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Auch in diesem Falle war die wiedergewonnene Base 'im Gegen- 

Andeutungen fiir die Bildung eines Aminoxyds fanden sich 

Z i i r i c h ,  Ana1yt.-chem. Labor. d. Eidgen. Polytechn., Marz 1904, 

satz zur urspriioglichen schwach gelb gefarbt. 

nicht vor. 

D. (z~,,20) = 0.914. 

682. O s k a r  Baudisch:  Einwirkung von ee lpe t r iger  S a u r e  auf 
p-Dimethyl- und p-Diathyl-Amino-benzoEslure. 

(Eingegangen am 15. November 1906.) 
Das Verhalten von salpetriger Saure gegen p-Dimethylamino- 

benzoEsaure wurde bereits von E. R i s c h o f f ' )  untersucht, jedoch stellte 
mir Hr. Professor R a m b e r g e r  die Aufgabe, diese Arbeit 7u wieder- 
holen, da die von demselben Verfasser zu gleicher Zeit ausgefiihrte 
Arbeit ,Ueber die Einwirkung von salpetriger Saurc auf M i c h l e r -  
sches Ketona spater von H e r z b e r g  uod P o l o n o v a k y  wiederholt 
und als vollstandig unrichtig erkanrit wurde. Es stellte sich auch 
bald heraue, dass die oben erwahnte Arbeit ebenfalls vollstiindig un- 
richtige Daten aufwcist. 

E Biscboff schreibt iiber die Nitrosirung Folgendes: >)Die SPure wurde 
in concentrirter Salzsaure gelost, die Lijsuog mit Wasser verdiinnt und mit 
etwas mehr als dtr  berecbneten Menge Nitrit versetzt. Auf Zusatz von Soda 
fiillt aus der salzsauren Losung in gelben Flocken eine neue Verbindung aus, 
die basische und schwach saure Eigenschaften bat. Sie bildet, aus warmem 
Alkobol krgstallisirt, schiine, gelbe Bliittcben vom Schmp. 234O, ist in Benzol, 
Chloroform, Ligroh und warmem Alkohol gut liislich, weniger dagegeo in 
bether.* 

Die so erbaltene neue Verbindung bezeichnet B i s c b o f f  als N i -  
t r o  B o - p- d i m e  t h y  l a m  i n o  b enzoi5siiu r e  , N(CH&.CeH3(NO).C00H, 
die durch Zionchloriir und Salzsaure zu D i m e t h y l a m i n o b e n z o g -  
s i i u r e  reducirt wird. Ich wiederholte den Versuch und fand, dass sich 
ruch ohne Zusata von Soda, unter Auestossung rothbrauner Dampfe ein 
gelber Niederschlag abschied. Dieser Niederschlag wurde mit ver- 
diinnter Natronlauge i n  p-Nitrodimethylanilin und einen gelben I(%- 
per zerlegt und dieser bis zu constantem Schmelzpunkt umkrystallisirt. 
Man erhielt schone, gelbe Krystallchen (aus Alkohol bis 1 cm lange 
gelbe Prismen), die die L i e b e r m a n n ' s c h e  Reaction gabeo und als  
BNitrosamina bezeichnet, a h  einbeitlicher Eorper  aogebehen und ana- 
lysirt worden. 

') Diem Berichte 22, 342 [lS891. 



Da die Analysen auf dae vermutbete Nitrosamin der Manometbyl- 
aminobenzni5-awe zwar n k h t  stinimten, jedoch sehr nahe daran lagen, 
mii-ste angenommen werden, dass das BNitrosamincc doch kein ein- 
heitlicher Riirper aei. 

