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Die bci I ] H  1-4 durchgefuhrten Kondensationen von 4.5-Diamino- 
1.3-dimethyl-uracil mit Dimethylalloxan fiihren zu dem einheit- 
lichen 2.4.6.8-Tetraoxo- 1.3.7.9-tetramethyl-dekahydro- [dipyrimidino- 
4.5; 4'5' : 2.3; 5.6-pyrazinl (111). Der Konstitutionsbeweis wurde 
durch dic zu der gleichen Verbindung fiihrenden Synthese n;ue 5- 
Nitroso-4-amino-1.3-dimethyl-uracil und 1.3-Dimethyl-barbitumiiure 
erbracht. 

Bei der Alkalibehandlong werden ein bzw. beide Pyrimidinringe 
ailfgespalten. 

Bei unseren Untersuchungen iiher die Umsetzungen von Methylverbindun - 
gen des 4.5-Diamino-uracils rnit Siiuren') hatten wir Derivate des Dipyrimi- 
dino-pyrazins 2, erhalten. In dieselbe VerbindungsMasse gelangt man durch 
Kondensation von AUoxan-Derivaten mit 4.5-Diamino-uracil-Abkommlingeti 
in saurem Medium. Infolge der unsymmetrischen Struktur von 4.5-Diamino- 
pyrixnidinen war dabei rnit der Entstehung von Isomeren-Gemischen zu rech- 
nen. 

Um einc Aussage iiber die tatsacliliche Struktur dees friiher erhaltenen Te- 
tramethyl-dipyrimidino-pyrazin-Derivates machen zu konnen, griffen wir die 
Kondensation von 4.5-Diamino-l.:3-dimethyl-uracil (I) mit Dimethylalloxan 
(11) nochmals auf. 

Durch die Arbeiten von R. Purrmanns) und G. Elion4) ist bekannt, daB bei Kon- 
densationen von 4.5-Diamino-pyrimidin-Abkommlingen rnit a-Keto&uren bzw. a-Keto- 
&ureestern in den meisten Fallen Isomeren-Gemische von 8- und 9-Oxy-pteridin-Derivaten 
orhalten werden, und daB der jeweilige Anteil des einzelnen Isomeren von der Natur des 
o-Diamins. des 1.2-Diketons und vor allem von der Aciditilt der Reaktionslosung abhangt. 
Im allgemeinen begiinstigt stark aaurea Medium (2n H,SO,) die Bildung von 8-Oxy- 
pteridinen, wiihrend schwache Situren (Essigsaure, p~ 6) die Kondensation in Richtung 
der 9-Oxy-Derivate lenkt. 

Die Untersuchungen von Pur rmann  und Elionsv4) veranlaBten uns, die 
Kondensation des 4.5-Diamino-1.3-dimethyl-uracils (I) mit Dimethylalloxan 
(11) in Abhangiqkeit vom pH-Wert zu untersuchen. 

Gearbeitet wurde in Pufferlosung zwischcn pR 1 und pH 7 (Reaktionszeit 
1 Stde., ReaktionRtemperatur looo). Da sich der pH-Wert infolge Sekundar- 
reaktionen wahrend der Reaktion etwas iininderte, d e n  die Messungen vor 
und nach der Umsetzung mit Hilfe einer niederohmigen Glaselektrode durch- 
gefiihrt. 

1) H. Bredereck, I. Hennig, W. Pfleiderer u. 0. Deschler, Chem. Ber. 86, 845 
[1953]. 

2) Im deiitschen Schrifttum unglucklich aIs Bisalloxazin-Abkommlinge bezeichnet ; 
H. Wieland, A. Ta r t t e r  11. R. Pur rmann,  Liebigs Ann. Chem. 645, 214 [1940]. 

