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l]ber Carbamid- und Guanidinderivate 
der Sulfofetts uren 

IV. Mitte i lung 

Von 

R u d o l f  A n d r e a s c h  

Aus dem Laboratorium ffir allgemeine Chemie an der Technischen Hoehschule 
in Graz 

(Vorgelegt in der Sitzung am 17. Dezember 1925) 

Sul foess igs~ iure-mono~i thyles ter .  

CH 2 . S Q  H 

COOC2H ~. 

In den Estern der Monohalogenfetts~uren l~.flt sich das Halogen 
leicht durch den Sulfons~.urerest ersetzen. Der so entstandene Ester 
der Sulfofetts~ure kann durch Ammoniak in das Amid fibergeffihrt 
werden, wodurch man zu denselben Produkten kommt, die aus den 
Amiden der Halogenfetts~.uren bei Ersatz des Halogens dutch den 
Sulfons~.urerest erhalten werden. 1 

•quivalente Mengen yon •thylchloracetat und neutralem Kalium- 
sulfit wurden in w~.sseriger LSsung, der zur ErhShung der L6slich- 
keit des Esters etwas Alkohol zugesetzt worden war, etwa eine 
halbe Stunde am Rfickflu~kfihler im Wasserbade erw~rmt. Die LSsung 
wird eingeengt und alas gebildete Kaliumsalz durch franktionierte 
Krystallisation yon gleichzeitig durch Oxydation des Sulfites ent- 
standenem Kaliumsulfat und dem Chlorkalium getrennt. Feine 
mikroskopische Nadeln und Platten, die abfiltriert einen atlasgl~.nzen- 
den Krystallfilz darstellen. Leicht 15slich in Wasse% auch etwas 
in siedendem Alkohol, letztere LSsung erstarrt beim Erkalten zu 
einem Brei dtinnster Pl~.ttchen. Schmelzpunkt 183 ~ 

A n a l y s e :  Gef.: 19"01O/o K; 23"19, 23"13o? 0 C; 3'43, 3"470/0 H; 
her. fkir C4HTKOsS: 18'96O/o K, 23"280/0 C, 3"420/0 H. 

Wird eine ziemlich konzentrierte LSsung des Salzes mit 
Ammoniak versetzt, so krystallisieren nach einiger Zeit grot]e tafel- 
artige Krystaile aus, die nach dem Umkrystallisieren alle Eigen- 
schaffen des aus Chloracetamid und Sulfit erhaltenen acetamidsulfo- 
sauren Kalium zeigten. 

A n a l y s e :  GeL: 22"14O/o K; 
ber. ffir C2HtKO4NS: 22"06O/o K. 

1 Monatshefte •r Chemie, 45, 6 (1924); 46, 27 (1925). 
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S u l f o p r o p i o n s ~ i u r e - m o n o i i t h y l e s t e r .  

CH 3 . CH.  SO s H 
I 

COOC~ H~. 

Zur  Darstellung des Kaliumsalzes wurden 20 g a-Brompropion-  
s/iure/ithylester mit dem aus 12 '3  g Atzkali bereiteten, neutralen 
Kaliumsulfit in w/isserigalkoholischer L6sung am Rfickflul3kfihler 
gekocht  und das Kaliumsalz durch Krystall isation von den gleich- 
zeitig ents tandenen Salzen getrennt. Es  bildet eme sch immernde  
Krystal lmasse,  die unter  dem Mikroskope Platten und Wetzs te in-  
formen erkennen l~il3t. Leicht 16slich in VVasser mit neutraler Reaktion, 
wird auch von siedendem Alkohol aufgenommen.  Schmelzpunkt  214 ~ 

Analyse:  Gel'.: 17"20, 17"25O/o K; 27"11O/o C; 4"33Olo H; 
bcr. fiir CsHgKO5S: 17"06O/o K, 27"25Oo C, 4"12o:' o H. 

Zur Umwand lung  in das Amid wurde in die alkoholische 
LSsung  des Salzes Ammoniak  eingeteitet, worauf  sich nach einigen 
Tagen  groBe Tafeln ausschieden,  die nach der entsprechenden 
Reinigung alle Eigenschaffen des frfiher 1 beschr iebenen propioamid-  
~z-sulfosauren Kal ium aufwiesen. 

