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82. Franz Runge, Hans- Joachim Engelbrecht und Helmut 
Frankel): Disdfimide a l s  Reagenzien fiir die Isolierung bzw. Charak- 

terisierung basischer organischer Stickstoffverbindungen 
[Aus dem Institut fiir technische Chemie der Martin-Luther-Univemtat nalle-Witten- 

berg und dem Forschungslaboratm dea VEB Deutschea Hydrierwerk M e b e n ]  
(Emgegangen am 17. Januar 1955) 

Disulfimide bilden gut kristallisierende Verbindungen mit organi- 
schen Aminen, die rich fiir die Charakterisierung, Isolierung und ans- 
lytische Bestimmung organischer ‘Basen eignen. 

Bei der Beschaftigung mit den von Gerhardt*) entdeckten Disulfimiden3) 
stellten wir fest, dal3 sie in der Mehrzahl der Falle mit organischen Aminen 
gut kristallisierende Verbindungen der allgemeinen Formel bilden : 

& und &’ = aliphat. oder ammat. %ate 
R, R’, R ’  und R “  = Waeeerstoff, aliphat. oder 

SOa-R’, @ “.“i’b R/, \I#l SO*.% I aromst. Reste. 

Auch die quartiiren Ammoniumsalze kristallisieren in der Mehrzahl der 
Fklle gut, was bei verschiedenen anderen Salzen (z.B. Halogeniden oder 
Sulfaten) nicht der Fall ist. 

Die Verwendung der  Disulfimide als Reagenzien auf Amine weist ge- 
genuber den bereits bekannten Charakterisierungsmethoden, etwa mit Pikrin- 
saure, Pikrolonsiiure, Oberchlorsaure usw., verschiedene Vorteile auf : Di- 
sulfimidsalze besitzen fast immer einen scharfen Schmelzpunkt, kristallisieren 
gut und sind gcht hygroskopisch; ihre Liislichkeit ist je nach der Art des 
verwendeten Disulfimides recht verschieden ; sie sind fur die quantitative 
Analyse besonders gut geeignet, da mit einem Disulfimid neue Elemente oder 
Atomgruppen in daa Molekul eingeffirt werden konnen, so daD aul3er C, H und 
N auch Halogene, S, OH-Gruppen, Acetylgruppen u.a. bestimmt werden 
konnen. Ein quantitatives Abtrennen von Basen aus irgendwelchen (tech- 
nischen) Gemischen gelingt bei Verwendung eines Disulfimides, das mit den 
betreffenden Basen schwer losliche Salze bildet. Aber auch die Trennung 
mehrerer Amine voneinander ist moglich, wenn sich die Uslichkeiten ihrer 
Disulfimidsalze genugend unterscheiden, was man wiederum durch Verwendung 
der richtigen Disulfimide in der Hand hat. 

Mochte man die freie Base gewinnen, so braucht man nur das entsprechende 
Disulfimidsalz mit Alkalilauge aufzukochen. Dabei erhalt man sowohl die Base 
als auch das Alkalisalz des Disulfimides (bzw. nach dem Ansiiuern dieses 
selbst) in quantitativer Ausbeute. 

Die Arbeitsweise unserer Bestimmungs- und Trennungsmethode ist auhr-  
ordentlich einfach: man bringt das Alkalisalz des DisuWdes bei erhohter 
Temperatur mit dem in W w r ,  Alkohol, Aceton (oder einem Gemisch dieser 
Lijsungsmittel) geltisten Ammoniumsalz (z. B. Chlorid) zusammen. Liegt die 

2, bite de chimie organique, Bd. 111, S. 75 “641. l) Dieaertet. Halle (S.), 1955. 
a) F. Runge, H.-J. Engelbrecht, G. Preusser, Chem. Ber. 86,1571 “531. 
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freie Base vor, so liiI3t man sie am besten in einem organischen Lijsungsmittel 
wie Ather mit dem freien Disulfimid reagieren, wobei dm Salz sofort ausfalllt 
und in den allermeisten Fallen durch einmaliges Umkristallisieren aus Wasser 
oder Alkohol als analysenreines Produkt erhalten werden kann. 

