
424. S. Gabr ie l :  Ueber Nitrosoderivate einiger sauerstoff- 
haltiger Imidok6rper. 

[.lus dem I. Berliner Universitatslaboratorium.] 

(Vorgetraaen in der Sitzung am 22. Mai 1905; eingegangen :im 23. Juni 1VOS.; 

Die in der  rorangehenden Abhandlung beschriebenen cyclischen 
lminbasen 

co. N H  . CH2 CO. NH .CH? 
CO-0 -- CHe 

‘%I19 und C6H4( Cs H4c, CO-0-CHz’ 

besitzen ihrem Bau nach eine gewisse Aehnlicbkeit  mit  G r a e b e ‘ s  

L)a nun Letzteres sebr leicht in ein Nitrournin iibergeht und dies 
durch Alkali  gemas8 der  Gleichung: 

zerfallt , schien e s  angezeigt, auch die neuen Iminbasen zu nitrosiren. 
und das Ferhal ten de r  Producte zu priifen. 

Zur  Gewinnnng dieser Verbindung brauclit mnii sich die freie 
Jininbase nicht erst  herzustellen, kann vielmehr verfahren, wie bereits 
in der  vorangehenden Abh:md!ung bei der  Darstellung des Nitros- 

Das Rohproduct (21 g aus 
. 30 g Brornpropylphtalimid) ergiebt, aus 1GO ccm siedendem Alkohol 

schnell umkrystall isir t ,  ca. 14 g hellgelbe, gypsllinliclre oder  such 
rhornbendodekalderlbnliche I<rystalle, die bei 1.23 unter Rlasenwerfen 
schmelzen. 

.amins (S. 2394) beechrieben worden ist. 

0.1G13 g SlJSt.: 0.3374 g co,, o.OdlS R H30. 
CIIH~ON~OL Bw. C 57.03, H 4.26. 

Gcf. n 5G.41, B 4.27. 

D e r  Korper  lost sich in heisseni B e n d ,  Essigester urid A l -  
kotiol. Er giebt die L i e b e r m s u n ’ e c h e  Reaction uud wjrd, wie hereits 
angefiihrt, beim Erwarmeu  mit Salzeaure unter Abspaltuiig ron salpe- 
triger Siiure wieder in die Irninobase zuriickverwandrlt .  Die gleiche 
Anfspaltung erfiihrt e r  allinPhlich beim Kochen mit Alkohol ,  so dase 
uiaii schliesslich beim Verdunsten der  obigen alkoholischen Mntterlauge 
Aminopropylphtaresterelure, NH2 . C3 HG . 0 . CO . c6 H, . COe H + aq 
(Ychrnp. 168--1690). erhslt .  
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Analog dem Nitrosophtalimidin entwickelt der Korper beim Er- 
wiirmen rnit Alkalilauge Gas, indem e r  sich klar  aufl6st. 

Um die Mengc des Gases zu bestimmen, brachte ich ein abgewogene3 
Quantum des IGrpers mit etwas Wasser in einem Fractionirkolben (ca. SO ccm 
fassend), dessen Ableitungsrohr rnit einem Schiff'schen Azotometer in  l-er- 
bindung stand, und der mit einem doppelt durchbohrten Pfropfen geschlossen 
war; durch die cine Bohrung war ein Rohr nnhe bis an den Waseerspiegel 

egefhhrt, das sich an einen KohlensPureentwickler schloss ; i n  der andereu 
Bohrung stak ein mit verdinnter Kalilange gefhllter Tropftrichter. Nachdem 
die Luft aus dem Spparat durch Kohlensaure verdringt war, liess man Kali- 
lauge einfliessen, erwarmte den Kolben, fing das Gas auf und trieb den Rest 
durch Kohlensaure fiber. 

0.2579 g Sbst.: 25 ccm Gas (180, 753 mm); - 0.3263 g Sbst.: 32.3 Gas 
:15.5", 759 mm). 

C ~ , H ~ O N P O ~ .  Ber. N 11.97. Gef. N 11.41, 1141. 

