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886. P. T. Cleve :  Ueber 2 : 1 : 7 Cblornitroncrphtalin- 
aulfoa&&e. 

(Eingegangen am 23. Juli; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. H. Jahn.) 

Das Chlorid der Saure wurde durch Eintragen des fein zerriebe- 
nen Chloride der 2 : 7 Chlorsulfonsiiure in abgekiihlte, raucbende Sal- 
petersaure (1.5 spec. Gewicht) erhalten. Die Nitrirung tritt augen- 
blicklich ein, und man erhalt einen Brei von Krystallen, welcbe man 
absaugt und mit Eisessig wascht. 

Das Hauptproduct ist ‘das Chlorid der 1 : 2 : 7 Saure, aber in den 
Mutterlaugen bleiben minimale Mengen eines anderen Chloride, welches 
bei etwa 1450 schmilzt und nicht untersucht wurde. Das Chlorid 
wurde mit Barytwasser zerlegt und die Derivate der Siiure aus dem 
Baryumsalze dargestellt. 

Das E a l i u m s a l z ,  CloH5(N02)CI.  S 0 3 K ,  lost sich leicht i n  
kochendem , schwer in kaltem Wasser und bildet blassgelbliche Na- 
deln. 

. Gefunden Berechnet 
K 12.04 12.01 pct.  

Das N a t r i u m s a l z  bildet leicht 16sliche, diinne Nadeln. 
Das S i l b e r s a l z  krystallisirt in feinen, fast weissen, in heissem 

Wasser leicht liislichen Nadeln. 
Das C a l c i u m s r l z ,  [CloHsNO~.C1.SOs]aCa + 5Ha0, schiesst in 

glanzenden, diinnen Nadeln an, welche sich leicht in heissem, echwer 
in kaltem Wasser losen und iiber Schwefelsaure 3 Molekiile Wasser 
verlieren. 

Gefunden Berechnet 
Ca 5.66 5.69 pCt. 
Ha0 13.25 12.81 2 

Dae B a r y u m s a l z ,  [ C ~ O H J N O ~ C I S O & B ~  f 3 & 0 ,  bildet sehr 
scbwerlosliche, lange, asbest-ahnliche Nadeln. 

Gefunden 
Ba 17.78 
HzO 7.61 

Berechnet 
17.91 pCt. 
7.07 8 

Der Ae thy l i i t he r ,  CloHgNOaCIS03. CaHg, wurde durch Zer- 
setzung des Silbersalzes mit Aethyljodid dargestellt. Fast farblose, i n  
Alkohol und Chloroform sehr schwer losliche, mikroskopische Nadeln, 
welche bei 184O schmelzen. 

Gefunden 
c 44.48 44.59 
H 3.33 3.23 

Barechnet 
45.66 pCt. 

3.17 s 
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Die beiden Analysen sind rnit verschiedenem Material ausge- 
fiihrt. 

Dae C h 1 o r i  d ,  Cro H5.  NO2. C1. SO2 C1, bildet kleine, hellgelbliche, 
in Eiseesig und Chloroform sehr echwerlosliche Nadeln, welche bei 
2190 schmelzen. 

Gefunden Berechnet 
N 4.75 4.58 pct .  
s 10.75 10.46 
c1 23.26 23.18 3 

Das A m  i d ,  C10H.s NO2 . C1. SO2. NHs, durch Kochen des Chlorida 
mit alkoholischem Ainmoniak erhalten, bildet feine, blassgelbe, asbest- 
Phnliche Nadeln, die bei 247'3 schmelzen. 

Gefunden Berechnet 
N 9.88 9.78 pCt. 
c1 12.11 12.36 B 

E i n w i r k u n g  v o n  J o d w a s s e r s t o f f s a u r e  a u f  1 : 2 : 7 C h l o r i d .  
Wenn man das Chlorid, in Eisessig gelfist, mit Jodwasserstoff- 

saure erhitzt, so bilden sich fast augenblicklich feine, schwer 16sliche 
Krystallnadeln, welche aus Eisessig umkr~~stal l is i r t  bei 2 17 0 schmelzen 
und der Zusammeneetzung (Clo H5 NO? Cl)z S2 entsprechen. 

Gefunden Berechnet 

C1 14.92 14.84 B 

N 5.83 5.87 pct .  

E i n w i r k u n g  v o n  J o d w a s s e r s t o f f s a u r e  a u f  1 : 2 : 7 A m i d .  
Das  Amid wurde i n  Eisessig geliist, die L6sung rnit Jodwasser- 

stoffsaure versetzt und bis zur Entfiirbung mit Phosphor gekocht. Beim 
Erkalten schieden sich kleine Hryatallnadeln ab, welche sich in Wasser 
fast vollst.%ndig Itisten. Die Losung mit Ammoniak gefallt gab kleine 
gelbliche Krystallnadeln, welohe sich in Alkohol leicht lijsteu iind bei 
1800 schmolzen. Die Verbindung war  chlorfrei und war  das Amid 
der 1 : 7 Amidonaphtalinwlfonsiiure, CloHGNHz . SO~NHS,'). 

