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Der Krystallwassergehalt dieser Base betragt 2 Mol. Wasser.
10 g lufttrockne Base verloren bei 100° ca. 2 g Wasser.
CioH1oN3 + 2H30. Ber. H,0 18.6. Gef. H;O 20.0.

Die durch Oxydation dieser Base erhiltliche 2.3-Dimethyl-
pyrazin-5.6-dicarbonsiure kanp iiber das Bariumsalz isoliert
werden und schmilzt bei 190° (nicht 200°). Der aus ihr mittels Me-
thylalkohol und Salzsduregas, sowie iiber das Silbersalz mit Jodmethyl
erhiltliche Methylester bildete ein Ol und gab, mit methylalkoho-
lischem Ammoniak einige Stunden stehen gelassen, eine geringe, san-
dige Fillung; das Filtrat davon lieferte, im Vakuum eingedampft, das
2.3-Dimethyl-pyrazin-5.6-dicarbonsiureamid, (CHa)s C4 N2(CO.NHs),,
in biischelidrmig angeordneten Nadeln vom Schmp. 227°

4056. Marcel Bachstez: Notiz uber Vinyl-phthalimid.
[Aus dem Berliner Upiversititslaboratorium.)

(Eingegangen am 9. Oktober 1913.)

Wie S. Gabriel !) gezeigt hat, zerfallt Phthalyl-glycylchlorid beim
Erhitzen gemil der Gleichung:

CsH.02:N.CH,.CO.Cl = CO + CsH;0,;:N.CH;.Cl,

wihrend «-Phthalimido-isobutyrylchlorid?) bei der Vakuumdestillation
gemidB dem Schema:

CsH,0,:N.C(CH;);.CO.Cl = CO + HCl + CsH,0y:N.C(CHa): CHs,

d. h. unter Bildung einer ungesattigten Verbindung gespalten wird.

Es war hiernach zu erwarten, dall man, ausgehend vom Phthalyl-
«a-alanylchlorid®) CsH.Os:N.CH(CH;3).COC], in analoger Weise zum
Vinyl-phthalimid CsH,O3:N.CH:CH, gelangen wiirde.

Der Versuch hat diese Voraussicht bestitigt: allerdings sind die
Ausbeuten trotz mannigfaltiger Abanderungen nur sehr unbefriedigend
geblieben. .

Ich verfuhr schlieBlich wie folgt: 4 g Phthalyl-c«-alanylchlorid
werden in einem mit Ansatz versehenen Kolben 3 Stdn. im Olbade
auf 190—200° unter 200 mm Druck erhitzt. Hierauf wird die dunkle

) B. 41, 242 [1908].

3 B. 44, 3085 [1911]. Auch die Chloride der Phthalimido-diithyl- resp.
-methyl-athyl-essigsiiure verhalten sich ebenso; vergl. P. Freytag, Inaug.-Diss.
Berlin 1912.

3) S. Gabriel. B. 41, 248 [1908].
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Fliissigkeit aus dem Luftbade bei 220° und 16 mm Druck destilliert,
solange ein heligelbes, schuell krystallisierendes Ol iibergeht. Bei be-
ginnender Schwiirzung des Destillats bricht man die Destillation ab.

Die iibergegangene krystallinische Masse wird mit Wasserdampf
destilliert; aus dem wéallrigen Destillat féllt beim Erkalten ein Kérper
(0.1 g) in leichten, glinzenden, rhombischen Tilelchen aus. Aus
dem wiaBrigen Riickstand im Destillationskolben krystallisieren Phthal-
siure und Pbtbalyl-a-alanin aus.

Der neue Kérper schmilzt bei 86°; er ist in heilem Wasser und
den iiblichen Ldsungsmitteln leicht, in kaltem Wasser schwer 18slich.

Der Analyse zufelge ist die Substanz Vinyl-phthalimid, CsH,Os:
N.CH:CHs, und offenbar aus dem zunichst entstandenen CsH,Ojs:
N.CHCL.CH; durch Austritt von Salzsiure entstanden.

0.1520 g Sbst.: 0.3886 g CO,, 0.0598 g H,0.

C1o0H;0;N. Ber. C 69.36, H 4.03.
Gel. » 69,72, » 4.40.

Von den zahlreichen, auf eine bessere Ausbeute zielenden Versuchen sei
nur mitgeteilt, daB der Zusatz einer Spur Zinkchlorid oder Aluminiumechlorid
eine vollstindige Zersetzung hervorruft.