Das entwickelte Gas  ist als Stickstoff in Rechnung gesetzt und 
bestarid thatsiichlich nur aus diesem Element, d a  es sein Volumen 
weder iiber Kaliumpyrogallat noch nach Zumischen von Luft beim 
Durchgang durch eine gliihende Platincapillare Inderte. 

Zur Gewinndng der iibrigen Zersetzungsproducte wurden 6 g Ni- 
trosamin mit ca. 110 g I/O-n. Kali auf dern Wasserbade in Losung ge- 
bracht, die klare Fliissigkeit im Vacuum bei 500 rollig abgedampft 
und die verbliebene etwas zahe Salzkruste mit kochendem Alkohol 
ausgezogeu; das Ungeloste erwies sich als K a l i u m p h t a l a t ;  die Lii- 
suug gab beim Verdunsten einen Syrup, aus dem sich durch Destilliren 
etwa 1 g eines farblosen, rnit Wasser mischbaren Oels rorn Sdp. CLL. 

21Y0 isoliren liess. In ihm lag offenbar T r i m e t b y l e n g l y k o l  (Sdp. 
210° nach H e n r y )  vor. Zur besseren Charakteristik wurde es  in das 
B e n z o a t  verwandelt, indem man es rnit dem doppelten Volumen Ben- 
zoylchlorid wenige Minuten lang aufkochte und nach dem Erkalten 
mit iiberschiissiger Sodaliisung zur Entfernung des unverlnderten 
Chloride schiittelte, wobei das Oel krystallinisch erstarrte. Das auf 
Thon getrocknete Product schoss aus Petrolather beim Abkiihlen in 
derben, kurzen Prismen oder Nadeln vom Schmp. 57.50 a n ,  welche 
sich als T r i m e  t h y I e n  b e n z o a  t ,  (C, Hs .CO,)z(CH&, erwiesen. 

0.1710 g Sbst.: 0.0909 g HaO, 0.4500 CO?. 

CllH1604. Ber. C 71.53, H 5.64. 
Gef. 9 71.76, )) 5.91. 

R e b o u l  (Ann. Chem. Phys. [5]  14, 500) giebt 530 als Schnielz- 
,puirkt an. 
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Iliernach ist also erwiesen, dass das  Nitiosamin gemiise der  
Gleichuqg: 

CO. N( NO).CH2, 
CsH4'C0 . CH2' CH2 + 2 H2O 

= C6H4<kZ: + N2 + ( C H S ) ~ ( O H ) ~  

i? Phtsleaure, Stickstoff und Trimethylenglykol zerfallt. 

CO. !'I (NO). CHe 
CO 0 CHa 

11. N i t r o s a m i n ,  CsHq< 

kann analog dem unter I beschriebenen dargestellt werden und 
zwar entweder aus der Iminobase oder direct aus dem Bromiithyl- 
phtalimid: zu dem Eode lijst man 5 g des letzteren rnit 3 g Kali und 
1Occm Wasser durch Erhitzen auf dem Wasserbade auf, kuhlt dann 
ab. setzt darauf die dem Kali aquivalente Meqge 10-procentiger Salz- 
aiiure und schliesslich ca. 1.7 g Kaliumnitrit hinzu, worauf eine schnell 
kryetallinisch erstarrende Emulsion ausftillt. Sie schiesst aus heissem 
Alkoliol in schwach gelblichen Platten an, zeigt die L i e b e r m a n n -  
sche Keaction und schrnilzt bei 137 O unter allmahlicher Gasent- 
wickelung. 

0.1710 g Sbst.: 0.3454 g Cog, 0.0574 g HsO. - 0.1806 g Sbst.: 19.6 ccm 
h- ( IY,  772 mm). 

CloHeNgO,. Ber. C 54.55, H 3.63, N 12.i3. 
Gef. )) 55.08, )) 3.73, s 12.74. 

Die Nitrosoverbindung wird beim Erwarmen rnit starkem Alkali 
uriter lebhafter Oasentwickelung und Gelbfarbung zersetzt, wobei sich 
@in Geruch nach Aldehyd bemerkbar macht. 