3) Liebigs Ann. Chem. 648, 284 [1941]. 
4 )  C .  Elion, G. Hitching8 u. P. Russell,  J. Amer. chem. SOC. 72, 78 [1950]. 
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Tafel 1. EinfluB des IpH-Wortes auf die Kondensation von 4.5-Diamino-1.3- 

__ -~ 

dimethyl-uracil  (2.8 g) mit Dimethyl-alloxan (3.1 g) 

vor der 
Reaktion 

0.90 
2.00 
2.78 
3.82 
5.00 
5.77 
0.73 
6.98 
7.72 

p~ nach der 
Reaktion 

1.97 
2.71 
3.89 
4.62 
5.20 
6.00 
6.20 
7.00 
6.80 

. 

A U  
.. 

Verb. I11 
1.8 
1.5 
0.9 
0.4 
0.15 
0.15 

. 

muten in GI 
Verb. IV 

0.6 
0.95 
1.3 
1.3 
1.5 
1.52 

~ .~ 

Verb. V 
0.2 
0.2 
0.4 
0.5 

. - 

Wie aus der Tafel 1 ersichtlich ist, erfolgt bei niedrigen pH-Werten die nor- 
male Kondensation zum Tetramethyl-dipyrimidino-pyrazin-Derivat 111, fur 
daa der Konstitutionsbeweis nachstehend gefiihrt wird. In  gleicher Weise er- 
folgte die Kondensation auch bei Verwendung von 4.6-Djamino-1.3-dimethyl- 
uracil-h y drochlorid . 

H,C-N - -CO 0 -N-CHs H8C-N-C0 OC-N-CH, 
00 {-NH2 + Ox 00 E-4 O h  I {-N=b A0 

HJ-N-A-NH, OLN-CH, H,C-N-d-N=A-h!-CH, 
I JI 111 

Bei hoheren pH-Werten wird unter Ringaufspaltung des Dimethylalloxans, 
wahrscheinlich zu dem Monomethylamid der Mesoxalsiiure, als Hauptprodukt 
das N-Methyl-amid der 1.3-Dimethyl-desiminoxanthopkrin-carbonsiiure-(9) 
( IV) erhalten, dessen Strukturbeweis wir in einer spateren Mitteilung bringen; 
gleichzeitig sinkt die Ausbeute an Tetramethyl-dipyrimidino-pyrazin ab. Die 
Entstehung von geringen Mengen Tetramethyl-hydurilsaure (1') diirfte auf 
eke  noch ungeklilrte Nebenrcaktion zwischen 2 Moll. 1.3-Dimethyl-alloxan 
zuriickzufiihren sein5). Mit zunehmender Ringoffnung des Dimethylalloxans 
wird auch die Bildung von Tetramethyl-hydurilsaure weiter zuriickgedrkingt. 

H,C-HN. C 0 H.psj,co 
I I 

(I 
C02H I&C-N-C-P\'=C-CO*NH~CHs 
yo 4- I + Or: C-N=T-OH IV 

7 
I1 

oc c- 
H,C-N-hO OC-X-CIZ, 

Die hier arigofiihrten Ergebnisse stehen im Einklang mit den Ergebnissen 
der Kondensatioii von o-Phenylendiamin mit Dimethylalloxan 6). Wir hatten 

6 )  C. Finck, Liebigs Ann. Chom. 132, 303 [1864]. 
6 )  H. Bredereck u. W. Pfleiderer, Chem. Ber. 87, 1119 [1954]. 



Bred  ere ck , P f 1 e id erer: Kondensation von [Jabrg. 87 1270 

zunachst angenommen, daB das Dimethylalloxan in neutralem bzw. schwach 
dkalischem Medium in das Monomethylamid der Mesoxalsiiure gespalten 
wird, clas dann seinerseits mit dem o-Diamin reagiert. Die jetzigen Versuche 
zeigen, daB die Aufspaltung des Dimethylalloxans schon ab ungefiihr pH 4.5 
erfolgt,. Kondensationen mit dem Eel der Erhaltung des Kinges im Dimethyl- 
allosan miissen d.aher stets unterhalb von pII 4 durchgefuhrt werden. In  Ein- 
klaiig mit diesen Ergebnissen steht die Beobachtung, daB eine wal3riye L6- 
swig von Dimethylalloxan sauer reagiert, weil bei der Auflosung sofort Auf- 
spaltung eines Teiles des Dimethylalloxans zum Mesoxalsaure-mono-N-methyl- 
amid eintritt. Dadurch sinkt der p,-Wert auf ungefiihr 3 und die weitere Auf- 
spaltung wird unterbrochen. 

