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Sulfonsaure-Derivate, ITT1)

Uber Herstellung, Konstitution
und insekticide Wirkung von Sulfonamiden

Von Zaxi Er-Heweni und Mouamep A.-IE. Kira

Mit 1 Abbildung

Inhaltsiibersieht

Hine Reihe noch unbekannter Sulfonamide wurde hergestellt und nach ihrer Eignung
als Tmpragnierungsmittel zum dauerhaften Schutz von Wolle gegen Keratin-Schadlinge
eingehend untersucht.

Der Kampf gegen Keratin-Schédlinge, an erster Stelle gegen die Larven
der Kleidermotte (Tineola bisselliella), des Pelzkifers (Attagenus piceus) und
des Peppichkiifers (Anthrenus vorax) ist wegen des ungeheuren Schadens,
den sie anrichten, zu einem wichtigen Problem von wirtschaftlicher Bedeu-
tung geworden.

Das Ziel einer systematischen Bekdmpfung miillte sein, den Larven die
Nahrung zu cntzichen. Bei den meisten im Handel befindlichen Mitteln
handelt es sich um Produkte mit hohem Dampfdruck, die eine abschreckende
oder abtotende Wirkung ausiiben. Eine ctwaige Wirkung, soweit sie iiber-
haupt vorhanden ist, kann nur eine voriitbergehende sein.

Es gibt auch einige Mittel auf Sulfonamid-Basis, dic das Keratin (Wolle,
Haar, Federn, Horn usw.) als Nahrung fiir die Larven ungeniebar machen.

Es handelt sich dabei um Chlormethylsulfon-polychlorarylamide.

In der vorliegenden Arbeit?) wurde eine Reihe von Sulfonamiden von
der allgemeinen KFormel:

R'l

RSO, - N

“R,

1) II. Mitteilung: Z. Kr-Hrwgnt, J. prakt. Chem. [4] 23, 38 (1964).
2) Vgl. Ost. P. 236693 (1964); Schweizer P. 382493 (1964); Schwed. P. 195318 (1964);
VEB Farbenfabrik Wolfen; Erfinder: Z. EL-HrwEmnr.
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worin R = Alkyl, Chloralkyl, Aryl, Chloraryl, Aralkyl, Chloraralkyl,
R, = H, Alkyl, Hydroxyalkyl, Chloralkyl, Aryl, Chloraryl, Aralkyl,
Chloraralkyl, Cycloalky!
und R, = H, Alkyl, Hydroxyalkyl, Chloralkyl, Aryl, Chloraryl, Aralkyl,
Chloraralkyl, Cyecloalkyl
darstellen, hergestellt und nach ihrer Eignung als Impragnierungsmittel
zum dauerhaften Schutz von Wolle gegen Keratin-Schédlinge gepriift.
Fiir die Herstellung der N-substituierten Sulfonamide wurden verschie-
dene Verfahren angewandt?).

A. Herstellung ven N-subslituierten Sulfonamiden: (s. Tab. 3)

1. Nach folgender Gleichung und folgendem Schema: (Tab. 1)

. 4 Ri na < . ,/R‘1
R8O,CH + HN( -~ RSO, - N7
“R, ~R,
Tabelle 1
Verfahren | Lésungsmittel | HCl-bindendes Mittel
1 Ather, Tetrahydrofuran, Ubcrschu8 Base
Benzol bzw. Chlorbenzol
2 Ather, Tetrahydrofuran., Pyridin bzw. Tridthylamin
Benzol hzw. Chlorbenzol
3 Pyridin bzw. Tridthylamin Pyridin bzw. Tridithyvlamin
4 Wasser Na,CO,
D Schmelze ) Uberschul Base

oder 2. Nach folgender Gleichung:

—HCL

RSO,NH, + Ryl ~ RSO, - NHR,

wie z. B.:

Al 0,N..
20— N oSONI, - -0 SoCH
>7 e | v
Cl ()ZN/ CC13 \“NOZ
NGOy ClL.
,,3"?7‘7—\1"\7 7\/\,,\ NH . SO,— ;’1 7;)__(/,]
o, N0, -

3) 1. Mitteilung: Z. EL-Hewznr u. F. RuNar, J. prakt. Chem. [4] 16, 297 (1962).
£ Vgl DBP 1169192 (1964); VEB Farbenfabrik Wolfen; Erfinder: Z. Er-HrewrHI.
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Eine einfache Methode fiir die Herstellung von Sulfonamiden, die sich von
sehr schwachen Basen ableiten, besteht darin, daB man das Sulfochlorid mit
tiberschiissiger Base zusammenschmilzt?).

Die Umsetzung von 4-Rhodanilin mit Chlormethylsulfochlorid fiihrte
wider Erwarten zur Bildung vom Disnlfid:

2CICH,80,C1 + 2NCS—¢ - NH,

Pvridi // - N 7\\ . - N
PYrdin e H,S0, - NH-—¢ "*‘;:;S—S«/ V- NH - 80,CH,CL

B. Chemische Eigenschaften

1. Loslichkeit: Sulfonamide sind sehr gut léslich in Dimethylform-
amid (DMF), Eisessig, Aceton; gut ldslich in Methanol, Athanol, CCl,,
Benzol und fast unloslich in Wasser.

2. Salzbildung: Sulfonamide mit aktivem Wasserstoff besitzen
schwach saure Eigenschaften und bilden Salze mit Alkalien und mit orga-
nischen Basen wie Tridthanolamin aber nicht mit Alkali-carbonaten. Die
Alkali-Salze sind wasserlgslich im Falle von Alkyls und Aralkylsulfon-
amiden. Arylsulfonamide bilden ebenfalls Salze mit Alkalien, die jedoch fast
unldslich sind im Wasser.

Von den Salzen mit Alkalien sind die Kalium-Salze weniger gut 1oslich in
Wasser, Athylcellosolve, Athylenglykol als die entsprechenden Natrium-
Salze.

Die Salze mit Tridthanolamin lassen sich leicht hydrolysieren.

Auf Grund der Schwerloslichkeit im Wasser, sind die freien Sulfonamide
nur in der Form von Suspensionen bzw. Emulsionen von begrenzter Stabili-
tét anwendbar und sind nicht in der Lage, sich substantiv auf die Wollfaser
aufzuziehen.

Es wurde gefunden, dall chlorhaltige Trichlorbenzolsulfon-arylamide in
der Iform ihrer noch nicht bekannten Salze wie z. B. dag Natrium- oder
Tridthanolaminsalz und vorgeldst in geeigneten Lésungsmitteln, mit Wasser
klare Losungen von groBer Stabilitdt bilden. Werden diese Sulfonamide in
dieser Form und in Gegenwart cines geeigneten Emulgators in der Tirbe-
flotte, d. h. bei erhdhter Temperatur angewandt und kurz vor Abschlufl
angesauert, so ziehen sie substantiv auf das Wollmaterial auf und schiitzen
es in ausreichendem Mal3e nicht nur gegen Mottenlarven, sondern auch gegen
andere Textilschidlinge. Iin ausgezeichneter Schutz der Wolle gegen
Motten- und Teppichkiferlarven wird auch in der Nachbehandlung, d. h.
bei der Applikation bei niedriger Temperatur, gewihrleistet. Worden diese
Sulfonamide in der oben heschriebenen Form, aber ohne Emulgator in den
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iiblichen Losungsmitteln der Chemisch-Reinigung (Perchlordthylen, Ben-
zol usw.) angewandt, so ziehen sie auch substantiv auf das Wollmaterial.
Der so erhaltene Schutz, ob in der Fiarbe-, Nachbehandlungs- oder Chemisch-
Reinigungsflotte ist dauerhaft, und das so behandclte Material widersteht
mehreren Seifen- oder Chemisch-Wéschen.

