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Uber die Trennung der Anhaloniumbasen 
(15. Mitteilung fiber Kakteenalkaloide) 

Von 

ERNST SPATH 

wirkl. Mitglied tier Akademie tier Wissensehaften 

und 

FRIEDRICH BECKE 

Aus dem I1. Chemisehen Laboratorium der Universitgt in Wien 

(Eingegangen am 4. 7. 1935. Vorgelegt in der Sitzung am 4, 7. 1935) 

Unter den vielen mexikanisehen Kakteenarten haben einige 
sehon seit langem das Interesse der Pharmakologen und Chemiker er- 
weekt. Eine besonders bemerkenswerte Kaktee ist Anhalonium Le- 
wlnii Itennings (=  Eehinoeaetus Lewinii Schumann oder Lophophora 
Lewinii Rusby), die seit Jahrhunderten bei den Indianern Mittel- 
,amerikas Ms Rausehgiftpflanze verwendet wird und fast kultisehe 
Verehrung geniel~t. Der Gebraueh der in getroekneten Seheiben ge- 
handelten Droge wird yon mehreren Forsehern eingehend besehrieben. 
Mooa, EY 1 gibt an, dai3 die Droge, welehe Mescal buttons, Peyote 
(Pellote), bei gewissen Inclianerstgmmen aueh Hikori (Jieuli), Sefii, 
Wokowi oder Ho genannt wird, yon den i~lteren M~tnnern meist 
Samstag naehts unter Einhaltung bestimmter Riten gemeinsehaftlieh 
genossen wird. Die Teilnehmer sitzen im Kreis l~tngs tier Innenseite 
des heiligen ,,Tipi", in dessen Mitte ein Feuer brennt. Naeh einem Gebet 
erh~ilt jeder Mann vier Mescals, die er raseh verzehrt. Die troekene 
Seheibe wird naeh Entfernung des Haarsehopfes zuerst im Muncle 
erweieht, dann mit den tt~clen zu einer Kugel gerollt und ganz ver- 
sehluekt. W~thrend zwei der Teilnehmer, von Klapper und Trommel 
begleitet, Ges~nge anstimmen, sitzen die tibrigen mit gekreuzten Bei- 
hen, in ihre Deeken gehiillt, ruhig da, bis die Reihe des Musizierens 
an sie kommt. Um Mitternaeht werden neuerlieh Mescals verteilt, und 
zwar erhNt nun jecler, so viel er mag. Die iibliehe ~[enge, welehe ein 
Mann verzehrt, betrggt fiir die ganze Naeht 12---20 Stiiek, doeh maneh- 
real 30 und noeh mehr. Am folgenden Tag ist alas Befmden und Ver- 
halten der Teilnehmer durehaus normal. 

J. MOONEY, Ther~p. Gazette, 1896, 7. 
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Die Mescal buttons gelten als Allheilmittel tier Indianer )'[ittel- 
~merikas, werden ~hnlieh wie das Coea-Blatt zur Uberwindung kSr- 
perlicher Anstrengungen benfitzt und zur Bek~mpfung yon Durst und 
Hunger, gegen Fieber und sehmerzhafte Affektionen, als Abortivum 
und als Liebes~rank verwendet. 

1918 hat sieh eine kopfreiche Sekte gebildet, tier nur Indianer 
angehSren kSnnen, welehe sieh als Peyote-Kirche bezeichnet und eine 
merkwtirdige Synthese altmexikaniseher, ehristlieher und lokalreligiS- 
set Zfige vorstellt ~. 

Die Prfifung der physiologisehen Wirkung am Mensehen hat 
ergeben, dal3 die Peyote eine eigenartige Bewul~tseinsspaltung hervor- 
ruft, indem die Versuehspersonen l~nger andauernde farbige Visionen 
erleben, w~hrend sic dennoeh sieh setbst beobuehten, die Visionen be- 
sehreiben und aueh andere geistige Leistungen vollbringen kSnnen. 
Die Eingeborenen Zentralamerikas behaupten, ihre Visionen willkiir- 
lieh beeinflussen zu kSnnen, bei Weigen scheint dies nur selten der 
Fall zu sein. 

