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5. Friedrich A s i n g e r ,  Franz Ebeneder und Erich Bock: 
Zur Kenntnis der Produkte der gemeinsamen Einwirkung von Schwefel- 
dioxyd und Chlor auf aliphatische Kohlenwasserstoffe im ultravioletten 
Licht, 11. Mitteil.: Die Produkte der gemeinsamen Einwirkung von 
Schwefeldioxyd und Chlor auf n-Butan in Tetrachlorkohlenstofflosung. 

[Aus d. Hauptlsborat. d. Ammoniakwerks Xerseburg G. m. b. H., Lei ina Werke.]  
(Eingegangen am 10. November 1911.) 

In der I. Nitteilungl) wurde iiber die Produkte der genieinsamen Ein- 
wirkung von Chlor und Schwefeldioxyd auf Propan in Tetrachlorkohlenstoff- 
liisung in1 ultravioletten Licht berichtet. 3 s  bilden sich dabei unter den 
Bedingungen der Monosubstitution (Kohlenwasserstoffuberschd) die beiden 
isomeren Propanmonosulfochloride, die im molaren Verhaltnis 1 : 1 entstehen. 
Nebenbei bilden sich Mono- und Dichlorpropanmonosulfochloride und ein 
gut krystallisierendes Propandisulfochlorid, welches bei 480 schmilzt und 
als Propan-1.3-disulfochlorid (Trimethylendisulfochlorid) erkannt wurde. 

In  der vorliegenden Arbeit wurden die Einwirkungsprodukte von 
Schwefeldiosyd und Chlor auf n-Butan in Tetrachlorkohlenstofflosung unter- 
sucht. Die Sulfochlorierungsreaktion wurde genau so durchgefiihrt wie in 
der I. Mitteilung beschrieben wurde ?-). Bei Anwendung eines Kohlenwasser- 
stoffuberschusses gegenuber Schwefeldioxyd und Chlor kommt es in der 
Hauptsache zur Bildung der beiden moglichen isomeren Butanmonosulfo- 
chloride. In  geringen Mengen entstehen dabei Chlorbutanmonosulfochloride 
und Butandisulfochloride. Bei Kohlenwasserstoffmangel dagegen tritt die 
Rildung von Disubstitutionsprodukten, wie zu envarten, in den Yordergrund z). 
In  diesem Falle bilden sich die Disulfochloride in guter Ausbeute. 

Aus der nachstehenden Tafel ist die prozentuale Verteilung der ein- 
zelnen Reaktionsprodukte, -die sich bei wechselnden Arbeitsbedingungen 
einstellt, zu ersehen3). 

Vol. -Verhlltnis JIonosulfocliloride Uisulfochloridc Clilorsulfocliloride 
C4H,, : SO, : C1, ”/, % % 
2.5 1.1 1 85 10--13 3 -5 
0.55 1.1 1 10 85-90 3 -5 

Die Werte sind auf die gebildeten schn-efelhaltigen Verbindungen be- 
rechnet und schwanken innerhalb gewisser Grenzen. 

Die Aufarbeitung des Sulfochlorierungsproduktes geschah wie friiher 
durch Abdestillieren’ des Tetrachlorkohlenstoffs und Vakuunidestillation des 
Ruckstandes. Die zwischen 58O und 67O bei 1 mm siedende Fraktion wurde 
nochmals rektifiziert und siedete von GOo bis W.5O bei 1 mm. Ausbeute 
etwa 75% des Ruckstandes. Sie besteht aus deni Geniisch der isomeren 
Butanmonosulfochloride. 

D i e B u t a n in o n o s u 1 f o c h 1 or  i d e. 
Wie das Gernisch der isomeren Propanmonosulfochloride l) lassen sich 

auch die Butanmonosulfochloride nicht durch Rektifizieren voneinander 
~~ ~. 

1) I<. 75, 34 [1942.. 
?) Vergl. Amer.I’at. 2174402 (C. 1940 I, 4G5), Fratiz; Pat. S125l)c) (C. 1939 II, 2712). 
3) Vergl. Frnnz. Pat. S12509 (C. 1939 11. 2712). 
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trennen. Das Verhaltnis der. Isomeren wurde daher wieder indireL? iiber das 
Schmelzdiagramm von Derivaten der einzelnen reinen Butanmonosulfo- 
chloride festgestellt. 

