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(Vorgelegt in der Sitzung am 20. Oktober 1927) 

Uber schwefelhaltige Derivate des p-Dichlorbenzols  finden sich 
in der Literatur  nicht viele Angaben vor, was  wohl damit zusamme_n- 
hiingt, daft dasselbe sich nur 5.ul3erst schwer  sulfurieren 15.13t. 

Wenn man p-Dichlorbenzol  mit tiberschtissiger konzentrierter 
oder schwach  rauchender  Schwefels/iure 6 Stunden auf 210 ~ erhitzt, 
erb/ilt man naeh B e i t s t e i n  1 noch immer das Ausgangsmater ia l  in 
unver/tnderter Form wieder, worauf  auch die Trennung  des p-Diehlor- 
benzols yon den bei der Chlorieru~g des Benzols gleichfalls ent- 
stehenden Isomeren beruht, welch letztere durch diese Operation in 
die Monosulfons~iuren fibergef~hrt werden. Die Schwierigkeit  der 
Sulfurierung des p-Dichlorbenzols  geht aus den Versuchen Le-  
s i m p l e s  e hervor, welcher  die MonosulfonsS.ure erst beim 12Iberleiten 
yon Schwefeltrioxydd~impfen fiber y-Dichlorbenzot  erhielt, oder e twa 
aus den Arbeiten H o l l e m a n ' s ,  3 welcher dieselbe SS.ure durch 
24st/indiges Behandeln yon p. Dichlorbenzol mit einer Schwefels~iure 
yon 10% Anhydrid darstellte, naehdem offenbar bereits fr/iher 
A r m s t r o n g ,  C o l g a t e  und R o d d  4 diese SS.ure in H/inden gehabt  
und sie dutch das Sulfochlorid und Sulfamid charakterisiert  hatten. 
C r o w e l l  und R a i f o r d  5 haben ebenfalls mit der Dichlorbenzolmono- 
sutfonsS.ure gearbeitet  und daraus die p-DichlornitrobenzolsulfonsSure 
dargestellt. S t e w a r t .  ~ gelang es dann, y-Dichlorbenzol  mit Hilfe yon 
Chlorsulfons/ture unter verh~iltnism~il3ig milden Reaktionsbedingungen 
in ein Dichlorbenzolmonosufochlorid tiberzuf~hren, das sich als 
identisch mit dem yon A r m s t r o n g  und H o l l e m a n  gewonnenen  
erwies. Dutch Reduktion und darauffolgende Oxydation wurde daraus  
das Tetrachlordiphenyldisulfid gewonnerl,  w/ihrend das entsprechende 
Mercaptan 7 nicht isoliert wurde. Das Chloressigsg.urederivat dieses 
Mercaptans,  die 2, 5-Dichlorphenylthioglycolsg.ure ist schon in den 
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Deutschen Reichspatenten Nr. 241.910 und 243.087 als Zwischenprodukt 
erwtthnt; sie wurde jedoch auf eine ganz andere Weise dargestellt 
und nicht als chemisch reines IndiViduum gefaf3t, das Rohprodukt 
vielmehr sofort mit Schwefel-, beziehungsweise Chlorsulfons/iure in 
das 4, 7, 4 I, 7~-Tetrachlorthioindigo tibergefflhrt. 1 In letzter Zeit ist 
im Englischen Patent Nr. 251.321 ein Darstellungsverfahren ffir diesen 
Farbstoff beschrieben, welches analog wie die im nachfolgenden 
gegebene Darstellung Verl~iuft, jedoch ohne Charakterisierung der 
Zwischenstufen. Andere schwefe!haltige Derivate des p-Dichlorbenzols 
sind bisher nicht beschrieben worden; insbesondere tiber Di- und 
Polysulfons~iuren fehlenjegliche Angaben. 

A!S geeignetes Sulfurierungs-, beziehungsweise Sulfochlorierungs- 
mittel hat sich im hiesigen Laboratorium Chlorsulfonsiiure bew/ihrt. 
In diesem Zusammenhang wurde in der vorliegenden Arbeit syste- 
matisch die Wechselwirkung zwischen p-Dichlorbenzo ! und Chlor- 
sulfons/iure untersucht. Bei gelinden Reaktionsbedingungen wurde 
dabei immer das bereits yon S t e w a r t "  mit Chlorsulfons~iure dar- 
gestellte Monosufochlorid erhalten, welches in einige neue Derivate 
flbergeffihrt und zum Mercaptan reduziert wurde. Dieses ergab, mit 
verdfinnterKaliumpermanganatl6sung erw~rmt, das Tetrachlordiphenyl- 
disulfid, das sich als identisch mit dem von S t e w a r t  beschriebenen 
erwies. Das Mercaptan wurde durch sein Bteisalz, seinen Methyl/ither 
und sein Chloressigs/iurederivat ntther charakterisiert. Beim Erhitzen 
desselben mit konzentrierter Schwefels/iure wurde der oben erwtihnte 
thioindigoide Farbstoff gefal3t. 

Analog zu Beobachtungen, am p-Xyloldisulfochlorid 3 war es 
vorauszusehen, daft auch das p-Dichlorbenzoldisulfochlorid in zwei 
Isomeren vorliegen wfirde. In l~bereinstimmung mit dieser Erwartung 
konnte auch alas bei sehr energischer Einwirkung yon Chlorsulfon- 
s~iure aufp-Dichlorbenzol erhaltenen Rohprodukt in zwei Verbindungen 
zerlegt werden. Auch hier zeigte das in weitaus tiberwiegender Menge 
entstehende Reaktionsprodukt den niedrigeren Schmelzpunkt und war 
durch sein hervorragendes KrystallisationsvermSgen ausgezeichnet. 
Allerdings waren die Darstellungsbedingungen und L6stichkeits- 
verh/tltnisse der beiden isomeren p-Dichlorbenzoldisulfochloride yon 
denen der beiden p-Xyloldisulfochloride wesentlich verschieden. 