Fiir die D a r s  t el l ung  ver  s c h iedener  Di  su l  f imide  mit aliphatischen, 
aromatischen oder verschiedenartigen Resten liegen Vorschriften 4, vor, die 

. - ._ ... .- _ _  - __ -. _____ . 

Abbild. 1. Ltislichkeit von Sdzen aliphat. 
Amine (C,-C,) mit Diphenyl-disulfimid 
(Angahe in g/lOO g Waaser; t = 20 f 10) 

von uns teilweise abgeiindert und 
erganzt worden sindl) . 
. Die Lijslichkeiten der Disulfimidsalze 

wurden so ermittelt, daB bei festgeleg- 
ter Temperatur die Konzentration der 
gesiittigten Liisung bestimmt wurde. 

Tafel 1 gibt eine ubersicht uber die 
von urn hergeatelltcn Disulfimide bzw. 
deren Natriumsalze und ihre Schmelz- 
punkte, ferner uber die Anilinsalze mit 
ihren Schmelzpunkten und ihre Loslich- 
keit. Die Salze sind nach abvteigender 
Ltislichkeit geordnet. 

Wir haben eine groBe Anzahl Di- 
su l f imidverb indungen m i t  orga-  
n i schen  Basen  hergestellt und &re 
Schmelzpunkte und Wasserloslichkeiten 
bestimmt. Die Tafel 2 enthiilt die Salze 
aus Diphenyl-disuKmid und aliphati- 
schen Aminen. Wie man sieht, schwankt 
die Loslichkeit der Salze ziemlich 
stark, so daB hier eine Auftrennung ei- 
nes Amingemisches in seine Komponen- 
ten ge1ingt.- ffberraschendist derWech- 
sel der Lijslichkeit bei den Salzen pri- 
miirer, sekundiirer und tertiiirer Amine 
(Abbild. 1). Tafel 3 enthillt die 4.4’-Di- 
chlor-diphenyl-disulfimid- Salze von aro- 
matischen Aminen. Sie sind durchweg 
sehr schwer loslich, so daB fur die 

Zerlegung eines Komponentengemisches andere Disulfimide ausgesucht wer- 
den miifiten, deren Salze groBere Loslichkeitsunterschede zeigen. 

Von besonderem Wert scheinen uns die gut kristallisierten Verbindungen 
zahlreicher Heterocyclen zu sein (Tafel 4), die mit anderen Reagenzien nicht 
so hequem zu fassen sind. - Die Reaktion mit Alkaloiden*) ist dagegen un- 

4, S.2.B. B. H e l f e r i c h  u. H. Gri inert ,  Ber. dtsch. chem. &a. 78, 1131 [l940]; 

*) Fur die uberlassung von Mustern zahlreicher Alkaloide sind wir der Fa. E. Merck, 
B. H e l f e r i c h  u. H.Flechs ig ,Ber .  dtsch.chem.Ges.7b,532[1942]. 

Darrnstadt, sehr dankbsr. 
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Tafel 1. Hernes te l l te  Disulfimide und  Loslichkeit i h re r  Anilinsalze 

Anilinsalz 

zrbl. Nadeln &us 
Aceton- Ather 
arbl. Krist. RUB 
Aceton - Benzol 
arbl. Krist. aus 
Benzol-Petrol- 

Y 

in  Wasser (t = 20 f 10) 

Schmp.*) 

139-141O 

113-116O 

74-75' 

- 
Disulfimid (bzw. Natriumsalz) 1 Schmp?) 

_ ! _ _ _  -. 

Lijslichkeit 
g/100 g Wasser 

grii6er als 
57.5 

groI3er als 
48.2 
19.32 

.- 

15.02 

6.87 

1.75 

1.32 

1.09 

0.973 

0.849 

0.683 

0.518 

0.502 

0.452 

0.422 

Dimethyl-disulfimid . . . . . . . 
Diathyl-disulfimid-natrium . 

Dibutyl-disulf imid . . . . . . . . 

Aceton-Benzol 

Brbl. Nadeh &us 

Methyl-phenyl-disulfimid . . . 