Analyse:  GeL: 20"61O/o K; 
ber. fiir CaH6KO4NS: 20"450;0 K. 

Als ich die Versuche auch auf die Buttersg.ure ausdehnen wollte 
stiel3 ich auf  eine Arbeit der Herren J. B a c k e r  und J. H. Boer ,  2 worir~ 
sie das durch Einwirkung yon Ammoniumsulf i t  auf  a-Brombut ter-  
s~.ure/ithylester erhaltene Ammoniumsalz  des z.-Sulfobutters~iure/ithyl- 
esters, CH~ CH 2CH(SO sNH4).COOC~ H~, beschreiben. Ubrigens hat  
bereits W. H e m i l i a n  3 im Jahre 1875 Ammoniumsulf i t  auf  a-Brom- 
butters~iureiithylester einwirken lassen, den zun/ichst ents tehenden 
Ester  abe t  nicht isoliert, sondern ihn sofort durch Kochen mit Blei- 
oxyd  zur Sulfobutters/i.ure verseift. 

Es  sollte auch versucht  werden,  ob die in den frtiheren Mit- 
teilungen ~ beschriebenen Sulfoderivate von Acylharnstoffen, Acyl- 
guanidinen und Acylamiden auch durch Einwirkung von Chlorsulfon- 
s~ure auf  die Mut tersubstanzen herstellbar w/iren. Beim Acetamid 
konnte nach der E inwirkung  von Chlorsulfons~iure aus  dem Reaktions- 
produkte  nur Sulfoessigs/~ure als Barytsalz  abgeschieden werden 
(gel.: 46"64o/0 Ba; ber. ftir C 2 H 2 O s S B a + H ~ O :  46"81~ E b e n s o  

1 Monatsheffe flit Chemie, 46, 27 (1925). 
.'2 Rec. trav. chim Pays-Bas, 43, 297 bis 315; Chem. Centralbl. 1924, II, 171. 
3 Annalen der Chemie, 176, 9 (1875). 
4 Monatsheffe fiir Chemie, 43, 485 (1922); 45, 1 (1924); 46, 23 (1925). 



Derivate der Sulfofettsg.uren. 641 

resultatlos verliefen die Versuche mit Acetylharnstoff, dagegen ftihrte 
die Einwirkung yon ChlorsulfonsS.ure auf Acetylguanidin zu dem 
erwarteten KSrper. 

Iminoallophanylmethansulfos~ure (Aeetylguanidinsulfos~iure). 1 

H 2 N. C (NH). NH. CO. CH 2 . SO 3 H. 

Das als Ausgangsprodukt notwendige Acetylguanidinacetat 
wurde nach K o r n d S r f e r "  durch Erhitzen yon Guanidincarbonat 
mit Acetanhydrid dargestellt. Das durch F~illung mit Pikrins/iure 
r und durch Umkrystallisieren aus heiflem Wasser  gereinigte 
Pikrat bildet ein hellgelbes, krystallinisches Pulver, das im Mikroskope 
kleine Sternchen erkennen l~tfit. Schmilzt unter Zersetzung bei 
ungef~.hr 300 ~ 

A n a l y s e :  GeL: 25"50o' o N; 

bet. f~ir CaHTONa.CaHaOTNa: 25.46O/o N. 

10g  gut getrocknetes Acetylguanidinacetat wurden mit etwas 
mehr als der theoretischen Menge (10g statt 7"2) frisch destillierter 
,Chlorsulfons~ure im KSlbchen mit Steigrohr erhitzt. Schon bei einer 
Temperatur  von 100 ~ des Paraffinbades tritt lebhafte Entwicklung 
yon Chlorwasserstoff ein, nach einsttindigem Erhitzen, wobei zuletzt 
.die Temperatur auf 160 ~ gesteigert wurde, war die Einwirkung 
beendet. Auf Zusatz von Wasser gum Reaktionsprodukt verwandelt 
sieh dieses in einen Krystallbrei, der dutch mehrfaches Umkrystalli- 
sieren unter Zuhilfenahme von Tierkohle in Gestalt eines schwach 
gelblichweil~en, kreidigen, abf~irbenden Pulvers erhalten wird. Mit 
Vorliebe scheidet sich der KSrper beim Einengen verdiinnter LS- 
sungen in Gestalt yon Krusten an den Wandungen der Schale und 
an der Oberfl~.che aus. Immerhin wies die Substanz, die die Zu- 
samensetzung der Iminoallophanylmethansulfos/iure hatte, einige 
Verschiedenheiten auf, die mich anfangs an eine zweite Modifikation 
der Iminoallophanylmethansulfos/iure denken liel~en, was Um So wahr- 
scheinlicher war, als yon F. E m i c h  zwei verschiedene Guanidin- 
pikrate a und in jtingster Zeit Yon T e n n e y l  L. Dav i s ,  Ave ry ,  

