
a depenee arbitraire. In ihwr. Anwendung wiiren sie jedenfalls vie1 
bequemer, aber wenn eie auch vielleicht fir Beleuchtungszwecke hin- 
liinglich eind, so babe ich mi& doch nicht in die Bedingungen setzen 
kiinnen, um auch fiir Erwiirmungazwecke befriedigende Resultate er- 
zielen zu kiinnen, welche denn bei weiteren eingeheuden Studien doch 
vielleicht zu erreichen wiiren. Jedenfalls werden aber die rhhom6tree 
humides iL dhpense arbitraire bei ihrer Kleinheit , Handlichkeit und 
Billigkeit in den chemischen Laboratorien , auch neben anderen ge- 
naueren Regulatoren, mannichfache Verwendung finden kiinnen, und 
ich habe nicht versiiumen wollen, bei dieeer Gelegenheit die Aufmerk- 
samkeit der Fachgenoasen auf dieselben zu lenken. 

F l o r e n  z, Univereittitslaboratorium. 

646. Oeoer Jaoobeen und E. Sohnapauff: Ueber einige 
Derivate dee Durole. 

[Mittheilung aus dem chemischen Universitiitslaboratorium zu Rostock.] 
(Eingegangen am 22. October; mitgetheilt in der Sitzung von Hm. A. Pinner.) 

Wenn man gepulvertes Durol allmiihlich in die etwa 2*/afache 
Menge eiekalt gehaltenen Schwefelsaurechlorhydrins eintdgt, so ent- 
steht d8 Hauptproduct Durolsulfochlorid, daneben in erheblicher Quan- 
titiit Sulfodurid und nur wenig Duroleulfonsiiure. Versetzt man die 
entetandene balbfliisaige Masee vorsichtig mit Eisstiickchen und Waeser, 
so kann die schwefelaaure und salzsaure Liisung der Sulfoneiiure von 
dem Gemenge dee Durolaulfochlorida mit dem Sulfodurid abgeeogen 
werden. 

Durch iiberschiiseige Natronlauge wird aus der abgesogenen 
Fliissigkeit die SulfonsHure faat volletiindig als Natriumealz a b p  
sc hi eden. 

Das Durolsulfochlorid lhsst eich durch Krystallisiren aus Alkohol 
und schlieeslich aus Aether vom Sulfodurid befreien. Man liist das 
Gemenge in wenig warmem Alkohol und kiihlt die Liisung eofort auf 
00 ab. Der entstandene Krystallbrei wird ausgesogen, mit wenig 
kaltem Alkohol gewaechen und aue warmem Aether umkrystallisirt, 
bis das Sulfochlorid von wlisaerigen Alkalien ganz klar geliiet wird. 

Dae Sulfodurid bleibt in den Mutterlaugen. Ee kann durch Er- 
wiirmen mit weingeistiger Natronlauge, Fiillen mit Wasser und Krp- 
stallieiren aus verdiintem Weingeiat rein erhalten werden. 
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Beabsichtigt man, nicht Durolsulfochlorid , soadern durolsulfon- 
saure Salze zii gewiniieii, so wird das  ausgesogene Gemenge von 
Durolaulfochlorid und Sulfodurid in wenig Weingeist geliist, rnit uber- 
schlssiger, rerdunnter Natronlauge rersetzt und kdrze Zeit im Wasser- 
bade erwiirmt. Man fiigt dann Wasser hinzu und lasst vollstandig 
erkalten. Dem krystalliiiisch ausgeschiedenen, durolsulfonsauren Na- 
trium ist dann das Sulfodurid beigemengt. Es kann dem trocknen 
Gemenge durch Waschen rnit Aether entzogen werden, bei desseii Yer- 
dunstung es in sofort ganz reineni Zustande zuriickbleibt. 

Das durolsulfonsaure Natrium, ron welchem ein kleiner Theil 
noch durch Verdampfen der Mutterlauge erhalten wird, lisst sich durch 
Umkrystallisiren leicht reinigen. hus seiner heissen, verdunnten Lii- 
sung wird durch Fallen mit Chlorbaryum das sehr schwer liisliche 
Baryumsalz, und aus diesem jedes andere Salz dr r  Durolsulfoiisiiure 
gewonnen 1). 

Mit Benutzung des angegebeiieii Weges halen wir bisher die 
folgenden Durolderirate dargestellt. 