Im Falle des n-Butans wurde ein Schnielzdiagranini gemid3 den Schmelz- 
punkten von bekannten Gemischen aus synthetisch gewonnenem reinen 
iV-Cyclohesyl-butan-1-sulfamid und N-Cyclohes\-l-butan-2-sulfaniid auf- 
gestellt 4). 

Durch i'berfiihrung des Gemisches der isonieren Butansulfochloride in 
das Gemisch der N-Cyclohexyl-butansulfamide und Feststellung der Lage 
des Schmelzpunktes dieses unbekannten Gemisches auf der Schmelzpunkts- 
kurve des Systems 2\.'-Cyclohexyl-butan-l-sulfaniid, N-Cyclohesyl-butan-2- 
sulfamid (rechter oder linker Ast) konnte auch in diesem Falle das Verhaltnis 
der beiden Isomeren ermittelt werden. 

In der nachstehenden Tafel sind die Siedepunkte der Butansulfochloride 
und die Schnielzpunkte der A'-Cyclohexyl-butansulfamide aufgefiihrt. 

Bntan-I-sulfochlorid . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  Sdp.,, 93.Y 
Ilutan-2-sulfochlorid . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  Sdp.,, 85" 
Gemisch der Butanrnonosulfochloride aus der 

Sulfochlorierung von n-nutan . . . . . . . . . . . .  
,\'-Cyclohesyl-butan-l-sulfamid . . . . . . .  Schmp. 71.Y eutektisclier I'tmkt 
.V-C~cloliexyl-butan-2-sulfamid . . . . . . .  Schmp. 55.50 J 

Gtmiscli der A'-Cyclohexyl-butansulf- 
amide aus dem Butansulfochloritl- 

Sdp.,, 83-94O 

3 5 . i 3 

gemisch . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  39.5O 

Das Schnielzdiagramm wurde nach der Methode von Ke inbo ld t  a d -  
genommen 5, (Abbild. 1). 

Der Schmelzpunkt 39.50 des Gemisches der X-Cyclohexyl-sulfamide 
kann nun entweder auf dem linken Ast (Fall I) oder auf dem rechten Ast 
(Fall 11) des Schmelzdiagramms liegen. 

Uni festzustellen, welchem 4st der Schmelzpunlc? des N-Cyclohexyl- 
butansulfamid-Gemisches zuzuordnen ist, wurden hlischschmelzpunkte be- 
kannter Gemenge aus dem X-Cyclohexyl-butansulfamid-Gemisch und den 
reinen Isomeren bestimmt. So zeigte eine Mischung aus 62"/, des bei 39.5O 
schmelzenden Cyclohexyl-butansulfamid-Geniisches und 380/, reinem AT-Cyclo- 
hexyl-butan-1-sulfamid den Schmp. 51.30, eine Mischung aus 84%) des bei 
39.5O schnielzenden Gemisches und 16% reinem AT-Cyclohexyl-butan-2-sulfamid 
den Schmp. 42.3O. 

Wiirde Fall I (linker Ast) zutreffen, also das bei 39.5O schmelzende 
(kmisch aus 44% N-Cyclohexyl-butan-1-sulfamid und 56% N-Cyclohexyl- 
butan-2-sulfamid bestehen, so wiirde die oben angegebene Zumischung von 
reinem X-Cyclohesyl-butan-1-sulfamid bzw. yon reineni N-Cylohexyl- 
lnitan-2-sulfaniid eine Anderung der Zusammensetzung auf 6506 S-Cyclo- 

. .~ 

4, Im Falle des n-Butans konnten die Sulfamide nicht zur Aufnahme dcs Schmelz- 
diagramnis herangezogen werden, da Hutan-2-sulfamid bei Ziinmertemperattir fliissig 
ist untl nuch bei tiefer Temperatur nicht krystallisiert. Ilas gleiche gilt fur die Anilide. 
Hier ist dns Hutan-1-sulfanilid ein 01, welches erst bei --350 fest w i d .  Erst  die Urn- 
setzung der Butansulfochloride mit Cyclohexylamin fiihrte ZII Produkten, tlercn Schmelz- 
punkte zur Aufnahme eines Diagramms geeignet waren. 