In der That  wurde i n  der concentrirten Sslzsaure ein Mittel ge- 
funden, um das BNirrnsamint in das Xitrosamin der M+inomtFthjl- 
aniinobenzo6saure (I nnd in o Nitrodimetbylauiin~~benzciEaaure (IT) zu 

N ( S O ) .  CH3 N (Cf1s)a 
/‘iSOa 

I. (‘i 7 11. 3 
i/ ... i 

COOH COOH 

zerlegen. Narh  den Liicrlichkeitsverhaltnissen und der Krystallisation 
zu schlie*sen, b ldeten diese beiden Korper im PSitrosamina eine iso- 
morphe Mischurig. 

Das KitIaeamin der MonomethylaminobenznEsaure wurde eiit- 
nitrosirt und Monc~methylaixiinc,beuzoEaaure (111) erhalten. 

h’H.CH3 h’(CH,)2 
” N H 2  

i/ 
, IV. j ~ . 111. r-7 ; , 

\/ 
COOH COOH 

Zur gpnauen I~lentificiruibg wnrde dieselbe, analog der DarPtellung 
d e r  Ma ,riometbylanthranils4ure ’). aus p-A r1iiniibeoztti;saure und Di- 
,methylsulfat BYI ttietisrh e i z ~ o g t ~ ) .  Die o-Xitrodlnieth~laminobeiizo&- 
.saule wui de mit Ziiincblnr Br z u  o-Amiiiodimerhylamini:ben~i~e~aure- 
.cblorhydrat reducirt uud die-es mit Raliumacetat in o-bminodimethyl- 
.aminntienzo&-iiui e ( I  V) verwandelt. 

Wie  bereits gedagt, e rh id t  Ricrchoff bei seiner Nitrosirung nur 
einen Riirper, den e r  mit ~ ~ S i t r o a o - ~ - ~ ~ i r ~ i e t h y l a l n i o o b e n z ~ i & ~ a ~ ~ r e a  be- 
zeichnet und von dern er eine maiigrlhafte SiickstadT beAnrriong an-  
giebt. Eine Erklarung dafcr, daes H i s c h o f f  bei der Redtiction dieses 
Korpers pI)iri,ethylarniiiolienzc &ailre erhielt. ist leic.ht zu gebeo, d a  
die genaniite Saure in drm zur Rrduction grbrachten Kiirper bereits 
elithalten war. Mriibirt man IiRmlich 1 ,imetbylaniini,beiizoe~aure und 
neiitralisirt dann g1eic.h niit Soda, so fallt mit dern er’ alteoen Reac- 
ticinsproduct ziim gliissten Thcil unveranderte DimetbylaminobenaoE- 
siiure wieder au9. 

Anschliessend daran wurde die Einwirkung von salpetriger Saure 
auf p DiatbylaruinobenzoE aure steidirt und analoge Reeultate gel’unden. 

1) F. Ul lmann,  Ann. d. Chem. 317 ,  104 [1903:; diese Berichte 37, 
407 [1904]. 

Baudisch ,  Dissertation, Zurich 190.5. 
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I n  diesem Falle bildet sich: 

V. Ca H, .(NO) S(---)COOH, - VI. 

so2 
I- -- , 

VII. C > E I ~ . H N /  ;COOH, VIII.  ( C * H , ) ~ N /  \-- \coori, / 

JX. (C?H N( ) f i O a .  
\__-- 

Die Qiiantitat der eiozrlnen Reac tion-pi oducte wechselt mit der  
Menge des Katriuiriuitrits und der C‘oucentratioti der Salzsiiure. 

Ex p e r i  m e n  t e  1 I e r T h e i  1. 

E i n w i r k u n g  v o n  s a l p e t r i g e r  S l u r e  a u f  p - D i m e t h y l a m i n o -  
b e  I I  z o 6sAu r e. 

