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Die ealpeteremre , abfiltrirte Fliieeigkoit gab beim Vereetcen mit 
Waseer nochmals eine reichlicbe Abecbeidung dieses Kiirpers. Dae 
Filtrat biervon wurde zur Trockne verdampft; die wiieserige Liisung 
derselben zeigte saure Reaction. Dieselbe wurde mit Barytlaage 
neutralisirt und beim Eindampfen wurde ein Barytsalz erhalten, deesen 
Analyse auf mortonitrobenzolsulfosaures Barium etimmt. 

Gefunden Berechnet 
Ba 25.17 25.33 25.33 pCt. 25.32 pCt. 

Nach den Versuchrn von L i r n p r i c h t  l )  war z u  erwarten, dass  
wir ein Gemenge allcr drei Sulfosauren in Handen hatten. Wir haben 
desshalb das Barytsalz in das Natriumsalz iibergefuhrt und durch 
Behandlung desselben mit Fiinffachchlorphosphor die Sulfochloride 
hergestellt und diese mit concentrirtem Ammoniak i n  die Sulfamide 
iibergefubrt. Bei der fractionirten Krystallisatiori an8 Wasser erhielten 
a i r  als Hauptprodukt Orthomononitrobenzolsulfamid vom Schmpkt. 
186" j durch wiederholtes Umkrystallisiren ails Wasaer konnten wir 
den Schmelzpunkt bis 191 O erhiihen; [ L i m p r i c h t  a )  fand 186O, 
H a h l  m a n n  3) 188O1. In geringer Quantitiit erhielten wir Metamono- 
nitrohenzolsulfamid vorn Schmpkt. 161 O j dagegen konnten wir bis 
jetzt nicht Paranitrober,zoleulfamid nachweisen; wahrscheinlich wird 
sich diese Vcrbindung noch auf6nden lassen, wenn auch in geringer 
Quantitiit, bei Anwendung einer grosseren Menge als Ausgangsmeterial ; 
wir hatten our 5 0 g  RaryBalz in Arbeit genommen. 

Bei Anwendung von Salpeteraaure und SchwefeleHure bildet sich 
dereelbe Nitrokorper, jedoch in sehr geringer Merrge, dagegen mebr  
Sulfosauren. 

Ausserdem bilden sich hiebei noch echwefelfreie Produkte, deren 
cltemische Natur wir biaher noch nicht 
konnten. 

Z i i r i c h ,  V. Meyer 'e  Laboratorium. 

mit Sicherheit festatellen 

286. W. Michler u. 0. l o r o :  Verhalten von Aminen gegen 
Snlfochloride. 

I. M i t t h e i l u n g .  
(Eingegangen am 26. Mai; verlesan in der Bitzuog voo Hrn. A. Pinner.) 

T r i c h  l o r  m e  t h y  1 s u l  f o c  h l o r i d  u n  d D i m e  thy1  a n i l i  n. 
Dirnethylanilin wurde in einem Kolben erwarmt und in kleinen 

Portionen Trichlorrnethylsulfochlorid zugGsettt. Die  Reaction beider 
K6rper erfolgt schon eehr energisch bei Wasserbadwarme. Unter Ent- 

I) L i m p r i c h t ,  Ann. Chem. Phorm. 1 7 7 ,  60. 
3 )  EhendaselbRt 177, 66.  
)) B a h l m a n n ,  Ann. Chem. Pharm. 186, 326. 
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wicklong von ecbwefliger Siiure verwandelt sich das Reactioneprbdokt 
in eine breiige, griin gefarbte Masse. Nach beendeter Reaction worde 
das unverbraucbte Dimethylanilin mit Wasserdiimpfen abdeetillirt. Der 
Riickstand im Kolben wurde hierauf rnit Aether extrahirt. Die iithe- 
rische Liisu~g gab beim Verduneten hiibeche, rhombo8drische Krystalle, 
die nach mebrmaligem Umkrystallieiren aus Alkohol den condtanten 
Scbmelzpunkt 1520 C. zeigten. Diesdben Bind chlor- ond schwefelfrei, 
leicht loslich in Alkobol und Aether. 

