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615. c). Schults: ttber Axnido-phenol-sulfo&umn und amido- 
lrreeol-euuoslLuren. 

(Eingqgmgen am 1. Oktober 1907.) 

11. o-Nitro-o-kresol-p-sulfosiure  u n d  o-Amido-  
o -k reso l -p - su l fos lu re :  
CHa CHs 

O H .  
HO, 

"OH und 
HOs S(JNOa 

Zrir narstellung des o-  Nit ro-o-kreso ls  verfiihrt man in der 
Weise, daD man 300 g o-Kresol in 600 g Benzol auflost und in der 
Zeit von 2 Stdn. 1600g Salpetersiiure (25O BB. = 1.21 spez. Gewicht) 
unter gutem Riihren bei ca. 20° einflieden liiSt. Sodann wird noch 
eine weitere Stunde geriihrt. Man llidt hierauf einige Zeit stehen 
und trennt hierauf die Auflosung der beiden gebildeten isomeren Nitro- 
kresole i n  Renzol von der wiiSrigen Schicht durch einen Scheide- 
trichter. Die Benzollosung mird hierauf mit Wasserdampf behandelt, 
wobei zuerst das Benzol mit etwas o-Nitro-o-kresol ubergeht; darauf 
destilliert o-Nitro-o-kresol (Ausbeute 25-28 O/O der Theorie), wiihrend 
das in griiflerer Menge (71-75 '/I,) entstandene p-Nitro-o-kresol zu- 
riickbleibt. 

Diirch mehrstundigev Erwiirmen mit der doppelten Menge ge- 
wohnlicher, konzentrierter Schwefelsiiure geht das o-Nitro-o-kresol in 
dieselbe o - N i t r o  -.o - k r e s  o l  - p  - sulf  o s l u r e  , (CI&:OH:NOa :SO8 H 
= 1 : 2 : 3 : 5 ) ,  uber, welche auch durch Nitrieren der o-Kresolsulfo- 
saure ails o-Kresol entsteht. 

Die frde Siiure krystallisiert mit 3 Mol. Wasser; hiervon gehen 
2 Mol. Wasser im Exsiccator fort. 

Die zuriickbleibende Shire Yerliert das letzte Molekiil Wasser 
beim Trocknen auf 120O. 

0.4936 g lnfttrockne Sbst. (Lei I200 getrocknet): 0.0929 g Gew.-Verlust 
= 18.83 O t 0  Wasser; berec\inet fiir 3 Mol. Krystallwasser 18.81 o/o. - 
1.3320 g lufttrodme Sbst. (im Vaknumexsiccator): 0.1722 g Gew.-Verlnst 
= 12.93 O/O; berechnet fiir 2 Mol. Krystallwasser 12.54 O/O. - 0.2534 g Sbst. 
(essiccatortrocken): 0.3084 g COS, 0.0856 g HsO. - 0.1576 g Sbst. (exsiocatop 
trocken): 7.9 ccm N (110, 734 mm). - 0.1248 g Sbst. (ezsiccatortrocken): 
0.1146 g BaSO4. 

C~H~(CH,)(OH~(NOI).SOJH + HsO = CTH~OTNS. 
Ber. C 33.46, H 3.59, N 5.58, S 12.75. 
Gef. D 33.19, D 3.75, D 5.77, D 12.61. 

Die freie Sliure ist i n  Wasser Ieicbt Ioslich, ebenso in Alkohol, 
Ather und dcctoii? weniger liislich in  Essigither, fast unliislich in 
Chloroforni. 
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Mit Basen liefert sie zwei Reihen von Salzeu, von denen d ie  snurem 
Salze wenig, die neutralen Sa lze  intensiv gefarbt sind. 

Das s a u r e  N a t  r i u m s a l  z:  C6H2 (CH3) (OH) (NO,) .SO3 Na, scheidet sich 
beim EingieBen eioer konzentrierten, whBrigen Lssung von Nitrokrcsolsulfo- 
siiure in eine gesiittigte Kochsalzlijsung als gclbcr Krystallbrei RUS. Es k1.y- 
stallisiert au6 wenig \iJasser mit 1 Mol. \\asacr in gkmzcnden, hcllgclben, 
flachen Nidelchen. 

1.8891 g Sbst. (lufttrocken) vcrluren bti 130O 0.0SY6g 1120. - 1.W91 g 
Sbst. (lufttrocken): 0.351 g NaZSO,. 

Ber. Ha0 6.59, Na 8.42. 
Gel. D 6.87, D 8.82. 

Das neu t r a l e  N a  t r i u m s  a lz :  C g  H2 (CH,) (0 Na) (NU2). SO3 Na, wild :ins 
der freien Nitrokresolsulfoshure mit der bercchnetcn Menge Soda erhalten und  
krystallisiert aus Wasscr niit 4 Mul. lirpstnllwasser in ruten Nadeln, welchs 
sich zu Warzen vcreinigen. 