,) Joiirn. prnkt. Chem. [13 111, 242 [1925j. 
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hesyl-butan-l-sulfamid und 35:; S-Cyclohesyl-butan--3-sulfariiid bzw. 3 i%,  
N-Cyclohesyl-butan-1-sulfamid und 63q4 ~tT-CyclohesyI-butan-2-sulfamid 
und entsprechend eine Schmelzpuriktsanderung ( h u t  Diagranim) auf 5 5 O  
bzw. 37O bewirken. Wiirde der Fall I1 (rechter Ast) zutreffen, also das bei 
39.5O schmelzende Gemisch aus 3304 S-Cyclohesljl-hutaii-I-sulfatnid uncl 

- 

Abhild. 1. S cli m e  1 z d i agr  a m m  de  s S y s t e m s  X-C yc 1 oh e s y 1-b u t au-1-s 11 1 f 3 I ~ I  i d - 
N -  C y c  1 o h  c s y 1 - b ii t a n  - 2 - s 11 1 f a  m i d 

%J)-- 0 10 20 30 40 50 60 70 SO 30 100 
Schmp. 71.5 67.0 62.5 57.0 5 . 5  45.0 35.3 42.0 45.0 53.0 58.5 

yo (1) , 100 90 SO 70 60 50 40 30 20 10 0 

670/, ~~-;-CycloIies~l-h~ita~i-~-sulfamid bestehen, d a m  wiirde die oben an- 
gegebene Zuinischung von reineni S-C~clohes~I-butan-1-sulfamid bzw. 
reinem N-Cyclohesyl-butan-2-sulfar~iid eine Anderung der Zusanimensetzung 
auf 59% iV-Cyclohexyl-butan-1-sulfaniid und 41°/, S-Cyclohexyl-butan-2- 
sulfamid bzw. 2876 iV-C\.clohesyl-butan-l-sulfamid und 72y0 LT-Cyclohexyl- 
butan-2-sulfamid und entsprechend eine Schnielzpuriktsanderung (laut 
Diagramm) auf 5J0 bzw. 43O zur Volge haben. 

Die gefundenen Schmelzpunkte von 51.3O bzn-. 42.3O der hergestellteri 
IlIischungen beweisen, da13 der Schmelzpunkt von 39.50 des N-Cyclohexyl- 
butansulfamid-Geniisches auf deni rechten Ast des Schmelzdiagramnies 
lie@ und dafl das Butansulfochlorid-Gemisch aus der Sulfochlorierung von 
n-Butan daher a m  07(’,\ Butan-2-sulfochlorid und 33% Butan-1-sulfochlorid 
besteht. 

Das gleiche \7erhaltnis der Isomeren stellt sich auch bei der direkteri 
Chlorierung yon n-Rutan ein. 

1) i e B 11 t a 11 d i s u 1 f oc h 1 o r  i de.  

Der nach dem Ahdestillieren des ’I’etrachlorkohlenstoffes, der Butan- 
monosulfochloride und Chlorbutanmonosulfochloride aus dem Reaktions- 
produkt hinterbliebene dunkelgefarbte Riickstand erstarrte krystallinisch 
und niurde mit Hilfe von Tierkohle in Benzol-Losung entfarbt. E r  erwies 
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sich als ein Geniisch zweicr bisher unbekannter isomerer Butandisulfochloride, 
und zwar von Butan-1.4-disulfochlorid (Tetramethylendisulfochlorid) und 
Butan-1.3-disulfochlorid, welches durch fraktionierte Krystallisation in die 
einzelnen reinen Isomeren zerlegt werden konnte. Diese sowie ihre Derivate 
waren mit den synthetisch hergestellten reinen Isomeren vollig identisch 6 ) .  

I>as Disulfochlorid-Gemisch bildet bei der Behandlung mit Animoniak oder 
Anilin kein Schwefeldioxyd und ist daher frei von Butan-1.2- bzw. 2.3-disulfo- 
chlorid?) . Da die Zerlegung des Disulfochlorid-Gemisches in die beiden Isonieren 
durch verschiedene Losungsmittel jedoch nicht genau quantitativ durch- 
gefuhrt werden konnte, wurde wieder ein Schmelzdiagranim aus den reinen, 
synthetisch hagestellten Disulfochloriden aufgestellt (Abbild. 2). 