3. Umsetzung mit Perchlormethylmercaptan: Die Reaktion cxr-
folgt in wilrig-alkalischem Medium nach folgender Gleichung:

RS0, N f 001LSCE 2~ RS0, . N o
“H s,
Unsubstituierte und N-monosubstituierte Aryl- und Aralkylsulfonanilide
reagieren nicht mit Perchlormethylmercaptan.
Oxydation der obigen Reaktionsprodukte mit KMnO, in saurem Medium
fithrt zur Bildung der entsprechenden Disulfimide:

GOS0, N~ 0 cemgo, N
N N

SCOl, S0,00,
4. Umsetzung mit Schwefel-chloriir: Die Umsetzung erfolgt in
walrig-alkalischem Medium unter Kiihlung wie folgt:

A0 ¢
e /
TN —2HO —
2 CH,80,NH—  S¢1 - 8,01, 75 s | CH,80,8 —¢ Soa
Clv/ ]C1 Y

| 2

. Umsetzung mit PCl: Arylsulfon-didthanolamide lassen sich mit
PCl; in die entsprechenden Dichlor-Verbindungen verwandeln:

e e
g CHCHLOM P LCH,CH,CI
01— 80, N P 3-s0, N0
S/ \CH,CH,0H > BRRRNG) T : Re)
o1 a1

6. Nachchlorierung: Chlor im Sulfonamid-Molekiil scheint unent-
behrlich, dabei kommt dem Chlor im Amin-Rest eine andere Rolle zu als
dem Chlor im Sulfonsiure-Rest,

Fiir die Nachchlorierung wurden zwei Wege eingeschlagen :

6.1. Die Chlorierung wurde in CCl,, CHCI,, Eisessig, o-Dichlorbenzol und
in Gegenwart von Eisenspinen, FeCl,, Jod oder ZnO als Katalysator durch-
gefiihrt und erfolgte nur im Amin-Rest:

Cl.
TN @ . TN CLFeCL, TN o . PN
< 2= 80, NH ¢ s T 2=—S80, -NH—< =0l
AN RS Ll AN N 7

a
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Die Chlorierung von 2,4, 3-Trichlorbenzolsulfon-anilid in Gegenwart von
FeCl, als Katalysator fithrte zur Bildung von 2,4, 5-Trichlorbenzolsulfon-
2.4, 6-trichloranilid als Endprodukt:

a P
R N G
G 80, N e T N w0, NH-
. 2 . F s P 2 w7
o ot o
a an .l CL.
| . o P pa—
G T NS0, = =0 M w80, NF— >l
a” o o’

Chlorierung in Chlorsulfonséure und in Gegenwart von Jod als Katalysator

fithrte zur Aufspaltung des Sulfonamid-Molekiils:
Ci. L«
ST koL NH— o e TN G0l e al > NH, — JCI
/  4’ R 7“-\5 P (TS'()EH9 < g U e Ll ; —NH, — JUL
TN

Cl i

6.2, Die Chlorierung erfolgte mittels 8O,Cl,.

C. Biologische Eigenschaftten (s. Tab. 4)

Die Einfithrung von Chlor in den Amin-Rest des Sulfonamids hat eine
Steigerung der Toxizitédt gegen die Keratin-Schidlinge zur Folge, dagegen er-
h6ht die Einfiihrung von Chlor in den Sulfonsdure-Rest die Haftfestigkeit
auf die Wollfasern wie die folgenden Beispiele zeigen:

1
. -
OIS0, NH—Z N CH,S0, XH—( (i
1
unwirksam gehr wirksam,

nicht waschecht

LCl
CICH,80, - NH > QICH,S0,-NH ¢ > -al
Cl
unwirksam sehr wirksam,
waschecht
AL
g ;o N /::»/
T s0,-NH- > T 80, NH - >—al
o’
unwirksam wirksam,

nicht waschecht
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ClL. A

CI\ y
- 7j\\,s() { \/ (“1¥./A_ -80,—NH— % -
Sy 7 N Sy \ 7
~al \01 o

sehr wirksam,

unwirksam
sehr waschecht

Die Affinitdt zu wollenen Fasern und dic Wirksamkeit gegen Keratin-
Schédlinge steigt mit zunehmender Zahl der linear gebundenen aromatischen
Kerne im Sulfonamid-M olekiil :

. ,Cla\\
_
- S0 N N I AN NN
CICH,S0, - NH >” P cl CICH,S0, - NH N / 2
1

wirksam, waschecht schr wirksam, sehr waschecht

Sulfonamide, die sich von aromatischen Aminen ablciten, sind wirk-
samer als die entsprechenden Sulfonamide aus alicyclischen Aminen:

/‘-— \ / n\\
N - /
CICH,S0, ’\'/ ;/ CICH,S0, - \/ S
2 2 — .
N } NS /
N
wirksaw unwirksam
Cl ’:\ ! VAN
e / S A // - /\ T A
N /,— S0, \T\/ C1~\\ 7 S0, 1\\/ V\
01/ / 01/ NS
unwirksam

wirksam

Beschreibung der Versuche

Im Rahmen dieser Arbeit wurden einige noch unbekannte Amine hergestellt:

1. Tridthanolamin-Chloroform-Komplex: Durch die Umsetzung von Tri-
dthanolamin mit Chloroform schied ein kristallines Produkt aus, das aus Wasser |- Athanol
umbkristallisiert wurde. Farblose Prismen vom Schmp. 178°.

2CH;;NO,; - CHCly (417.8) : C387,36; H7,49; X 6,70;

ge f“ € 37,64; H 7.78; N 6,92,

2. Decachlor-diphenylamin: Wurde durch Einleiten von Chlor durch cine bei

Zimmertemperatur gerithrte Suspension von Diphenylaminhydrochlorid in Benzol, Abnut-

schen, Waschen mit Wasser und Trocknen gewonnen.
Das aus Benzol — Leichtbenzin amkristallisierte braune Produkt schmolz bei 240 °C

(Zers.).

C HCLN - 2C,H, (670,3)  ber.: C153,0; N 2,08;
f.: C153,9; N 2,15,
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3. Durch Kochen unter RiickfluB von trimerem Chloral-imid?) mit alkoholischer Kali-
lange entstand anter Dehydrochlorierung ein Produkt, das wahrscheinlich folgende Struktur
besitzt:

H H
H. ~ N« CCl ClLC, N CCl,
el C</ ’ N e
1,07 i “H o BHCL '
HXN ~NH HN. NH
N NQ /
H- - CClL I
ccl,

Farblose Nadeln aus Athanol vom Schmp. 210°C.

CHOLN, - C,H,OH (376,0)  ber.: C156.5;
gef.: C155,8.

