
Chinolin-Sulfochlorid-8 
als Ausgangsbasis von Chinolyl-Sulfonamiden 

Von GERHARD BUCHMANN land EDITH SCHALINATUS 

Inhnltsiibersichtr 
Die Reaktionsfalijgkeit von Chinolin-sulfochlorid-8 wird iiberpriift. Wegen leicht, 

eintretender Hydrolyse zur Sulfonsaiire werden samtliche Unisetzungen hierinit in wasser- 
freien Losungsmitt,eln bei Zimmerteniperatur durchgefiihrt. 

Das reaktive Verhalten wird an einer der WuRTzschen Sgnthese analogen Reakt'ion 
bei der Darstellung von Chinolin-8-suifochloramid-natrium und von Sulfonaniiden studiert . 

Umsetzungen des Sulfochlorides mit aliphatischen und aroniatischen Mono- und Di- 
aminen, sowic mit tetrahydricrten Uiinolinen crgeben neuartige dulfonaniidc. 

1 .I Xinleitnng 
Vom Chinolin sind ohne Zusammenhang mit therapeutischen Frage- 

stellungen Chinolin-8-sulfonaniid1), Chinolin-7-sulfonamid 2, und Derivate 
des Chinolins-5- bzw. des -6-sulfonarnids 3, erhalten worden. Spater 
wnrden das 6- Sulfamido-chinolin nnd -chinaldin von TSCHELINZEW und 
SAKOTIN 4 )  das 6- Si~lfaniido-2-oxy-4-rnethyl-chinolin von MONTI und 
P-4LMIEE15) und das 5-Amino-8-sulfamidochinolin von URIST und 
JENKINS~) dargestellt. 

Im Rahmen von Reaktivitatsstudien mit Chinolinsulfochlorid-8 
werden neuartige Chinolyl- und Dichinolyl-sulfonamide beschrieben. 
Letztere sind in doppelter Hinsicht von Interesse. Als alkaloidahnliche 
Verbindungen und als Sulfonamide geben sie zu pharmaknlogischen 
Untersuchungen AnlaS. 

1.2 Darstellung von Chinolin-sulfochlorid-8 
Das Chinolin-sulfochlorid-8 wird aus Chinolin-sulfonsaure-8 dar- 

gestellt. Diese wird nach PROFFT und BUCHMANN') durch dreistundiges 

1) S. HOOGEWERFF u. W. A .  TAX DORP, Recueil Trav. chini. Pays-Bas 8, 184 (1889) 
?) A. CLAW, J. prakt. Chem. (2) 37, 263 (1888). 
3) A. CLAUS 11. W. SCHMEISSER, J. prakt. Chmi. ( 2 )  40,453 (188!3); A. C L ~ U S ,  0. W ~ R T Z ,  

4, G .  V. TSCHELINZEW u. V. N. ZAKOTIN, Chem. Abstr. 36, 457 (1952). 
5)  L. MONTI u. S. PALLMIERI, Cliem. Abstr. 37, 128 (1943). 
6) H. URIST u. G .  L. JENKINS, J. Amer. chem. Soc. 63, 2943 (1941). 
i, E. PROFFT u. G. BUCHXA~N,  Chem. Technik 8, 32 (1956). 

.J. prakt. Chem. (2) 40, 459 (1889). 
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Erhitzen des neutralen Chinolin-sulfates mit 40proz. Oleum auf 160 bis 
170" in 84proz. Ausbeute erhalten. 

Nach EDINGER~) wird die Chinolin-sulfonsaure-8 mit der gleichen 
Cewichtsmenge Phosphorpentachlorid bei 136-140" im Olbad erhitzt. 

Zur Entfernung der Phosphorverbindungen wird nach unseren Fest- 
stellungen der erhaltene Ruckstand in kleiiien Anteilen mit vie1 Wasser 
versetzt und abgesaugt. Die Darstellung der reinen Substanz erfolgt 
durch Extraktion des Rohproduktes mit Ather. 