Ergiinzend zii den vorstehenden Untersuchungen sei auf eine Besonderheit 
hei der Umsetzung von 4.5-Diamino- 1.3-dimethyl-uracil-hydrochlorid mit Di- 
niethylallosan hingewiesen. Wurde diese Keaktion nicht bei erhohter Tcm- 
peratur, sondern in wiil3riger Losung bei Zimmertemperatur durchgefuhrt,, so 
entstand zuniichst eine tiefrote Losung, aus der sich nach lruner Zeit dunkel- 
rote, gliinzonde Bliittchien abschieden. Auf Grurid der Analyse handelt es sich 
urn das Kondensationsprodukt VI. Als Vorstufe des Pyrazin-Derivates 111 
geht es bereits in wiil3riger oder alkoholischer Losung bei Zimmertemperatur 
oder durch trockenes Erhitien in I11 iiber. 

- _- 

H,C-X-CO 07-y-CH, 
I I  

jl 
oc C-Y=C’ co ---f 111 

H,c-&-c-P;H, oc &CH, 
VI 

Die tiefrote Farbe der Verbindung VI findet auf Grund tier iihnlichen Kon- 
stitution der tiefgefiirbten Purpursiiure-Derivate seine Erkliirung. Ein UV- 
Absorptionsspektrum konnte wegen der 1nstabilita.t in Losung nicht aufge- 
nommen werden. 

Z u r K on s t i t u t i on d e s T e t r a m  e t h y 1 - d i p  y r i m i (1 i no  - 
p yraz in  -Deriv a t e s  111 

Hinsichtlich der Konstitution des Tetramethyl-dipyrimidino-pyrazin-Deri- 
vates I11 war die Frage zu klaren, ob das zentro- oder das spiegel-symme- 
trische Isomere (I11 bzw. IIIa) vorliegt. 

13ei der Kondensation von 5-n’itroso-4-amino-l.3-dimethyl-uracil (VII) mit 
1.3-Dimethyl-barbitursiiure (VIII)  in Eisessig und Chlorwasserstoff im Bom- 
benrohr entsteht nach G. M. Timmis’) das einheitliche 2.4.6.8-Tetraoxo- 
1.3.7.9-tetramethyl-dekahydro-[dipyrirnidino-4.5; 4‘5’ : 2.3 ; 5.6-pyrazinI (111). 

O$: -N- CH, H,C-N- - CO 
I Einessie Hs 111 O# $-X=C---K-CH,, 

H,C-N-CO 
I I  

OC C-NO + H,C YO - 
II I 

H,C-N--C-NH, OLN-CH, &C-N--C-N-C CO 
VII VIII IIIa Od-k-CH, 

7 )  Amcr. Pat. 2581889 (C. A. 48, 7594 [19521). 
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Die von uns nach dem Verfahren von Timmis erhaltene Verbindung er- 
wies sich durch Schmelzpnnkt, Misch-Schmelzpunlit mid T W-Absorptions- 
spektrum mit dem vorstehend aus I und I1 und dem friiher durch Sauceein- 
wirkung auf 1.3-Dimethyl-diamino-uracil erhaltenen ,,Tetramethyl-bisallox- 
azin"') als idmtisch. Einen weiteren Konstitutionsbeweis hat 1.. C. Tay lo r  
durch eine Veroffentlichung *) vorweggenommen. 

