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Ober Carbamid- und Guanidinderivate 
der Sulfofettsäuren

IV. M itteilung

Von

R udolf Andreasch

Aus dem Laboratorium für allgem eine Chem ie an der Technischen H ochschule
in Graz

(Vorgelegt in der Sitzung am 17. Dezem ber 1925)

Sulfo essigsäure-monoäthylester.
CH2. S 0 3 H 

COOC2H5.
In den Estern der Monohalogenfettsäuren läßt sich das Halogen 

leicht durch den SulfonsäurereSt ersetzen. Der so entstandene Ester 
der Sulfofettsäure kann durch Ammoniak in das Amid übergeführt 
werden, wodurch man zu denselben Produkten kommt, die aus den 
Amiden der Halogenfettsäuren bei Ersatz des Halogens durch den 
Sulfonsäurerest erhalten werden.1

Äquivalente Mengen von Äthylchloracetat und neutralem Kalium
sulfit wurden in wässeriger Lösung, der zur Erhöhung der Löslich
keit des Esters etwas Alkohol zugesetzt worden war, etwa eine 
halbe Stunde am Rückflußkühler im Wasserbade erwärmt. Die Lösung 
wird eingeengt und das gebildete Kaliumsalz durch franktionierte 
Krystallisation von gleichzeitig durch Oxydation des Sulfites ent
standenem Kaliumsulfat und dem Chlorkalium getrennt. Feine 
mikroskopische Nadeln und Platten, die abfiltriert einen atlasglänzen
den Krystallfilz darstellen. Leicht löslich in Wasser, auch etwas 
in siedendem Alkohol, letztere Lösung erstarrt beim Erkalten zu 
einem Brei dünnster Plättchen. Schmelzpunkt 183°

A n a ly s e :  Gef.: 19• 010/0 I<; 23-19, 23* 130/0 C; 3-43, 3-470 /0 H;
ber. für C4H7KOöS: 18-960/„ K, 23-280/0 C, 3'420/0 H.

Wird eine ziemlich konzentrierte Lösung des Salzes mit 
Ammoniak versetzt, so krystallisieren nach einiger Zeit große tafel
artige Krystalle aus, die nach dem Umkrystallisieren alle Eigen
schaften des aus Chloracetamid und Sulfit erhaltenen acetamidsulfo- 
sauren Kalium zeigten.

A n a l y s e :  Gef.: 22*140/0 K;
ber. für C2H4K 0 4NS: 22-O60/o K.

1 Monatshefte für Chemie, 45, 6 (1924); 46, 27 (1925).
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6 4 0 R. A n d r e a s c h ,

CH3.CH.SO3H

COOC2H5.

Zur Darstellung des Kaliumsalzes wurden 20 g  a-Brompropion- 
säureäthylester mit dem aus 12*3 g  Ätzkali bereiteten, neutralen 
Kaliumsulfit in wässerigalkoholischer Lösung am Rückflußkühler 
gekocht und das Kaliumsalz durch Krystallisation von den gleich
zeitig entstandenen Salzen getrennt. Es bildet eine schimmernde 
Krystallmasse, die unter dem Mikroskope Platten und Wetzstein
formen erkennen läßt. Leicht löslich in Wasser mit neutraler Reaktion, 
wird auch von siedendem Alkohol aufgenommen. Schmelzpunkt 214°

A n a l y s e :  Gef.: 17-20, 17-250jQ K; 27* 110/0 C; 4-330 /0 H;
ber. für C5H9K 0 5S: 17-O60/0 IC, 27 * 250/0 C, 4'120/0 H.

Zur Umwandlung in das Amid wurde in die alkoholische 
Lösung des Salzes Ammoniak eingeleitet, worauf sich nach einigen 
Tagen große Tafeln ausschieden, ...die nach der entsprechenden 
Reinigung alle Eigenschaften des früher1 beschriebenen propioamid- 
a-sulfosauren Kalium aufwiesen.

A n a l y s e :  Gef.: 20*61°/0 K;
ber. für CgHgKO.^NS: 2 0 -45°.'o K.

