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Kp-stalldrusen ab (ungefahr 
knstallisieren aus -4lkohol gereinigt werden und dann bei 12f0 schmelzen. 

der gesamten Substanz), die dmch Um- 

3.640 mg Sbst.: 5.310 mg CO,, 1.873 mg H,O. 
C,,H,,O,,. Ber. C 54.93, H 5.63. Gef. C 54.77, H 5.76. 

Der Rest der Substanz kann nicht zur Kn-stallisation gebracht werden. 

l -e rse i fung  des  O x y d s  und  Verkochung niit 10-proz. Salzsaure.  

25 g Pentace ty l -coni fe r inoxyd,  wie es nach Abdestillieren des 
Chloroforms hinterbleibt, werden in 200 ccm Chloroform unter Kiihlung 
mit Kaltemischung mit einer Losung von 5.2 g N a t r i u m  in 100 ccm h1e- 
thanol versetzt. Nach Zugabe von der Methylatlosung fallt ein Nieder- 
schlag aus, der sich bei Zusatz des Restes nicht mehr auflost. Nach lI2-stdg. 
Stehenlassen in Kaltemischung werden 150 g Eiswasser zugegeben, in welchem 
sich der Niederschlag auflijst. Die wail3rige Losung wird mit verd. Salzsaure 
gerade neutralisiert und im Vak. eingedampft. Der Ruckstand wird mit 
150 ccm 10-proz. Salzsaure 5 Stdn. gekocht, wobei sich bald ein schwarz- 
braunes Produkt ausscheidet. Es ist in Alkohol, Aceton und verd. Natron- 
lauge loslich. 

Die Zusammensetzung ist der des Fichtenlignins sehr ahnlich (gef. 
C 65.94, 66.02, H 5.51, 5.62, OCH, 14.80). 

Das Kondensationsprodukt wird in 10-proz. Natronlauge gelost 
und mit Dimethylsulfat solange geschuttelt, bis es vollig alkaliunloslich 
wird. Es ist ein hellbraunes Yulver, das in L41kohol und Aceton loslich ist. 

4.385 nig Sbst.: 10.80 nig CO,, 2.40 mg H,O. - 3.590 nig Sbst.: 10.11 ccm niso- 
Sa,S,O,. 

Gef. C 67.17, H 6.12, OCH, 29.13. 

Die A4usbeute an diesem methylierten Kondensationsprodukt betragt 

Mit starker Kalilauge gekocht, methyliert und osydiert, liefert es 17% 
4.9 g. 

\:eratrumsaure, aher keine Isohemipinsaure. 

302. Ernst  Spiith und Stanislaus Biniecki: X-Methyl-pyrrolidin, 
ein neues Tabak-Alkaloid, und zur Konstitution des Iso-Nicoteins 

(XVI. Mitteil. iiber Tabak-Alkaloide). 
..4us dem I1 Chem Laborat d Universitat Kien j 

(Eingegangen am 0 August 1939 ) 

Unter den Basen des Tabaks Lind besonders interessant die leicht fluch- 
tigen, die zuerst \on A. P ic t e t  und G. Court1) isoliert und zusammen rnit 
leicht fliichtigen Aniinen aus anderen Pflanzen als Proto-Alkaloide bezeichnet 
worden sind. Die genannten Autoren erhielten aus der Tabaklauge das 
Pyrrolidin und das ,V-Methylpyrrolin, wobei das Vorkommen der letzt- 
genannten Verbindung vielleicht noch zu iiberprufen sein wird. Gelegentlich 
unserer Srbeiten uber Tabak-Alkaloide haben wir die Zahl der leicht fliich- 

I )  B. 40, 3776 ‘1907). 
l l5*  
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tigen Tabak-Basen noch vermehrt. E. S p a t h  und E. Zajic2) isolierten 
aus der Tabaklauge das Trimethylamin und das Piperidin, das in Form des 
charakteristischen p-Toluolsulfonsaure-piperidids eindeutig identifiziert wer- 
den konnte. Das Piperidin fanden E. Spath  und G. Englander3)  auch in1 
schwarzen Pfeffer, wahrend A. P i c t e t  und R. Pictet")  ails demselben 
Pflanzenmaterial p-Methyl-pyrrolin erhalten haben. 

