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Uber
Acetoguanaminsulfosiure und verwandte Korper
Von
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: in ‘Graz

(Vorgelegt in der Sitzung am 28. April 1927)

Im Anschluff an frithere Arbeiten® {iber Sulfosdurederivate
von Guanidin und Harnstoffen sollte auch das Biguanid in Unter-
suchung genommen werden. Es war dazu zunédchst das Acetat
des Biguanids herzustellen, welches durch Chlorsulfosdure in die
‘entsprechende Sulfosdure umzusetzen war.

Fiir die Darstellung des als Ausgangsmateriales notwendigen Biguanidacetats
‘boten sich verschiedene Wege: Einmal konnte das leicht erhiltliche Biguanidsulfat
mit Baryumacetat umgesetzt werden oder es konnte bei der Darstellung des Bi-
guanids das Kupfersulfat durch das Acetat ersetzt werden oder es konnte endlich
vom Biguanidkupfer ausgegangen werden. Der zweite Weg erwies sich als nicht
gangbar, indem beim Erhitzen von Dicyandiamid mit Kupferacetat und Wasser im
Rohr nicht ein Biguanidkupferacetat, sondern Biguanidkupfer erlialten wurde.

Analyse:
Gef.: 21-31 Cu, 12-169/; H,0;
ber. fiir (CoHNg)y Cut-Hy0: 21-20 Cu, 12-020); H,0.

Zur Herstellung von Biguanidkupfersulfat wurde Dicyandiamid
und Kupfersulfat in &dquivalenten Mengen mit Ammoniak teils in
Einschmelzréhren auf 110 bis 115°, teils in Champagnerflaschen
im Kochsalzbad auf 107° erhitzt. Nach mehreren Stunden wurden
die abgeschiedenen. Krystalle abgesaugt und die Mutterlauge aber-
mals erhitzt und dies so lange fortgezetzt, als noch eine wesent-
liche Abscheidung erfolgte.

Biguanidacetat. CoH;N5.CoH,0,.

Durch Umsetzung von Biguanidsulfat mit der berechneten Menge von Baryum-
acetat, Abfilirieren des Baryumsulfats, Einengen der Losung, Aufnahme des Riick-
standes in Alkohol und Fillen mit Ather wurde das Acetat in feinen Nadeln er-
halten, die zu sternférmigen Drusen vereinigt waren; im Mikroskop zeigen sich
auch feder- oder salmiakihnliche Gebilde. Die Krystatlle verloren bei 100° nichts
an Gewicht und ergaben zur Formel CoH;Nj.CoH, O, stimmende Zahlen. Schmelz-
punkt bei 175°, nach vorhergehenden Sintern. Im Wasser ist das Salz iiberaus
feicht 18slich.

1 Monatshefte fiir Chemie, 43, 485 (1922); 45, 1 (1924); 46, 23, 639 (1925).
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Analyse:
Gef.: 29-73 C, 6°98 H, 43-649/, N;
ber.: 2980 C, 6-88 H, 43-470/, N.

Melaminnitrat. C3HgNg.HNO,.

Beim Aufarbeiten der Muiterlange eines Biguanidkupfersulfats, das durch
Erhitzen im Rohr hergestellt worden, wobei versehentlich die Temperatur voriiber-
gehend auf 160° gestiegen war, wurde nach Ausfillen des Kupfers mit Schwefel-
wasserstoff und Umsetzung ~des erhaltenen Sulfats mit Baryumchlorid ein Chlorid
erhalten, welches mit Salpetersdure ein schwer I8sliches Nitrat ergab. Da es sich
dabei nicht um Biguanidchlorid handeln konnte, wurde die Substanz der Analyse
unterworfen, wobei sich zeigte, dafi salzsaures Melamin vorlag.