Die nach EDINGER erzielte Ausbeute wird hierbei um 15% erhoht. 
Chinolin-sulfochlorid-8 bildet farblose Kristallnadeln, die in Alkohol, 

ather uiicl Chloroform leicht loslich sind. Der Schmelzpunkt liegt nach 
dngaben von EDINGER~) bei 122",  voii CLAUS und KUTTNER?) bei 
124" und von BADGER und BVTTERY lo) bei 128,5-129". Der im Rahmen 
dieser drbejt konstatierte Schmelzpunkt voii 129" (A) stimmt mit der 
letzten Angabe uberein. 

1.3 Retrachtungen zur Reaktivilat von Chinolin-sulfochlorid-8 
Chinolin-sulfochlorid-8 ist eiue BuBerst reaktionsfahige Verbindung. 
Tn wail3riger Losung wird es in der Kalte langsam, in der Hitze sehr 

schnell zur Sulfonsaure hydrolysiert. Das trockene Produkt, in eineni 
geschlossenen GefaB aufbewahrt, spaltet bereits iiach funf Tagen Salz- 
sauregas ab. 

Der Grund der erhohten Reaktionsfahigkeit des Chinolin-sulfo- 
chlorids-8 im Vergleich zu den aromatischen Sulfochloriden, z. B. zum 
Benzol-sulfochlorid, das in Gegeriwart von Wasser auch in der Hitze 
ziemlich bestandig ist, ist in der Struktur des Chinolin-ringsystems zu 
suchen. i"v \/\f 

I 

o=s=o 
I c1 

Durch Einfugung des Stickstoffatonis in den Kohleiistoffring mit 
konjugiertein n-Elektronensystem wird die Symmetrie der intramolekn- 
laren Ladungsvertejlung gestort. Wegen der hoheren Kernladung des 
Stickstoffatoms gegenuber den Kohlenstoffatomen ist seine Anziehungs- 

A. EDINCER, Ber. dtsch. chem. Ges; 41, 937 (1908). 
9)  AD. CLAUS u. P. KUTTNER, Ber. cltsch. chem. GeB. 19, 926 (1886); 

lo)  G.  M. BADGER u. R. (4. BUTTERY, Ref.: C 3538 (19.57), J .  chem. 80c. (London) 
1956, 32336. 
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kraft fiir z-Elektronen groljer als bei den Kohlenstoffatomen. Fast alle 
Kohlenstoffatoiiie, am meisten aber diejenigeii in 2- und in 4-Stellurip 
eiithalten eine verminderte x-Elektronendichte, wie es den folgenden 
Forinelbild zur Ladniigsvertejlimg des n-Elektronensystems im Chino- 
linmolekul entnomnieii werden kaiin. 

~\,,’ \ /’ 
N 

-0,012 -0,405 

Das  tom ist das Kohlenstoffatoni gr6lJter Elektroneutiichte; 
dort ist das Wasserstoffatoin durch die elektrophile Sulfogruppe sub- 
s tituier t worden. 

Durch Wechselwirkung init den 3-Elektronen gibt dieser Substituent 
zu einer Elektronenverschiebung aus dem Doppelbindungssystem 
heraixs Anlalj, welches durch die Elektronenkonzentration am C,-Atom 
des Chinolinringes brgunstigt wird. Ein Halogenatom als Substituent der 
Sulfogruppe wird also, da wegen der Ladnngsvcrteilung irn Chinolin- 
ring und wegen cles Elektronensoges voin Schwefelatoin aus auf das 
Bindungssystem die Ausbilduiig seiner abgeschlossenen Elektronen- 
schale begiinstigt wird, leicht als Chlorion abgespalteii. 

Diese theoretisch begrundete Reaktionsfahigkeit wird durch die 
Versuchsergebnisse bestiitigt. 

Umsetzungen des Chinoliii-sulfochlorids-~ mit aliphatischen, aro- 
matischen und heterocpclischen Aminoverbindungeii zii Sulfonarniden 
verlaufen init Erfolg. 