A. Herstellung von N-substituierten Sulfonamiden (s. Tab. 3)
1. Verfahren 1

~x-Chlordthylsulfon-anilid: Kine Loésung von 46,5 g (0,5 Mol) Anilin in 100 cm3
absolutem Ather wurde vorgelegt und bei (0 °C! eine Lésung von 40,7bg (0,25 Mol} ~-Chlor-
dthylsulfochlorid?) in 100 ¢m?® absolutera Ather langsam zugetropft. Nach 2tigigem Stehen
bei Zimmertemperatur wurde der Ather im Vakuum bei moglichst niedriger Temperatur
entfernt und der Rilckstand mit verdiinntem HCL verrihrt. Das entstandene schmierige
Produkt wurde in Benzol aufgenommen, dreimal mit 15proz. Natronlauge ausgeschiittelt
und anschlieBend mit Wasser gewaschen. Die wiBrigen Phasen wurden méglichst bald unter
Kiithlung und Rihren mit verdiinntem HCl angesiuert. Das ausgeschiedene viskose (1
wurde abgetrennt und einer Vakuumdestillation unterworfen.

1. Verfahren 2

2,4,5-Trichlorbenzolsulfon-4-amidodiphenyl: In eine Lésung von d0g p-
Aminodiphenyl und 1493 g Tridthylamin in 100 ¢m?3 Benzol wurde eine Lésung von 82,8 ¢
2,4, 5-Trichlorbenzolsulfochlorid in 100 ecm?® Benzol eingetropft. Die Zugabe erfolgte unter
Riihren bei 0 °C, danach wurde das Gemisch 5 Stunden unter RiicktluB gekocht und das
Losungsmittel im Vakuum entfernt. Der schwarze schmierige Riickstand wurde zwoecks
Reinigung in Eisessig gelost, mit wenig Wasser versetzt und die Losung stehen gelassen,
wobei das Sulfonamid allmihlich auskristallisierte.

1. Verfahren 3

Beispiel 1:

Bis-[Chlormethyisulfon]}-4.4-dithicanilid: Zu eincr Lésung von 15 g (0.1 Mol)
4-Rhodanilin in 79 g (1 Mol) Pyridin wurde bei 0 °C unter Rihren 14,9 g (0,1 Mol) Chlor-
methylsulfochlorid ) tropfenwecise gegeben. Gegen Ende des Eintragens wurde die urspriing-
lich braune Losung rot. Bs wurde 3,5 Stunden bei 0 °C nachgerithrt, 2 Tage bei Zimmertem-
peratur stehen gelassen und zuletzt auf 500 g Eis gegossen. Es setzte sich eine dunkelbraune
olige Flassigkeit ab, dic mit verdinntem HCl verrihrt und abgetrennt wurde. Das 6lige
Produkt wurde zwecks Reinigung in 15proz. Natronlauge gelést, mit Ather ausgeschiittelt,

5 Vgl. DWDP (DDR) 32342 (1964); VEB Farbenfabrik Wolfen; Erfinder: Z. Er-
Hewsnr.
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die wilBrige Schicht abgetrennt und unter Kithlung mit verdiinntem HOl angesiéuert. Die
ausgeschiedene hellbraune Substanz wurde umkristallisiert.

Beispiel 2:

a«-Chlorathylsulfon-2,4,5-trichloranilid: Eine Lo6sung von 44 g (0,25 Mol)
2,4, b-Trichloranilin in 77 g Pyridin wurde vorgelegt und dazu bei —5°C bis 0°C unter
Rithren 40,75 g (0,25 Mol) «x-Chlordthylsulfochlorid tropfenweise (innerhalb 30 Minuten)
gefugt. Nach einigen Stunden Stehen wurde das Gemisch 10 Stunden bei 100 °C crhitzt und
nach dem Abkiihlen mit verdiinntem HCI verrithrt, wobei das Reaktionsprodukt erstarrte.
Zur Reinigung wurde die Masse in Ather aufgenommen, mit 15proz. Natronlauge mehrere
Male ausgeschiittelt und die wilrige Schicht unter Kihlung mit verdiinntem HCl ange-
sauert. Der sich bildende Niederschlag stellte ein dunkelbraunes Pulver dar, das durch Um-
kristallisieren gereinigt werden konnte.

1. Verfahren 4

Beispiel 1:

Chlormethylsulfon-4-amidodiphenyl: 16,9 g (0,1 Mol) p-Aminodiphenyl wur-
den in 100 cm?® Aceton geldst, mit einer Losung von 10,6 g (0,1 Mol) Na,CO, in 100 em?
Wasser versetzt, das Gemisch auf 0 °C abgekiihlt und unter Rithren 14,9 g (0,1 Mol) Chlor-
methylsulfochlorid cingetropft. Nach 4stiindigem Rithren bei 0°C wurde diber Nacht bei
Zimmertemperatur stehen gelassen und im Vakuum zur Trockene eingedampft. Der gelb-
liche feste Riickstand wurde mit verdinntem HCI verrithrt, abgenutscht, mit Wasser ge-
waschen, getrocknet und umkristallisiert.

Beispicel 2:

2,4,5-Trichlorbenzolsulfon-morpholid: In eine Losung von 8,7 g (0,1 Mol) Mor-
pholin und 21,3 g (0.2 Mol) Na,(0, in 250 cm® Wasser wurden unter Rithren bei Zimmer-
temperatur 27,9 g (0,1 Mol) fein pulverisiertes 2, 4, 5-Trichlorbenzolsulfochlorid eingetragen.
Nach 6stiindigem Riihren wurde abfiltriert, mit verdiinntem HCI verrithrt, anschlieBend
mit Wasser gewaschen und zuletzt getrocknet.

Betspiel 3:

Pentachlorbenzolsulfon-maleinsdure-hydrazid: 11,2 g (0,1 Mol) Maleinsiure-
hydrazid wurden in einer Losung von 10,6 g (0,1 Mol) Na,CO, in 100 em® Wasser bei 40°C
geldst, dann wurde auf 10°C abgekithlt und unter krifticem Rihren 34,9 g (0,1 Mol) fein
pulverisiertes Pentachlorbenzolsulfochlorid in kleinen Portioncn cingetragen. Nach 3stiin-
digem Riihren bei 10°C wurde @iber Nacht stehen gelassen, abgenutscht, mit Wasser ge-

getrocknet und nmkristallisiert.

waschen,
1. Verfahren 5

Beispiel 1:

Chlormethylsulfon-pentachloranilid: Ein Gemisch von 53,1 g (0,2 Mol) Penta-
chloranilin und 14,9 g (0,1 Mol) Chlormethylsulfochlorid wurde langsam auf 200 °C gebracht,
bei dieser Temperatur b Stunden belassen, anschlieBend wurde das Reaktionsprodukt mit
heiBem Wasser verrieben, gewaschen, abgesaugt und getrocknet. Zwecks Entfernung des
iberschiissigen Amins wurde das Produkt im Soxhlet mit Leichtbenzin extrahiert, der un-
16sliche Riickstand in Benzol gelost, mit 16proz. Natronlauge ausgeschiittelt, die wiBrige
Schicht unter Kithlung mit verditnntem HCl angesiiuert, der weiBe Niederschlag abfiltriert,
mit Wasser gewaschen, getrocknet und umkristallisiert.

15 J. prakt, Chem, 4. Reihe, Bd, 34.



226 Journal fiir praktische Chemie. 4. Reihe. Band 34. 1966

Beispiel 2:

Pentachlorbenzolsulfon-anilid: 93 g (1 Mol) Anilin wurden in einem Rundkol-
ben vorgelegt, dazu wurden bei 15°C 34,9 g (0,1 Mol) feinpulverisiertes Pentachlorbenzol-
sulfo-chlorid in kleinen Portionen gegeben. Es erfolgte ein Temperaturanstieg. Nach dem
Eintragen lag eine dickfliissige Masse vor, die 5 Stunden bei 80°C erhitzt wurde. Nach dem
Erkalten wurde das Reaktionsprodukt mit verdiinntem HCI verrieben, abgesaugt, mit Was-
ser gewaschen, gotrocknet und umkristallisiert.

