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Studien fiber Chlorphenylharnstoffe 

(I. Mitteilung) 

v o n  

R. Doht .  

Aus dem Laboratodum ftir chem~sche Technologie organischer Stoffe an der 
k. k. Technischen Hochschule in Wiem 

(Vorgelegt in der Sitzung am 11. J~inner 1906.) 

Vor einiger Zeit berichtete ich in den Monatshef ten  1 tiber 

Monojodphenylharnstoffe ,  welche Arbeit sp/iter yon P. A r t -  

m a n n  ~ durch Bearbei tung der Jodtolylharnstoffe  for tgesetzt  

wurde.  Gegens tand  der vor t iegenden Arbeit  ist die Darstel lung 

der  Chlorphenylharnstoffe .  

D a r s t e l l u n g  des o - C h l o r p h e n y l h a r n s t o f f e s  aus  o-Chlorani l in .  

Das o-Chloranilin wurde  aus  dem Chlorbenzol  durch Ni- 

tr ieren und darauffolgende Redukt ion des en ts tandenen o- und 

p-Ni t rochlorbenzols  als Nebenproduk t  bei der Dars te l lung des 

p-Chlorani l ins  erhalten. Es  wurde  von diesem mittels der Pikrin- 

s~tureverbindung getrennt  a und zeigte den richtigen S iedepunkt  
von 207 ~ C. 

Zur  Darstel lung des o-Chlorphenylharns tohes  wurden  15g  

v-Chloranil in in 15 g Salzsgure  (D ~ 1" 19) gelSst und mit 

ungefghr  50 c ~  8 W a s s e r  verdiinnt. In diese LSsung giefit man  

eine Auf lSsung  von 12g Ka l iumcyana t  in 2 0 c m ~ W a s s e r  unter  

1 R. D o ht, : Monatshelfte fiir Chemie, 25, 943 ft. 
2 p. Artmann, Monatshefte fiir Chemie, 26, 1091 ft. 
3 Beilstein uad Kurbatow, Annalen, 176, 27. 
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gu tem Umrt ihren ein. Es  f&llt der gebildete Harns tof f  in Fo rm 

eines dicken Breies aus. Urn den Harns tof f  vom unver~.nderterr 

Chloranilin zu  trennen, wurde  das  Reak t ionsprodukt  nach dem 

Absaugen  unter  Zusa t z  von e twas  Nat ron lauge  einer Desti l la- 

tion mit W a s s e r d a m p f  unterworfen,  wobei  das unver:dnderte 

Amin tiberging. 
Nach  ein- bis zweimal iger  Kristall isation otis W a s s e r  zeigt  

der o-Chlorphenylharns tof f  den Schmelzpunk t  von 152 ~ C, 

(korr.). 1 Die Ausbeu te  betr~igt 10g. 

o Chlorphenylharns tof f  16st sich in Wasser ,  leichter in 

Alkohol  oder  Aceton. In Ather  und in Benzol  ist er sehr  

wen ig  16slich. 
Aus W a s s e r  kristallisiert, bildet er dtinne, monokl ine  S~iul- 

chen. Leisten, welche  rhomboid ischen  UmriB besi tzen,  ze igen 

im polaris ier ten Lichte ziemlich s tarke  Doppelbrechung.  a l iegt 

im spi tzen W{nkel (470) trod bildet mit  der L~ingsrichtung z i rka  

28". Rechteckige Bl~tttchen ze igen s c h w a c h e  Doppe lbrechung ,  

parallele Aus t6schung  und d e n  Austri t t  einer spitzen,  pos i t iven 

Bisectr ix (Ahnlichkeit  mit  o-Jodphenylharns toff ) .  ~ 
Die Analyse  des bei 105 ~ C. ge t rockne ten  Produktes  gab  

folgende Wer t e :  

I. 0 " 1 4 3 1 g  Subs tanz  lieferten 0 " 2 5 5 2 g  Kohlensi iure und  

O" 0548 g Wasse r .  
[I. 0" 1 9 1 2 g  Subs tanz  gaben  27"4  a m  ~ Stickstoff  bei 7 5 2 ~ t m  