Die ehemische und physiologisehe Bearbeitung der Peyote hat 
ergeben, dag in dieser Droge Alkaloide vorhanden sind, welehe die 
besehriebenen eigenartigen Wirkungen hervorrufen. 

Die erste ehemisehe Untersuehung yon Anhalonium Lewinii hat 
LEWlN a durehgeffihrt, der eine kristallisierte Base CI.~H~503N isolierte, 
welehe den Namen Anhalonin erhielt. Bald naehher nalun aueh 
HEFFTER a die Untersuelmng dieser interessanten Droge auf und fund 
auger Anhalonin noeh drei andere Alkaloide, die flfissigen Basen Mes- 
calin, CI~I-I~O~N, und Lophophorin, C~H~O3N, und alas kristallisierte 
Anhalonidin, C~H~O~N ((lie yon H~FTER ~ aufgestellte Formel 
C~H~O3N traf nieht zu)5 Schlieglich gab noch KAUDER das Vor- 
kommen yon Anhalamin, C~H~O3N, und Pellotin, ClalI190aN, in dieser 
Droge an 6, welehe ebenfalls kristallisierte Basen vorstellen. Das Pel- 
lotin ist yon tII:~'FTEr~ aueh in einer anderen Kaktee, n~tmlieh in An- 
halonium Williamsi, gefunden worden. Dieser Autor neigte zur Auf- 
fassung, dal~ das in Anhalonium Lewinii enthaltene Pellotin in Wahr- 

Ciba-Z. Febr. 1935 (II) 18. 
3 L. LEwis, Naunyn-Schmiedebergs Arch. exp. Pathol. Pharinakol. 24 

(1888) 401, 34 (1894) 374. 
4 A. I-]EFFTER, Naunyn-Schmiedebergs Arch. exp. Pathol. Pharinakol. 

34 (1894) 65; 40 (1898) 385; 27 (1894) 2975; 29 (1896) 216; 31 (1898) 1193; 
34 (1901) 3004. 

E. Sp~th~ Mh. Chein. 42 (1921) 97. 
6 E. KAUDEU~ Arch. Pharinaz. 237 (1899) 190. 
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heir yon beigemengtem Anhalonium Williamsi st~mme, da letztere 
Kaktee ~ul~erordentlich reich an dieser Base ist und sehr sehwer yon 
Anhalonium Lewinii untersehieden werden kann. Es w./~re jedenfalls 
yon Bedeutung, frisehe Kakteen an Oft und Stelle yon guten Kennern 
dieser Pfl~nzen sammeln und bestimmen zu lassen, um diese Frage 
zu bereinigen. Da zu einer solchen Untersuchung in Mittelamerika 
gute Gelegenheit wi~re, ist es merkwfirdig, dal~ die Gelehrten dieser 
Gebiete zur ehemisehen Bearbeitung tier Peyote nut wenig beigetragen 
haben. 

Die Trennung komplizierter Alkaloidgemische, in welchen meist 
noch weitere verwandte Basen vorkommen, die sich bisher tier Iso- 
lierung entzogen batten, erfordert groBe Erfahrung und die Anwen- 
dung einer wohltiberlegten Arbeitsmethode. Die Durchftihrung einer 
solchen Alkaloidtrennung ist unter a nderem deshalb von Bedeutung, 
well aus tier Struktur der nebenein~nder in einer Droge vorkommenden 
Alkaloide Seh]ttsse auf den Zus~nmlenhang derselben untereinander 
und damit ~uf die Bildung dieser Stoffe in der Pflanze nahege]egt wer- 
dem welehe unsere Kenntnisse yon tier pflanzlichen Synthese wesent- 
lieh erweitern. Auch h~ben manchmal solche Nebenbasen aus physio- 
logische• Grfinden erh6hte Bedeutung und ]assen die Wirkung' der 
Droge besonders erkennen. 

