Sulfurierung der Thiéphenolither. 957

Kiihlung und tiichtigem Umschwenken in kleinen Partien in
die vierfache Menge rauchender Schwefelsiure (zirka 20°/,
Anh.) eingetragen, wobei der Ather in Losung ging; nach
picht langer Zeit begann sich aus der rotbraunen, dligen
Fliissigkeit eine gelbe krystallinische Substanz abzuscheiden,
deren Menge zunahm, bis nach einstiindigem Stehen das
Ganze zu einem gelben Brei erstarrte. Beim Eingiefien des-
selben in Wasser schieden sich geringe Mengen gelblicher
Flocken aus, der weitaus grofte Teil ging aber in LOsung.
Wurde jedoch bei der Sulfurierung der Ather auf einmal der
Schwefelsdure zugesetzt, so trat starke Erwidrmung ein und
beim EingieBen in Wasser blieben betrdchtliche Mengen
eines Harzes ungelost. Die im ersten Falle von den Flocken
getrennte Losung der Sulfosdure wurde mit Bariumecarbonat
neutralisiert, vom Bariumsulfat abgesaugt und im Filtrat das
Bariumsalz durch Fillen mit Natriumcarbonat in das Natrium-
salz der Sulfosdure Ubergefithrt, das beim Eindampfen auf
dem Wasserbad als Riickstand verblieb. Derselbe wurde mit
der eineinhalbfachen Menge Phosphorpentachlorid verrieben,
durch 2 Stunden am absteigenden Kithler auf eine Aufien-
temperatur von 140 bis 150° erhitzt, hierauf das Reaktions-
gemenge auf Eis gebracht und das entstandene Sulfochlorid
abgesaugt. Dasselbe konnte durch oftmaliges Anriihren mit
Wasser von den phosphorhiltigen Beimengungen vollkommen
getrennt werden. Das Rohchlorid war blafiviolett, die reine
Substanz hingegen weiff gefirbt. Der Grad der Verfarbung
des Rohproduktes hing mit der Hohe des Erhitzens bei der
Chlorierung zusammen. Das Chlorid ist in Ather und Ligroin
sehr schwer loslich, in Essigither, Chloroform und Benzol in
der Kilte wenig, in der Wirme leichter ldslich; aus Benzol
umkrystallisiert fiel das 4,-6-Disulfochlorid des 1,3-Di-
thioresorcindimethylédthers [Di-(methylmerkapto)-
1, 3-benzoldisulfochlorid-4, 6] in kleinen, weiflen, schim-
mernden Blittchen aus, die einen konst. Zersetzungspunkt
von 170 bis 176° zeigten. Die Ausbeute an dieser Verbindung,
berechnet auf die angewendete Menge Dithioresorcindimethyl-
ather, betrug zirka 65°, der Theorie. Die Analysen der tber
Schwefelsdure im Vakuum getrockneten Substanz ergaben