10 g = 1 Mol. p-Din~etl~ylaminobPnzo@siiure wurden in 100 ccm 
Was-er  und 50 rcm roncwitrirter Salisaure geliist und in dieJe Lfi-ung 
eirie solche von 12 g = 2 , c f c , l .  n’itrit i n  20 ccm Wa-ser uriter Eis- 
kiihlung eingetrolift. Es trat bald rille starke Schaurlrbildung auf, urtd 
unrer .+usstossutlg von rotblirautieu Dampfen witrde ein gelber, 
8.8ckiger Niederschlag abqeichieden. Dahei wurde immer rnit eirtem 
Thrrm*lrnerer ktaf’tig geriihrt, deseen Quecksilberaaule im Maximum 
bie + . ) O  stieg. In der Zeit von 5 Mitiuten war alle Natriurrinttrit- 
lii*ung eirigetragrn, und nun liess man, da beim krafrigen Riihren 
nocb rcithbrnurie I %rrri,fe ilusgestlmen wurden, das Gauze tioch 1 M e .  
irl dem Eih\nasrer eteheri. Nach dieser Zzit war jede Gasentwiake. 
loirg rerschwunden, und man tiltrirte die Liiwrig ab. 

Der aru Filter zuriic:kget)liebene gelbe Niederscblag wurde noch 
feucht mit 100 ccm doppelintmnaler Satronlauge verrfihrt und der un- 
liisliche Ttieil U durch Filtraritm von der Liiwng L (s. uiiten) ge-  
tietint. U wurde aus heiasern Blkohol krystaliisirt, beim Erkalten 
schirdm sich pmchtvcJle, glartzeode. gelbe Nadeln vom Schirip. I~i2.5’”) 
a b  Diese Krystalle gaberi, wit Zink urid Aalzstlure reducirt, 
Mett.ylrnt)laii-, Safrariin- tind 1iidamin-Heac.tion. Nach Schmrlzpunkt, 
Eigert-c aften urid AiialyNe sirid *ie p -  S i t r o - d i m e t h y l a n i l i n .  

(2.1 g )  

0.092 g Sbst.: 14.1 ccm N (160, 728 mm). 
Ber. N 16.85. G 4. N 16.93. 

Die Lfisunr L wtirde irun niit doppeltuormalrr Salzeaure bis 
zu saurer R-actiori versetzt. Dabei fie1 ein dicker, citroneugelber 
h’iedprachlag BUS, der abtiltrirt, mit Wasser gut gewaschen uud ge- 
trockriet, 7 g aog. 

1) Alle Schmel/.ponkte beziehen sich anf Zincke-Thermometer. 
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Dieser Niederschlag wurde mit 30 ccm concentrirter Salzsiiure 
gut verrieben. Es ging dabei ein Tbeil in Losung (farblose, concen- 
trirte SalzsiiurelGsung Lf, 8. unten), der andere, unlijsliche Theil, der 
schwach hellgelb gefarbt war, wurde aus vie1 heissem Toluol umkry- 
stallisirt, dann nochmals mit concentrirter Salzeaure verrieben und 
abermals in einen i n  concentrirter Salzsaure loalichen Tbeil L f l  (8. 

unten) und einen unloslichen Theil getrennt. Letaterer (3 g) wurde 
gut mit concentrirter Salzsaure und Waeser gewaschen und an9 To- 
luol nnd verdiinntrm Alkohol umkrystallisirt. Man erhiilt scbane, 
atlapglanzende, schwach strohgelb gefarbte Nadelchen vom Schmp. 
2170. Gewicht 1 g. 

N (19O,  720 mm) 
0.010 g Sbst.: 0.1950 g Cog, 0.0420 g H20. - 0.0726 g 8bst.: 10.5 CCD 

C~BI[N(NO)](GB~)COOH. Ber. C 53.33, H 444, N 15.5. 
Gef. B 53.18, 4.66, >) 15 6 

Die Krystalle sind somit das Ki t rosamin  d e r  Monorne thyl -  
a m  i n 0 b en  z o 6 s a  u r e. 

Mit Phenol und Schwefelsaure gaben sie typische L iebe r -  
rnann'sche Reaction. 

