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Untersuchungen aus dem chemischen Labo-
ratorium zu Kasan,

mitgetheilt von Alexander Saytzeff.
(Eingeiaufen den 1. November 1874.)

5. Eigenschaften der normalen Sulfobutylsiure
und ihrer Salze;

von N. Grabowsky.

Die normsle Sulfobutylsdure wurde durch Einwirkung
von Salpetersdure auf normales Buotylmercaptan erhalten. In
eine kleine mit einer Vorlage versehenc Retorte wurde Sal-
petersaore von 1,3 spec. Gewicht eingegossen und zu dieser
tropfenweise das Mercaptan hinzugesetzl. Nachdem die Reac-
tion zu Ende war, wurde der Inhalt der Retorte und der
Yorlage in eine Schale gegossen, wmit Wasser verdiinnt und
auf dem Wasserbade bis zur volligen Entfernung der Salpeter—~
sdure eingedampft. Um die Sulfobutylsiure rein zu erbalten,
wurde der Rickstand mit kohlensaurem Baryt neutralisirt,
das ecrhaltene Barytsalz mil einen Gemisch von Alkohol und
Aether gewaschen und endlich, nach einmaligem Umkrystalli-
siren aus Wasser, durch Schwefelsiure zersetzt. Der Ueber-
schufs an Schwefelsiure wurde durch Bleiearbonat und das
Blei durch Schwefelwasserstoff entfernt.  Diese Operation
wurde zu dem Zwecke untexnommen, um die Produete der
Oxydation von Butylsulfid und Butyibisultid, welche unter den
Producten der Reaction vorhanden sein konnten, zu entfernen.
Die erhaltene Losung der Sulfobutylsiure wurde sodana in
einem Wasserbade eingedampfl und aber Schwefelsaure im lufi-
leeren Raume getrocknel.
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Die reine normale Sulfobusylsiure {CH,CH; CH;CHy SO;0H }
ist eine dicke syrupartige Flissighkeit, in welcher selbst pach
langem Stchen uber Schwefelsdure keine Spur von Krystalli-
sation zu bemerken war. In Wasser und Alkohol ist sie leicht
Ioslich, in Aether dagegen bedeutend schwieriger; aus einer
Wasserlosung wird sie von diesem nur in sehr geringen Quan-
tititen extrahirt. Mit kohlensauren Salzen und mit Hydroxyden
bildet sie sehr leicht Salze. Folgende Salze wurden von mir
dargestellt und niber untersucht.

Das Natronsalz der Sulfobutylsiure {C.H,,SOsNa} kry-
stallisirt in tafelformigen Krystallen, enthilt keio Krystall-
wasser und ist in Wasser und siedendem Alkobol leicht IGs-
lich. Die Loslichkeit in letzterem gestattet eine Beimischung
von kohlensaurem Natron aufl eine leichie Weise zu entfernen.
Die Analyse des iiber Schwefeisdure getrockneien Salzes gab

folgende Resultate :

0,1096 Grm. des Balzes gaben 0,0485 80,Na,, was 1428 pC. Na
entspricht; der Theorie nach milfsten 14,37 pC. Na erhalten
werden.

Das Barytsalz der Sulfobutyls¢ure{(C,HgS04);Ba + H,0},
welches wir schon friher beschrieben haben #), erscheint in
ziemlich grofsen blabtartigen Krystallen, die beim Stehen in
trockener Luft das Krysiallwasser leicht verlieren. wobei
jedoch die Form unverindert bleibt.

Das Kulksalz der Sulfobutylsdure {(Co13805)5Ca 4 2 H,O}
krystallisirt in kleinen farblosen Nadeln, die zu kugeligen
Aggregaten verwachsen. Die aus einer wisserigen Losung
sich ausscheidenden Krystalle kriechen an den Winden des
Gefifses binauf und fangen an das Krystallwasser zu verlieren
und sieh zu triiben. bevor sich alles Salz aus der Losung aus-
geschieden hat. Dieser Umstand erlaubte mir nicht, zur Be-

*) N. Grabowsky und A. Saytxeff, diese Annalen AYA, 253.
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stimmung des Krystallwassers unverwiltterte Krystalle anzu-
wenden, weshalb ich aucn weniger Wasser, 8ls es die Theorie
vertangt, erhielt :

1,0728 Grm. des Salzes erlitten beim Stohen iiber Schwefelsiure
einen Gewichtsverlust von 0,0923, was 8,6 pC. H,Q entspricht.
Deor Theorie nach ist in dem Kalkealz mit 2 34,0 10,28 pC.
Wasser enihalten.

Die Analyse des trockenen Salzes gab {olgende Resultate :

0,44 Grm. der Bubstanz gaben 0,1916 80,Ca, was 12,8 pC. Ca ent-
spricht; der Theorie nach sollten 12.73 uC. (a erhaiten werden.

Das Rietsolz der Sulfobutylsiure (nemiraies) {( HyS04),Pb)

wurde durch Einwirkung des Bleicarbonats auf die Losung
der Sulfobutylsidure in Wasser erbalien. Dieses Salz krystal-
lisirt in Form von Blittchen, die von glamen. radial an ein-
ander gercihten Nadeln gebildet waren.  Das Sulz ist in
Wasser leicht, in Alkohol schwerer losheh. Die Krystalie
enthalten kein Krystallwasser : denn sie erleiden beim Trock-
pen bei 100¢ keinen Gewichisverlust und die Resuitate der
Analyse sprechen dafiir.