Der Stellungsnachweis in diesen beiden isomeren Disulfo- 
chloriden erfolgte durch Austausch der Sulfochloridgruppen gegen 
Chlor mittels Phosphorpentachlorid im Einschlut3rohr. Im vorliegenden 
Fall entstand aus dem niedriger schmelzenden Dichlorbenzoldisulfo- 
chlorid (l) das asymmetrische Tetrachlorbenzol vom Fp. 50 ~ (II) aus 
dem hSher schmelzenden (III) das symmetrische Tetrachlorbenzol 
vom Fp. 139 ~ (IV), die beide bereits von Be i l s t e in  und K u r b a t o w  ~ 

1 Friedl., X, 502, 509. 
~L.c. 

Pollak und Lus-tig, A., 435, 200 (1923). 
~ A., 192, 273 (1878). 
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n~iher beschrieben wurden. Nach den angeftihrten Vorschriften dar- 
gestellt, gaben sie beim Mischschmelzpunkt mit den aus den Sulfo- 
chloriden gewonnenen Chlorbenzolen' in keinem der beiden F~lle 
eine Depression. Hiedurch scheint es nachgewiesen, daft auch in 
diesem Fall das in der Hauptmenge entstehende, niedriger schmel- 
zende Produkt die beiden Sulfochloridgruppen in m-Stellung, das 
andere in p,Stellung enth~lt. 

C1 C1 CI C1 

J I o .s,\ff \/ \/ cl 

Ci Gl Cl Cl 

I II III IV 

Da immerhin noeh'daran gedacht werden k6nnte, da6 das in 
kleinerer Menge entstehende Produkt ein AbkSmmling yon Ver- 
unreinigungen des k~uflichen p-Dichlorbenzols sei, wurden die Ver- 
suche auch mit einem Ausgangsmaterial ausgeffihrt, das durch 
wiederholtes Umkrystallisieren vollst~.ndig gereinigt wurde und dessen 
Schmelzpunkt mR dem ffir reines y-Dichlorbenzol in der Literatur 
angegebenen vollst/indig in Obereinsfimmung stand. Es wurden jedoch 
auch bei diesem Versuche mit den soeben besprochenen tiberein- 
st{mmende Beobachtungen aemacht. 

Die beiden isomeren Disulfochloride wurden zu ihrer Charak- 
terisierung in einige Derivate tibergeffihrt. Bei allen Reaktionen erwiesen 
sich die Dichlorbenzoldisulfochloride als sehr resistente K6rper. Sie 
]assen sich stundenlang ufizersetzt mit rauchender SalpeterMiure am 
Wasserbad erw~2rmen und werden beim Erhitzen mit Wasser oder 
Alkohol nur schwierig zur freien Disulfos/iure verseift. Aueh Phos- 
phorpentachlorid wirkt auf sie nur unter Druck ein. 

Bei der Reduktion des 2, 5-Dichlorbenzol-1, 3-disulfochlorids 
zum Dichlordithioresorcin ergaben sieh bei Anwendung der fiblichen 
Reduktionsmethoden ziemliche Schwierigkeiten. Diese wurden durch 
Anwendung yon Aceton als L6sungsmittel und krfiftiges Rfihren 
w/ihrend der Reduktion fiberwunden. Das Dichlordithioresorcin wurde 
durch den Dimethyl/ither und das Bleimercaptid n~iher charakterisiert." 
Auf~erdem wurde es mit Monochloressigs/iure kondensiert und die 
sich dabei bildende prachtvoll krystallisierende Dichlorphenylen- 
dithioglycols/iure isoliert und durch Wasserabspaltung und Ringschlu6 
in einen thioindigoiden Kfipenfarbstoff fibergeftihrt, fiber welchen in 
Zusammenhang mit analogen Farbstoffen noch berichtet werden soll. 

Eine dritte Sulfogruppe lieB sich in das p-Dichlorbenzol auch 
bei weiterer Verschg.rfung der Reaktionsbedingungen nicht einffihren, 
dagegen entstand bei noch st~rkerer Einwirkung von Chlorsulfon- 
stiure neben dem Disulfochlorid Hexachlorbenzol in ganz reinem 
Zustand. In guter Ausbeute erh/ilt man es, wenn man aufp-Dichlor- 
benzol chlorstllfonsaures Natrium einwirken 1/i6t. Hexachlorbenzol 
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diirfte sieh nach keinem der in der Literatur angegebenen Verfahrei: 
so einfaeh und glatt gewinnen lassen wie auf dem eben besproche- 
hen Wege. 

Ftir in Aussicht genommene synthetische Versuche sollte eir~ 
p-Dichiornitrobenzolsulfochlorid dargestellt werden. Nachdem Ver- 
suehe, dieses Produkt durch Sulfochlorierung desp-Dichlornitrobenzols 
zu erhalten, fehlgeschlagen waren, wurde es aus p-Dichlorbenzo!- 
sutfochlorid mittels rauchender Nitriers~ure gewonnen. Die notwendige 
energische Einwirkung bringt es mit sich, daft die Ausbeute an 
diesem pr~ichtig krystallisierenden Derivat hinter den Erwartungen 
zurCmkbleibt. 

Versuchsteil. 

p-Diehlorbenzolmonosulfoehlorid und Derivate. 
Zur Darstellung des p-Dichlorbenzolmonosulfaehlorids sei auf die Angabel:  

vo~ S t e w a r t :  verwiesen. Die Reaktion beginnt bei zirka 50 ~ und wird am zweek-  
m~ittigsten bei 120 ~ zu Ende gefiihrt. Die Isolierung erfolgt dutch Ausgiel3en in kaltea 
Wasser,  wobei das Rohehlorid leieht erstarrt. Als vorteilhafte Krystallisationsmittel 
haben sieh Benzin und Sehwefelkohlenstoff erwiesen. Fp. 39 ~ Die Ausbeute betriigt 
850/0 der Theorie. 

Aus den alkoholischen und aeetonisehen Ltisungen kann das Sulfoehlorid 
noch nach geraumer Zeit dureh Wasser  ausgef~illt werden, da es  sieh bei Behandlung 
mit diesen Ltisungsmitteln nut  sehr langsam verseift. 

Zur Charakterisierung wurde alas Diehlorbenzolsulfoehlorid zuniiehst in da~ 
entspreehende Anilid iibergefiihrt. 1 Mol Sulfoehlorid wurde in )i.ther gel5st, mit 
2:/~ Mol reinem Anilin 1 Stunde am Wasserbad  erhitzt, der )~ther abdestilliert und der  
Riickstand mit verdtinnter Salzs~iure versetzt. Das hiebei unlbsliche Anilid wurde aus 
Alkohol umkrystallisiert. Der konstante Sehmelzpunkt llegt bei 160% Aus acetonisehen 
und alkoholischen LSsungen kann es durch Wasser  in krystallisierter Form aus- 
gefiillt werden. Die Analysen der im Vakuum fiber konzentrierter Schwefelsiiure 
zur Konstanz gebraehten Substanz ergaben Werte, die mit den fi_ir die Formel 
C6HaC12SO~NHC6H 5 eines D i c h l o r b e n z o l s u l f a n i l i d e s  bereehneten gut iiber- 
einstimmten. 