Analyse:
Gef.: 20°86 C, 421 H, 49-06 N, 20-78 HCI, 5-380/; H,0;
ber. fiir C3HgNg. HCI+1/,H,0: 20799 C, 4-11 H, 48-99 N, 2066 HCl,
5250/, HyO.
Das durch Ausfillen mit Salpetersidure oder einem Ilislichen Nitrate herge-

stellte, in feinen Nadeln krystallisierende Nitrat ist in kaltem Wasser sehr wenig
16slich, ziemlich leicht dagegen in heifiem.

Analyse:

Gef.: 1898 C, 3-84 H, 51-99%,; N;

ber.: 19:04 C, 3-73 H, 51-850/, N.

Ein kidufliches Melaminpriparat zeigte gegeniiber Salpetersiure dasselbe
Verhalten.

Dicyandiamidinnitrat. C;HgON,.HNO,.

In einem #dhnlichen Versuch zur Aufarbeitung der Mutterlauge des Biguanid-
kupfersulfats wurde nach Ausfdllung des Kupfers mit Schwefelwasserstoff. und der
vorhandenen Schwefelsiure mit Baryumchlorid nach Zusatz von Salpetersiure ein
viel leichter 19sliches Nitrat erhalten, das aus feinen Nidelchen, die zu Warzen
vereinigt waren, bestand. Die Analyse zeigte, daB das bisher nicht beschriebene
Dicyandiamidinnitrat vorlag. Die Bildung erkldrt sich leicht durch Einwirkung der
Salpetersdaure beim Eindampfen auf noch unveridndertes Dicyandiamid.

Analyse:
Gef.: 1445 C, 4-39 H, 4234, 42-310/; N;
ber.: 14-54 C, 4-28 H, 42-430/, N.

Die Substanz erwies sich als identisch mit einem aus Dicyandiamidinsulfat
durch Umsetzen mit Baryumnitrat erhaltenen Produkt.

Biguanidchlorid. C,H;N;.2 HCL

Durch Umsetzen von Biguanidsulfat mit der berechneten Menge Chlorbaryum,
Entfernen des Baryumsulfats und Einengen der Losung wurde ein in Wasser sehr
leicht 18sliches, in grofien sechsseitigen Tafeln krystallisierendes Chlorid erhalten.
Rathkel erwihnt ein Nadeln bildendes Chlorid, das aber nicht analysiert wurde.

Analyse:
Gef.: 41-89 HCI, 403703 N;
ber.: 41:91 HCl, 40+250/, N,
Das Chlorid beginnt bei 200° zo sintern, ist aber erst bei 350° vollkommen
geschmolzen. .

1 Ber. d. D. chem. Ges,, 72, 189 (1876).
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Biguanidkupfernitrat. (CoHgN;), Cu. 2 HNOg—+H,0.

Versetzt man die Losung des Biguanidnitrats mit ammoniakalischer Kupfer-
nitratidsung, so erstarrt der Inhalt der Eprouvette zu einem fleischfarbigen Brei,
der beim Erhitzen in Losung geht und dann in pfirsichbliifenroten Nadeln aus-
fallt, die viel leichter von Wasser aufgenommen werden, als das Sulfat.

Analyse:
Gef.: 11+56 C, 3°64 H, 41-42 N, 15-62 Cu, 4410/, H,0;
ber.: 1178 C, 3-46 H, 41-21 N, 15-51 Cu, 4-430/, H,O.

Biguanidkupferchlorid. (CoHgNj), Cu. 2 HCIH-21/3HoO.

. Wird Biguanidchlorid mit ammoniakalischer Kupferchloridlssung versetzt,
so fallt sofort ein roter Niederschlag aus, der aus siedendem Wasser umkrystalli-
siert, in feinen Nadeln sich ausscheidet, die die Fliissigkeit geradezu schleimig er-
starren lassen. Die Nadeln zeigen eine pfirsichbliitenrote Farbe, die Ldsung in
heilem Wasser ist veilchenfarbig.
Analyse:
Gef.: 11°58 H,0, 17-970/, HCI;
ber.: 1175 H,0, 18-150/, HCL