2. Herstellung von N-substituierten Sulfonamiden durch die Umsetzung
von unsubstituierten Sulfonamiden mit Halogeniden

Beispiel 1:

2,4,5-Trichlorbenzolsnifon-2,4,5-trichlorbenzylamid: 36¢g (0,1 Mol) 2,4,5-
Trichlorbenzolsulfonamid wurden in einer Losung von Natrium-athylat -- hergestellt
durch die Einwirkung von 2,3 g (0,1 Atom) Natrium auf 50 cm® absolutem Athanol — ge-
16st. Nach lingerem Rithren wurde zur Trockene cingedampft, der Riickstand in 250 cm?
Benzol aufgeschlammt und in die Suspension 28 g (0,1 Mol) 2,4, 5-Trichlorbenzylchlorid
cingetragen. Nach 4stiindigem Kochen unter Rickflufl wurde das Laésungsmittel abdestil-
liert, der Rackstand mit Wasser gewaschen, getrocknet und umkristallisiert.

Beispicl 2:

Umsetzung von 2,4,5-Trichlorbenxzolsulfonamid (I) mit 4,4-Diechlor-
3,3,5,b"-tetranitro-diphenyltrichlormethan (II): 53.4¢g (0,1 Mol) II wurden in
1,5 Liter Benzol gelést, dazu unter Rihren 52,1 g (0,2 Mol) T gegeben, das Gemisch zum
Sieden gebracht und 50,5 g (0,5 Mol) Tridthylamin zugetropft. Nach 15stindigem Kochen
unter RitckfluB wurde Benzol abdestilliert, der Riickstand mit Wasser gewaschen, getrock-
net und nmkristallisiert.

B. Chemisehe Eigenschaften (s. Tab. 3)

5. Umsetzung mit PCl;: 17 g 2,4, 5-Trichlorbenzolsulfon-didthanolamid wurden in
einem Mdérser mit 40,7 ¢ PCl; gut miteinander verrieben. Dabei erfolgte ein Tempcratur-
anstieg. Das Gemisch wurde 5 Stunden im Rundkolben auf 90—100 °C erhitzt, mit Eis ver-
rithrt, mit Wasser gewaschen und aus Athanol umkristallisiert.

6. Nachchlorierung:

6.1. Mit Chlor:

Beispiel 1:

Chlormethylsulfon-hexachlor-p-amidodiphenyl: ln eine Losung von 15 g
Chlormethylsulfon-p-amidodiphenyl und 2 g FeCl; in 225 g o-Dichlorbenzol wurde unter
Rihren bei 35°C Chlor 30 Stunden eingeleitet. Das o-Dichlorbenzol wurde im Vakuum ent-

fernt, der Riickstand mit Eisessig versetzt und stehen gelassen, wobei das Produkt auskri-
stallisierte.

Beispiel 2:

Benzolsulfon-dichlordiphenylamid: 77,25 g (0,25 Mol) Benzolsulfon-diphenyl-
amid und 2 g FeCl; wurden in 400 cm? CCly in der Warme geldst, dic Losung auf Zimmer-
temperatur abgekiithlt und Chlor unter Riihren eingeleitet, wobei ein Temperaturanstieg
und ein Farbumschlag von griin nach blau beobachtet wurde. Bei 35°C wurde 20 Stunden
chloriert, die Losung zur Trockene eingedampft, der Rickstand mit Wasser gewaschen und
getrocknet.

Beispiel 3:

p-Chlorbenzylisulfon-2,4,6-trichloranilid: 6,5 g p-Chlorbenzylsulfon - anilid
wurden in 100 cm?® CCl, suspendiert, dazu 0,9 g FeCl; gegeben und 30 Stunden lang bei 25°C
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chlariert. Danach wurde im Vakuum zur Trockene cingedampit, der Riickstand mit Wasser
gewaschen, getrocknet und umkristallisiert.

Beigpiel 4:

2.4 5-Trichlorbenzolsulfon-2.4,6-trichloranilid: a) In einem Rundkolben
wurde eine Losung von 530 g (5 Mol) calc. Na,(O, in 2,5 Liter Wasser und 465 (5 Mol) Anilin
vorgelegt. Unter kriiftigemn Rithren wurden bei Zimmertemperatur 1400g (5 Mol) feinpul-
verisiertes 2,4, 5-Trichlorbenzolsulfo-chlorid inncrhalb einer Stunde eingcetragen. Nach
15 Minuten fand unter schwacher ({0,- und Warmeentwicklung (bis 40°C) die Umsetzung
statt. Das Reaktionsprodukt wurde abgenutscht, mit heiBem Wasser gewaschen und ge-
trocknet. Die Ausbeute an 2, 4, 5-Trichlorbenzolsulfon-anilid betrug 1660 g (98,59, d. Th.).
Briunliche, oolitische Kristalle vom Schmp. 150°C.

b) 168,25 g (0,5 Mol) 2, 4, 5-Trichlorbenzolsulfon-anilid wurden in 400 cm? CCl, suspen-
diert, mit b g wasserfreiem FeCl, versetzt und unter Rithren bei 40°C so lange Chlor einge-
leitet (8.5 I/h), bis in einer — durch Abnutschen, mit heilem Wasser waschen — aufgear-
beiteten Probe ein Chlorgehalt entsprechend 3 Atomen Chlor analytisch bestimmt werden
konnte (9—10 Stunden). Nach beendeter Chlorierung wurde das Lisungsmittel mit Wasser-
dampf abdestillicrt, der Riickstand abgesaugt. mit heilem Wasser gewaschen und getrock-
net. Schmp. 178 180°C. Die Ausbeute betrug 200 g (90,99, d. Th.).

Tabelle 2

Stu-nde Schmp. gef. Formel Schmp.
Chlorierung Chlor %,
e
<no aq SN 0. NS o
(),() 150°C 31,() Cl >7 // boz NH \\%77/// 165°C
ct
o
01-(\;) S0, - NHf\\ /u 150°C
( o
0,5 1400 39,
5 104 39.3 o
7 :\ : /'/;7 \\ =5 o
- J/;>~S()2-NH7\>_// 172°C
a’ 1
Cl
3.0 157 °C 43,6 01—\\/_\\ >>—So2 : NH—\/\gﬁ:)—Cl 170°¢
a cl
Al a
9,0 79°C 4Ty | Q= p—S0, NH- H=Cl] 185°C
o o’

Die Nachchlorierung verlief in 3 Etappen (s. Abb. 1):

1. Zur Bildung von einem Gemisch von o- und p-Chloranilid: 0.5 Stunden.
2. Zur Bildung vom 2, 4-Pichloranilid: 2,5 Stundcn.