Wird die Reaktion in wasserhaltigen Losungsmitteln durchgefuhrt, 
so liept je iiach Basizitat cler Aminokomponente bis ZLI loo/,  der Chinolin- 
sulfonsaure neben derii gewunschten Umsetzungsprodukt vor. Die 
Hydrolyse des Snlfochlorids zur Sulfonskure geht in Geyenwart voii 
basischen Aminoverbindungen der eigentlichen Reaktion voraus. Rei 
der Umsetzung mit stark basischeii Aininen, z. B. nijt Diathylamin, wirtl 
wegen hoherer Geschwindigkeit der hauptsachlichen Realrtion eine 
Hydrolyse des Sulfochlorids mit beobachtet. 

Die Urnsetzung des Chinolin-snlfochlorids-8 mit Natrium, analog 
der WuRTschen Synthese, gibt Aufschlulj iiber die leichte Abspaltbarkeit 
des Chloratoms. 

Das Disulfon entsteht unter intensivem Riihren unniittelbar iiach 
Hinzufiigen des in Xylol geloeteii Sulfochlorid-derivates zur Xylollosung, 



in der sich das feinverteilte Natriuni befiiidet ; diese Umsetzung 1-erlaaft 
fast quantit at iv. 

I S0,Cl / ,/  

I 
1 \, 

Das Umsetzungsprodukt gleiclit in seinem Loslichkei tsverhalten 
dem als Nebenprodukt vorliegendeii Natriumchlorid ; es kann von 
diesem durch Umkristallisation nicht getreiint werden. 

Analog der Darstellung des Natriumsalzes von p-Toluol-sulto- 
chlorainidll) geliiigt die Unisetzung ziim C'hiiiolia-~-sL~lfo-cliloranii~- 
natrium. 

1.4 Chinolyl-sulfonarnidp RUS Chinolin-snlfochlorid-8 

Die Umsetzungen der aliphatischen Xmine mit dein Chinolinsulfo- 
chlorid, dessen Reaktivitat bei samtlichen Reaktionen konstant ist, ver- 
laufen mit hoher Reaktionsgeschwindigkeit und in guter Ausbeute ; 
aromatische Amine und hydrierte Chinoline reagieren langsamer als die 
aliphatischen Basen. 

Die Darstelluiig der Sulfonamide erfolgt allgeinein durch Konden- 
sation des Sulfonsaureclilorid-derivates init eiiiem Amin in Gegeiiu-art 
von Alkali-carbonaten oder Alkdi-hydroxyden. Die im Rahmen dieser 
Arbeit erwahiiten Umsetzungen mit Chinolin-sulfochlorid- 8 werden wegen 
hydrolytischer Abspaltung des Halogenatoms in absolutem, neutralem 
Medium durchgefuhrt ; Temperatureu hoher als 20" mussen vermieden 
werden. Der bei der Reaktion entstehende Chlorwasserstoff wird durch 
die im CherschuB vorhandene Aminkomponente gebunden. 

11) DRP 320058, Frdl. 14. Teil; Ullm. XII, 135. 
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1.11 Mono-chinolyl-sulfonamide 
Chiiioliii-sulfochlorid-8 wird mit aliphatischeli Amiiieii, z. B. mit 

n-Butylamin wid Iso-hexyl-amin, in absolutem Methanol umgesetzt. 

(III-IV) 

80,CI SOz-NH-R 

Nach der Reaktionsgleichung eiitstehen : 
(8-(’hinol;vl-sulfonamido)-n-butplaiiiin, (R=C,H,) (111) 

(X-Chinolyl-su1fonamido)-iso-lwxylamin. (R-C,H,,) (IV) 
Die Unisetzungsprodukte fallen zunachst als Ole an, aus welchen 

sich langsam Kristalle bilden. Die Butylverbindung (111) neigt wenig 
zur Kristallisation. Nit zunehrnender Lange der n-Alkylkette kann eine 
Abnahme der Kristallisationsfihigkeit des Sulfonaniides festgestellt 
werden. 

