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365. P. T. Cleve: Ueber 2:1:7 Cblornitronaphtalin-
sulfosiure.

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

Das Chlorid der Siure wurde durch Eintragen des fein zerriebe-
nen Chlorids der 2 : 7 Chlorsulfonsiiure in abgekiihlte, rauchende Sal-
petersiure (1.5 spec. Gewicht) erhalten. Die Nitrirung tritt angen-
blicklich ein, und man erhilt einen Brei von Krystallen, welche man
absaugt und mit Eisessig wiischt. :

Das Hauptproduct ist ‘das Chlorid der 1: 2 : 7 S&ure, aber in den
Mutterlaugen bleiben minimale Mengen eines anderen Chlorids, welches
bei etwa 1450 schmilzt und nicht untersucht wurde. Das Chlorid
wurde mit Barytwasser zerlegt und die Derivate der Siure ans dem
Baryumsalze dargestellt.

Das Kaliumsalz, CigHs(NO2)Cl.SO3K, lést sich leicht in
kochendem, schwer in kaltem Wasser und bildet blassgelbliche Na-
deln.

. Gefanden Berechnet

K 1204 12.01 pCt.

Das Natriumsalz bildet leicht l5sliche, diinne Nadeln.

Das Silbersalz krystallisirt in feinen, fast weissen, in heissem
Wasser leicht 16slichen Nadeln.

Das Caleiumsalz, {CyoHsNOQ..Cl.S0;]yCa -+ 5Hz0, schiesst in
glinzenden, diinnen Nadeln an, welche sich leicht in heissem, schwer
in kaltem Wasser lsen und iiber Schwefelsiure 3 Molekiile Wasser
verlieren.

Gefunden Berechnet
Ca 5.66 5.69 pCt.
HsO 13.25 12.81 »

Das Baryumsalz, {CioHs NO3CISO3]: Ba + 3Hz0, bildet sehr
schwerldsliche, lange, asbest-dhnliche Nadeln.

Gefunden Berechnet

Ba 1778 17.94 pCt.
H0  7.61 7.07 »

Der Aethylidther, CiyHs NO3C1SO;. C3H;, wurde durch Zer-
setzung des Silbersalzes mit Aethyljodid dargestellt. Fast farblose, in
Alkohol und Chloroform sehr schwer 1ésliche, mikroskopische Nadeln,
welche bei 1840 schmelzen.

Gefunden Berechnet
C 44.48 44.59 45.66 pCt.
H 3.33 3.23 3.17 »
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Die beiden Analysen sind mit verschiedenem Material ansge-
fiihrt.
Das Chlorid, CyH;.NO,.Cl.80,Cl, bildet kleine, hellgelbliche,

in Eisessig und Chloroform sehr schwerlosliche Nadeln, welche bei
2190 schmelzen.

Gefunden Berechnet
N 4.75 4.58 pCt.
S 10.75 10.46 »
Cl  23.26 23.18 »

Das Amid, Cy;yH; NOy.Cl1.S0;. NHy, durch Kochen des Chlorids
mit alkoholischem Ammoniak erhalten, bildet feine, blassgelbe, asbest-
#hnliche Nadeln, die bei 247° schmelzen.

Gefunden Berechnet
N 9.88 9.78 pCt.
Cl 12.41 12.36 »

Einwirkung von Jodwasserstoffsiure auf 1:2:7 Chlorid.

Wenn man das Chlorid, in Eisessig gelost, mit Jodwasserstoff-
siure erhitzt, so bilden sich fast augenblicklich feine, schwer losliche
Krystallnadeln, welche aus Eisessig umkrystallisirt bei 217° schmelzen
und der Zusammensetzung (Cyo Hs NO:Cl): Sz euntsprechen.

Gefunden Berechnet
N 5.83 5.87 pCt.
Cl 14.92 14.84 »

Einwirkung von Jodwasserstoffsdure auf 1:2:7 Amid.
Das Amid wurde in Eisessig geldst, die Losung mit Jodwasser-
stoffsiure versetzt und bis zur Entfirbang mit Phospbor gekocht. Beim
Erkalten schieden sich kleine Krystallnadeln ab, welche sich in Wasser
fast vollstindig 18sten. Die Losung mit Ammoniak gefillt gab kleine
gelbliche Krystallnadeln, welehe sich in Alkohol leicht lésten und bei
1800 schmolzen. Die Verbindung war chblorfrei und war das Amid
der 1:7 Amidonaphtalinsulfonsiure, CipHgNH; . SO3NH;z1Y).
Gefunden Berechnet
N 12.78 12.61 pCt.