Gefunden Berechnet 

Mit Acetanbydrid gab das Amid ein bei 2130 schmelzendes 
N 12.78 12.61 p c t .  

Acetylderivat. 

E i n w i r k u n g  v o n  P h o s p h o r p e n t a c h l o r i d  a u f  1 : 2 : 7 C h l o r i d .  
Destillirt man das Chlorid mit iiberschiissigem Phosphorpentachlo- 

rid, so bekommt man ein Trichlornaphtalin, welches sich in kleinen 

*) Diese Berichte XXI, 3266. 
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in Alkohol und Eisessig leicht liialichen Krydallkiirnern abscheidet. 
Es whmilzt bei 75.50. 

Gefunden Berechnet 

Dieses Trichlornaphtalin ist friiher von AIBn1) aus a-Nitro- 2 : 7 
C1 46.66 45.98. pCt. 

disulfonsaure erhalten. 

E i n w i r k u n g  v o n  S c h w e f e l a m m o n i u m  a u f  
1 : 2 : 7 N i t r o c h l o r s u l f o n s a u r e .  

Das Natriumsalz in Wasser ge16st wurde mit Schwefelammoniuni 
gekocht. Bei Zusatz von Chlorwasserstoffsaure erhillt man einen 
amorphen citronengelben Niederschlag, welcher sich in reinem Wasser 
lost und sich aus der Losung durch Salze abscheidet. Die Verbin- 
dung farbt sich an der Luft tief griin und wurde nicht weiter unter- 
sucht. 

I 

Sie war  wahrscheinlich eine Sulfo-amido-sulfonsaure. 

1 : 2 :  7 A m i d o c h l o r s u l f o n s i i u r e ,  ClOHb. NH2. Cl. S03H. 
Kocht man das Haliurnsalz der Nitrochlorsulfonsaure rnit berech- 

noten Mengen von Eisenvitriol und Kaliumhydrat, so erhalt man nacx 
dem Erkalten der filtrirten Losung ein schwerliisliches Kalihimsalz. 
Die in der Warnre gesattigte Losung dieses Salzes giebt rnit Chlorwasser- 
stoffsaure mikroskopische, feine, riithlich gefiirbte Nadeln, welche 
in kochendem Wasser ziemlich loslich sind und kein Krystallwasser 
enthalten. 

Gefunden Berechnet 

C1 13.68 13.75 B 

S 12.57 12.43 B 

N 5.42 5.44 pct .  

1 : 2 : 7 D i c h l o r s u l f o n s a u r e ,  C10H5Cla. SOsH. 
I)as Kalinmsalz der Arnidoskiure wurde rnit Rupferchloriir und 

Chlorwasserstoffsaure erhitzt und eine verdiinnte Losung von Kalium- 
nitrit allmahlich zugegeben. Nach Neutralisiren rnit Kaliumcarbonat 
erhalt man ein sehr schwerliisliches rnikrokrystallinisches Kalium- 
salz, welches mit Phosphorpentachlorid behandelt ein Chloridi gab. 
Dieses Chlorid wurde mit Barytwasser gekocht und aus dem Baryum- 
salz wurden die iibrigen Derivate der Saure dargestelit. 

Das K a l i  urns  a lz ,  CloH5Cl$303R, bildet hleine, schwer losliche 
Nadeln, welche wasserfrei sind. 

Gefunden 
K 12.42 

Berechnet 
12.25 pct .  

*) Oefversigt af K. Svenska Vetensk. Akad. Forhaodlingar 1884 So. 2, 
s. 97. 
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Das N a t r i u m s a l z ,  2 (C10H5C12SO~Ne) + HzO, bildet feine, in 

Gefunden Berechnet 
heissem Wasser leicht liisliche , nicht verwitternde Nadeln. 

Na 7.33 7.47 pct. 
Ha0 3.39 2.92 s 

Das S i l b e r s a l z ,  CloH:,ClaS03Ag + HaO, ist ziemlicb leicht 
liislich in kochendem Wasser und bildet kleine, platte Nadeln, welche 
fiber Schwefelslure dss Krystallwesser nicht abgeben. 

Gefu n den Berechnet 
Ag 26 51 26.8% pCt. 
Ha0 4.36 4.48 

Das Magnesiumsalz ,  [C~"H5ClaS03lsMg+9HaOl scheidet sich 
beim Erkalten einer in der Warme gesiittigten Liisung als ein k6r- 
niger, von sehr feinen Nadeln gebildeter R'iederschlag ab. Es lost 
sich leicht in heissem Wasser. Ueber Schwefelsaure getrocknetes 
sulz gab: 

Gefunden Berechnet 
Mg 3.05 3.25 pCt. 
Ha0 22.06  21.96 

Das Calciurnealz,  [CloHgCI:,SOa]*Ca + 2 HaO, bildet kleiue 
Nadeln, welche sich in heiesem Wasser schwer 1oeen und fiber Schwe- 
felsiiure Wesser nicht abgeben. 