In der vorliegenden Arbeit berichten wir iiber das Vorkommen von 
S -Methy l -py r ro l id in  in  der  Tabaklauge ,  wodurch ein neues, leicht 
fliichtiges Tabak-Alkaloid festgestellt ist. Aus dem Gemisch der leicht fliich- 
tigen Tabak-Basen haben wir z, seinerzeit die primaren und sekundaren 
durch Behandeln mit p-Toluolsulfonsaurechlorid abgetrennt und so die 
tertiaren frei von anderen Basentypen gewonnen. In  den tertiaren Basen 
konnten wir die Anwesenheit von Trimethylamin beweisen. Deren Trennung 
gelingt recht gut, wenn man die wasserfreien tertiaren Basen bei tiefer Tem- 
peratur verfliissigt und sodann durch Erwarmen auf Ziinmerteinperatur 
die leicht fliichtigen (Trimethylamin) in der Hauptsache entfernt. Die ver- 
bleibende hoher siedende Fraktion wurde in das Chlorhydrat verwandelt 
und in charakteristische Derivate iibergefiihrt. So wurde ein Pikrat vom 
Schmp. 223--225O erhalten, ein Trinitro-m-kresolat vom Schmp. 171.5--172° 
und schlieBlich ein Goldsalz, das bei 226O schmolz. Die Analyse der letzteren 
T'erbindung wies auf das Vorliegen einer Base von der Formel C,H,,N und 
man konnte vermuten, daB hier A-Methyl-pyrrolidin vorhanden sein werde. 
Das N-Methyl-pyrrolidin haben wir aus kauflichem Pyrrolidin durch Er- 
hitzen mit Formaldehyd + Anieisensaure in guter Ausbeute darstellen 
kijnnen. Die daraus hergestellten Salze (Pikrat, Trinitro-m-kresolat und 
Goldsalz) hatten denselben Schnip. wie die analogen Derivate der neuen 
Tabak-Base und auch die Gemische der entsprechenden Verbindungen zeigten 
keine Depression der Schmelzpunkte. Es ist denmach bewiesen. daB das 
N-Methyl-pyrrolidin einen Inhaltsstoff der Tabaklauge vorstellt. 

Nach einer Angabe von A. Goris und A. I ,arsonneau5)  findet sich 
N-Meth yl-pyrrolidin neben N-Methyl-pyrrolin in den Blattern von Atropa 
belladonna (Solanaceae) . X-Methyl-pyrrolidin entsteht auch in kleiner Menge, 
wenn man Nicotin mit Silberoxyd behandelt 6 ) .  

Das Vorkonimen des R-Methyl-pyrrolidins im Tabak diirfte dadurch 
zu erklaren sein, daB N-Methyl-prolin durch enzymatische Beeinflussung 
CO, verliert oder daB Prolin decarboxyliert und dann methyliert wird. 

\'on den Tabak-Alkaloiden, welche Euge  n N oga7) aus Tabak-Extrakt 
von tiirlrischen Tabakabfallen im Jahre 1914 erhalten hat, sind zu nennen: 
Das Nicotoin, das bei 208O siedet und die Formel C8H,,N haben soll, das Nico- 
tein, wie es in dem von P ic t e t  und Kotschy8) beschriebenen Alkaloid- 
gemisch vorliegt, das Iso-Nicotein und das Nicotellin. 

