
V e r s u c h e  z u r  D a r s t e l l u n g  y o n  l i p o i d l i i s l i c h e n  S u l f o n a m i d e n .  

Von 

H. Lieb. 

Aus d e m  med iz in i s eh -chemischen  I n s t i t u t  de r  U n i v e r s i t g t  Graz.  

(Eingelangt am 6. ~ a i  1946. Vorgelegt in der S~tzung am 27. J u n i  19g6.) 

Obwohl die Zahl der bisher dargestellten Verbindungen yore Typus 
der Sulfon~mide schon eine betrs ist, sind darunter nur wenige 
zu linden, die eine grSBere Lipoidl6slichkeit aufweisen. Die vorliegende 
Arbeit wurde mit dem Ziel in Angriff genommen, solehe Stoffe dutch 
Kondensation von bekannten Sulfonamiden mit verschiedenen lipoidea 
Stoffen herzustdlen, um diese dann auf ihre pharmakologisehe Wirkung 
und therapeutisehe Brauchbarkeit zu prfifen. 

Von den lipoiden Stoffen schien uns das Choles:erin, sowie der Chol- 
sduredthylester ftir derartige Kondensationen besonders geeignet. Das 
CholesteriJa wurde zun/tehst in das Cholesterylchlorid, bzw. -bromid 
iibergefiihrt und dieses mit den SuKonamiden dutch Versehmelzen oder 
dureh Kochen in verschiedenen L6sungsmitteln zu kondensieren versucht. 
W/~hrend die geakt ion des Cholesterylhalogenids mit den eiafachen aro- 
matischen Aminen ohne weiteres gelingt, 1 war dieses mit den Sulfon- 
amiden weder dutch direktes Zusammensehmelzen ohne und mi t  Zusatz, 
noch in LSsung zu erreichen. Dabei wurden folgende Sulfonamide, 
verwendet: Prontalbin, Albucid, Sulfapyridin, Sulfathiazol, Prongosilum 
rubrum. Beim direk~en Erhitzen eines innigen Gemisches "con CholesteryI- 
chlorid mit dem Sulfonamid auf 180 bis 200 ~ war in keinem ~'alle eine 
I-IalogenwasserstoffabspMtung feststellbar. Ebenso ergebnislos verliefen 
die Versuche mit LSsungen von beiden K6rperklassen in ~thylalkohol 
oder Isobutylalkohol unter Zusatz yon Queeksilberoxyd, Magnesinmoxyd 
und Kupferpulver. Daher versuchten wit die Kondensation auf einem 
Umwege zu erreichen. Dazu erschien der Chlorkohtensiiureester des 
Cholesterins besonders geeignet, der dureh Einwirkung yon Phosgen auf 

1 .Lieb~ Liebigs Ann. Chem. 509, 214 (1934). 
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Cholesterin leicht darsteUbar ist. 2 Schon der erste Versuch mit p-Amino- 
benzol-sulfonamid (Prontalbin) und Cholesterylchlorkohlensimreester in 
Aceton als L6sungsmittel ergab befriedigende Resultate. Die Konden- 
sation verlguft gl~tt durch mehrstiindiges Kochen der LSsung auf dem 
Wasserbade, wobei gew6hnlich schon nach 10: bis 15 Minuten das Reak- 
tionsprodukt sieh kristallinisch abzuscl~eiden beginnt. Die aus Alkohol 
umkristallisierte Substanz sehmilzt bei 255 bis 256 ~ unter Zersetzung. 

In analoger Weiss liegen sich an@re bekannte Sulfonamide mit 
Cholesterylchlorkohlensgureester kondensieren. In der vorliegenden 
Arbeit werden noeh fo]gende Verbindungen beschrieben: 

Das Kondensationsprodukt mit p-Amino-benzol-sulfonacetamid (At- 
bucid) bfldet farblose Kristalle, die aus Alkohol nmkristallisiert bei 224 ~ 
unter Zersetzung schmelzen. 

