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stiuren (beim Verdiinnen scheidet sie sich unverandert wieder ab), in der Hitze tritt 
Spaltong des R.inges ein. Mit Zink und Salzsaure wird Mercaptan entwickelt. 

Ber. C 64.63 H 5.09 N 14.14 S 10.78 
Gef. C 64.98 H 5.10 N 13.98 S 10.67 

-. -. __ - .... - . -_ .- - .- ____ 

C,,H,,ON,S (297.4) 

Mo1.-Gew. (Campher) 274 und 295 
Lichtabsorption (5 * m Cyclohexan-&sung, Beckman-Spektrophotometer) : Ma- 

xima bei 269 my, E = 2.6.104 und 312 my, c = 1.15 el@. 
1 -Isopropy1-3.5-diphenyl-l.2.4.6-sulfintriazin-l - o x y d  (II,R=i-C3H7):0.55g 

1 (B=i-C,H,) wurden in 70 ccm Aceton mit K a l i u m p e r m a n g a n a t ,  entspr. der vor- 
a.nstehenden Vorschrift, umgesetzt. Der Ruckstand, der z. TI. aus ausgefallener organi- 
srher Substtmz bestmd, wurde portionsweise mit zueammen 100 ccm Aceton behandelt. 
Die Extraktc dampfte man einzeln ein, wobei die spateren reinere Kristallieate ergaben. 
Hartnackig haftende farbige Verunreinigungen lieBen sich durch mehrfaches Losen in 
heiOem Eisessig und Fallen mit Waaser beseitigen. Ausb. 0.54 g (92%); farblose Nadeln 
(aus Ligroin) vom Schmp. 125.5O. 

C,;H,,ON,S (311.4) Ber. N 13.49 S 10.29 Gef. N 13.47 S 10.08 
I -n-Ruty l -3 .5-d iphenyl -  1.2.4.6-sulfintriazin-1-oxyd (11, R=n-C4H,): 0.25 g 

I (H-n-C,H& wurden wie in den voranstehenden Beispielen mit P e r m a n g a n a t  oxy- 
diert. Das Endprodukt schied sich aus dem Lijsungsmittslgemisch ab und wurde mittels 
Aretons vom Braunstein getrennt. Ausb. 0.24 g (89%); farblose Nadeln (aus Ligroin) 
vom Schmp. 75O. 

C,,H,,ON,S (325.4) &r. N 12.91 S 9.85 Gef. N 12.71 S 9.57 

173. Hans-G. Boit: tfber die Alkaloide von Lunaria biennis 
[Aus dem Chemischen Instit,ut der Humboldt-Universitat Berlin] 

(Eingegangen am 22. Mai 1954) 

AUP den Samen von Lunariu biennia wird neben Lunaxin, C,,H,,O,N,, 
ein mit diesem isameres A!kaloid Lunaridin iaoliert . 

In  den Samen der Mondviole, Lunaria biennis Mnch. (Cruciferae), entdeckte 
E. Hairs1) ein bei 220° schmelzendes Alkaloid, das von E. S te inegger  und 
T. Reichs te in2)  sowie 0. Rosen lund  Hansen3) &her untersucht und als 
Lunarin bezeichnet worden ist. Wir haben &us den genannten Samen 0.6% 
kristallisierte Basen (70 % der Gesamtalkaloide) isoliert, von denen sich 75 yo 
als Lunarin erwiesen; die restlichen 26 yo bestanden aus einem offenbar neuen 
Alkaloid vom Schmp. 24% 250° und der Zusammensetzung CsH310aN3, fur 
das wir den Namen Lunar id in  vorschlagen. 

Lunarin ist von Ste inegger  und Heichs te in  als einsiiurige Base der 
Zusammensetzung C,,H,O,N,, von Rosen lund  Hansen  hingegen als zwei- 
durige Base der Zusammensetzung C2,H,0,N3 formiiliert worden. Wir finden 
fur das bei 1000 i.Vak. getrocknete Alkaloid die gleiche Bruttoformel C2sH,10,N3 
\tie fur Lunaridin, die sich von der des diinischen Autom, dessen Priiparat 
anscheinend nicht getrocknet war, um den Mindergehalt von einem Mol. Was- 

l )  Bull. C1. Sci., Arad. roy. Relgique 1909,1042. 
") Pharmac. Acta Helvetiae 92,258 [1947]. 
,) Acta rhem. sand .  1,656 Y19471. 
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ser unterscheidet. Nach der Analyse der Hydrojodide ist, zumindest in wiiBr. 
Lijsung, bei beiden Alkaloiden nur eines der drei Stickstoffatome zur Salz- 
bildung befiihigt. Lunaridin enthalt wie Lunarin weder Methoxy-, noch Me- 
thylendioxy- oder N-Methyl-Gruppen. 