Methyl-[4-chlor-phenyl]-di- 
sulfimid-natrium . . . . . . 131-132O 

4.4'-Dioxy-diphenyl-disulf - 
imid-natrium . . . . . . . . . . . 

Phenyl-benzyl-disulfimid- 
natrium . . . . . . . . . . . . . . . 

Diphenyl-disulf imid-natrium 

4-Chlor-diphenyl-disulf - 
imid-natrium . . . . . . . . . . . 

[4-Methyl-phenyl]-benzyl- 
disulfimid . . . . . . . . . . . . . . 

Methyl-phenyl-disulfimid . . . 
Dibenzyl-disulfimid . . . . . . . 

4.4'-Diacetylamino-diphenyl- 
disulfimid . . . . . . . . . . . . . . 

4.4'-Dimethyl-diphenyl- 
disulfimid-natrium . . . . . . 

Phenyl-[4-chlor-3-nitro-phe- 
nyll-disulfimid-natrium . . 

[4-Chlor-phenyl!-[3-nitro- 
phenylj-disulfimid . . . . . . 

152-153' 

158-159' 

84-850 

141-142' 

254-2550 
(242-2440) 

> 3600 
(>3600) 

226-2270 
(225-226') 
314-316' 

(327 -329') 

278-2800 
(286-287') 

178-177' 

141-142' 

160-161° 

282-284' 

170-171' 

281-283' 
(221-2220) 

177-1 78' 

4.4'-Dichlor-diphenyI-disulf - 
imid-natrium . . . . . . . . . . . >360°, Zera ! (298-3000) 

arbl. Nadeln aus 
Waaser 

hrbl. Ndeln  aus 
W m r  

rarbl. Krist. aus 
Aceton-Benzol 
farbl. flache 

SpieBe aus 
Wasser 

hrbl. Nadeln RUB 

W m r  

farbl. lange 
Nadeln aus 

Wasser 

schwach gelb- 
liche Kristalle 

BUS Wasser 

farbl. flmhe 
SpieBe aus 

Waeser 1 

1490 

1550 

139-140' 

1620 

266O, Zers. 
(262O, Zers.) 

1860 

141 - 142 0 

1820 

1 farbl. Nadeln I 174O 
aus Wasser 1 

*) Die Schmelepuukte unter ca. 23W rurdcn in einem mit SchwefelsIure beschiekten Apparat znr Sehmcle- 
punktbestimmung nach Thiela,  die iiber ca. 2300 in eiuem Schmelzpunktbluck, die in ( ) stehenden im Mikro-Schmels- 
punktapparat nach Boet ius  gemacht; alle Schrnelspunkte aind unkorrkiert. Dies gilt fur die gesnmte Arbcit. 
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71.2 

76.2 

80.6 

77.6 

90.3 

Fortsetzung von Tafel I 
- .. .- . .. . __ - - __ .,, . . ._ . _ .  . 

I I 
I 

Disulfimid (bzw. Natriumsalz) i Schmp.') Anilinealz 1 Schmp.*l i 

I 

3.3'-Dinitro-diphenyl-disulf- ' 
imid-natrium ........... 

3.4.3'.4'-Tetrachlor-diphenyl- 
diaulfimid-natrium . . . . . . 

(280-261") 
farbl. Nadeln ' 1830 
aus Wasser i 

farbl. Bliittchen 175" 
Bus 50-pm. 

Methanol 

>3600 i farblose Nadeln 
2.5.2'.5'-Tetrachlor-diphenyl- 

diaulfiniid-natrium . . . . . . 
(>3600) am 60-pnn. 

Methanol . 