4 

100% ir.3 50% 1oo%fl.c~ 
-4bbild. 2. S c  h m e  1 z d i ag r am m d e s S ys  t e ins B u t a 11 - 1.3 - d i  s ul  f oc  h l  o r i d - 

B 11 t a n  - 1.4 - d i  s 11 1 f o c 11 1 o r  i d 

0,; (1.3) 100 90 80 70 60 50 40 30 20 10 0 
:'; (1.4) 0 10 20 30 40 SO GO 70 SO 90 100 
Schmp. I 40.5 36.0 36.5 47.5 56.0 GZ.0 66.5 71.5 75.5 79.5 83.5 

. ...~ ~~~ ..-- - 
~ 

Aus der Lage des Schnielzpunktes des bei der Sulfochlorierung von 
n-Butan anfallenden Disulfochlorid-Gemisches konnte ein Mischungsver- 
haltnis von Butan-2.3-disulfochlorid zu Butan-1.4-disulfochlorid von 80: 20 
abgelesen werden. Die bei Wiederholung der Aufarbeitung erhaltenen Ge- 
rnische weichen in ihrer Zusanimensetzung voneinander ab, da je nach den 
Bedingungen (Losungsmittel, Temperatur) sich das Verhaltnis der Isomeren 

+j) Nach Abschlul3 unscrer .4rbeiten erhielten wir Kenntnis vuii der auf andereni 
M'ege durchgefiilirten Darstellung des Rutan-1.4-disdfochlorides bzw. dessen Diamides. 
( H e l f e r i c h  11. G r i i n e r t ,  R .  74, 1531 [1941]). Die von den beiden Autoren fur diese 
l'rodukte angegebenen Schmelzpunkte stimmen mit unseren gut  iibereiii. 

?) Vergl. - 4 u t e n r i e t h  11. R u d o l p h ,  R. 84, 3467 [l9011: s. a. vorarigeheiitle Jlitteil., 
s. 34. 
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dadurch verschiebt, dalj von eineni derselben mehr oder weniger in der Mutter- 
lauge verbleibt und aus dieser nicht mehr vollig rein isoliert werden kann. 

1.2-Disulfochloride konnten auch unter den Sulfochlorierungsprodukten 
von Propan nicht nachgewiesen werden’). 

Die reinen Butandisulfochloride wurden aus den betreffenden Di- 
rhodaniden durch Behandeln mit Chlor in wagriger Suspension erstnials 
hergestellt. 

Beschreibung der Versuche. 
a) R e  a k t i o n s p  r o d u  k t c 

I) i e I% 11 t a n in o n 0 s  u 1 f o c h 1 o r i d  e 

1)ie Sulfoclilorierung von n -  B u t  a n  ivurdc nacli dcm Frnnz. Pot. S4L5003) durch- 
gefiihrt. Durch Einleiten von 2.5 Vol. B u t a n ,  1.1 Vol. S c h w e f e l d i o s y d  und 1 Vol. 
Ch lo r  in Tetraehlorkohlenstoff, der sich in einer Quarzrohre befand, und unter Be- 
strahlung mit einer Quecksilberdampflampe und Kiihlung mit Wasser mittels eingebauter 
Kiihlschlange erhiilt man ein Keaktionsprodukt. welches nnch dem Ahdestilliereri des 
Tetrachlorkohlenstoffs als dunkelgefarbte, stecherid riechende und zit Triinen reizende 
Fliissigkeit hinterbleibt. Durch Vakuumdestillation werden die destillierbaren Produkte 
daraus entfernt. Etwa S.5 % des CC1,-freien Einsatzproduktes lassen sich bei 1 mm 1)ruck 
destillieren. D u c h  anschlieaende Kektifikation rnit einer 75 cm langen R a s c h i g -  
Kolonne, beieinem Rucklaufverhiiltnis \-on 1 : 5, lassensichdie I3 u t a n  m o n o s u  1 f o c h  l o r  i d e  
rein gewinnen. Sdp., 6 0 4 4 . 5 O .  Ausb. 75 % des schwefelhaltigen Einsatzproduktes. 