Wendet man dagegen verdiinnte Lauge an, so lost sie sich ohue 
Farbung unter Schaumen auf. Urn das entwickelte Gasquantum zu 
bestimmen, bediente ich mich des oben bescbriebenen Apparatea. E3 
crgaben : 

I. 0.5902 g Sbet.: 79.2 ccm Gas (IS", 775 mm). 

Unter der Annahme, dass der gesammte Stickstoff entweicht, wird 
auf 1 g-Mol. (220) berechnet 22.4 L ( O O ,  760 mm); 

dagegen sind gefunden 42.1 D ( *  ). 

Das gefnndene Gasvolumen ist also nahezn doppelt so gross a h  
berechnet, kann demnach nicht aus reinem Stickstoff bestehen. In  
.der That  erwies es sich als brennbar mit leuchtender Flamme, gab 
in auimoniakalische Cupro- reap. Silber-LBsung geleitet einen blutrotben 
resp. stark explosiven weissen Niederschlag, enthielt also A c e  t y l  e n .  
9 3 s  Volumen des Letzteren ist nicht ganz so gross wie das des Stick- 
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Btoffs, was aus folgender nhne besondere Sorgfalt ausgefiihrten Ana- 
l y e  zu ersehen ist: 

? I ~ . G  ccin des im Nitrometer .iiifgefangeiien Gases hinterlieshen nach dem 
.411sorhi~en des Acctylens 14 ccm N. 

Dernnach haben obige 
1. 0.3902 g Shst. ergeben bei 180. 774 mm: 44,7 N und 34.2 GHz. 
Ferner ergaLwrl 
IT. 0 1922 Sbst.: bei 200, 739 mm: 21.9 N und 17.9 CtHs. 
111. 0.2123 g Sbst : bei 20.50, 7GO m m :  23,8 pu’ und 19.0 CzHv. 
Der gefuiidenc Stickbtoff wurde wie oben auf  seine Reinheit gi~- 

111 iift ; er repriisentii tt! den gesamtrii I h t t  ag dee R’itrosamiiis: 
CloHsNnO,. Ber. 12.73. Gef. T. 13.55. 11. 13.0s. 111. I.?.% N. 

Hiernach zerfallt also die Sitrosoverbindung unter dem Einfluse 
des  Alkalis nach der Gleichung 

cosH + Na + CnHz CO.N(NO).CH2 
CO 0 CH:! 

CGH,’, . -  - C6H4<c02H 

i n  S t i c k s t o f f ,  A c e t y l e n  und P h t a l s i i u r e ;  letztere ist im Kolben- 
itihalt leicbt nachzuweisen. Der Fehlbetrag an Acetylen, desseri 
Vrllutnen gleicli dem di.s Stickstotfs s4i i  solltr, ist a n f  die gr6eser.e 
~~.;issrrliisliclikeit ziiriickziifuhrcw. 

Die beiden Gase sind voraussichtlich erst secundare Zersetzungs- 
producte: nls prim&res k6nnte man Nitrosaminniithanol, NO.  N H .  CH2. 
CH;, . OH, oder Diazoathannl, Nz: CH .CH2 .OH vermuthen. Die Re- 
:it.tiou sol1 deshalb noch genauer untersucht werden. 

Hier sei nur noch bernerkt, dass der Xitrosokorper niit nlkoholi- 
schem Kali ubergossen ausserst heftig unter Gelbfiirbung und Selbst- 
erliitzung reagirt, dass e r  bei Oo iu alkoholischem Kali sich zuniichst 
itist, unl bald darauf Gas zu entwickeln, uiid dass er bei Oo in Holz- 
peist mit Natriummethylat eofort und mit Ammonink allmiihlich auf- 
Echiiumt. 

Zwischen den beiden Nitrossminm 
CO. N(IV0). CH?, CO. N (KO). CHz ,CHI und CCH4’ 
CO 0 CH? ‘CO 0 CH2 

Cg H4 <. 
ljesteht demnach im Verhalten gegen Alkali der Unterschied, dass ails der 
Trimethylenverbindung Stickstoff uiid die Trirnethylenkette :tls Tri-  
inethylenglycol ahgespalten wird, wahrend die Aetbylenbase neben Stick- 
..:off statt des zu erwartenden Aetliylenglykols Acetylen liefert. 