Mit Acetanhydrid gab das Amid ein bei 213° schmelzendes
Acetylderivat.

Einwirkung von Phosphorpentachlorid aaf 1:2:7 Chlorid.

Destillirt man das Chlorid mit iiberschiissigem Phosphorpentachlo-
rid, so bekommt man ein Trichlornaphtalin, welches sich in kleinen

Iy Diese Berichte XXI, 3266.
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in Alkohol und Eisessig leicht Idslichen Krystallkdrnern abscheidet.
Es schmilzt bei 75.50,
Gefunden Berechnet
Cl 46.66 45.98. pCt.
Dieses Trichlornaphtalin ist friiher von Alén?) aus «-Nitro-2:7
disulfonsdure erhalten.

Einwirkung von Schwefelammonium auf
1:2:7 Nitrochlorsulfonsiure.

Das Natriumsalz in Wasser gelést wurde mit Schwefelammonium
gekocht. Bei Zusatz von Chlorwasserstoffsdure erhdlt man einen
amorphen citronengelben Niederschlag, welcher sich in reinem Wasser
16st und sich aus der Ldsung durch Salze abscheidet. Die Verbin-
dung firbt sich an der Luft tief griin und wurde nicht weiter unter-
sucht. Sie war wahrscheinlich eine Sulfo-amido-sulfonsiure.

1:2:7 Amidochlorsulfonsiure, CyyH;.NH:. Cl.SO;H.

Kocht man das Kaliumsalz der Nitrochlorsulfonsdure mit berech-
neten Mengen von Eisenvitriol und Kaliumhydrat, so erhilt man nach
dem Erkalten der filtrirten Losung ein schwerldsliches Kaliumsalz.
Die in der Wiirme gesittigte Losung dieses Salzes giebt mit Chlorwasser-
stoffsiure mikroskopische, feine, réthlich gefirbte Nadeln, welche

in kochendem Wasser ziemlich 16slich sind und kein Krystallwasser
enthalten.

Gefunden Berechnet
N 5.42 5.44 pCt.
Cl 13.68 13.75 »
S 12.57 12,43 »

1:2:7 Dichlorsulfonsiare, C;yH;Cls. SO;H.

Das Kalinmsalz der Amidosiure wurde mit Kapferchloriir und
Chlorwasserstoffsiure erbitzt und eine verdiinnte Lésung von Kalium-
nitrit allméhlich zugegeben. Nach Neutralisiren mit Kaliumecarbonat
erhiilt man ein sehr schwerlosliches, mikrokrystallinisches 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 Sidure dargestelit.

Das Kaliumsalz, CoH;ClaSO3K, bildet kleine, schwer 15sliche
Nadeln, welche wasserfrei sind.

Gefunden Berechnet
K 12.42 12.25 pCt.

Y Oefversigt af K. Svenska Vetensk. Akad. Forhandlingar 1884 No. 2,
S. 97.
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Das Natriumsalz, 2 (CyoH;Cly SO5Na) + H,0, bildet feine, in
heissem Wasser leicht losliche, nicht verwitternde Nadeln.

Gefunden Berechnet
Na 7.33 7.47 pCt.
H,O 3.39 292 »

Das Silbersalz, CipoH;CleSO3Ag + Hy O, ist ziemlich leicht
laslich in kochendem Wasser und bildet kleine, platte Nadeln, welche
iiber Schwefelséiure das Krystallwasser nicht abgeben.

Gefunden Berechnet
Ag 26 51 26.82 pCt.
HyO 4.36 4.48 »

Das Magnesiumsalz, [CyH;ClsS0;):Mg + 9H30, scheidet sich
beim Erkalten einer in der Wirme gesittigten Ldsung als ein k&r-
niger, von sebr feinen Nadeln gebildeter Niederschlag ab. Es ldst

sich leicht in heissem Wasser. Ueber Schwefelsiure getrocknetes
Salz gab:

Gefunden Berechnet
Mg 3.0 3.25 pCt.
Hs0 22.06 21.96 »

Das Calciumsalz, [C;,H;ClyS03]2Ca + 2 HoO, bildet kleine
Nadeln, welche sich in heissem Wasser schwer lésen und iiber Schwe-
felsdure Wasser picht abgeben.

