH (prislichajicich
viazanym molekulam vody) vodikovymi mostikmi. Velmi markantny je roz-
diel v mnoZstve viazanej vody, ktoré je najnizsie pri tvrdom tiokole, vyssie
pri gerstvo pripravenom tetrasulfidickom tiokole, vikuove suenom pri zvyse-
nej teplote (75 °C), a najvyssie pri podobnej vzorke, vaikuove suSenej pri labo-
ratérnej teplote. Na obr. 5 je spektrum tiokolu A pripraveného z tetrasulfidu,
vakuove suSeného pri zvySenej teplote. Tu je markantny novy pas pri 7,50 u,
ktory sa objavuje i pri tepelne spracovanych technickych vzorkich tvrdého



Pri¢iny rychleho tvrdnutia tiokolu 395

tiokolu. Tato oblast zodpovedéd kmitaniu skupin C=S, o suvisi s termickym
rozkladom tetrasulfidu. Pri modelovych vzorkach sa nepozoroval pas v oblasti
skupin S—H, ani pasy pri 4,9 . a 6,25 u, ktoré suvisia so vznikom hydrochlori-
du tiokolu spésobenym pritomnostou neéistét v technickom dichléretane.

Ak podrobime tiokol (vo forme tuhych filmov) niekolko hodin trvajicemu
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Obr. 5. Infradervené dhsorpéné spektrum tiokolu suseného pri zvysSenej teplote.

téinku zvysenej teploty (100 °C, 20—280 hod.) vo vzdusnom termostate, pozo-
rujeme okrem vzniku uz uvedeného pasa pri 7,5 u dalSie zmeny stvisiace
s tepelnym rozkladom (obr. 6). V désledku prebiehajiceho rozkladu mnozstvo
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Obr. 6. Porovnanie infradervenych spektier éerstvého tiokolu (1) a tiokolu po tepelnom
starnuti (100 °C, 20 hod.) na vzduchu (2).

vzorky ubtuda, ¢o spésobuje zmenSovanie hribky filmu a tym aj zniZovanie
pozadia spektier, sposobeného rozptylom, ktory sa sledoval v oblasti 3,7 u,
teda v blizkosti absorpéného pasa skupin C—H (3,27 u), ktorého extinkcia
s ¢asom klesd (obr. 7). Kvantitativne sledovanie tohto poklesu po korekeii
na rozptyl umoziiuje kvantitativne sledovat rozklad tiokolu pri zvysenej teplo-
te. Pri 100 °C prebehne najprudsi rozklad priblizne v prvych 30 mintdtach.
Pocasrozkladu vznikaji zapachajice produkty a mozno pozorovat vznik volnej
siry. V spektre je dalej viditeIny zanik pasa 4,95 u (organické hydrochloridy
v technickych vzorkach). Zanikaji aj kliéové pasy tiokolu.
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Stdasne mozno v spektre pozorovat zmeny charakterizujice oxydaéné pro-
cesy. Objavuje sa pas volnych skupin O—H pri 2,75 u, pritom zaniké pés
pri 2,83 u (unikanie viazanej vody). Postupne narastd siroky péas pri 2,9 u
(asociované skupiny O—H). Novy pas pri 5,81 u prislicha skupindim C=O0.
Podobne pri 8,68 1 sa objavuje pas, ktory prindlezi skupinam C—O. Po 280
hodin4ch tepelného starnutia je vzorka tmavohned4.
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Obr. 7. Zavislost extinkcie pasa skupin Obr. 8. Zavislost extinkcie pasa skupin
C—H a rozptylu od ¢asu pri tepelnom C=O od &asu pri fotokatalytickej oxy-
starnuti. décii.