Uns interessierte vor allem die Konstitution des Iso-Nicoteins ,  iiber 
,die wir im folgenden berichten wollen. Noga beschreibt das Iso-Nicotein 

2) B 69, 2448 ri9361. 
3, B. 68, 2218 [1935]. 
4, Helv. chim. Acta 10, 593 [1927j. 
5, Bull. SOC. Pharmacol. 28, 499 [1921] (C. 1922 I, 757). 
6, A . P i c t e t ,  B. 38, 1951 [19051. 
') Fachl. Mitteil. Osterr. Tabakregie 14, 1 [1914] (C. 191s 1. 434) 
*) €3 34, 696 [1901]. 
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als eine farblose, olige, dicke Flussigkeit, die einen charakteristischen Ge- 
ruch besitzt, der sich von dem der iibrigen Tabak-Alkaloide sehr wesentlich 
unterscheidet. Es hat einen weit hoheren Siedepunkt als das hoch siedende 
Nicotein und destilliert bei Atmospharendruck bei 293O. Die Verbindung 
ist optisch inaktiv und zeigt @ 1.0984, nt 1.5749. In  den bekannten orga- 
nischen Losungsmitteln ist die Base leicht loslich, in Wasser und Petrolather 

ist sie aber schwer loslich. Fur das Iso-Nicotein bestimmte Noga die Formel 
C,,H,,N, und gab diesem Alkaloid die Konstitution I. Dafiir sprach nach 
der Auffassung von Noga die Bruttoformel, die Inaktivitat durch die Ab- 
wesenheit eines asymmetrischen Kohlenstoffatoms, die Oxydation mit Ka- 
liumpermanganat, wobei Nicotinsaure erhalten wurde, die Fichtenspan- 
reaktion und die Feststellung, daB die noch denkbaren Formeln, welche die 
Doppelbindung der Base I an den zwei anderen moglichen Stellungen des 
Pyrrolinringes besitzen, nach den Ergebnissen von Pic  t e t und R o t  sc h ye) 
dern Nicotein und dem Dihydro-nicotyrin zuzusprechen sind. Vom Iso- 
Nicotein beschreibt Noga wohl die Bildung von z. “1. gut krystallisierten 
Salzen. Da er aber von ihnen keine Schmelzpunkte angibt, sind die Alkaloid- 
chemiker bisher nicht imstande gewesen zu ermitteln. welche Verbindung 
Noga tatsachlich in den Handen hatte. 

Jedenfalls kommt dem Iso-Nicotein nicht die Konstitution I zu, die 
Noga fur diese Base angegeben hat. E. Spa th ,  J. P. W i b a u t  und F. Keszt- 
lerQ) haben nanilich eine Base der Formel I, die sie Methyl-niyosmin be- 
nannten, synthetisch erhalten und ermittelt, d& sie bei Atmospharendruck 
bei 244-246O siedet, wahrend das Iso-Nicotein den Siedepunkt 293O auf- 
weist. Daher ist Nog as Konstitution des Iso-Nicoteins sicher unrichtig. 
Die anderen Formeln, die sich von der Verbindung I durch die Verschiebung 
der Doppelbindung in1 Pyrrolinring unterscheiden, fallen deshalb aus, weil 
in diesen Fallen optische Aktivitat zu erwarten gewesen ware, auch waren 
die Siedepunkte weit niedriger als der Siedepunkt des Iso-Nicoteins. 

Wir $) haben vor einiger Zeit die Vermutung ausgesprochen, daB das 
Iso-Nicotein mit 2.3’-Dipyridyl oder rnit Nicotyrin identisch sein konnte. Da 
wir das 2..3‘-Dipyridy12) und das Nicotyrinlo) als Tabak-Basen erkannt haben, 
erscheint es zweclrmafiig, in einer Tabelle eine Zusammenstellung der physi- 
kalischen Eigenschaften zu geben, um auf diese Weise, soweit es moglich 
ist, diese Stoffe hinsichtlich einer Tdentitat vergleichen zu konnnn. 

Die Kohlenstoff- und Wasserstoffwerte des 2.3’-Dipyridyls und des 
Nicotyrins sind von denen, welche der Formel C,oH,,P\T, des Iso-Nicoteins 
entsprechen, ziemlich entfernt. Zur Beurteilung der Analysenergebnisse 
von Noga mu0 man in Betracht ziehen, da13 nach seiner Arbeit keine Gewahr 
fur die vollige Reinheit seines Alkaloids vorhanden war und daB die genaue 
Analyse einer Fliissigkeit fur einen Praktiker wie Noga gewisse Fehlerquellen 

sj B. 71, 100 F1938:. 
lo) E. Spat11 LI. F. K e s z t l e r ,  B. 70, 24.50 ;19371. 
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in sich schlofi. Hierzu kommt noch als besonders wichtige Tatsache unsere 
Feststellung, daW wasserfreies, frisch im Hochvakuum destilliertes 2.3’-Di- 
pyridyl beim bloWen Stehenlassen an der Luft Wasser aufnimmt, bis die 

ebenso 0 1 1124 16087 
I 

I so -Nico te in ,  Cl0Hl2SZ.  2030 1 schwer in 1 0 ’ 1.0984 1 15749 
C 75.00, H 7.55 