Die D u r o l s u l f o n s i i u r e ,  C l o I I l ~ .  S 0 3 H ,  ist, wie die ubrigen 
Sulfonsauren der Benzolkohlenwesserstoffe, leicht liislich in Wasser, 
aber  schwer liislich in mlssig verdiinnter Schwefelsaure. Man erhiilt 
sie daher in  krystallisirtem Zustande, wenp man das Product der Ein- 
wirkung ron Schwefelsaurechlorhydrin auf Durol nur bis zum Maximum 
der Verdickung mit Eiswasser versetzt, das ausgesogene Gemenge von 
Durolsulfchlorid, Sulfodurid und Sulfonsaure auf Thonplatten trocknet, 
dann mit sehr wenig Wasser auszieht und zu der wiisserigen Liisung 
der Sulfonsaure eine geeignete Menge concentrirter Schwefelsaure hin- 

Ihr  N a t r i u m s a l z ,  CloH19. S 0 3 N a ,  ist in heiesem Waeser leicht, 
in kaltem schwer liislich, fast unliislich selbst in sehr verdunnter, 
kalter Natronlauge. Es krystallisirt beim Erkalten seiner wiisserigen 
Liisung in perlmutterglanzenden , rhombischen Blattern , die kein Kry- 
stallwasser elithalten. 

Das K a l i u m s a l z ,  CloH13. S 0 3 K ,  ist ebenfalls in kaltem Wasser 
ziemlich schwer liislich und krystallisirt in diinnen, rhombischeii Blat- 
tern. Es ist wasserfrei, schliesst aber  leicht etwas Mutterlauge ein. 

Das B a r y u m s a l z ,  (CloH1j. S 0 & B a ,  wird aus der heisseii Lii- 
sung des Natriumsalzes durch Chlorbaryum in kleinen Schuppen oder 
rhombischen Blattchen gefdllt, die auf Papier zu einer silberglanzenden 
Haut zusammentrocknen. Es ist wasserfrei und selbst in siedendem 
Wasser sehr schwer Iiislich. 

zufiigt. 

_____ 

I) Die Behandlung des Durols niit Scliwefelsiure eignet sich nicht fhr die 
Gewinnung der Durolsulfonsiiure, sondern fiihrt zu anderen, eigenartigen Um- 
setzungcn, iher die ich demnirchst berichten werde. O J  



Daa K u p f e r s a l z ,  (CloH1, .S03)aCu, ist i n  kaltem Wassereben- 
falls so schwer Ioslich, dass es leicht durch Fallung der heissen Na- 
triumsalzliisung rnit schwefelsaurern Kupfer gewonnen wird. Es kry- 
stallisirt gut in wasserfreien, hellblauen, sechseckigen Tafeln. 

Duro l su l foch lo r id ,  CloHls. SO2Cl, krystallisirt BUB warmem 
Aether sehr schon in glasglanzenden, spriideu Prismen, die bei 990 
schmelzen. Leicht lijslich in warmem, ziemlich schwer in eiskaltern 
Alkohol, sehr leicht in Aether. 

Durolsulfamid,  CloH13. S02. NH2, wird durch Einwirkung von 
Ammoniak auf die alkoholische Losung des Sulfochlorids gewonnen. 
Es krystallisirt aus Alkohol iir schiinen, langen Prismen, die bei 1550 
schmelzen. Sehr leicht liislich in heissem, ziemlich schwer in kaltem 
Alkohol, schwer Ioslich in Aether, fast unliislich in kaltem Waeser. 
Von grosaen Mengen heissen Wassers wird es geliist und scheidet sich 
beim Erkalten in Iangen, ausserst feinen Nadeln ab. Durch Erhitzen 
mit concentrirter Salzsiiure auf 190° wird es glatt gespalten. 

Su l fod  urid,  (C1oH13)2S02, bleibt beim Verdunsten.seiuer &he- 
rischen LBsung als langstrahlig krystallinische Masse zuriick. I n  sehr 
schiinen, langen Prismen erhalt man es, wenn seine alkoholiache Lii- 
sung bis fast zur Triibung mit Wasser versetzt und dann der Ver- 
dunstung iiberlassen wird. Es ist leicht lijslich in Alkohol, Aether, 
Benzol und Ligroi'n. Von Wasser wird es selhst in Siedehitee nur 
spurweise gelnst. Der Schmelzpunkt liegt Lei 370. Im luftverdiinnten 
%urn lasst sich das Sulfodurid unzersetzt destilliren. Unter gewiihn- 
lichem Druck wird ea bei dem Versuch der Destillation griisstentheils 
zersetzt, wobei schweflige Saure entweicht und Durol destillirt. Durch 
Erhitzen mib concentrirter Salzsaure auf 2000 wird es glatt in Durol 
und Schwefelshre gespalten. 