3. Zur Bildung vom 2, 4, 6-L'richloranilid: 6 Stunden.

15%
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Tahelle 3

<l

3 Verfahron umkrist. aus
Formel (Temp.) SEoaus
)
(,‘HBSOQNHﬁ/\:/;: 1.1, Athanol -+ Wasser
T SN Nach- Athanol
CHLB0NH - 1
woled §;7 chlorierung
Cl-
Cl 1.3. Athanol
HLSO,NH < N
CH,;S30,NH Q2 .7—(;1
o’
AL - Aceton + Wasser
CHgsozg\I—<: =01
Lo
SCCL,
/C[ — Xthanol
) o =K
CHSSO?‘JB—\\\_//_CI
‘i (51
8— 2
(thszscmzm;<:;> Benzol - Teicht-
| - benzin
S0,0C1,
(,l(fH,S()b\'H_/\ :\/}‘(jl Nach- Methyleellosolve 4
\/ -7 chlorierung Wasser
1
CICH SO NH—4 Sy _] 1.3. Athanol
1 * NH \?-_7 . 2
CICH,SO,NH *< 7‘}\ 1.2, Perchloridithylen
S 7
CJ(‘HZS(MNH_/W/\ 1.2. Perehlorithylen
Ny
Cl\\ s 1.5. Kthanol & Wasser
CICH,S0,NH— <"';,\,_,u (200
o’
(‘lCHESOZNHf{\\\_M)/\*(\:_/} 1i Tisessig - Wasser
1.5.
(130°)
CICTIL,SO,NH— < =>7/\<7_> -l Nach- Kithanol
N7 7 chlorierung
(’I(‘H,S()Q’H;./\/:f ST Nach- Athanol + Wasser
Vi N Vs
A \T\/(‘] P rad chlorierung
€
[Cl()HgsogNH—/: i\/\_ 1.5. Eisessig + Wasser
N_7 1 cp e
- (867)
'Cl(Jstozt\'H_{’\':/‘\ Nach- Fiscssig + Wasser
[ g chlorierung
2
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Tabelle 3

) ' Ans- ! ’
. ‘ Sehmp. N -
Kristall-Form g beute Summenformel Mol-Gew. ; Analyse
; b | } i
farblose Prismen 100 79 C:HNO,8 171.2 ber.: € 49,12 H 5,31 N &,11
gef.: (49,01 H 5,50 N 8,38
groBe farblosc 1195 81,5 CHCLNO,S 240.1 ber.: (35,02 H 2,95 ¢129,5 N 5,83 813,3
Prizsmen gef.: 35,44 H 3,06 €129,7 N 6,17 §13,3
farblose Prismen 145 48 C,HCLNG,S 74,6 ber.: C1 38,7 N35,09 S11,7
wgef.: C188,7 N 5,23 811,8
farblose Kristalle 1505 | 95 CeH,CLN 0,8, 4240 ber.: 173,30
gef.: N 3,8u
furblose Prismen 111,56 — C4H 1, CLX,0,5, 611.3 ber.: C134,8 820,90
mit gelblichem gef.: C133,1 S14.9
Schimmer
farblose glitzernde 127.5 — CsH,CLNO,8, 387.1 ber.: N 3,61 S 16,5
Schuppen gef.: N 4,05 516,2
farblose Prismen 102 a9 CoHCLNQ,8 274.6 bher.: X 5,06 511,7
gel.: N 5,63 312,4
gelbliche Kristalle | 176 38,2 O H L, OLN,0,8, 527.6 ber.: € 35,51 11 2,99 C115,0 N 5,91 8 27,0
gef.: € 35,81 H3,16 C113.56 N 5,96 §27,1
orangfarbene 125,5 14,8 CLuHCINO,S 255.% ber.: C113.8 N 5,47 S12,4
SpicBe gef.: (1135 XN 6,03 S11.4
briunliche Prismen| 109 4.7 CyHL,CING,S 255,83 ber.: N 5,47
gef.: N 6,27
farblose Prismen 183 66,5 CHL.CLNO,S 3379 ber.: Cl 56,4
it briunlichem gef.: C158.2
Schimmer
braunlich 122 -125 25,6 T CINO,S 281.8 ber.: ¢55,39 H 4,29 ¢ 12,6 811,3
glitzernde 41 gef.: C 55,52 H4,37 C113,1 811,6
Schuppen 75,7
briiunl, Prisimen 120-—-122 — ey CLNO,S ber.316,2 | ber.: CI22,4 10,1
gef.: 332 gef.r Cl21.8 & 9.0
farblose Rosectten 167.5 26 Ca HCLNO,S8 488,5 ber.: N 2,89 8 6,57
gef.: N 3,08 § 5,08
weille Kristalle 238 35 C TGN, 0,8, 4094 ber.: (141,06 H2,95 C117,3 X 6,84 S 15.6
gef.: 41,98 H 8,63 C117,1 N 6,55 § 16,5
briunliches Pulver | 150 — 155 99 CyaH1:CLNLO,8, 478,33 ber.: ¢ 35,14 H 2,94
gef.: (35,99 118,34
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Tabelle 3

Formel Verfahren wmkrizt, s
(Temp.)
OH,CHSO,NH— > 11 ~
AN 7
b
-l 1.8. Athanol |- Wasser
CH CHSOJ\TH— /\/fm
| L7
cl (*1 ’
N HSONH (1 1.5. CCL, | Teichtbenzin
\ Ve (950)
TN wo,NH LN 1.5 ithanol + Wasser
NS0, ] Athe F Wasse
N__7 * W (126%)
1.5. Xthano!
(110°)
1.2. Kihanol
1.5. Methyleellosolve —
4 /g (106°) Athanol
Q S
7/ \/ N
N 7
:/:\, 'L Nach- Dimethyormumid
= AN ST ; L Was
TN Cso,N chloricrung + Wasser
N T =
\\\,,,//—Ll
cL. - _ K the
_ CHLCH Athanol
N N e
Cl & p S0,N¢
7 “CH,CH,CL
et
U\. P 1.4, Athanol
, s, N -
U= p-SONH- 15
~al
(l‘\ 1.5. Athyleeliosolve --
\ /:\ 50° Lt
Cl— \ —80,NH &2 (150°) Athanol
\01 @’
Ll\* 1.5 Athanol
TN e - . no
1= //\~502)H—\<7>~(1 (150%)
\(.‘l
Cl. . . .
N Nach- Dimethylformamid
Cl—i\\;f—sozf\'ﬂ— < /\/ “ chlorierung + Wasser
e 1
(;I\ (f’\ Nach- Dimethylformamid
Cl—<\7 7;‘*30;\:}1-@ >7(‘1 chlorierung — XAthanol
AN ys