Das Kondensationsprodukt mi~ p-Amino-benzol-sulfonamido-pyridin-2 
(Sulfapyridin) bildet, aus Benzol umkristallisiert, Kristalle, die bei 254 
bis 255 ~ unter Zersetzung sehmelzen. 

/ \  

(m/ 
N 

Das Kondsnsagionsprodukt mit p-Amino-benzol-sulfonamido-thiazol-2 
(Sul/athiasol, auch Cibazol oder Eleudron genannt). 

N 
i 

S 

Das Kondensationsprodukt mit p=Amino-benzol-sulfonamido-guanidin 
(Sul/aguanidin) bildet farblose Kristalle yore Sehmp. 201~ 

C27H4aOCONH" C~H~" S02NH C--NH~. (V) 
El 

N H  

Das Kondensationsprodukt mit p-Benzylamino-phenyl-sulfonamid 
(Septazin) bildet, aus Xthylalkohol umkristallisiert, farblose Bl•ttchen 
veto Sehmp. 108 ~ In diesem Falls sind beide I-I-Atoms der Amino- 
gruppe ersetzt. 

Mh. Chem. 65, 141 (1934); Z. physiol. Chem. 130, 335 (1923). 
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Bei der Kondensation yon 4-Sulfonamido-2',4'-diamino-azobenzol 
(Prontosilum rubrum) mit Cholesterylchlorkohlens~ureester reagierten 
beide Aminogruppen des Benzolkerns mit je einem Molektil des Esters 
unter Bildung eines in orangeroten Nadeln kristallisierenden Produktes 
vom Zersetzungspunkt 244 ~ 

(C~H450CONH)2 �9 C~HaN=N �9 C6H4SO2Ntt 2. (VII) 

Bei der Kondensation mit 2,4-Diamino.azobenzol-sul]onamido-thiazot-2 
reagiert nur eine Aminogruppe des Benzolkerns mit dem Cholesteryl- 
ehlorkohlensaureester unter Bildung von braunroten prismatischen, bei 
236 ~ sieh zersetzenden Kristallen. 

Iq 
: l  

\ - - \  \ - -  S / 
: N H  2 

Die erhaltenen Kondensationsprodukte zeigen gutes Kristallverm6gen, 
sind in W~sser unl6sliehl in den meisten der gebr~uehliehen organisehen 
L6sungsmitte]n, insbesondere in Alkohol mehr oder minder leicht 16slich, 
in Aceton aber sehr schwer 16slich. Sie 16sen sieh gut in OliVen61 oder 
01eum camphoratum. 

Da die Besti~ndigkeit dieser Pr~parate fiir die therapeutische Brauch- 
barkeit yon Bedeutung ist, wurde am p-Cholesteryl-carbamino-phenyl- 
sulfonamid die Versei/ungsgeschwindigkeit untersucht. Die Verseifung 
wurde mit a]koholischer Kalilauge vorgenommen und das dabei in Yreiheit 
gesetzte Cholesterin dureh F&llung mit Digitonin yon Zeit zu Zeit be- 
stimmt. Es ergab sich, dab nach etwa 15stfindigem Kochen auf dem 
Wasserb~d die S10altung vollsts war. Demnach erfo]gt in diesem 
Falle die Spaltung wesentlieh raseher als die der ehifachen Chotesterin- 
fettss die oft erst durch mehrts Kochen mit starker alko- 
holischer Kalilaug e vollst~ndig verseifbar sind. 

Da die Verknfipfung des Cholesterins fiber Cholesterylhalogenid mit 
Sulfonamiden nicht gelungen war, versuchten Wir diese fiber das Chol. 
esterylamin mit Sulfochloriden zu erreiehen. Die Darstellung des Chol- 
esterylamins , das wir-zun~ehst dureh Erhitzen yon Cholesterylchlorid 
mit alkohotisehem Ammoniak i m  geschlossenen l~ohr darzustelien ver- 
w dabei  jedoeh nur gerhige Ausbeuten erzielten, erfolgte dann 
durch Reduktion deS. Oxims des Cholestenons mit Natriumalkoholat 
nach Windaus. a 

a Bet. ~lilSch,: eherd~, i:Ges. 44, 3051 (1911); 89/518 (1906). 
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Die Kondens~tion des Cholesterylamins wurde zuerst mit  p-Toluol- 
sulfochlorid versueht und gelang, wie zu erwurten war, durch Erhitzen 
~quimolekularer Mengen der beiden Stoffe in Aceton als LSsungsmittel. 
Das aus Alkohol gewonnene ]?rodukt b f l d e t  farblose Sti~bchen veto 
Schmp. 138 ~ 