0" 1364g Substanz gaben 0"2385g CO2, 0'0404g H20. 

0"1200 2" >> >> 0"11502 AgCI. 

Ber. f[ir C:2HgO2NCI2S: C 47"67, H 3"00, CI 23"480/0; 

gef.: C 47"69, H 3"31, CI 23"710/0. 

5g Dichlorbenzolsulfanilid wurden in 50c~3 Chloroform suspendiert, 25 c~ .~ 
k~iufliche, 40 prozentige NatriumhypochloritlSsung, I0 g Natriumbicarbonat und etwas 
Eis zugegeben und 2 Stunden geschiittelt. Die Chloroformschicht wurde abgetrefint, 
getrocknet und das Chloroform am Wasserbad bei gelinder Temperatur unter ve:'- 
mindertem Druck abdunsten gelassen. Es verblieben 5g eines r~itlichen Produkts, 
welches in Chloroform, Aceton, Schwefelkohlenstoff leieht, schwerer in ~ther und 
Benzol, in Benzin fast gar niehl 15slich war. Aus Sehwefelkohlenstoff umkrystallisiert 
war es nur mehr ganz schwach rosa gefiirbt und hatte einen Schmelzpunkt yon 101 
bis 103% Wurde die Substanz mit Wasser oder Lauge erhitzt, trat unter Chlor~ 
entwicklung Zersetzung ein, eine Eigenschaft, die f[ir am Stiekstoff ehlorierte Ver- 
bindungen charakteristisch ist. Die Analysen der im Vakuum zur Konstanz gebrachten 
Substanz ergaben ~vVerte, die aufein Dichlorbenzolsulfophenylohloramid yon 
der Formel CaH3CI2SO~NCICc, H 5 gut stimmten. 

1 L .  c. 
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O' l l l 0 g  Substanz gaben 0"1732g CO2, 0"0261g H20. 
0" 1260g ~>> >, 0" 1639g AgC1. 

Ber. f[ir CloHsO~NClaS: C 42'79, H 2-40, C1 31'610/0; 
gef.: C 42"56, H 2'63, CI 32"18o/0. 

Behufs Reduktion werden 10g Dichlorbenzolmonosulfochlorid in einem Rund- 
kolben mit 120 cm3 zirka 5 n. Schwefels~if~re versetzt und vorsiehtig unter Kiihlung 
4 0 g  Zinkstaub zugegeben. Sobald sich die Reaktion gemiii3igt hat, wird in den Kolben 
5Vasserdampf eingeleitet, mit de::: das gebildete Mercaptan iibergeht, wobei es 
teilweise oft schon im Kiihler erstarrt. Man leitet in das Reaktionsgemisch solange 
Wasserdampf ein, bis eine Probe des Destillats, mit BleiacetatlSsung versetzt, keinen 
Niederschlag oder Gelbfiirbung mehr ergibt. Das Mercaptan wird dann - -  wegen 
seines tiefen Schmelzpunktes vorsichtig - -  abfiltriert und im Vakuum bei gewShn- 
licher Temperatur getrocknet. Das Mereaptan hat, trotzdem es schon bei 27 ~ schmilzt, 
ein grof3es Krystallisationsbestreben und ist leicht in farbIosen langen Spieflen zu 
erhalten. Bei niederer Auflentemperatur und raschem Arbeiten gelingt es, dasselbe 
aus verd[inntem Alkohol umzukrystallisieren. Sehr zweckm~igig kann es auch durch 
Destitlation unter vermindertem Druck gereinigt werden, "wobei es zwischen 112 
und 1 I6 ~ bei einem Druck yon 50 bis 52 r [ibergeht. Die Analysen der im Vakuum 
f:ber Phosphorpentoxyd konstant getroekneten Substanz ergaben Zah!en, die mit den 
fiir e i n D i c h l o r m e r c a p t o b e n z o l  (Dichlorthiophenol) yon der Formel C6HaC12SH 
bereehneten in guter iJbereinstimmung standen. 

0' 1725g Substanz gaben 0"2550g CO2, 0~0409g H20. 
0' 1340g >, ,, 0"2156g AgC1. 

Ber. fiir C6H4C12S: C 40"22, H 2'25, CI 39'620/0; 
gef.: C 40'32, H 2'65, C1 39"800/0. 

In nahezu theoretischer Ausbeute erhgIt man das Mereaptan, wenn ::nan in 
.alkoholischer oder aeetoniseher LSsung reduziert, analog der spgter fiir das 1)ichlor- 
dimercaptobenzol angegebenen Vorsehrift. 

Das entspreehende B l e i s a l z  wurde aus dem Mercaptan dureh wgsserige 
iiberschiissige BleiacetatlSsung als gelber Niederschlag erhalten. 

~0"2010g Snbstanz gaben 0' 1068 2 PbSO t. 

Ber. fiir C12HGCl~S2Pb: Pb 36'790/0 ; 
gel.: Pb 36'300/o. 

5 g  Diehlorthiophenol wurden mit einem Oberschut3 verdtinnter wiisseriger 
KaliumpermanganatISsung zirka eine Stunde am Wasserbad erw~trmt, bis der Mer- 
captangeruch verscbwunden war. Der aus Braunstein und dem Disulfid bestehende 
Niedersehlag wurde abfiltriert und mit Alkohol in der Siedehitze extrahiert, worauf 
nach den: Erkalten das 2, 5, 2', 5 ' - T e t r a e h l o r d i p h e n y l d i s u l f i d  in tangen, weifien 
Nadeln vom Fp. 82 bis 83 ~ ausf~11t. Krystallform, Sehmelzpunkt und Mischsehmelz- 
punkt zeigten, daf3 die Verbindung :nit dem nach der Methode yon S t e w a r t :  mit Hi!fe 
von EisenehloridlSsung hergestellten Tetraehlordiphenyldisulfid identiseh is~. 

5 g Dichlorthiophenol wurden unter Riihren in iibersehiissiger zirka 5 n. 
Kalilauge gel6st und yon UngeRistem abfiltriert. Unter Schiitteln wurde d a : m  
portionenweise 5 g  Dimethylsulfat zugesetzt, gesehiittelt und eine Viertelstunde auf 
dem Wasserbad erw~rmt. Das OI erstarrte bald und zeigte, aus Alkohol zweimal 
umkrystallisiert den konstanten Sehmelzpunkt yon 51 ~ Die Substanz 15st sich sehr 
leieht in ~_ther, Sehwefelkohlenstoff, Tetrach!orkohlenstoff und Benzol, etwas sehwerer 
in Aeeton, noeh weniger in Alkohol. Sie wurde im Vakuum iiber Chlorcaleium ge- 
r und ergab bei der Analyse Werte, die mit den f i r  die Formel C6H3C12 SCH 3 
eines D i e h 1 o r t h i o a n i s o 1 s (Methyldiehlorphenylsulfids) gut abereinstimmten. 

