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184. Ernst Spéth und Friedrich Becke: Uber das Anhalidin
(XIV. Mitteil. iber Kakteen-Alkaloide).

[Aus d. II. Chem. Laborat. d. Universitit Wien.]
(Eingegangen am 13. April 1935)

Vor kurzem haben wir?) gelegentlich einer Untersuchung der Mescal
Buttons, welche die abgeschnittenen und getrockneten Képfe der mexika-
nischen Kaktee Y.chinocactus Lewinii Schumann (Anhalonium I ewinii
Hennings) vorstellen, ein neues, nicht-phenolisches Alkaloid entdeckt,
dem wir den Namen Anhalinin gaben und dessen Konstitution (I) durch
Synthese als 6.7.8-Trimethoxy-1.2.3.4-tetrahydro-isochinolin erkannt
wurde.

Von den Phenolbasen dieser Droge hatten Kauder?) und Heffter?)
das Anhalamin, das Anhalonidin und das Pellotin isoliert, deren Kon-
stitution wir seinerzeit ermittelt und deren Synthese wir?) durchgefiihrt haben.
Im Verlaufe unserer Untersuchung der Mescal Buttons konnten wir aus der
Phenolbasen-Fraktion in geringer Menge (12 mg aus 1330 g Droge) eine neues
Anhalonium-Alkaloid erhalten. Diese Base, die wir Anhalidin nennen,
schmolz bei 131-—133° und lieferte Verbrennungswerte, die das Vorliegen
von N-Methyl-anhalamin wahrscheinlich machten. Zur Uberpriifung
unserer Vermutung stellten wir diese Base durch Einwirkung von Jod-
methyl auf Anhalamin (IT) dar.
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Diese synthetische Verbindung (ITI), die 2-Methyl-6.7-dimethoxy-
8-oxy-1.2.34-tetrahydro-isochinolin vorstellt, zeigte denselben Schmp.
wie die von uns aufgefundene Anhaloniumbase, und auch der Misch-Schmp.
lag bei der gleichen Temperatur. Daraus ergibt sich mit Sicherheit, daf
dem Anhalidin die Formel 1II zukommt.

In den von uns bearbeiteten Mescal Buttons waren etwa 0.1 9, Anhalamin
(IT), 0.019%, Anhalinin (I) und 0.0019%, Anhalidin (III) enthalten. Ob diese
Mengen immer die gleichen sind, miifite erst durch besondere Versuche fest-
gestellt werden. Die weitere Untersuchung dieser Pflanze auf ihre basischen
Inhaltsstoffe mit ausreichenden Materialmengen verdient unseres Erachtens
zur Beurteilung der Frage nach dem Entstehen dieser Alkaloide erhohtes.
Interesse.
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Beschreibung der Versuche.

Synthese des 2-Methyl-6.7-dimethoxy-8-0oxy-1.2.3.4-tetrahydro-
isochinolins (Anhalidin).

0.300 g Anhalamin wurden in 9 ccm Methylalkohol gelést, dann 1 cem
Jodmethyl zugefiigt und 12 Stdn. auf dem siedenden Wasserbade erhitzt.
Hierauf wurden Alkohol und Jodmethyl vertrieben und der Riickstand
2 Stdn. bei 12 mm getrocknet. Nun wurde in Wasser gelost, die Léosung
soda-alkalisch gemacht und mit Ather im Schliff-Extraktor ausgezogen.
Der Ather-Riickstand wurde bei 0.01 mm der fraktionierten Sublimation
unterworfen. Zwischen 100—-110° ging die Isochinolin-Base III in einer Menge
von 0.06 g iiber, zwischen 150—160° wurde Anhalamin zuriickgewonnen.
Der Schmelzpunkt der Verbindung III lag nach wiederholter Sublimation
bei 131-—133°. In der Mischprobe mit dem natiirlichen Alkaloid trat keine
Erniedrigung des Schmelzpunktes ein.

Die Isolierung des Anhalidins sei hier nur kurz angedeutet; die
ausfithrlicheren Angaben findet man in der Dissertation von F. Becke, Wien
1935. Aus dem Phenolbasen-Gemisch von Anhalonium Lewinii wurde
erst das Anhalamin auf Grund der Schwerldslichkeit seines Chlorhydrates
in verd. Salzsiure abgetrennt. Hierauf wurde die salzsaure Losung mit
Na,(O, alkalisch gemacht und mit Ather im Extraktor ausgezogen. Der
Ather-Riickstand gab im Hochvakuum zwischen 140—160° ein gelbgriines
(1, das amorph erstarrte. Dieses wurde in alkohol. Salzsiure gelést und mit
Ather versetzt, wodurch Pellotin-Chlorhydrat sich abschied. Aus dem
Filtrat dieser Verbindung wurden Alkohol und Ather vertrieben, der ver-
bleibende Riickstand wurde in Wasser aufigenommen und nach dem Alkali-
sieren mit Soda mit Ather im Schliff-Extraktor ausgezogen. Der Extrakt
lieferte bei der Destillation im Hochvakuum ein Harz, aus dem mittels Per-
chlorsdure ein krystallisiertes Salz erhalten werden konnte. Dieses Perchlorat
wurde mit Sodalésung gespalten und die freigesetzte Base mit Ather aus-
gezogen. Der Ather-Extrakt wurde im Hochvakuum destilliert. Das Destillat
wurde in absol. Ather gelést und durch Impfen mit Anhalonidin ein
Krystallisat erhalten, das sich zwischen 90—140° verfliissigte. Nach 3-maligem
Ausziehen des Krystallisates mit je 2 ccm absol. Ather blieb reines Anhalonidin
im Riickstand. Aus den atherischen Ausziigen schied sich beim Erkalten
eine geringe Menge nadelf6rmiger Krystalle ab, die bei 114--1220 schmolzen.
Durch langsame Sublimation bei 0.01 mm Druck und 85--95° gelang es, eine
Base zu gewinnen, deren Schmelzpunkt durch wiederholtes Sublimieren auf
131-—1330 stieg.

2.645 mg Sbst.: 6.235 mg CO,, 1.785 mg H,O0.

€ H;0,N. Ber. C 64,53, H 7.68.
Gef. ,, 64.29, ,, 7.55.