- . . . -. - 

Uslichkeit 
g/lOOg Waeaer 

0.261 

0.074 

0.052 

Tafel 2. Salze  verschiedener  a l i p h a t i s c h e r  Amine  m i t  Diphenyl -d isu l f imid  u n d  
i h r e  Los l ichkei ten  i n  Waseer  (1 = 20 f lo) 

- 
I , 

rlinin verw. XJiisgsm. 1 1 b. d. Herst. ' 
Salz I 

Methylamin . . . . . . . . . . 
Dimethylamin . . . . . . . . 
'himethylamin . . . . I . . 
Athylarnin . . . . . . . . . . . 
Diiithylamin . . . . . . . . . 
Triiithylamin . . . . . . . . . 
n-Propylamin . . . . . . . . . 
Di-n-propylamin . . . , . 
l'ri-11-propylamin . . . . . 
a-Butylamin . . . . . . . . . 

Di-m-butylamin . . . . . . . 
Tri-n-butylamin . . . . . . 
i-Hexylamin . . . . . . . . . . 
Di-i-hexylamin . . . . . . . 

n-Octylamin . . . . . . . . . 
*) t -- 25 f lo. 

Waseer 

Wasser 

Waseer 

Ather 

Ather 

Ather 

Ather 

Ather 

Ather 

Ather 

Ather 

Ather 

Ather 

Ather 

Ather 

farbl. Nadeln 
aus Waaaer 

farbl. Xadeln 
&us Waeser 

farbl. & d e h  
aus Waseer 

farbl. Pu'adeln 
&us Wasser 

farbl. Nadeln 
aus Waseer 
farbl. Krist. 
aus W a r  
farbl. Nadeln 
aus Waaeor 

tarbl. Nadeln au 
Aceton-Ather 
Nadeln ails 

Aceton-Ather 
farbl. Nadeln 
aus Wasser 

Earbl. Krist. aua 
Aceton- Ather 

Earbl. Nadel au8 
Ather 

farbl. Nadeln 
aus Wasser 

farbl. Nadeln 
aus Aceton- 

hither 
brbl. Nadcln au 
Aceton-Ather 

Schmp. 

175-1760 

,159-180O 

163-1M0 

210-2110 

113-114' 

109-1 100 

185-1860 

75-770 

55-570 

165-166' 

79-81' 
1 

51-53" 

172-173" 

55-570 

. 

.. . . . 

86.4 

64.9 

56.3 

71.0 

75.4 

71.3 

135-1360 1 86.8 

12.20 

10.60 

10.71 

4.28 

24.12 

5.84 

4.07 

10.64 

6.96 

1.77 

1.21 

1.29 

1.66 

0.46 

0.47.) 
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-__. .____ ~ - 

- 

Amin 

~ -. 

Di-n-octylamin . . . . . . . 
n-Dodecylamin . . . . . . . 
Di-n-dodecylamin . . . . . 

n-Hexadecylamin . . . . . 

n-Octadecylamin . . . . . 
Di-n-octadecylamin . . . 

Fortsetzung von Tafel2 
- 

I 
vem. W s m .  1 
b. d. Herst. I "lz 

Methanol- Ifarbl. Ndeln aui 
Wasser 
Ather 

Ather 

Athano1 

Ather 

Methanol- 
Ather 

Ather 
farbl. Nadeh 

aue Ather 
farbl. flache 
SpieOe aus 

Aceton-Wasser 
farbl. Nadeln 
aus Athanol- 

Ather 
farbl. Krist. aus 

Ather 
farbl. Krist. 

aus Methanol- 
i ther  

-- 

Schmp. 

65-00' 

102-103' 

85-80' 

84-86' 
( U n s O h d )  

76-78" 
(unscharf) 

94-96' 

69.7 

89.2 

88.5 

44.6 

52.1 

85.6 

_- 
0.13') 

0.05') 

0.00*) 

0.01*) 

0.01') 

0.00') 

befriedigend (Tafel5). Eine Salzbildung bleibt in vielen Fallen wegen mangeln- 
der Basenstlirke oder infolge sterischer Hinderung unvollkommen. 

