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3 Theile krystallisirte Borsdure und 2 Theile Holzkohle wurden
innig gemischt und in einem Porcellantiegel zu starker Rothgluth er-
bitzt, das so hergestellte Gemisch von Borsiureanhydrid und Kohle
diente zu den Versuchen.

Versach 1. Das Gemisch von Borsiiureanhydrid und Kohle
wurde in einer Atmosphire von Stickstoff bei gewdhnlichem Druek
15 Miputen lang zu heller Rothgluth erhitzt, der Gliihriickstand mit,
fiberhitzten Wasserddmpfen in einer giiihenden Porcellanrohre zersetzt,
das gebildete Ammoniak colorimetrisch bestimmit.

0.010 g Ammoniak bildete sich entsprechend 0.014 g Borstickstoff.

Versuch 2. Das Gemisch von Borsfiureanhydrid und Kohle in
einer Atmosphire von Stickstoff bei 25 Atmosphiren 15 Minuten lang
zu heller Rothglath erhitzt. Der Gliihriickstand wie oben lLehandelt.

0.013 g Ammoniak bildete sich entsprechend 0.019 g Bovstickstoff.

Versuch 3. Das Gemisch von Borsdureanhydrid und Kobhle in
einer Atmosphire von Stickstoff bei 66 Atmosphiren Druck 15 Minuten
lang zu heller Rothglath erhitzt.

Der Glithriickstand ergab:

0.022 g Ammoniak bildete sich entsprechend 0.032 g Borstickstoff.

Die Versuche zeigen, dass unter librigens gleichen Umstinden mit
zunehmendem Druck die Bildung des Borstickstoffs eine grossere wird.

b59. Alfred Delisle und Georg Lagai: Ueber m-Phenetol-
sulfosiure und einige Derivate derselben.

(Eingegangen am 21. November; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. W. Will.)

Die &dussere Veranlassung zu dieser kleinen Untersuchung der
m-Phenetolsulfosiure lag in der Darstellung von m-Phenetolsulfhydrat,
welche dem Einen von uns zur Aunsdehnung seiner Versuche iiber
Ketosulfidverbindungen erwiinseht war. Von 'den Phenetolsulfoséaren
sind bisher die Ortho~ und Para-Verbindung durch Kekulé ) bekannt
geworden, welcher dieselben aus den entsprechenden Phenolsalfosiiuren
durch Einwirkung von Kalihydrat, Jodidthyl und Alkohol erhalten hatte.

Zu unseren Versuchen diente reines, trockenes m-phenolsalfosaures
Kalinm (K berechnet 16.2 pCt.; gefunden 15.9 pCt.). Davon wurden
je 25 g in 15 cem Wasser gelost and nach dem Einschmelzen mit den

1 Kekulé, Z. 1867 S. 200.
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berechneten Mengen von Kalihydrat und Jodithyl unter Zusatz von 15 g
Alkohol in Glasrghren circa 5 Stunden auf i50—1700¢ erhitzt.
Die Umsetzang erfolgt quantitativ nach der Gleichung:

OH _ 0C:H;
C(: H4<Soal( -+ 02 H:,J + KOl = CG H4<SO3I( + KJ + HyO.
Das m-phenetolsulfosaure Kalium resultirt dabei in Form von

weichen, glinzenden Blittchen.

m-Phenetolsulfosdurechlorid, CGH4<gg;élls, durch Ein-

wirkung von Phosphorpentachlorid aut das rohe Kaliumsalz (jodkalium-
haltig) als dunkelbraune Fliissigkeit erhalten, stellt nach der Entjodung
durch schweflige Siure und Waschen mit Wasser eine hellgelb gefirbte
schwere Fliissigkeit dar, die mit Aether {ibergossen nach einiger Zeit
krystallisirt.

Das reine Chlorid schmilzt bei 38° und krystallisirt leicht aus
Aether in harten, schwach gelb gefirbten Nadeln. Es 18st sich aach
in Chloroform und Benzol leicht auf, etwas schwieriger in Alkohol.