: Sot., 121, 255 (C., 1923, I, 517). 



632 E. G e b a u e r - F i i l n e g g  und H. F i g d o r ,  

0"12032- Substanz gaben 0'19172- CO2, 0'0357 2 " H gO. 
0 10652- ~ ,, 0'13212- BaSe 4. 

Ber. fiir C7H6C12S: C 43"51, H 3"I3, S 16"610/0; 
gef.: C 43"46, H 3'32, S 17"040/0. 

5 2- DichlorthiophenoI wurden unter Riihren in iiberschiissiger starker Kalilauge 
ge15st und mit einer Lgsung yon 42- MoflochIoressigsiiure in iiberschiissiger Lauge 
vereinigt. Die LSsung wurde eine halbe Stunde auf einem lebhaft siedenden Wasserbad 
erw~irmt, yon Verunreinigungen abfiKriert und das erkaltete Filtrat mit verdiinnter 
Salzstiure angestiuert. Es entstand ein voluminSser Niedersehlag der DichlorphenyI- 
thioglycoIsiiure, der abgesaugt und aus vie1 siedendem Wasser umkrystallisiert wurde. 
Die Stiure 1/Sst sich in Wasser aueh in der Hitze nur schwer und krystalIisiert aus 
der erkalteten Lgsung in langen, wolllgen Nadeln veto Fp. 130% Sic ist ziemlich 
schwer ISslich in Benzin, sehr leicht jedoch in Ather, Aikohol nnd Benzol. Die 
Analysen der im Vakuum fiber Phosphorpentoxyd zur Konstanz gel~raehten Sub, 
stanz bewiesen, daft sich D i c h l o r p h e n y l t h i o g l y c o l s ~ i u r e  yon der Forme~ 
C 6 H a Cl 2 SCH 2 COOH gebildet hatte. 

7" 743 m2- Substanz gaben 11 "420 r COp,, 2'040 m2- H 20. 

6"900m2- ~ ~ 10"150m2- COp,, 1'832m2- H~O. 

0"10802- >, ,~ 0"13!9g  AgCI, 0"10412- BaSe4. 

Bet. fiir CsHc, Op,C12S: C 40"50, H 2'55, C1 29"92~ S 13"530/0 ; 
gef.: C 40'22, 40"i2;  H 2'95, 2 '97;  Ci 30"21; S i3'240/0. 

1 g" Dichlorphenylthioglyeols~iure wird in einem grot]en Uberschul3 reiner, 
konzentrierter Sehwefelsiiure gelSst und auf zirka 60 ~ erwiirmt. Die ursprl.inglieh 
griin geParbte L/Ssung wird ailmiihlich rok Sobald die Nuance sich nieht mehr iindert, 
wird das Reakfionsgemisch in Wasser ausgegossen. Man erhiilt auf diese Weise de~ 
Farbstoff in roten Flocken, welche abfiltriert und mit viel Wasser gewaschen werdep.: 
Sic sind offenbar mit dem bereits in. der LiteraturZ bekannten 4, 7, 4', 7 '-Tetra- 
c h l o r t h i o i n d i g o  identiseh. 

p - D i c h l o r b e n z o l d i s u l f o c h l o r i d .  

Zur Entstehung des y-Dichlorbenzoldisulfochlo,'ids ist eine sehr energiscl~e 
Einwirkung yon Chlorsulfonsiiure auf p-Dichlorbenzol nStig. Dasselbe wird zu dieselrt 
Zweck in die 30f  ache Menge Chlorsulfons~iure eingetragen und das Gemiseh ill 
einem 01bad Iangsam auf 140 ~ angeheiz~ und 48 Stunden bei dieser Temperatur 
erhalten. Nach dem Erkalten tropft man das Reaktionsgemiseh vorsichtig in kaltes 
\Vasser. Es scheidet sich sofort ein festes Reaktionsprodukt ab, weIches gut ge- 
waschen ~nd getrocknet wird. 1 Gewichtsteil p-Dichlorbenzol liefert etwas mehr aI.~ 
11/~ Gewichtsteile des rohen Disulfochlorides, was beil~iufig 70O/o tier Theorie e~-t- 
spricht. Aul3erdem erh~ilt man je nach den Reaktionsbedingungen eine mehr oder 
minder kleine Menge HexachlorbenzoI, welches jedoch infoIge seiner SchwerlSslichkeit 
in ChIorsulfonsiiure und den gebriiuchlichen LSsungsn~itteln Ieicht abgetrennt werden 
kann. Das robe DisuIfoehlorid hat einen Schmelzpunkt yon 75 ~ und besteht aua 
zwei Isomeren, die nach folgendem Verfahren getrennt werden k6nnen. 

Das im Vakuum gut getrocknete Disulfoehlorid wird unter gelindem grwiirme~ 
am Wasserb~td in einer reichlichen Menge reinen Schwefetkohlenstoffs gelSst, vo:~. 
Verunreinigungen und Hexachlorbenzol abfiltriert und erkalten gelassen. Man mul3 
dabei soviel Schwefelkohlenstoff anwenden, dal3 auch ir~ der K~ilte alles ge15st bleibL 
Man deekt alas Gef~tl~ mit einem Uhrglas zu, so dat3 der Schwefelkohlenstoff nur 
iiut3erst langsam verdunsten kann. Nach dem Verdunsten des gesamten LSsungs- 
mittels b!eiben als Rtiokstand einige praehtvoll ausgebildete, vollkommen farblose, 
oft mehrere Zentimeter lange KwstaIle auf einer Schicht yon kleineren, weniger gut 

1 D. R. P. 241.910, 243.087. 
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ausgebildeten, welche nur zirka den zehnten Tell der erstgenannten groi3en Krystal[e 
ausmaehen. Die grogen Krystalle werden vorsiehtig abgesondert und zur vollstiindigen 
Reinigung nochmals aus Benzin oder Tetrachlorkohlenstoff umkrystallisiert, in welehen 
Agentien sie mlt~elschwer 15slich sind. Leiehter 15sen sie sich in Seh~vefelkohlenstoff, 
Chloroform, Benzol, Toluoi und Alkohol, noeh leichter in Aceton und Ather. In 
Analogie zum p-DichlorbenzolmonosuIfochlorid i s t - s u c h  das Disulfoehlorid aus 
acetonisehen und alkoholisbhen LSsungen unzersetzt f~illbar. Aus Benzin um- 
krystallisiert, schmilzt es bei 114 ~ Die Analysen clef im Vakuum getrockneten 
Substanz ergaben Werte, die mlt den ffir die Formel C6H2C12(SO2C1)2 eines D i c h l o r -  
b e n z o I d i s u 1 foe  h I o r i d s bereehneten gut iibereinsfimmten. 