I Die bisher gebrauehten Nameni Carbamidsulfoessigstiure, Guanidosulfo- 
essigsiiure usw. sind nicht ganz richtig. Fiir die erstere SKure ist bereits die Be- 
zeichnung AllophanylmethansuKos~iure yon KuEera  (Monatshefte ftir Chemie, 25, 
145, 1914) gebraucht wordcn. Weniger gut gew~ihlt scheint mir der Name Sulfo- 
essigs~iure-ure'id, der in der 4. Aufl. von Beisteins Handbuch, 4. Bd., p. 22, ftir diese 
SRure gebraucht wird, zu sdn.  da er nieht eindeutig ist. Ftir die Guanidinderivate 
kSnnte man einen iihnlichen Namen bilden, w e n n  man die yon v. N e n c k i  
(Journ. f~ir prak.t. Chemie 2. F., !7, 237,. 1878) in Form des -~_thylesters dargesteltte 
Guanidinmonocarbonsb;ure NHo. C(NH). NH. COOH als I rain o al lop h an s Sure be- 
zeichnete. Es wi.irde dann dem bishe~ als Guanidosulfoessigs~.ure bezeichneten KSrper 
der Name Iminoallophanylmetbansulfosiiure zukommen. 

2 Archly ffir Pharmaeie, 241, 467 (1903), 

a Monatshefte ftir Chemie. 12, 24 (1891); vgl. a. v. C o r d i e r ,  ibid., 27, 
7oo (~9o6). 
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A. A s h d o w n  und Henry B. C o u c h  I zwei Nitroguanidine be- 
obaehtet wurden. 

Ana lysen :  GeL: 20"01, 19"78o" 0 C; 4"01, 4"000/0 H; 1789O/o S~; 23"21O/o N; 
ber. fiir C3HTO4NaS: 19"88O/o C, 3"890/0 H, 17"70O/o S, 23"200/0 N. 

Um Anhaltspunkte ffir eine etwaige Strukturverschiedenheit 
zu gewinnen, wurden beide KSrper der Hydrolyse mit Barythydrat 
unterworfen. 2 g der aus Chtoracetylguanidin dargesteHten Verbindung 
wurden mit etwas mehr ats der theoretischen Menge Barythydrat in 
w/isseriger LSsung durch 2 Minuten gekocht, wobei keine merkbare 
Ammoniakentwicklung auftrat. Nach F/illung des iiberschtissigen 
Barytes durch KohlensS.ure wurde eingeengt und das auskrystalli- 
sierende Barytsalz durch Umkrystallisieren gereinigt. Es erwies sich 
nach Eigenschaften und Analyse als sulfoessigsaures Baryum. 

Analyse :  Gef.: 6'200/' 0 H20; 46"790/0 Ba; 
bet. fiir C2H~BaSOs--I--H20: 6" 140/0 H,O; 46"810/0 Ba. 

Aus der Muttertauge wurde das gleichzeitig entstandene 
Guanidin nach F. E m i c h  (l. c.) als Pikrat abgeschieden und durch 
seine charakteristische Krystailform und die Analyse erkannt. 

Analyse :  GeL: 29"26O/o N; 
ber. fiir CHsNa.C6H3OzN3: 29" 17O/o N. 

Es zerfNlt also, wie zu erwarten war, die Iminoallophanyl- 
methansulfos/iure durch Barythydrat unter Wasseraufnahme in~ 
Guanidin und Sulfoessigsg.ure. Der zweite KSrper wurde in g a n z  
gleicher Weise behandelt und ergab folgende Werte: 

Analyse :  Gel.: 46"630/0 Ba; 29"230/0 N; 
ber. 46"8l~ Ba; 29"17O/o N. 