Cl Cl”
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{Fortsetzung)

o Aus-
Kristall-Trorm hd:zlp' beute Summenformel Mol-Gew. | Analyse
‘ % |
i ‘ '
I i |
strohgelbes vis- [8dp. 153°/) - CeH o CINO,S : 219,7 ber.: N 6,37
Teoses (1 { 15 mm ‘ gef.: N 6,30
farblose Prismen 137 3.5 CH(1L,NO,S8 323,1 ber.: N 4,33 8 0,9
mit briuniichen gef.: N 4,72 5 10,7
Schimmer
farblose glitzern- 65 6.5 CioH1,CINO,LS8 247,8 ber.: ¢114,3 N 5,65 $12,9
de Kristalle gef.: C114,0 N 6,44 S 13,0
groBle farblose 122 74 CiaH, CINO,S 267.7 ber.: C113.2 N 5,22 §11,9
Prismen mit vio- I gef.: C113.1 N 5,22 811,7
lettem Schimmer
briunl. Prismen 137.5 90.5 C: HCLNOLS 336,7 ber.: C131,6 N4,15 89,5
| gef.: C131,5 N440 0,4
|
briinnl. Prismen 115 —118 91,5 CH ;s NOLS 309.4 ber.: C 69,87 H 4,91 10,3
gef.: ¢ 68,73 H 4,76 S11,0
farblose Nddelchenf 1255 74 CH;NO,8 309,4 ber.: € 69.87 H 4,91 N 4,52 8103
it griinlichem gef.: (169,75 H 4,99 N 4,44 5103
Schimmer
farblose Prismen | 132 —135 52 CsHy CLNO,8 378,83 ber.: N 3,70 § 8,4
gef.: N 4,43 87,9
i
farblose Kristalle 147 42 Cia M, CHEN 0,8 385,6 ber.: N 3,63 88,3
gef.: N 4,50 89,0
3
i
farblose Prismen | 153 —155| 95 O HCLN QLS 36,7 bher,: N 4,15 8§85
mit briaanlichem ' gef.: N 4,62 $9,4
Schimmer
briunl, Prismen 172 ' 05,7 CLHCLNO,S 3711 ber.: N 3,77 88,6
i | ogef.: N3,01 878
3 |
briunl. Prismen 150 95,5 ¢ HCLXO,8 3711 : ber.: N 3,77 8§ 8,6
| | gef.: N3.87 87,9
briunliche 170 98 CisHCLN 0,8 ber. 405,6 ber.: € 35,22 H1,50 (143,7 N 3.45 87,9
Schuppen gef. 427 gef.: (085,50 H 1,50 C143,1 X 3,98 S7.8
briaunl. Prismen 185 99 CraH:CLNO,S ber. 440,0 ber.: C148,3 N 3,15 87,3
| gef. 442 gof.: C1485 N 3,37 6,8
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Tabelle 3

l Verfahren

|
Formel - ! umkrist, aus
| (‘{emp.) {
C N 1.2, Athanol
Nt S SONH—F N 1.4,
U= g B0NH—C = 1.5,
el L
S
Gl a Nach- iscssig
Cl—<:>— S()gl\'h’—{? */\/ “2 chloricrung
¢ .
Cl & )
Cl\\ 1.2. Benzol -I- Leichi-
CI= 3 —BONIT—7 N 14, benzin
S ) 1.5.
~a RVAY 4
C]\ Nach- Eisessig
=g _> —SOZNH_‘/? \-‘\),- A chlorierung
- \,\/l\X/
Cly
Cl\ 1.2 Bisessig
ST e NTI— T NN
Cl= =80T~ =
-l
L‘l\ 1.2, Dimethylformamid
L o == 1.4. -+ Athanol
Ol= p=SO.NH—( >— s
el 4,
()I\ ) XNach- Eiscssig
. == . == chlorierung
a- - soaxH—<J_/>
ol |
Cl\ /\"‘/\/ 1.5. Eiscssig + Wasger
0= S0 =7 (130%
A NN
. AANRN :
a0
AV N4
Cl\ /<‘> 1.5. Athanol
Cl—\i—//\—S()zN/ — (1267)
Lo NS
CJ\A_ - /Cl 2 Dimethylformamid
- 3—80.NHCH,~{  3—C + Wasser
N e N e
ol o’
(N ) 1.4, Athanol
i) r'/ a ’
= p—80.N(_ 20
)
L 0:N N0, Pl 2 Tisessig + Wasser
M TN g SN ¢ Yo = ~
O={ " D>=SONH~( > }H—\_>—NHSO,—<;>—(‘
e I CCly “No, ¢
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{Fortsetzung)

‘ St Aus- ’
Kristall-Form se : glp' beute } Summienformel ' Mol-Cew. Analyse
% i
briunl. Prismen 163 — CeH; CL,NO,8 386,7 ber.: €49,70 H 2,61 X 3,62 $8,3
wef.: 50,11 H 3,02 N 4,68 87,5
graues Pulver 190,56 62 CHCLNO.S 135.6 ber.: C138,9 N 3,07 87,0
gef.: C137,8 N 3,45 86,9
rotliche 'rismen 110 99 C1eHoCliNO,S 388,7 ber.: 8
gof.:
farblose Prismen 163 —16% 14 CeHCLN 0.8 524.5 ber. H 1,16 Cl147,3 N 2,66 S6,1
gof.: JT 1,59 C147.0 N 3,52 S50
briunliches Pulvel| 8486 52.5 1,01, NO,8 4128 ber.: N 3,89 S7,8

gof.: N 3,91 56,9

briunliche 247 59.5 CogTT CLeNL 0,8, - 671.3 ber.: C131,6 N 4,16 59,5
Kristalle gef.: C131,3 N 4,564 59,6
graucs Pulver 174 - CagHoCli N, 048, 809, 1 ber.: N3.46 87,9

gef.: N 4,00 §7.6
dunkelbraunes 148 [ Cag W, CLLNO,S - 913,4 ber.: C131,6 N 4,59 83,5
Pulver (Zers.) 2 CyeHya gef.: C111,7 X 5,40 §3,6
glitzernde briun- 168,5 18,5 CuH Ol NO,S 424,9 ber.: C1250 XN 3,20 87,56
liche Schuppen gef.: €125,0 N 3,356 87,3
farblose Kristalle 135,5 77 C1,I1,C1N 0,8 451,0 ber.: €146,8 N 3,08 87,6

gef.: C146,1 N 3,68 86,5
graue Nidclchen 161 15,2 CH,CLNO,8 330,7 ber.: C132,1 N 4,23 89,7

aef.: C132,8 N 4,17 §$9,2
gelbes Pulver 17017 97,5 CgeH 1, CLNG0,.8, 082,7 ber.: N 8,34 56,6

gef.: N 8,83 86,4
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Tabelle 3
Verfahren .
Tormel (Temp.) I umkrist. aus
oL A 1T, 1.5. Athanol
01—<“}—302N (100°)
o’ Na o,
a. /(‘l o 1.5. Methylcellosolve -i-
Cl_<“—>/._s()2.\;“'_<§\ >/ (80°) Athanol
a’
Cl\\ /,,Cl ) 1.3. Eisessig + Wasser
(l—(j >~502NH*\\ Ve N
o’ N
a ol (l] 1.4. Athanol + Wasscr
(/1—<;_;; 80,8 |
L |
1 ~1 N
!
O
1 TN OIS0 NT LD 1.1 Benzol + Leicht-
c1—4 CILSO.NH -4
R ) A 1.4, benzin
o Ch Nach- Eisessig + Wasser
el g::jgig;—(ﬂh[\\()g\"ﬂ ~% =t chlorierung
o’
_ 4 1.3. Aceton + Wasscr
1= ;}—CH,SOZNH~<77>_(~,1
o
6.2. Mit 80,Cl,:
%Ll Beispicel 1:
47 Chiormethylsulfon-2,4-dichloranilid: 72,6 ¢
45 Chlormethylsulfon-anilid wurden in 200 ¢cm3 CCl, in der
o Wirme gelost, die Losung abgekiihlt, mit 476,9 g 80,01,
£ .
43 versetzt und die Mischung 13 Stunden unter RickfluB ge-
47 Ct kocht. Nach dem zur Trockene Eindampien der Losung
9le C[‘D‘SU{NH‘D blieb eine feste hellbraune Substanz, die mit verdinntem
¢l Clx HCI verrieben, anschlieBend mit Wasser gewaschen und
37y X% 0l getrocknet wurde.
35 {Z ;;g Beispiel 2:
33 2 43:7 Big-Chlormethylsnlfon-dichlorbenzidid:
31483 81,8 g (0,2 Mol) Bis-Chlormethylsulfon-benzidid wurden