0' 1230g Substanz gaben 0"0921 g" CO.2, o'0o93~ HsO. 
0"1360g" >, ,) 0 '2266ff  AgCI, 0"1840g" BaSO~. 

Bet. fiir C6H204C14S~: C 20"93, H 0'59, CI 41'23, S 18'650/0 ; 
gel.: C 20"42, H 0"85, CI 41"22, S 18'580/0. 

Die als Kruste am B0den des GefEl?es abgeschiedenen wesentlieh kleineren 
Krystalle, welehe nut in geringer Mange entstehen, sind in den meisten LSsungs- 
mitteln, insbesondere in .~ther etwas sehwerer 15slieh als das bereits besehriebene 
Dichlorbenzoldisulfochlorid. Es wird zuniichst mit nicht zuviet siedendem Ather 
behandelt, um die letzten Reste dieser darin leichter 15sliehen Verbindung zu ent- 
fernen. Der ungelSst gebliebene Riickstand wird zweimal aus Tetraehlorkohlenstoff 
umkrystallisiert, wobei man die Mutterlaugen scharf absaugt nnd e~vas nachwiiseht. 
Man erhiilt so kleine, kSrnige, bei 182 ~ konstant sehmelzende Krystalle. Die im 
Vakuum gewiehtskonstant getrocknete Substanz ergab bei der Analyse Werte, die 
ebenfalls mit den ftir die Formel CGH2Clo(SO2C1)2 eines D i c h l o r b e n z o i d i s u l f o -  
c h l o r i d s  berechneten in Ubereinstimmung standen, so daI3 die vorliegende Ver- 
bindung als isomer zu der vorher besehriebenen aufzufassen ist. 

0" 1151~ Substanz gaben 0"0897g CO~, 0'0101gr H20. 

0'0990g" > ~ 0" 1668oJ AgCI, 0' 1312~ BaSO 4. 
0' 1005g" �9 ,> 0" 1690gr AgC1. 

Bet. fSr C~H2C1404S~: C 20"93, H 0"59, C1 41-23, S 18'650/0 ; 
gef.: C 21"25; H 0"98; C1 41"68, 41'60;  S 18'200/o . 

Zur K o n s t i t u t i o n s e r m i t t l u n g  der beiden isomerenp-Dich!orbenzoldisulfo- 
chloride wurden diese nun der Einwirkung yon Phosphorpentachlorid ausgesetz~, 
wobei, wie bereits erw~ihnt, unter Druek gearbeitet werden mulgte. 

4g" DiehlorbenzoldisulloehIorid yore Fp. 114 ~ wurden mit 10 g" Phosphorpenta- 
ehlorid fein verrieben und in einem Einschmelzrohr 5 Stunden auf 160 bis 180 ~ erhitzt. 
Der Inhalt der Bomb% .die beim Offnen einen schwaehen Oberdruek zeigte, war tells 
%st, tells 61ig, roch etwas naeh Sehwefeldioxyd und wurde vorsiehtig in Wasser 
gegossen. Das sich hiebei abscheidende C)I (21/~ g) erstarrte in der K~ilte bald und 
wurde erst aus Alkohol, dann aus Tetrachlorkohlenstoff umkrystallisiert. Es war 
sehwefelfrei und zeigte den konstanten Schmelzpunkt yon 49 ~ Die Chlorbestimmung 
der Substanz sprach fiir ein T e t r a c h l o r b e n z o l  (CeH2CI~). 

0' 0998 gr Substanz gaben 0" 2665 g Ag CI. 

Bet. ftir CGHsC!4:C1 65'71O/o; 
gel.: C1 66" 060/o. 

Zum Beweis, dab es sich tatsiichlieh um das asymmetrische Tetrachlorbenzol 
yore Fp. 50 bis 51 ~ handelt, wurde ein Misehschmelzpunkt mlt einem nach den 
Angaben yon B e i ! s t e i n  und K u r b a t o w l  hergestelIten PKiparate ausgeffihrt, wobel 

1 A., 192, 237 (1878). 
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keine Depression beobaehtet  wurde. Die Identit~it der beiden Verbindungen erseheint 
daher nachgewiesen. 

Welters wurden 0 ' 6 5 g  ~ des Disulfoehlorids veto Fp. 182 ~ mit 4 g  Phosphor-  
pentaehlorid fein verrieben in einem Einsebmelzrohr 4 Stunden auf 180 ~ erhitzt. Nazh. 
dem Erkalten und Offnen des Rohre~ wurde tier Bombeninhalt, der aus dem Reaktions- 
gemisch - -  einer braunen Flii~sigkeit - -  und tmver~,indertem Phosphorpentachlor id 
bestand, in Wasse r  gegossen. Das Oi erstarrte sofort zu weil]en Krystal!en, welche 
abgesaugt  und griindlich mit Wasser  gewasehen wurden.  Die stark saure Mutterlauge 
roeh auch hier deutlieh naeh S0hwefeldioxyd. Die Ausbeute betrug 0 " 3 5 g  troekenes 
Produkt vom Fp. 138 ~ Schon naeh einmaligem Umkrystallisieren aus Alkohol bildeten 
sieh Nadeln vom seharfen Sehmelzpunkt 139 ~ der beim weiteren Umkrystallisieren 
konstant  blieb. Der Misehsehmelzpunkt mit einem zu diesem Zweek nach den Angaben 
Yon B e i 1 s t e in  und K n r b a t o w 1 11 ergestellten symmetrisehen Tetraehlorbenzol bewies 
das Vorliegerl dieses K6rpers. Aueh die Analysen tier Substanz stand mit dem ftir 
ein T e t r a e h l o r b e n z o l  bereehneten Weft  in [Jbereiristimmung. 

�9163 Substanz gaben 0" l l T 0 g  AgCI. 

Bet. fiir CoHgC14:C1 65"710/0; 
gef.: C1 65'040/0. 