Als ich die Versuche auch auf die Buttersäure ausdehnen wollte 
stieß ich auf eine Arbeit der Herren J. B äcker und J. H. B oer,2 worin
sie das durch Einwirkung von Ammoniumsulfit auf a-Brombutter-
säureäthylester erhaltene Ammoniumsalz des a-Sulfobuttersäureäthyl- 
esters, CH3CH2CH (S03NH4) .C 0 0 C 2H5, beschreiben. Übrigens hat 
bereits W. H e m ilia n 3 im Jahre 1875 Ammoniumsulfit auf a-Brom- 
buttersäureäthylester einwirken lassen, den zunächst entstehenden 
Ester aber nicht isoliert, sondern ihn sofort durch Kochen mit Blei
oxyd zur Sulfobuttersäure verseift.

Es sollte auch versucht werden, ob die in den früheren Mit
teilungen'1 beschriebenen Sulfoderivate von Acylbarnstoffen, Ac}4- 
guanidinen und Acylamiden auch durch Einwirkung von Chlorsulfon
säure auf die Muttersubstanzen herstellbar wären. Beim Acetamid 
konnte nach der Einwirkung von Chlorsulfonsäure aus dem Reaktions
produkte nur Sulfoessigsäure als Barytsalz abgeschieden werden 
(gef.: 4 6 -6 4 %  Ba; ber. für C2H20 5S B a + H 20 :  4 6 ’81%). Ebenso

Sulfopropionsäure-monoäthylester.

1 Monatshefte für Chemie, 46, 27 (1925).
Rec. trav. chim Pays-Bas, 43, 297 bis 315; Chem. Centralbl. 1924, II, 171-

3 Annalen der Chemie, 176, 9 (1875).
i  Monatshefte für Chemie, 43, 485 (1922); 45, 1 (1924); 46, 23 (1925).
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resultatlos verliefen, die Versuche mit Acet3dharnstoff, dagegen führte 
die Einwirkung von Chlorsulfonsäure auf Acetylguanidin zu dem 
erwarteten Körper.

Iminoallophanylmethansulfosäure (Acetylguanidinsulfosäure).1 
H2N .C (N H ) .N H .C 0 .C H 2. S 0 3H.

Das als Ausgangsprodukt notwendige Acetylguanidinacetat 
wurde nach K o rn d ö rfe r2 durch Erhitzen von Guanidincarbonat 
mit Acetanhydrid dargestellt. Das durch Fällung mit Pikrinsäure 
erhaltene und durch Umkrystallisieren aus heißem W asser gereinigte 
Pikrat bildet ein hellgelbes, kristallinisches Pulver, das im Mikroskope 
kleine Sternchen erkennen läßt. Schmilzt unter Zersetzung bei 
ungefähr 300°
A n a ly s e :  Gef.: 2 5 , 500'0 N;

ber. für C3 H7ON3 .Cc H3 0 7N3: 25'460/0 N.

1 0 ^  gut getrocknetes Acetylguanidinacetat wurden mit etwas 
mehr als der theoretischen Menge (10^ statt 7 ’2) frisch destillierter 
Chlorsulfonsäure im Kölbchen mit Steigrohr erhitzt. Schon bei einer 
Temperatur von 100° des Paraffinbades tritt lebhafte Entwicklung 
von Chlorwasserstoff ein, nach einstündigem Erhitzen, wobei zuletzt 
die Temperatur auf 160° gesteigert wurde, war die Einwirkung 
beendet. Auf Zusatz von W asser zum Reaktionsprodukt verwandelt 
sich dieses in einen Krystallbrei, der durch mehrfaches Umkristalli
sieren unter Zuhilfenahme von Tierkohle in Gestalt eines schwach 
gelblichweißen, kreidigen, abfärbenden Pulvers erhalten wird. Mit 
Vorliebe scheidet sich der Körper beim Einengen verdünnter Lö
sungen in Gestalt von Krusten an den Wandungen der Schale und 
an der Oberfläche aus. Immerhin wies die Substanz, die die Zu
samensetzung der Iminoallophanylmethansulfosäure hatte, einige 
Verschiedenheiten auf, die mich anfangs an eine zweite Modifikation 
der Iminoallophanylmethansulfosäure denken ließen, was um so wahr
scheinlicher war, als von F. E m ich  zwei verschiedene Guanidin
pikrate3 und in jüngster Zeit von T e n n e y l L. D av is , A very,