Pretoze prilaboratérnej teplote nepozorujeme oxydacéné Strukturalne zmeny,
nemozno predpokladat, Ze tvrdnutie tiokolu, ktoré prebieha aj za laboratérnej
teploty, je spdsobené viazanim kyslika v molekule. KedZe strata pruZnosti
prebieha postupne od povrchu do vnutra vzorky, sledovali sme zmeny Struk-
tiry sposobené absorpciou svetelnej energie. Obr. 8 znazorfiuje mierny vzrast
skupin C=0 (5,79 ) s ¢asom pri fotokatalyticke] oxydacii. KedZe ani pri
tepelnej ani pri svetelnej oxydacii sme nepozorovali priamu sivislost s proce-
som tvrdnutia, nemozno viazanie kyslika (prieéne éterické mostiky) povazovat
za primarny faktor pri tvrdnuti tiokolu.

Odhliadnuc od faktorov urychlujicich tvrdnutie, treba teda jeho primarnu
pri¢inu hladat vo vnidtornej Struktire polyméru. Usporiadanie atémov siry
v molekule tiokolu A nie je doterat s uréitostou stanovené. Vo vSeobecnosti
sa predpoklada [8], Ze ¢initelom urdujicim charakteristické reologické vlast-
nosti polysulfidickych makromolekil je usporiadanie atémov siry v molekule.
Rozbor infraderveného absorpéného spektra tiokolu A v porovnani so spektra-
mi rozliénych modelovych sirnych derivatov organickych zlicenin [9] vedie
k predstave o spojeni atémov siry do uzavretého cyklu, ¢o spolu s rontgeno-
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vymi vypodtami periéd identity podporuje predstavu [10, 11] o cyklickom
usporiadani zakladnej struktury:

C—C

/ \ / \
\s—s/ \s—s/

V spektre tiokolu je totiz vyrazny pas v oblasti 20,2 u, ktory sa pripisuje [4]
viazbam S—S a byva pri inych alifatickych disulfidickych zli¢eninidch malo
intenzivny, &o sivisi s taziskom symetrie molekuly [6]. Hibka tohto pasa
v spektre tiokolu A naznaduje, Ze je tu znadny podet vizieb S—S, do by zodpo-
vedalo uvedenej predstave. Porovnanie so spektrami modelovych latok vedie
k zaveru, Ze charakteristicky dublet (7,85 u a 8,03 ) sa vyskytuje pri Strukta-
rach, kde sira je uzavreta v cykle (tiocyklopentan, tiocyklobutan).

Informativne kvalitativne porovnanie spektier vzoriek tiokolu zostarnutého
a regenerovaného na kalandri naznaduje, ze v Struktire tiokolu éerstvo pripra-
veného a regenerovaného niet zdsadného rozdielu. Ide zrejme o reverzibilni
zmenu vnutorného Zosk'upenia, molekil. Tak isto mozno tvrdy tiokol regenero-
vat udrziavanim vo vode, teplej asi 75 °C, pridom sa v infradervenom spektre
okrem zvySenia mnoZstva Strukturdlne viazanej vody nepozorovali nijaké
zmeny. Tu treba uviest, Ze urychlené tvrdnutie mozno pozorovat nad 100 °C,
pridom sa G¢inne uvoliiuje viazans voda. Této moze plasticitu tiokolu zvySovat
obdobnym spésobom ako primie$ané malé mnozstvo chloroprénu alebo priro-
dzeného kauéuku, ktory pravdepodobne zoslabuje medzimolekulové sily [12,
14]. Tieto sily, ktoré sa uplatiiuji pod 75 °C, podmietiuji postupne prebieha-
jice usporiadané zoskupovanie molekil, ¢o vedie ku kry$talizdcii vzorky.
Krystalizdcia je tym rychlejsia, ¢im dlhsie a astejSie je:vzorka predbezne
udrziavand pri zvySenej teplote. Ako sme uZ uviedli, pri zvy3enej teplote
sa tetrasulfidicka §truktira rozklada, ¢o je sprevadzané suéasnym uvolhiova-
nim siry a vznikom disulfidickej $truktiry. Ako je zname [8], disulfidické
materidly su tvrdé, zatial ¢o tetrasulfidicks Struktira je nositelom elasticity.
Moézeme teda predpokladat, Ze sa pri zvySenej teplote postupne nevratne
odburava tetrasulfidicka cyklickd S$truktdra, pri¢om nie je vyladeny vznik
medziproduktu so skupinami —S=S, ktoré ochotnejsie podliehaji rozkladu
na disulfidické struktiry. Ich postupné hromadenie i v malom mnozstve vedie
ku vzniku centier, ktoré katalyzuju krystalizaciu. Tato predstava bola preski-
mana sledovanim premeny amorfnej $truktury v krystalovia za pouzitia ront-
genovej analyzy.

