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Kiirzlich berichteten wir iiber 2.4-Dioxo-tetrahydro-6-aza-pteridine (6-Aza-lumazine)?)
und beschrieben unter anderem die erstmalige Darstellung von 7-Amino-6-aza-lumazin
durch Kochen von 7-Athylmercapto-6-aza-lumazin in waBriger Ammoniaklosung. Das
7-Amino-6-aza-lumazin erhielten wir nach Umkristallisieren aus Wasser als Hydrat. Danach
verdffentlichten TayLorR und MoORRIsON2! ohne ndhere experimentelle Angaben die Dar-
stellung derselben Substanz nach zwei anderen Methoden, und zwar einmal aus Dibrom-
malodinitril (KBr-Komplex) und Aminoguanidinhydrogencarbonat und zum anderen durch
Cyclisierung von Alloxan-guanylhydrazon in NH3-L&sung.

Obwohl die Struktur unseres 7-Amino-6-aza-lumazins nach Analyse (einschlieBlich Kri-
stallwasserbestimmung) und Syntheseweg bereits als gesichert anzusehen war, bezweifelten
die Autoren die Identitéit unserer Substanz mit der von ihnen dargestellten. Wir haben deshalb
das 7-Amino-6-aza-lumazin auch nach Angaben der amerikanischen Autoren durch Cycli-
sieren von Alloxan-guanylhydrazon dargestellt und erhielten durch Umkristallisation: aus
Wasser und nach 30 Minuten Trocknen iiber P05 im Vakuum ebenfalls zunéchst ein Hydrat,
welches nach Analyse, Loslichkeit, IR- und UV-Spektrum sowie Papierchromatographie
mit unserem Hydrat vollig ibereinstimmte. Das Hydrat des 7-Amino-6-aza-lumazins konnten
wir dann, wie zu erwarten war, durch lingeres Erhitzen im Vakuum iiber P;Os wasserfrei
erhalten. Die anscheinende Differenz zwischen unseren Angaben und denen von TayLor und
MorRisoN diirfte also auf eine unterschiedliche Trockendauer der zunichst anfallenden Hy-
drate zuriickzufiihren sein.

BESCHREIBUNG DER VERSUCHE

Die Re-Werte wurden auf Schleicher & Schiill-Papier Nr. 2043 b aufsteigend mit n-Butanol/
Eisessig/Wasser (4 : 1 : 1) ermittelt. Die Flecke waren im UV-Licht erkennbar. Kristallwasser
wurde nach KARL FiSCHER bestimmt.

7-Amino-6-aza-lumazin

a) (Vgl.1.c.2)). Aus 8.0 g Alloxanmonohydrat und 6.5 g Aminoguanidinhydrogencarbonat
in 100 ccm Wasser wird zundchst durch kurzes Kochen Alloxan-guanylhydrazon (Schmp.
>350° Ausb. 4.0 g, 45%) hergestellt, welches dann 10 Stdn. in ca. 200 ccm halbverd. NH3-
Losung unter RiickfluB gekocht wird. Nach Abkiihlen wird mit Eisessig schwach angesiuert;
aus viel Wasser Ausb. 1.0 g (25%,). Das Lumazin wurde iiber P,0s bei 100°/12 Torr 30 Min.
getrocknet. Schmp. > 350°, Rg-Wert 0.2.

1) L. HemNiscH, W. Ozegowsk! und M. MUHLSTADT, Chem. Ber. 97, 5 [1964].
2) E. C. TayLor und R. W. MORRISON JR., Angew. Chem. 76, 342 [1964]); Angew. Chem.
internat. Edit. 3, 312 [1964].



3096 HemiascH, OzeGowskl und MUHLSTADT Jahrg. 98

UV-Spektrum (in Wasser): Apax 216 mp (¢ = 31570), 244 (14560), 330 (10120).
CsH4N¢O,- H,O (198.2) Ber. C30.31 H3.05 N42.42 1 H,09.10
Gef. C30.54 H3.01 N42.10 H,09.36
b) Die von uns als Hydrat beschriebene Verbindung!) (dort Verbindung XIIl1a) wird durch
8stdg. Trocknen iiber P05 bei 100°/12 Torr wasserfrei erhalten. Schmp. > 350°. Ry-Wert 0.2.
UV-Spektrum (in Wasser): Identisch mit den Angaben unter a).
CsH4NgO;> (180.1) Ber. C33.34 H2.24 N46.66 Gef. C33.46 H2.69 N 46.61
[88/65)