Die friiher beschriebene Einwirkung von Siiure auf 4.5-Diamino-3 methyl- 
uracil') hatte zu einem Dimethyl-dipyrimidino-pyraLin-Derivat gel uhrt . des- 
sen Konstitution offen geblieben war. Da die Verbindung durch Methyliming 
mit Methyljodid und Kaliumcarbonat in Aceton in die Tetramethylverbin- 
dung 111 iibergeht, deren Konstitution nunmehr gesichert ist, kommt dem 
Dimethyl-Derivat die Konstitution IX zu. 

- ~ -. . . 

HN- 0 OC-NH 
O h  X '  -N=Y CO 

H,c-x----~! -N= C-x-CH, 
IX 

Die Identitiit der auf verschiedenen Wegen gewonnenen .Tetramethylver- 
bindung I11 (a) aus 4.5-Diamino-1.3-dimethyl-uracil und 1.3-Dimethyl-alloxan 
bei ptL 1-45, (b) aus 4.5-Diamino-1.3-dimethyl-uracil mit 2n H,80,'), (c) aus 
4.5-Diamino-3-methyl-uracil mit 2 n H,SO, iiber IX l) durch Weitermethy- 
lierung und (d) aus 5-Nitroso-4-amino- 1.3-dimethyl-uracil und 1.3-Dimethyl- 
barbitursiiure in Eisessig) ergab sich durch dtts gleiche CV- Absorptionsspek- 
trum mit den Maxima. 234, 269,363 mp und den Minima 234, 304 mp. 

Die  Einwirkung von Alkal i  auf d a s  Tetremethyl-dipyrimidino-  
p yr az in-  Deri  va  t 111 

Wir hatter1 friiher Eestgcstelltl), daB die Methylierung von Dimethyl- 
dipyrimidino-pyrazin (IX) mit Dimethylsulfat + Alka.li nicht zu dem erwar- 
teten Tetramethyl-Derivat fuhrt, sonden daD infolge der Instabilitat gegen- 
uber Alkali ein weiterer Abbau erfolgt. 

IVir haben daher die Einwirkung von Alkali au f die Tetramethylverbindung 
I11 niiher untersucht. Mit schwachem Alkali (NaHCO,) erhielten wir aus- 
schlieUlich 9-Methylamir1o-2.6-dioxo-l.3-dimethyl-tetrahydro-pteridin-carbon- 
siiure-(8)-methylamid (X), mit verdiinnter Lauge unter Aufspaltung auch des 
zweiten I'yrimidinringes 3.5-Bis-[methylamino]-yyrazin-dicarbonsiiure-(2.6)- 
bis-methylamid (XI). Die gleichen Verbindungen entatenden auch bei der 
Methylierung der Dimethylverbindung I X  mit Dimethylsulfat und Alkali. 

H,C-W CO OC-NH*CH, H& .NH- C 0 OC-NH . CH, 
111 + ob 6-N= + i-N=$ 

H,C.HN- -N=C-NH*m 
XI 

k I !I 
H,C-N-C-N= -NH*CH, 

X 

8 ,  E. C. Tavlor ir.. C. K. Cain u. H. M. Loux, J. h e r .  chem. SOC. 76, 1874 [1954]. 
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In  einem Patenta) wurde die Kondensation von 4.5-Dianiino-1.3-dimethyl-uracil und 
Diniethylalloxan mit anschlieSender Alkalibehandlung beschrieben. Das Reaktionspro- 
dukt war nicht, wie darin angegeben, die Verbindung 111, sondern X. Nach Fertigstellung 
umbrer Arbeit erhielten wir Kenntnis von den Versuchen von E. C. T a y l o r  und Mitarbb.8), 
die hinsichtlich des Patentes zu dem gleichen Ergebnis gekommen waren und auch die 
weitere Aufspaltung zur Verbindung X festgestellt hatten. 

Fiir ihre ansgezeichnete Hilfe bei der Durchfuhrung der Versuche dankcn n i r  der 
chemisch-technischen Assistentin. Frln. I. Geissler. 

