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95. Felix B. Ahrens und Georg Meissner: Ueber Dime-
thylpyrazin.

[Aus dem landw. technol. Institut der Universitit Breslau.]
(Eingegangen am 8. Mirz.)

Wir haben das Dimethylpyrazin, Ketin, C¢HgNs durch Elektro-
lyse von Isonitrosoaceton dargestellt und verfuhren dabei folgender-
maassen: 10 g Isonitrosoaceton wurden in 200 g 5-procentiger Schwefel-
siure gelost in eine Thonzelle als Kathodenraum gebracht, die von
gleich starker Schwefelsiure umgeben war. Als Anode diente ein
Platin-, als Kathode ein Blei-Blech. Die Kathodenstromdichte betrug
3—7 Amp. pro 100 qem , die Spannung 4—6 Volt. Die Elektrolyse
wurde bis zu sehr lebhafter Wasserstoffentwickelung fortgesetzt. Die Re-
actionsdauer betrug je nach der aufgewandten Stromdichte 3—5 Stunden
Nach Beendigung der Elcktrolyse wurde die saure Fliissigkeit zur
Entfernung unverinderten Isonitrosoacetons mit Aether ausgeschiittelt,
daraof mit Alkali ibersittigt und destillirt, so lange das Destillat noch
stark alkalisch iiberging. Dann wurde das Destillat mit Salzséure
angesdnert und mit Quecksilberchloridlésung gefillt. Es krystallisirte
ein schwer 18sliches Salz in Blittchen aus, welches die charakteristi-
sche Zusammensetzung und die Eigenschaften des Dimethylpyrazin-
quecksilberchlorides zeigten.

Analyse: Ber. fir CeHgNy. 2 HgCl,.

Procente: C 11.07, H 1.23, Hg 61.54.
Gef. o S 1163, - 163, » 619, LG,

Durch Zerlegen mit Schwefelwasserstoff wurde eine Losung des
Chlorbydrates erhalten, die sich beim Eindampfen indessen stark firbte.
Sie wurde mit Kali @ibersiittigt und mit Aether ausgeschiittelt. Nach
dem Trocknen wurde aus der dtherischen Losung die Base als narko-
tisch riechende Flissigkeit von den bekannten Eigenschaften des Ketins
erhalten.

Das Chlorhydrat C:H;N2.IICl wurde durch Einleiten von
trockenem Chlorwasserstoff in eine abrolut idtherische Ldsung der Base
gewonnen. Hs fillt dabei als weisses Pulver ans, welches sehr hy-
groskopisch ist und zur Zersetzung neigt.

Analyse: Ber. fiir CgHgNa. HCIL.

Procente: Cl 24.65.
Gef. » » 2557

Schliesslich wurden zur Identificirung noch die Platinsalze darge-
stellt, und diese durch Kochen mit Wasser in die Verbindung (CsHgNa)z.
PtCl, iibergefiihrt. Auch hier ergaben sich die bekannten Eigenschaften
der entsprechenden Ketinsalze.
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Der Verlauf der Reaction ist iibrigens ein ziemlich schlechter, denn
die Ausbeute an Dimethylpyrazin ldsst nach dieser Methode viel zu
wiinschen ibrig.

Wir hatten gehofft, bei der Elektrolyse des Isonitrosoacetons das
Amidoaceton zu gewinnen, doch haben wir dasselbe im Reactionspro-
duct nicht einmal mit Sicherheit nachweisen kénnen.

Breslau, im Mirz 1897.

96. Felix B. Ahrens: Synthesen in der Piperidinreihe.
(I. Abhandlung.)
{Aus doem landw. technolog. Institut der Universitit Breslau.)
(Eingegangen am 8. Mirz.)

Vor einiger Zeit!) habe ich iiber eine neue Base berichtet, welche
durch Elektrolyse von Nitrosopiperidin an der Anode entsteht und
welche nach den Elementaranalysen als Dipiperidyl CioHzoNa vor-
liufig angesprochen wurde. Ich habe das Studium derselben fort-
gesetzt und die Methode ibrer Darstellung etwas abgedndert. Man
16st 5 g Nitrosopiperidin in 60 g 30-procentiger Schwefelsiure und
elektrolysirt diese Ldsung im Anodenraume — einer Thonzelle, die
von 30-procentiger Schwefelsiure umgeben ist. Als Elektroden dienen
Platinbleche. Die elektrischen Grossen kdnuen ziemlich stark variirt
werden; eine geeignete Anodenstromdichte ist 12—15 Amp. auf
100 gem bei 4—5 Volt Spannung. Die Temperutur steigt wéhrend
des Versuchs auf ca 60°% Die Reactionszeit ist zwei Stunden. Dass
die Reaction sebr energisch verlduft, gebt daraus hervor, dass ein
Theil der Substanz zu Kohlendioxyd verbrennt, und zwar wurden im
Mittel wmwehrerer Versuche aus 5 g Nitrosopiperidin 0.75 g Kohlen-
dioxyd erhalten.

Nach Beendigung der Elektrolyse wird die Flissigkeit mit Wasser
verdiinnt und mehrmals mit Aether ausgeschiittelt; es hinterbleiben
nach dem Abdestilliren des letzteren kleine Mengen eines bald kry-
stallisirenden Oeles, welches aus Benzol-Ligroin in farblosen Blittchen
gewonnen werden kaun. Ikre Menge ist noch zu klein, um Identi-
ficirungsversuche vornehmen zu kdnnen.

Die ansgeschiittelte wissrige Fliissigkeit wird mit Barythydrat von
Schwefelsiure befreit und dann mit Barythydrat stark alkalisch ge-
macht, worauf mit Wasserdampf so lange destillirt wird, als die
Flissigkeit noch alkalisch iibergeht. Der Destillationsriickstand wird

1y Z. {. Elektrochem. 189G, Heft 26,