Baromete rs tand  und 11" C. 
IlL 0" 1134g  lieferten be im Gltihen mit Atzka lk  und  F/illung~ 

des Ha logens  mit  Silbernitrat  0"0922 g Chlorsilber. ~ 

: Sowoh! die in dieser Arbeit angeffihrten Sehmelzpankte als aueh die 
in der eingangs zitierten Arbeit angegebenen sind korrigiert und wurden ir~ 
dem yon ~Anton Landsiedl  besehriebenerl Apparate bestimmt, Chem. Ztg~ 
(1905), 29, Nr. 57. 

~- Die optisehen Be0bachtungen an diesen und den folgenden Pr~iparater~ 
wurden yon Dr. g. Hlawats  ch durchgefiihrt. 

3 Bet den HaIogenbestimmungen dieses KSrpers und der folgenden Pro- 
dukte wurde, urn Chlorverluste zu vermeiden, Stets ein 60 c~n langes Rohr beim 
Gl~ihen mit _Atzkalk .vei'wendet und mul~te mit dem F0t~tsehreiten des Glfihens 
sehr vors:chtig vorgegangen werden,- 



Studien tiber Chlorphenylharnstoffe. 2 1 5  

In 100 Teilen: 
Gefunden Berechnet fiir 

C~H7N~OCI 
I, II. IlI, 

C ........ 48" 64 -- -- 49" 26 

H ........ 4"25 -- -- 4"10 

N ........ -- 17"05 - -  t6"42 
CI . . . . . . . . . . .  20" 13 20" 82 

Darstellung des m-Chlorphenylharnstoffes aus 
rn-Chloranilin. 

Zu der Darstetlung des r wurde 
~4-Chloranilin der ,,Aktiengesellschaft for Anilinfabrikation in 
Berlin<< verwendet, welches behufs vollst/indiger Reinigung 
zweimal rektifiziert wurde und schliel]lich den richtigen Siede- 
punkt yon 229 ~ C. zeigte. 

Zur Darstellung des Harnstoffes wurden 25g ~n-Chloranilin 
in 21 g Salzsiiure (D --  1 "19) gelSst, mit etwas Wasser ver- 
dfinnt und eine AuflSsung yon '~7g Kaliumcyanat in 50 cm ~ 
Wasser zugef0gt, Die weitere Reinigung wurde wie bei dem 
o-Chlorphenyiharnstoff vorgenommen und schlief3Iich aus 
Wasser umkristallisiert. Schmelzpunkt 142 ~ C. Ausbeute 20g. 

~-Chlorphenylharnstoff 15st sich in Wasser, leiehter in 
Alkohol und in Aceton. In ~ther ist er wenig 15slich. 

Aus Wasser kristallisiert, bildet er spitz zulaufende, spindel- 
f6rmige, ziemlich grol3e NadeIn mittlerer Doppelbrechung. Beim 
Zerdrficken erh/iR man Spattblg.ttchen teils rechtwinketigen, teils 
schiefwinkeligen Umrisses (77~ letztere, parallel einer Fl~iche 
der Prismenzone gelegen, zeigen den Austritt einer spitzen, 
negativen Bisectrix. Die AuslSschung erfolgt immer parallet 
der einen Kante. Die Achsenebene liegt in der L~tngsrichtung. 

Die Analyse der bei 105 ~ C. getrockneten Substanz lieferte 
folgende Zahlen- 

I. 0"2555g lieferten 0"4586g Kohlensiiure und 0"0956g 
W asset. 

II. 0" 2872 ~f Substanz gaben 41 �9 6 em ~ Stickstoff bei 752 m~r 
und 11 ~ C. 

III. 0" 1080g lieferten 0"9140g Chlorsilber. 

Chemie-Heft Nr. 3. 17 
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In 100 Teilen:  
Gefunden Berechnet fiir 

CTHTN20C1 
I. II. IlL 

C . . . . . . . . .  48" 95 - -  - -  49" 26 

H . . . . . . . . .  4" 15 - -  - -  4 -1 0  
N . . . . . . . . .  - -  17" 19 - -  16"42 

C1 . . . . . . . . .  - -  - -  20" 92 20" 82 

Da r s t e l l ung  y o n  p - C h l o r p h e n y l h a r n s t o f f  aus  p -Chloran i l in .  