Es kommt demnaeh dem in der Hauptmenge entstehenden Disulfoehlorid vom 
Fp. 114 ~ die Konstitution eines 2, 5- Dichlorbenzol- 1, 3-disulfoohlorids, dem als 
Nebenprodukt entstehenden KSrper veto Fp. 182 ~ die Konstitution eines 2, 5-Dichlor- 
benzol-I ,  4-Disulfoehlorids zu. 

An dieser Stelle aei noeh darauf hingewiesen, dat3 das symmetrisehe Tetra- 
chlorbenzol in siedendem Alkohol nicht so schwer I/Sslieh ist, wie B e i l s t e i n  ~ es 
angiN:. In kaltem Alkohol ist es in Widersprucg mit B e i l s t e i n ' s  Angabe nicht 
unlSslieh, da aus einer kalten alkoholiszhen LSsung betr~ieht!iehe Mengen durch 
Wasser  gefiill~ werden kSnnen. 

D e r i v a t e  d e s  2, 5 - D i c h l o r b e n z o l - 1 ,  3 - d i s u l f o c h i o r i d s  ( F p .  1 1 4 ~  

Dutch tagelanges Verseifen des Disulfochlorids mit Wasser,  entstand die freie 
Disul;os~ure. Dieselbe ist ~ui3erst hygroskopisch und in Wasser  sehr  leieht !Sslich. 
Sie wurde zwecks Vertreibung des Krystallwassers erst 6 Stunden im Vakuum bei 100 ~ 
getrocknet  und dann fiber Phosphorpentoxyd zur Gewichtskonstanz gebraeht.  Die 
Analysen stimmten mit den f/Jr die Formel C G [I2 C1. 2 (SO 3 H), 2 einer D i c h 1 o r b e n z o 1- 
d i s u 1 fo s ~iu r e berechneten Werten gut iiberein. 

O" 1118g; Substanz gaben 0 '  i 0 2 3 g  AgC1, 0" 1662g BaSOt. 

Bet. f/.ir C6H~O6C12S~: C1 23 '09,  S 20"89~ 
gef.: C1 22 '64,  S 20'42o/o. 

Aus dem p-Diehlorberlzoldisulfoehlorid wurde ferner dureh Einwirkung yon 
Anilin in ~itheriseher Lbsung analog wie aus dem Monosulfochlorid ein Anilid her- 
geste!l~, welches dem Dichlorbenzolmonosulfanilid in seiner L/3slichkeit in den ver- 
sehiedenen Agentien gleicht. Aus verdfin~tem Alkohol umkwstallisiert  , sehmfizt es bei 
215 .bis 217 ~ nnter Zersetzung. Die Analysen lieferten Zahlen, die mit den fi_ir ein 
D i e h l o r b e n z o l d i s u l f a n i l i d  yon der FormeI C6H2C12(SO~NHC~Hs) 2 bereehneten 
in guter ~bereinst immung standen. 

O' 1009g Substanz gaben 0"! .743g  CO 2, 0 " 0 3 0 7 g  H20. 

Ber. fiir ClsH140.~N2CI2S2: C 47"24, H 3"090/o ; 
gef.: C 47 '11 ,  H 3"400/0. 

A., 192, 237 (1878). 
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Zur Darstellung des entspreehenden D i c h l o r b e n z o i d i s u l f o p h e n y l e h I o r -  
a m i d e s  wurde wie beim Dichlorbenzolsulfophenyld~toramid (siehep. 688)gearbeitet. 
Das Produkt wurde durch UmliJsen aus einem Gemisoh van Benzin und Chloroform 
oder aus SehwefelkohIenstoff krystallisiert erhalten. 

',0" 1126g Substanz gaben 0' 1695g CO,_,, 0 ' 0282g  H~O. 
�9 0" 1089g r ,> ,> 0~ 1205~g" AgCI. 

Bar. far CzsHz~O~N~CI4S~: C 41"06, H 2.80, C1 26.960/0; 
gef.: C 41"05, H 2"80, CI 27"37. 

Beim Kochen mit Wasser zersetzt sich die Snbstanz unter Chlorentwicklu~,g. 
3 ,f Dichlorbenzoldisulfochlorid wurden in 30 c~ta Benzol gelbst und unier 

Erwi/rmen am Wasserbad troekenes Ammoniakgas eingeleitet, worauf sich sofort eill 
Niederschlag auszuseheide~ begann. Die'Gaszufuhr wurde erst unterbrochen, als 
keme Zunahme des Niederschlages mehr erfolgte und siah dieser am Baden abgesetzt 
hatte. Er wurde zur Entfernu~_g des Chlorammoniums mit ~-,ziel kaltem Wasser be- 
handelt. Das Amid ist leicht ltbslich in Aceton, etwas schwerer in AlkohoI, unI/%!~ch 
in Benzol. Es wurde zur Reinigung zweimal aus verdtinntem A!kohol umkrysiaIlisiert. 
Die bei 100 ~ im Troekenschrank zur Kolfstanz gebrachte Snbstanz ergab bei der 
Analyse Werte, die mit den fiir die Form'el C~H2CI~(SOsNHs)o eines D i e h l o r -  
b e n z o l d i s n l f a m i d s  berechneten in guter Ijbereinstimmung standen. 

-0"0943;r Substanz gaben 7'68c~na N (14 ~ , 728mm). 

9 108{) {r >> >, 0" 1026~ AgC1, 0" 1685ff BaSO~. 

Bar. fiir C~H~O~tN~CI~Ss: N 9'18, C1 28.24, S 21"02.0/0; 
gel.: N 9"28, C1 23"50, S 20"790/0. 

