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Kochen luftfrei gemachte Waeser wird in den Apparat gebracht, in 
die Riihre gesaugt, und erst dann zersetzt, wenn ea durch den durch- 
striimenden Wasserdampf mtiglichst stark erhitzt ist. Die Zersetzung 
geht sebr rasch vor sich und ergiebt sehr gute Resultate. 

Selbatrerstiindlich kann in dem Apparate auch Ammoniak ser- 
setzt werden. Die Electrolyse kann jedoch nur bei gewiihnlicher 
Temperatur vorgenommen werden, weil das beim Erhitzen aich aus- 
scheidende Ammoniak die Fliissigkeit aus den Rchren drlingt. Zur 
Charakterisirnng der Eigenschaften der Elemente wird nach beendigter 
Zersetzung der Cylinder mit Waaser gefiillt, das man mit Hiilfe einee 
niit Kautschukschlauch versehenen Trichters durch die Riihre b 
einfihrt . 

Teschen ,  irn Miirz 1855. 

160. H. Leymann: Ueber die Einwirkung dea 6-ChlorBthyl- 
eulfonsaureohlorida euf Anilin. 

[Aus deni Berl. Univ. - Laborat. No. DLXXXII.] 
(Eingegangen am 24. Mdrirz.) 

Durch Oxydation des von Wi 11 dargestellten Diphenylsulf hydantoins 
erhielt And reasch l) das Anhydrid der Diphenyltaurocarbaminsiiure: 

A O 2 .  0, - 
C(:N.  CgH5): --. 9 

‘N.CsHs.CHa.CH2 
das beim Kachen mit Barythydrat Anilin, Kohlensiiure und Phenyl- 
tanrin lieferte. 

Wi 11 2, hat gleichfalla den Phenylcarbaminthioiithylenather: 
,N.CgH:, 

0:c: - -. 
‘S . C H2. CHz 

voreichtig mit Kaliumpermanganat oxydirt und dabei einen Kiirper 
ron der Zusammensetzung 

/N : CgH5 

‘SO2. CH2. CH2 
0:c: -- - 

und dem Schmelzpunkt 1700, erhalten, der beim Kochen rnit Barytwasser 

1) Monatshefte ftir Chemie 4, 133, 138. 
9 Diese Berichte XV, 343 und Privatmittheilungen. 

Bsriehte d. D. chem. Gesellschaft. Jahrg. XVIII. 58 
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gleichfalle Kohlensliure nnd eine Sulfineiiure Ce H5 N H C Ha -.- C Ha S OsH 
liefert. Der Zweck meiner Untersuchung war, ahnliche KBrper wie 
die van Wi I1 erhaltenen synthetisch darzustellen und hofrte ich dies 
durch Einwirkung von Chlorkohlenoxyd auf die Sulfinsaure zu 
erreichen. 

Diese Hoffnung ist nicht erfiillt worden, wohl aber habe ich ver- 
wandte Verbindungen dabei aufgefunden. 

Bringt man . 1 Molekiil p-Chlorlthylsulfonslurechlorid vom Siede- 
prinkt 190 bis 204O I) mit 3 Molekiilen Anilin in wasserfrriem Aether 
zusammen, so erstarrt die ganze Fliissigkeit durch das ausgeschiedene 
salzsaure Anilin zu einem Krystallbrei. Die ganze Masse wird mit Salz- 
sailre und Wasser in einen Scheidetrichter gebracht und nwh einigem 
Umscliiitteln die saure Fliissigkeit von dem Aether getrennt. Aus der 
wiissrrigen Liisung krystallivirt nach einiger Zeit ein Salz, das durch 
die Analysen und seine Zersetzungsprodukte als ein Anilid des Phenyl- 
taurins und zwar als das salzsaure Salz: 

erkannt wurde. 
CsHgNH- -CH2- -CH2- -S02---NHCsHg, HCI 

Berechnet Go fundon 
fiir C,,Ht;NaSOaCI I. 11. 111. 
c 53.5: 54.14 - - pCt. 
H 5.44 5.68 - 
Sa 10.24 - 10.08 - > 