Das pTChloranilin wurde  durch Reduktion des p-Nitro-  

chlorbenzols  und T r e n n u n g  vom o-Chloranilin erhalten. 
Zur  Darstel lung des Harnstoffes wurden  25gp-Chlo ran i l in  

in 3 0 g  Salzs~ture (/9 = 1"19) gelSst und nach dem Verdfinnen 

mit wenig  W a s s e r  eine LSsung yon 1 8 g  Kal iumcyanat  zu- 

geffigt. Hiebei scheidet  sich der p-Chlorphenylharns tof f  aus 

und wird dann, wie friiher beschrieben,  vom unver/ inderten 

Amin befreit. Ausbeute  23g.  
Er  ISst sich wenig  in kaltem Wasse r  und  l~13t sich aus 

diesem gut  umkristallisieren. Aus Wasse r  kristallisiert, bildet 

er stark doppelbrechende,  bei gekreuz ten  Nikols parallel 
aus lbsehende Prismen, Die Achsenebene  steht senkrecht  auf  

der L/ingserStreckung,  diese ist die Richtung des kleineren 
Brechungsexponen ten  (-----~). Die Kristalle sind anscheinend 

hemimorph entwickelt,  eine genauere  kristal lographische Be- 

s t immung ist j edoch  nicht durchKihrbar.  
: Der Schmelzpunkt  ist nur  bei sehr  ger inger  Subs tanz-  

menge  zu beobachten  und liegt zwischen 204 und 207 ~ C. 
In Alkohol sowie in Aceton ist der Harns tof f  leicht lbslich, 

wenig in ~ the r  oder  Benzol :  
Die Analyse  der bei 105 ~ C. ge t rockneten  Subs tanz  lieferte 

folgende Zahlen :" 

I. 0"2439 g Substanz  gaben 0 " 4 3 8 5 g  Kohlens/ iure und 

0" 0873 g Wasser .  
II. 0" 2892 g Substanz lieferten 43" 4 c~z 3 Stickstoff  be{ einem 

Barometers tande  yon 736 enm und 15 ~ C. 
I[I. 0"2597g lieferten (Glfthen mit 24.tzkalk) 0"2261 g Chlor- 

silber. 
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In 100 Tei len:  
Gefunden Berechnet ftir 

C7HzNgOC1 
I. II. IIL 

C . . . . . . . . .  49" 04 - -  - -  49" 26 

H . . . . . . . . .  3 "99 - -  - -  4" 10 

N . . . . . . . . .  - -  17"23 - -  16"42 

C1 . . . . . . . . .  - -  - -  21 "55 20"82 

Direkte Darstellung des p-Chlorphenylharnstoffes. 

Wie in einer frfiheren Arbeit  gezeigt  wurde,  1 ist Mono- 

phenylharns tof f  durch Jod in statu nascendi  jodierbar,  und 

zwar  wurde  die Jod ie rung  mit Kaliumjodid und Kal iumjodat  

unter  Zusa t z  von Salzs~ture durchgeffihrt.  

Nach der VerSffentl ichung dieser Arbeit ge lang  die Jodie- 

rung  auch durch e lementares  Jod bei Gegenwar t  von Queck-  

s i lberoxyd ~ und sei dieses Resultat  bier kurz  erw/ihnt. 