Beim Kochen mit concentrirter Salzsiiure findet eine Entnitrosi- 
rnng etatt. Das Nitrosamin der MonometbylaminobenzoPsjiure wurde 
auch aynthetiscb aus p-Amidobenzoi%iiure dargeetellt. Die Methylirung 
wurde nach der Vorscbiift vou Wil l s t i i t t e r  und Kahnl ) ,  welche 
Anthranilsiiure in IMonomethylanthranilaiiure iiberfiihrten, ausgefiibrt. 

Eigenschaften und Schmelzpunkt der Einzelpriiparate und der 
Mischnng sind vollkommen identisch. 

Die Liianngen Lf und Lf l  (8. oben) wurden nun vereinigt und 
mit 500 ccm Wasser rerdunnt. Es entstand sofort eine dicke, gelbe 
Fiillurig, die, abfiltrirt, gewaschen und getrocknet, den Schmp. 2126 
zeigte und 3.6 g wog 

Aus Tolnol und Chloroform krystallisirt, entsteben wunderschiine, 
goldgelbe, glanzende Nadeln vom Schmp. 222-2230, Oewicht 2 9 g. 
Die Kryatalle geben keioe Liebermann'sche Reaction, mit Zink und 
Salzsiiure reducirt und mit Eisenchlorid versetzt, jedoch folgende Farben- 
reictionen: BZU allererst roth, dano rasch violett, danu blaugrtn, dano 
grauviolett, dann schmutrig dunkelbraunroth, schliesslich dankelroth 
untl nach einigen Minuten reichliche Abscheidung rotber F1ocken.c 
(Bei Zusatz von concentrirter Salzsiiure wird die Reaction stark ge- 
hemmt.) 

hlit concentrirter Salzeiiure bilden die gelben Krystalle ein farb- 
loaes Chlorhydrat, welches mit Wasser leicbt diesociirt. Aus der L6- 

') Diese Berichte 37, 407 [19041. 
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sung in concentrirter Salzsaure fallt bei Zusatz von Wasser die Base 
ale gelber, flockiger Niederschlag zum griissten Theil ins. Die 
Fallung wird vervollstandigt, wenn man die Saure mit Natronlange 
bis zu schwach saurer Reaction abstumpft. 

COa, 0.0315 g HaO. - 0.09’18 g Sbst.: 11.3 ccm N (16O, 706 mm). 
C&H,[N(CJ&)a](NOd (COOH). Ber. C 51.42, H 4.76, N 13.33. 

Gef. 51.15, 51.19, % 4.89, 4.94, n 13.15. 

0.1742 g Sbst.: 0.3267 g COa, 0.0761 g HIO. - 0.1226 g Sbst.: 0.2301 g 

Die Krystalle sind somit o-Ni t ro  - d i m e t  h y 1 a m  i n o  b e n z o e s l  ur e 

R e s u l t a t :  
10 g reine p-DimethylaminobenzoeJBure vom Schmp. 242 5-243.2, mit 

Nitrit u n d  Salssiiure nitrosirt, ergaben: 
\ rod 3 g, Schmp. 159O. 1. p-Nitrodimethylanilin 1 rein 2.1 g, Schmp. 162.5O. 

2. Nitrosamin der Monometh~laminobenzo~saure. roh 3 g, Schmp. 1390. t rein 1 g, Schmp. 217O. 
roh 3.6 g, Schmp. 2170. 
rein 2.9 g, Schmp. 222-223’. 

3. Nitrodimethylaminobenz~ilsaur~ 

Eleganter kann man die Trennung des Nitrosamins der Mano- 
metbylamir obenzoPsaure von der o-NitrodimethylaminobenzoEsaure mit 
kochender Salzsaure vornehmen. I n  diesem Falle erhalt man, da sich 
das h’itrosamin der Mononiethylaminobenzo~aaure entnitrosirt, reine 
MonomethylarninobenzoGsaure. Diese kann man durch Nitrosiren leicht 
in das eotsprechende Nitrosamin verwandeln. 