- 10.87 ) C1 11.36 - 

- 

Die Substanz spaltet lusserst leicht Salzsaure ab, daher auch 
Die Umsetzung ist wohl die zu hohe Kohlenstoflzahl der Analyse. 

also entsprechend folgendrr Gleichung vor sich gegangen : 
1. CHsCI---CH2S02Cl + 4C6&N&4 

= C6 H5 N H C HZ ---CHa - - -  S 0 2  -- N HC6 HJ + 2 Cs Hg N H2 H C1. 
Aus Alkohol unter Zusatz von etwas Salzsaure umkrystallisirt 

schmilzt diese Substanz bei 169O (uncorr.), jedoch ist der Schmelzpunkt 
wegen der leichten Zersetzlichkeit derselben nicht ganz scharf. Ueber- 
giesst man das Salz mit Alkali, so scheidet sich die freie Rase als 
Oel ab, das nach langerem Stehen erstant und aus Alkohol umkry- 
stallisirt bei 74O schmilzt. 

Wenn man das Anilidsalz mit Salzsaure im Rohr eingeschloseen 
auf 150° erhitzt, so zersetzt es sich in Anilin und Phenyltaurin: 

CS H g  N H C Hz-.-C Ha - -S 02 --- N H Cs H5, H C 1 + Ha 0 
= C S H J N H C H Z - . - C H Z - - S O ~ H  + CsH5NH2, HCI. 

Der Rohrinhalt wurde zum Vertreiben der Salzsaure eingedampft und 
mit Baryumhydrat versetzt; das Anilin wurde mit Wasserdampfen aus- 

K o l b e ,  Ann. Chcm. Pharm. 122, 33. 
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getrieben und durch die Chlorkalkreaktion nacbgewiesen. Im Riick- 
stande wurde der iiberschiissige Baryt rnit Kohlensaure gefallt und 
das Filtrat eingedampft. Es erstarrt zu einem Krystallbrei, der um- 
krystallisirt und analysirt wurde. 

Berechnet 
f i r  Ba(S0aCHaCHsNHGHs)s Gefunden 

S 11.92 11.96 pCt. 

Ails dern Salz erhiilt man durch Ausfallen rnit Schwefelsiiure, 
Fallen der ii berschiissigen Siiure mit Bleiacetat und des iiberschiissigen 
Bleis rnit Schwefelwasserstoff und Eindampfen des Filtrats das Phenyl- 
taurin, das in allen Eigenschaften mit dem von A n d r e a s c h  erhaltenen - 
iibereiiistimmte. 

Gefonden Berechnet 
ffir CaHsNECHaCHsSOaH. 

C 47.76 
H 5.46 

47.71 pct. 
4.7’2 

Denselben Kiirper habe ich such synthetisch nach der von 
Ko lbe  1) fir die Gewinnung des gew6hnlichen Taurins angegebenen 
Methode dargestellt , indem ich das Anilinealz der Chlorisathionsiiure 
mit waeserfreiem Aether und iiberschiissigem Anilin 3 Stunden im 
zugeschmolzenen Rohr auf 1300 erhitzte. Der Rohrinhalt wurde rnit 
Baryt neutralisirt und nach dem Entfernen des Anilins stark einge- 
dampft. Aus dem dadurch erhaltenen Raryurnsalze wurde wie oben 
das Phenyltaurin gewonnen. 

Ber. fir CeHllNSOs Gefunden 
C 47.76 47.72 pCt. 
H 5.46 5.54 2 

Es zeigte sich in allen Eigenschaften mit dem oben beschriebenen 
iibereinstimmend. 