13 g Monophenylharns tof f  wurden  in Alkohol (95 ~ ) gel6st 

und hiezu eine alkoholische L~Ssung yon 25 g Jod geffigt. Unter  

kr~iftigem Umschfi t te ln wurde  gef~tlltes und unter  Alkohol auf- 

bewahr tes  Quecks i lbe roxyd  so lange zugeffigt, bis die b raune  

F~rbung  ve r schwunden  war.  Nach mehrs t f indigem Stehen 
wurde  das gebildete Quecksi lber jodid abgesaug t  und die alko-  

holische L6sung  des p-Jodphenylharns tof fes  in W a s s e r  ge- 

gossen.  Hiebei  scheidet  sich derselbe unl~Sslich ab, w o r a u f  man 

absaug t  und mit w~isseriger Jodkaliuml~3sung zur  En t fe rnung  

von Quecksi lber jodid w/ischt. 

Der p - Jodpheny lha rns to f f  wurde  aus  W a s s e r  umkristal l i -  

siert und ergab die Jodbes t immung  der bei 105 ~ C. ge t rockneten  

Subs tanz  folgenden Wer t :  

0"1890 g Subs tanz  lieferten 0"1697 g Jodsilber. 

In 100 Teilen:  Berechnet fiir 
Gefunden CTH7N2OJ 

J . . . . . . . . . .  48" 51 48" 48 

1 R. Doht ,  Monatshefte ffir Chemie, 23", 943 if: 
2 WeseIsky, Berl. Ber., 6, I76; Benedikt, BerI. Ber., 8, 384; Lipp- 

mann~ Comptes rendus, 53, 968. 

17" 
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Sowohl  nach der frtiher beschr iebenen Methode als auch  

nach dieser konnte  nur  ein Monojodsubst i tu t ionsprodukt  er- 

hal ten werden,  

Die Chlor ierung des Monophenylharns toffes  wurde zu- 

n/ichst mit einer LSsung  yon  Chlorkalk bei Gegenwar t  yon 

Essigs/ iure durchgeftihrt  und hiebei unter  Zugrunde legung  

nachfolgender  Reakt ionsgle ichung 

H~N. CO. NH.  C6H ~ +CI~ - -  H2N. CO. NH- C6H~CI+HC1 

wie folgt, verfahren. 
1 3 " 6 g  Harnstoff  wurden  in ~60g  50prozent iger  Essig-  

s/iure unter  Erw/irmen gelgst und die LSsung  auf  50 ~ C, 

abgektihl t .  

In diese LSsung l/ii3t man unter  kr/iRigem Rtihren 59 cm ~ 

einer 1 2 %  wirksames  Chlor enthal tenden ChlorkatklSsung 

einfliefien. Die LSsung fiirbt sich br~iunlich und es scheidet  
sich aus derselben auf Zusatz  yon  Wasse r  das Reaktions- 

produkt  ab (Ausbeute 9 0 %  der Theorie) .  Dasselbe wurde  aus 
Wasse r  umkristallisiert und hatte dann den Schmelzpunkt  des 

p-Chlorphenylharns toffes  yon 204 bis 207 ~ C. 
Die Kristalle zeigten bei mikroskopischer  Prtifung die- 

selben Verh/iltnisse, wie dies bei dem p-Chlorphenylharnstoff ,  

der aus  p-Chloranil in erhalten wurde,  beschr ieben is~. 
Die Subs tanz  wurde  bei 105 ~ C. getrockne~ und es lieferte 

die Analyse  f0tgende Wer te :  

I. 0" 1811g  Substanz  gaben O" 3258 3' Kohlens/iure und 

0" 0654 g Wasser.  
II. 0"2447 g lieferten 35"2 c m  a Stickst0ff bei 736 m m  und 

15 ~ C. 

III. 0" 1642g  gaben 0- 1423g  Chlorsitber, 

Ia 100 Tei len:  
Gefunden 

I .  II. III. 
C . . . . . . . . . .  49" 06 
H . . . . . . . . .  4"01 
N . . . . . . . . . .  - -  16"52 
CI . . . . . . . . .  21 "43 

Bereehnet ffir 
CTHTN20C1 

49" 26 

4.11o 
16 "42 
20" 8,2 
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Es wurde nun versucht, dUrch Einwirkung von mehr ChIor 
ein hSher substituiertes Produkt zu erhalten, und zu diesem 
Zwecke mit der doppelten Menge Chlorkalkl6sung gearbeitet. 