1 Die bisher gebrauchten Namen: Carbamidsulfoessigsäure, Guanidosulfo- 
essigsäure usw. sind nicht ganz richtig. Für die erstere Säure ist bereits die Be
zeichnung Allophanylmethansulfosäure von K u c e r a  (Monatshefte für Chemie, 25, 
145, 1914) gebraucht worden. Weniger gut gewählt scheint mir der Name Sulfo- 
essigsäure-ureid, der in der 4. Aull, von Beisteins Handbuch, 4. Bd., p. 22, für diese 
Säure gebraucht wird, zu sein, da er nicht eindeutig ist. Für die Guanidinderivate 
könnte man einen ähnlichen Namen bilden, wenn man die von v. N e n c k i  
(Journ. für prakt. Chemie 2. F., 17, 237, 1878) in Form des Äthylesters dargestellte 
Guanidinmonocarbonsäure NH2. C(NH).NH. COOH als I m i n o a l l o p h a n s ä u r e  be- 
zeichnete. Es würde dann dem bishe'- als Guanidosulfoessigsäure bezeichneten Körper 
der Name Iminoallophanylmethansulfosäure zukommen.

2 Archiv für Pharmacie, 241, 467 (1903).
Monatshefte für Chemie, 12, 24 (1891); vgl. a. v. C o r d i c r ,  ibid., 27,

700 (1906).
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A. A shdow n und Henry B. C o u c h 1 zwei Nitroguanidine be
obachtet wurden.

A n a l y s e n :  Gef.: 20-01, 19-780/0 C; 4-01, 4-000/0 H; 17■ 890/0 S2; 23-210/0 N; 
ber. für C3H70 4N3S: 19 • 880/0 C, 3-890/0 H, 17-70%  S, 23-200/„ N.

Um Anhaltspunkte für eine etwaige Strukturverschiedenheit 
zu gewinnen, wurden beide Körper der Hydrolyse mit Barythydrat 
unterworfen. 2 g  der aus Chloracetylguanidin dargestellten Verbindung
wurden mit etwas mehr als der theoretischen Menge Barythydrat in. 
wässeriger Lösung durch 2 Minuten gekocht, wobei keine merkbare 
Ammoniakentwicklung auftrat. Nach Fällung des überschüssigen 
Barytes durch Kohlensäure wurde eingeengt und das auskrystalli- 
sierende Barytsalz durch Umkrystallisieren gereinigt. Es erwies sich 
nach Eigenschaften und Analyse als sulfoessigsaures Baryum.

A n a ly s e :  Gef.: 6 -20%  H20 ;  4 6 -790/0 Ba;
ber. für C2H2B aS05-hH 20 :  6• 140/0 H20 ;  46-810/0 Ba.

Aus der Mutterlauge wurde das gleichzeitig entstandene 
Guanidin nach F. E m i c h  (1. c.) als Pikrat abgeschieden und durch: 
seine charakteristische Krystallform und die Analyse erkannt.

A n a ly s e :  Gef.: 29-260/0 N;
ber. für CH5N3.C6H30 7N3 : 29* 170/0 N.

Es zerfällt also, wie zu erwarten war, die Iminoallophanyl- 
methansulfosäure durch Barythydrat unter Wasseraufnahme im 
Guanidin und Sulfoessigsäure. Der zweite Körper wurde in ganz, 
g leicherw eise behandelt und ergab folgende Werte:

A n a ly s e :  Gef.: 46-630/0 Ba; 29-230/0 N; 
ber. 46-810/Q Ba; 29* 170/0 N.

Es verhalten sich also beide Verbindungen bei der Hydrolyse-- 
in gleicher Weise.