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

Wird bei der Darstellung der Iminoallophanylmethansulfos/iure 
statt des Acetylguanidinacetats das Acetylguanidinchlorhydrat, das 
man nach K o r n d S r f e r  durch Erhitzen yon Guanidinchlorhydrat 
und Acetylchlorid im Rohr auf 105 ~ erhS.lt, verwendet, so resultiert 
eine viel reinere Iminoallophanylmethansulfos/iure, die schon nach 
einmaligem Umkrystallisieren alle Eigenschaften tier aus Chlor- 
acetylguanidin und Sulfit erhaltenen Verbindung zeigt, so daft an 
der Identit~it beider Verbindungen nicht zu zweifeln ist. 

1 Journ. Amer. Chem. Soc., 47, 1063; Chem. Centralbl. 1925, II, 165. 
~" Diese und alle f0lgenden Schwefelbestimmungen sind nach der Methode 

yon P i r ia -Sch i f f  ausgefi.ihrt worden. 
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Analyse: Gel.: 20"000/0 C, 4"07O/o H, 23"10O/o N; 
ber. 19"88O/o C, 3"890:' o H, 23"20O/o N. 

Eine LSslichkeitsbestimmung ergab: Es 15sen 100 Teile Wasser yon 20 ~ 
0"069 Teile Substanz und von 100 ~ 0"93 Teile. Oder 1 Tell Substanz braucht 
1452 Teile Wasser yon 20 ~ und 107 Teile von 100 ~ zur LSsung. 

Da die wiisserige LSsung der Iminoallophanylmethansulfos/ iure 
neutral  reagiert, ist die Bildung eines ,,Innensalzes~, anzunehmen.,  

Sulfoessigsaures Guanidin. 
Da ich anfangs bei dem KSrper der ersten Darstellungsform, 

auch an das Vorliegen yon sulfoessigsaurem Guanidin denken muftte, 
was  freilich in der Analyse zum Ausdruck g e k o m m e n  wg.re, so 
wurde dieses Salz aus fi'eier Sulfoessigsg.ure und kohlensaurem 
Guanidin dargestellt,  am besten so, daft man die L6sung  eindampffe 
und durch wiederholtes Auskochen mit Weingeis t  den Rtickstand 
in LSsung brachte. Beim Erkalten krystallisierten feine sprSde Nadeln 
aus, die in Wasse r  ungemein 15slich, abet  nicht zerflieftlich waren.  
Schmelzpunkt  192 ~ 

Analyse: Gel.: 32"60o/0 N; 
ber. fiir (CH 5 N3) 2. C9 H 4 05<3 : 32" 550/0 N. 

Iminoal lophanyMithan-~. -su l fos i iure  (P rop iony lguan id in -  

a-sulfos~im-e).1 

NH2. C(NH). NH. CO. CH(SO3 H). CH 3. 

Die Darstetlung des Propionylguanidins erfolgte nach K o r n -  
dS r f e r ,  ~ mit  dem Unterschiede, dal3 n u r  die gleiche Menge yon 
Propionylchlorid anstatt, wie K o v n d S r f e r  vorschreibt,  die doppelte 
Menge vom Guanidinchlorhydrat  genom m en  w.urde. Zur  wei teren 
Charakterisierung des KSrpers wurde alas Pikrat  dargestellt; es bildete 
orangegelbe,  zentimeterlange~ an den Enden  schief abge~hn i t t ene  
Nadeln, Schmelzpunkt  227 ~ 15slich in heiflem Wasse r  und kochen-  
dem Alkohol. 

Analyse:  Get'.: 24"65O/o N; 
bet. ftir C 4 H 9 O N  3 . C a H 3 0 7 N 3 : 24" 42O/o N. 