C 2H 4NH SO / - - \  CH 7 + - -  ~--\~-- 3. ( I X )  

Die Kondensation yon Cholesterylamin mit  p-Acetamino-benzolsulfo- 
chlorid wurde in Benzol ~ls L6sungsmittel durch l~ngeres Koehen er- 
reieht. Das aus Alkohol umkristMlisierte Produkt  bildet f~rblose N~deln 
veto Sehmp. 164 ~ 

ell+. (x) 

AuBerdem wurde much noch d~s Kondens~tionsprodukt yon Chol- 
esterylamin mit  p-~qitrobenzoylchlorid dargestellt. 

I n  einer weiteren Versuchsreihe wurde die Kondens~tion yon Sulfon- 
amiden mit  Chlorkohlensiiure-chols~iure~ithylester durehgefiihrt. Ebenso wie 
die einfaehen Amine und Phenole, 4 reagieren aueh die Sulfonamide mit  
diesem Ester. Die Kondensation vollzieht sieh bei liingerem Kochen 
s Mengen beider Stoffe in Aceton oder NthylMkohol unter 
Abspaltung von Chlorw~sserstoff. Auf diese Weise wurde das Konden- 
sationsprodukt yon p-Aminobenzol-sulfonamid (Prontalbin) mit Chlor- 
kohlensgure-eholsiiuregthylester erhalten. Es bildet eine aus Alkohol in 
farblosen Nadeln kristMlisierende Subst~nz vom Sehmp. 258% 

Unter  den gleiehen Bedingungen limb sioh p-Aoet~minobenzol-sulfon. 
amid (Albucid) zu einer in Prismen kristMlisierenden Verbindung veto 
Sehmp. 259 ~ kondensieren. 

C H a C O N H S 0 2 - - ~ - - N H C O 2 C 2 a H a s O  2 �9 COOC2H a. (Xll) 

Die Kondensmtion von Prontosilum rubrum, d. i. 2+4-Di+mino-azo- 
benzol-4'-sulfonamid mit  den Chols~ureestern n~hm einen nieht vormus- 
gesehenen Verl~uf. Es ve+gierte ein Molektil des Esters unter Chlorwasser- 
stoff+bspMtung mit  einem Molekfil des Sullen+raids, wiihrend eine 
Aminogruppe eines zweiten Molekiils des Sulfonumids mit  der Estergruppe 
der Cholsiiure unter  AbspMtung yon ~thylalkohol in ss 
Verkniipfung trat .  Das ~us Alkohol: erhMten+ Produkt  bildet rote, bei 
250 ~ schmelzende Kristallnadeln. 

~h .  Chem. 66, 169 (1935). 
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Experimenteller Teil. 

Unter Mitwirkung yon H. Folkmann, F. Petuely und H. Puxkandl. 

I. p - C h o l e s t e r y l e a r b a m i n o - p h e n y l - s u l f o n a m i d .  

2 g Prontalbin und 5,2 g Cholesterylchlorkohlens/iureester werden in 
50 ecm Aeeton gel6st und 3/4 Stunden auf dem Wasserbad erhitzt. Schon 
nach 15 Minuten beginnt sich die LSsung zu trfiben und das l~eaktions- 
produkt scheidet sich langsam kristalliniseh ab. Es wurde dreimal ans 
Alkohol umkristallisiert. Die farblosen Kristalle sehmelzen unter Zer- 
setzung bei 255 bis 256 ~ wobei sehon bei 249 ~ Br/~unung auftritt .  Die 
Substanz ist in Nthyl- und Isobutylalkohol sowie in Benzol in der Warme 
gut 16slich, in Aceton, Ather, Chloroform sehr schwer 16slich. Ausbeute 
e twa 750//o. 