2.3’- D i p y r i d  y 1, CluH8K2 

N i c o t y r i n ,  CluHluh-z . . . 
C 76.82, H 5.13 

C 75.95, €I 6.38 

Gewichtszunahme etwa 5.4;4 betragt. Wenn nun Xoga bei seinem Iso- 
Nicotein tatsachlich 2.3 Dipyridyl in den Handen hatte und die urspriing- 
lich wasserfreie Verbindung kurzere Zeit an der Luft beliel3, ware es durch- 
Bus verstandlich, dal3 die von ihm erzielten C-Werte tiefer waren und der 
von ihm angenommenen Formel entsprachen. Die Analysenwerte von Noga 
diirften daher nur einen grob orientierenden Charakter haben. 

Der Siedepunkt, den Noga fur sein Iso-Nicotein fand, stinimt mit dem 
des 2.3’-Dipyridyls recht gut iiberein, liegt aber doch ziemlich entfernt von 
dem des Nicotyrins. M e  drei Basen zeigen in Wasser und Petrolather ge- 
ringe Loslichkeit, wodurch sie sich von den meisten ubrigen Tabak-Alkaloiden 
unterscheiden. Die optische Aktivitat ist bei den drei Basen 0, was gleich- 
falls ein charakteristisches Merkmal vorstellt. Die Dichten und die Rrechungs- 
vermogen stimmen nur wenig iiberein, wahrscheinlich spielt hier die Auf- 
nahme von Wasser aus der Luft bei der Bestjminung des Wertes, der am 
Iso-Nicotein gemessen 1%-orden ist, eine Rolle, vielleicht war auch das Iso- 
Nicotein nicht ganz rein. Jedenfalls ist es bemerkenswert, dafi das wasser- 
freie, frisch destillierte 2.3’-Dipyridyl ein Brechungsvermogen von 72: 1.6223 
hat, dafl aber beim Stehenlassen des 2.3‘-Dipyridyls an derI,uft infolge Wasser- 
aufnahme ein Sinken des Brechungsvermijgens bis etma n: 1.5998 zu be- 
obachten war. Beim Nicotyrin erfolgte beim gleichen Vorgang eine Ver- 
ringerung von ng 1.6087 auf n: 1.6052. Der Geruch des Nicotyrins ist 
schwach und nicht auffallig, wahrend der des 2.3‘-Dipyridyls ebenso wie 
der des Iso-Nicoteins sehr charakteristisch ist. 

Diese Befunde, namentlich Siedepunkt, Werabsetzung des C-Gehaltes 
des 2.3’-Dipyridyls durch H,O-Aufnahme, der charakteristische Geruch und 
noch andere Momente lieBen die Annahme zu, dai3 das Iso-Nicotein mit 
2 3‘-Dippridy1 identisch sein konne. 

Durch das Entgegenkommen des Hrn. Direktionsrates Dr.-Ing. 
-4. Wenusch ,  Wien, wurde uns ein Originalpraparat von Tso-Nicotein, das 
von Noga stammte, zur Verfiigung gestellt. Es lagen 0.0381 g des Platin- 
salzes des Iso-Nicoteins vor. Es n u d e  mit H,S und Salzsaure zersetzt und 
sodann wurde aus etwa 40-proz. wal3r. Natronlauge destilliert. Wahrend 
namlich das 2.3I-Dipyridyl mit Wasserdampfen hei der gewohnlichen Arbeits- 
weise kaum fliichtig ist, geht es merklich iiber. wenn man es aus starker 
waflriger X’atronlauge destilliert. Die aus den Destillaten gewonnenen Pi- 