Wird bei der Darstellung der Iminoallophanylmethansulfosäure ■ 
statt des Acetylguanidinacetats das Acetylguanidinchlorhydrat, das 
man nach Ko r n d ö r f e r  durch Erhitzen von Guanidinchlorhydrat 
und Acetylchlorid im Rohr auf 105° erhält, verwendet, so resultiert 
eine viel reinere Iminoallophanylmethansulfosäure, die schon nach
einmaligem Umkrystallisieren alle Eigenschaften der aus Chlor
acetylguanidin und Sulfit erhaltenen Verbindung zeigt, so daß an 
der Identität beider Verbindungen nicht zu zweifeln ist.

1 Journ. Amer. Chem. Soc., 47, 1063: Chem. Centralbl. 1925, II, 165.
Diese und alle folgenden Schwefelbestimmungen sind nach der Methode 

von P i r i a - S c h i f f  ausgeführt worden.
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A n a ly s e :  Gef.: 20-00°/„ C, 4 -0 7 %  H, 23• 10°/0 N;
ber. 19 ■ 88°'0 C, 3 -89%  H, 23-20%  N.

Eine Löslichkeitsbestimmung ergab: Es lösen 100 Teile Wasser von 20° 
0"069 Teile Substanz und von 100° 0"93 Teile. Oder 1 Teil Substanz braucht 
1452 Teile Wasser von 20° und 107 Teile von 100° zur Lösung.

Da die wässerige Lösung der Iminoallophanylmethansulfosäure 
neutral reagiert, ist die Bildung eines »Innensalzes« anzunehmen..

Sulfoessigsaures Guanidin.
Da ich anfangs bei dem Körper der ersten Darstellungsform 

auch an das Vorliegen von sulfoessigsaurem Guanidin denken mußte,, 
was freilich in der Analyse zum Ausdruck gekommen wäre, so 
wurde dieses Salz aus freier Sulfoessigsäure und kohlensaurem 
Guanidin dargestellt, am besten so, daß man die Lösung eindampfte 
und durch wiederholtes Auskochen mit Weingeist den Rückstand 
in Lösung brachte. Beim Erkalten krystallisierten feine spröde Nadeln, 
aus, die in Wasser ungemein löslich, aber nicht zerfließlich waren.. 
Schmelzpunkt 192°

A n a ly s e :  Gef.: 32-60°'0 N;
ber. für (CH5N3)2 .C2H40 5S: 32-55%  N.

Iminoallophanyl-äthan-a-sulfosäure (Propionylguanidin- 
a-sulfosäure).1

NHa. C(NH). N H . CO. CH(S03 H ). CH3.
Die Darstellung des Propionylguanidins erfolgte nach Korn

dör fe r ,2 mit dem Unterschiede, daß nur die gleiche Menge von 
Propionylchlorid anstatt, wie Ko r ndö r f e r  vorschreibt, die doppelte 
Menge vom Guanidinchlorhydrat genommen wurde. Zur weiteren 
Charakterisierung des Körpers wurde das Pikrat dargestellt; es bildete 
orangegelbe, zentimeterlange, an den Enden schief abgeschnittene 
Nadeln, Schmelzpunkt 227°, löslich in heißem Wasser und kochen
dem Alkohol.

A n a ly s e :  Gef.: 24"65% N;
ber. für C4H0ON3 .C6H3 O7N3 : 24-42%  N.

Das Propionylguanidinchlorhydrat wurde in gleicher Weise, wie 
beim Acetylguanidin beschrieben, mit Chlorsulfonsäure behandelt. 
Das unter Zusatz von Tierkohle umkrystallisierte Einwirkungsprodukt 
hatte genau dieselben Eigenschaften wie die aus Brompropionyl- 
guanidin und Sulfit erhaltene Iminoallophanyläthansulfosäure.3 
Sinterung bei 280°, vollständiges Schmelzen bei 315°

1 S. die Fußnote p. 3.
2  1.  C .

Monatshefte für Chemie, 46, 23 (1925).
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A n a ly s e :  Gef.: 2 4 '5 9 %  C, 4-760/0 H, 21-65% N, 16*61 ° / 0 S;
ber. für C^HgO^NgS: 24-60% C, 4 -65 %  H, 21 *530, 0 N, 16-43% S.