Die Reaktionsfahigkeit der sekundaren aliphatjschen Aniine liegt 
wegen ihrer starkeren Basizitiit, hoher als diejenige der entsprechenden 
primaren Amine. Dies bestiitigt die Umsetzuiig des Sulfochlorides mit 
Didthylamin in -&thanol. Die Reaktion verlauft so schnell, dal3 die 
Hydrolyse zur Sulfonsaure nicht mehr erfolgen kanii : 

S0,CI S02-N(C2H5)2 

bei dieser Umsetzung entsteht das (8-Chinolyl-sulfonamido)-diathylamin. 
Chinolin-sulfochlorid-8 wird in absolutem Athano1 bci 7’ >lmmer- 

teiiiperatur iiiit primaren aromatischen Aminen, niit Anilin, Benzyl- 
ainiii untl mit P-Naphthylamin, gemaiS folgender Reaktionsgleichung 

(VI-v 111) 

S0,Cl S02--Pu’H-R 

Es weiden gut, kristallisjereiide Substarizen erlialten. 

(8-C‘hinolyl-sulfonaniido)-anilin 

(~-Cli~nol~-I-sulfonamido)-benzylamin (R==C‘H2-LB,) ’=\ 
- 
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1.42 Dichinolyl-sulfonamide 
Bei den folgendeii Umsetzungen wird versucht, zwei Chinolinring- 

systeme uber Sulfonamidbrucken zu verknupfen. Dies gelingt durch die 
Reaktioii des Chinolin-sulfochlorides mit tetrahydrierten Chinolinbasen, 
in dem der Heteroring mit dem Benzolring des Chinolin-sulfo-chlorides 
direkt iiber die Sulfonamidgruppe verbunden wird. Andererseits wird 
der Abstand zwischen den beiden Ringsystemen durch Einfiigen eines 
Benzolringes oder einer Alkylenkette vergrofiert ; hierbei erfolgt die Ver- 
lmiipfung iiber zwei Sulfonamidgruppen. 

Die Urnsatzungen des Chinolin-sulfochlorides-8 mit prinikreii ?li- 
phatischen Diaminen, mit, Athylen-, Hexamethylen- und Octamethylen- 
diamin, ergeben die entsprechenden Disubstitutionsprodukte : 

SO, 
I 

(IX-XI) 

so,('1 

Nach dieser Reaktionsgleichung werdeii f olgende Dichinolylsulfon- 
amide dargestellt : 

(Bis-8,S'-chinolyl-sulfonamido)-athylendiamin, (R=C,H,) (IX) 

(Bis-8,8'-chinolyl-sulfonamido)-hexameth~len-diamin (R=CsH12) (X) 

(Bis-8,~-chinolyl-sulfonamido)-octamethyle~~-diamin (R=C,H,,) (XI) 

Die Schmelzpunkte der Dichinolyl-sulfonamide dieser Reihe nehmeii 
mit zunehmender Lange der Alkylenkette ab, ihre Loslichkeit in Athanol 
nimmt zu. Ferner wird eine Abnahnie der Reaktionsgeschwindigkeit mit 
zunehmender Kettenlange des Diamins beobachtet,. Die Kristallisations- 
f Lhigkeit des Umsetzungsproduktes nimmt mit zunehmender Lange der 
Alkylenkette ab. 

Das Octamethylendiamin-derivat (XI) bildet in wal3riger Methanol- 
losung milchige Emulsionen, aus denen es nur in geringer Ansbeute ge- 
wonnen werden kann. Dies veranschaulicht Tab. l. 
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Cliinoliii-sulfochlorid-S wird niit 0-, in- uild p-Phenylendiamin um- 
gesetzt. Zunachst reagiert das Sulfochlorid nur niit eiiier Amino-gruppe 
des Diamins zuni Stoiio-chinolyl-sulfonamid. I n  zweiter Reaktioiig- 

atufe setzt sic11 die noch vorhaiideiie Amiiiogruppe iiiit eiiieni wejtereii 
Jlolekiil Sulfochlorid zurli Di-chii2olyl-sulfon-amid urn. In diestn FSllen 
eiitsteheii hochschnielzende Verbindungen, die iiur in Diinethylformamid 
loslich sind. Das Disuhtitutionsprodukt kristallisiert aus der Reaktions- 
liisung aus ; aus dein Piltrat wird das monosubstituierte Zwischeii- 
produkt isoliert. Bei verschiedeneii Molverhiiltnissen der eingesetzteii 
Ausgai~gsstoffe liegeii stets heide Vcrbiiidungen nebeiieiiiandei* vor ; 
bei Umsetzungen iiiit aliphatischen Diaminen hoher Basiitiit wird nur 
das disuhstituierte Reaktionsprodul~t erhalten 