Das 2, 5-Diehlorbenzol-l, 3-disulfoeblorid 1~i131 sich im Gegensatz zum Mono- 
sulfochlorid nur sehr sehwer reduzieren. Dureh Anwendung der im folgenden be- 
~chriebenen Methode gelang es jedoeh, iiber 800/0 der theoretisch errechneten Mange 
Aiercaptai1 zu gewinnen: 

35~ Zinkstaub warden in einem ger~umigen Rundkolben mit 100 cmS Ace/on 
~ersetzt und unter 'sehr kr~ftigem Sch[itteln allmiihlich in kteinen Partien 10oo ra ther  
feinst zei'riebenes 2, 5-Dict~lorbenzol-1, 3-disulfochlorid hinzugefiigt, wobei mit kaltem 
Wasser sorgfb.Itig gekiihlt wird. Naeh beendetem Eintragen wird noch welter ge- 
sch[ittelt und unter stetem Umschwenken und Kiihlen langsam 100 cm3 konzentrierte 
Salzs~iure in Partien zu 5 cm3 zugesetzt. Dann bringt man den K01ben auf ein lebhaft 
siedendes Wasserbad, verbindet mit einem Riickflul?ktihler und gie131 dutch denselben 
25 c~n'd et~va 5 n. Schwefels~.ure zu. Nach ~/2 Stunde leitet man in den Kolben Wasser- 
dampf ein, mit dam zm~g~ehst das Aceton, dann abet auch das Diehlbi"dithioresorcii~ 
Libergeht. Dasselbe f~llt in der Vorlage erst aus, bis das Aceton dutch Wasser 
.aentigend verdiinnt ist. Es erstarrt sehr Ieieht, meist sehon im Ktihler. Wenn im 
Kolben noch vial Zink ungel~st geblieben ist, setzt man zweckm~Ng noch etwas 
10 n. Schwefels~iure zu. D~ie Wasserdampfdestillation nimmt l[ngere Zeit in-Ansprueh, 
da mit den Wasserd~impfen perzentuell nut wenig Mercaptan iibergeht. Man beendet 
.die Destiilation, bis eine Probe des Destillats, mit Bleiaeetat versetzl, keine Ver- 
f~irbung mehr zeigt. Das Dichiordithioresorcin mug m~iglichst schnell abgesaugt, be -  
ziehungsweise welter verarbeitet werden, da es sieh ziemlieh leicht oxydiert. Bei 
raschem Arbeiten und m~Jgtiehst geringer Temperaturerhbhung Iiil3t es sieh, ohne 
sic~h zu oxydieren, aus verdiinntem Alkohol umkryst~tllisieren, worauf tier Sehmelz- 
punkt bel 85 ~ liegt. Van einem weiteren Umkrystallisieren wurde wegen der Un- 
bestiindigkeit der Substanz. Abstand genommen. Z~t~ii Weiter/rerarbeiten jedoeh ist 
das Produkt naeh der Wasserdampfdestillatiog_ bereits gentigend rein. Die Analysen 
tier iiber Phosphorpentoxyd im Vakuum zur Konstanz gebrachten Substanz lieferten 
Werte, die mit den fiir ein D i e h l o r d i m e r e a p : t g b e n z o l  (Diehlordithioresorein) van 
der Formal CGI-I6Ci2(SH)s berechneten im Einklangwaren. 
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0" 1350g Substanz gaben 0"1678g  COe, 0 ' 0 2 5 8 g  HsO. 
0'  1020g ~ ,, 0" 1898g AgCl. 

Ber. fiir C6H4C12S2: C 34 '1 ! ,  H 1"91, C1 33"600/o; 
gef.: C 33"90, H 2'  14, C1 38'91O/o. 

Mit Bleiacetat wurde i1: analoger Weise wie beim p-Dichlormonomercapto- 
benzol das B1 eis  al z des 2-Diehlord:mercaptobenzols dargestellt. 

0" 2015 g Substanz gaben 0" 1451 g Pb SO 4. 

t~er. fiir C6H2CIsS2Pb: Pb 49"77O/o; 

gef.: Pb 49"190/o. 

Der auf iibliche Weise mit Dimethylsulfat und Kalilauge dargestellte D i- 
m e t h y l i i t h e r  de s  D i c h l o r d i t h i o r e s o r c i n s  (Dichlordi[methylmercapto]benzol} 
schmolz naeh dem Umkrystallisieren bei 179 ~ 

5"239~r Substanz gaben 7"670mg CO2, 1 " 4 9 8 ~ g  H20. 
5 '8161zg  >> ,> 8"477 ~ng CO?, 1"768 fng H20. 
0 '  i002g ~ , O" J209g AgCI. 

Bet. fiir CsHsCI2S~: C 40"15, H 3"37, C1 29'66O/o; 
gel.: C 39'93,  39"75; H 3 '20,  3"40; CI 29"850/o. 

Die nach der bereits beschriebenen Methode (siehe p. 636) gewonnene Di-- 
c h l o r p h e n y l e n d i t h i o g l y e o l s ~ u r e  Pallt als reichlieher, wefl3er Niederschlag aus,. 
weleher in kaltem Wasser fast unlSslieh ist. Naeh dem Umkrystallisieren aus viel 
siedendem Wasser erhRlt man prachtvoIle, wollige Nadeln yore Fp. 189 his 190~ 
: :  Krystallform und LSslichkeit gleieht die S~iure vollkommen dem entspreehenden_ 
Derivat des 2-Dichlormonomercaptobenzols. 

4" 965 Cng Substanz gaben 6 '  696 ,ng COs, 1' 266 r H e O. 
0 ' l l 0 0 g  >, >> 0"0973g  AgG1, 0 "1605g  BaSO 4. 

Bet. f i r  C:oHsO4C12S2: C 36'68, H 2"46, C1 21"68, S 19.61; 
ge l :  c 36'78, H 2"85, C1 21"88, S 20'04O/o. 

Tr~gt man 2, 5-Dichlorphenyten-1, 3-dithioglycols~iure in tiberschiissige, reine~ 
konze::trierte Schwefeisiiure ein, so erfolgt schon nach kurzer Zeit vollst~indige 
LSsung unter Gelbfiirbung. Wird das Reaktionsgemisch auf zirka 70 ~ erw~irmt, tritt  
tiefdunkle Verf'drbung ein. Naeh den: Ausgiel3en in Wasser schied sich der - -  offenbar 
dithioindigoide - -  Farbstoff in Flocken ab. 

Derivate des 2, 5-Dichlorbenzoi-1, 4-Disulfochlorids (Fp. 182~ 

Das D i c h l o r b e n z Q l d i s u l f a n i l i d  wurde in analoger Weise wie das isomere~ 
Produkt he~Nestellt. 

O" 1207g Substanz gaben 6 '  72 cma N (20 ~ 738 ~tln). 
5 " l l S z ~ g  ,, >> 8"853~ng COe, 1"465mg HeO. 

Ber. fiir ClsH:4N204CI2Se: C 47'24,  H 3"09, N 6'130/o; 
gef.: C 47"18, H 3"20, N 6'300/0. 