Das Propionylguanidinchlorhydrat  wurde in gleicher Weise,  wie 
beim Acetylguanidin beschrieben,  mit Chtorsulfons/iure behandelt .  
Das unter Zusatz  yon Tierkohle umkrystallisierte Einwirkungsprodukt  
hatte genau  dieselben Eigenschaften wie die aus Brompropionyl-  
guanidin und Sulfit erhaltene Iminoallophanyl/ithansulfosRure. 3 
Sinterung bei  280 ~ voltst/indiges Schmelzen bei 315 ~ 

1 S. die Fut3note p. 3. 
21. e. 
.~ Monatshefte fiir Chemie, 46, 23 (1925). 
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Analyse:  Gef.: 24"59O/o C, 4"76O/o H, 21"65O/o N, 16"61O/o S; 
bet. fiir C4HgO.iN3S: 24'60O/o C, 4"65O/o H, 21-53Olo N, 16"43O/o S. 

Die Bildung der Verbindung erfolgt nach der Gleichung: 
NH~. C(NH).NH.  CO. CHe. CH 3 . HC1 + C1. SO3H --- 2 HCI+NHo.  
�9 C(NH).  NH. CO. CH(SOa H). CHa. 

Die Spaltung der Substanz wurde m{t Barytwasser vorgenommen 
und dabei wie im vorigen Falle verfahren. Das erhaltene Baryumsalz 
hatte die Zusammensetzung eines a-propionsulfosauren Baryums mit 
2 Mol Krystallwasser. 

Analyse:  Gel.: 10"99O/o H20 , 42"31O/o Ba; 
ber. ftir CaH4BaOsS -1- 2 H20 : 11" 06O/o Ho O, 42" 3 lO10 Ba. 

In den Mutterlaugen lieB sich Guanidin als Pikrat nachweisen. 

Analyse :  Gef.: 29"23O/o N; 
bet. fiir CHsN3.CoH3OTN3: 29"170/o N. 

Butyry lguanid in .  

NHo. C(NH). NH. CO. CH~. CH~. CHz. 

Dieser K5rper ist bisher noch nicht dargestellt worden. Man 
erh~ilt ihn leicht in Form des Chlorhydrates, wenn man Guanidin- 
chlorhydrat mit einem kleinen l)berschusse von Butyrylchlorid im 
Rohr auf 105 ~ erhitzt. Um den Druck nicht zu hoch werden zu 
lassen, ist es gut, nach etwa einstfindigem Erhitzen die RShre auf- 
zublasen und von neuem zuzuschmelzen. Der Inhalt stellte eine 
von kugeligen Krystallaggregaten durchsetzte Masse dar, die aus 
siedendem Alkoho! umkrystalliert Wurde. Es bildet dann einen aus 
feinsten Nadeln bestehenden Krystallfilz, der in Wasser, Alkohol und 
Aceton sehr leicht 15slich ist, von Ather nur wenig aufgenommen wird. 

Analyse:  Gel.: 36" 17O/o C, 7"400/0 H, 25"500,' 0 N, 21"95O/o HC1; 
bet. ffir CsHllON3.HCI: 36"25o/o C, 7"30~ H, 25"38O/o N, 22'02O/o HC1. 

�9 Butyry lguanid inp ikrat .  

Das Pikrat stellt eine lockere Krystallmasse dar, die unter dem 
Mikroskope gez~ihnte Nadeln erkennen 1/il3t. Leicht 15slich in heiflem 
Alk0hol und Wasser, wenig in Ather, sintert bei 200 ~ und  schmilzt 
unter Zersetziang bei etwa 225 ~ 

Analyse :  Gef.: 36"91O/o C, 3"920/0 H, 23"580/0 N; 
her. fiir CsHllON3.CGH3OTN3: 36"86O/o C, 3'940/o H, 23"47010 N. 
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Iminoal lophanyl-propan-~.-sulfosi ture  (Butyry lguan id in-  

a-sulfosiiure).  

NH 2 . C (NH) NH.  CO. CH (SO 3 H). CH 2 . CH 3. 

Bei der Einwirkung der Chlorsulfons/iure auf das Butyryl- 
guanidinchlorhydrat  wurde wie in den frtiheren Fallen verfahren. 
Die neue Substanz bildete kleine dicke Nadeln, die h/iufig zu Stern- 
chen vereinigt sind. Sinterung bei 290 ~ Schmelzung bei etwa 314 ~ 

Analyse :  28"500/0 C, 5'30~ o H~ 19"96~ N; 
ber. fib CsH~IO4NaS: 28"690/o C, 5'300.o H, 20"040:' 0 N. 