Es war deshalb die Frage, ob diese Verschiedenheit des Zerfitlls 
d.imit irn Zusammenhang stande, dasg im ersten Fall Stickstoff resp. 
sailerstoff an den Enden einer 3.gliedrigen Kohlenstoff kette, im zvveiten 
Fa l l  an benachbarten Kohlenstoffatomen stehen. 



F u r  die Entscheidung dieser Frage eigneten sich Versuche niit 

dem p-Brompropylphtalimid, C,H4<Eg>N .CH? . C H B r  .CH3, aus 

welchem bei analoger Behandlung ein 

,CO.N.(NO).CH:,  
T O  -0 CH.CH3' 

111. N i t r o s a m i n ,  C6Il4( 

liervorgehen musste. 
Ich habe diesen Korper, ohne RCcksicbt auf die fibrigen Zwischen- 

producte, deren Natur nach der vorangehenden Abhandlung leicht zu 
rrschlieeseii ist, wie folgt dargestellt. 

10 g $.Brompropylphtalimid I )  werden mit 20 ccm 4-n Kali iu 
dtar Kalte geschuttelt, bis (nach ca. l'/a Stunden) Losung einge- 
treten ist. Nun siiuert i ~ i m  mit verdiinnler Salzslure an und fiigt 
e t w i l  3.5 g Kaliumnitrit allmiihlich hinzu, worauf aich etwa 5.5 g 
Kitrosamin als scliwach gelbliches, bald krystallinisch erstarrende3 
Gerinnsel abscheidrn. Aus heissem Alkohol schiesst es  in derbeii 
T-ierkantigen Saulen resp. rhombischen Platten vom Schrnp. 1470 his 
14x9  an. 

0.1905 g Sbst.: 0.077s g H20, 0.31J61 g COs. 
CII B1oNa0,. Ber. C 5i.03, €1 4.?6. 

Guf. r~G.70, > 4.54. 
Mit verdiirinter Nntron1:iuge liist sich die Substanz gleich d e u  

beiden nnderen Nitrosaminen unter C;nsentwickelung, und zwnr ergabrn 
unter I3enutzung drs  fruher beschriebenen ripparats 

I. 0.2591; g Sbst.: 53.8 ccui Gas (1i.5", '71;s mm). 
Unter Annahme. dass die Substanz gernlss der Glrichurig 

co . s . ( S O ) .  CH* C H  
C~HI' = CeHI(CO*H)2 + 9 2  + ... 

CO 0 CH.CH3 C.CHs 
i n  I'htalsBure, S t i c k s t o f f  und A l l y l e u  zerfallen ist, wurde auf 
. \ i l ?  lei1 grpriitt. 

In  der Th:it brennt das G a s  mit russendur Flamme, giebt mit 
:tnin;oniakalischer Cuprolijsuiig eineu gelblich-grunen Niederschlag. 
ruit Silbernitrat eine gelbe, dann weiss werdende, nach den1 Trockrien 
verpuffende und mit Sublimat eine weisse Fallung, reigt alao die 
Reactionen des Allylens. 

Btxi e inw Bestimmung des Ailyl(?nj hinterliesstxn 35.2 ccni obigen GasL.s 
l!+.ti vein N. 

Demnvch sind entdanden :iub obigen: 
[. 0.2536 g Sbst.: (lei li .Y, 763 mnij :  2:).9d ccm P: und 23.54 ccui CSHL.  
Perner gaben : 

I )  0. Seitz .  diese Berichte 24, 21I;.?7 [1Y9I!. 
- 
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11. 0.2733 g Sbst.: (bei 18.5'), 767 mm): 2i .5  ccm N und 26.3 ccm CaH1. 
Der Stickstoff stimmt besonders bei der zweiten, sorghltigeren dnalyse 

genau auf die berechnete Mengc: 
C I ~ H I O N ~ O ~ .  Ber. 11.97. Gef. I. 13.4i. 11. 11.75 N .  