Acetoguanamin.
C(NH) —NH— C—CH, C(NH,) = N—C—CH,
oder i |
NH—C (NH) —N N = C(NHp)—N

Wird Biguanidacetat mit dem doppelten Gewichte Acetan-
hydrid im Kolbchen mit Steigrohr erhitzt, so tritt sehr bald Ein-
wirkung ein, die dann eine Zeitlang ohne Wirmezufuhr weiter
geht. Nachdem durch kurzes Erhitzen der Prozefi zu Ende ge-
fithrt wurde, 16st man den Kolberinhalt in Wasser und - engt die
Losung ein, wodurch man eine undeutlich krystallinische Masse
erhilt, die sich meist in Hauten am Rande der Schale abscheidet;
die alkoholische Ldsung erstarrt gallertartig, wie Seifenleim. Nach
den Eigenschaften und einer Stickstoffbestimmung (gef. 45-00°, N, -
ber. 45-15% N) liegt nicht, wie anfangs vermutet, ein Acetyl-
biguanid vor sondern das von v. Nenckit durch Erhitzen von
essigsaurem Guanidin erhaltene basische Acetat der von ihm Aceto-
guanamin genannten Base (C,H,N,),.C,H,O,. Dieser Befund stimmt
mit der Beobachtung von E.Bamberger und Dieckmann? {iber-
ein, nach welcher das dem Acetoguanamin homologe Formo-
guanamin aus Biguanid und Ameisensdure synthetisch zu er-
halten ist.

Durch Natronlauge wird aus dem Acetat die freie Base vom
Schmelzpunkt 265° erhalten, die alle von v. Nencki angegebenen
Eigenschaften des Acetoguanamins besitzt.

Man hat sich die Bildung aus dem Biguanid wohl so vorzustellen, daf
anfangs ein acetyliertes Biguanid entsteht, das dann weiter unter Abspaltung

1 Ber. d. D. chem. Ges., 7, 776 (1874).
2 5 > s » » 25, 539 (1897).
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eines Mol Wassers unter Ringsehluff in das Acetoguanamin, beziehungsweise seine
tautomere Form iibergeht:

H,N . C(NH).NH.C(NH).NH.COCH, — C(NH).NH.C.CH,
NH.C(NH).N
Die freie Base lieferte folgende Zahlen:

Analyse:
Gef.: 38:21 C, 5-81 H, 56-140/; N;
ber.: 3837 C, 5-64 H, 55-990/, N.

Acetoguanaminsulfosidure.

C (NH,) = N.C.CH,.S0,H
| I
N == C(NHp)—N

Zur Sulfonierung wird das freie Acetoguanamin mit dem
doppelten Gewichte Chlorsulfosdure: i einem Koélbchen mit .Steig-
rohr und angefiigtem Blasenzdhler im Paraffinbade auf 150° bis
zum Aufhoren der Salzsdureentwicklung erhitzt, was bei Verwen-
dung von 5 ¢ Ausgangsmaterial etwa eine Stunde beansprucht.
Das Einwirkungsprodukt wird mit Wasser versetzt, worauf sofort
oder nach Einengen der Losung eine krystallinischie Ausscheidung
erfolgt, die aus Wasser unter Zuhilfenahme von Tierkohle um-
krystallisiert wird. Der neue Korper scheidet sich besonders an
den vom Glasstab beriihrten Stellen der Schale in mikroskopischen,
schiefwinkeligen Bléttchen oder S#ulchen ab; er ist auch in heifem
Wasser ziemlich schwer 18slich, kaum in AlKohol. Die Analyse
ergab die Formel C,H,O,N,S der freien Sulfosdure des Guanamins.
Die Sulfogruppe kann wohl kaum wo anders als in das Methyl
des Guanamins eingetreten sein, wodurch sich die oben gebrauchte
Strukturformel ergibt. :

Analyse:
Gef.: 22-91, 23-52 C, 334, 352 H, 34-26 N, 15-830/, S;1
ber.: 2340 C; 3°44 H, 3414 N, 15:630], S.