C3~I-I52OaN2S Ber. C 69,82, H 8,96. Gel. C 69,72, H 8,40. 

II.  p - C h o l e s t e r y l c a r b a m i n o - p h e n y l - s u l f o n a e e t a m i d .  

Eine L6sung /iquimolekularer Mengen yon Albucid und Cholesteryl- 
chlorkohlens/~ureester werden eine Stunde auf dem Wasserbad erhitzt. 
Schon w/~hrend des Erhitzens beginnt die Abscheidung des Ir 
produktes. Das naeh dem ErkMten in sehr guter Ausbeute gewonnene 
Produkt bildet farblose Nadeln, die einen Zersetzungspunkt yon 182 ~ 
~ufweisen. Es zeigt analoge LSsliehkeitsverh/~ltnisse wie Substanz I. 

C36HsaO~N2S Bet. C 68,95, H 8,68, N 4,47. 
Gef. C 68,55, H 8,30, N 4,46. 

III .  p - C h o l e s t e r y l c a r b a m i n o - p h e n y l - s u l f o n a m i d o - p y r i d i n -  2. 

Eine L5sung yon 10 g Sulfapyridin und 18 g des Cholesterylesters in 
50 ccm Aceton werden muter Riickfluft 1/~ngere Zeit erhitzt. Sehon nach 
5 Minnten beginnt sieh die L5sung unter Abseheidung yon farblosen 
Kristallen zu triiben. Das l~eaktionsprodukt wird dann mit Aceton 
gewasehen und dreimM aus Benzol umkristMlisiert. Zersetzungspunkt 
254 bis 255 ~ 

Die Subst~nz ist in Methyl-, ~thyl-  und Isobutylalkohol, ferner in 
Eisessig, Benzol, Chloroform, sowie aueh in Triolein, besonders in der 
Hitze gut 15slieh. 

C39Hs~OaNaS Ber. C 70,76, t t  8.38. Gef. C 70,50, H 8,18. 
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IV. p - C h o l e s t e r  y l c a r b ~ m i n o - p h e n y l s u l f o n a m i d o - t h i a z e l - 2 .  

Eine L6sung yon 2 g Sulfathiazol und 3,4 g Cholesterylehlorkohlen- 
s~ureester lieferten bei halbsttindigem Erhitzen in 30 cem Aeeton d~s 
gewiinsehte Kondensationsprodukt in 70%iger Ausbeute. Naeh drei- 
maligem Umkristallisieren aus Alkohol zeigte es einen Zersetzungspunkt 
yon 257 ~ wobei Br~unung sehon bei 255 ~ ~uftr~t. Es ist in Xthylalkohol, 
Amyla]kohol, Isobuty]~lkohol, Eisessig, Xylol, Triolein, besonders in 
der ~r~rme t6s1~01~. 

C~I-I~O~N~S Ber. C 66,53, H 8,00, N 6,29. 
Gel. C 66,34, t~ 7,91, N 6,16. 

V. p - C h o l e s t e r y l c a r b a m i n o - p h e n y l s u l f o n a m i d o - g u a n i d i n .  

Eine L6sung von 0,43 g Sulf~gu~nidin und 1 g Cholesteryl-chlor: 
kohlens~ureester in 30 ecm Aceton lieferte bei ~/2stfindigem Kochen, 
indem sich schon in der t t i tze Kristalle abzuscheiden begannen, das in 
farblosen Prismen kristallisierende Kondensgtionsprodukt, dgs bei 201 ~ 
unter Zersetzung schmilzt. Es ist in Xthylalkohol sehr schwer 16slich, 
in Aceton, Chloroform, Benzol praktiseh unl6slieh und nur in heiBem 
Nitrobenzol leicht 15slieh. Daher wurde die bei der Kondensation er- 
haitene Kristallma, sse nur durch Waschen mit Aceton, bzw. Xther 
gereinigt. 