Aus diesen Versuclien geht also hervor, daes das Nitrosamin, 
,CO. NH . CHa 

welches sich yon der Propylen-Iminobase CcH,, 
CO-O-CH.CH3. 

(oicht isolirt) ableitet irn Verhalten gegen Alkali der Aetbylen-, 
nicbt der isomeren Trirnethylen.Base ahnelt, dass also anscheinend 
die Fahigkeit, Kohlen wasserstoffe der Acetylenreihe abzuspalten, daron 
abhangt, dassIminogruppe sowieSaoeretoff an zwei benachbarten Rohlrn- 
stoffatomen haften. 

Urn die Richtigkeit dieser Annahine an einem m8glichst einfacfiela 
Derirat zu prijfen, welches in seinem Bau der Aethyleniminobaw 

CO.NH.CH2 
CaH,:, CO-O-CH2 

iilnelt, hahe ich rersucht, das eeit langem bekannte Anhydrid der .  
NH.CH2 
O-CHs 

Osathylcar baminsiure, CO< . , in das 

N (NO). CH2 
IT. X i t r o s a m i n ,  CO<o b H ,  

2 

zii rerwandeln. 
Zur Darstrllung drs  Anhpdrids empfiehlt es sich, den durcb 

rolliges Eindampfeii von Bromathylamiubromhydratlosung und Natriurn- 
bicarbonat gewonnenen Riickstand ') irn S o x  h 1 e t -  Apparat rnit Benzol 
auezuziehen, dae aledann beim Erkaltea etwa 50 pCt. der Theorie id 
langen farblosen Nadeln liefert. 

Zur Nitrosirung lost man 2 g Anhydrid in 12.5 ccm 2-n. Salzsaure 
Lei 00 auf, fiigt dann untrr Eiekiihlung allmahlich 2 g Kaliumnitrit 
uuter Urnschiittcln hinzu und lasst das Ganze etwa 1 Stunde in Eis  
stehen; der entstandcne, echwach gelblicbe Krystallbrei wird abge- 
sogen, mit wenig Eiswasser gedeckt und auf Thon getrocknet. Die 
Substanz lost sich sehr leicht mit gelber Farbe in Alkohol, Essigester 
uiid Benzol, ziemlich leicht in  Wasser, wenig in Petrolather. Zur 
Analyse wurde sie aus  lauwarrnem Eaeigester auf Zusatz ron Petrol- 
ather in langen seidenglanzenden Nadeln r o m  Schmp. 530 erhalten. 

Dieselbe Verbindung wird auch gewonnen, wenn man das Ox%thyl- 
carbaminsHureanhydrid C3 Hs NO2 in  Aether aufschlHmmt, SalpetrigsHure 
durchlcitet und das  Ganze eine Stunde stehen IHsst, wonaeh klare L6sung 

:) S. G a b r i e l  u .  G. Eschenbacfi :  Diese Berichte 30, 2494 [1S97]. 

~- - 
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eintritt ; nach Verdunsten derselben verbleibt ein dickes Oel, das beim Ver- 
reiben mi t  etwas Waseer zu Krptallen vom Schmp. 530 eratarrt. 

Die Analysen: 
0.1726 g Sbst.: 0.0>83 g COs, 0.1987 g H10. - 0.1524 g Sbst.: 31.1 ccm. 

N (17.50, 762 mm). 
CSH4NaOs. Ber. C 31.03, H 3.45, N 24.14. 

Gef. n 31.41, )> 3.75, s 23.80. 
lassen keinen Zweifel, dass ein Nitrosamin von der erwarteten Zo- 
sammensetzung vorliegt. 

