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amino-benzoesaure in wechselnder Ausbeute ein soda-unlCsliches, kry- 
stallinisches Produkt, welches leicht loslich in heil3em Aceton, Alko- 
hol und Eisessig ist, schwer in Benzol u n d h e r ,  ziemlich schwer in 
beiBem Essigester. Es wird schon beim Umlosen aus vie1 kaltem 
h e t o n  und Zugabe von Ligroin griiBtenteils in  Benzoylamino-benzoe- 
saure ubergefiihrt, die sich auch beim Erhitzen mit verdunnter 
Natronlauge allrnahlich bildet. Das Produkt ist anscheinend nicht 
ganz reines [ m - B e n z o y l a m i n o  - b e n z o e s i i u r e ]  - b e n z o e s a u r e -  
a n h y d r i d .  

0.2679 g Sbst. (bei 105O getrocknet): 10.7 ccm N (16O, 767 mm). 
Cpl HISO, N. Ber. N 4.06. Gef. N 4.69. 

606. R. J. Manning und M. Nierenstein: 
Notia aur Methoxyl-Bestimmung. 

(Eiogegmgen am 11. Dezember 1913.) 

Gelegentlich einer Untersuchung von Methoxyl-Derivaten, die uns  
zu niedrige Werte gaben, versuchten wir es durch Zusatz von Essig- 
saure-anhydrid l) und langeres Erhitzen ?) das Manko zu korrigieren. 
Wir erhieiten so zwar bei dreitagigem Erhitzen von je l ' / a  Stunden 
die fehlende Methoxylmenge, doch stellten wir zur selben Zeit in  
andren Versucben fest, da0  E s s i g s L u r e - a n b y d r i d  u n d  J o d -  
w a s  s e r s t o f f s ic u r e  u n t e r B e d i n  g u n g e n 
w a g b a r e  J o d s i l b e r m e n g e n  l i e f e r n ,  so daIj wir hiervon schon jetzt 
Mitteilling machen, urn so den Fachgenossen dergleichen zeitraubende 
Erfahrungen zu ersparen. 

Fur unsere Blindversuche wurde der Apparat niit den vor- 
geschriebenen Mengen Jodwasserstoffsaure und Essigsaure-anhydrid 
beschickt, je Ill, Stunden erhitzt und des weiteren wie bei der Me- 
thoxyl-Bestimmung verfahren. Wir  erhielten so in zwei Versuchen : 

(Z e i  s e 1) d e n  s e l  b e n 

I. 11. 
am ersten Tag . . . . 0.0 g A g J  - 
n zweilen D . . . . 0.0312 D D 0.0157 g hgJ 
)) tlritteo n . . . . 0.0294 B D 0.0097 n )) 

n vierten . . . . - 0.0097 x 

)) fiinften D . . . . 0.01YS j ,  x 0.0014 
Da es sich hier wnhrscheinlich urn die Bildung von Methyljodid' 

iiandelt, so hnben wir auch Dimeth~lanilin-Losuog uach den Angaben 

I )  Vergl. H c r z i g ,  M. 9, 544 [1898]. - P e r k i n ,  Soc. 83, 1370 [1903], 
:) Vergl. H e r z i g  nod P o l l a k ,  M. $9, 263 [190S]. ' 
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von F e i s t  l) vorgelegt. Wir  erhielten zwar einige kleine Krystalle, 
doch reichten diesc iur die ~chmelzpunktbestimmung nicht aus. 

Zurn PchloW erwahnen wir noch, dsM aucb der Zusatz voti 
P h e n o l ? )  bei langerem Erhitzen nicht zulaljlich ist, da auch hier 
wagbare Silberjodidrnengen eotstehen. 

B r i  s t  01, Biochem. Universitatslaboratoriuni. 

507. J. Houb en: 1)-Nitroso-N-phenylglycin und 1)-Nitroso- 
N-phenylgly cin-o-carbonskure. 

[Aus dzm Chemischeu lnstitut dcr Univevsitxt Berlin.] 
(Eingegangen am 28. November 1913.) 

Die uuter dem Narnen der F i s c h e r - H e p p s c h e o  Umlagerung 
bekannte Urnwandlung arornatischer Nitrosarnine i n  p-  Nitrosobasen 
ist irn Laufr der letzten Jabrzehnte an einer ganzen Anzahl \ton Ver- 
bindungen untersucht worden. 

In  einern der interessantesten Falle gluckte sie nicht , narnlich 
beim Nitrosamin des Phenyl-glycins, das wegen seiner nahen Bezie- 
hungen zum Indigo i o n  der Technik i n  grollem MaSstabe bereitet 
wird und daher die Bedeutung eines bequem zuganglichen , billigeu 
und in Massen vorhaudenen Ausgangsmsterisls besitzt. 

Schon vor ca. 25 Jahren haben 0. F i s c h e r  und H e p p 3 )  das 
schon fruher boo S c h w e b e l ' )  dargestellte Nitrosamin iu p-Nitroso- 
phenylglycin umzulagern versucht. Indessen erhielten sie - und auch 
nur  in 2Gprozentiger Ausbeute - nur eine explosive Diazo -Verbin- 
dung, in der das p-Hydroxylamino-phenyldiazoniurnchlorid erkannt 
wurde (Formel IV), entsprechend folgendern Reaktionsverlnuf: 

N (NO). CH? . COOH NH. CH2. COOH 
-.. A\ 
I HLI. C , l 1 5 . 0 H  f 1111 -f 
c .-. ,- 

NO 

NH. OH + CHI. COOH NH. OH 

NO N:N.CI 

I )  R.  38, 2094 [1900]. 
3) F. W e i s h u t ,  M. 33, 1165 [1913]. 
3) 0. Fischer und E. Hepp .  B. 20, 2476 (15871. 

S c h w e b e l ,  R. 11, 1132 [1878]. 

Vergl. auch Schi i ler ,  Ar.245, 264 [1907]. 


