ghnlich verhalten. Das Triphenylarsin-imin wurde durch Depro-
tonierung des aus Triphenylarsin und Chloramin zuginglichen
Triphenylarsin-iminium-chlorids®) mit Alkaliamid fast quantita-
tiv gewonnen:

[(C4Hg);AsNH,ICI ,ME“HL (C4Hg)sAs=NH -+ MeCl -+ NH,.
’ in fl. NH, n
Triphenylarsin-imin (Fp 130—132 °C) ist eine feste, arblose Sub-
stanz, die sich in Benzol, Cyclohexan, Tetrahydrofuran und Alko-
holen ldst. Analog dem Triphenylphosphin-imin ist I einc starke
Base, die mit gasformigem Chlorwasserstoff unter Umkebrung der
Bildungsreaktion zum Triphenylarsin-iminium-chlorid zuriickrea-
giert. 1140t sich acylieren, mit p-Toluolsuliochlorid entsteht z. B.
Triphenylarsin-tosylimin, das mit der aus Triphenylarsin und
N-Chlor-p-toluolsulfamid hergestellten Verbindung identisch ist*).

ErwartungsgemiB ist I weniger stabil als das vergleichbare
Triphenylphosphinimin. Besonders seine Hydrolyseempfindlieh-
keit ist noch erheblich grafer als die der Phosphorverbindung.
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Papierchromatographische ldentifizierung
von Haschisch-Inhaltsstoffen
Von Prof. Dr. F. KORTE und Dipl.-Chem. H. SIEPER
(‘hemisches Institut der Universitdt Bonn
Cannabidiol (1), Cannabinol (II) und Tetrahydro-cannabinol
(III)*) lassen sich durch absteigende Chromatographie an hydro-
phobiertem Papier (Schleicher u. Schill 2043a hy) mit der will-

rigen Phase des Losungsmittelsystems Ligroin/Benzol/Chloro-
form/Methanol/Wasser = 2:2:1:4:1 voneinander trennen.

s OH H,C (o}
HJC\‘,\ \w 3 " Q
S S

//‘ACsHu(n) i\,,

’>~§j)*csHu(n)

Das Verfahren gestattet den spezifischen Nachweis des von allen
cannabinol-artigen Verbindungen allein euphorisch wirksamen
Tetrahydro-cannabinols®?) und scheint daher geeignet, physio-
logisehe Sedativpriifungen®) zu ersetzen.
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Synthese von Tetraorgano-diphosphinen
und Diorgano-phosphinen

Von Dr. H NIEBERGALL
Battelle- Institut e. V., Frankfurt| M.

Wir crhielten nach der Gleichung

2 PSCl, + 6 RMgBr > R,P—PR, + 6 MgBrCl + R—R
Ll
(In

héohere aliphatische Glieder von II in Ausheuten bis 90 %, wenn
Alkylmagnesiumbromide verwendet und mit einem Molverhiltnis
RMgBr:PSCl; wie 3,2:1 gearbeitet wurde (R = CH,, C,H,,
n—CzH,, n—C,H, und die Allylverbindung, Fp 48—49 °C; Ausbeute
309%.

Aus IT kénnen Tetraorgano-diphosphine (IIT) und Diorgano-
phosphine (I) in hoher Ausbeute durch Desulfurierung bzw. hy-
drierende Desulfurierung erhalten werden!), Die Desulfurierung
mit Fe- oder Cu-Pulver fiihrt bis zu 90 % zu reinen Tetraorgano-

R N diphosphinen. Aktives Cu oder Raney-Cu und H, mit II und III
S \C 5 liefern I in Ausbeuten bis 90 %.
C.OH <
. s
HSC/ “CH, H,¢©  CH, Rgli—-ﬁ‘R2+2Me“ - R,P—PR, + 2 MeS
1 11 s 8
H,C OH Durch kombinierte Anwen- (1) (I111)
N N
R JASNEN dung folgender Sprithreagen-
N T /_CSHu(n) tien sind die einzelnen Ver- RoP—PR, + Cu/H, - 2R,PH (+Cu)
N bindungen leicht zu identifi- (11mn (1
Cc-0 zieren. Eine weitere Bestim-
H3C/ \CHa mung gelingt durch Messen Rzﬂ_}ﬂRz +2Cu/H, > 2R,PH+2Cus
der UV-Absorption am Pa- S s
1 pierchromatogramm. an) 0
Testsubst. ( Dargestellt wurden I, II und
| 111, Rg = 0,53 11, Rp = 0,67 I, Rp= 0,74 IIT mit R = CH;, C,H;, n~C,H,,
Sprithreag.-Komb., [ n~C,Hg, CeHy,, CHy, p-CHy CoH,.
- Die Reaktionen gelingen in der
1. Beam®)/ Pauly?®) zitronengelb ockerbraun schmutzig dunkelgeld Schmelze oder in Lésungsmitteln
2. Beam|2.6-Dichlor- . . (vorzugsweise Dekalin). Pb und Cd
chinonchorimid ) kobaltblau blaugriin lila liefern ebenfalls gute Ausbeuten
3. Beam|/diaz. . an III. Weniger befriedigt die Re-
p-Nitranilin®) ....... zitronengelb orange rotbraun aktion von IT mit Na, K, Ca, Mg
3. 1 i 9
4. 2.6-Dichlo/rchin0n- Zun und Al
chlorimid /diaz. .
p-Nitranilin ........ zitronengelb ockerbraun orange I kann vorteilhaft auch aus dem
5. 2.6-Dichlorchinon- zunédchst aus I mit Fe-Pulver ge-
chlorimid/Pauly kobaltblau blaugriin lila wonnenen IIT durch Spaltung mit
Na bzw. K in Dekalin und an-
6. UV-Absorption am schlieBende Zersetzung mit Metha-
L o — = = — .
Chromatogramm?) Amax = 274 —280 mp Amax = 284 mu. Amax = 274280 mu nol in Ausbeuten iiber 90 % erhal-

Besonders bewihrt haben sich die Kombinationen 1 bis 3. Bei-
spiel: Nach Besprithen mit dem Reagens nach Beam farbt sich I
blau an. IT wird unter der Analysenquarzlampe mit Filter fiir
255 my. als hellblau fluoreszierender Fleck sichtbar, wihrend I
und IIT eine sehwache Fluoreszenzléschung geben.

Durch anschliefendes Besprithen mit Paulys Reagens, 2.6-Di-
chlorehinonchlorimid oder diazot. p-Nitranilin wird auch Tetra-
hydrocannabinol als farbiger Fleck erkennbar.

Die untere Nachweisgrenze liegt zwischen 5 und 20 pg.

Das Verfahren 1iBt sieh auch auf Extrakte von Cannabis sativa
und Cannabis indica’) anwenden, da mitextrahierte Farbstofie
wie Chlorophyll, Xanthophyll und Carotin auf der Startlinie des
Chromatogramms zuriickbleiben.

210

ten werden?):

R,P—PR, + 2 Mel > 2 R,PMel

2 R;PMe!l + 2 CH,0H - 2 R,PH + 2 MelOCH,

Kuchen und Buchwald®) beschrieben diese Methoden fiir
R = C4H,.
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