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15. P. Pfeiffer imd H. Bottcher: uber Chlorosaure-Betaine 
(Erganzung) . 

Aus d. Chem. Institut d. Tiniversitlt l h n n  'Kh 1 
(Bingegangen am 8. I>excmher 1036 ) 

\'on Paul Pfeiffer  und K u r t  Schneider l )  ist vor kurzeni iiber He- 
t h e  von arylierten Clhloroantinionsaiuren der Porniel C H ,WH3) rs+ 

4'SbC1, 
berichtet worden. 1;s wurden die w- und die p-[Terhindung der Keihe niher 
beschrieben. >%I die p-1-erbindung wollen wir in1 folgenden eine miiglichyt 
qenaue Darstelluingsweise geben und ein \\ ichtiges Zwischenprodukt naliei 
chnrrtkterisieren . Ausgangsproduli? ist das sclion bekannte, bei 219O schruel- 
,wnde, quartiire Ahmnoniunisa1z2) der >'orme1 I, welches durch Diazotierei; 

C1 (H:&),X. ( \ . NH3C1 C1( H,C),P\'. /' '; . N,(ShCl,) 
\ /  \ .  /, 

I. 11. 

untl Yersetzen der L)iazoniumsalz-~osung niit Antirnonchlorid in das gelbr. 
redit  stabile, krystallinische Chlorostibiat I1 iibergeht. Aus clieseni Chloro- 
-alz entstelit dann beiiii Eindanipfen niit Salzsiiure neben anderen Produkten 
&is Hetaiti 111, welclies sicli leicht aus dem Ceniisch isolieren 15flt. Rs krystalli- 
4 r t  in kleinen, fa1 blosen Rosetten. 

[H,C . 0 . /' \;. Sbi'l, H . py 1 I.\ .sm5 
/' \ /  

+(H3C):p.(' " 

\ ,  

111. 111. 

h i  1,aufe der Arheit wurde noch das schon in der vorigen Mitteilung 
bescliriebene Chlornsalz I\: durch Hylrolyse niit w8J3rigein .\mmoniak ifi 
die nocli unbekannte rei ne  Xnisylstihinsaure l' iihergeffihrt ; diese , S-' awe 

\ i 

l-)ildet ein weiLks Pulver, welches in einem Geinisch von Xceton und etwa.. 
verdiinnter Salzsaure niit Schviefelmasserstoff eine rein gelbe 1Glhing giht. 

Beschreibung der Versuche. 
L} Chloros t ib ia t  (11): Man lost 1 g des Salzes  1,) in 50 ccm konz. 

Salzsaure (#O 1.125) und t l iazot ier t  bei - 50 mit 2 g Natriuinnitrit ix 
7 cciii Wasser. llann giht man zur 1)iazonitirnsalz-Lijsun~ in der Kalte unter 
kraftigeni Kiihren die Losung von 4 g Anti m on ox y d in 50 ccni rauchender 
Salzsanre. Man laBt nocli 15 Min. in der Kiilteniiscliung stehen uncl versetzt 
dann clas Keaktionsgendsch langsani init absol. Alkohol . Kach kurzer Zeit 
scheiden sich q.00 g gelbe Kadeln aus. die zur Reinigung in konz. Salzsaurt- 
geliist und mjt absol. r2lkohol wieder atisgefallt werden. Zers.-Pkt. 1 30°. 
Ztir Xnalyse trocknen bei 80". 

i7. H,C.O., ' \.SbO,H, 

1.022 ing Sbst.: 0 . 3 8  ccni K (IS", 759 nim). - - -  0.2036 g Slxt.: 0.0730 g Sb,S,. 
Rcr. 9 9.00. Sb 26.36. Gef, K 9.-54, R) 26.08. 

2) Re ta in  (111) : Man lost das Diazoniumsalz  I1 in 75 cun Saksaure 
(d2" 1.075) und clampft auf deni Wasserbade zur Trockne. Vnter starkenr 

1) 13. CS, SO [l93.5J. 
3, Dsrst. s. H. (is, -59 (193.5;. 

*) s. P. l ' fc i f fer  11. K. S c h n r i d e r ,  1. c. 