Die Analysen gaben Zablen, die f i r  die Formel einea Tetra- 
m e t b y l d i a m i d o b e n z o p h e n o n e ,  

etimmen. 
c6 H4 N(CH,) ,  - - -CO---  c6 H, N(CH3)av 

Berechnet Gefunden 
C 76.12 pct. 75.9 75.78 pct .  
H 7.46 - 7.48 7.4 - . 

Eine hiermit ieomere Verbindung hat der Eine von une friiher 
ecbon aue Chlorkoblenoxyd und Dimetbylauilin erhalten. 

Die Verbindung beeitzt baaische Eigenacbaften. Dae salceaure 
Salz giebt rnit Platinchlorid ein gut kryetallieirtea Doppelealz VOD 

der Formel: 

+ PtCI,. 
\ 

Gefunden 
21.3 pCt. 

(c,oC6 H4 N (CH,), 

'(26 H4 N (CH,), . H C I  3 

Bereehnet 
Pt 21.11 pct. 

Die Bildung dieses KBrpers ist leicht veretindlich unter Annabme 
der Priiexietenz eines Ketonchlorids 

Cs H, N (CH,), --. CCIa --- c6 H4 N (CH,),. 
Dies Cblorid enteteht nacb der Gleichung: 

2C6 H, N (CR,), + CCl, + SO, C1 = SO, + 2 H C I  
+ CC1a [Cc Hd -_. N (CH,), 

und wird mit Wasser zu obigeni Keton zersetzt. 

Der rnit Aether extrahirte Riickstand wurde mit Ammoniak rer- 
setzt und das Dimethylanilin abdestillirt. 

Durch Extraction dee nun bleibenden Rhkstandee rnit Aether, 
Verdunsten des letzteren und Umkrystallieiren aus Alkobol worde der  
gebildete Kiirper zoeret in langen Spiessen, nach mehrmaligem Um- 
kryatallieiren jedocb in grossen, farblosen Bliittern erhalten. 



Die A n a l p e n  gaben Zahlen, die fiir die Formel dee T e t r a -  
m e  t h y l  d i a m i d o d  i p h e  n y  I m e  t b a n e  atimmen: 

C 6 H 4 N ( C H 3 ) g  --- CH, --- C,H,N (CH,),. 

C 80.32 80.20 79.98 80.00 - 
H 8.66 8.73 8.64 8.69 - 
N 11.02 - - - 11.23. 

Die Bildung einee Kiirpers von obiger Zusammensetzung beschrieb 
zuerat H a n h l r r d  t 1). Derselbe erhielt ihn aus Tetrachlorkoblenstoff 
und Dimethylanilin, aowie aus letzterem und Methylenjodid , kurz 
darauf berichtete 0. D i i b n e r  2)  uber die Bildung deeselben Kiirpere 
in letztgenannter Weise. 

Die Rildung dieses Korpers auf dern von un8 eingeschlagenen 
Wege spricht dafiir, dass eich Trichlormethylaulfochlorid unter Abepal- 
tung von schwefliger S u r e  genau w ie Tetrachlorkoblenstoff dem Di- 
niethylanilin gegeniiber verhalt. 

I n  der That  besitzt der von u n s  erhaltene Kiirper auch genau 
dieeelben Eigenschaften, wie die von H a n h a r d t  und D i i b n e r  erhal- 
tene Substanz. Den Scbmelzpunkt fanden wir bei 9 l 0  C. Beim Er- 
liitzen mit Kaliumbicliromat und Schwefelslure liefert er ebenfalls eehr 
starken Chinongeruch. Versuclie, den Korper in das enteprecbeude 
Keton iiberznfiihren, gaben nicht daa gewiinachte Resultat. 

Mit Platincblorid giebt das  salzsaure Salz ein Platindoppelsalz 
von der Formel: 

Berecbnet Gefunden 

,C, H,  N (CH3)a -.- HC1 
CH 2 + PtCl,. 