Dureno l ,  C10H13. OH, wurde durch Schmelzen des durolsulfon- 
sauren Natriums rnit Kaliumhydroxyd gewonnen. Man hat es hierbei 
in  der Hand, durch kurzes, starkes Erhitzen fast ausschliesslich Dure- 
nol, oder durch anhaltendes, schwlcheres Erhitzen vorwiegend die 
durch Oxydation des Durenols entstehende Oxydurylsiiure zu erhalten, 
aus ganz denselben Griinden, wie sie bei der Kalischmelzung der 
Mesitylensulfonsaure ermittelt wurden I ) .  Das Durenol wird aus der 
kalt gehaltenen Liisung der Schmelze durch Uebersiittigen mit Salz- 
siiure direct in fester Form ausgefiillt. Es krystallisirt aus warmem 
Weingeist sehr schon in  grossen, flachen Prismen, schmilzt bei 1170 
und beginnt schon bei dieser Temperatur in zarten Blattchen zu subli- 
miren, ist auch mit Wasserdampfen leicht fliichtig. Sein Siedepunkt 
liegt bei 249-250°. (Quecknilber gane im Dampf.) 

Ann. Cliem. Pharui. 195, 274. 



B r o m d u r e n o l ,  Cj0HlaBr. OH, erhiilt man durch Bromiren des 
Durenols in Eisessigliisung. Die durch Wasser gefillte Verbinduog 
krystallisirt aus heissem , verdiinntem Weiogeist in schiinen, langen, 
glasglanzenden Prismen. Schmelzpunkt 11 80. Leicht liislich in Alknhol 
und Aether, unliislich in Wasser. 

N i t r o d u r e n o l ,  CloHlz(N02).  OH. Gepulvertes Durenol wurde 
bei 0" in gewiihnliche Salpetersaure eingetragen, die Losung rnit Eis 
versetzt, die dadurch ausgeschiedene, weiche , gelbe Masse in Aether 
geliist, aus dieser Liisung das Nitrodurenol durch kohlensaures Ammo- 
niak ausgeschiittelt und durch Salzsaure als  flockiger Niederschlag 
gefiillt. Nach wiederholtem Umkrystallisiren aus heissem, verdiinntem 
Weiogeist bildet die Verbindung eine hellgelbe, conatant bei 1 SOo 
schmelzende Masse, fast unliislich in Wasser, sehr leicht liislich in 
Alkohol und rnit dankelgelber Farbe in Alkalien oder deren kohlen- 
sauren Salzen. 

Diese 
durch anhaltendes Schmelzen von Durenol rnit Kaliumhydroxyd ent- 
stehende Saure wurde in Form ihres gut krystallisirenden Calcium- 
salzes gereinigt. Aus der Liisung desselben wird sie durch Salzsaure 
flockig gefiillt. Sie ist in kaltem Wasser fast gar nicht und auch in 
heissem nur sehr wenig liislich. Aus heisser , wasseriger Liisung 
scheidet sie sich beim Erkalten in krystallinischen Flocken ab. Sehr 
leicht 16st sie sich in Alkohol. Aus verdiinntem Weingeist krystalli- 
sirt sie in nur kleinen Nadeln. Sie schmilzt bei 148O und liisst sich 
unzersetzt sublimiren. Von den iibrigen Orthophenolsauren unter- 
scheidet sie sich dadurch, dass ihre loslichen Salze rnit Eisenchlorid 
nicht eine violette Fiirbung, sondern einen schmutzig braunen Nieder- 
schlag geben. Die Liisung der freien Saure in verdunntem Weingeist 
fiirbt sich dagegen rnit Eisenchlorid vorubergehend blau. 

Das C a l c i u m s a l z ,  (CloH11O&Ca + !HzO, ist in kaltem Wasser 
ziemlich schwer loslich und krystallisirt in kleinen , derben , glas- 
gliirizenden Prismen. 

Durch Erhitzen rnit Salzsiiure auf 190- 2000 wird die Oxyduryl- 
saure in Kohlensiiure und ein Pseudocumenol gespalten. Das so er- 
haltene Pseudocumenol schmolz nach einmaligem Krystallisiren aus 
verdiinntem Weingeist zwischen 85 und 88". Es muss identisch sein 
rnit dem von E d l e r  I )  dargestellten, welches im reinen Zustande bei 
93" schmilzt. 

I 2 3  I li 

O x y d u r y l s a u r e ,  CcH . C O z H .  O H .  CH3 . C H 3 .  C H s .  

I )  Diest: Berichte XVIII, ($30. 


