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376. W. B o r s c h e  und C. Walter :  Untersuchungen uber die 
Bestandteile der Kawawurzel, V.l) : Synthese des Yangonols. 

[Bus d. Chem. Institut d. Univ. Frankfurt a. M.] 
(Bingegangen am 2 2 .  August 1927.) 

Y a n  go  n o  1, Cl,H140,, entsteht nach der schonen Untersuchung von 
\Vinzheinier2), wenn man Yangonin ,  Cl,Hl,O,, vorsichtig mit waiBrig- 
alkoholischer Kalilauge verseift und die erhaltene Y angonasaure ,  Cl4HI4P5, 
durch Erhitzen fur sich oder in Losung decarboxyliert. Fur Yangonin  
habeii Borsche und Math i lde  Gerhard t3)  durch systematischen Abbau 
Formel I abgeleitet : 

co co 

Danach ware Yangonasaure  aus Yangonin durch Aufspaltung des 
Pyronringes und Verseifung des dabei gebildeten . CO,CH, entstanden und 
als 7 - [ p  - M e t ho  x y - p h e n  yl] - 3.5 - d i o x o - A6- h e p t e n s a u re (11) auf zuf assen, 
Yangonol  als das zugehorige 1.3-Diketon I - [p-Methosy-phenyl l -  
3.5 - dioxo - Al- hexen ,  H,CO . C,H4. CH : CH . CO . CH,. CO . CH,. Es muBte zu 
gewinnen sein, indern man p-Methoxy-zimtsaurechlorid mit Na-Acetessigester 
zu H,CO . C,H4. CH : CH . CO . 
CH (CO. CH,) . CO,R, umsetzt und letzteren der Keton-Spaltung unterwirft. 
Wir haben diese Reaktionsfolge durchgefuhrt und sind so in der Tat zuin 
Yangonol gekommen. Damit durfte seine Konstitution bewiesen und zu- 
gleich ein weiterer Beweis fur die Richtigkeit der Yangonin-Formel \‘on 
\V. Borsche  und M. Gerha rd t  erbracht sein. 

p-  Me t ho  x y  - c innamo yl-  a ce t es si ge s t e r  , 

Beschreibung der Versuche. 
~ p-M e t h ox y - zi m t sau  r e  

bereitet man besser als nach den fruheren Angaben nach der Vorschrift, die 
B r a n d t  und Horn4)  kurzllch fur die Darstellung der m-Methoxy-zimtsaure 
veroffentlicht haben: 68 g Anisa ldehyd,  75 g Malonsaure,  85 ccm Pyridin 
und 7 ccm Piperidin werden 2 Stdn. auf dem Wasserbade, I/, Stde. auf den1 
Sandbade zum Sieden erhitzt, nach dem Erkalten in einen UberschuB rerd. 
Salzsaure eingeriihrt usw. Ausbeute auch hier So-go :lo der Theorie. 

p-  31 e t h o x y - z i m t s au  r e c h l  o r i d : 
17.8 g der Saure  werden im Schwertkolben unter Kuhlung mit 30 g 

l‘hionylchlorid ubergossen und Stde. auf den1 Wasserbade erwarmt. 
D a m  destilliert man den uberschul3 des Thionylchlorids ab und treibt das 
rohe Chlorid bei 12 mm uber. Es erstarrt in der Vorlage sofort zu einer gelb- 
lichen Krystallmasse und schmilzt bei 5o05). Ausbeute etwa 18 g. 

l) IV. Mit te i lung:  B. 60, I135 [I927]. 
*) Arch. Pharmaz. 246, 338 [1908]. 
4, Jonm. prakt. Chem. [z] 115, 374 [1927]. 
s) P e r k i n ,  Jahresber. Chem. 1877, 792. 

3) B. 47, zgoz i191-t:. 
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ip- Me t h o s y  - cinn a m o y 11 -ace t es sig s Bur e- met  h yle s t e r , 
H,CO . C,H,. CH : CH . CO . CH (CO . CH,) . C0,CH3. 