/’ 

,_,’ ’ , /\,, (XII)  
SIT, i l  

S0,CI 
\ 

I 
NH 

I 
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Folgende Sulfonamide werden dargestellt : 
(8-Chinolyl-sulfonamido)-o-phenylendiamin (XU) 

(8-Chinolyl-sulfonamido)-m-phenylendiamin (XIII) 

(8-Chinolyl-su1fonamido)-p-phenylendiamin ( ~ 1 1 7 )  

(Bis-8,8’-chinolyl-sulfonarnido)-o-phenylendianiin (XV) 

(Bis-8,8’-chinol~l-sulfonamido)-m-phenylendiamin (xvr) 
(Bis-8,8’-chinolyl-sulfonamido)-p-phenylendiamin (XVII) 

Es werden primare und sekundiire heterocyclische Amine in die Unter- 
suchungeii einbezogen. Hydrierte Chinoline, wie 1.2.3.4-Tetrahydro- 
isochinolin, 1.2.3.4-Tetrahydro-chinaldin, 1.2.3.4-Tetrahydrochino!in und 

/ 

/’ 
/ 

/’ 
/ 

/ 
/ 

/ 

/’ /- 

Q \/\ 
~ I /  I 

I N 
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Decahydro-chinaldin gleichen in ihrer Struktur den sekundaren nli- 
phatischen Aminen. Wegen ihrer niedrigen Basizitat verhalten sich diese 
Chinoline bei den Umsetzungen weniger aktiv als die aliphatischen 
Aminoverbindungen. 

Die oben genannten hydrierten Cliinolinbasen werden mit Chjnolin- 
sulfochlorid-S in Athanol, Benzol und Pyridin zumeipt bei der Tem- 
peratur von 20-30” umgesetzt. 

Die Ausbeuteii sind gering ; sie werdeii unter RiicBfIitBbedingrungen 
iiicht verbessert. 

Folgende Dichinolyl-snlfoilamide werden dargeatellt : 

(8’-Chinolgl-~ulfoiiamido)- 1.2.3.4-tetrahydrochinolin (xvrrr) 
(R’-Chinol~l-sulfonamido)-1.2.3.l-tetrahydro-isochinoli11 (XIX) 

(8’-Chinolyl-sulfonamido) - 1.2.3.4-tetrahgdrochinaldin (XX) 

(8’-Chinolgl-sulfonamido) -decahydro-chinaldin (XXI) 

Die Umsetzung von Chinoljn-sulfochlorid-8 mit 6-Aininochinaldin 
wird in methaiiolischer Lowng hei Zimniertemperatur diirchgefiihrt. 
Es liegt eine starke Base vor, deren Basizitat etwa dei- eiiies aliphatischen 
Amins entspricht. Die Reaktionsgeschwindigkeit dieser Unisetzang ist 
deshalb denientsprechend zienilich hoch. Es entsteht : 

(8’-Chinolyl-sulfonamido-)-5-amino-chinaldin (XXII) 

1.5 Eigenschafkn der Chinolyl-sulfonamidc 

Die dargestellten Sulfonainide sind einheitliche Substanzen, die durch 
gute Kristallisationsfhhigkeit gelrennzeichnet sind ; sie sind sanitljch 
wasserunloslich, jedoch in den ublichen Losungsniittelri loslich. 

Eine Ausiiahme bilden die (Bis-8,8’-chinolyl-sulfon-an~ido)-pl~eiiylen- 
diamine, die nur durch Dimethylformamid gelost werden konnen. 

Die Sulfonamide sind dann in wBBriger Natrodauge loslich. wenii 
iioch ein Wnsserstoffatom der $ulfonamidgruppe unsubstituiert ist. 
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- 

Bummenformel 

Mol . - G ew . 
FP. 
Ausbeute g 

Ausbeute yo d. Th. 