E i n w i r k u n g  v o n  s a l p e t r i g e r  S a u r e  au f  p - D i a t h y i -  
a m i n o -  b e n z o e s a u r e .  

3 g p - Diithylaminobenzo5siiure wurden in SaIzsBure (-25 ccm concen- 
trirte Galzsaure, 20 ccm Waaser) geltist und die Losung mit einer solchen 
von 4 Mol. = 8 g Natriumnitrit in 50 ccm Wasser versetzt. (Die Losungen 
warden bei Zimmerteniperatur direct mit einander vereinigt.) 

Die Fliibsigkeit erwtirmte sich dabei stark unter Ausstossung \’on dunkel 
rcthbraunen Dampfen. Es fie1 bald ein gelber Niederschlag aus, und nach 
ca. ‘ , a  Stunde war die Reaction beendigt, d. h. die Gasentwickelung hatte voll- 
standig aufgebort. Die Losung wurde filtrirt, der Niederschlag mit Wasser 
gewaschen, getrocknet und gewogen, ergab das Gewicht von 2 g und den Schmp. 
ca. 120° (uugenau) (Krystalle R, ein Gemisch von I, I11 and IV). (Mutter- 
lauge M s. s. 4’199). Der gelbe Kiederschlag wurde nun mit 20 ccm doppelt- 
normaler Natronlauge gut verriihrt und dadurch das Ganze in den i n  Natrou- 
lauge unloslichen Theil U (I) s. S. 4298 und das Filtrat F getrennt. 

Das alkalische Filtrat F wurde mit verdiinnter Salzsaure angeshert, 
wodurch ein citronengelber Niederschlag ausfiel. (Niederschlag S (111 u. IV).) 
Dieser Niederschlag mit concentrirter Schwefelsiiure erwiirmt, ging in dieser 

Heridit? d. D. d i e i n .  Oesrllschaft. Jahrg. XXXIX.  274 
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glatt in  Lbsung. Die L6sung wurde in 100 ccrn Eiswasaer einfliessen gelassea, 
wodurch eine dicke, gdbe Fiillung entstand, die duroh Neutralisation mit 
Natronlauge vervollstindipt wurde. 

Der gelbe Niederachlag (I l l ,  wurde filtrirt (Filtrat Y s. unten), getrocknet 
uod a u s  Wasser, Alkohol uod Ligroh umkry-tallisirt. Man erhielt pracht- 
volle, goldgelbe glhzende Nadeln vom Schmp. 239-2400 nnd vom Gea. 

0.1820 g Sbst.: 0.3417 g COs, 0.0781 g HsO. - 0.0882 g Sbst.: 0.6 ccm 
0.35 g. 

N (210, 730 mm). 
COOH.C~H3(NH.CsHs).KOs. 

Die Kryetalle (111) sind eomit 0-  N i t  r o - m  o n  o 8 t  h y l a  nii n o  b e n -  
zoge 'aure .  

Mit Ziok und Salzsiiure reducirt und mit Eisenchlorid rersetzt, 
giebt die Lijeung eine rief dunkelrothe Fiirbung. Mit Natriumnitrit 
vereetzt, zeigt eie ebeufalle eine tief dunkelrothe Fiirbuog, unter Ab- 
echeidong rother Flocken. 

Mat coneentrirter Schwefelelure bilden die gelben Kryetalle ein 
farbloses Sulfat, welches init Wasser wieder leicht diseociirt. Aue der  
Lbsung in  coiicentrirter SchwefelsHure f d l t  bei Waeserzusatz die Base 
ale gelber, flockiger Niederachlag zum gro~eteii Theil BUS. Die Fal- 
lung wird vervolletand~gt, wenii man die Siiure abetumpft. 

Die Mutterlauge Y (8. oben) wurde nun angeeiiuert und dann mit 
Natriumnitritlbeung vereettt, wodurch ein weieeer, mit eitiem Stich in's 
Gelbliche geflrbter Niederschlag auefiel. (Gewicht 0.25 g, Schmp. 