C~H~O~N~S Bet. C (58,03, H 7,29, N 9,08. 
Gef. C 67,87, H 7,51, N 9,27. 

VI. C h o l e s t e r y l c h l o r k o h l e n s / ~ u r e e s t e r  u n d  S e p t a z i n .  

Eine L6sung yon 2 g des Cholesterylesters und 1,3 g Septazin (p-Benzyl- 
~mino-phenylsulfonamid) in 50 ccm Aceton wird eine Stunde lung er- 
hitzt. Beim Abkiihlen seheiden sich f~rblose Kristallpli~ttchen a b, die 
nach mehrmalogem Umkristallisieren aus Alkohol bei 108 ~ sehmelzeu. 
Die Substunz ist in heiBem Methy]-und _~thylalkohol sowie auch in 
hoiBem Aceton 16siieh, in Benzol, Chloroform pr~,ktiseh unlSstich. 

CaIH~sO~N~S Ber. N 4,15. Oef. N 3,90 (nach Kjeldahl). 

VH. C h o l e s t e r y l c h ] o r k o h l e n s / ~ u r e e s t e r  u n d  P r o n t o s i l u m  
r u b r u m .  

Eine L6sung yon 4,48 g des Cholesterylesters und 2,91 g Prontosflum 
rubrum (4-Sulfonamido-2',4'-diamino~zobenzol) in Aeeton wurde 
2 Stunden lang gekocht, wobei sie sich allm/~hlich unter Abseheidung des 
roten Reaktionsproduktes triibte. Das Aceton wurde ~bdestflliert, der 
Riickstand in Benzol gel6st, vom Unl6slichen abfiltriert und die benzo- 
lische L6sung eingeengt. Der Riickstand wurde mehrmals aus Essig- 
s/~ure&thylester umkristallisiert, mit Aeeton gewaschen und dann noch 
einmat aus Essiges~er umkristattisiert. Die nan orange ge~s Krist~tl- 
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nadeln schmolzen bei 244 ~ Die Substanz ist in ~ther,  Aceton, Chloro- 
form, Benzol, Essigsi~urei~thytester in der Wiirme leicht 15slich, in Alkohol 
jedoch aueh in der Hitze nur wenig 15slieh. In K~mpherS1 ist sie zwar 
in der Wgrme 15slich, scheidet sich jedoeh in der Ki~lte grSBtenteils ab. 

Cs~H10106NsS Ber. C 72,85, H 9,22, • 6,34, S 2,90. 
Gef. C 72,80, H 8,94, N 6,42, S 2,72. 
(Mikro- S-Bestimmung nach Zimmermann. ) 

VIII. C h o l e s t e r y l c h l o r k o h l e n s i ~ u r e e s t e r  u n d  2 , 4 - D i a m i n o a z o -  
b e n z o l - s u l f o n a m i d o - t h i a z o l - 2 .  

D~s hierfiir verwendete Thiazolderivat wurde durch Diazotieren yon 
Sulfathiazol gewonnen. 10 g davon wurden in 30 cem verdiinnter Sa]z- 
s/~ure gelSst und unter Eiskiihlung und Riihren eine LSsung yon 2,8 g 
Natriumnitrit  langsam zugesetzt. Dann wurde eine LSsung yon m- 
Phenylendiamin zugegeben und mit Natronlauge neutralisiert. Der ent- 
standene braunrote Niederschlag wurde aus Wasser umkristallisiert. 
Die rote, krist~llinisehe Substanz schmilzt unter Zersetzung bei 199 ~ 
Sie ist in heiBem Alkohol und Aceton gut 15slich, schwerer 15slich in 
Benzol und Chloroform. 