Nr. 9/1939] ein neues Tabak-Alkaloid ( X V I . ) .  1813 

krate wurden aus Methylalkohol krystallisiert, wodurch bei 163-164O schmel- 
zende Krystalle erhalten wurden, die im Gemisch mit einem bei 165-166O 
schmelzenden 2.3’-Dipyridyl-dipikrat keine Depression des Schmelzpunktes 
aufwiesen. Der beobachtete Schmp. des 2.3‘-Dipyridyl-dipikrates ist kein 
Zersetzungspunkt. Die zu eineni braunen Glas erstarrte Schmelze krystallisiert 
namlich beim Anwarmen und gibt von neuem den gleichen Schmelzpunkt. 
Mit Pikraten von ahnlich hohem Schmp. gab das 2.3’-Dipyridyl-dipikrat eine 
deutliche Depression, was die VerlaBlichkeit der Auswertung des erhaltenen 
Ergebnisses erhoht. Damit ist also festgestellt, dal3 das Iso-Nicotein von  
Noga mit dem 2.3’-Dipyridyl ident i sch  i s t ,  das wir seinerzeit als Be- 
standteil der Tabaklauge aufgefunden haben. 

Das fur unsere Untersuchung benotigte 2.3‘-Dipyridyl gewannen wir 
aus Anabasin, das uns in Form der Sulfate des Alkaloidgemisches, wie es 
aus Anabasis aphylla I,. erhalten wird, zur Verfiigung stand. A. Orechoff 
und Mitarbeiter 11) haben aus diesem Rohprodukt eine Anzahl von Alkaloiden 
isoliert : I-Anabasin, Lupinin, Aphyllin und Aphyllidin. Lupinin und Anabasin , 
die durch Destillation nicht getrennt werden konnen, wurden von Orechof f 
rein dargestellt, indem er das Gemisch benzoylierte, durch Destillation das 
Benzoyl-anabasin von dem tiefer siedenden Lupinin trennte, das Benzoyl- 
anabasin mit Salzsaure verseifte und so das reine Anabasin zur Abscheidung 
brachte. Wir kamen, wie wir glauben, leichter zum Ziele, indem wir das 
Gemisch von I-Anabasin und Lupinin, das durch blol3e Destillation von den 
iibrigen Alkaloiden befreit wurde, in wal3riger Losung mit Pikrinsaure fallten ; 
I-Anabasin-pikrat ist sehr schwer loslich, wahrend das Lupininpikrat unter 
den gewahlten Bedingungen in Losung bleibt. Aus 10 g des Gemisches von 
1-Anabasin und Lupinin erhielten wir 6.60 g I-Anabasin und aus der Mutter- 
lauge 2.27 g Lupinin und noch 0.64 g I-Anabasin. Aus I-Anabasin wurde 
durch Erhitzen rnit Pd-Mohr 2.3’-Dipyridyl dargestellt. 

Beschieibung der Versuche. 

N-Methyl-pyrrol idin.  
Zur Darstellung dieser Base wurden 1.76 g Pyrro l id in  mit 1.14 g wasser- 

freier Ameisensaure und 1.86 g 40-proz. Forn ia ldehyds  verniischt, im 
Wasserbade erwarmt und nach dem Aufhoren der Gasentwicklung noch 
8 Stdn. im Rohr auf 1000 erhitzt. Das Reaktionsprodukt wurde nach dem 
Verdunnen mit etwas Wasser mit 2.5 g KOH und 1.8 ccm Benzoylchlorid 
geschuttelt und sodann iiber Nacht stehen gelassen. Hierauf wurde starker 
alkalisch gemacht und das gebildete N-Methyl-pyrrol idin rnit Wasser- 
dampf iibergetrieben. Das Destillat wurde rnit HCl angzsauert und die 
Losung im Vak. abdestilliert. Die Ausbeute ist recht gut. 