Gefanden Berechnet
Ca 6.47 6.37 pCt.
H,0 543 3.73 »

Das Baryumsalz, [CoHsClS0O;}3Ba + 3 H; O, ist auch in
kochendem Wasser sehr schwer ldslich und bildet sebr kleine Na-
deln. Das Salz giebt iiber Schwefelsiure kein Wasser ab, verliert
2 Mol. bei 130° und das dritte bei 1700. -

Gefunden Berechnet
Ba 18.32 18.45 pCt.
H,0 8.26 7.27 »

Das Aethylither, Cy3H;ClsSO;y . CaHs, krystallisirt aus Alkohol
in kleinen Nadeln, welché bLei 123° schmelzen und in kaltem Alkohol
sehr schwer ldslich sind.

Gefanden Berechnet
Cl 23.71 23.25 pCt.

Das Chlorid, C;,HsClsS0yCl, bildet kleine compacte Nadeln,
die bei 1249 schmelzen und sich in Eidessig, Benzol und Chloroform
leicht l6sen.

Gefunden Berechnet
O 3590 35.64 pCt.
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Das Amid, CyioHsClo SO; NH3z, durch Kochen des Chlorids mit
Alkobol und Ammoniak dargestellt, bildet mikroskopische, wohl aus-
gebildete, in Alkoho! schwer ldsliche Krystalle, dis bei 227° schmelzen.

Gefunden Berechnet
N 5.03 5.07 pCt.

Hydrolyse der 1:2:7 Dichlorsulfonsiure.

Das Kaliumsalz der Siure, mit syrupdicker Phosphorsiure gemengt,
wurde mit Gberhitztem Wasserdampf destillirt. Man erhilt als Destillat
Oeltropfen, welche, dureh Destilliren in Wasserdampf gereinigt, beim
Abkiihlen fest werden. Aus Alkohol krystallisirt, bildet das Product
farblose Blittchen, die bei 349 schmelzen und aus 1:2-Dichlornaph-
talin, CyoH¢Cls, bestehen.

Gefunden Berechnet
Cl 35.77 36.01 pCt.

Es ist hierdurch bewiesen, dass die Dichlorsulfonsdure ist

Cl

cr./ '/\1 .80, 0H
LA

und die Nitrochlorsulfonsiure
NO,
cl. ( “\}/ \i .S0;0H.
NN S

Dies stimmt auch damit, dass das Amid der Nitrochlorsulfon-
siiure mit Jodwasserstoffsiure das Amid

NH,
/N7 8050H
|

NSNS
giebt.
Das bei 75.50 schmelzende Trichlornaphtalin, welches von Alén
zuerst dargestellt ist, muss folglich

cl
cl./ NN a

| ‘ i
NN
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sein, und die von Alén dargestellte «-Nitro-2 : 7-disulfonséiure

NO,
HOO:8. "’\.1 . SO,0H.
I\\ S /

Nach Armstroong und Wynne soll das 1 :2:7 Trichlor-
paphtalin bei 839 bis 840 schmelzen 1).

Upsala. Universitits-Laboratoriam.

866. Ludwig Medicus: Zur quantitativen Bestimmung
des Bleies.
[Mittheilung aus dem technol. Institut der Universitit Wiirzburg, — No. 8.]
(Eingegangen am 1. August.)

In dieser vorliufigen Mittheilung seien kurz einige Versuche be-
sprochen, die angestellt wurden, um zu einer fiir die Technik bequemen,
rasch durchfiibrbaren Bestimmung des Bleies in Bleiglanzen za ge-
langen. Ich beabsichtige dabei, den Bleiglanz in Salzsiure zu ldsen
und das Blei als Bleioxydkali von den andern Basen zu trennen.
Aus diesem Grunde wurde versucht, ob es gelingen wiirde, das Blei
in dieser alkalischen, chlorkaliumhaltigen Lésung direct oder indirect
gchliesslich als Saperoxyd zu fiillen.

Ieh versuchte dies zuniichst auf einem Umwege elektrolytisch
durchzafiibren und wollte das Blei aus der alkalischen Losung als
Oxalat fillen. Bei Abwesenheit von Chloriden geht das gut: Ich loste

0.4508 g Pb(NO3)s = 0.3253 g PbO2

in concentrirter Kalilange, fillte aus dieser Lisung das Blei als Oxa-
lat (nach von Reis?), laste das Oxalat nach dem Auswaschen in
Salpetersiure und elektrolysirte nach der Classen’sche Methode. Es
wurden erhalten:

Gefunden . . . 0.3246 g PbOy
Berechnet T (4)~325‘§ g
Differenz: — 0.0007 g.

1) Abstracts of the Proceedings of the Chem. Soc. 1889, No. 65, S. 50.
?) Diese Berichte XTIV, 1174,