Ibren ungesiittigten Charakter verrit die Verbindung durch die
Leichtigkeit, mit der sie in trockner, benzolischer Lésung 1 Molekiil
Brom (in Benzol gelést) addiert. Verdunstet die so erhaltene Fluissig-
keit im Vakuum, und krystallisiert man die hinterbliebene Krystall-
kruste sofort aus wenig warmem, trocknem Ligroin um, so erhilt
man farblose feine Nadeln, die bei 123—124° schmelzen und aus
Phthalimido-«,p-dibroméathan CsHiO;:N.CHBr.CH,; Br bestehen.

0.0731 g Sbst.: 0.0837 g AgBr.

CioHyNOzBro. Ber. Br 48.03. Gef. Br 48.73.

Die Differenz zwischen berechnetem und gefundenem Bromgehalt ist aut
die geringe Menge Dibromkorper zuriickzufihren, die mir zur Verfiigung stand.

Beim Aufbewahren, besonders in Gegenwart von Feuchtigkeit,
zersetzt sich die Substanz.

Versuche zur anderweitigen Darstellung des Vinyl-
phthalimids.
1. Aus Bromithyl-phthalimid.

In der Hoifoung, analog dem fiir y-Brompropyl-phthalimid ange-
wandten Verfahren von Johnson und Jones?) eine Halogenwasser-
stoff-Abspaltung aus g-Bromithyl-phthalimid zu erreichen, kochte ich
2 g @-Bromithyl-pbthalimid mit einer Losung von 0.9 g Phenol und

5y Am. 43, 353.
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0.2 g Natrium in 10 ccm Alkohol eine Stunde am RiickfluBkiibler.
Es schied sich reichlich Bromkalium ab, das sich beim Durch-
schiitteln mit Wasser loste. Ungelost blieb ein schweres Ol, das
langsam krystallinisch erstarrte und nach dem Trocknen auf Ton ein
weifles krystallinisches Produkt gab (0.15 g). Schmp. 125—126°. Aus
wenig Alkohol umkrystallisiert, erschien es in kleinen Tafeln vom
Schmyp. 129~~130° und erwies sich identisch mit dem von Schmidt?®)
beschriebenen, aus Bromithyl-phenylither und Phthalimid-Kalium dar-
gestellten Phenoxidthyl-phthalimid.

2, Aus #-Oxyathyl-phthalimid.

B-Oxyiithyl-phthalimid wurde analog der fiir y-Oxyathyl-phthal-
imid von S. Gabriel ?) gegebenen Vorschrift aus g-Bromithyl-phthal-
imid dargestellt.

Es gelingt, Vinyl-phthalimid allerdings nur in &uBerst geringen
Mengen aus Oxyathyl-phthalimid durch Abspaltung von Wasser zu
gewinnen:

CsHJOz:N.CHg.CHa.OH—Hzo == CBH402:N.CH:CH2.

Man verfihrt wie folgt: Oxyithyl-phthalimid wird mit ungefdhr
der dreifachen Menge Phosphorpentoxyd gut gemischt und im Cumol-
bad 20 Minuten erwirmt, wobei Siotern und Dunkelfirbung des Ge-
misches eintritt. Das iiberschiissige Phospborpentoxyd wird mit Wasser
zerstdrt; ungeldst bleiben duukle, harzige Massen, die mit Wasser-
dampt destilliert werden. Aus dem Destillat krystallisiert eine Sub-
stanz, deren Eigenschaften mit denen des oben beschriebenen Vinyl-
phtbalimids iibereinstimmen.

408. Julius Meyer:

Eine neue Darstellungsweise kolloiden Schwefels und Selens.
[Aus dem Chemischen Institut der Universitit Breslan.]
(Eingegangen am 29. September 1913.)

Bei einer Untersuchung tiber das Atomgewicht des Selens
beobachtete Hr. J. Jannek?), dal Selendioxyd in wéBriger Losung
nur durch geniigend verdiinntes Hydrazinhydrat zu elementarem Selen
reduziert wird, das sich in der siedenden L&sung zuerst in der roten
Modifikation abscheidet, die aber bald in die krystallinische, schwarz-
graue, gut filtrierbare Form tbergeht. Nimmt man hochkonzentrierte

1) B. 22, 3255 [1889). %) B. 38, 633 [1905]. %) B. 46, 2876 (1913].