N ber.: 
N gef.: 

2. Experimenteller Teil 
2.1 (8-Chinolyl-sulfonamido)-n-butylamin 

1,14 g (0,005 Mol) Chinolin-sulfochlorid-8 und 0,73 g (0,Ol Mol) n-Butylamin, je in 
30 ml Methanol gelost, werden zusammengegeben. Die Reaktion wird zwei Stunden lang 
bei Zimmertemperatur durchgefiihrt. Nach der Abdestillation des Losungsmittels bleibt 
ein oliges Produkt zuriick, das nach Zugabe von zwei ml Athano1 nach etwa einer Stunde 
zu einer Kristallmasse erstarrt. Das braune Rohprodukt (1,l g, 81% d. Th.) wird mit 
Wasser nachgewaschen. Ausbeute : 0,7 g (53% d. Th.), farblose Kristalle (wLBrig. Metha- 
nol); Fp. 65". 

C,,H1,N,O,S (264,3) ber.: N 10,60%; gef.: 10,39%. 

Loslich in den gebriiuchlichen Losungsmitteln, unloslich in Wasser. 

(8-Chinolyl-su1fonamido)- 
-bemylamin 1 -&nilin I -8-naphthylamin 

c16H14N202S Cl2Hl*N20,S C,,H**~,02S 
298,4 284,3 334,4 

173 L 3  1,o 

9,39 9,85 1 8,38 
9,61 10,13 8,3R 

119- 120" 158' 169' 

84,O 94,2 62,5 

- 

2.2 (8 -Chino1 yl-sulfonamido) -iso-hex ylamin 
Dargestellt nach 2, l  aus 1,14 g (0,005 Mol) Chinolin-sulfochlorid-8 und 1,Ol  g (0,Ol Mol) 

Isohexylamin. Ausbeute : 1,08 g (74,2y0 d. Th.); farblose Nadeln (wiiDrig. Methanol) ; 
Fp. 75". 



162 Journal fur praktische Chemie. 4. Reihe. Band 16.1962 

2.5 (8-Chinolyl-sulPonamido) -anilin 
Nach 2.1 dargestellt aus 1,14 g (0,005 Mol) Chinolin-sulfochlorid-8 und 0,93 g (0,Ol 

Xol) dnilin. Loslichkeit wie 2.1 (s. Tab. 2). 

2.6 (8-Chinolyl-sulfonamido)-~-naphthylamin 
Dargestellt nach 2.1 aus 1,14 g (0,005 Mol) Chinolin-sulfochlorid-8 und 1,43 g (0,01Mol) 

,!I-Naphthylamin. Farblose Prismen. Loslichkeit wie 2.1 (5. Tab. 2). 

2.7 (Bis-8,8'-chinolyl-sulfonamido) -athylendiamin 
1,14 g (0,005 Mol) Chinolin-sulfochlorid-8 und 0,6 g (0,Ol Mol) Athylendiamin werden 

je in 30 ml Athanol gelost und vermischt. Nach anfangs einsetzender Triibung der Re- 
aktionslosung scheiden sich innerhalb von zwei Stunden Kristalle ab. Ausbeute: 0,7 g 
(65,8y0 d. Th.), farblose Kristalle (kthanol); Fp. 249". 

C,,H,,N,O,S, (442,5) ber.: N 12,59; gef.: 12,72. 

2.8 (Bis-8,8'-chinolyl-sulfonamido) -hexamethylendiamin 
Dargestellt nach 2.7 aus 1,14 g (0,005 Mol) Chinolin-sulfochlorid-8 und 1,16g (0,Ol Mol) 

Hexamethylendiamin. Ein Teil des Reaktionsproduktes bleibt in der Mutterlauge gelost 
und wird durch Ausfiillen mit Wasser gewonnen. 

rlusbeute: 0,7 g (54,9% d. Th.), farblose Kristalle (Athanol); Fp. 174". 