D ie  B ild u n g  d e r V e rb in d u n g  e r fo lg t  n a c h  d e r G le ich u n g - 
N H 2 . C ( N H ) . N H  . C O  C H 9 C H 3 . H C l +  C l . S 0 3 H  =  2 H C 1 + N H , .
. C ( N H ) . N H . C O . C H (S 0 3 H ) . C H 3.

D ie  S p a ltu n g  d e r S u b s ta n z  w u rd e  m it  B a ry tw a s s e r  v o rg e n o m m e n  
u n d  d a b e i w ie  im  v o r ig e n  F a lle  v e rfa h re n . D a s  e rh a lte n e  B a ry u m s a lz  
h a tte  d ie  Z u s a m m e n s e tz u n g  e ines a -p ro p io n s u lfo s a u re n  B a ry u m s  m it
2 M o l K ry s ta llw a s s e r .

A n a ly s e :  Gef.: 10"99% H9 0, 4 2 '3 1 %  Ba;
ber. für C3H4Ba05S -+- 2 H20  : 11 -06% H2 0, 42* 31°/0 Ba.

In  d e n  M u tte r la u g e n  lie ß  s ic h  G u a n id in  a ls  P ik ra t n a ch w e ise n .

A n a ly s e :  Gef.: 29"23%  N;
ber. für CH5 N3. CGH3 0 7 N3: 29-17% N.

Butyrylguanidin.

N H 2 . C ( N H ) . N H . C O . C H 2 . C H 2 . C H 3.

D ie s e r  K ö rp e r  is t  b is h e r n o c h  n ic h t  d a rg e s te llt  w o rd e n . M an 
e rh ä lt ih n  le ic h t  in  F o rm  des C h lo rh y d ra te s , w e n n  m a n  G u a n id in 
c h lo rh y d ra t  m it  e in e m  k le in e n  Ü b e rs c h ü s s e  v o n  B u ty r y lc h lo r id  im  
R o h r a u f  105° e rh itz t. U m  den  D ru c k  n ic h t  z u  h o c h  w e rd e n  zu 
lassen , is t  es g u t, n a c h  e tw a  e in s tü n d ig e m  E rh itz e n  d ie  R ö h re  a u f
z u b la s e n  u n d  v o n  n e u e m  z u z u s c h m e lz e n . D e r In h a lt  s te llte  eine 
v o n  k u g e lig e n  K ry s ta lla g g re g a te n  d u rc h s e tz te  M asse  da r, d ie  aus 
s ie d e n d e m  A lk o h o l u m k r y s ta l l ie r t  w u rd e . E s  b i ld e t  d a n n  e in e n  aus 
fe in s te n  N a d e ln  b e s te h e n d e n  K r y s ta l l f i lz ,  d e r in  W a s s e r, A lk o h o l u n d  
A c e to n  se h r le ic h t  lö s lic h  is t, v o n  Ä th e r  n u r  w e n ig  a u fg e n o m m e n  w ird .

A n a ly s e :  Gef.: 36-17% C, 7-40%  H, 25-50% N, 21*95% HCl;
ber. für C5 Hn ON3 .HCl: 36-25% C, 7 -30%  H, 25 '3 8%  N, 22-02% HCl.

B utyrylguanidinpikrat.

D as P ik ra t  s te llt  e in e  lo c k e re  K ry s ta llm a s s e  d a r, d ie  u n te r  dem  
M ik ro s k o p e  g e z ä h n te  N a d e ln  e rk e n n e n  läß t. L e ic h t  lö s lic h  in  he iß em  
A lk o h o l u n d  W a s s e r , w e n ig  in  Ä th e r ,  s in te r t  be i 2 0 0 °  u n d  s c h m ilz t 
u n te r  Z e rs e tz u n g  b e i e tw a  225°

A n a ly s e :  Gef.: 36-91% C, 3-92%  H, 23-58% N;
ber. für C5 Hn ON3 . C6 H3 0 7 N3 : 36-S6% C, 3-940/ 0 H, 23-47% N.
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Im inoallophanyl-propan-a-sulfosäure (Butyrylguanidin- 
a-sulfosäure).