13"6 g Monophenylharnstoff wurden in 160 g 50pro- 
zentiger Essigs~iure gel6st und bei 50 ~ C. unter krS.ftigem 
R~ihren l l 8 c m  3 einer 12% wirksames Chlor enthaltenden 
Chlorkalkl6sung zugeftigt. 

Auch bei diesem Versuche f/irbt sich die L6sung dunkel 
u n d e s  f/illt nach Zusatz von Wasser das Reaktionsprodukt aus, 
welches nach dem Absaugen aus Wasser umkristallisiert wurde 
und den Schmelzpunkt yon 189 ~ C. zeigte. 

Schon der von dem friiher beschriebenen Produkt ver- 
schiedene Schmelzpunkt deutet auf eine andere Substanz 
u n d e s  ergab die Untersuchung, daft ein Diehlorphenylharnstoff 
tier Konstitution H2N,CO.NH.C~H3C1 e (NH : C1 : C1 = 1:2 : 4) 
entstar~den war. Bei mikroskopischer Beobachtung erschienen 
die Kristalle als breite, b~schelf/Srmig angeordnete Nadeln. In 
oder nahe der LS.ngsrichtung liegt die Achse des kleineren 
Brechungsexponentea. 

Die Analyse der bei 105 ~ C. getrockneten Substanz tieferte 
folgende Resultate: 

I. 0"1408g gaben bei der Verbrennung 0-2106g Kohlen- 
siiure und 0"0381 g Wasser. 

II. 0 '1543g Substanz lieferten 18" 2 c m  ~ Stickstoff bei 750 mm 
Barometerstand und 15 ~ C. 

iII. 0"1354g gaben 0 "1902g Chlorsilber. 

In 100 Teilen: 
Gefunden 

L II. III. 

C .......... 40" 79 -- -- 

H ......... 3'01 -- -- 

N ......... -- 13-80 -- 

C1 ......... -- 34" 73 

Berechnet ftir 

C~HGN2OC1 e 

40" 98 
2 '92 

13'65 

34'63 

Um die Konstitution dieses KSrpers nachzuweisen, wurde 
derseibe I/ingere Zeit mit Essigs~iureanhydrid gekocht, wobei 
das Dichloracetanilid entstand. Nach dem Umkristallisieren 
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zeigte das Spaltungsprodukt den Schmelzpunkt von 143 ~ C., 
welcher dem 2-4-Dichloracetanilid 

NH. C2H30 

\ /  
I 

c1 
zukommt. 1 

Da durch Einwirkung yon 2 Molektilen Chlor auf Mono- 
phenylharnstoff ein Dichlorphenylharnstoff erhalten worden 

war, wurde versucht, noch hbher chlorierte Produkte herzu- 

stellen. Zu diesem Zwecke wurden die Verh~iltnisse so gewS.hlt, 

dab drei, vier und schlieNich ffinf Molekfile Chlor in der frtiher 
erw/ihnten Weise in Reaktion gebracht wurden. 

Hierbei zeigte sich aber, dab unter diesen Verh~iltnissen 
die Chlorierung nicht weiter fortschreitet, sondern dal~ stets 

als Schlul3reaktionsprodukt Dichlorphenylharnstoff entsteht. 

Arbeitet man aber mit einem 12Iberschuf3 yon Chlor, so ist der 

Verlauf der Reaktion ein anderer, indem als Zwischenprodukt 

ein 01 entsteht, welches sich unter Gasentwicklung zersetzt 
und wahrscheinlich ein Additionsprodukt des 1-2-4-Dichlor- 

phenylharnstoffes mit unterchloriger SS.ure darstellt. 
W i t t  2 beschreibt eine solche Verbindung des Dichlor- 

acetanilids mit unterchloriger S~.ure, welche unter denselben~ 

Verh~iltnissen aus Acetanilid und Chlorkalklbsung bei Gegen- 
wart einer S/iure entsteht und der er die Formel C6H3CI~NH. 
CeH~O. (HC10) gibt. 