Die Substanz ist ziemlich instabil; an der Luft und selbst im 
Exsiccator zersetzt eie sich oft freiwillig nach mehreren Tagen unter 
Hinterlassung einer zahen, harzigen oder schwammigen Masee. Man 
darf sie nicht in geschlossenen Oefassen aufbewahren, weil der Zerfall 
ohne ersichtliche Veranlassung plotzlich unter starker Gasentwickelung 
erfolgt. Aeusserst empfindlich ist sie gegen Alkali: mit einem 
Tropfen 33-procentiger K a l i l a u g e  in Beriihrung gebracht, zischt 
sie auf und f i i n g t  dann F e u e r .  

In verdiinntem Alkali dagegen lost sie sich ohne Fi rbung unter 
Schaumen klar auf. 

Das im letzteren Falle entwickelte Gas wurde wie friiher unter- 
sucht: Es enthielt, wie erwartet, Acetylen neben Stickstoff und zwar 
wurde erhalten au8  

GHa N2 - Substanz : Gas - 
I. 0.1426 38.6 ccm [17.5O, 762 mm] 11.72 ccm 26.88 

11. 0.1498 39.6 )) []SO, 766 ] 9.6 )) 30.0 
111. 0.1549 38.5 2 [20.S0, 762 * 3 8.5 30.0 
1V. 0.1586 40.8 D [N", 761 s ] 7.7 33.1, 

ail Stickstoff also: 
Ber. fur  CSHdN203 24.14. Gef. I. 81.98, 11. 23.43, 111. 22.26, IV. 24.14. 

Die Zablen unter C2Hz und Nz lassen erkennen, dass die ent- 
wickelten Acetylenvolumina nor etwa '/$-'/, des Stickstoffs betragen, 
dass sich also neben dem Zerfall 

c.o< N'(No)*CH2= COz + Ns + H,O + G H 2 ,  
0 - CHa 

offenbar noch andere Vorgange abspielen, bei denen allerdings eben- 
falls der gesammte Stickstoff elementar abgeschieden wird. 

Die Verhiiltnisse sollen noch eingehender studirt werden. 

V. S o n s t i g e  V e r s u c b e .  
Auf der Suche nach sonstigen Iminokorpern, welche im Stande 

wSren, Nitrosamine von ahnlicher Zersetzlichkeit zu ergeben, wie sie 
zovor geschildert worden ist, habe ich das 
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rlnrgestellt, welches in seineni Hall Init der Irninobase 
CO.NH.CHz 
CO-O-CHI ’ Cg H4< 

grosse Aehulichkeit zeigt, niir dass es statt der riitgschliessenden 
o-E’lienjlengruppe zwei Phenplgruppen enthalt. 

Zur  Gewinnung der Substanz braucht man die durch Auf kochen 
von Bromathylbenzamid, Br.CHz.CH,.NH.COCGHS, mit Wasser rr- 

hiltliche Lijsung des bromwasserstofsauren Aniidoathylbenzoats ’) 
C ~ H ~ . C O . O . C * H ~ . ~ H ~ . H B I .  nur mit Alkali und Benzoylchlorid 
tiichtig durchzuschiitteln; es bildet sich eine Emulsion, die schnell 
krystallinisch erstarrt. Das Product wird sehr leicht von Alkohol 
uiid Essigester. sehr schwer von I’etrolather, massig von Benzol ge- 
lost und schiesst aus wenig Aether i n  flachen Nadeln vom Schrnp. 
i i Y - - Y ‘ J O  an. 

0.1.588 g Ql.bct.: 0.4153 g COa, O.OS31 g HaO. 
C16HljNOs. Bcr. C 71.37, II 5.58. 

Gef. %) 71.01, 5.74. 
Die Versuchr, dies Benzamidoiirhylbenzoat in benzolischer Losurig 

niit Salpetrigsaure zii nitrosiren schlngen fehl; der Misserfolg ist wohl 
dur:iuf zuriickzufiihreii, duss dieser Verbilldung im Gegensatz zu deiii 
cyclischen Imineu basischer C,harakter r6llig feliit. 