Siroky difiizny kruh na obr. 9 v oblasti 2 § = 10—20° poukazuje na amorfni
Struktiru éerstvo pripravenej mikkej vzorky. Podas tvrdnutia sa postupne
(obr. 10) vedla difdzneho kruhu objavuje definovany difrakény kruh zodpove-
dajici uhlu 8 = 10°14'59"". Tento difrakény kruh zodpovedd zrejme krystalic-
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kému podielu, ktory sa v priebehu tvrdnutia zvySuje. Vypoéitana periéda
identity 4,32 A je v dobrej zhode s hodnotami uvéddzanymi v literatire [11],

Obr. 9. Rontgenogram Gerstvo priprave-
ného tiokolu A.

Obr. 10. Rontgenogram stvrdnutého
tiokolu.

odvodenymi z predpokladu cyklickej §truktiry tiokolu A. Reverzibilnd povaha
procesov prebiehajicich pri strate elasticity sa potvrdila aj zdnikom difrakéné-

Obr. 11. Réntgenogram tiokolu po rege-
nerécii pri zvySenej teplote.

ho kruhu po regenericii tvrdého
tiokolu udrZiavanim pri zvySenej
teplote (2 hod., 90 °C, obr. 11).

Rontgenogram znovu stvrdnutého
materidlu je opat totoZny so snim-
kou charakterizujicou tiokol stvrd-
nuty po prvy raz.

Zisadny vyznam mé pozorovanie,
ze Gerstvo pripraveny tetrasulfidic-
ky tiokol tvrdne asi 5—6 mesiacov,
zatial 6o po tepelnej regenericii sa
tento Gas podstatne skracuje (asi na
5 tyzdnov). Toto potvrdzuje uz vy-
sloveny pr:dpoklad o-vzniku krys-
talizaénych centier v désledku roz-
kladu tetrasulfidickej $truktary (di-
sulfidické Struktury, resp. sira) pri
tepelnej regenerdcii, pripadne pri
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postupnej oxydacii viazanej siry. Tieto rozkladné procesy si katalyzované
najmi pritomnymi alkaliami [13], ktoré mézu zostat vo vzorke po jej priprave.
Vsetko to vysvetluje pridiny rychleho tvrdnutia tiokolu, technicky priprave-
ného z nedostatoéne definovanej zmesi rozliénych polysulfidov.

Sthrn

Stadium faktorov podmietiujicich rychle tvrdnutie tiokolu domaceho pdvo-
du ukazalo, Ze strata elasticity a plasticity materidlu je sposobend kryStaliza-
ciou polyméru. Proces krystalizacie urychluji rozkladné produkty tetrasulfi-
dického podielu, vznikajtce pri termickom rozpade alebo pri samovolnej
oxydacii tetrasulfidicky viazanej siry.

Pre tidely spektralneho a rontgenového $tidia sa novoupravenym postupom
pripravovali z roztoku vzorky o vysokej definovanej koncentracii tetrasulfidu,
ktoré vykazovali znaéni odolnost vodi tvrdnutiu. Porovnanie infradervenych
absorpénych spektier tychto modelovych vzoriek a rychle tvrdntcich technicky
vyrobenych vzoriek ukazalo odchylky v zlozeni, v mnozstve viazanej vody,
v mnozstve rozkladnych produktov, ako aj v obsahu oxydadnych nedéistot.
Strukturdlny rozbor naznaduje pritomnost cyklicky viazanej siry v silade
s vysledkami rontgenovej Strukttrnej analyzy.