Es wurde versucht dieses 01 zu fassen um es zu analy- 
sieren, was jedoch nicht gelang, da es sich stets fr/iher zer- 
setzte. 

Die Reaktion wurde nun in folgender Weise durchgeftihrt. 

13" 6 g Monophenylharnstoff wurden i n 160g  50 prozentiger 
Essigsiiure gelbst und zu der auf 50~ erw/irmten Lbsung 

Lehmann, Jahresbe,'. fiber Fortschritte der Chemie (1882), 369; 
Castoro, Gazetta ehimica, 28, II, 314. 

2 Witt, Ber. der Deutschen chem. Ges., 8, 1226. 
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unter kdiffigem Rtihren rasch 180cm 8 einer 12% wirksames 
Chlor enthaltenden Chlorkalkl6sung zugeffigt. Es scheidet sich 
am Boden des Gef/ifles ein braunes, schweres 01 ab, welches 
sehr bald an die Oberfl~iche steigt und sich-hier unter lebhafter 
Gasentwicklung zersetzt. 

Nach der Zersetzung verbleibt eine feste braune Masse, 
welche aus Dichlorphenylharnstoff besteht und aus der 
man denselben durch Umkristallisieren aus Wasser rein er- 
h~ilt. Es kommt demnach diesem ()le wahrscheinlich die Formel 
H~N -- CO -- NH- C~H~CI, �9 (HC1 O) zu. 

Von weiterem Interesse war das Verhalten des Mono- 
phenylharnstoffes gegen Chlorgas. Es wurde versucht, dutch 
Einwirkung desselben auf Phenylharnstoff ein Trichtorsubsti- 
tutionsprodukt zu erhalten. 

Die quantitative Einffihrung einer bestimmten Menge 
Chlors wurde durch Oxydation yon Salzs~iure mit der berech- 
neten Menge Kaliumbichromats vorgenommen. 

Als erstes Produkt mul3te, falls Chlorierung eintrat, Mono- 
chlorphenylharnstoff entstehen. Zu diesem Zwecke wurder~ 
13' 6 g Phenylharnstoff in 100 g 50prozentiger Essigs~iure ge- 
15st und bei einer Temperatur yon 40~ das durch Einwirkung 
yon 10g Kaliumbichromat auf 60g Salzs~ure (D = 1 �9 19) ent- 
wickelte Chlorgas in die LSsung eingeleitet. Schon bei dem 
Einleiten des Chlors schied sich ein dicker Niederschlag ab, 
welcher sich, nachdem aIles ChI0r eingeleitet ist, auf Zusatz 
yon Wasser noch vermehrte. 

Dieser Niederschlag wurde aus Wasser umkristallisiert 
und zeigte nach zweimaliger Kristallisation den konstanten 
Schmelzpunkt yon 173~ Als dieses Produkt aber noch 
zweimal aus 95% Alkohol umkristallisiert wurde, stieg der 
Schmelzpunkt auf 204 bis 206~ welcher dem p-Chlorphenyl- 
harnstoff zukommt. Dieses Produkt wurde nun mit Essigs~ure- 
anhydrid gekocht und das iv-Chloracetanilid, welches hierbei 
entsteht, umki'istallisiert. Schmelzpunkt 173~ C.1 

Aus der Mutterlauge konnte ein bei 152 bis 153~ schmeI- 
zender KSrper erhalten werden, welcher nach dem Kochen mit 

1 Be i l s t e in  und Kurba tow,  Annalen, 182, 98. 



222 R. D o h t ,  

Essigs~iureanhydrid ein bei 88~ schmelzendes Produkt Iieferte 
und'welches o-Chloracetanilid war. 1 

Demnach entsteht bei der Einwirkung von einem Molektil 
Ch!orgas auf eine LSsung yon Monophenylharnstoff ein Ge- 
menge yon o- und p-Chlorphenylharnstoff. 