19.6 g des Saurechlor ids  in zoo ccm Ather werden mit einer Auf- 
schwemmung von 20 g Na-  Ace t es sigs au r e- met  hy le  s t e r  in zoo ccm &her 
einige Stunden gekocht. Nach dem Erkalten schiittelt man die Reaktions- 
masse mit einem kleinen UberschuS verd. Schwefelsaure durch und fallt 
nach dem Auswaschen aus der atherischen Schicht durch Schutteln mit 
Kupferacetat-Losung die K u  p f e rve r  b in  d u n g  des  [p- Me t ho xy - c inna-  
mo yl] -ace t e ssig s a u r  e- me t h yles  t e r  s. Sie lost sich leicht in Chloroform, 
schwer (I : 175) in Essigester und krystallisiert daraus in griinlichgelben 
Prismen vom Schmp. 196-197~. 

0 .09~0 g Sbst.: 0.0121 g CuO. - (C,,H,,O,),Cu. Ber. Cu 10.35. Gef. Cu 10.51. 

Der f re ie  E s t e r  daraus lost sich leicht in Ather, Methanol und Essig- 
ester. Aus der 30-fachen Menge Petrdather vom Sdp. 7oo kommt er in 
prachtigen, gelben, bei 80 -81O schmelzenden Nadeln heraus. 

Gef. C 65.1 j, H 5.61. 
0.0814 g Sbst.: 0.1944 g CO,, 0.0408 g H,O. 

C,,H,,O,. Ber. C 65.20, H 5.84. 

Yangon o 1, C,,H,,O,. 
I g des E s t e r s  wird rnit 5 ccm Wasser  6 Stdn. auf etwa 1 3 0 O  erhitzt. 

Dabei scheidet sich das rohe Yangonol in braunen Tropfen ab, die beim 
Erkalten krystallin erstarren. Aus Methanol erhalt man es in gelben Blattchen 
vom Schmp. 93O, ubereinstimmend mit einem Vergleichspraparat aus Pangona- 
saure, die wir dem Entgegenkommen der J. D. Riedel  A.-G. verdanken. 

0.0852 g Sbst.: 0.2225 g CO,, 0.0485 g H,O. 
C13H1403. Ber. C 71.52, H 6.46. Gef. C 71.24, H 6.37. 

[p- Me t hox y - cinn a mo yl] - es sig s a u r  e- met  h yles  t e r , 
H,CO . C,H,. CH : CH . CO . CH, . CO,CH,. 

I g [p- M e t ho x y  - ci n n  a mo y 11 - ace t essig s a u  r e - m e t h y  1 e s t e r  wird 
niit 20 ccm wafirigem Ammoniak  (d = 0.91) von Zimmer-Temperatur iiber- 
gossen. Es lost sich zunachst, dann fallt der entacetylierte Ester in gelben 
Flocken aus, die man nach z Stdn. abfiltriert. Aus Methanol gelbe Blattchen 
vom Schmp. 84--85O, Ausbeute etwa 0.4 g. 

0.0798 g Sbst.: 0.1944 g CO,, 0.0412 g H,O. 
C,,H,,O,. Ber. C 66.64, H 6.02. Gef. C 66.46, H 5.78. 

377. W. Borsche ,  C. H. Meyer mid W. Pe i tzsch:  
Untersuchungen iiber die Bestandteile der Kawawurzel, VI. : Die 

Konstitution des Methysticins. 
[Aus d. Chem. Institut d. Univ. Frankfurt a.  M.] 

(Eingegangen a m  2;:. August 1927.) 
X e  t hys  t i ci n ,  C,,H,,O,, ist der am langsten bekannte, krystallisierte 

Bestandteil der Kawawurzel. Eine Konstitutionsformel dafiir hat zuerst 
Pomeranzl )  aufgestellt. Er glaubte beobachtet zu haben, da13 es beim Er- 
warmen mi t  Alkalilauge zu Methanol und Methys t ic insaure ,  C,,HI2O5, 

- 

l) Monatsh. Chem. 9, 863 :1888j, 10, 75.1 [1889]. 




