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Abb. (. Struktur des Anions | MniMnO4)e]? " in fester Hexamanganato(VIi)-
mangan(IV ksidure (H;0):| Mn(MnO),, |- 11H0 (1)

(bei —120°C); Z=16; d,, =2.24g-cm~". Dic Struktur wur-
de aus 1457 Filmdaten bestimmt und bis R =0.092 verfeinert.
Uber das Verhalten wiBriger Permangansiure-Losungen beim
Einengen unter verschiedenen Bedingungen soll spiter berich-
tet werden. Die Frage nach der Existenz einer reinen festen
Permangansiure* bleibt weiterhin offen. Allerdings lassen die
bisherigen Befunde. das Verhalten von Mn,O-!?! gegeniiber
Wasser sowie kristallchemische Uberlegungen an der Stabilitit
ciner festen Phase im System Mn.0O--H,O (als Hydrat
Mn-0--xH,O oder, wie frither postuliert, als HMnO, oder
als H:O ™ MnOz ) zweifeln.

Eingegangen am 30. April 1974 [Z 65)]

[1] B. Krebs u. K.-D. Hasse, 7. Naturforsch. 28b, 218 (1972). In dieser
Arbeit (Anfang 3. Absatz) mull ex 0.5M statt 0.5 mM heifen und (Ende
3. Absatz) — 180 C statt 18 O

[2) O. Glemser u. H. Schréder, Z. Anorg. Allg. Chem. 271,293 (1953)
[3] N. A Frigerio, ). Amer. Chem. Soc. Y1, 6200 {1969).

RUNDSCHAU

Cyclooktaschwefeloxid aus Cyclooktaschwefel!!!

Von Ralf Steude! und Jéorg Latte!”]

Cyclooktaschwefelmonoxid wurde zuerst als ein Produkt der
Umsetzung von Thionylchlorid mit ,Rohsulfan® H,S, iso-
liert!*, Wir haben nun gefunden, daB sich Cyclooktaschwefel
mit Trifluorperessigsdure (Molverhaltnis 1:1) in einfacher
Weise direkt oxidieren 1df3t:

Sy + CF3;CO3H = S40 + CFiCO-H

Das so mit ca. 45% Ausbeute crhiltliche S;O ist in Farbe,
Kristallform, Zersetzungspunkt. 1.oslichkeit, Zusammenset-
zung und IR-Spektrum™*! mit dem aus SOCI, und H,S, dar-
gestellten Produkt identisch. Der neue, ergiebigere Synthese-
weg erfordert wesentlich weniger Zeit und experimentellen
Aufwand.

Arbeitsvorschrift :

3.76 g (14.7mmol) Sg werden in 800 ml CH »Cl; durch Erhitzen
am RiickfluB gelost. Die homogene Losung wird langsam
auf 0°C abgekiihlt und mit cinem schwarzen Tuch vor Licht
geschiitzt. Unter Rithren tropft man innerhalb 1 h eine — durch
Suspendieren von 1g (14.7mmol) 50proz. H,0, in 50ml
CH,C1; von 0°C und rasches Hinzufiigen von 5 ml (36 mmol)
Trifluoressigsdureanhydrid frisch bereitete — Losung von Tri-
fluorperessigsdure zu. Das intensiv gelbe Reaktionsgemisch
wird im Vakuum bei 20 C Badtemperatur auf 1/3 des ur-
sprilnglichen Volumens cingeengt, wobei bereits ein Nieder-
schlag ausfillt. Zur weiteren Kristallisation wird auf —20°C
abgekiihit. Der Niederschlag wird auf emner Glasfritte gesam-
melt, mit CH,Cl, gewaschen und im Vakuum getrocknet.
Man erhélt so 1.8 g fast reines S3QO, das sich durch Umkristalli-
sieren aus CS; analysenrein isolicren 1483t
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Reviews

Referate ausgewahlter Fortschrittsberichte und
Ubersichtsartikel

Allylsulfoxide — niitzliche Zwischenprodukte in der organi-
schen Synthese — sind das Thcma eines Berichts von D. A.
Evans und G. C. Andrews. In den Allylsulfoxiden ist die chemi-
sche Reaktivitiit ,umgepolt*. Beispiclsweise kann das sulfoxid-
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stabilisierte Carbanion (1), das aus dem Allylsulfoxid mit
Organolithium-Verbindungen zu crhalten ist, als Aquivalent
des Carbanions (2) angesehen werden. Ionen vom Typ (1)

(1) HgCq ¢
{ RJ
?
S (CH,0),P OH
- N —s F
HsCs \R/\ CH,0H H/\/ (3)
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