Wihrend bei der Sulfosdure des Guanidins ein inneres An-
hydrid? gebildet wird, ist dies hier beim Guanamin nicht der Fail.
In einem Versuch wurde die Acetoguanaminsulfosdure mit
Barytwasser unter Zuhilfenahme von Methylrot als Indikator titriert.

Analyse:
Gef.: 24-049/, Ba;
ber. fiir (C,;H;0,N:S),Ba: 25°180/; Ba.

1 Die Schwefelbestimmung wurde hier wie bei den folgenden Sulfosiuren
nach der Piria-Schiff'schen Methode durchgeflihrt.

2 Monatshefte fiir Chemie, 43, 489 (1022).
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Durch Kochen der Sdure mit Baryumcarbonat und Einengen
der Losung wurde das- Baryumsalz in Gestalt von Krusten er-
halten, die bei 110° Wasser verlieren.

Analyse:
Gef.: 11-98 H,0, 22-009), Ba;
ber. flir (CH03N;5),Ba--4 Hy0: 11-66 Hy0, 22-2490/; Ba.

Acetylierung von Dicyandiamid, Bildung von Methylimino-
oxytriazin.

Wird feingepulvertes Dicyandiamid mit etwa dem doppelten:
Gewicht Acetanhydrid im Kolbchen mit Steigrohr erhitzt, so tritt
alsbald eine heftige Reaktion unter Aufkochen ein, die man durch
Entfernung der Flamme maéfligt. Man tut gut, nicht mehr als 10 ¢
Dicyandiamid auf einmal in Arbeit zu nehmen, weil sonst durch
die heftige Einwirkung ein Teil des Kolbeninhaltes herausge-
schleudert werden. kann. Nach Ablauf der Reaktion erhitzt man
noch kurze Zeit und kocht dann den breiigen Kolbeninhalt mit
Alkohol aus. Der unldsliche Riickstand stellt getrocknet ein stauben-
des Pulver von schwach gelblichweifler Farbe dar, das aus Wasser
umkrystallisiert werden kann. :

Analyse:
Gef.: 37-98 C, 4°02 H, 4426, 44089/, N;
ber.: 38+09 C, 4°76 H, 44-449/, \.

Diese Zahlen flihren zur Formel C,H,ON,; der Korper ist
nach seinen FEigenschaften das bereits von v. Nencki! aus Gua-
namin durch Kochen mit Lauge erhaltene Acetoguanid (Methy!l--
iminooxytriazin nach Ostrogovich?), wie sich auch durch Ver-
gleich mit einem nach dieser Methode dargestellten Priparate leicht
nachweisen liel. Da die Ausbeute etwa 80 bis 85%, des ver-
wendeten Dicyandiamids betrdgt, ist in der neuen Synthese ein:
bequemer Weg zur Darstellung gegeben.

Eine 7Probe der Verbindung wurde mit der dquivalenten
Menge Pikrinsdure und Wasser gekocht, worauf. beim FErkalten
prachtige zentimeterlange Nadeln des Pikrats ausfielen; dieselben:
zeigten keinen scharfen Schmelzpunkt; sie begannen bei 240° zu.
sintern und waren gegen 260° unter Zersetzung geschmolzen,

Analyse:
Gef.: 34-10 C, 2-66 H. 27-469%, N;
ber. fir C;HON,.CgH,;0;N5: 33-80 C, 2+55 H, 27-610, N.