N H 2 . C ( N H ) N H . C O . C H ( S 0 3 H ) . C H 2 . C H 3.
B e i d e r E in w ir k u n g  d e r C h lo rs u lfo n s ä u re  a u f  das B u ty r y l-  

g u a n id in c h lo rh y d ra t  w u rd e  w ie  in  d e n  f rü h e re n  F ä lle n  v e rfa h re n . 
D ie  ne u e  S u b s ta n z  b ild e te  k le in e  d ic k e  N a d e ln , d ie  h ä u fig  z u  S te rn 
ch e n  v e re in ig t  s in d . S in te ru n g  b e i 2 9 0 ° , S c h m e lz u n g  b e i e tw a  3 1 4 °

A n a ly s e :  28-50% C, 5 -30%  H, 19-96% N;
ber. für C5 Hn OjN3 S: 28-69% C, 5 -30%  H, 20*04% N.

D ie  S u b s ta n z  s t im m te  in  ih re n  E ig e n s c h a fte n  v o lls tä n d ig  m it  
d e m  aus  B ro m b u ty ry lg u a n id in  u n d  S u lf i t  e rh a lte n e m  K ö rp e r  ü b e re in .

D ie  B a ry ts p a ltu n g  e r fo lg te  w ie  b e i d e n  f rü h e r  b e sc h rie b e n e n  
K ö rp e rn , n u r  m u ß te  h ie r  z u r  v o lls tä n d ig e n  Z e rs e tz u n g  e tw a  e ine 
h a lb e  S tu n d e  g e k o c h t w e rd e n . A u s  d e r  v o m  ü b e rs c h ü s s ig e n  B a ry t  
b e fre ite n  F lü s s ig k e it  k ry s ta l lis ie r te  b e i g e n ü g e n d e r K o n z e n tra t io n  
e in  B a ry ts a lz  in  d ü n n e n  B lä ttc h e n  aus, das n a c h  d e r A n a ly s e  
a -s u lfo b u tte rs a u re s  B a ry u m  w a r .1

A n a ly s e :  Gef.: 10-47% H2 0, 40-36% Ba;
ber. für C4 H6 B a0 5 S4-2 H2 0 :  10-61% H2 0, .40-46% Ba.

In  d e n  M u tte r la u g e n  des B a ry ts a lz e s  k o n n te  G u a n id in  d u rc h  
P ik r in s ä u re  n ic h t  n a c h g e w ie s e n  w e rd e n , o ffe n b a r  is t  d a sse lb e  d u rc h  
das lä n g e re  K o c h e n  in  K o h le n s ä u re  u n d  A m m o n ia k  z e rs e tz t w o rd e n .

Isobutyrylguanidin.

N H 2 . C ( N H ) . N H . C O . C H . (C H 3)2.
D ie se  b is h e r  e b e n fa lls  n o c h  n ic h t  b e k a n n te  V e rb in d u n g  w ir d  

d u rc h  E rh itz e n  v o n  G u a n id in c h lo rh y d ra t  m it  Is o b u ty r y lc h lo r id  im  
R o h r a u f  105 b is  110° g e b ild e t. D u rc h  A u fs tre ic h e n  d e r  K r y s ta l l-  
m asse a u f  T o n te l le r ,  B e h a n d lu n g -m it  T ie r k o h le  u n d  U m k ry s ta l l is ie re n  
w ir d  es in  F o rm  des C h lo rh y d ra te s  a ls  in  W a s s e r  u n d  A lk o h o l s e h r 
le ic h t  lö s lic h e  N a d e ln  o d e r P lä ttc h e n  e rh a lte n . D ie  S u b s ta n z  e n th ä lt  
1 M o l K ry s ta llw a s s e r ,  das b e re its  im  E x s ic c a to r  te ilw e is e  e n tw e ic h t.

A n a ly s e :  Gef. 9 - 8 6 %  H2 0, 22-04% HCl;
ber. für C5 Hu  ON3. HCH-H, O : 9 -81% H2 0, 2 2 -0 2 %  HCl.

S c h m e lz p u n k t d e r e n tw ä s s e rte n  S u b s ta n z  122 b is  123°

Isobutyrylguanidinpikrat.