Beschreibung der Versuche 

Isolierung der Alkaloide. Der aus I kg gemahlenen. mit Petdither entfetteten 
%men4) dumh 5maliges .4uskochen mit Alkohol erhaltene Extrakt wird nach delu Ein- 
dampfcn i.Vak. in verd. wriBr.Wcin&m-lung aufgenommen, der man nichtbasische 
Stoffu durch Filtration und Ausschiittelu mit Chloroform entzieht. Die mit~ Amnioniak- 
Chloroform ieolierten Rohbasen werden in 1-proz. Schwefelaaure iihergefiihrt und ltus 
diemr nach dem Ammoniakalischmachen wieder in Chloroform aufgenommen, das nach 
dem Verdampfen 8.3g harzige Basen hinterliiBt. Von diesen IrristalliRieren beim .in- 
reiben mit Alkohol5.9 g, die man mit moglichst wenig Alkohol hanfrei whcht und durch 
frah%ioniert.e Kri&tdhat-ion am Alkohol in 4.0 g Lunarin und 1.4 g des leichter loslichen 
Lunaridinu aufteilt. 

Lunarin: Die Base kristallisiert a m  Alkohol in Tiifelchan vom Schmp.225-2270 
(Lit.: 224-22603); 227-2310 @oIT.]~); [a]B;f: +3000 (c = 1.00, in Chloroform) (Lit.: 
+300O x)). Verlust bei 10O0/15 und 1 Torr 4.3%; ber. fur 1H,O 4.0%. 

C,,H,,04N3 (437.5) Ber. C68.62 H7.14 N9.60 Gef. C68.36 H7.25 X9.38, 9.46 
Lunarin-hydrojodid kristallisiert &us der Losung der Rase in verd. Ewigsriure auf 

Zusata von Netriumjodid in Polyedern und kurzen Prismen. die nach den1 Umlosen 
aus Waaser bei 343O (Zcjrs., nach Vurfiirbung ah 320O; Linstrom-Block) schmelzen. Ver- 
IUSL bsi l0Oo/l Torr 8.004; b3r. fur 1H,O 3.1%. 

C,,H,,O,N,*HJ (565.4) Ber. C 53.10 H 6.71 Gef. C 53.29 €I 5.37 
Lunaric-perchlorat ,  analog dem Hydmjodid dorgestellt, kristallisiert in Polyedern 

und kurzen domatischen Prismen, die sich ab 2 9 0 0  verfrirhen, aber bis 360° nicht schmelzen. 
Luntwidin: Die Base wird am Alkohol (unter Einengen) und danach au8 wenig 

Alkohol unbr Zusatz von Aceton zu derben Polyedern voin Schmp. 248-250O (Zem.) 
umkristallieiert. [=I!# : +212O (c = 0.60, in Chloroform). 

Kein Verlust bei 10O0/1 Ton. 

Lunaridin ist schwefelfrei, enthrilt weder OCH,- noch NC&-Gruppen und gibt keine 
Weber-Tolbnssche Reaktion rtuf Methylendioxy- Gruppen. fi ist in AIkohol und Methanol 
zienilich lcicht,, in Amton, Ather uud Essigester schwer loslich. 

Lunaridin-hydrojodid fUt aus der Liisung der Base in verd. Essigsilure auf Zu- 
satz von Natriumjodid in Polyedern, die mch dern Unikristallisieren tlus Wasser hei 336O 
(Zers., nach Verfiirhung ab 310O; Linstrijm-Block) schmelzen. Kaum Verluat Lei looo/ 
1 Torr. 

C,,H,,0,N3~HJ (566.4) Ber. C53.10 H5.71 Gef. C53.04 H5.76 

C,,H,,O,N, (437.5) Ber. C 68.62 H 7.14 N 9.60 Gof. C68.33 H7.24 N 9.63 

Lunaridin-perchlorat ,  analog dem Hydrojodid dargestellt, kriatallisiert am Was- 

4, Gesammelt in der Nihe yon Berlin. 

ser in Prismon, die sich ab 310° verfhben, jedoch bis 350° nicht schmelzen. 


