
3 Theile krystallisirte Borsaure und 2 Theile Holzkohle wurden 
innig gemisclit und in einem Porcellantiegel zu starker Rothgluth er- 
bitzt, das SO hergestellte Gemisch von Borsiiureanhydrid und Kohle 
diente zu den Versuchen. 

Versuch. 1. Das Gernisch von Borsiiureanhydrid und Kohle 
wurde in eirier Atniospbiire von Stickstoff bei gewtihnlichem Druck 
1 5  Minuten lang zu heller Rothgluth erhitzt, der Gluhrlckstand mit. 
iiberhitzten Wasserdarnpfen in einer giuhenden Porcellani ohre zersetzt, 
das gebildete Amtnoniak colorimetrisch bestimrnt. 

0 010 g Ammoniak bildete sich entsprechend 0.014 g Borstickstoff. 
Versuch 2. Das Gemisch von Borsaureanhydrid und Kohle in 

eirier Atmosphare von Stickstoff bei 35 Atmosphlren 15 Minuleii lang 
zu heller Rothgluth erhitzt. Der Gluhrlckstand wie oben behandelt. 

0.013 g Ammonialr bildete sich entsprechend 0.019 g Borstickstoff. 
Versuch 3. Das Gernisch von Borsiiureanhydrid und Kohle in 

einer Atrnosphare von Stickstoff bei 66 Atrnosphhren Druck 15 Minnten 
lang zu heller Rothgluth erhitzt. 

Der  Gluhrlckstand ergab: 
0.02% g Ammoniak bildete sicb entsprechend 0.032 g Borstirltstoff. 
Die Versuche zeigen, dass unter ubrigens gleichen Unistiinden mit 

zunehmendem Druck die Rildung des Borstickstoffs eine grijssere wird. 

559. A l f r e d  D e l i s l o  und Georg  Lagai:  Ueber ni-Phenetol- 
aulfosaure und einige Der iva te  derse lben .  

(Eingegangen am 21. November: mitgctheilt in der Sitzung von Hro. W. Will.) 

Die aussere Vernnlassung zu dieser kleinen Untersuchung der 
ni-Phenetolsulfosaure lag in der Darstellung von m-Phenetolsulfliydrat, 
welche dem Einen ron  u n s  zur Aosdehnang seiner Versuche iber  
Iietosiilfidverbinclungen erwiinscht war. Von ’den Phenetolsulfosaoren 
sind bisher die Ortho- und Para-Verbindung durch K e k  U 16 I )  bekannt 
geworden, welcher dieselben aus den entspreclienden Phenolsolfi~sauren 
diirch Einwirkung von Kalibydrat, ,Jodathyl und Alkohol erhalten hatte. 

Zu unseren Versuchen diente reines, troclienes m-I’l’enolsulf~Ynures 
Kalium ( K  berechnet 16.2 pCt.; gefunden 15.9 pCt.). Davon wurden 
je  25 g i n  15 ccin Wasser geliibt nnd nach den1 Einschmelzen niit den 
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berechneten Mengen ron Kalihydrat und Jodiitliyl unter Zusatz von 15 g 
Alkohol in Glasrohren circa 5 Stunden anf I 50 - 170 " erhitzt. 

Die Urnsetzung erfolgt quautitativ nach der Gleichuug: 

/OCsH5 + K J  + HaO. O H  CcH.3r<S031c+ CaHgJ + KO11 = CsH.3riS031< 

Das m-phenetolsulfosnure Kaliuni resultirt dabei in Form von 

nr-€'hen e t o l s n l f o s a u r e c h l o r i d ,  CgHl<g:tZ, durch Ein- 

wirkung von Phosphorpentachlorid auf das rohe Kaliumsalz (jodkalium- 
h d t i g )  als dunkelbraune Fliissigkeit erhaltrn, stellt nacb der Entjodung 
durch schweHige Saure und Waschen rnit Wasser eine hellgelb gefarbte 
schwere Fliissigkeit dar, die mit Aettier iibergossen nach einiger Zeit 
krystallisirt. 

Das reiiie Chlorid schniilzt bei 35') urid krystallivirt leicht aus 
Aether in harten, schwach gelb gefarbten Nudeln. Es 1Bst sich auch 
in Chloroform und Benzol leicht auf, etwas schwieriger in Alkohol. 

weichen, glanzenden Blattchen. 

Analyse: 
0.2000 g Chlorid liefcrten 0.1322 g Cblorsilber. 

Berechnet Gefunden 
Cl 16.10 16.26 pCt. 