Besehraibung der Versuche 
Fur die m-abhangigen Kondcnsationsreaktionen von 4.5-Dianiino-1.3-dimethyl- 

uracil mit 1.3-Dimethylalloxan wurden fur die Darstellung der Puffergemische folgende 
Losungen verwendet: 1.) 21.008 g Citronensiiure, gelost in 200 ccm In NaOH und auf 
lo00 ccm verdiinnt. 2.) 11.876 g aek. Natriumphosphat in 1000 ccm Losung. 3.) 9.078 g 
prim. Kaliumphosphat in lo00 ccm Losung. 4.) n/10 HCl. 5. )  n/10 NaOH. 

Fur samtliche Kondensationen wurden ah Reaktionslosung 100 ccm Puflergemisch 
angewandt. Die m-Werte (8.  theoret. Teil) wurden niittels einer niederohmigen Glas- 
elektrode bei Zimmertemperatur gemesscn. Als MeSinstrument diente ein Gerat der Fa. 
H a r t m a n n  & B r a u n  (Pehavi). 

Die llurchfiihrung der Kondensationen gestaltete sich bei allcn pH-Werten gleich : 
In jeweils 50 ccm Pufferlosung wurden 2.8 g 4.5-Dinmino-1 .3-d imethyl -urac i l  
und 3.1 g 1 .3-Dimethyl -a l loxan  gelost. Danach wurden die Losungen vereinigt und 
1 Stde. linter RuckfluD im Sieden gehalten. Die Aufarbeitungen bei verschiedenen m- 
Wertcn waren die folgenden : 

1.97: Nach Erkalten der Reaktionslosung - wobei sich der abgeschiedene Nie- 
derschlag noch vermehrte - wurde abgesaugt und daa Reaktionsgemisch durch Behand- 
lung rnit 80 ccm heil3em Athano1 getrennt. Als Riickstand blieben 1.8 g Tetramethyl- 
dipyritnido-pyrazin-Derivat 111') (Schmp. 390°) (charakteristische plattenformige Kri- 
stalle; loslich in konz. Salzsiiure), wiihrend aus dem Filtrat 0.2 g Tetramethyl-hyduril- 
saure (V), Schmp. und Misch-Schmp. 263O. erhalten wurden. 

2.) 4.62: a)  Die Reaktionslosung wurde heiB abgesaugt und der RuckRtand mit 
Wasser ausgekocht, wobei 0.4 g Tetramethyl-dipyrimido-pyrazin-Derivat I11 ungelost 
blioben. Aus dem Filtrat schied sich das gclbe 9-Oxy-1.3-dimethyl-desimino- 
xsnthopterin-carbonsaure-N-methylamjd (9) (IV) ab. Ausb. 0.25 g; Schrnp. 
298-305O (Zen.). 

1.) 

C,,H,,O,N, (265.2) Ber. C 45.28 H 4.18 N 26.41 
b)  Beim Abkiihlen und Stehenlassen uber Nacht schied sich aus dem Filtrat erneut 

ein gelber Niederschlag ab. Man kristallisierte aus 75 ccm Waaser um; Ansb. 0.35 g vom 
Schmp. 295-305O (Zers.). 

c) Daa Filtrat von b) wurde mit 2 %  H2S0, stark angesiiuert. Nach 2tiigigem Aufbe- 
wahren konnte eine weitere Fraktion isoliert werden, die nach Umlu-istallisation aus Essig- 
shre  ah V identfizicrt wurde. Ausb. 0.5 g vom Schmp. 263O. 

3.) pH 7: Nach Erkalten wurde der gelbe Niederschlag abgesaugt und aus Wasser uni- 
kristallisiert. Ausb. 0.4 g IV, vom Schmp. 298-305O (Zers.). 