O CTPYRTYPHBIX IIPUYMHAX BEBICTPOI'O OTBEPIEBAHU I
TMOROJA

A. TRAY, B. KEJJE, J. VJIHIKUA
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IIPOMCXOKIeHU sl TOKA3aJj10, YTO HOTepsl YIPYrocTH I MIIACTUYHOCTH MaTepHajia o0ycioBicHA
KpuceTassmaanueli mosmmepa. Ilporece KpHCTasuiM3aluM YCKOPACTCST HPHCYCTBUEM IIpO-
JLYKTOB pa3/I0eHHst TeTpacyiab(uuuueckon yacT, o6pasylomuxcs OpH TepPMHUECKOM pac-
1QJle MJIH caMONPOM3BOJILHOM OKHCJIGHHM TeTpacyJb(QUIIYecK CBS3AHHON cephi.

Ias 1eseil ¢IEKTPasbHOTO M PEHTIeHOCTPYKTYPHOrO aHAIu3a TOJIyuyajuch 1O HOBOpA3-
padoTaHHOMY MeTO.1y 00pasubl ¢ BHICOKHM COJePKaHMCM TeTpacyib(uja, KOTOpble OTiHYa-
JIHCHL 3HAUATCALHOIN yeTOUNBOCTRIO IPOTUB OTBep;ieBaHUA. ConocTapiieHue HH()PaAKPaCHDIX
CHEKTPOB MOITIOMCHHA STHX MOJC/BLHBIX 00pa3LOB M TCXHHYECKMM ILyTeM IOJyUEHHRIX
00pa3iloB TOKA3a.10 pa3/IMuiA B OCTaBe, B KOJMYECTBE (BA3AHHOI BOIGI, B KOJHMYCCTBE
IIPO;IYKTOB Pa3IOMCHUA W B COJCDKAHMH OKHUCIHUTEIBHLIX 3arpasHcHHil. CTpPYKTYpHBbil
QM3 VRA3LIBACT HA NMPHCYCTBHUC IHKIIMUCC K ¢BA3AHHOI cephl, B COOTBECTBHM ¢ pe3yibTa-
TAMH PCHTI'CHOBCKOI'0 AHA:IN3A.
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Zusammenfassung

Beim Studium der Faktoren, welche das rasche Erhiarten von Thiokol inldndischer
Herkunft bedingen, zeigte es sich, dass der Verlust der Elastizitdt und Plastizitdt des
Materials durch Kristallisation des Polymeren verursacht wird. Der Kristallisations-
prozess wird durch Zersetzungsprodukte des tetrasulfidischen Anteils beschleunigt, welche
beim thermischen Zerfall oder bei der spontan verlaufenden Oxydation des tetrasul-
fidisch gebundenen Schwefels entstehen.

Fiir Zwecke des Spektral- und Rontgenstudiums wurden nach einem neuen modifizierten
Verfahren Muster aus einer Losung mit einer hohen definierten Konzeuntration an Tetra-
sulfid zubereitet, welche eine bedeutende Widerstandsfahigkeit gegen das Erhérten
aufwiesen. Beim Vergleich der infraroten Absorptionsspektren dieser Modellmuster mit
jenen der rasch erhirtenden technisch hergestellten Muster zeigten sich Abweichungen
in der Zusammensetzung, in der Menge gebundenen Wassers, in der Menge von Zerse-
tzungsproduicten und auch im Gehalt an Oxydationsverunreinigungen. Die Strulktur-
analyse zeigt die Anwesenheit cyclischgebundenen Schwefels an, in Ubereinstimmung
mit den Ergebnissen der Réntgenstrukturanalyse.

In die Redaktion eingelangt den 17. 2. 1958
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