B e P
0 2 4 6 & 108tunden
Abb. 1. Verlauf der Nach-
chlorierung von 2,4, 5-Trichlor-
benzolsulfon-anilid (3stufig)

in 450 cm?® CCl, suspendiert, mit 2 g Jod und 135 g (1 Mol)
SO,Cl, versetzt und das Gemisch 20 Stunden unter
Rickflul gckocht. AnschlicBend wurde die Losung cin-
gedampft, der Riickstand mit verdiinntem HCI verrieben,
mit Wasser gewaschen und getrocknet.
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(Fortsetzung)

! Schm Aus- | !
Kristall-Form | o P | heute . Summenformel | Mol-Gew. | Analyse
v % i !
briunl. Kriglalle 102 38,4 CoH 1 CLNO,S 385,6 ber.: Cl145.9 N 3,63 §8.3
gef.: (146,3 N 3,64 S 8.4
farblose Prisinen 221 99 € HCLNO,8 405.6 ber.: (035,52 H 1,47 ¢143,7 N 3,45 8 7.9
gef. C35,62 H1,61 Cl44,0 N3,95 37,5
gelbliche Kristalle 178 35.5 (45 H1,CIEN O 8 481,7 ber.: (136,8 N 2,90 $6,6
gef.: (1358 N 2,81 856,38
briunliche 232 - CHLCLN,0,8 4245 ber,: N 6,59 87.5
Schuppen (Zcrs.) gef,: N 6,26 86,9
farblose Schuppen 114 75 C,H,,CINO.S8 281,8 ber.: C112,6 X 4.96 S 11,4
48,5 gef.: C113,4 N 5,27 8114
graues Pulver 174 93,3 CisHCLNO,8 385.1 ber.: 88,3
gef.: 87,6
farblose Nddelchen| 160 67,7 CuHCLND,S 385,1 ber.: ¢136,8 N 3,63 S§8.3
gef.: (1862 N 4,10 S7.7

Beispiel 3:

Bis-2,4,5-Trichlorbenzol-tetrachlorbenzidid: a) 18,2¢g (0,1 Mol) Benzidin
wurden in 100 em?® Dioxan geldst, mit einer Lasung von 21,2 g (0,2 Mol) Na,(0, in 100 cm?
Wasser versetzt und dazu eine Losung von 56 g (0,2 Mol) 2, 4, 5-Trichlorbenzolsulfochlorid
in 100 em® warmem Dioxan tropfenweise gegeben. Dus Reaktionsgemisch wurde 2 Stunden
bet 100 °C, anschliefend 3 Stunden bei Zimmertemperatur nachgerithrt, abgesaugt, mit
heiBem Wasser gewaschen und getrocknet. Die Ausbeute betrug 28 g (41,89, d. Th.).

b) 34,2 g Bis-2, 4, 5-Trichlorbenzolsulfon-benzidid wurden in 200 cm? OCl, suspendiert,
die Suspension mit 66,8 g SO,Cl, versetzt und das Gemisch unter RiickfluB gekocht, bis in
einer aufgearbeiteten Probe ein zusitzlicher Chlorgehalt entsprechend 4 Atomen Chlor ana-
lytisch bestimmt werden kann. Nach beendeter Chlorierung wird das Lésungsmittel und das
iberschiissige 80,Cl, abdestilliert, der Riickstand mit Wasser gewaschen und getrocknet.
Die Ausbeute betrug 40 g (97,59, d. Th.).

C. Biologisehe Eigenschaften: (s. Tab. 4)
Um die Sulfonamide auf ihre Eignung zur Bekimpfung von Keratin-Schidlingen zu

priafen, wurden wollene Muster mit einer geeigneten Formulierung des Sulfonamids be-
handelt.
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Tabelle 4

Biologische Prifung der Sulfonamide

(In der Farbeflotte)

o
Sulfonamid
F 1 auf ST Teppichkafer-
orme Wollgewicht Mottenschutz Schutz
ber.
(Konz.) o r3>< whx w| o Bx whx w
Unbehandelt — 4 4 4 4 4 4
CH,SONH - > 0.6 4| & | 4|3
=y
CHSONH— % 0,6 4] 4 3
ci.
7 S— 0.3 0 | 4
CHgSOZNH *\ ///\* Cl 0,6 0 4 4
o
ClCHZSOZNH—<;> 0,3 4] 4
N
CICHSONH—( > « 0,3 1] 4
N7
al.
CICHZSOZNH—< > 0,3 1| 4
ol
: o= /Ol
CICH,80,NH —{_ f/§ 0,6 0 4 |4
cl.
N
CIOH,S0,NH—( - g’i g ‘“i ;
N 7 > b
N
e 0,3 1- | 3 3
. //:/ ’ B
CICszOZNH—«\\W>—Cl 06 o | 5
N
‘ —._Cl -
Vs 3 0,3 0 3
| 3 Y X ’
CICH,SO,NH-- % o T s |y
an. cl
CICHESOZNH—{\'\:’\/} 5,0 0o |1
o
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Tabelle 4 (Fortsetzung)

oy |

] Sulfonamid ; | . .
| auf | Teppichkéfer-
Formel . Mottenschutz Schutz
. Wollgewicht penutz
! ber. i ;
[ (Konz.) , 0 8% w[:')x w0 3x w“5>< w
o N o
CICH,S0,NH P 1.0 0| 2 1 4
VNG
NOHSONH - N 0.3 4|
CICHSO,NH -~ =8| v 4
2 // j\\\ ‘/:\\ P £ Z
CICHSONH- > > 1,0 0 2 | 4 4
N N &
iTal G o // _;\\ 1/ \ ()-3 3 4
CICHSONH (= > 0.6 0 5 | 5
U
e
s O N rﬁ/:t\\ 7 —_\\ 0,3 1+ 9
CICHSONH (- > 06 o T -
. s
L,
[CICHESO2NH i\ }fJ 0,6 4 4| o
_ 2
CICH,S0,NH— ¢ S J 0.6 1 4| o
N 7
a |
CICH,S0,NH— 7 \lf\ 0.6 4 4| 3
: |
N
//: \\
A /f
CICHZSOZN<>:< 5,0 1] 2
N7
SN
S
Cl()H2802N<\>; 5,0 3
B s
r I
ccHso,Nd | el N, 2,0 L2
N 0,3 0 | o+
Ch 1
CHsCHS()g\IH~< —>401 0,6 ‘ o | o- 4 | 4
a a1
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Tabelle 4 (Fortsetzung)