0.2 g Chlorhydrat wurde mit 50-proz. Kalilauge ubergossen und die 
in Freiheit gesetzte Base in eine Losung von 0.8 g Pikrinsaure in wenig Me- 
thanol iibergetrieben. Schmp. des erhaltenen P i k r a t e s  nach mehrmaligem 
Umlosen 224-225O im Vak.-Rohrchen. G. Cianiician und A. Piccinini  l2) 
finden den Schmp. 218O, I(. Loff ler  und C. Freytag13) hingegen 2210. 

11) B. 64, 266 [1931]. 

13) B. 42, 3429 [1909]. 
’*) B. 30, 1791 [18971 



In  gleicher Weise wurde das T r i n i t r o - m - k r e s o l a t  dargestellt. Es 
schniolz nach deni Umlosen aus Methanol bei 171-173O. 

Zur Darstellung des C o l d s a l z e s  wurden 0.2 g A'-Methyl-pyrrolidin- 
chlorhydrat in menig Wasser gelost und mit einer filtrierten Goldchlorid- 
Losung versetzt. Krystalle, die im Vak.-Rohr. bei 225-226O schmolzen. 
C. L i e b e r m a n n  und G. Cybulski i4)  fanden fur das Goldsalz den Schmp.2180. 

5.989 mg Sbst.: 3.124 nig CO,, 1,642 mg H,O. 5.021 nig Sbst.: 2.335 mg Au.  

Bei der Darstellung dieser Verbindungen war Frau Prof. 1)r. G a n d i n i ,  
Genua, als Mitarbeiterin beteiligt. 

Die leicht fliichtigen tertiaren Basen, welche E. S p a t h  und E. Zaj ic2)  
bei der Aufarbeitung der Tabak-Alkaloide erhalten hatten, enthielten etwas 
Trimethylamin, wie wir bereits berichtet haben. Uin dessen Abtrennung 
von den sonstigen Basen verlafilich durchfiihren ZLI konnen, wurden die 
Basen durch I'ersetzen der Chlorhydrate mit gesattigter, waiBriger KOH in 
Freiheit gesetzt und rnit N, in ein kleines U-Rohr geleitet, das durch festes 
CO, gekiihlt worden mar. Nach dem viilligen 'iibertreiben der basischen 
Bestandteile wurde das V-Rohr auf Zimmertemperatur erwarmt und ein 
Teil der leicht fliichtigen Basen durch einen langsamen X',-Stroni entfernt. 
Der schwerer fliichtige Anteil wurde von neuem in das Chlorhydrat iiber- 
gefiihrt und daraus eine Anzahl von Verbindungen dargestellt, analog wie 
wir es beim X-Methyl-pyrrolidin beschrieben haben. 

Das P i  k r a  t der erhaltenen Tabak-Base zeigte den Vak.-Schmp. 223-225O 
und gab im Gemisch mit S-Methyl-pyrrolidin-pikrat keine Schinp.-Er- 
niedrignng. 

Das T r i n i t r o - m - k r e s o l a t  schniolz bei 171.5-172° und zeigte im 
Geniisch niit dem Trinitro-m-kresolat des LV-Methyl-p>-rrolidins denselben 
Schmelzpunkt . 

Das Goldsalz schmolz bei 226O und hatte den gleichen Misch-Schmp. 
mit dem Goldsalz des AT-Xethyl-pyrrolidins. 

Die neue Tabak-Base ist demnach init dem ~ ' -MethS. l -pq- r ro l id in  
i d e n t i s c h .  

C,H1,X-4uC1,. Ber. C 14.11, €3 2.85, Au 46.39. Gef. C 14.23, H 3.07, -4u 46.50. 

I so-Nicote in .  