Gefunden 
Ca 6.47 
Ha0 5.43 

Berechnet 
6.37 pCt. 
5.73 s 

Das B a r y u m s a l z ,  [CloHsClaS03]aBa+3HaO, ist auch in 
kochendem Wasser sehr schwer liislich und bildet sehr kleioe NP- 
deln. Das Salz giebt liber Sehwefelsfnre kein Wasser ab, verliert 
2 Mol. bei 130° und das dritte bei 1700. 

Gefuriden Berechnet 
Ba 18.32 18.35 pct.  
H a 0  8.26 7.27 s 

Das A e t h y l a t h e r ,  CloH5ClaS0~ . CaH5, krgstsllisirt aus Alkohol 
in kleinen Nadeln, welch4 bei 123O schmelzen und in kaltem Alkohol 
sehr schwer loslich sind. 

Gef u n d e n 
Cl 23. i i  

Berecbnet 
23.25 pCt. 

Dae Chlorid,  CIUHs ClaSO~Cl,  bildet kleiue compacte Nadeln, 
die hei I240 sc'ornelzen arid sich i n  Eisessig, Benzol uod Chloroform 
leicht liisen. 

Gefunden Berechnet 
Cl 35.90 35.64 pCt. 
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Das A m i d,  Clo HsC12 S09NH2, durch Kochen des Chloride mit 
Alkohol und Ammoniak dargestellt, bildet mikroskopische, wohl aus- 
gebildete, in Alkohol schwer liisliche Ergstalle, dig bei 227O schmelzen. 

Gefunden Berechnet 
N 5.03 5.07 pCt. 

H y d r o l y s e  d e r  1 : 2 : 7  D i c h l o r s u l f o n s a u r e .  
Das Kaliumsalz der Saure, mit syrupdicker Phosphorsaure gemengt, 

w urde mit iiberhitztem Wasserdampf destillirt. Man erhalt als Destillat 
Oeltropfen, welche, durch Destilliren in Wasserdampf gereinigt, beim 
Abkiihlen fest werden. Aus Alkohol krystallisirt, bildet das Product 
farblose Blattchen, die bei 340 schmelzen und aus 1 : 2-Dichlornaph- 
talin, CloH&12, bestehen. 

Gefunden 
Cl 35.77 

Berechnet 
36.01 pCt. 

Es ist hierdurch bewiesen, dass die Dichlorsulfonsaure ist 

c1 
C1. /~\ / ' \ .  S02OH 

I I .'\/ 
und die Nitrochlorsulfoosaure 

NOa 

\/ '\ ,/' 

Dies stimmt auch damit, dass das amid der Nitrochlorsulfon- 
s5ure mit Jodwasserstoffsaure das Amid 

NH2 

/'\ ,'\ . SOaOH I 
\ A, I 

giebt. 

zuerst dargestellt ist, muss folglich 
Das bei 75.50 schmelzende Trichlornaphtalin, welches von AlPn 

CI 
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sein, und  die von A16n dargestellte u-Nitro-2 : 7-disulfonsaure 

NOa 
/ I  

HOO& . ," "\ / '# . SOzOH. 

'%~ / . / 1 I )  
Nacb A r m  s t r o n g  und W y n n e  sol1 das 1 : 2  : 7 Tricblor- 

U p s a l a .  Universitats-Laboratorium. 

naphtalin bei 830 bis S40 schrnelzen *). 

386. Ludwig Medicus: Xur quantitrativen Bestimmung 

[Xittheilung aus dern technol. Institut der Universitit Wiirzburg. - No. S.]  
(Eingegangen am 1. August.) 

In dieser vorliiafigen Mittheilung seien kurz einige Versucbe be- 
sprochen, die angestellt wurden, urn z u  einer f i r  die Technik bequemen, 
rasch durchfiihrbaren Bestimmung des Bleies in Rleiglanzen zu ge- 
Iangen. Ich beabsichtige dabei, den Rleiglanz in SalzsBure zu losen 
und das Blei als Bleioxydkrtli von den andern Basen zu trennen. 
Aus diesemGrunde wurdit versucht, ob es gelingen wiirde. das Blei 
in dieser alkalischen, chlorkaliurnheltigen Lij3ung direct oder indirect 
schliesslich als Superoxyd zu fallen. 

Ich versuchte dics runiichst aiif einem Urnwege e l e k t r o l y t i s c h  
durchzufiihren und wollte das Blei ails der alkalischen Liisung: als 
Oxalat fiillen. Rei Abweseiiheit von Chloriden geht das gut: Ich l6wte 

des Bleies. 

0.4508 g Pb(NO3)a = 0.3153 g PbO2 

in concentrirter Kalilauge, fallte aus dieser Losung dtrs Blei trls Oxa- 
lat (nach von R e i  s a ) ,  lBste das Oxalat nach dem Auswascben in 
Salpetersaure und elektrolysirte nach der C1 as s en'sche Methode. Es 
wurden erhalten: 

Gefunden . . . 0.3246 g PbOa 
Berecbnet . . . 0.3253 g 

Differenz: - 0.0007 g. 
-- . 

1) Abstracts of the Proceedings of the Chem. SOC. 1889, No. 65, S. 50. 
9) Diese Berichte XIV, 1 174. 