Sehr zu bewahren scheint sich aber unsere Charakterisierungsmethdde so- 
wohl fur qualitative a18 auch fiir quantitative Bestimmungen auf dem Ge- 
biete der Anneimittel, woriiber an anderer Stelle berichtet wird. Von Inter- 
ease sind sicher auch Disulfimidsalze von Aminosauren5), von denen wir eine 
Reihe untersucht (Tafel 6) und neben den Schmelzpunkten auch die Liislich- 
keiten in Wasser und Aceton ermittelt haben ; manche Salze sind in Wasser 
leicht, in Aceton dagegen schwer liislich. Da sich die Liislichkeiten hier starker 
unterscheiden, kann man durchaus an eine Trennung von Aminosiiuren durch 
fraktionierte Kristallisation der Sulfimidsalze denken, ebenso an eine chro- 
matographische Aufteilung solcher Salzgemische. 

Beschreibung der Versuchho 

1. Salz aus Anilin und Methyl-phenyl-disulfimid ... h t z :  10.0 g Methyl- 
phenyl-disulfimid in 260 ccm Ather, 3.9 g Anilin in 26 ccm Ather. Beim Zusammen- 
geben beider U s q e n  fiillt daa Salz sofort kriitallin an. Es wird abgesaugt, .&us Aceton- 
Benzol umkristallieiert und bei 100' getrocknet. Farbloee Kristalle vom Schmp. 139 
bis 140'. Ausb. 12.3 g (88.1% d.Th.). 

C,H7N.C7&04NS, (328.4) Ber. S 19.5 Gef. S 19.5 (Cerius) 
2. Salzaue Trimethylamin und Diphenyl-disulfimid. Ansatz: 1O.Og Diphenyl- 

disulfimid-natrium in 30 ccm Waaser, 3.3 g Trimethylamin-hydroohlorid in lOmm Wasser. 
Beide Likungen werden auf ca. 80' erwiirmt und d a m  vereinigt. Bern Abkiihlen echei- 
den sich Kristalle aus, die aus Wasser umkrirrtallisiert werden. Farblose Nadeln vom 
Schmp. 103-164'. Ausb. 8.1 g (72.6% d.Th., bez. auf Disulfimid-natrium). 

C,H,N~C,,H,,O,NS, (356.5) Ber. S 18.0 Gef. S 18.2 (Canus) 

5) B. H e l f e r i c h  u. H. G r i i n e r t ,  LiebigsAnn. Chem. 546, 178 [19M]. 
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Tafel4. Salze verschiedener s t icks tof fha l t iger  Heterocyclen mi t  4.4'-Dichlor- 
diphenyl-disulfimid und  ihrc  Loslichkeiten i n  Wasser ( t=21  f 1 0 )  

Setzt sich xm 

Base 

_ _  .. 
Pyridin . . . . . . . . . . . . . . 
Piperidin . . . . . . . . . . . . 
a-Picolin . . . . . . . . . . . . 
a,a'-Lutidin . . . . . . . . . . 
Lutidin-dicarboneure . 

Nicotin') . . . . . . . . . . . . 
Nicotinsciure . . . . . . . . . 
Nicotinsiiureamid . . . . . 
2-Amino-pyridin . . . . . . 
Melamin . . . . . . . . . . . . . 
Kyanmethin . . . . . . . . . 
Chinolin . . . . . . . . . . . . . 
Isochinolin . . . . . . . . . . . 
H ydrochinolin . . . . . . . . 
Chinaldin . . . . . . . . . . . . 
Acridin . . . . . . . . . . . . . . 

aus Waeaer 
farbl. Nadeln 
aus Wasser 

farbl. Nadeln 
aus Waeser 
farbl. Krist. 
aus Weseer 
rosa Nadeln 
aus Waeaer 

farbl. Nadelb. 

verw. LiSsgsm. 
bei d. Herst. 

(237-239') 
134-135' 

163-164O 

165-166O 

145-146' 

119-120O 

Aceton- Ather 

Aceton 

Aceton 

Aceton- Ather 

Aceton-Wasse 

Aceton 

Aceton-Warn 

Aceton 

Ather 

Aceton-Wasse 

Aceton-Waase 

Aceton 

Aceton 

Ather 

Ather 

Aceton 

Salz 

farbl. Nadeln 
aus Wasser 
farbl. Krist. 
aus Wasser 
farbl. Krist. 