' C ,  H, N (CH3)2 - - -  HCI 
Berechnet Gefunden 

P t  29.58 pCt. 29.86 pCt. 
Gegen Jodmetbyl verbalt sich die Verbindung wie ein Diamin. 
A m  m o n i u m j o d i i r .  Heim Zusammenhingen der Base mit Jod-  

methyl liist eicb dieselbe leicht auf. Nach dem ErwPrmen im Wasser- 
bade und dern Abdeetilliren des iiberschiissigen Jodmethyls wurde der 
Riickstand aus Waseer umkryetallisirt; ee wurden hierbei grosee 
Kryetalle erhalten, die bei der Analyse Zahlen fiir die Formel 

X c 6  H 4  N (CH,), 
C H ,  . 2 C H ,  J 

'C, H, N (CH,), 
ergaben. 

Berecbnet Gefunden 
J 47.19 pCt. 47.16 pCt. 

I )  Diese Bericbte XII, 674. 2)  Ebendaselbst XII, 810. 
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A m m o n i  u m c  h lor ii r. Dasselbe wurde erhalten dorch Behan- 
deln dea Ammoniumjodiirs mit frisch gefalltem Chlorsilber, es krystal- 
lisirt in Nadeln, die sich in Wasser lcicht losen. 

Eine Chlorbeatimmung gab Zahlen, die fiir die Formel 
, A 3  H+ N (CH,), 

‘C, H4 N (CH,), 
C H ,  . 2 C H 3  C1 

stimmen. 
Berechnet Gefunden 

CI 20.0 pc t .  ‘10.38 pCt. 
Lost man die Base in Alkohol und fiigt zu der mit Sa lzdure  

rrngeeiiuerten LBsung eine concentrirte L6sung von Natriumnitrit, SO 

entstehen gelbe Flocken, die beim Umkrystalliairen BUS Alkohol in 
langen, gelben Nadeln erhalten werden. Der Schmelzponkt derselben 
liegt bei 165O C. Die Verbrennung der Verbindung, die offenbar 
eine Nitrosoverbindung ist, hat  bis jetzt nocb keine iibereinstimmenden 
Zahlen ergeben. 

_______ 
Die Bildung basischer Korper bei der Einwirkung von Sulfo- 

chloriden auf Dimethylanilin scheint eine allgemeine Reaction zu sein. 
Versuche, die bis jetzt mit Benzol-, Toluol-, a- und b-Naphtalin- 
solfochlorid angeatellt worden sind , haben immer daa Vorhanderisein 
baeischer Korper ergeben, die, eoweit wir bis jetzt constatiren konnten, 
mit Tetramethyldiamidodiphenylmethan identiscb zu sein acheinen. 
Dieselbe Base entsteht ferner noch bei der Einwlrkung von Fiinffach- 
ohlorphosphor auf Dimethylanilin. 

Auch durch Einwirkung von concentrirter Schwefelsiiure bei hoher 
Temperatur auf Dimethylaoilin hat der eine von ons in Oemeinschaft 
mit Hrn. S a l a t h h  eine bamsche Verbindung erhalten, woriiber in 
Biilde niiher berichtet werden wird. 

Z i i r ich ,  V. M e y e r ’ s  Laboratorium. 

287. W. Demel: Zur Kenntniss der  Phosphate der Zinkr. 
[Auszug aue einer d. k. k. Akad. d. Wissensch. zu Wien vorgelegten Abhandlong.] 

(Eingegangen am 9. h i ;  verlesen in der Sitzung von Hrn. A. Pinner.) 

Die vorliegende Mittheilung verdankt ihre Entstehong einer von 
rnir ausgefiihrten Analyae einer Zahnplombe, welche seit einiger Zeit 
Verwendung gefunden hat. Dieeelbe beeteht 1) ms einer krystalli- 
nischen, weissen, weichen Mmse und 2) ausAnem lichtgrauen Pnlver. 
Letzteres erwies sich hauptsiichlich ale Ziokoxyd, wiihrend die krystal- 
linieche Mame zu Folge der Analyse einen Oehalt an etwa 20 pct .  
ZnO und 53 pCt. P, 0, nebst Wasser besitzt, und daher als ein saures 
Zinkphosphat angesehen werden kann. 




