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Ammodendron Conollyi Bge. (Leguminosae) ist ein ziemlich groBer 
Wustenbaum, der auf trocknen, sandigen Boden der grol3en Wuste Kara- 
Kum (Turkmenistan) ziemlich oft vorkcmmt. Das von uns untersuchte 
Material (Blatter und griine Zweige) wurde von Dr. P. Massagetoff im 
Sommer 1933 gesammelt. Irgendwelche chemischen Angaben uber diese 
Pflanze scheinen nicht vorzuliegen. 

Die Untersuchung ergab nun, da13 die Pflanze reichliche Mengen 
(etwa 1.8% vom luft-trocknen Material) Alkaloide enthalt. Bei der frak- 
tionierten Vakuum-Destillation lie13 sich das olige Basen-Gemenge leicht 
in zwei Fraktionen zerlegen. Die erste, niedrig-siedende Fraktion, die nach 
nochmaliger Rektifikation grofltenteils bei 165-1670 (4 mm) uberging, envies 
sich als mit dem schon mehrmals aus Sophora pachycarpa und Thermopsis 
lanceolata isolierten Pachycarpinl) (d-spartein), C;,H,,N2, identisch. Beide 
Basen zeigten die gleiche spez. Drehung von +16.l0 (in alkohol. Losung); 
die Pikrate  (Schmp. 200-202°) und Jodmethylate (Schmp. 236-238O) 
gaben keine Depression. Das Pachycarpin macht etwa 60% des Basen- 
Gemenges aus. 

Aus den hoher siedenden Fraktionen lie13 sich ein krystallinisches, 
optisch-inaktives Alkaloid isolieren, das bei 73-74O schmilzt und mit 
keiner der bisher isolierten Basen identisch ist. Wir schlagen fiir es den 
Namen Ammodendrin vor. 

Die Analysen der exsiccator-trocknen Base passen am besten auf die 
Formel C,,H,~,O,. Beim Trocknen (70-80O) verliert der Korper 1 Mol. 
Wasser,  und die Analysen der getrockneten Substanz stimmen gut mit 
der Formel C,,H,~,O iiberein, die auch durch die Analyse des Jodhydrats 
bestatigt wird. 

Bei der Methylierung des Ammodendrins mit Methyljodid entsteht 
ein Salz vom Schmp. 183-1840, das mit Natronlauge das krystallinische 
N-Methyl-ammodendrin (Schmp. 6 5 4 6 0 )  gibt, dessen Analysen scharf 
auf die Formel C;,H,JV,O passen. Das Methyl-ammodendrin gibt mit 
Methyljodid ein gegen Alkalien bestandiges Mono-jodmethylat 
C,,H,,N,O, CHJ vom Schmp. 163-1650. Das Ammodendrin ist also eine 
einsaurige sekundare Base; das zweite Stickstoffatom, sowie der Sauer- 
stoff, liegen in reaktions-unfahiger Form vor, was das Vorhandensein 
der GrupRe =N-CO- wahrscheinlich macht. Die sekundare Natur des 
Ammodendrins wird auch durch das Resultat der Benzoylierung bestatigt, 
wobei ein, allerdings amorphes, in Sauren unlosliches Benzoylderivat 
entsteht. Nach Beschaffung von neuem Material SOU die Arbeit fortgesetzt 
werden . 

1) s. Orechof f ,  R a b i n o w i t s c h  u. Konowalowa ,  B.  66,621 j19331; Orechoff ,  
Nork ina  u. Gurewi t sch ,  B.  66, 625 [19331. 
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Besehreibnng der Versuehe. 
(Mitbearbeitet von G. Lazurewsky.) 
Darstellung der Roh-alkaloide. 

15 kg trockner, grobgemahlener Blatter von Ammodendron Conollyi 
wurden mit 10-proz. Ammoniak angefeuchtet und mit Athylenchlorid erschop- 
fend perkoliert. Die Ausziige wurden mit insgesamt 8 1 3-n. Salzsaure aus- 
geschiittelt, die sauren Losungen mit Pottasche gesattigt und zuerst 12-ma1 
ausgeathert und dann mehrmals mit Chloroform ausgeschiittellt Der, nach 
dem Abdestillieren des Chloroforms bleibende Riickstand wurde mit 2 1 
Ather ausgekocht und die erhaltene Losung mit dem Haupt-auszug ver- 
einigt. Nach dem Abdestillieren der mit Pottasche getrockneten atheri- 
schen Losung blieben 280 g (1.8%) eines dunkelgelben Oles zuriick. 