C15H~aO~NsS 2 Ber. N 22,44. Gef. 1~ 22,63. 
Ffir die Synthese mit dem Cholesterylester wurden 1 g desselben und 

0,5 g des 2,4-Diaminoazobenzol-sulfonamidothiazol in der erforderlichen 
Menge "_~thylalkohol gelSst und einige Stunden auf dem Wasserbad er- 
hitzt. Naeh dem Einengen und Abkfihlen schied sich das Kondensations- 
produkt in braunroten Krist/~llchen und Drusen ab. Durch mehrm~liges 
Wasehen mit einem Gemisch yon Alkohol und Xther und  Umkristallisieren 
aus ~thylalkohol wurde die Subatanz gereinigt. Sie sehmilzt bei 236 r 
unter Zersetzung, Sie ist in _~ther, Benzol, Aeeton unlSslieh, in Methanol 
und Xthan0l und Pyridin, besonders in der W/s 15Slich. 

C4aHssOaN6S2 ]3er. 1~ 10,68. Gef. 1~ 10,63 .(nach K~eldahl). 

IX. V e r s e i f u n g  des  p - C h o l e s t e r y l c a r b a m i n o - p h e n y l - s u l f o n -  
amids .  

14,5 mg der Cholesterylverbindung wurden in 90 cem )~th~nol gelSst, 
mit 10 ecm alkoholischer Kalilauge versetzt (1,123 g KOIt) und unter 
RfickfluBkfihlung :auf dem Wasserbad erhitzt. Von Zeit zu Zeit wurden 
10 ccm her~usl~ipettie'rt und in ein KSlbchen mit 20 ccm 0,! n-HC1 ge- 
gossen. Dann wurde diese Flfissigkeit dreimal mit je 10 ecru )~ther aus- 
geschfittelt, der _~ther mit Natriumst~ffat entw/~ssert,~ abdestilliert und 
der  Rfickstand in 10 ecru 96%igem )~thanol gel6st, 2 cem einer l%igen 
alkoholischen DigitoninlSsung zugegeben, die Mischung auf dem :Wasser- 
bad: erw~rmhund,schlieBlich 12 Stunden stehengelassen, Rex Cholesterin- 
digito~r/-Nieder(ch!ag wurde im Fflterr6hrcher/ naoh Pxeg~ gesaanmelt, 
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mit  Athanol gewasehen, 15 Minuten bei 100 ~ getrocknet und gewogen. 
Dureh Multiplik~tion der erhaltenen Gewiehtsmenge mit 0,2341 erreehnet 
sieh die vorhandene Cholesterinmenge. 

u mg Digitonid mg Cholesterin % Verseifung 
dauer in h 

1 
2 
3 
4 
5 
6 
9 

10 
13 

0,682 
0,865 
1,418 
1,802 
2,216 
2,502 
3,325 
3,557 
3,876 

0,1658 
0,2454 
0,3455 
0,4381 
0,5388 
0,6082 
0,8082 
0,8647 
0,9424 

17,3 
25,6 
36,04 
45,7 
56,2 
63,4 
84,3 
90,2 
98,3 

X. t i : o n d e n s a t i o n  y o n  C h o l e s t e r y l a m i n  m i t  p - T o l u o l s u l f o -  
c h l o r i d .  

]~ine L6sung yon 3,9 g Cholesterylgmin und 1,9 g p-Toluolsulfoehlorid 
in Aeeton wurde kurze Zeit erhitzt, die beim Abkiihlen ausgeschiedene 
Masse dureh UmkristMlisieren aus Athanol gereinigt und d~bei farblose, 
sts K_ristalle vom Schmp. 135 ~ erhMten. Die Substanz ist 
in der K~lte in Xther, Chloroform, Toluol, in der W~rme in Acetoa, 
Athanol gut 15slieh. 

Ca4ttsaO2NS Ber. N 2,60. Gel. N 2,47 (nach Kjeldahl). 

XI.  K o n d e n s a t i o n  y o n  C h o l e s t e r y l a m i n  m i t  p - A e e t a m i n o -  
b e n z o l s u l f o e h l o r i d .  

Eine LSsung yon 3,8 g Cholesteryl~min und 3,3 g p-Acetaminobenzol- 
sulfoehl0rid in Benzol wurde 2 Stunden auf dem Wasserbade erhitzL 
Beim Abkiihlen kristallisierten farblose Nadeln aus, die nach mehrmaligem 
Umkristallisieren aus Aceton bei 164 ~ sehmolzen. Die Substanz 15st 
sich in Chloroform und A t h e r  in der K~lte, in Xthanol, Aeeton, Benzol 
erst in der Hitze ]eieht, ist in Methylalkohol, Petrol~ther unlSslich. 