Um in gleicher Weise zwei Molektile Chlor in Reaktion zu 
bringen, wurde in eine LSsung von 13" 6g Monophenylharnstoff 
in 100g 50 prozentiger Essigsg.ure das aus 20g Kaliumbichromat 
und 120g" Salzs~iure (D-- !" 19) entwickelte Chlorgas eingeleitet, 
wobei sich ein weii3er Niederschlag abschied. Nach Zusatz 
yon Wasser erhS.lt man ein rein weii3es Produkt, welches nach 
einmaligem Umkristallisieren den Schmelzpunkt yon 189~ 
zeigt. Die Ausbeute ist fast quantitativ und erweist sich dieser 
KSrper als 1-2-4-Dichl0rphenylharnstoff. Bairn Kochen mit 
Essigsg~ureanhydrid lieferte er das bei 143~ schmelzende 
1-2-4-Dichloracetanilid. 

Versucht man in gleicher Weise drei Molek/.ile Chlor mit 
Phenylharnstoff in Reaktion zu bringen, so entweicht nicht 
absorbiertes Chlor und man erhS.lt nach dem Umkristallisieren 
ebenfalls den 1-2-4-Dichlorphenylharnstoff yore Schmelzpunkte 
189 ~ C. 

LSst man Monophenylharnstoff in Eisessig (100~ leitet 
Chlor ein und erw/irmt, so erfolgt zun/ichst Chlorierung des 
Phenylharnstoffes; im weiteren Verlaufe aber wirkt die kon- 
zentrierte Essigs~iure spaltend, indem der Dichlorphenylharn- 
stoff in Dichloracetanilid, Kohlens/iure und Ammoniak zerlegt 
wird. 

NH. C~H 5 NH. C6H3C12 
I I 

CO c14 CO -I- 2 HC1 CHaCOOH 

NH 2 NH~ 
C~H3ONH. C6H3C1 l 

. . . . . . . .  i . . . . . . .  

CO 2 
'Vl ........ 

NH~ 

1 B e i l s t e i n  und Kur .ba tow,  Annalen, 132, 104. 
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Das Ammoniak vereinigt sich mit dem Chlorwassers toff  

zu  Chlorammon,  wS.hrend aus dem Dichloracetanilid in der 
kochenden  Essigsi iure durch Chlor das 2-4-6-Trichloracet-  
anilid mit dem Schmelzpunkt  Yon 204~ entsteht. 1 Die Ana- 

lyse dieser Substanz  lieferte folgende Zahlen. 

I. 0"1894  g gaben 0"2782 g Kohlens~iure und 0"0480 g 
Wasser .  

II. 0" 2507 g lieferten 13 cm a Stickstoff bei 744mm und 15~ 
III. 0" 3036 g" gaben 0 '  5455 g Chlorsilber. 

In 100 Tei len:  
Gefunden 

I. IL IK. 

C . . . . . . . . .  40" 06 - -  - -  
H . . . . . . . . .  2"81 - -  - -  

N ......... - -  6" 02 - -  

C1 . . . . . . . . .  - -  - -  44" 4__. 

Zum Schlusse sei mir noch gestattet,  

H l a w a t s c h ,  der die Freundlichkei t  hatte, die beschr iebenen 

Kristalle auf ihr optisches Verhalten zu priifen, den besten 
Dank auszusprechen.  

Bereehnet far 
CaIt6NOCI 3 

40" 25 

2"52 

5"88 

44" 66 

Herrn Dr. Karl 

1 C h a t t a w a y ,  Berl. Bet., 32, 3636; B e i l s t e i n  und K u r b a t o w ,  Lieb. 
Annalen, 196, 232. 