Trennung der Alkaloide: 245 g des erhaltenen Basen-Gemenges 
wurden im Vakuum destilliert, wobei folgende Fraktionen aufgefangen wurden : 

I) 80-160° (4 mm) 3 g  

111) 185-200° (4mm) 32 g 
Riickstand 65 .p, 

........................ 
11) 160-1@u (4mm) ........................ 145 g 

........................ 
.............................. 

Die 11. Fraktion ging bei nochmaliger Destillation grofltenteils bei 

0.9913 g Sbst., in Alkohol zu 12.0 ccrn gelost, 1 = 1: UD = +1.33O, [ a ] ~  = +16.1°. 
Zur Identifizierung wurde das P i k r a t  (in alkohol. Losung) dargestellt. Es kry- 

stallisierte aus Alkohol-Aceton in gelben Nadelchen vom Schmp. 200-202° und gab 
mit Pachycarpin-Pikrat keine Schmelzpunkts-D~.pression. AuDerdem wurde aus der 
Base das J o d m e t h y l a t  (inEs-sigester-Losung) dargestellt und in der friiher beschriebenen 
Weise gereinigt. Es schmolz b ei 236-238O ; Mischprobe mit Pachycarpin-Jodmethylat 
236-238O. 

165-167O (4 mm) iiber und bestand aus reinem Pachycarpin. 

Aufarbeitung der 111. Frakt ion:  Reindarstellung des 
Ammodendrins. 

Die 111. Fraktion erstarrte beim Stehen in der Kdte zu einer schwach 
gelblichen Krystallmasse. Sie wurde mit wenig kaltem Ather verrieben, 
abgesaugt und aus gewohnlichem (wasser-haltigem) Ather umkrystallisiert . 
Das Ammodendrin scheidet sich in groaen, farblosen Prismen vom Schmp. 
73-740 aus. I,eicht loslich in ALkohol, Aceton und Chloroform, schwerer 
in Wasser und Ather, sehr schwer in Petrolather. Optisch inaktiv. 

3.857 mg Sbst.: 0.392 ccm N (210, 750 mm), 0.417 ccm N (240, 755 mm). - 0.1891 g 
Sbst. : 5.40 ccm n/,,-HCl (Methylrot). 

0.1131, 0.1100 g Sbst.: 0.2668, 0.2601 g CO,, 0.0967, 0.0941 g HSO. - 3.6929, 

CI,H,,N,O,. Ber. C 63.66, H 9.74, N 12.39, M.-G. 226. 
Gef. ,, 64.34, 64.49, ,, 9.57, 9.57, ,, 12.28, 12.45, ,, 225.2. 

Beim Stehen im Vakuum verliert das Ammodendrin nichts an Gewicht, 

0.5692 g Sbst. verloren (bei 70--8OO): 0.0460 g H,O. 

Die getrocknete, wasser-freie Base schmilzt sehr unscharf gegen 50--60°. 
0.1121 g Sbst.: 0.2833 g CO,, 0.0920 g H,O. - 3.171 mg Sbst.: 0.373 ccm N (23O. 

beim Trocknen bei 70-80° wird aber 1 Mol. Wasser abgespalten. 

C1,H2,N,0 + H,O. Ber. H,O 7.96. Gef. H,O 7.89. 

746 mm). - 0.5232 g Sbst.: 25.05 ccm nIl0-HC1 (Methylrot). 

C,,H,,N,O. Ber. C69.23, H 9.61, N 13.46, M.-G. 208. 
Gef. ,, 68.92, ,, 9.18, ., 13.03, ,, 203.9. 
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Die Salze des Ammodendrins mit Salz-, Schwefel- und Bromwmerstoff- 
same stellen dicke Ole dar, die beim Stehen im Vakuum zu glas-artigen: 
Massen eintrocknen, die an der Luft rasch zerfliaen. 