Aus Alkohol kryetallisirt, erhielt man schbne, glgnzende, etroh- 
gelbe Niidelchen, welehe typiscb die L i e b e r m a n n ' e c h e  Reaction 
zeigten. Schmp. 193-194O. 

(Vor dem Sohmelzen wird die Subebnz duokel und kriecht zu 
earnmen.) 

Ber. C 51.40, H 4.76, N 13.33. 
Gef. s 51.40, )> 4.80, x 13.13. 

187 - 188".) 

0.1253 g Sbst.: 0.9562 (5 Coy, 0.0612 g HgO. 
COOEI.C&HIIN(NO)J GH5. Ber. C 55.66, H 5.15. 

Qef. * 55.88, D 5.46. 
Die Krystcrlle (IV) sind somit das N i t r o e a m i n  v o n  p - M o n o -  

% t h y  l a m i n o -  b e n z o G e l u r e .  
Der in Natronlauge unl5sliche Theil U (I) (S. 4297) = 1.75 g porn 

Schmp. ca 70°, gab die L i e b e r m n n n ' s c h e  Reaction grfin. Eeevhieu aleo 
ein Gemiech zu eein und wurde deshalb mit concentrirter Selzsiiure ge- 
kocht. Ee trat eiue Gaeentwickelung auf, und allee lbete sich glatt. Nun 
wurde die Losung uiit Waeeer verdiiiint und schlieeslich mit Natron- 
lauge schwach alkalisch gemacht. Es fie1 ein intensiv gelber Nieder- 
ecblag aue, der, filtrirt, getrocknet und gewogen, daa Oewicht 1 g nnd 
den Schmp. ca. 93O ergab. (Niederschlag ([I).) 
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An8 Tolool erbielt men echiine gelbe Erystlllchen rnit blau- 
rlolettem Schimmer vom Sohmp. 95O (Oewicht 0.85 g,)  (Kryatalle 
B 11). Sie aind i u  verdiionter Snlzs&ure leicht lijslich; in der LB- 
sung entsteht mit NatIiumnitritliisung ein dicker, gelber Niederechlag, 
der obfiltritt, getrocknet und gewogen wurde. Aos Alkohol kryetallisirt, 
erhalt man echiine, sfrohgelbe Ndidelchen vom Skbmp. 119.5-120 

Die Kryetalle B 11 geben ferner, mitZiok nnd Svlzsiiure reducirt, 
Safranin- und Indamin-Reaction, dnrch Kochen rnit Kalinmbichromat 
dentlicben Chinongeruch. 

Naeh Schmelipuokt und Eigenechuften gleichen die Krystalle B I1 
denen des scbon bekannten p - N i t r o - i i t h y l a n i l i n s .  Zur genauen Iden- 
tificirung wurde diesee eyntbetisch dwgestellt'). 

Ds glicb volletBodig dem bei der Nitroeirung von Dikthylamion- 
benzoesliore erbaltenen. Das syotbeiisch dargeelellte Nitro8tbj4anilio 
wurde auch mit Natriumnitrit in das entgprechende &itroeamin ver- 
wandelt ond auch hier die Identitat festgeetellr. 

Die Mutterlauge M, S. 4297, a u r d e  rnit Kaliumacetat veraetzt. 
D e r  abgeschiedene gelbbraune Niederschlog wog 1 g und zeigte den 
Schmp. ca. 1000. 

Der Niederschlag R a  (V und Vl) wutde mit doppeltnormaler Ns-  
tronlauge gut verriibrt. Ein Tbeil giug i n  Liieung, ein Theil blieb nnge- 
lijet znriick 

Die Liieung wnrde unter Eiskiihlung rnit Salzeiiore neutralieirt, 
der ausgefallene riitblich-gelbe Niederecblag aos Ligroln krgetallisirt. 
Man erhi t l t  so pracbtrolle, rijthlich gelbe, glsnzende, bie 1 cm laoge 
Nadeln vom Sohmp. 1170 und vom Gewicht 0.68 g (Krystdlle V)! 