Die Substanz stimmte in ihren Eigenschaften vollst/indig mit 
dem aus Brombutyrylguanidin und Sulfit erhaltenem KSrper tiberein. 

Die Barytspaltung erfolgte wie bei den frfiher beschriebenen 
KSrpern, nur muf3te hier zur vollstandigen Zersetzung etwa eine 
halbe Stunde gekocht werden. Aus der vom tiberschtissigen Baryt  
befreiten Fltissigkeit krystallisierte bei genfigender Konzentrat ion 
ein Barytsalz in dtinnen Blgttchen aus, das nach der Analyse 
~.-sulfobuttersaures Baryum war. 1 

Analyse :  Gel: 10"470'o H20, 40'360/0 Ba; 
bet. tfir C4H6BaO5S-+-2 HeO: 10"610,' 0 H oO, 40"46~ o Ba. 

In den Mutterlaugen des Barytsalzes konnte Guanidin dutch 
Pikrins/iure nicht nachgewiesen werden, offenbar ist dasselbe durch 
das l~ngere Kochen in Kohlensaure und Ammoniak zersetzt  worden. 

I sobutyry lguanid in .  

NH 2 . C(NH). NH. CO. CH. (CHa)2, 

Diese bisher ebenfalls noch nicht bekannte Verbindung wird 
durch Erhitzen yon Guanidinchlorhydrat mit Isobutyrylchlorid im 
Rohr auf 105 bis I10 ~ gebildet. Durch Aufstreichen der Krystall- 
masse auf  Tonteller,  Behandlung mit Tierkohle  und Umkrystallisieren 
wird es in Form des Chlorhydrates als in Wasser  und Alkohol sehr 
leicht 15sliche Nadeln oder Plattchen erhalten. Die Su,bstanz enthRtt 
1 Mol Krystallwasser,  das bereits im Exsiccator  teilweise entweicht. 

Analyse: GeL: 9"860/0 H~O, 22"040/0 HCI; 
ber. for CsHllONa.HCl-+-HoO: 9'81O/o HoO, 22"02~ o HC1. 

Schmelzpunkt  der entw~sserten Substanz 122 bis 123 ~ 

Isobutyrylguanidinpikrat. 
Dasselbe bildet ein hochgelbes, schimmemdes  Pulveb aus 

feinsten Nadeln bestehend. Leicht 15slich in heil3em Wasser,  weniger  
in Alkohol. Schmilzt unter Zersetzung tiber 300 ~ 

1 Hemilian, Annalen der Ghemie. 126, 3 (1875). 
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A n a l y s e :  Gel.: 23"500:0 N; 
bet.  fLir CsH~ON.~.(',;H:;OrX:;: 23.46o 0 N. 

Platinat des Isobutyrylguanidins. 

Eine L/3sung des Chlorhydrates wird mit einem ClberschuI3 
yon Platinchlorwasserstoffsgure bei niederer Temperatur eingeengt, 
wobei dicke orangegelbe PEittchen oder k/3rnige Krystalle erhalten 
werden. Sehmelzpunkt unscharf bei 2133 ~ unter Gasentwicklung. 

A n a l y s e :  Gef.: 29"430/0 Pt; 

ber. fiir (Csttl,_,ONaC1)~PtCI~: 29 '21o '  U Pt. 

}-(Iminoallophanyl-propan)-~.-sulfo s~iure (Isobutyrylguanidin- 
sulfosRure). 

NH 2 . C(NH).NH. CO. C(SO a H). (CHa) 2. 

Durch Erhitzen yon Isobutyrylguanidinchlorhydrat mit Chlor- 
sulfonsiiure auf 160 ~ und Umkrystallisieren des Einwirkungs- 
produktes wird dasselbe in Gestalt feiner Nadeln oder Schtippchen 
yore Schmelzpunkte 325 ~ erhatten.* Beziiglich der Schmelzpunkte 
dieser KSrper mug erwghnt werden, dab sie nicht besonders charak- 
teristisch sind, da sie ja eigentlich die SchmeIzpunkte der Zersetzungs- 
produkte darstellen und je nach Art der Erhitzung etwas differieren. 