0.5630 g Sbst. (LuIttrocken) vcrlor bci 1300 0.1147 g H,O. - 0.6559 g Sbst. 
(lufttrocken): 0.2690 g Na2SOh. 

Bcr. H10 20.63, N 13.19. 
Gcf. D 20.37, I) 13.28. 

Das s a u r e  K a l i  u m s a1 z: CGH2 (CHs) (OH)(NO?) .SO1 I<, wird analog wie 
llas saure Natriumsalz dargestellt iintl krystallisiert uhnc I<r!stallwaswr in 
fcinen, blaUgclbcn Natlt:ln. Die lufttrockne Substanz wrlor iiichts beim 1%- 
liitxen auE 140°. 

0.3281 g Sbst. (lufttrocken): 0.1015 g li2SO4. 

Das n e u t r a l e  K a l  iumt ia lz :  CsH2 (ClI3) (OK)(NOd. SO,K, aus  der freieu 
Sulfosgure und der berechncten Menge Pott:ische erhnlten, kqsiallisiert iiiit 
1 Mol. Wasscr in gelblichroten Nadeln. 

0.9216 g Sbst. (lufttrocken) verlor bei 130O 0.0490 g I W .  - 0.5611 g 
Sliht. (lufttrocken): 0.Y985 g K1 SOI. 

Ber. l i  14.39. Gcf. I< 11.01. 

Ber. Ha0 5.50, K 23.85. 
Gtf. )) 5.32, )) 23.84. 

Das s n u r e  B a r i u m s n l x  krptallisicrt mit JH90 in gelben, .stark glin- 
zendcn Schuppen; es ist das m i  achwerbtcm liisliclie Salz der bishcr untcr- 
huchtcn saurcn Salze der Nitrukrcsulsulfur;8are. 

1.2988 g Sbst. (lufttrockcn) verlaron hei 1300 0.0730 g \Ynsser. - 0.”18(1 g 
Sht.  (lufttrocken): 0.0834 K UaSOd. 

[ C ~ H ~ ( C H ~ ) ( ~ ~ ~ ) ( N O . ) ) . S U ~ ~ Z U ; ~  -I- :!llaV. 

Das n e u t r a l e  H n r i u m s a l z  IJildct in \\asiscr schwcr Iidichc, rote 

h r .  HzO 5.65, Bn 21.51. 
Gcf. )) 5.62, I) 21.XJ. 

0.0641 g Sbst. verloreii liei 13P 0.0044 g H20. - 0.1158 g Slr>t.: 
0.0681 g B:tSO.. 

L r .  IIzU 6.84, S a  31.68. 
Gcf. D G.SG,  D 34.58. 
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Dse aaure S t r o n t i u m s a l z  ist fur  die o-Nitro-o-kresol-p-sulfo- 
siiure sehr charakteristisch. Kocht man eine wiiBrige, nicht zu ver- 
diinnte Losung der  Nitrokresolsulfosiiure mit einer Auflosung yon 
Strontiumchlorid, so scheidet sich beim Erkalten das saure Strontium- 
8812, [GHs (CHa) (OH) (NOr).SOa]s Sr + 2 ' 1 2  &O, in  citronengelben 
Nadeln ab, welche bei liingerem Stehen in  der Mutterlauge sich in 
das in honiggelben Bliittchen krystallisierende Salz mit 1 Mol. Wasser 
umwandeln. 

0.3210 g lufttrockne Sbst. (Nadeln) bei 130° 0.0231 g Verlust. - 0.3210 g 
lufttrockne Sbst.: 0.0954 g SrSO,. - 0.4901 g luittrocknc Sbst. (Blkttchen) 
bei 1300 0.0140 g Verlust. 

Ber. (Nadeln) Ha0 7.54, Sr 14.68, (Blittchen) H20 3.16. 
Gef. D 7.20, D 14.18, D 2.86. 

Das n e u t r a l e  S t ront iumsalz ,  CaHs (CHI)(NO2)<&$=Sr, entstaht 

durch Kochen einer Auflijsung der Nitrokresolsulfosiurc in Wasser mit Stron- 
tiumcarbonat und bildet rote, in Wasser ziemlich schwcr lhliche Nidelchen, 
welche l l / s  Mol. Wasser enthaltcn. 

0.2256 g Sbst. (lufttrocken) rerloren bei 130° 0.0176 g HaO. - 0.0928 g 
Sbst. (lufttrocken): 0.0492 g SrSOd. 

Ber. HsO 7.81, Sr 25.31. 
Gef. D 7.80, D 25.39. 

