
Versache, durch Nitrirung der p-Tolylsulfamineiiure oder ihree 
Ammonsaleee zur p -Tolylsulfnitraminaiiure zu gelangen, haben bis jetzt 
kein positives Resultat ergeben. 

Ein Theil der angewandten Substanz wurde unverhdert wieder- 
gewonnen , der andere war einer tiefergehenden Zersetzung anheim- 
gefallen. Die Untersuchung wird fortgesetzt. 

169. Arthur Lachmann: 
Die Einwirkung von Zinkathyl auf Phenyljodidohlorid. 

(Eingegangen am 12. April.) 

W i l l  ge rod t  I) hat unlangst die Einwirkung von Quecksilberphenyl 
und -&thy1 auf Phenyljodidchlorid beschrieben; seineVersiiche wurden bei 
Gegenwart von Waaser vorgenommen, wobei er neben anderen Producten 
auch Jodoniumverbindungen erhielt. \'or langerer Zeit hatte ich Zink- 
iithyl mit dem Jodidchlorid reagiren lassen iind die Versuchsreaultate 
vor einem Jahre') kurz mitgetheilt. Da Wasser hierbei natiirlich 
ausgeschlossen sein musste, und die Reaction auch wesentlich andere 
verlauft, als mit den Quecksilberverbindungen, wird eine etwas aus- 
fiihrlichere Beschreibung meiner Beobachtungen vielleicht von Interesse 
sein. 

Die genannten Kbrper reagiren ausserst heftig miteinander, so 
dms vorsichtig in verdunnter BenzollGsung gearbeitet werden mum. 
Man verdiinnt das Zinkathyl mit dem Benzol und triigt daa Jodid- 
cblorid langsam ein, wobei zuerst mit Wasser gekiihlt wird; zum 
Schluss wird haufig eine gelinde Erwarmung auf dem Wssserbade 
nBtbig sein, um die Reaction zu Ende zu fiihren. Es tritt nur 
minimale Gasentwickelung ein; das eingetragene Krystallpulver schwillt 
zu amorphen Flocken auf, die sich dann rasch aufloaen. Zum Schluss 
hat man eine scbmutzig-gelbe , mit wenigen Flocken durchsetzte 
Fliissigkeit. 

2.7 g Zinkathyl und 5.8 g Jodidchlorid wurden in 
Reaction gebracht. Das Gemisch wurde in Wasser gegossen, die 
ausgeschiedenen Zinkverbindungen (Hydroxyd und Oxychlorid) durch 
Siiure gelost, sodann mit Aether ausgezogen und der Auszug fractionirt. 
Es wurden 3.5 g Lei 185O-186O siedendes Oel erhalten; berechnet 
fiir vollstandige Zuriickfuhrung in Jodbenzol 4.3 g. 

Versuch I. 

-~ 

I )  Diese Berichte 30, 56. 
2, Amer. chem. Journal 18, 374. 
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Venruch XI. Dan in der whserigen Lijeung, eonie in der F6Uung 
ale Ion enthnltene Chlor wurde bestimmt; ee kamen in Anwedung 
gleiche Molekeln der reagirenden Kiirper. Auf Geeammtchlor becogen, 
wurden in der Losung 32.9 pCt,  in der Fiillung 9.8 pCt gefunden; 
Summa: 42.7 pCt. 

Versnch 111. Wie 11, aber rnit grossem Ueberschuse an Zink- 
iithyl. Clef. in der Losung 19.5 pCt., in der Fiillung 27.2 pCt., 
Summa: 46.7 pCt. 

Durch diese Resultate trat die Reaction aue dem Rahmen der 
geplanten Untersuchung; es wurden daher keine weiteren g e n a u  e n  
Versuche angestellt. 

Versuch IV. Die Reaction wurde in Xylolliisung vorgenommen 
und das Gembch zum Schluss einige Zeit auf 700 erwlirmt; die ent- 
weichenden Dlimpfe gingen zuerst durch einen aufsteigenden Kiihler, 
darauf durch eine KPltemischung. Es wurden 0.5 g Chlorlithyl aus 
10 g Jodidchlorid erhalten; berechnet 2.3 g. Der durch den Apparat 
bedingte Verlust kann nur gering gewesen sein. 

Versuch V. Die rhkstandige Fliissigkeit von IV schied beim 
Erkalten einen festen, gelblichen Korper ab. Fliissigkeit und fester. 
Korper wurden getrennt und mit Waseer behandelt. Beide schieden 
hierbei Jodbenzol ab; die Losung gab 2.5 g ,  die feste Substanz 
etwa 4.5 g. 

Das Ergebniss der Untersuchung liisst sich folgendermaaesen 
zusammenfassen : Zinkathyl und Phenyljodidchlorid bilden mit ein- 
ander ein Additionsproduct, unter Entbindung von Chloriithyl. Diese 
Chlorathylbildung verlarift n i ch t  quantitativ. Von Wasser wird das 
Additionsproduct sofort zersetzt; dabei wird Jodbenzol so gut wie 
vollst&ndig wiedergewonnen. Etwa die HPlfte des Gesammtchlors 
findet sich als Zinksalz vor; ron dern iibrigen Chlor lfsst eich nichta 
Bestimmtes aussagen. Es sei noch besonders erwahnt, dass i n  ke inem 
F a l l e  d i e  wiissrigen Li isungen mit  J o d k a l i u m  F l i l l ungen  
g a b e n ,  n o c h  m e h r  a l s  min ima le  S p u r e n  o r g a n i s c h e r  Sub-  
s t a n z e n  e n t h i e l t e n .  

Eine Syntbese fett-aromatischer Jodoniumbasen auf diesem Wege 
erscheint demnach wenig aussichtsvoll; es lie@ nicht in meiner Absicht, 
darauf hinfiihrende Versuche wieder aufzunehmen. 

Es seien nur noch zwei mitgetheilt. 

U n i v e r s i t y  of Michigan,  den 31. Mtirz 1897. 