0.0381 g des Pt-Sakes des I s o - N i c o t e i n s  von Noga wirden mit 200 ccni 
gesattigter waisr. H,S-Liisung und 20 ccni rauchender Salzsaure 2 Tage stehen 
gelassen. Hierauf wurde so vie1 festes NaOH in kleinen Portionen und unter 
Kiihlung hinzugefiigt, bis eins etwa 40-proz, waBr. .&znatronliisung ent- 
standen war. Xun wurde destilliert und 6 Fraktionen zu 15 ccm aufgefangen. 
Jede Fraktion wurde mit ein wenig gesattigter wafir. Pikrinsaurel6sung ver- 
setzt und alle Losungen iiii Vak. iiber H,SO, ziir Trockne gebracht. Die 
iiberschiissige Pikrinsaure wurde durch Behandeln init wenig Ather entfernt. 
Die zuriickgebliebenen Krystalle wurden in Methylalkohol gelost, die Losung 
klar filtriert und eingeengt. Die nach mehrtagigem Stehenlasseii im Eis- 
schrank ausgeschiedenen Krystalle schniolzen unscharf bei etwa 150°. Nun 
wurde noch 2-ma1 aus wenig Methylalkohol umgel6st, wobei jedesnial ein 
wenig Pikrinsaure zur Flussigkeit gegeben wurde, um die Bildung eines Mono- 
pikrates moglichst auszuschlieflen. Sodann schmolz das Pikrat bei 163-164O. 

la) 13. '38, 582 ;lS9.5]. 
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Der Misch-Schmp. dieses Pikrates mit dem P i k r a t  des  2.3'-Dipyridyls, 
das bei 165-166O schmolz, lag bei 164-165O. LaWt man die glasig erstarrte 
Schmelze krystallisieren, so bleibt der Schmp. unverandert. 

Dars te l lung  des  I -Anabasins .  
400 ccm der kauflichen rohen Anabasin-Lauge, die wir Hrn. Direktions- 

rat Dr.-Ing. A. Wenusch ,  Wien, verdanken, wurden niit iiberschuss. Natron- 
lauge versetzt, um die Basen frei zu machen. Nun wurde durch Ausschutteln 
mit a ther  das Gemisch der Basen gewonnen, das fraktioniert destilliert wurde. 
Das Gemisch von I-Anabasin und Lupinin ging bei 118-120°/3 mm iiber, 
wahrend der Rest weit hoher destillierte. Insgesamt wurden 153.3 g des Ge- 
misches von l-Anabasin und 1,upinin erhalten. 10 g desselben wurden in 300 ccm 
Wasser gelost und niit heiB gesattigter waWr. Pikrinsaurelosung so lange 
versetzt, als noch eine Fallung auftrat. Die nach dem Erkalten und Stehen- 
lassen gewonnene Fatlung wurde portionenweise aus Wasser umgelost und 
so 1-Anabasin-dipikrat  vom Schmp. 2040 in einer Ausbeute von 25.3 g 
isoliert. Erwarmt man das Pikrat mit 7-proz. waBr. Salzsaure, so wird es 
leicht zerlegt. Man schuttelt nun die Pikrinsaure mit &her aus, macht stark 
alkalisch und zieht im Extraktor mit Ather aus. Die erhaltene Base wog 
6.6 g und zeigte [XI:: -64.5O, wahrend das optisch reine I-Anabasin [K ] ; ; :  

- 82.2O aufweist. 
Zur Isolierung des Lupinins wurden die vereinigten Mutterlaugen mit 

Salzsaure versetzt, die Pikrinsaure mit Ather aufgenommen, alkalisiert und 
mit Ahher im Extraktionsapparat ausgezogen. Nach dem Vertreiben des 
Xthers wurde im Hochvakuum destilliert, das Destillat mit etwas Petrol- 
ather versetzt, wobei im Eisschrank bald reichliche Ausscheidung von ziem- 
lich reinem Lupinin erfolgte. Ausb. 2.26 g. Schmp. 63--64O, Misch-Schmp. 
mit Lupinin (Merc k ,  Schmp. 70O) 68-69O. Aus den Petrolathermutter- 
laugen wurde durch die Pikratbildung noch 2.7 g I-Anabasin-pikrat erhalten. 

Das isolierte I -Anabasin ist, wie man aus dem Urehungsvermogen er- 
sehen kann, nicht optisch rein. Es ist, wie bei der Aufarbeitung des kauf- 
lichen Alkaloidgemisches von Anabasis aphylla I,. zumeist zu beobachten ist, 
eine gewisse Menge von d,  I -Anabasin beigemengt. 
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