Das s a u r e  Calciumsalz ,  [CsH~(CE~)(OH)(NO~)SO&Ca + 2*/a HIO, 
krystallisicrt, aus einer waBrigen A d h u n g  von freier Siiure mit Chlorcalcium 
erhalten, in gelben, glanzenden Schuppen, welche in Wasser leichter 18slich 
als das analoge Bariurnsalz sind. 

0.2500 g Sbst. (lufttrocken) verloren bei 130° 0.0194 g Wasser. - 0.3886 g 
Sbst. (lufttrocken): 0.1012 g CaSOI. 

Ber. HsO 8.19, Ca 7:28. 
Gef. D 7.76, 7.66. 

Das n e u t r a l e  Calc iumsalz ,  C s H ~ ( C H t ) ( N O a ) < ~ ~ > C a  + 4 HaO, 

0.0644 g Sbst. (luittrocken) verloren bei 130" 0.0135 g Wasser. - 0.0750 g 
bildet, aus Wasser krystallisiert, rote Nhdelchen. 

Sbst. (lufttrocken): 0.0304 g CaSOd. 
Ber. HyO 20.99, Ca 11.66. 
Gef. D 20.96, 11.92. 

Die Identitiit der aus o-Nitro-o-kresol mittels Schwefelsaure her- 
gestellten Nitrokresolsulfosiiure mit der durch Nitrieren von o-Kresol- 
sulfosiiurel) erhaltenen Verbindung wurde durch Vergleichen der cha- 
rakteristischen Barium- und Strontiumsalze und durch den Nachweis 

1) H a n t z s c h ,  dicse Berichtc PO, 3210 118871; vergl. D. I<.-P. 13416:;. 
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der Iclentitat der durch Reduktion erhaltenen Amidokresolsulfosiiuren 
f estgestellt. 

Urn die o - A m i do - o - k r e  s o I - p - s u 1 f o s ii u r e  darxustellen, wird 
die Nitrokresolsulfosaure (1 Teil) mit 4 Teilen Zinnchlorur und 10 Teilen 
konzentrierter Salzsiiure reduziert. Nach deni Erkalten scheidet sich 
die Amidokresolsulfosiiure in weiflen, stark glaozenden Nadeln niis. 
Sie enthiilt ' / a  Mol. Wasser. 

RaSO,. - 0.1868 g Shst.: 10.3 ccm N (13.j0, 716 mm). 
0.2246 g Sbst.: 0.32771 8 CO2, 0.0992 g IiaO. -U.8647 g Sbst.: 0.2864 g 

CsH,(CH*)(OH)(Nlla).SjOS H + '/2 HgO. 
Ber. C 39.62, 11 4.71, S 15.09, N 6.60. 
Gel. D 39.72, s 4.91, D 14.81, s 6.12. 

Mit Eisenchlorid gibt die Saure eine tiefrote Farbung. 
Bei der Ausfuhrung der obigen Arbeit wurde ich von Herrii 

M ii n c h e n, Chernisch-technisches Laboratoriurn der Technischen 
I!'. H e i l b r o n n e r  in dankenswerter Weise unterstutzt. 

Hochscliule, den 19. August 1907. 

816. C+. S c h u 1 t z : tfber Amido-phenol-sulfosiLuren und 
Amido-kresol-aul fosiLuren. 

(Eingegangcn am 1. Oktobor 1907.) 

111. o -  N i t  r 0- 1)) - k r e s 01-p - s u 1 f o siiu r e u n d o - A in i tl o - 
1 ) )  - k r e  sol-)) -su If osaii r e ,  

CH3 CH, 
I € (  )* s-" 

Ulld 

NO2 NII, 

1 1 0 1  s " 
<,'OH , ,.!011. 

.Die irn naclistehendrii bescliriebene o-Sitro-~~r-kresol-~i-sulfosaiir~ 
wurde tlurch Sulfuration \on o-Nitro-ni-kresol erhalten. Sie ist ideii- 
t.isch mit derjenigen Siiure, welche diirch Nitrieren von ) I (  -Kresol- 
+sulfosiiure entsteht. 

Zur Darstellung des o -Ni t ro -?u -k resu l s  wurde w-Kresol (200 g) 
i n  Benzol (400 g) gelost und unter gutem Riihreri rriit verdiinnter Snl- 
petersaure (600 g) von 25" Bb. nitriert. IXe dabei gebildet,en iso- 
nieren Rlononitrokiirper wurden nach Abtreiben tles Benzols niit 
Wasserdampf getrennt, wobei das bei 56O schmelzende o-Nitro-w-kre- 
sol iiberging, wiihrend das bei 129" schmelzende p-Nitro-m-kresol 
zuriickblieh. Die Ausbeute betrug aus 200 g m-Kresol 5 4 5  g robe$ 
a-Nitro-w-kresol untl 130 g rohes 1i-Nitro-nt-kresol. 