A n a l y s e :  Gef :  28"590; 0 C, 5"41~ H, 15"42')' o S, 20"11c'o N: 

bet. ffir CsHllOtN:~S: 28"69('.,~ C, 5'300.0 H, 15"32",j S. 20'04-n.o .N. 

Dic Substanz ist viel leichtcr liislich als die bishev bcschriobenen. Guai1;din- 
derivate der SulfofettsEuren. Es li?sep_ 10OTeile Wasser yon 20 ~ 1 "34 Teile Sub~tana 
und VOlt 100 ~ 10'0S Teile odcr cs IList s ich  cinTei] Substanz bei 20 ~ in 75 Teilen 
Wasser oder in 9"92 Teilen bei 100~ 

Die Spaltung mit Barythydrat wurde in tiblicher Weise durch- 
gefOhrt, nut muff auch hier etwas lttnger gekocht werden, wenn 
dieselbe vollstgndig sein soll. Dabei tritt starke Ammoniakentwicklung 
auf. Es wurde ein in derben Nadeln krystallisierendes Barytsalz 
erhalten, dessen Analyse zur Formel eines sulfoisobuttersauren Ba- 
rvums Q~HoBaOsS+3HeO stimmte. 

A n a i y s e :  Gef.: 15"110/o IieO, 88"42o.70 Ba; 
bet. 1g'12~ t:t20 , 38 '420 '  0 Ba. 

Ein Baryumsalz der Sulfoisobuttersgure babe ich zuerst dutch 
Oxydation des Iminocarbaminthio-isobutters/iureanhydrids oder des 
Dimethylhydantoins'-' erhalten, ebenso durch ginwirkung vgn Chlor- 
sulfons'aure auf IsobuttersS.ure, und zwar mit 4 Mol Krystallwasser. 

1 II1 der Abhandlung fiber die Iminoalh)phan.vl-propansulfosiim'e (Monatshefte 
fiiv Chemic, d6, 27) ist vevsehentlich dcv falschc Schmelzpunkt 1(~8 ~ angegebcn. 

'-' Monatshefte flit Chemie, 5', 411 his 413 (18873. 
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Sptiter hat dann v a n  C h a r a n t e  1 die Sulfoisobuttersgure eingehend 
untersucht,  dabei abet  nut  ein Barytsalz  mit 3 Mol W a s s e r  erhalten 
k6nnen. Ich babe yon den frtiheren Untersuchungen  her noch einige 
Gramme des Barytsalzes  vorgefunden. Dasselbe wurde  nochmals  
umkrystall isiert  und dabei in /iuf3erst feinen caffe~'nartigen Nadeln 
erhalten, die radial angeordnet  waren und in Rosetten yon etwa 
3 cm Durchmesser  den Boden der Schale bedeckten.  Die abgesaugte  
und an der Luft getrocknete Substanz ergab %lgende Resultate. 

A n a l y s e :  Gef.: 18'87oo IIeO , 3(}'41af~ Ba; 
bcr. fiir C~H6BaO:,S-~4H,,O: 19" 1!)%) He(), :1(;'58~ F,a. 

Es hatte also das Salz die vor Jahren mitgeteilte Zusammen-  
setzung. AIs aber der K/3rper nochmals  umkrystall isiert  wurde, 
bildete er dicke Nadeln von e twa 6 m m  L/i.nge und enthielt nur  
mehr  3 Mol Wasser .  

A n a l y s e :  Gel.: 15'12~ HeO ~ 38'40o)o Ba; 
bet. f'dr C~HL~BaOaS--I-aHsO: 15"12~i' 0 H20 , 38"420/0 Ba. 

Leider gelang es mir nicht, dieses letztere Salz wieder in das 
so charakterist isch krystall isierende erstere Salz mit 4 Mol Krystall- 
wasse r  zurt ickzuverwandeln.  Jedenfalls ist abe t  das Vorhandensein 
yon zwei  Baryumsa lzen  der Isosulfobutters/iure festgestellt. 

Die vors tehenden Untersuchtmgen wurden  mit einer Unter2 
stt i tzung der Akademie der Wissenschaf ten aus der Erbschaft  
Cz e r m a k  durchgeffihrt. 

1 Rec. d. Tray. chim. d. Pays-bas, 24, 7i 1903). 