Analyse:
0.2000 g Chlorid lieferten 0.1322 g Chlorsilber.
Berechnet Gefunden
Cl 16.10 16.26 pCt.
OC.H,

m-Phenetolsulfosiureamid, O“H“<SOoNH2’ schmilzt bel

1319, Es wird leicht erbalten durch Uebergiessen des fein pulve-
risirten Chlorids mit einer bei 00 gesittigten Lésnng von Ammoniak
in absolutem Alkohol. Selbst in heissem Wasser schwer loslich, kry-
stallisirt es daraus beim Erkalten in langen, weissen Nadeln. Ls lost
sich in Alkohol, wie auch in Aether.

m-Phenetolsulfosiiure, CGH4<SS:§IS- Das Chlorid der

Siiure zersetzt sich mit Wasser selbst bei hoher Temperatur nur sehr
schwer. Es musste lingere Zeit mit der drei- bis vierfachen Menge
Wasser in zugeschmolzenen Réhren auf 180— 2000 erhitzt werden,
um vollstindig in die Siure tibergefihrt za werden. Letatere schied
sich nach dem Einengen ihrer Lésung zur Syrupconsistenz und etwa
4 wichentlichem Stehen derselben im Exsiceator in massiven, farb-
losen, #usserst zerfliesslichen Krystallen ab. Dieselben sind ebenso
leicht in Alkohol als in Wasser 15slich und konnten wegen ihrer
hygroskopischen Beschaffenheit nicht analysirt werden.

m-Phenetolsulfosaures Kalium, C.;H4<gg:g5+HgO, kry-

stallisirt aus Wasser, worin es leicht 16slich ist, in harten, okta&der-
formigen Krystallen, aus heissem, verdiinotem Alkohol dagegen in
flachen, langen, seideglinzenden Nadeln, die an der Luft sofort triib
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werden. Fiir CGH4<gg:IP{I5 -+ Hy O, H3O berechnet 6.94 pCt., ge-

funden 6.80 pCt., K berechnet 15.41 pCt., gefunden 15.19 pCt.

m-Phenctolsulfosaures Baryum, (Ce H4<ggz Hs)gBa+4 H:0,

aus der freien Siure durch Neutralisation mit Barytwasser dargestellt,
wird aus einer concentrirten, wisserigen Losung in Form von weichen,
seideglinzenden Nadeln erhalten, die an der Luft getrocknet 4 Mol.
Krystallwasser enthalten.

Fiir (Ce H4<CS)8§H5)2 Ba 4~ 4H; O, HyO berechnet 11.70 pCt.,

gefunden 11.40 pCt., Ba berechnet 23.04 pCt., gefunden 22.91 pCt.,

m-Phenetolsulfosaures Caleinm, (Ca H4<gng5)z Ca +3H,0,

wurde dargestellt aus der freien Siure und Calciumearbonat. Es ist,
wie das Baryumsalz, leicht 15slich in Wasser und krystallisirt daraus
in diinnen, wasserhellen Tafeln.

Fiir (Cs H4<(S)82H5)2 Ca+ 3 H:0, H2O berechnet 10.90 pCt.,

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

m-Phenetolsulfhydrat, C6H4<(S)§2H5. Das Clorid der Séure
wird in ein auf dem Wasserbade erwirmtes Gemisech von Zinkstaub
und verdiinnter Schwefelsiiure in kleiuen Portionen nach und nach
eingetragen. Die Reduction desselben ist mit lebhafter Wirmeentwicke-
lung verbunden. Die Ausbeute an Sulfhydrat ist nahezn quantitativ.
Dasselbe wird mit Wasserdimpfen iberdestillirt, abgehoben und nach
dem Trocknen mittelst Chlorcaleium fiir sich destillirt. Es siedet bei
238 —239° Mit Wasserddmpfen ist es nicht so sehr leicht fliichtig.
Mit einigen Tropfen concentrirter Schwefelsiure erwdrmt, firbt es
sich zuniichst gelb, danu roth und schliesslich schligt die Féirbung
durch griin in ein hiibsches tiefblan iber. Sein Gerach erinnert an
den des Thiophenols, ist aber bei weitem nicht so intensiv als dieser.

Karlsruohe, im November.

Chemisches Laboratorium der technischen Hochschule.





