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Die Struktur des Peepuloidins (1b), eines niedermolekularen Alkaloids von Piper peepuloi-
des, wurde durch Abbaureaktionen und durch Anwendung physikalischer Methoden ermit-
teft2).
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Wir stellten nun durch Kondensation des 2.3-Dimethoxy-4.5-methylendioxy-benzaldehyds
(Dill- Apiolaldehyd)3) mit Malonsiure die Zimtsdure 1a in fast gquantitativer Ausbeute dar.
Durch Uberfiihrung von 1a in das 2.3-Dimethoxy-4.5-methylendioxy-zimtsidurechlorid
und durch anschlielende Umsetzung mit Pyrrolidin wird die Struktur 1b eindeutig bestitigt.

Auf analoge Weise wurde die Synthese von 2b ausgehend vom 2.5-Dimethoxy-3.4-methylen-
dioxy-benzaldehyd (Apiolaldehyd)3) iiber die Zimtsdure 2a verwirklicht.

Beschreibung der Versuche

Schmelzpunkte: Schmelzpunktsbestimmungsgerit nach Dr. Tottoli, nicht korrigiert;
IR-Spektren: Leitz-Spektrograph Nr. 65; UV-Spektren: Carry-14-Gerit, Ldsungsmittel
95proz. Athanol.

2.3-Dimethoxy-4.5-methylendioxy-zimtsiure (1a): Man rihrt ein Gemisch von 9.0g
2.3-Dimethoxy-4.5-methylendioxy-benzaldehyd?), 14 g Malonsdure, 30 ccm Pyridin  und
0.5 ccm Piperidin 3 Stdn. bei 100°, gieBt auf Eis und sduert mit konz. Salzsigure an. Aus
Athanol 10.6 g (98 %) gelbe Nadeln, Schmp. 205°.

IR (KBr): vCO,H 1680/cm.
C12H1,05 (252.2) Ber. C57.14 14.80 Gef. C 56.95 IT 4.85

2.3-Dimethoxy-4.5-methylendioxy-zimtsdurepyrrolidid ( Peepuloidin) (1b): Unter Feuchtig-
keitsausschluB erhitzt man 8.5 g 1a, 150 ccm absol. Benzol, 1 ccm Dimethyiformamid und 8 g
SOCl; 6 Stdn. unter RiickfluB, engt unter vermindertem Druck ein und versetzt den Riick-
stand tropfenweise mit einer Losung von 10 ccm. Pyrrolidin und 60 ccm absol. Benzol. Nach

1 29. Mitteil.: F. Dallacker, Z. Damd und G. Léhnert, Angew. Chem., im Druck.
2) C. K. Atal und P. N. Moza, Tetrahedron Letters [London] 1968, 1397,
3) F. Dallacker, Chem. Ber. 102, 2663 (1969).
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Abdestillieren des Benzols versetzt man den Riickstand mit Wasser und saugt ab. Aus Athanol
10 g (97%;) leicht gelbe Prismen, Schmp. 149—150° (Lit.2): 149--150°).

IR (KBr): vCO —N 1642, vC—0--C 934/cm (Lijt.2): 1642 bzw. 932/cm in KBr).
UV: Amax (228), 240, 305, 333 mp. (Lit. 2): 240, 305, 333 my).

C16H1gNQOs (305.3) Ber. C62.94 H 6.27 N4.59 Gef. C63.0 H6.34 N4.71
2.5-Dimethoxy-3.4-methylendioxy-zimtsidure (2a): Darstellung analog 1a aus 9.0 g 2.5-Di-

methoxy-3.4-methylendioxy-benzaldehyd (Apiolaldehyd)®, 16 g Malonsdiure, 40 ccm Pyridin
und 1 cem Piperidin. Aus Athanol 10.3 g (95%) gelbliche Nadeln, Schmp. 194.5° (Lit.4): 196°).

IR (KBr): vCO;H 1680/cm.
Ci2H;206 (252.2) Ber. C57.14 H4.80 Gef. C57.16 H4.96
2.5-Dimethoxy-3.4-methylendioxy-zimtsiurepyrrolidid (2b): Darstellung wie bei 1b aus
7.5 g Sdure 2a, 150 ccm absol. Benzol, 1 ccm DMF, 8 g SOCI; und 10 ccm Pyrrolidin, ge-

.mischt mit 60 ccm absol. Benzol. Aus Athanol 8.7 g (96%) elfenbeinfarbene Nadeln vom
Schmp. 188 —189°,

IR (KBr): vCO—N 1639, vC—0 —C 943/cm.
UV: Amax 230, 245, 318 mp.
C16H1gNOs (305.3) Ber. C 62.94 H 6.27 N4.59 Gef. C63.07 H6.32 N 4.64

4 G. Ciamician und P. Silber, Ber. dtsch. chem. Ges. 22, 2485 (1889).
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