0 " 5 g  2, 5-Dichlorbenzol-1, 4-Disulfoehlorid wurden mit 5 g trockenem Am-- 
n:oniumcarbonat fein verrieben und 4 Stunden auf einem lebhaft siedenden Wasserbad 
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erhitzt. Dann warden die anorganischen Salze mit warmem Wasser ausgelaugt und 
das in Wasser sehr schwer 15sliehe Amid erst aus wiisserigem Aceton and dana 
aus verdtinntem Alkohot umkrystallisiert. Die Analysen der im Vakuum tiber Phos- 
phorpentoxyd zur Konstanz gebrachten Substanz lieferten Werte, die mit der Form'el 
C,H~Cto(SO~NH~) 2 eines D i c h l o r b e n z o l d i s a l f a m i d s  im Einklang standen. 

5"803 ~It~ Substanz gaben 5"045 ~r CO2, 1"176 ~n~ H20. 

Bet. fiir CGH60~N2CI~S2: C 23'60, H 1"98o/o ; 
geE: C 23'71, H 2"270/0. 

Einwirkung yon  chlorsulfonsaurem Natrium auf p-Dichlorbenzol.  

Bet m~il3iger Einwirkung yon chlorsulfonsaurem Natr[um auf p-Dichlorbenzot. 
(10 h, !50 bis 180 ~ wurde nur das Diehlorbenzolmonosulfoehlorid erhalten. 

Warden jedoch 5 g Dichlorbenzol in 100 g" Chlorsulfonsiiure gelSst, 500 2" 
troekenes Kochsalz zugesetzt, langsam angeheizt and 10 Stunden auf 210 bis 220 ~ 
!nnentemperatur erhitzt, so sind kleine Anteile des Reak'donsgemisches an die obere 
Wand des KoIbens in Form Ianger, weil3er Nadeln sublimiert. Aus dam nach dam 
Erkalten mit Wasser behandelten Kolbeninhalt seheiden sieh gleichfalls Nadein ab. 
Aus Tetraehtorkohlenstoff, indem sie in der K~ilte schwer, in der Hitze Ieiehter 15slieh 
sind, umkrystallisiert, schme!zen sie bet 225 ~ bet nocllmaIiger Krystallisation bei 
226 bis 227 ~ Da ein Misehsehmelzpunkt dieses K5rpers, der sehwefeifrei ist, mit 
H e x a c h l o r b e n z o l  (Fp. 227 ~ keine Depression ergibt, seheint die Identit~tt mit 
diesem bewiesen. Die Ausbeute an reinem Produkt betr~igt 5g, d. i. etwas tibe~:" 
500/o der Theorie. 

p-Dichlornitrobenzolsulfoehlorid. 
Trotz weitgehender Variation der Versuchsbedingungen gelang es aicht, durct~, 

BehandeIn yon iv-Diehlornitrobenzol mit Chlorsulfonsiiure zu einem DicMornitro- 
benzolsu!fochlorid zu gelangen, es wurde vielmehr bei m~if3iger Einwirkung stets 
Ausgangsmateriat zurtickgewonnen, bei intensiveren Reaktionsbedingungen C h l o r -  
ant1 als einziges fal3bares Produkt erhalten. 

AIs jedoeh in ein Gemiseh yon 25 cI~3 rauchender Saipetersiiure (spezifisehes 
Gewicht 1'52) und 30 c~za techniseher, schwach rauehender Sehwefelsiiure (5o/o 
Anhydridgehalt) 25 g F-Diehlorbenzolmonosulfochlorid eingetragen and auf einem 
tebhaft siedenden Wasserbad erw~rm~ warden, sehmolz das Sulfochlorid naeh kurzer 
Zeit za einem gelbliehen 0I, welches die obere Schicht bildete. Es wurde nun 5 Stunden 
erhitzt, wobei dutch h~ufiges, kr~ftiges Sehiitteln fiir ein Durehmisehen der beiden 
Sehichten gesorgt wurde. Naeh dam Erkalten wurde das 01 im Seheidetrichter ab- 
getre'nnt, und erst mit Wasser, dann mit sehr verdiinnter Sodal~3sang und sehlieNich 
wieder mit Wasser gewaschen.1 Das Produkt wurde dana in ~,therS gelSst, naetl 
sorgf~.ltigem Troeknen filtriert und das L5sungsmittel bet Zimmertemperatur abdunsten 
gelassen. Der grSgtenteils 61ige Rtickstand wurde mehrere Stunden in Eis gestellt, 
worauf der Hauptanteil erstarrte. Derselbe wurde dana zur Abtrennung yon Ver- 
unreinigungen und Ausgangsmateriai auf einem Tonteller abgepreflt und aus niedrig 
siedendem Petroliitlaer umkrystallisiert.a Auf diese Weise wurden sehr grol3e und 
regelm~tl3ige, nut ganz schwach gelb gef~irbte Krystalle erhalten, welche bei 65 ~ 
scharf schmelzen. Das Produkt ISst sich in der Kiilte leicht in Aeeton und Ather; 

1 Das Waschen muff sehr sorgfiiltig durchgeftihrt warden, da das 01 hart- 
n~iekig Stiekoxyde okkludiert und, solange es solehe enthiilt, nicht zum Erstarren 
gebraeht werden kann. 

2 0 d e r  Sehwefelkohleristoff. 

3 Man mug dabei soviel LSsungsmittel anwenden, dal3 auch in der Kiilte 
a!Ies ge15st bleibt, und ftir langsame KrystalIisation sorgen. 
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in Alkohol, Benzin und Tetraehlorkohlenstoff ist es in der K~ilte schwer, in der Hitze 
leiobt 15sI,ieh. Die im Vaku.um tiber Chlorcaleium zur Konstanz gebraeht-e Substanz 
orgab bei. tier Analyse Werte, die mit Sen Nr die Forme! C}I4~CI2NO2SOsC1 eines 
D ' i c h l . o r n i ~ r o b e n z o l s u l f o o h l o r i c ~ s  bere.chneten im Einkim~g. waren. 

5" 559 ~ng Substanz gaben 5'  006 mg COo, 0 '  39~ o ~ng H a O. 
5"885 mg >> >> 5"355mg CO 2, 0"460 mg H oO. 
0 " 1 2 7 9 g  >> >> 0"1901g  AgC1, 0"1080g  B~aS.O4. 
0 " 1 4 7 6 g  >> ~ 6 '37cm3 N (17 ~ 750m~) .  

Ber. fiir C6H204NClaS: C 24"79, H 0"69, CI 36"62, S 11'04, N 4"820/0; 
~ef.: C 94"56, 24"8.2; t~ 0"79, 0"87; C1 38"77"; S 11"60; N 5"01o/o. 

Charakteristisch flit diese Verbindung ist die intensive Orangef~rbung beim 
Kochen mit Kalilauge. 