1 Ber. der D. chem. Ges., 9 233 (1874).

2 Anal. Chem. Pharm., 288, 318 (1895); L'Orosi, 19, 397 (1896); Gazz..
chim. itall, 27, 1., 223 (1897); Chem. Zentralbl., 1897, 1., 472.
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Die Bildung des Acetguanids hat man sich wohl so zu denken, daB zunichst
.das Dicyandiamid (Cyanguanidin) durch das Acetanhydrid acetyliert wird, worauf
anter Ringschluff eine Wanderung des Sauerstoffs des Acetyls eintritt, etwa im
.Sinne des folgenden Schemas:

C(NH)—NH.COCH, C(NH)—NH
| - l C—CHyg
NH.CN NH. Co—N7

Acetguanidsulfosiure, Met_hylimino oxytriazinsulfosdure.
C(NH)— NH
{ C—CH,. SO H
NH— CO——N/

Zur Sulfurierung wurde wie frither verfahren, d. h. 5 g ge-
trocknetes Methyliminooxytriazin mit 10 g frisch destillierter Chlor-
-sulfonsdure im Kolbchen mit Steigrohr und Blasenzéhler im Paraffin-
bad auf 150° erhitzt. Nach Aufhéren der Gasentwicklung wird
-erkalten gelassen und der Rickstand mit Alkohol iibergossen,
-worauf sich die neue Verbindung Kkrystallinisch .ausscheidet. Sie
-wird aus siedendem Wasser umKkrystallisiert. Auch aus dem Alkohol
gewinnt man durch Abdestillieren auf ein Drittel noch etwas der
Substanz. Die Sulfosiure bildet aus feinen Nadeln zusammen-
gesetzte Bléttchen und Schollen, die in Wasser ziemlich leicht
16slich sind, sehr wenig in Alkohol.

Analyse:
Gef.: 2300 €, 3:10 H, 27-28 N, 15-449/; S;
‘ber.: 23°29 C, 2-90 H, 27-18 N, 15°550/, S.

Barytsalz.

Wird die Sdure mit Baryumcarbonat gekocht, so entsteht das
:ziemlich schwer 0sliche Barytsalz, das durch Auskochen des
Niederschlages mit viel Wasser und Einengen der Losung in
Gestalt diinner Krusten und Hiute an den Réndern der Schale und
.an der Oberfliche der Flussigkeit zur Abscheidung gelangt. Das
Salz enthélt Krystallwasser, das schon an der Luft teilweise ent-
-weicht, weshalb bei verschiedenen Bestimmungen differierénde
Werte erhalten wurden. Ich zog es daher vor, das bei 140° ge-
itrocknete Salz zu analysieren.

Analyse:
Gef.: 2542, 2520, 24-99 Ba, 20°620/; N;
ber, fiir (C,;H;O04NS),Ba: 25-08 Ba, 20-460/, N.

Es wurde auch versucht, die Verbindung durch Erhitzen mit
Barytwasser auf 130 bis 140° im Rohr zu spalten, um den Nach-
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weis zu flihren, daf die Sulfogruppe in den Essigsdurerest ein-
getreten sei (Bildung von sulfoessigsaurem Baryum); es wurde
aber das Barytsalz unverdndert zurlickgewonnen.

Acetoguanamid, Methyldioxytriazin.

CO—NH—C—CH; C(OH) = N—C—CH,
| [ oder | [
NH—CO—N N = G (OH)—N

Zur Darstellung kann man das aus Dicyandiamid und Acet-
anhydrid bereitete, durch Auskochen mit Alkohol gereinigte Roh-
produkt von Acetoguanid beniitzen. Es wird mit dem sechsfachen
Gewichte von konzentrierter Schwefelsdure auf 150 bis 160° er-
wirmt, bis das Schiumen aufhdrt, und der honiggelbe Syrup nach
dem Erkalten mit Alkohol ibergossen. Nach ldngerem Stehen er-
starrt die Masse krystallinisch. Zur Reinigung wird dieselbe, die
wesentlich aus dem Sulfat des Methyldioxytriazins besteht, in
Wasser geldst, die Schwefelsdure durch vorsichtigem Zusatz von
Bleiacetatlosung, das Uberschiissige Blei durch Schwefelwasserstoff
ausgefallt und die filtrierte Losung verdampft. Beim UbergieBen
des Rickstandes mit Salzsdure erstarrt derselbe zu einem Krystall-
brei des Chlorids, das nach dem Umkrystallisieren aus siedendem
‘Wasser rein ist.