D a sse lb e  b ild e t  e in  h o c h g e lb e s , s c h im m e rn d e s  P u lv e r, aus 
fe in s te n  N a d e ln  b e s te h e n d . L e ic h t  lö s lic h  in  h e iß e m  W a s s e r, w e n ig e r  
in  A lk o h o l.  S c h m ilz t  u n te r  Z e rs e tz u n g  ü b e r  3 0 0 °

1 H em ilian ,  Annalen der Chemie. 176, 3 (1875). 
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6 4 6 R. A n d r e a s  ch,

A n a ly s e :  Gef.: 23 "50% N;
ber. für CäHu ON3. C,.H3 0 7 N3 : 23*46% N.

Platinat des Isobutyrylguanidins.

E in e  L ö s u n g  des C h lo rh y d ra te s  w ir d  m it  e in e m  Ü b e rsch u ß  
v o n  P la t in c h lo rw a s s e rs to ffs ä u re  b e i n ie d e re r  T e m p e ra tu r  e ingeeng t, 
w o b e i d ic k e  o ra n g e g e lb e  P lä ttc h e n  o d e r k ö rn ig e  K ry s ta l le  e rh a lte n  
w e rd e n . S c h m e lz p u n k t u n s c h a r f  b e i 2 0 3 °  u n te r  G a s e n tw ic k lu n g .

A n a ly se :  Gef.: 29 ,43°/0 Pt;
ber. für (C5 H1 2 ON3 Cl)oPtClj: 29-21% Pt.

[3-(Im inoallophanyl-propan)-a-sulfosäure (Isobutyrylguanidin-
sulfosäure).

N H , . C (N H ) . N H . C O . C ( S 0 3 H ) . (C H 3)2.
D u rc h  E rh itz e n  v o n  Is o b u ty ry lg u a n id in c h lo rh y d ra t  m it  C h lo r

s u lfo n s ä u re  a u f  160° u n d  U m k ry s ta l l is ie re n  des E in w ir k u n g s 
p ro d u k te s  w ir d  d a sse lbe  in  G e s ta lt fe in e r  N a d e ln  o d e r S c h ü p p ch e n  
v o m  S c h m e lz p u n k te  3 2 5 °  e rh a lte n .1 B e z ü g lic h  d e r S c h m e lz p u n k te  
d ie s e r K ö rp e r  m u ß  e rw ä h n t w e rd e n , daß s ie n ic h t  b e s o n d e rs  c h a ra k 
te r is t is c h  s in d , d a  s ie  ja  e ig e n t lic h  d ie  S c h m e lz p u n k te  d e r Z e rs e tz u n g s 
p ro d u k te  d a rs te lle n  u n d  je  n a c h  A r t  d e r E r h itz u n g  e tw a s  d iffe r ie re n .

A n a ly s e :  Gef 28 ’59% C, 5*41% H, 15-42% S, 20-11% N;
ber. für C jH nO jN gS: 28‘69% C, 5 -30%  H, 15-32% S, 20 -04% N.

Die Substanz ist viel leichter löslich als die bisher beschriebenen Guanidin
derivate der Sulfofettsäuren. Es lösen lOOTeile Wasser von 20° 1 '34 Teile Substanz 
und von 100° 10"08 Teile oder es löst sich einTeil Substanz bei 20° in 75 Teilen 
Wasser oder in 9"92 Teilen bei 100°.

D ie  S p a ltu n g  m it  B a ry th y d ra t  w u rd e  in  ü b l ic h e r  W e is e  d u rc h 
g e fü h r t ,  n u r  m u ß  a u c h  h ie r  e tw a s  lä n g e r  g e k o c h t  w e rd e n , w e n n  
d ie s e lb e  v o l ls tä n d ig  s e in  so ll. D a b e i t r i t t  s ta rk e  A m m o n ia k e n tw ic k lu n g  
a u f. E s  w u rd e  e in  in  d e rb e n  N a d e ln  k ry s ta llis ie re n d e s  B a ry ts a lz  
e rh a lte n , d e sse n  A n a ly s e  z u r  F o rm e l e ines  s u lfo is o b u tte rs a u re n  Ba- 
ry u m s  C4H cB a 0 5 S +  3 H 20  s tim m te .