4 < s o 2  0 c2 FIs Hz,  schniilzt bei m - l ' h e n e t o l s u l f o s ~ u r e a m i d ,  C H 

131 O. Es wird leicht erhelten durch Uebergiessen des fein pulve- 
risirten Chlorids mit einer bei 00 gesattigten Losiing von Ammoniak 
in absolutein Alkolml. Selbst i n  heissem Wasser schwer loslich, kry- 
stdlisirt es dareus beim Erkalten in langen, weissen Nadeln. Es liist 
sich in Alkohol, wie auch in Aether. 

7 n - P h e n e t o I s u I f o s a i i r e ,  C6H4<S03 kI . O C y  H5 Das Chlorid der 

Saure zeraetzt sich rnit Wasser selbst bei hoher Ternperatur nor sehr 
schwer. Es mnsste ldngere Zeit mit der drei- bis vierfachen Menge 
Wasser in zugeschmolzenen Riihren auf ISO- 2000 erhitzt werden, 
u r n  vollstandig in die Siiiure iibergefiihrt zu werden. Letetere schied 
sich nach dem Einengen ihrer Losung zur Syrupconsistenz und etwa 
4 w6chentlichem Stehen derselben im Exsiccator in massiven, farb- 
losen , ausserst zerfliesslichen Icrystallen a!). Dieselben sind ebenso 
leicht in Alkohol als in Wasser lijslich uiid konuten wegen ihrer 
hygroskopischen Beschaknhei t  nicht analysirt werden. 

O '2 H5 + H ~ O ,  kry- '<S 0 3  K m-P h e n e  t o  1s u 1 f o  s au  r e  s I( a1 i ti rn , Cs H 
Ptallisirt ans Wasser, worin es leicht liislicl~ ist, in hnrten, okta&der- 
Grmigen Krystallen, RUS heissem, verdiinntenl Alkohol dagegeii in 
flachen, langen, seideglanzenden Nadeln, die an der Luft sofort triib 
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werden. Fiir + Hz 0, HzO berechnet G.94 pCt., ge- 

funden 6.80 pCt., Ii berechuet 15.41 pCt., gefunden 15.10 pCt. 

m-€' h e 11 e t  o 1 s u I fo  s a U r e  s B a r y  u m , (c6 Ha< 2 Ra +4 H20, 
aus der freien Saure diirch Neutralisation mit Barytwasser dargestellt, 
wird aus einer concentrirten, wasserigen L6sung in Form von weicheu, 
seideglhzenden Nadeln erhalten, die a n  der Luft getrocknet 4 Mol. 
Icrystallwasser enthalten. 

Fiir (C6 H4<i2Hs)Z  Ba + 4 Hz 0 ,  HsO berechnet 11.70 pCt., 

gefunden 11.40 pCt., Ba berechnet 23.04 pCt., gefunden 22.94 pCt., 

nz -P h e n e t  o l  s u 1 f o  sa u r e s  C R. 1 c i  u m , ( CS HI<::: H 5 ) ~  Cn t 3 H 2 0 ,  

wurde dargestellt 811s der freien Sanre nnd Calcinmcarbonat. Es ist, 
wie das Baryumsalz, leiclit lijslich i n  Wnsser und krystallisirt daraus 
i n  dunnen, wasserhellen Tafeln. 

Fur (CG H4<::SH5)z Ca + 3 E - 1 2 0 ,  H20 berechnet 10.90 pCt., 

gefunden 11.40 pCt., Calcium berechnet 8.05 pCt., gefunden 7.75 pCt. 

m - P h e n e t o l s u l f h y d r a t ,  C6H4<:2H5. Das Clorid der Saure 

wird in ein auf dem Wasserbade erwtirnites Gemisch von Zinkstaub 
uud verdiinnter Schwefrlslure in kleiuen Portionen nach und uach 
eingetragen. Die Reduct iori desselbeii ist mit lebhafter Warmeentwicke- 
lung verbunden. Die Ausbeule an Sulflipdrat ist nahezu quantitativ. 
Dasselbe wird mit Wasserdampfen iiberdestillirt, abgehoben und nach 
dem Trocknen niittelst Chlorcalcium fur sich destillirt. Es siedet bei 
238-239O. Mit Wasserdampfeii ist es nicht so sehr leicht fliichtig. 
Mit einigen Tropfen concentrirter Schwefelsaure erwarmt , farbt es 
sich zunachst gelb, danii roth und schliesslich schlLgt die Farbung 
durch grun in eiri hiibschrs tiefblau iiber. Sein Geruch erinnert an 
den des Thiophenols, ist aber bei weitem iiicht so intensic als dieser. 

K a r i s r u  h e ,  im November. 
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