'arbl. Nadelnau 
Aceton-Ather 
farbl. Nadeln 
aua Wasser 

volumin. Kfist. 
.us Aceton-Athe 
farbl.Krist. aus 

Aceton 
farbl. Krist. aus 

Methanol 
farbl. Nadeln 

LUS Aceton-Athe 
farbl. Nadeln 
aus Methanol 
farbl. Nadeln 
aus Wasser 

farbl. Krist. aue 
Aceton- Ather 
farbl. Nadeln 
aus Wasser 

farbl. Nadeln 
BUS Aceton-Atht 

farbl. Nadeln 
aus Amton-Athi 

gelbl. Nadeln 
aus Wesser 

den hier ange? 

8.118 W M r  

Pyrrolidin . . . . . . . . . . . ' 
3-Methyl-pyrazol . . . . . 
1.2.4-Triazol . . . . . . . . . i Methanol 

3-Amino-1.2.4-triazol . Methanol- 

Benztriazol . . . . . . . . . . 
4.5-Dimethyl-imidazol . Aceton-hither 

Isatin ............... 1 Setzt sich na( 

Aceton-Waeaei 

Ather 

j wasser 
Aceton 

Schmp. 

170-17 1' 

208-209' 

151-152' 

151-152' 

280-281' 
zers. 

(280-282') 
ab 45O 

(ab 5 5 O )  
188-189' 

212-214' 
(214-216') 
171-172' 

307-308' 
(ab 20') 
241-242' 

(241 -243': 
190-191' 

169-170' 

165-1 56' 

151-152' 

195-196' 

idten lldeth 

__ 
ius- 
e U t e  
.% -- 
34.4 

50.0 

88.2 

90.9 

69.5 

61.9 

89.9 

96.3 

95.7 

96.2 

90.0 

92.9 

90.9 

96.4 

94.3 

42.2 

tn n i l  

93.6 

86.9 

78.2 

95.5 

82.3 

95.2 

in nic 

~- 
dslichkei t 

Wasser 

0.418 

0.094 

0.610 

0.442 

0.089 

SlloO g 
_ _ _ _ -  

0.617 

0.649 

0.286 

0.161 

0.084 

0.125 

0.097 

0.093 

0.123 

0.193 

0.024 

i mit einem 

0.236 

0.772 

1.612 

0.527 

0.739 

0.702 

, mit einem 
I Disulfimid um. 

*I 8.  Anm. Tafel3. 
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Tafel 5. ube r s i ch t  iiber Salze verschiedener A!kaloide mi t  4.4'-Dichlor- 
diphenyl-disulfimid 

. 

Alkaloid 
verw. 

Ltingsm. 
b. d. Herat. 

Ephedrin . . . . . . 
Hordenin*) . . . . 
Nicotin') . . . . . . 
Atropin . . . . . . . 
Hyoscyamin . . . 
Scopolamin . . . . 

Cinchonin') . . . . 
Chinidin') . . . . . 
Papaverin . . . . . 

Narcotin . . . . . . 

Hpclrastinin . . . . 
Berberin . . . . . . . 
Emetin') . . . . . . 
Yohinibin . . . . . . 
Eeerin . . . . . . . . . 

Pilocarpin . . . . . 
Strychnin . . . . . 
Brucin . . . . . . . . 
Spartein? . . . . . 

*! 8. A m .  Tafel 3. 

Wasser 
Wasaer 
Aceton 

Aceton 
Wasser 

Weseer 

Methanol 

W-r 

Wasser 

Wasser 

Wasser 
Wasaer 

Wasser 

Weseer 
Wasser 

Weseer 

Wasser 

Ather- 
Chloroform 

Wasaer 

Salz 

. farbl. Kadeln aus Waseer 
farbl. Krist. ausAceton-Waeaer 
voluminiiae Krist. aus Aceton- 

Ather 
farbl. Nadeln aus Aceton-Ather 

farbl. Nadelbiiechel aus 
Aceton-Ather 

farbl. Krist. aus Aceton-Ather 

farbl. Krist. aus Aceton-Ather 

voluminiise Wit. aus 
Aceton-Ather 

farbl. Nadelbtischel aus 
Aceton-Ather 

farbl. Krist. aus Aceton-Ather 

'arbl. Nadeln aus Aceton-Athei 
gelbl. Nadeln aus 
Methanol- Wwser 

farbl. Krist. aus Aceton-Ather 

'arbl. Krist. aus Aceton-Wassex 
'arhl. Krist. aus Aceton-Wasser 

zerflieBliche Krishllmasse 

Earbl. Kriat. aus Aceton-Ather 

larbl. Kri st. aus Aceton-Ather 

Earbl. Krist. aus Aceton-Ather 

Schmp. 