0.1919 g Sbst: 0.3866 g COa, 0.0998 g Hs0.-0.1647 g Sbst. : 17.8 corn N 
(23O, 731 mm) 

(Niederachlag Ro, V urid VI.) 

(Unliislicher Riioketaod P, VI 8. untm.) 

CO~H.C~Es[N(C1Bs)a].NOa. Ber. C 55.40, E€ 5.80, N 11.70. 
Gaf. 5495,' )) 5.82, 11.76. 

Die K r y s t d e  V eind somit o-N i t r 0- d i  8 t hy  1 a m i n  o b enzoB eH u r  8.. 

Mit Zink und Salzsanre redncirt, giebt die Lijsung, wit Eieen- 
cblorid vereetzt, eofort eine tief dunkelrothe Flirbung. Mit Natrium-, 
nitrit vereetzt, giebt dieee LOaqng ebenftllls eine rothe Fiirbung. 

D e r  in  Natronlange unlijsliche Theil P, V1 (a. ohen) wog 0.2 g 
und eeigre den Schmp. 72-73O. An8 Ligroio erhalt man scbwefel- 
gelbe, monokliue Nadeln vom Scbmp. 77-78O, die, rnit Zink und 
Galzsiiore reducirt, folgende Reactionen zeigen: 

Mit Eisenchlorid Rothflrbnng, dann Fiilluog; 
m i l  unterchlorigsaurem Natrium Brauofarbung; 
mit cbromeaurem Kalium Violettfiirbung; 
mit Jod und Eupferl6eoog Rothfiirbung. 

3 Dicse Berichte 17 257 [1894]. 
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Der  Schmelzpunkt und die Reactionen entsprecbeo genau dem 
p - N i t r o d i a t  h y l a n i l i n .  AlleReactionen wurden mit T y p  neben einan- 
der rerglichen. 

R e s u l t a t :  
Aus 3 g p-Diiithylnminobenzoblure, mit 4 Mol. = 5 g Nicrit und Salz- 

situro versetzt, erhielt man: 

I. Als urspriingliches Reactions- 11. Isolirt in Form von: 
product: 

1 a 4  
1. 
roh 0.46 g, Schmp. 2%5O, 
.rein 0.35 *, n 239-240°. 

2. CsHdN(NO)l(Cab) NO¶, 
roh 1.15 g, Schmp. 70". 

C6 83 ( N H  . Ca Ha) (Nos). C o  OH, 

1 4 

1 4 

3. C6 H,[N(NO)] tCaH5). COOH, 
roh 0.25 g, Schmp. 187--18S0, 
rein 0.2 )), B 193-1Y4O. 

4. CsHA[N(CaBs),l. NOa, 
roh 0.2 g, Schmp. 72-730, 
rein 9.12 )), m 77-78O. 

1 a 4  

5. C6 8 3  [N (CsHjh] (Nos). COOH, 
roh 0.8 g, Schmp. 1130, 
rein 0.68 B, 3 117O. 

Bei einem zweiten Versucbe wurde die Diathylamiiiobenzoesiiure 
bei -60  mit 2 hlol. Nitrit nitrosirt. Ich erhielt d a m :  

1 2 4 

C~H~(NH.C~H~)(NOZ)(COOH), 
1 4 

C~HI[N(NO).C~H~].COOH, 
1 4 

Cr, Hq[N(NO).CzH5].NOz 

C6 H4 [N (Ca H&] .NO. 
1 4 

und 
Hrn. Professor Dr. E u g e n  H a m b e r g e r  bin ich fiir die frucht- 

bringende Anleitung und den aufopfernden Beistaiid zu innigstem 
Danke verpflichtet. 

Ana1yt.- chem. Laboratorium des eidgenijssischen Polytechnicums. 