C,H,O,ClS (156.5). Rer. C1 22.66, S 20.49. Gef. C1 22.7, S 10.8s. 

Im Vorlauf der Destillation befinden sicli hijhere Clilorierungsprodukte des I:utans, 
im Ruckstand Chlorbutanmonosulfochloride und Butandisulfochloride. 

Das Gemisch der A - C  yc lohe  x y 1 - b u t  a n s  u l  f a m i d e  wurde hergestellt durch Ein- 
flieljenlassen einer Losung von 15 Tln. E u t a n s u l f o c h l o r i d - G e m i s c h  in 35 Tln. :dither 
in eine Losung von 200 Tln. C y c l o h e x y l a m i n  in 70 Tln. Ather bei Zimmertemperatur. 
Sodann wurde 2 Stdn. unter Riickflulj gekocht und das uberschiissige Cyclohexylamin 
und Cyclohexylamin-hydrochlorid durch .4usschiitteln mit Wasser entfernt. 

I k r  groWe UberschuD von Cyclohexylamin wurde angewendet, um eine Disulfimid- 
bildung zu verineiden. Das gelbliche Rohprodukt murdc einer Molekulardestillation untcr- 
worfen und in 08-proz. Auslwute ein *V-Cyclohex).l-butnnsulfnniid-Gemiscli \-om Schmp . 
39.50 crhalten. 

C,,H,,O,XS (21’3.24). I k r .  N 6.30, S 24.62. C k f .  N 6 . 3 ,  S 14.72. 

D ie  I% u t a lid i s  II 1 f o c 11 1 o r  i d e .  
Der Kiickstand nach der Destillation iler Ilutnnmonosulfoclilorirle und Reringer 

3Xengen Chlorbutanmonosulfochloride im Vak. besteht der Hauptsaclie nach ~ L L S  Ilutan- 
disulfochloriden; unter den oben angegebenen Versuchsbedingungen etwa S-10 % der 
schwefelhaltigen Reaktionsproduktc. Durch Anwendung von 3 Vol. 77-nutan,  5.7 Vol. 
S c h m e f e l d i o x y d  untl 5.4 Vol. C h l o r  kann man die Ausbeute an Disulfochloriden auf 
etma 85 % der schmefelhaltigen I’rodukte steigern, da d a m  irifolge tles Kohlemwsser- 
stoffimterschusses die Disubjtitution in den Vordergrund tri t t  3 ) .  

Das dunkelgefarbte Produkt lPDt sicli mit Tierkohle entfiirben iuitl dmch fraktio- 
nierte Krystallisation zerlegen. Ani besten verfiihrt man auf folgende Weise: 100 g des 
nutandisu l fochlor id-Gemisches  merden in 50 ccm Benzol gelost und init 100 ccm 
CCI, versetzt, wobci das  Butan-1.4-disulfocl i lor id  vom Schmp. S3..50 awfallt. dnsb. 
15 g.  ]>as Produkt krystnllisiert aus I3enzol-Petrolather in farbloseri Nadcln. 

C,I-I,O,CI,S, (255.1). J k r .  C1 27.SO. S 23.1.3. Gef. C1 27.70, S 23.31. 
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1.4-13utandisulfamidI ,  hergestellt durcli Eintragen des Disulfochlorides in ein 
Geniisch von fliissigem Animoniak  und Ather bei 4 0 ° ,  la5t sich aus heinem Wasser 
gut krystallisieren. Farblose I3lattchen. Schmp. 1820. 

C,H,,O,N,S, (216.2). Eer. N 12.95, S 29.65. Gef. N 12.70, S 29.40. 

1 . 4 - B u t a n d i s u l f a n i l i d  m r d e  durch 2-stdg. Kochen einer Benzol-I,osung des 
Tetramethylendisulfochlorides mit der berechneten Menge An i l i n  hergestellt. Farblose 
Krystalle 311s verd. Akohol. Schmp. 188.5O. 

Cl,H,oO,N,S, (368.3). Ber. N 7.60, S 17.41. Gef. N 7.3, S 17.50. 

Versetzt maxi das Filtrat vom Butan-1.4-disulfochlorid mit 100 ccm Petrolather 
(50-70°), so fallen 75 g Rutan-1.3-disulfochlorid vom Schmp. 410 aus. 