Das Filtrat wurde mit 2 n H2S0, angesauert nnd einige Stdn. stehengelassen. Es schied 
sich ein dicker Niederschlag ab, der nach Umkrietallisieren aus Wasser ebenfalls als IV 
identifiziert wurde. Ausb. 1.1 g Schmp. 295-3050 (Zers.). 

Gef. C 45.17 H 4.22 N 26.40 

2 I 4.6. S ~ T e  t r a o H o - 1.3.5.9 - t e t r a  m e t  h y 1 - d e k a  h y d r o - f d  i - p y r i m i d i n o - 
4.5;4'.5':2.3; 5.6-pyrazin] (111) 

a)  3.4 g 4.5 - I) i a m i n o - 1.3 - dime t h y 1 - u r a c i 1 - h y d r o  c h 1 or i d nnd 3 g 1.3- D i m e - 
t h y l a l l o x a n  werden in 90 ccm Waeaer gelost und 1 Stdo. unter RuckfluS im Sieden ge- 
halten. Anfiinglich ist die Losung dunkelrot geflirlt, doch bald tritt Aufhellung unter 
Abscheidung eines Xedcrschlages ein. Man Raugt heiB ab und reinigt durch Losen in 

*) 0. DeGarmo,  Amer. Pat. 2561324 [1951] (C. 1968 I, 2889). 
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konz. Salzsaure und Auafallen mit Wasser. Ausb. 2.8 g vom Schmp. 390O. Im Filtrat 
scheiden sich allmiihlich 0.5 g Rcaktiomprodukt ab. Beim Umkristallisieron aus Wasser 
wird durch fraktionierte Kristallisation 0.1 g Tetramethylelloxantin isoliert, das sich 
ab 2150 verfiirbt und bei 2400 eine rote Schmelze qibt. Mit Barytwasser wird die charak- 
teristische Blaufarbung erhalten. 

b) 1.56 g 1.3-Dimethyl-barbitursaure werden in 100 ccm Eiseasig, der 15 g 
Chlorwaseerstoff enthiilt. gelost. Sodann setzt man 1.84 g 6-Nitroso-4-amino-1.3-  
d i m e t h y l - u r a c i l  zu und erhitzt im Glassutoklaven 8 Stdn. bei einer Olbadtemperatur 
von 1800. Die Nitroso-Vcrbindung wird nach kuner  Zeit farblos und man erhiilt eine klare 
Losung. Reim Erkalten scheiden sich 0.35 g derbe Kristalle ab. Daa Filtrat wird ehge- 
en@ und der dabei auskristallisierende Niederschlag mit Ammoniumhydroxyd behandelt. 
Ein Teil bleibt ungelost. Er wird rnit der 1. Frektion vereinigt und aus konz. Salzshure 
mit Wasser umgefiillt. Ausb. an 111: 0.75 g vorn Schmp. 3 9 0 O .  

Die Ammoniak-Lijsung wird danach mit Salzsiiure angeaauert, wodurch sich schon 
airsgebildete Oktaeder ( V )  abscheiden. Ausb. 0.8 g vom Schmp. 263O. 

1.3-Dirnethyl-5-[4.nmino. 1.3-dimethyl-1iracilyI-(5)-imino]-barbiturs&ure 
(VI): 0.85 g 1.3-Dimethylal loxan werden in 10 ccm \Vasser gelost und mit einer 
L6sung von 1 g4.5-Diamino-1.3-dimethyl.uracil-hydrochlorid in 10ccm Waaeer 
bei Zimmertemperatur versetzt. Es tritt aofort intonsivc Dunkelfiirbung auf und nach 
etwa 15 Min. beginnt die Abschcidung von glitzernden, roten Kristallen. Nach 2 Tagen 
wird abgesaugt und bei 80° getrocknct. Ausb. 0.9 g vom Schmp. 3900 (bei 190° wird die 
Substanz farblos). 
~',,H,,0,N,.2H20 (358.3) Ber. C 40.22 H 5.06 N 23.46 Gef. C 40.52 H 4.86 K 23.47 

Kris ta l lwasser -Bes t in imung:  Durch 3tagiges Trocknen bei 150" uber Diphos- 
phorpentoxyd i.Vak. Infolge Ringschluases zum P-ymzin-Derivat bei erhohter Temperatur 
aid nehen den beiden Moll. Kriststllwasser such noch ein drittes Molekul Waaser erfaat. 