Cas~5~OaN2S Bet. N 4,81. Gel. N 4,92 (naeh X~eld~hl). 

XII .  C h o l e s t e r y l a m i n  u n d  N i t r o b e n z o y l c h l o r i d .  

Eine L6sung yon 0,55 g Cholesterylamin und 0,27 g p-Nitrobenzoyl- 
ehlorid in Aeeten wird 30 Minuten auf dem Wasserbad erhitzt. Des beim 
Erkal ten sich ausscheidende Produkt  wird aus Xthanol umkristMlisiert 
und bfldet farblose Nadeln, dis bei 145 ~ sehmelzen. Die Substanz ist in 
Chloroform und Benzol sehon in der K~lte leicht 16slich, in Methanol, 
~thanol,  Aeeton erst in der W/~rme. 

C3~I-IsoOaN ~ Ber. N 5,24. Gef. N 5,02 (nach K~eldahl). 
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X I I I .  C h l o r k o h l e n s & u r e - c h o l s / ~ u r e / ~ t h y l e s t e r  u n d  P r o n t -  
a l b i n .  

Aus einer L6sung yon 2 g Chols/~ureester und 0,68 g Prontalbin in 
50 ecru Aceton schied sich schon bei 1/4stiindigem Erhitzen das Konden- 
sationsprodukt als farblose Kristallmasse ab. Die aus Xthanol umkristalli- 
sierte Substanz sehmilzt bei 258 ~ Sie ist in heiBem Methanol und Xthanol 
gut 16slich, in Xther, Petrol/~ther, Chloroform, Benzol unl6slich. 

C~aHsoOsN2S Ber. C 62,41, H 7,95, S 5,05. 
Gel. C 62,25, H 8,04~, S 4,86 
(Mikro-S-Bestimmung nach Zimmermann). 

XIV. C h l o r k o h l e n s i i u r e - c h o l s ~ u r e i ~ t h y l e s t e r  u n d  A l b u c i d .  

Die Kondensation wurde durch einstiindiges Kochen einer L6sung von 
2 g Chols~ureester mit  Albucid in 50 ccm Aceton erzielt. Naeh dem Ab- 
destillieren des Acetons ist der l~iickstand zuns 51ig, wird abet unter 
Zugabe  yon _;~thanol kristallinisch. Nach mehrmaligem Umkristallisieren 
aus ~thanol  bildet die Substanz gelblichweiBe, prismatische Krist~llchen, 
die bei 251 o schmelzen. Sie ist in heiBem Methanol, 24thanol und Aeeton 
ziemlich gut 15slich, in anderen org~nisehen L6sungsmi6teln schwer oder 
unlSslich. 

C~sH5209N~S Ber. C 62,08, H 7,74, N 4,1r 
Gef. C 61,97, t t  7,88, N 3,83. 

XV. C h l o r k o h l e n s i ~ u r e - c h o l s g u r e ~ t h y l e s t e r  u n d  P r o n t o s i l u m  
r u b r u m .  

Eine L6sung yon 2 g Chols/iureester und 1,2 g Prontosilum rubrum 
in 50 ccm Aceton ergab nach 2stfindigem Erhitzen ein Kondensations- 
produkt,  das sich nach dem Erkalten als purpurroter Niedersehlag ab- 
sehied. Er wurde mit  kal tem Aceton gewaschen und aus Methanol um- 
kristMlisiert. Die purpurroten N/idelehen schmelzen bei 248 ~ unter Zer- 
setzung. Die Substanz ist in Methanol in der IIitze ziemlich gut  16slich, 
15st sieh sehwerer in ~thanol  und ist in Aceton, Chloroform, Benzol 
praktisch unl6slich. 

C~gH6~OgNIoS 2 Ber. N 14,03. Gef. N 13,95 (nach Kjeldahl). 


