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Zu s ammenf  a s s ung. 
Es wird uber die Analyse einer weiteren Samenprobe von 

B t r o p  h a n  tt h u s  am b o ensis  aus SW-Afrika berichtet. Nach Permen- 
tierung wurden in Kristallen erhalten : Sarverosid 0,064 yo, Inter- 
mediosid 2,59 %, Inertosid 0,11%, Leptosid 0,005 yo, Ambosid 0 4 2  %, 
Kwangosid 0,049 yo, Panstrosid 0,94 yo, Rmbostrosid O,lS% und ein 
neues Glykosid 0s. 399 O , O l % .  Ein unbekannter Stoff J liess sich 
papierchromatographisch feststellen aber bisher nicht rein isolieren. 
Der Stoff kristallisiert teilweise mit Psnstrosid. Ein weiterer unbe- 
kannter Stoff F, der teilweise mit Ambosid kristallisiert, wurde in- 
direkt nachgewiesen. Nach milder Hydrolyse und Acetylierung des 
Geningemisehes wurde ein unbekanntes aeetyliertes Genin 0s. 420 
isoliert. Kwangosid durfte auch in den anderen Samenproben aus 
SW-Afrika enthalten gemresen sein. Es ist schwer v-on Leptosid und 
Ambosid zu trennen. 

Organisch-chemische Anstalt der Universitat Basel. 

9. Verbrennungsmethode fur fliichtige organische Verbindungen 
zur Isotopenanalyse des Kohlenstoffs 

von P. Baertschi und M. Thiirkauf. 
(29. XI. 55.) 

Dureh die im folgenden beschriebene Verbrennungsmethode lasst 
sieh der Kohlenstoff vieler fluchtiger organischer Verbindungen, im 
speziellen von Kohlenwasserstoffen und deren Halogenderivaten, auf 
einfache und quantitative Weise in Bariumcarbonat uberfuhren. Die 
organische Substanz wird hiezu in einem abgeschlossenen Kolben mit 
vorgelegter Barytlosung im Sauerstoffiibrrschuss an einem Hoch- 
spannungsfunken verbrannt. Die Bestimmung von 14C erfolgt durch 
Aktivitatsmessung am ausgeschiedenen Bariumearbonat ; fur die 
massenspektrometrische Messung der relativen Haufigkeit von 13C 
wird Kohlmdioxyd verwendet, das aus dem Bariumcarbonat durch 
wasserfreie Phosphorsaure entwickelt wird. 

Die in Fig. 1 dargestellte Anordnung erlaubt eine vollstandige 
Verbrennung der organischen Substanz, sowie die quantitative Ab- 
sorption des dabei gebildeten Kohlendioxyds. Es lassen sich somit alle 
Ungenauigkeiten in der Isotopenanalyse, welche durch Fraktionierung 
der Kohlenstoffisotopen bei unvollstandiger Verbrennung und Ab- 
sorption auftreten konnen, vermeiden. 
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Fig. 1. 
Reaktionskolben zur Verbrerinung fliichtiger organischer Stoffe und zur Absorption des 

gebildeten Kohlendioxyds. 

D u r c h f u h r u n g  der Verbrennung.  Bei geoffnetem Stutzen A wird der Kolben 
durch den Hahn H mit (20,-freiem Sauerstoff gut ausgespult. Bei schwacher Dureh- 
stromung des Kolbens init Sauerstoff werden durch den Stutzen A etwa 50 ml klare, 
gesattigte Bariumhydroxydlosung und 1-10 mg der zu verbrennenden Substanz einge- 
fullt. Bei halogenhaltigen Stoffen empfielilt sich der Zusatz von 5-10 ml C0,-freieui 
Wasserstoffperoxyd (I x ig)  ') zur Harytlosung, urn die bei der Verbrennung entstehenden 

1) H,O,-Losungen lassen sich durch Zufiigen der notwendigen Menge (z. B. 
von Barytlosung C0,- und carbonatfrei machen. Die nach dem Absetzen der Carbonat- 
trubung gebrauchsfertige H,O,-Losung ist einige JVVochen haltbar. 
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Halogenoxyde zu reduzieren, die ihrerseits den bei der nachfolgenden Neutralisation be- 
notigten Indikator zerstoren wiirden. Die bei der Zugabe der H,O,-Losung entstehende 
perlmuttergllnzende Fallung von Peroxydhydrat stort die Verbrennung in keiner Weise. 

Die Verbrennung erfolgt bei vollstandig verschlossenem Kolben, indem man unter 
leichtem Erwarmen (50-60O) etwa 1 Std. zwischen der Pt-Elektrode und der Losung 
einen Hochspannungsfunken brennen 16sst (Wechselstrom 15 mA, 10-20 Watt, Klemmen- 
spannung des unbelasteten Transformators 15000 Volt). 

Nach dem Abkiihlen wird zur vollstandigen Absorption des CO, etwa 1 Min. kriiftig 
durchgeschiittelt. Anschliessend wird durch den Stutzen A nach Zugabe von Phenol- 
phtalein das iiberschiissige Bariumhydroxyd mit 0,2-n. Salzsaure neutralisiert. Dabei 
muss gut umgeschwenkt werden, um lokales Auflosen des Bariumcarbonats zu vermeiden. 
Nach dem Neutralisieren wird das Carbonat abfiltriert, gewaschen und getrocknet. 

Das beschriebene Verfahren hat sich fur die C-Isotopenanalyse 
von Tetrachlorkohlenstoff und Benzol als sehr zweckmassig erwiesen 
und durfte auch fur zahlreiche andere fluchtigen Verbindungen zu- 
verlassige Ergebnisse liefern. Die Verbrennung erfolgt um so schneller, 
je grosser der Dampfdruck der organischen Verbindung uber der 
Barytlosung ist. Dementspreehend ist das Verfahren z. B. nicht an- 
wendbar auf saure Stoffe. 

Die mittels der beschriebenen Verbrennungsmethode erzielbare 
Reproduzierbarkeit von 13C/12C-Analysen wurde an Tetrachlor- 
kohlenstoff gepruft. Es ergab sich dabei, dass die Streuung der erhal- 
tenen l3C/l2C-Verha1tnisse innerhalb der Messgenauigkeit von i 0,02 % 
des Massenspektrometers (Consolidated-Nier 21 - 201) lag. 

Die vorliegende Untersuchung wurde im Rahmen eines von der Schweizerischen 
Kommission fur Atornforschung flnanzierten Forschungsprogrammes durchgefiihrt. 

Physikalisch-Chemisches Institut der Universitat Basel. 

10. 2,4 -Dioxo -3,3-dialkyl-6 -alkyl( aryl und aralkyl) -piperidhe 

(2. XII. 55.) 

von A. H. Lutz und 0. Schnider. 

In  unserer ersten Arbeitl) uber Schlafmittel der 2,4-Dioxo-tetra- 
hydro-pyridin- und -piperidinreihe wurde uber den Einfluss der Al- 
kylreste in 3-Stellung auf Intensitat und Dauer des Schlafes berichtet. 

Unliingst2) konnten wir zeigen, dass die Einfuhrung einer Me- 
thylgruppe in die 5-Stellung des 2,4-Dioxo-3,3-diiithyl-piperidins (I)3) 
xu einer Verbindung mit vertiefter Schlafwirkung fuhrt, dem 2,4- 

1) 0. Schnider, Festschrift Emil Barell 1936, 195. 
2, 0. Schnider & A .  Lutz, Experientia 10, 135 (1954). 
3, Vl'irkstoff des Hustenmittels S e d u l o n  (Roche). 
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