A n a ly se :  Gef.: 15-11% H2 0, 38 '42%  Ba;
ber. 15 • 12% H2 0, 38-42% Ba.

E in  B a ry u m s a lz  d e r S u lfo is o b u tte rs ä u re  habe  ic h  z u e rs t d u rch  
O x y d a t io n  des  Im in o c a rb a m in th io - is o b u tte rs ä u re a n h y d r id s  o d e r des 
D im e th y lh y d a n to in s 2 e rh a lte n , ebenso  d u rc h  E in w ir k u n g  v o n  C h lo r
s u lfo n s ä u re  a u f  Is o b u tte rs ä u re , u n d  z w a r  m it  4  M o l K ry s ta llw a s s e r .

i In der Abhandlung über die Iminoallophanyl-propansulfosäure (Monatshefte 
für Chemie, 46, 27) ist versehentlich der falsche Schmelzpunkt 168° angegeben.

Monatshefte für Chemie, 8, 411 bis 413 (1887).
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S p ä te r h a t d a n n  v a n  C h a r a n t e 1 d ie  S u lfo is o b u tte rs ä u re  e in g e h e n d  
u n te rs u c h t,  d a b e i a b e r n u r  e in  B a ry ts a lz  m it  3 M o l W a s s e r  e rh a lte n  
k ö n n e n . Ic h  habe  v o n  d e n  frü h e re n  U n te rs u c h u n g e n  h e r n o c h  e in ig e  
G ra m m e  des B a ry ts a lz e s  v o rg e fu n d e n . D a sse lbe  w u rd e  n o c h m a ls  
u m k ry s ta l l is ie r t  u n d  d a b e i in  ä u ß e rs t fe in e n  c a ffe 'fn a rtig e n  N a d e ln  
e rh a lte n , d ie  ra d ia l a n g e o rd n e t w a re n  u n d  in  R o se tte n  v o n  e tw a
3 cm  D u rc h m e s s e r den  B o d e n  d e r S ch a le  b e d e c k te n . D ie  a b g e sa u g te  
u n d  an  d e r L u f t  g e tro c k n e te  S u b s ta n z  e rg a b  fo lg e n d e  R e su lta te .

A n a ly s e :  Gef. 18-87°/0 H2 0, 36-41° 0 Ba;
ber. für CjHgBaO-S +  4 H._,0: 19-19% H._,0, 36-58% Ba.

E s  h a tte  a lso  das S a lz  d ie  v o r  J a h re n  m itg e te ilte  Z u s a m m e n 
s e tz u n g . A ls  a b e r d e r  K ö rp e r  n o c h m a ls  u m k ry s ta l l is ie r t  w u rd e , 
b ild e te  e r d ic k e  N a d e ln  v o n  e tw a  6 m m  L ä n g e  u n d  e n th ie lt  n u r  
m e h r  3 M o l W a s s e r.

A n a ly s e :  Gef.: 15-12% R ,0 ,  38-40° 0 Ba;
ber. für CaH6 B a 0 5S +  3 H2 0 :  15-12% H2 0, 38-42% Ba.

L e id e r  g e la n g  es m ir  n ic h t, d ieses  le tz te re  S a lz  w ie d e r  in  das 
so c h a ra k te r is t is c h  k ry s ta llis ie re n d e  e rs te re  S a lz  m it  4  M o l K r y s ta l l 
w a s s e r  z u rü c k z u v e rw a n d e ln .  J e d e n fa lls  is t  a b e r das V o rh a n d e n s e in  
v o n  z w e i B a ry u m s a lz e n  d e r  Is o s u lfo b u tte rs ä u re  fe s tg e s te llt .

D ie  v o rs te h e n d e n  U n te rs u c h u n g e n  w u rd e n  m it  e in e r U n te r 
s tü tz u n g  d e r A k a d e m ie  d e r W is s e n s c h a fte n  aus d e r E rb s c h a ft 
C z e r m a k  d u rc h g e fü h r t .

1 Rec. d. Trav. chim. d. Pays-bas, 24, 71 '1903).
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