|
el
Sulfonamid . .
aut \ Mottenschut Teppichkifer-
L‘ N 1 : CNSCNUTZL )
Orme i Wollgewicht i Schutz
| ber. l
{Konz.) | o §3>< wAX W o0 ‘3>< w]5><w
<o
CH, CHSO NN 5.0 2 | 3
NN
f“ 1 N
ol
o 0.3 o | e
v d
OHCH,CHSON— > 1 06 o |3 s |4
al a1
n-CyH,SO,NH - ﬁ P 5.0 4
!
CH,. ™
N80, NH*< 5.0 3
CHy” \
(1
S Vi )
< ”)*S()QNH—(\ o 5,0 4
L.
= pu 0.3 2+ | 2-
P N
/>_8021\H"*\ s 0.6 2 | 2 4
- N
“Cl
/——_—_:\\* . - ,: /v,:\ 1.0 3 ) 1 N
SN o <o . 4
PR
Ty sond N A 0,6 4 4| 4
< //—SOZI\\/__> pes :
N/
Cl.
- = 0,3 3 | 4
(- )—SO,NH 5.0 > | 3
ol
cl
TN aons s 0.3 3.1 4
¢ N SOBN‘\CH 5.0 1 4
et o
¢l
CH,CH,CI
- psoNs T 5,0 2
7 “CH,CH,C1
NG :
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Tabelle 4 (Fortsetzung)
% !
70
Sulfonamid Teppichkifer-
Formel auf Mottenschutz Schutz
' Wollgewicht o
ber.
(Konz.) 0 ‘3)( wix w o 3x WiD X w
(,-l\\:\ .
_ .7 . Q 7 ,,/';7 ) " ¢
Cl p—SONH -« > 5.0 3 | 4
e
Cl.
pe== v,:XClz
Cl ,\/\ /—S()zl\aﬂ———/\\ P 0.6 0 3 3
Cl., Cl 0,15 (} 0] 1 4
= \/ =N 0,3 0= 0- 1 1 3 4
=N . o , _ :
Cl—‘\\ﬁ / SOzl\H < _//// )] 0.6 0 4 N
1 NG 1.0 0 0 0 1
CL.,
) = O 0,15 o | 0 9~ | 3
_ TN e 3 ’ -
Cl=¢, = S0.NHE—_ 7 03 | 1o | =] a4 | 4|
|
ClL, Cl\ ) A1
===\ . = :
(71,\\ )~SOZI\H*\\ ///> 1,0 0 0 0 1 4
~al o’
O N 0,15 0 S 3
Cl—¢  p—80,NH 0.3 0~ 1) 3
Y y 1.0 0 0ol o | 1|1
1.0 4 4 4 4
O— 580, NH— 0.6 4 403
R
| el |
T Cl 1
RN s,
Cl—  3—SO0,NH—{ > 0.6 4 ]2
N7 - o 7
, ~Cl cl,
ClL
N PN
Ol—7  5—80,NH—/ % 0.6 4 1| 2
v 7 - N \/
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Tabelle 4 (Fortsetzung)

oy
Sulfonamid Teppichkifer-
Formel auf . Mottenschutz Schutz
Wollgewicht
ber. i
| (Konz.) o [3>< wlax wl o t3><w\5><w
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O N so,NH—
S/ 2 X 0,6 4 4 | 3
Ly J ol .
’ Nl
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% 7 i |
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Cl— <—/ 80, \H«//\‘/ 0,6 4 4| 3
S \><></
Cl
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7 A4 > N/
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oL GH,
Cl. SN
N %
o /2\\——3() ’\7/"/\**/ 0,6 3 3
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Cl =
q_ . Qr PR - 5.
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‘\.\Cl \\ ///
a ( <—ﬂ7
Y 80N, S 5,0
< Y 'S()Jh\ PN 5,0 3
So
SN
Cl TN
o= . AL/ .
= )-SO,N/ = 5.0 4
\Cl \ ) ’
N
m*< >_sozNHCH2_<A> 0,3 4 | 4
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Tabelle 4 (Fortsetzung)

o
el
Sulfonamid Teppichkifer-
Formel . auf | Mottenschutz Schutz
Wollgewicht
ber.
(Konz.) L0 3xwbxwl o 13X W bxw
Cl, (SN
. 0,3 4 | 4
. . ?
01— ‘/\w«—SOZNHCHZ—.\(\\: >—01 50 Ll
o Nl
CI\\ H//\\\\\
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7 Q@ % =gl 5.0 4
A— SO,NH— 5.0 4
a
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c— O so,N 5,0 4
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1 i
N _
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S A 7
loite
l
2 5
O D-S0.NH - 5 > 10 3 4] 4 4
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Cl
- >—~~ 0,3 2 | o
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A p—CH,80,NH—~ < Cl 0.6 o | 3 5
Cl
Cl
q_ 7N 3N “ ‘ .
a— ,>—CH25()21\H4§‘>~ a 0,6 3 4| 3
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1. ¥ormulierung und Applikalion:

1.1. Farbe-Flotte: 10 Cewichtsteile des Sulfonamids wurden bei 120°C in 70 Teilen
Qctandiol geldst, mit einer Lésung von 1,4 Teilen NaOH in 11,5 Teilen Athylcellosolve

versetzt und dem Gemisch 7 Teile eines geeigneten Emulgators zugesetzt.

In einer Farbeflotte wurde das wollhaltige Material in Gegenwart von 109, Glaubersalz,
mit einer Lésung, die z. B. 69, der obigen 10proz. Formulierung (entsprechend 0,6% Wirk-
stoff, berechnet aut Wollgewicht) enthielt, wihrend 1 Stunde bei 92 °C behandelt. Nach
30 Minuten wurde mit verdiinntem H,SO, angesiuert.

16 J. prakt. Chem. 4. Reihe, Bd, 34,
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1.2. Nachbehandlungsflotte: 10 Gewichtsteile des Sulfonamids wurden bei 120°C
in 65 Teilen Octandiol gelést, mit 15 Teilen Tridthanclamin versetzt und dem Gemisch
10 Teile eines geeigneten Bmulgators zugesetzt.

In einer Nachbchandlungsflotte wurde das wollhaltige Material mit einer Losung, die
z. B. 6%, der obigen 1(0proz. Formulierung enthielt, wihrend 1 Stunde bei 55 °C behandelt.
Die Applikation erfolgte in Gegenwart von verdilunter Amecisenséure.

1.3. Chemisch-Reinigungsflotte: 10 Gewichtsteile des Sulfonamids wurden in
10 Teilen Isopropanol suspendiert, mit 5 Teilen Tridthanolamin versetzt, dazu 5 Teile
Schwerbenzin gegeben und die Losung auf 100 Teile mit Isopropancl verdiinnt. Diese For-
mulierung wurde dem Chemisch-Reinigungsmittel beigesetzt. Dauner der Behandlung 30 Mi-
nuten bei 20°C.

2, Prifung auf Motten- bzw. Kiferecchtheit: Zur Prifung der Echtheit wur-
den Wollproben in gleicher Weise einmal in ungewaschenem Zustand (original = o) und
nach 3- bzw. hmaliger Seifenwische bei 40 °C (w) den Larven zum Zwangfral} ausgesetzt.

Als Koder wurde Pferde-Kot verwendet. Die Motten-Priifung erfolgte bei 27 °C und
dauerte 14 Tage. Das Material galt als Motten- bzw. Kiferecht, wenn es sich nach dmaliger
Seifenwiische — nach DIN 57009 — bzw. nach 10maliger Chemisch-Wische als resistent
gegen den Angriff von keratinfressenden Insekten erwies. Die Beurteilung war visuell.

Es bedeuten:

0 = ausgezeichneter Schutz,

1 = sebr guter Schutz,

2 = guter Schutz,

3 = nicht ausreichender Schutz,

4 == mangelhafter Schutz.

Helwan-Eltabbien (VAR), El Nasr Company for Manufacturing
Coke & Chemicals und die Laboratorien des National Research Centre.

Bei der Redaktion eingegangen am 16. November 1965.