Analyse:

Gef.: 21-710] HCI; ber. fiir C,H;0,N, . HCI: 21680/, HCIL

Aus einem Anteil des Produktes wurde durch Kochen mit der
berechneten Menge Pikrinsdure das bisher noch nicht beschriebene
Pikrat in langen, gelben, lebhaft schillernden Nadeln erhalten, die beim
Erhitzen bis 230° zu sintern begannen und erst bei 270 bis 280°
einen undeutlichen Schmelzpunkt unter Zersetzung aufwiesen.

Analyse:
Gef.: 3360 C, 2-81 H, 23-890/, N;
ber. fiir C4HzO,Ng. CgllgO¢Ng: 33-70 C, 2-26 H, 23:600/, N.

s liegt also das bereits von v. Nencki! aus Acetoguanamin
durch Erhitzen mit Schwefelsdure dargestellte Acetoguanamid vor,
das nun leicht aus dem Dicyandiamid erhéltlich ist. Die Ringstruktur .
wurde durch einen Oxydationsversuch bewiesen. 5 g der Ver-
bindung wurden mit 30 g Salpetersdure vom spezifischem Gewicht 1-3
erwidrmt, worauf eine heftige Reaktion eintrat, nach deren Ablauf
sich alsbald ein krystallinisches Pulver (iiber 2 g) abschied, das
nach dem Umkrystallisieren lange, feine Nadeln bildete, welche
die Reaktionen der Cyanursdure (Kupfersalz, schwer losiiches Natron-
salz) gaben.

1 Ber. d. D. chem. Ges., 9, 234 (1876).

Chemiecheft Nr. 3 und 4. i2
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Analyse:
- Gef. fiir die bei 100° getrocknete Substanz: 32660/,
ber. fiir C3H,04N5: 32-550/, N.

Acetoguanamidsulfosidure, Methyldioxytriazinsulfosiure.
CO—NH—C—CH,.S03H
\ f
NH—CO—N

Zur Darstellung wurde zuerst das salzsaure Salz des Methyl-
dioxytriazins mit Chlorsulfosdure behandelt, aber dabei das Aus-
gangsmaterial zum grofiten Teil unverdndert zuriickerhalten. Wird
aber die freie Base mit dem doppeltem Gewicht Chlorsulfosdure
in der frither beschriebenen Weise erhitzt, so ftritt bald Salzsdure-
entwicklung auf, die durch FErhitzen auf 150° zu Ende gefiihrt
wird. Das Einwirkungsprodukt wird mit Alkohol ausgekocht, der
unldsliche Rickstand in Wasser aufgenommen, durch Kochen mit
Baryumhydrat und Entfernen des iberschiissigen Baryts durch
Kohlensdure das Barytsalz hergestellt, das nach Eindampfen der
Losung in glinzenden Schuppen hinterblieb. Die bei 140° ge-
trocknete Substanz ergab:

Analyse:
Gef.: 13:94 C, 1+11 H, 12:47 N, 9:21 S, 39-80, 40° 019/, Ba;
ber. fiir C;H;O5NsSBa: 14-01 C, 0°88 H, 12-27 N, 9:36 S, 40120/, Ba.

Krystallwasserbestimmungen lieferten 15-82 und 15-720/y H,0; ber. fiir
3 Mol H,0: 15-540,.

Das Salz weicht von der erwarteten Zusammensetzung ab,
indem es zwei Aquivalente Baryum enthdlt; es mufi aufler in den
Sulfosdurerest noch ein Aquivalent Baryum in eine Imidgruppe
oder was wahrscheinlicher ist, in eine Hydroxylgruppe ciner tauto-
meren Form eingetreten sein:

C(OH) = X
C—CH,.$0;ba

I{':C(Oba)—lil\l

Dafl das Acetoguanamid mit Basen salzartige Verbindungen
bildet, gibt schon v. Nencki an. Ich habe das Rohprodukt aus
Acetoguanid und Schwefelsdure direkt mit Barythydrat gekocht,
den Barytiiberschufi durch Kohlensdure entfernt und das Filtrat
eingeengt. Es hinterblieb in sehr kleiner Menge ein Riickstand,
der mit Salzsdure sofort zu Krystallen erstarrte und wohl nur un-
verandertes Acetguanamid waren. Es mufite also die Hauptmenge
des organischen Korpers im Riickstand beim Barymsulfat verblieben
sein. Dieser Riickstand wurde mit verdiinnter Salzsdure ausgekocht
und das Filtrat mit Ammoniak gefdllt, wodurch die Baryumverbin-
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dung des Methyldioxytriazins als weiler, amorpher Niederschlag
ausfiel.
Analyse:

Gef.: 3515, 35°31 Ba, 21-610/5 N;

ber. fiir (C,H,0,N3),Ba: 3527 Ba, 21-580/, N.

Da also das Acetguanamid als einbasische S#ure fungiert, ist
es erkldrlich, daBl die davon abgeleitete Suifosdure zweibasischen
Charakter besitzt.

Propylenguanaminsulfosiure.!
C (NH,) = N-—C—CH (SO3H). CH, . CH,
i

N = C(NHy)—N

Das Propylenguanamin wurde von v. Nencki? durch Erhitzen
von buttersaurem Guanidin auf 230° .zunédchst als buftersaures
Salz erhalten, aus dem durch Natronlauge die freie Base dargestellt
wurde. Dieselbe wurde wieder mit Chlorsulfosdure auf 150° er-
hitzt und - das Rohprodukt tiber das Barytsalz gereinigt. Die aus
letzterem durch Schwefelsdure abgeschiedene freie Sdure bildet
undeutlich krystallinische Schollen, die in Wasser leicht 18slich
sind, von Alkohol wurden sie kaum aufgenommen.

Analyse:
Gef.: 3040 N, 13-8290/4 S; ber.: 30-04 N, 13-7590/, S.

Isopropylenguanaminsulfosiure.

CH,
C(NHy) = N—C—C (SO3H)<

| I CH,
N = C(NHy)--N

Der Kérper wurde wie der vorige aus dem von v. Nencki-
schen?® Isopropylenguanamin und Chlorsulfosdure gewonnen. Das
Rohprodukt wird am besten mit Alkohol behandelt und der krystal-
linische Riickstand aus siedendem Wasser umkrystallisiert. Die
Sédure bildet mikroskopisch feine Nadeln, die zu Sternchen zu-
sammengelegt sind. Sie ist in kaltem Wasser ziemlich schwer
16slich, kaum 18slich in Alkohol. Beim Erhitzen im Kapillarrohrchen
.sintert die Substanz unter zunehmender Dunkelfdrbung bei 300°,
ist aber selbst bei 360° noch nicht geschmolzen.

1 Ich habe bei den beiden folgenden Verbindungen die von v. Nencki an-
gegebenen Namen beibehalten, obwohl sie nicht besonders gliicklich gewdhlt er-
scheinen. In der Formel habe ich den Sulfosdurerest als in u-Stellung eingetreten
angenommer, da dies beim Erhitzen von Chlorsulfosdure mit Buttersdure der Fall ist.

2 Ber. d. D. chem. Ges., 9, 229 (1876).

3 Loc. cit.
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Analyse:
Gef.: 30°23 N, 13-910/y S; ber.: 30-04 N, 13-750/; S.

Die vorliegenden Untersuchungen konnten mit einer Unter-
stitzung der Akademie der Wissenschaften in Wien aus dem
Ertrdgnisse der Scholz’schen Stiftung ausgefiihrt werden, wofiir
auch an dieser Stelle mein ergebenster Dank zum Ausdruck ge-
bracht werden soll

Schliefilich erwdchst mir noch die angenehme Pflicht, Herrn
Hofrat Dr. Iriedrich Emich daftr herzlichst zu danken, daff ich
die vorstehende Arbeit in seinem Laboratorium durchfithren konnte