184-185' 
145-146' 
ab 45' 
(ab 55') 
145- 146' 
123- 125' 

104-105' 
unscharf 

(101-103') 
ab 90' 

Zersetzung 
ab 80' 

Zersetzung 

unscharf 

ab 90' 
unter Zera. 

(ab 90') 

118-1 19' 

(116-118') 

139-140' 
214-215' 

(216-217') 
ab 135' 

= 
Aus- 
beuta 
in O/O __  ._ 

93.1 
84.7 
f32.9 

96.2 
88.6 

64.3 

93.5 

90.0 

86.5 

77.0 

88. I 
85.6 

89.9 
(134-136') I 

I 
196-19'7' ! 86.1 
77-790 I 87A 

unscharf 
(76-78') 

iBt sich nicht; 91.5 
beatiminen I 

abZel;2O , 85.7 

12;:;' 76.3 

sb92°Zers. i 89.0 
ab72OZers.) I 

3. Salz aus Glycin und 4.4'-Diohlor-diphenyl-disulfimid. Ansatz: 1O.OOg 4.4'- 
Di~hlor-diphonyl-dis~ulfimid in 60ccm Aceton und 15 ccm Wasser, 2.05g Glycin in 
10 ccm Aceton und 20 ccm Wasser. Beide Lijsungen werden vereinigt, und daa Aceton 
wird verkocht. Die beim Abkiihlen ausfallenden Kristalle werden getrocknet und mit 



j: 
.I 

4 

C 
e m 
.d 

3 
-1 
D 

Ather ausgekocht. Nach dern 
Umkristallisieren am Waaser 
erhirlt man farblow Kristalle 
(manchmal Nadeln, manchmal 
Bliittchen) vom Schmp. 175 
bia 177O. Ausb. 12.5 g (51.8% 
d.Th.). 
C,H,OJ * Cl,&O,NClzS, 

(441.3) Ber. S 14.5 
Gef. S 14.5 

4. Salz aus 1.2.4-Tria- 
zol und 4.4'-Dichlor-diphe- 
n y l -  disulfimid. Ansatz : 
3.66 g 4.4'- Dichlor - diphenyl- 
disulfimid in 30 ccm Methanol, 
0.69 g 1.2.4-Triazol in 10 :ccm 
Methanol. LNach dem ZuHam- 
mengeben beiderusungen wird 
durch Kochen etwaa einge- 
engt, des Sale mit Ather aus- 
gefiillt und anschlieknd aus 
Wasser umkrisbUisiert. Farb- 
lose Nadeln vom Schmp. 163 
bia 1840. Ausb. 3.4 g (78.2 yo 
d.Th.). 
C2H8Ns * C,,H, O,NCl, S, (43 5.3) 

Ber. N 12.87 
Gef. N 12.84,12.86 

5. Salz ausHydras t in in  
und 4.4'-Dichlor-diphenyl- 
disulfimid. Aneatz: 0.388 g 
4.4'- Dichlor - diphenyl- disulf - 
imid-natrium, 0.226 g Hydra- 
stininchlorid (Cl1Hl20,N * el). 
Beide Substemen werden durch 
Kochen in 40 ccm Wasser ge- 
lost. Beim Erkaltan fallen 
Kristalle aus, die aua Acetan- 
Ather farbloae Ndeln vom 
Schmp. 139-140O bilden. Ausb. 
0.49g (88.1% d.Th.). 
C, 1 HnO2N.C19H@4W& 

C155.4) Rer. N6.05 
Gef. N 6.00. 5.28 