J o d h y d r a t :  0.5 g Ammodendrin wurden in 10 ccm Alkohol gelijst und mit wal3riger 
Jodwasserstoffsaure neutralisiert. Beim Eindampfen auf 1/4 des urspriinglichen Volu- 
mens scheidet sich ein feinkrystallinischer Niederschlag aus. Nach 2-maligem U d & e a  
aus Alkohol, worin es ziemlich schwer loslich ist, schmilzt das Jodhydrat bei 218-2200. 
Leicht loslich in Wasser, fast unloslich in Aceton. 

b 4 

0.1932 g Sbst.: 5.75 ccm n/,,-AgNO,. 

Wendet man bei der Darstellung des Jodhydrats die doppelte Menge Saure an, so 
erhalt man kein Di-jodhydrat, sondern das obige Mono-salz vom Schmp. 218-2200, 

P e r c h l o r a t :  Beim Versetzen einer waBrigen Ammodendrin-Liisung mit einer ge- 
sattigten. waBrigen Natriumperchlorat-Liung, fallt nach mehrstiindigem Stehen das 
Perchlorat als krystallinischer Niederschlag aus. Nach einmaligem Umlosen aus Aceton 
schmilzt es bei 199-2000. 

Cl~H~oN,O, HJ. Ber. J 37.79. Gef. J 37.79. 

Met h y li er ung d es Amm oden drin s. 
6 g Ammodendrin wurden in 20 ccm Aceton gelost, mit 6 ccm Jodmethyl 

versetzt und 3 Stdn. unter RiickflUB gekocht. Beim Einengen der Losung 
auf die Halfte fallt dasN-Methyl-ammodendrin- Jodhydrat  als farbloser, 
fein-krystallinischer Niederschlag aus, der aus Aceton-Alkohol(5 : 1) umkrystalli- 
siert wird. Schmp. 183-185O. Leicht loslich in Wasser, schwerer in Alkohol, 
sehr schwer in Aceton. 

0.2487 g Sbst.: 7.15 ccm n/,,-AgNO,. 

3 g des so erhaltenen Jodhydrats wurden mit 10-proz. Natronlauge 
behandelt und mehrmals ausgeathert. Nach dem Trocknen iiber Pottasche 
und Abdestillieren bleibt das N-Methyl-ammodendrin in Form eines 
hellgelben, rasch krystallinisch erstarrenden Oles zuriick. Zur , Reinigung 
wird es aus Petrolather (Sdp. 30-60°) umgelost und so in farblosen Nadeln 
vom Schmp. 6546O erhalten. 

0.1060, 0,1097 gSbst.:0.2732, 0.2823 gCO,, 0.0992, 0.1010gH,O.-3.629, 3.857 mg 
Sbst.: 0.392 ccm N (2l0, 750 mm), 0.417 ccm N (24O, 755 mm). 

C,,H,,N,O,HJ. Ber. J 36.28. Gef. J 36.51. 

C,,H,,N,O. Ber. C 70.27, H 9.91, N 12.61. 
Gef. ,, 70.29, 70.18, ,, 10.47, 10.30, ,, 12.17, 12.08. 

Jodmethylat  des N-Methyl-ammodendrins. 
1 g Methyl-ammodendrin, 5 ccm Aceton und 1 ccm Jodmethyl werden 

3 Stdn. unter RUckfluB g e k d t .  und das Aceton zur Halfte abdestilliert. 
Das Jodmethylat fallt als farbloser Niederschlag aus, der nach dem Umliisen 
aus Aceton-Alkohol bei 163-1650 schmilzt. Leicht loslich in Wasser, schwerer 
in Alkohol, sehr schwer in Aceton. 

0.1717 g Sbst.: 4.75 ccm n/,,-AgNOs. 
C,,H,,N,O,CH,J. Ber. J 34.88. Gef. J 35.13. 

Benzoylierung des Ammodendrins. 
Die Base wird in Wasser gelost, mit 10-proz. Natronlauge und dann 

tropfenweise mit Benzoylchlorid versetzt. Das Benzoylderivat fallt dabei in 
Form eines dicken Oles aus, das von Ather leicht aufgenommen wird. Es 
gelang nicht, den Korper in krystallisiertem Zustande zu erhalten. In Sauren 
ist er vollkommen udoslich. 
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