0,2169 Urwm. des Salzes gaben 0,1362 SOPh, was 42,99 pC Pb ent-
spricht; der Theorie nnch wt in dem Bleisalz 43,03 pU. Fb
enthalten

Das Bleisalz der Sulfobutylsiure( basisches ){ (C¢HyS0;), P

—+ 2Pb(OH), | wurde durch Erhitzen ciner Losung der Sulfo-
hutylsdure in Wasser mit frisch gefitltem Bleioxydhydrat
erhalten. Avus einer suf dem Wasserbade eingedampften
Losung scheidet sich idieses Salz in Form eines undeutlich
krystallinischen Pulvers aus, das ziemlich schwer in Wasser
léslich 1st. Beim Trocknen des Salzes bei 100° wurde kein
Gewichtsverlust beobachtet. Die Analyse des auf diese Weise

getrockneten Salzes ergab folgende Resultate :

0,6045 Grm. der Substavz gaben 0,5675 SO,Pb, was 64,13 pC. Pb
entspricht ; der Theurie nach enthillt das Bleisalz mit der Formel

{((}4H,S(),),Pb + 2Pb(OH),} 64,48 pC. Ph.
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Wenn dem von mir berciteten Salze die obige Formel
zukommt, so durfle ich erwarten, dafs es beim Erhitzen tiber
1000 2 HyO verlieren wiirde. Wie die folgende Bestimmung
zeigt, war meine Vermulhuug richtig.

3,3348 Grm. der Substanz verloren hei 180" an Gewicht 0,1345,

war 4,03 pC H,O ortspricht; der Theorie nach sollte 3,75 pC.
ILO verloren gehen.

Das Kupfersale der Sulfobutylsiure {(C,HyS03),Cu -+ 5 H,0}
krystallisirt in kugeligen Aggregaten von blauer Farbe, dio
beimn Verwitiern bleichen. Das Salz ist leicht in Alkohol und
Wasser l6slich. Wahrend der Ausscheidung des Salzes aus
der Losung findet dieselbe Erscheinung stall wie bei dem
Kalksalze. aus welcher Ursache es mir auch nicht gelang. den
Gehalt an Krystallwasser in unverwitterten Krystallen zu be-
stimmen.

4,4296 Grm. verloren av Gewicht veim Trocknen iiher Schwetel-
siure 0,4415, was 9,96 pC. H,0 entspricht; der Theorie nach

mule. wsachdem die Subsians von d2r Formel -{(C.H;SO,),C\A

4 5 H.()}- 3 HyO verloren bat, 12,8 pC. H,0 erhalten werdea.

In Betracht dieser Thatsachen, wie anch der Eigenschaften

des Kupfersalzes, leicht zu verwittern, schien mir der Schiufs

erlaubt zu sein, dals mein Salz, analog dem Knpfersalze der

Sulfoithylsiure, & HyO enthalt, vou denen drei leicht, die bei~

den anderen erst beim Erhitzen iiber 1000 entweichen. Diefs
wird durch folgende Bestimmmnngen bestatigt :

1. 3,2493 Grm. des iiber Schwefclsiure getrockneien Salzes erlitten
beim Erbitzen bir auf t00° keinen Gewichtsverluat; beim
Erhitzen bis auf 125° verioren sie 0,3104 Grm.

0,4272 Grm. des bei 100° gutrockneten Salzes gahen U,0405 CoO.

0,6773 Gnio. des bei 125° getvockneten Saizes gaber 0,1548 CuO.

In 100 Theilen :

[°0 112

Berechnet
(C,HoR045,Cu +- 2 H,0 (CHg80,Cu
Gofunden bei 100° getrocknet bei 125° getrucknet
2 Hy0 9,26 0,64 -
('u 18,41 16,97 —

Cu 18,19 - 18,78.
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Dus Silbersalz der Sulfobutylsiure {CHySOsAg )} kry-
stallisirt in farblosen, gegen die Einwirkung des Lichts ziem~
lich bestindigen und in Wasser leicht laslichen Bléttchen.

Die Analyse des Salzes gab foigende Resuliate :

0,5862 Grm. des Salzes gaben 0,2603 Silber, was 44,25 pC. Ag ent-
spricht; der Tneorie nach mufsten 44,08 pC. Ag erhalten
werden.

6. Ueber die Finwirkung der Salpetersiure auf
das normale Butylsulfid;

von Demselben.

Es ist bekannt, dafs Alexander Saytzeff *) hinsicht-
lich des Verhaltens einiger organischen Schwefelverbindungen
2u Salpetersiure folgende Gesclzmifsigkeit bemerkt hat :
Verbindungen, welche den zweiatomigen Schwefel mit einem
kydrogenisirten Atom Kohlenstoff verbunden enthalten, sind
im Stande, sich mit Sauerstoff zu verbinden und auf diese
Weise, ohne Zersplitterung des Moleculs, in Verbindungen
des vier- oder sechsutomigen Schwefels tiberzugehen ; im
Gegentheii , fiir Verbindungen, in denen der xweiatomige
Schwefel mit dem orydirten Atom Kohlenstoff verbunden
18t, ist etne solche Metamorphose nicht miglich.

Sodann geht aus den Untersuchungen von v. Qefele #%)
und Alexander Saytzeff ***) hervor, dafs die Thiodther
auf verschiedene Weise sich zu Salpetersiure verhalten. Das
Methylsulfid und das Aethylsulfid verbinden sich wie mit etnem

*) Zeitachrift fiir Chemis 1870, 108,
*#) Diese Annalon R87, 370 und A3®, 86
**¥) Daselbst 1 89, 354 und RAHK, 148,