S~li~1111iien biltlet 41 ein l ) ra~nes,  z~enilich bliges t'rodnkt 
md iiii So\h le t  init Aceton ' I I I ~ ,  darripft die Aceton I, )sung \tark 

ein untE koclit sie mi Jlntfeiiiung oliger ,hteile niit etmai Tierkohle I )mi 

tiltriert itian und giht ziiiti P'iltrat einen I?berichuB an kon/ Salzsaiirr 
11 orau t  da- Retain a15 graubrauncr Siedersclilag nusfallt Zur Keinigimg 105: 
iiian tlas liohprothikt \Z icderlini in *Iceton, koclit rnit 'l'ierkolile. filtriert 
und fallt r i i i t  kon7 Sali,,a:lre 1)ieseii Rcinigliiigi1,roaeB 11 iedcrlio1t 1 x 1 ~ ~ 1  

iiocli illelirere Nale Trocknen d e i  reinen Betains uber Katronkalk Kleiizt 
tar1)Eme Rosetten, the in lialteni Aceton leiclit loslich sind uncl 5ich k l i i  

I<rhit~en atif Iioheie Te~nperatur oline T orhergehendes Schnieben xrse t  
Rine 140-ung cles Salze, in gleichen 'I'eilen Aceton und veid Salzssnre g i ~ f  

felw asscrstotf eine gelblicli-\~eiI!,e TTU~NII~,  die sich nach laiigct cn 

> I j \ t  0 21 0 c ciii 1 (22"  7(15 nii i i)  0 1 f i f i0  L( > h t  tr1)r'iiicItt 7 O i  < 

l\[an zleht 

LII eirieni Iiellyelhen Tiederdilag msa~rinienl~allt 

,, ,,, I Oil \ l l t l lI loll  R (  5 t  ) 
1:cr 1 i t i  Sl) Zh 07 i 7 0  1 

llir rlud)eute an Iktain ist whr voii der Konzentration tler cmge~\anritcr 
ailre abliatigig , die ~ i i a ~ i n i a l e  A i u + u t e  an Kohprodukt lletragt et * 

tl Tli. 1 s t  die KonLentration niediiycr als die angegebene, w wird ( 

)nniiiisal~ nur nnvollstandig mrietft 1st die Konzentiation /II 110 

10 eiitcteht iiii 1% esentlichcii nur ein in reineni Aceton unlosliclies 1'roduh-t 
\\elclie. iriati an5 eineni Gerni\ch \ oii Xceton und verd Salisaure niiikrvstalli 
5ieren karin 1)iese 1-erl)inclung gibt iiiit Schu efelwasserstoff sofort 
ge.i.colinliclie Antinionsal~e (.liarakteristisclieii orangefarbenen Xietle 
Sach der ,Inalyw lie@ liiei eiiie Yerhinc!nng C,HIIONC1,Sl) I 01 , \I 

niclit \I riter untersucht 
3 )  . \n i \v l s t ib insaure  (1) l h 5  be5 erfaliren f u r  1 hrstel lunk tlr- 

tibinsatire 1' gen oimeii \\ i r d  

an \-erreiht 2 g der rohen Stibii i .aurel)  1.5 Min bei 70° mit 20 cctii 
einr. t;enii\ches a115 5 Teilen l i t th \  lallioliol u n d  1 'I'eil rauchender Salzuure 
iind filtriert I )a< klare, lm~ungefarl-)te Iiiltiat v ird linter Kulilun 
I cc tn  cine5 f :emisclic\ gitichei I<aumteilc I'yritlni uiitl rancliender S:il 
\ ersct2.t lki5 ClilorosalL cclicidct iicli tlanri, u IT. auf %ust t s  neiterer ra 
tlrr Sahai i re ,  iii lir\ dliiiiwlier P'oriii a u i  T 'nikrystallibieren an\ einen, 
(;eiiiiwli \ oii gle1cl:en 'l'eilen ,1Ietlivl,ilkoliol und raucliendcr Sal 
i1)c.i 2 x 8  gei L ( W o o  S) 

%ur I hrt i i l i iung tles Clilorosd iii .~nis~-lstil)irisaure ver5etLt niai 

1 q de. Chloroi,rlzc~ in  tic1 Kal te  mi 0 ccni 2 n ~\miiioniak urid sclinttclt 
d a n g c ,  1 ~ y  \icli allc\ qeIo5t Iiat 1 )mii filtriert nim untl iiiaclit schu ncf 

ler  1)le ~ti~)irisanrc i d i t  in \I e i i h  Flocken au% die dbges~ugt  
xi cler T,uft getrocknet, gilt piil\wisieit und niehrfach niit \ITasser verriel-lei 
11 eiclcn 11111 qeriiige Men yen \ on .~tiiiiioiiiiiiiiiaI/en ~ 1 1  eiitferneii Schwetel- 
11 as.er\toff gibt mit  einer Losiiiig clei Stibin-mire in Aceton ~ i n d  etwa\ verd 
W~.atiie eiiie rein gelbe l'alliing Aitial\ iiert \ \  nrde eine lufttrockne Prohe 

I1,CO C J I ,  hllO31I: 1' H,O 

I 3 o i i n ,  1111 IjeLeinber JO35 

aus  deni danii .lie reiiie A 

0 % r i O  y Shst \ i r l ) raucht  l x i  i l t i  Tttr ,I t ioti  Lt i t  ccni rt 11, J o l l  

I3rr > I )  37 (14 (:ti >I)  37 hi) 