C,H80,Cl,S, (255.1). Ber. C1 27.80, S 25.13. Gef. C1 27.45, S 25.6 

Cl,II,oO,N,S, (368.3). Ber. N 7.60, S 17.41. Gef. N 7.35, S 17.72. 
Das B u t a n - 1 . 3 - d i s u l f a n i l i d  schmilzt bei 1700. 

1)) S y n t h e  s e pr od  u k t e. 
Die B u t  a n m o n o s u l  f och lo r  i de  

Bu tan -1 - su l foch lo r id .  

200 g I i u t a n - 1 - r h o d a n i d  lieferten bei der Behandlung mit Chlor in einer Sus- 
pension in 2.5 I Wasser bei 1.50 195 g B u t a n - 1 - s u l f o c h l o r i d  vom Sdp.,, 93.50. Ausb. 
75 % d.  Theories). 

C,H,O,ClS (156.5). Ijer. C1 22.66, S 20.49. Gef. Cl 22.90, S 20.90. 

S- C y clo he x y l -  b u  t a n  - 1 -sulf  a m i d  murde mie oben beschrieben hergestellt. 
Ausbeute quantitativ ; farblose Krystlllchen nacli Krystallisation nus Nethanol bzw. 
Tctrachlorkohlenstoff-Petrolsther ; Schmp. 71.80. 

Cl0H,,O,NS (219.24). I3er. N 6.39, S 14.62. Gef. N 6.25, S 14.70 

B 11 t a n -  2 -sulf  o ch lo r  i d  wurde genau wie obexi beschrieben nus B u t a n  - 2 - r h o  - 
d a n i d g )  hergestellt. Ausb. 60% d. Theorie. Sdp.,, 85O. 

C,II,O,ClS (156.5). Ber. C1 22.66, S 20.49. C k f .  C1 22.4. S 20.75. 

n n s  -V-C y clo he  s y l -  bu t a n  - 2-sul f a m i d  schmilzt bei 550. Farblose Blattchen 
nach Krystallisation aus Methanol bzw. Petrolather. 

CloH,,O,XS (219.24). Ber. 9 6.39, S 14.62. Gef. N 6.25, S 14.90 

13 11 t a n  - 1 .4 - d is ul  f o c h I o r id  

I)ic Hrrstellung des reinen isomerenfreien I3 u t a n  - 1 . 4  -d  is  u 1 f o c h l  or i d e s  murde 
\-om 1.4-C 111 o r -  b u  t an  ausgehend durchgefiihrt. 

300 g 1 . 4 - D i c h l o r - b u t a n  vom Sdp.,,, 1550 (1 3101.) uxid 450 g K a l i u m r h o d a n i d  
(2.2 3101.) wurden mit 4 1 Athylalkohol, 96-proz., versetzt und 50 Stdn. utiter RiickfluD 
gekocht. Der nach dem Abdestillieren des Alkohols hinterbliehene Riickstand wird mit 
U’assertlampf einige Zeit geblasen. Im Kolben hinterbleiht ein gelbes 01. Ausb. 300 g, 
(1. s. 75 % d. Theorie. Eine Destillation nmrde nicht ausgefiihrt, uin eixie etwaige teilweise 
T-mlngerung zum Senfol zu vermeidexi. 

C,H,N,S, (172.2). Ber. N 16 27, S 37.23. Gef. N 16.15, S 36.6. 

.50 g 1 .4 -Di rhodax io -bu tan  wnrden in 200 ccm Wasser fein verteilt und ein 
heftiger Chlorstrom eingelcitet. Die Temperatur stieg von selbst auf 700. Nach 6 Stdn. 

Journ. dmer.  chem. SOC. 61. 254s j19391. 
9, Lichoschc r s tow 11. B u t r i m o w ,  C. 1937 I, 1924. 
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war die Keaktion beendet. Reim Abkiihlen miter 
Riihren wird das 8 1  fest. Ausb. 85 % d. Theorie. Das Rohprodukt schmilzt bei 80.5O. 
1)urch Umkrystallisieren aus Benzol-Petroliither-Gemischen bzw. ans Tetrachlorkohlen- 
stoff-Chloroform-Gemischen steigt der Schmp. auf 83.5O. 