C,4H2,N40,S, (498,6) ber.: C 57,81; H 5,26; N 11,24; 
gef.: C 57,73; H 5,31; N 11,17. 

2.9 (Bis-8,8'-chinolyl-sulfonamido)-oetamethylendiamin 
2,28 g (0,Ol Mol) Chinolin-sulfochlorid-8 und 2,88 g (0,02 Mol) Oetamethylendiamin 

wcrden je in 50 ml abs. Athanol gelost, beide Losungen vermischt und 14 Stunden stehen 
gelassen. Der Alkohol wird abdestilliert, der Ruckstand in wenig Methanol aufgenommen 
und das Reaktionsprodukt mit Wasser ausgefallt. Die erhaltene Emulsion la& man vier 
Tage lang stehen. Es setzen sich farblose Kristalle ab, jedoch bleibt der groI3te Anteil in 
Losung. Ausbeute: 0,3 g (12,0y0 d. Th.). Farblose Kristalle (wii5rig. Methanol); Fp. 129" 

C,,H,N,O,S (526,7) ber.: N 10,64; gef.: 10,62. 

2.10 (Bis-8,8'-chinolyl-sulfonamido) -0-phenylendiamin 
1,14 g (0,005 Mol) Chinolin-sulfochlorid-8 und 0,54 g (O,Ob5 Mol) o-Phenylendiamin 

werden in 60 ml k h a n o l  gelost. Nach vierstiindiger Reaktionszeit bei Zimmertemwratur 
fallt ein braunes Produkt aus. Ausbeute: 0,6 g (51,2% d. Th.). Craue Kristalle (wiiorig. 
Dimethylformamid); Fp. 286". 

C2,H,,N40,S, (490,5) ber.: N 11,42; gef.: 11,36. 

Loslich in Dimethylformamid, unloslich in den ublichen organischen Losungsmitteln 

Das Filtrat wird nach 2.11 weiter verarbeitet. 
h a l o g e  Produkte werden mit m- und p-Phenylendiamin erhalten (s. Tab. 3). 

und in Wasser 
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Summenformel 

Mol. -Gew. 

FP. 
Ausbeute g 

Ausbeute %d. Th. 

C ber. 
gef. 

H ber. 
gef. 

gef. 
1 Nber. 

1- 

2.1 1 (8-Chi nolyl-sulfonamido-1-o-phenylendiamin 
Das Losungsmittel vom Filtrat nach 2.10 wird langsam abgedampft und der Ruck- 

stand mit Wasser versetzt. Ausbeute: 0,5 g (34,2% d. Th.); farblose Kristalle (Athanol); 
Fp. 205". 

C15H,,N30,S (299,3) ber.: N 14,04; gef.: 13,91. 
Loslich in den iiblichen Losungsmitteln ; unloslich in Wasser. 
-%us dem Filtrat der Umsetzungen mit m- bzw. p-PhenyIendiamin werden anaioge 

Verbindungen gewonnen ( s .  Tab. 4). 

- Tabelle 3 

(Bia-t),S'-chinolyl-sulfonamido)- 
-phepylendiamin 

c15H13NS02s 

299,3 

180" 

0,52 

34,8 

60,18 
60,56 

4,38 
4,47 

Summenformel 

Mol- Gew . 
FP. 
Ausbeute g 

Ausbeute yo d. Th. 

C ber. 
gef. 

H ber. 
gef. 

m-Verbindung 

C24H&404S2 

490,5 

294" 

0,45 

37,O 

N her. 11,42 I gef. 11,20 

Tabelle 4 

p-Verbindung 

C24H18N404s2 

490,5 

(Z) 370" 

0,46 

37,5 

&3,77 
59,01 

3,69 
3;61 

I 

j (8-Chinolyl-sulfonamido) 
1 -phenylendiamin 

p-Verbindung ________ 

c15H13N3a2s 

299,3 

197" 

0,85 

56,3 

14,04 
14,02 

ll* 
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2.12 (8-Chinolyl-sulfonamido)-1.2.3.4-tetrahydrochinolin 
1'14 g (0,005 Mol) Chinolin-sulfochlorid-8 und 1,33 g (0,01 Mol) 1.2.3.4-Tetrahydro- 

chinolin werden je in 30 ml absolutem Ather gelost und diese Losungen zusammengegeben. 
Nach der Reaktionszeit von 16 Stunden wird der Ather abdestilliert und der olige Riick- 
stand in wenig Athanol aufgenommen. Innerhalb von zwei Stunden kristallisiert das 
Reaktionsprodukt aus. 

