
Inwieweit durch die I orliegende hlitteilung auch die GrundlagerP 
J e r  von 15. F i s c h e  r dern niphenyl-sulIocarbazid, Diphenyl-sulfo- 
cerbnzon und niphenpl-sulfocarbodiazon I) zugeschriebeneu F o r m e h  
erschiittert werderi, gedenke ich in  tler a~~sfiihrlicheren Abhaudluog zit 
erortern. 

Z i i r i c  h ,  Ana1yt.-chem. Lnbomt. der Ridgeniiss. Techn. Hochschrlle, 

499. W. Autenrieth: ober die Eiinwirkung von Phoephor- 
sulfochlorid auf alkaliache L6eungen der Phenole. 

[hus der med. Abt. des Cheni. UiiiversitLtslnboraioriunis Freiburg i. U.]  

(Ejngegangen am 12. Dezembcr 191 1.) 

Schon vor litngerer Zeit habe ich in Uenieinscbaft mi t  O t t o  Hil t le-  
b r a n d 3  nach Art der Schot ten-Bauniannschen Benzoylierungsmethoda 
P h o s p h o r s u l f o c h l o r i d  unter verschiedenen Bedingungen a d  waDrige al- 
kalische Losuiigen verschiedenor Phenole einwirlien lassen. 

J e  nach den Versuchsbedingungen entsteben hierbei verscliiedene Pro- 
dukto. Schcttelt man z. B. eine Liisung von Phenol (‘2-3 hlol.-Gew.) in 
iiberschtssiger 10-proz. Natronlauge mit Pliosphorsulfochlorid (1 Mol.-Gew.), 
oline clal3 e r w a r m t  wird,  lingere Zoit tiichtig durch, so verschmindet all- 
miihlich dcr charakteristkche Geruch des Phosphorsulfochlorids, und es  
scheidet sicb am Boden des Sch6ttelgeliiBes ein farbloses, dickes 01  ab, daa 
in1 wesentlichen aus Monophenoxyl  - s u l f o p h o s p h o r  - d i c h l o r i d ,  
S: P(OCsH5) Cla, und D i p h e n o v y l  - s u l f o p h o s p h o r  - m o n o c h l o r i d ,  
S: P ( 0  C G H ~ ) ~  CI, besteht. Diese Leiden Substnnzen der Iieaktion lassen sicb 
durch Destillation unter vermintlertem Druckc lcicht und fast vollstRndig von 
einander trennen, indem hierbei das BDichloridr als eine farblose, konatant 
siedende Fltissigkeit itbergeht, wiihrend das erheblich hBher siedende, schon kry- 
stallisicrende ~ M o n o c  hloridar zurtickbleibt uncl ilurch Unikrystallisieren aus 
Alkohd leicht rein erhalten aird. LitBt man aber Phosphorsulfochlorid auf eine 
kochend heil3e LBsung des Phenols in lo-, bcsser 20-proz. Natronlauge in 
der Weise einwirkcn, daB man dns Gemisch noch fur kuwc Zeit linter Cin- 
schiitteln auf dem Wasserbade erwirnit, so erhslt man Fast ausschliel3lich 
TI’ i p h en y I-s n l fop h o sp  h a t ,  S: P(0 CGH& Diese drei durch Einmirknng 
ron Pliospl~oisullochlo~id auf eine wiE13rig-alkalischc Phcnollosu~~g leicht e r  

_ _  - 
1) S. die erstc YuBnote cler hcutigen Mitteilung. 
2, B. 31, 1094 [1898]. - Vergl. auch O t t o  Hilclebrand,  xuber die 

Einwirkung von Phosphoraulfochlorid auf Phenolex, Inaugnral-Dissertation, 
Freiburg i. B. 1898. 



kiltlichen Substanzen hatten K. A n s c h i i t z  und 0. E m e r y ' )  auf einom an- 
.deren Wege schon friiher dargestellt. Mit Hidfe des M o n o p h e n o x y l -  
su l fophosphor-d ich lor i t l s ,  S :P(OCsHs) Clp,  und des D i p h e n o x y l -  
a u l f o p h o s p h o r - m o n o c h l o r i d s ,  S:P(OC&,)1Cl, haben wir dureh Ein- 
airkung von konzentriertem a&Brigem Amnioniak, von primiren und sekun- 
diren Aminbasen, von Phenylhpdrazin, sowie von o-Pheuylendiamin eine game 
Reihe YOU neuen Yerlindnngen darstellen kijnnen. 

Vor kurzcm hat nun F r i t z  E p h r a i m s )  verschicdene von den Sab- 
stanzen, die in den oben erwihnten Abliandlungen sowie in der H i l d e -  
b r a n  dschen Dissertation bereits eingehend behandelt sind, nnter anderer 
Bezeichnungsweise von neuem ausiiihrlieh beschrieben. Damit diejenigen 
Substanzen, die zmeifelsohne untet einander i d e n t i s c h  sind, in der chemischen 
Literatur, etma wcgen der verschiedenen Bezcichnungswejse, nicht als ver- 
schiedene chemische Individuen aufgefiihrt werden, sei an dieser Stelle auf 
deren ldentitat hingewiesen. - Die in Fragc kommenden Verbindungen sind 
die folgenden: 

1 .  T h i o p h o s p h o r s i u r e - p h e n y l e s t e r -  d i c h l o r i d  von E p h r a i m ,  
Sdp. 133O bei 22 mm, ist identisch mit 

YOU A u t e n r i e t h  rind H i l d e b r a n d ,  Sdp. 132O bei 16 rum. 

Schmp. llSO, ist identisch mit 

von A u t e n r i e t h  und H i l d e b r a n d ,  Schmp. 1190. 

.Sehmp. 6S0, ist identisch mit 

von A u  t e n r i e t h  und H i l d e b r a n d ,  Schmp. 67O. 

Schmp: llZ0, ist identisch mit 

von A u t e n r i e t h  und H i l d e b r s n d ,  Schmp. 115". 

Monophonoxyl-sullophosphor-dichlorid, S:P(O C&) C12, 

2. T l i i o p l i o s p l i o r s 8 a r e -  p h e n y l e s t e r  - d i a r n i d  von E p h r a i m ,  

Monophenoxyl-sulfophosphor-diamid, S: P(0 C ~ H S )  (NHa)s, 

3. S u I f  o p h 0's p h o rs i l ire-d i p  h e n  p 1 e s t e r -  c h 1 o r i  d von E p h r a i  m , 

Diphenoxyl-sulfophosphor-monochlorid, S: P(0 CsH& C1, 

4. Am id o - s  u I f  o p h o  s p  h o rs &u re- d i p h e n  y 1 e s t e r  von E p h r  a i  m , 
Diphenoxyl-sulfop hosphor-monamid, S : P (0 C&), NHz, 

I) A.  263, 105 [lS89]. a) B. 44, 631, 3414 [1911]. 