In der oben erwiihnten iitherischen Liisung der Einwirkungs- 
produkte sind noch zwei verschiedene Substanzen enthalten. Man 
verdunstet den Aether und liist in Benzol ; beim langsamen Verdunsten 
des letzteren erhiilt man einen Riickstand, der neben krystallisirten 
Maasen eine iilige Fliissigkeit enthat, die man durch Absaugen trennt. 
Die Krystallmasse wird abgepresst und mehrfach aus Alkohol um- 
krystallisirt. Man erhMt dann grosse weisse Krystalle, die bei 69O 
(uncorr.) schmelzen und bei der Analyse Zahlen ergeben, die a d  ein 
Anhydrophenyltaurin hinweisen: 

CeHsN--CHa-CHa . 
-c 

- \ / -  

S 0 s  

1) Ann. Chem. Pharm. 132, 33. 



Berechnet Gefunden 
fir  %HyNSO2 1. 11. IIL 

C 52.46 52.35 - - pct. 
H 4.90 4.96 - - >  

17.61 - 2 s 17.49 - 
8.18 > N 7.65 - - 

Die Umsetzung ist also entsprechend folgender Gleichung yor 
sich gegangen: 

11. 3CsHaNH2 + CH2CI--CH2SOaCl 

= 2 c6 Hj N H2 H c1 + C6 H:, N<::z E:::>c H2. 

Die Substanz ist sehr bestandig. Kochen rnit Alkali oder Baryt 
verandert sie nicht. 

Reduktionsversuche rnit Natrium hatten keinen Erfolg. Beim 
Erhitzen mit concentrirter Salzsaure im zugeschmolzenen Rohre auf 
200° wurden Zersetzungsprodukte erhalten , unter denen daa Phenyl- 
taurin deutlich nachzuweisen war, jedoch rnit niedriger schmelzenden 
Sauren rerunreinigt , die sammtlich aus Baryumcarbonat die Kohlen- 
saure austrieben. Die Hoffnung, hieraus das Sulfin zu erhalten, war 
daher vergebens gewesen. 

Die von den Rrystallen abgesaugte Fliissigkeit ist nach ihren 
Zersetzungsprodukten ein Anilid der Chlorislthionsaure: 

Sie ist nicht unzersetzt fliichtig, sondern zerfallt beim Destilliren unter 
Salzsiiureentwickelung in nach Senfol riechende Produkte. Mit alko- 
holischem Kali gekocht giebt sie das Anhydrophenyltaurin. Sie wurde 
rnit Anilin im zugeschmolzenen Rohr erwarmt und der Rohrinhalt 
rnit Salzsaure und Aether behandelt. Aus der sauren Liisung kry- 
stallisirt das obenbeschriehene Salz des Anilids des Phenyltaurins : 

C Ha - - s 02 -.- N HCsH:, , H Cl, 

C Ha CI -.- C Ha S 0 2  N H C6 Hg. 

C H P C I C H ~ S O ~ N H C ~ H S  + CsHsNHa 
= C6 H5 N H--  - CH2 

ebenso bei 169O schmelzend. Die daraus gewonnene Base schmolz 
nach einigem Umkrystallisiren ebenfalls bei 740, so dam es wohl 
keinem Zweifel unterliegt, dass die Umsetzung in folgender Weise ver- 
laufen ist: 

111. CHaC1- -CH2S02C1 + 'LCsH5NHa 
= C H I C I - . - C H ~ S O ~ N H C ~ H S  + CsHsNHaHCI. 

Das /?- Chloriithylsulfonsaurechlorid reagirt unter iihnlichen Er- 
scheinungen auch mit Toluidin und Phenylendiamin. Mit Dimethyl- 
aniliri eine Umsetzung zu erzielen ist mir nicht gelungen. Versuche 
durch Reduktion des ~-Chlor&thylsulfonsaurechlorida eine Verbindung 
C H2 C1 C H2 S 0 2  H zu erhalten sind bisher erfolglos gewesen. Mit 
Darstellung derselben ware zweifelsohne auch die Darstellung der 
Verbindung C6H5 NHCH2 CHzS02H ermiiglicht. 