Dnss die cyclische Structur den basischeii Charakter einer Imino- 
verbinclung wesentlich z u  steigrrxt vermng. zeigt auch ein Vergleich 
z w is c hen 

CH2 . co. 
>NH Pyrrolidon, 

CH? .CH% 

‘Ind CH3 CHa.CHr ‘ ‘O>NH hcetiitiiylamid ; 

t i i ir  V ( J I I  er3terem sind wohl charakterisirte Salze beknnnt. 
1);t die N i t r o s o r e r b i n d u n g  d e s  P y r r o l i d o n s ,  C4HsNt.0:. 

fibrigens noch unbekannt war, hitlie ich sir Lergrsfellt und zwar i t i  

drr Weise, duss ich 0.9 g Pyrrolidcn in 5 ccm 2 - n  Salzsiurr 
bei  0” nllniahlich xnit 0.9 g festem Kaliuinnitrit versetzte und die gelbr 
Liisuiig nach halbstiixidigeni Qtehen in Eis ausatherte; das Extraci 
Iiirlterliess beini Verdunsten ein citronengelbes Oel, das sich in Wasser 
niiissig I&te und selbst in Kochsalzgemisch nicht erstarrte. Erst bri 
- 1000 wurde es anscheinend krystalliriiscli, verHGssigte sich :iber 

S. G n b r i c l  nnd PI]. H c y m a n n ,  dizsc Berichte 23, 2497 [1590]. 
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schnell, als cs aus drni Kaltebade herausgeliommen wurde. Die Sub- 
stanz kann nur im Vacuum ohne Zersetzung destillirt werden. 

Da die verfiigbare Menge gering war, wurde von einer Analyse 
abgeseheu und nur die Zerlegung der  Substanz, wie friiher beschrieben, 
mit Natronlauge rorgenommen; es ergaben: 

0.12% g Sbst.: 21.6 ccm N (19.5O, 760 mm). - 0.2378 g Sbst.: 42.1 ccm 
N (160, 758.5 ccm). 

CaHsNaOz. Ber. N 24.57. Gef. N 19.34, 20.6'7. 
Das Gas ist wie zu erwarten frei von Acetglen und die Reaction 

voraussichtlich analog wie beim Nitrosophtalirnidin gemasi der Gleichung : 
C4HsN202 = N2 + CIHs02, 

d. h. unter Rildung von y-Butyrolacton verlaufen. Die um einige 
Procent zu niedrigen Werthe bestatigen, dass die Substanz nicht viillig 
rein war. 

Zom Schlusse sei noch ein Versuch angefiihrt, der darauf ab- 
CO. N H .  CHa 
CO-0-CHs, 

nielte, ein cpclisches smierstoffhaltiges Tmin, . zu erhalten, 

das sich also von dem inneren Anhydrid der Oxath3.lphtalaminsaure 
durch Fehlen der Phenylengruppe unterscheiden wiirde. 

Zu dem Ende wurde 1.5 g Bromathylaminbromhydrat in 3 ccm 
Wasser mit 7.5 ccm n.-Kali bei 00, d a m  nrit 1.1 ccm Oxalester versetzt 
und geschiittelt. Dabei schieden sich Krystalle (ca. 0.4 g) a b ,  die 
nach dem Trocknen und Umkrystallisiren a m  sehr vie1 siedendem 
Petrolather seidegllnzende, lange Nadeln rom Schrnp. 6 l o  bildeten 
und der Analyse zu Folge das erwartete 

CO--NH -CH2 
Rr o m a  t by  1 o x  a m  l t b a n ,  * 

COOC~H, C H ~  Br , 
darstellten: 

0.1698 g Sbst.: 0.1440 g AgBr. 
C6FIloN03Br. Ber. Br 35.72. Gcf. Br 36.08. 

Die Hoffnuug, aus dieser Substanz durch Abspaltung von Rrom- 
athyl unter Ringschluss zum gewiinscbten cyclischen Imin zu gelangen, 
hat sich bisher nicht verwirklichen lassen: Durch Erhitzen unter ge- 
wiihnlichem Druck wird der Korper namlich unter Braunung tiefgehend 
zersetzt und ini Vnccurn gelit er v611ig unverlndert iiber. 

Hm. Dr. O s k a r  l s a y  habe ich fiir seine Unterstiitzung bestens 
211 ~Iankeri. 
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