Ausbeute: 0,8 g (50,1% d. Th.). 
Farblose Prismen (Athanol); Fp. 174". 
C,,H16N,0,. (324,4) ber.: 73 8,63; gef.: 8,40. 
Lodich in den organischen Losungsmitteln, unloslich in Wasser. 

2.13 (8-Chinolyl-sulfonarnido) -1.2.3.4-tetrahydro-isoehinolin 
Dargestellt nach 2.12 aus 1,14 g (0,005 Mol) Chinolin-sulfochlorid-8 und 1,33 g (0,Ol 

Umkristallisation und Loslichkeiten wie 2.1 2. 
Mol ) 1 .2.3.4-Tetra hydro-isochinolin . 

2.14 (8-Chinolyl-sulfonamido)-1.2.3.4-tetrahydro-chinaldin 
Nach 2.12 dargestellt aus 1,14 g (0,005 Mol) Chinolin-sulfochlorid-8 und 1,47 g (0,Ol 

Mol) 1.2.8.4-Tetrahydro-chinaldin. Umkristallisation und Loslichkeiten w ie 2.12. 

2.15 (8-Chinolyl-sulfonamido) -decahydro-c hinaldin 
Analog 2.12 a m  1,14 g (0,005 Mol) Chinolin-sulfo-chlorid-8 und 1,53 g (0,Ol Mol) 

Decahydro-chinaldin in athanolischer Lbsung dargestellt . 

2.16 (8-Chinolyl-sulfonamido) -5-amino-chinaldin 
Dargestellt nach 2.12 aus 1,14 g (0,005 Mol) Chinolin-sulfochlorid-8 und 1,58 p 

(0,Ol Mol) 5-Amino-chinaldin. Loslichkeit wie 2.12. 

Tabelle 5 

Summenformel 

Mol . - Gew . 
Fp. O 

Ausbeute g 

Ausb.a/, d. Th. 

C ber. 
gef. 

H ber. 
gef. 

N ber. 
gef. 

- 

-1.2.3.4- 
-isochinolin 

( 8'-Chinolyl -sulfonamido)- 
-tetrahydro 
china1 din 

C,,H,,N,O,t 

338,4 

1&5 

0,4 

24,o 

67,43 
W,4? 

5,3G 
5.35 

-decahydro- 
chinaldin 

C,H**N,O2S 
344,5 

191 

0,15 

8,9 
66,24 
66,11 

7,02 
6,83 

8,13 
T,98 

-5-amino- 
ch inaldin 

Cl,H151L',0,S 

349,4 

226 

1,O 

67,0 

12,,03 
11,oo 
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2.17 Chinolin-8-sulfo-chloramid-natrium 
l,7 g Chlorkalk werden mit 35 ml Wasser gut vefiiihrt und 2,l g (0,Ol Mol) Chinolin-8- 

sulfonamid eingetragen. Nach zweistiindigem Riihren 1LBt man absetzen, die klare Lauge 
wird abgetrennt und hieraus durch Eintragen von 10,2 g Natriumchlorid das Chinolin-8- 
sulfo-chloramidnatrium abgeschieden. Es wird mit kaltem Wasser nachgewaschen. Aus- 
heute: 1,05 g (39,5% d. Th.). Farblose Kristalle. 

C,H,ClN,NaO,S, (264,7) ber.: C 40,83; H 2,27; 
gef.: C 40,53; H 3,27. 

Lnslich in heiSem Wasser ; unloslich in Toluol, Petrollither und Dimethylformamid. 

Merseburg, Institut far organische Chemie der Technischen Hochschule 
fur Chemie Leuna-Merseburg. 

Bei der Redaktion eingegangen ain 17. Mai 1961. 