Beim Versuch, die Verbindung aus W m e r  oder Alkohol umzukrietallisieren, h d e t  
ebcnfab Ringbildung und Entfiirbung statt. 

2 .6-Dioxo-9-  methylamino-1 .3-dimethyl - te trahydro-pter idin-carbon~~u-  
r e - ( t l ) - m e t h y l a m i d  (X): 0.5 g 2.4.6.8-Tetraoxo-  1.3.7.9- t e t r a m e t h y l - d e -  
kahydro-[di-pyrimidino-4.5; 4'5': 2.3; 5.6-pyrazin] (111) werden mit 50 ccm In  
NaHCO, 1 Stde. unter RuckfluD gekocht. Man saugt heiB ab und kristalliscrt aus h h a n o l  
inn; Aueb. 0.35 g vom Schmp. 207O. 

- -- - - 

Ber. fur 3 H,O 16.1% Gef. 14.2% 

CI,H,,O,N, (278.3) 
3.6-Bis-[niethylamino]-pyrazin-dicarbonsaure-(2.0)-bis-methylamid (XI): 

3 g T e t r a  m e t  h y 1 - d i p y  r i mid o ~ py razi  n n1 oder 3 g 2.6-Dio x o - 9 - m e  t h y  lam i n o  - 
1 . 3 - d i m e t  h y 1 -tetra h y d ro - p t e  r i  d i n .  car bonsiiu r e  - ( 8 ) - m e t  b y 1 a m i d  (X ) werden 
mit 300 ccni 1m NaOH ll/z Stde. unter RuckfluU im Sieden gehalten. Ohne daU voll. 
strndige Liisung eintritt, wird heiB abgesaugt und aus 50-proz. Athanol umkristallisiert. 
Aiisb. 1.9 g vom Schmp. 233-235O. 

Ber. C 47.48 H 6.07 N 30.20 Gef. C 47.26 H 5.07 N 29.89 

C!I,H,60,N6 (252.3) Rer. C 47.61 H 6.39 N 33.39 Gef. C 47.51 H 6.55 N 32.49 
Methyl ie rung  von  Tetraoxo-dimethyl-dekahydro-[di-pyrimidino~4.5;4'. 

5':2.3;5.6-pyrazin] ( I X )  m i t  D i m e t h y l s u l f a t  u n d  Alkali. 1 g V e r b i n d u n g  IX 
wird in 10 ccm 2n NaOHgelost und unter intenaivem Riihren bei einer Badteinperatur 
von 40..45O durch tropfenweise Zugabe eines Gemisches von 3 ccm D i m e t h y l s u l f a t  T 

7 rcm Aceton methyliert. Beim Absinken des ps-Wertes unter 9 lM3t man noch etwas 
Lmge zutropfen. Die Abscheidung beginnt schon nach 5 Min. Nach 1 s a g .  Methylierung 
saugt man ab und trennt das Subatanzgemisch durch fraktionierte Kristallisation aus 
Alkohol. Die Substanz X kristolhiert eofort in prismatischen Stiibchen Bus. Ausb. 0.4 g 
vorn Schmp. 207O. 

Aus dem alkohol. Filtrat kann durch Verdunnen mit Wasser noch daa anfhglich etwaa 
unreine 3 .5-  R i e -  [ m e t h y l a m i n o ] - p y r a z i n  . dicarbons i iure  - (2 .6)  - b i s - m e t h y l -  
a inid (XT) isoliert werden. Eine nochmalige Umkriatallisation aus 50-proz. Alkohol liefert 
(1.2 g \om Schmp. 233O. 

- - .  