Der Mischschmelzpunkt mit dem durch Sulfochlorierung \-on n-Butnn crhalteiien 
Disulfochlorid \-om Schmp. 83.S0 zeigte keine Erniedrigung. 

(Griinfiirbung durch freies Chlor.) 

C,H,O,CI,S, (255.1). Ber. C1 27.50, S 25.13. Gef. C1 28.00, S 25.1.  

Das Rutan-1 .4-d isu l famid  schmilzt bei 1820. Der Mischschmelzpunkt rnit dcm 
aus der Sulfochlorierung von Butan erhaltenen Disulfamid vom Schmp. 1S20 gab keine 
Ikniedrigung . 

C,H,,O,N,S, (210.2). Ber. N 12.95, S 29.65. Gef. N 12.68, S 29.9. 

Das B u t a n - 1  .4 -d isu l fan i l id  schmolz bei 158.5O und gab ebenfalls k i n e  Schmelz- 
punktserniedrigung mit den1 Butandisulfanilid ails der Sulfochlorierung von Rutan voxn 
Schmp. 185.5O. 

C,0H,o04X:,S, (365.3). Rer. S 7.60, S 17.41. Gef. N 7.31, S 17.40. 

Danach ist das bei 53.50 schmelzenck Butandisulfochlorid das Rutan-1.4-disulfo- 
.clilorid. 

B u t a x i  - 1 .3  -d i su 1 f o c h 1 o rid. 

1.3 - 33 u t ylengl  y k 01 wurde bei 130-1400 mit trocknem B rom \v asse rs  t o  f f be- 
handelt und der Rest an noch vorhandenem Bromhydrin (aus der Analyse des Roh- 
produktes errechnet) mit Phosphorpentabromid zum Dibromid umgesetzt. Sdp.,,, 175O ' 0 ) .  

Das 1 .3-Dirhodano-butan  wurde durch 20-stdg. Kochen einer alkohol. Losung 
von 1.3-Dibrom-butan  mit K a l i u m r h o d a n i d  erhalten. Aufarbeitung vie beim 
1.4-Dirhodano-butan. Gelbliches 81. 

C,H,N,S, (172.2). Rer. N 16.27, S 37.23. ( k f .  N 16.05. S 37.60. 

Durcli Rehandlung des 1 .3-Dirhodano-butans  mit Chlor in walk. Suspension 
.erhalt maxi das Disulfochlorid in schlechterer Ausbeute (60% d. Th.) als beim 1.4-Di- 
r h od ano-  bu  t a n ,  da wahrscheinlich die sekundiir gebundene Sulfochloridgruppe teil- 
.weise verseift wird. Man erhiilt ein 01, welches nach einiger Zeit erstarrt. Nach der 
Krystallisation aus Benzol-Petrolather-Tetrachlorkohlesstoff-~mischen schmilzt das 
Produkt bei 410. Der Mischschmelzpunkt mit dem bei 410 schmelzenden Butandisulfo- 
.chlorid 311s der Sulfochlorierung von n-Butan ergab keine Erniedrigung. 

C,H,O,Cl,S, (255.1). Rer. C1 27.80, S 25.13. Gef. C1 27.30, S 25.45 

Das Butan-1 .3-d isu l fan i l id  krystallisiert aus verd. Alkohol in farblosen Xadeln 
vom Schnip. 170O. Der Mischschmelzpunkt mit dem aus der Sulfochlorierung von la-Butan 
.erhaltenen Disulfanilid \.om Schmp. 170° zeigte keine Ernieclrigung. 

C,,H,,O,N,S, (368.3). Bcr. N 7.60, S 17.41. Gef. h- 7.43, S 17.75 

Danach .ist das bti 41O sclimelzeudc Biitandisulfochlorid als das Rutan-1.3-disulfo- 
chlorid charakterisiert. 

Rutan-1 .3-d isu l fochlor id  wurde von uns aul3erdem nocli aiis 1 .3-Dibrom- 
b u t a n  iiber das Butandisulfonat mit Phosphorpentachlorid hergestellt. Es schmolz 
.ebenfalls bei 41°, und seine Derivate erwiesen sich mit den obigen Praparaten identisch. 

10) Vergl. F a r g l i t r  u. P e r k i n ,  Journ. chem. SOC. London 105, 1356 [1914] 