Die Iso]ierung der Anhaloniumalkaloide wurde bereits yon meh- 
reren Autoren beschrieben, namentlich yon A. HEr~TEI~ und E. KAU- 
DEn. W~thrend HErrI '~ die Trennung dieser B~sen vor allem mit 
HgCL durchftthrte, verwendete KAUDLR die verschiedenen Li)slich- 
keiten in J~ther und Chloroform. Nacb unseren Erfahrungen sind die 
genannten Trennungsveffahren sehr ungen~u und vcrlustreich. Wir 
geben desha]b ira folgenden eine mSglichst welt getriebene Aufarbei- 
tung der Mescal buttons und hoffen, damit einigen Forsehern, we]the 
im Besitz yon sicher identifiziertem Material yon wirksamen frischen 
Kakteen sieh befinden, einen guten Diens~ leisten zu k6nnen. Leider 
war das uns zur Verfilgung stehende Anhalonium Lewinii, alas wit 
Herrn Generalkonsul Scnwa~:z (Mexiko) verdanken, eine sehr alte 
Droge und enthielt viel geringere Mengen an Basen, als die von 
It~SSTE]Z und KauDs, e untersuchten Pflanzenprodukte. 

Wir fiihrten die gxtraktion der Mescal buttons mit reinem 5.thyl. 
alkohoI bei ZimmerLemperatur durch. Der vom LOsungsmittel befreite, 
in wenig Wasser gelSste Extrakt wurde mit tiberschiissigem Xtzkali 
versetzt und die LSsung im Sehliffextraktor mit reinem Xther vOllig 
extrahiert. Itiebei gingen die gesamten Nichtphenolbasen und ein Tell 
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der Phenolbasen in den Kther. Dutch Behandeln dieser ~thefisehen 
L0sung mit starker Gauge wurden die mitgegangenen Phenol- 
basen dem Nther entzogen. Diese alkalisehe LOsung und die mit ~ther 
ausgezogene w~isserige Alkalil6sung wurden vereinigt, neutralisiert und 
mit Kalitunkarbonat sehwaeh alkalisch gemaeht. Die dureh mehrere 
Tage durehgefiihrte Extraktion dieser LOsung mit Nther gab die Sum- 
me cler Phenolbasen (0.40%), welehe mit geringen Mengen nieht- 
basiseher Verbindungen verunreinigt waren. 

Die Trennung der Niehtphenolbasen, deren Rohgewieht nur 
0.20% der Droge betrug, erfolgte zun~ehst in der Weise, daft der 
I-Iauptteil des Nesealins (I) in w~tsseriger L6sung als Sulfat abgesehie- 
den warde. Aus der Mutterlauge lieft sieh das Anhalonin (VII) in 
Form seines sehwer 1Osliehen Chlorhydrates isolieren. Ferner wurde 
ein neues Alkaloid gefunden, alas der Formel C~2H1;O~N entspraeh und 
Anhalinin (IV) genannt wurcle. Es erwies sieh als O-Methylaahal- 
amin. Sehlieglieh wurcle aus den ~Iutterlaugen noeh Lophophorin (X) 
als Pikrat erhalten. Die Suehe naeh Basen, welehe mit den O-Methyl- 
~them der Phenolbasen Anhalonidin, Pellotin und der dem Anhalamin 
entspreehenden terti~iren Base identiseh sind, hat bisher keinen Erfolg 
gehabt. 

In der Phenolbasenfraktion wurde zun~iehst Anhalamin (V} als 
Chlorhydrat abgetrennt. Aus den Mutterlauogen dieses Salzes wurden 
die freien Basen dargestellt, im ttoehvakuum iibergetrieben und flas 
Pellotin (IX) aus a lkoholiseh-~theriseher LiSsung als Chlorhydrat ge- 
fiillt. Aus dem verbMbenden Basengemiseh lieft sieh ein kristallisie- 
rendes Perehlorat abseheiden, das abet noeh nieht einheitlieh war. Beim 
Behandeln der zugeh6rigen Basen mit Nther konnte alas sehwerer 
1Osliehe Anhalonidin (VIII) yon einer bisher nieht bekannten Phenol- 
base, C12ft~O~N, die 3mhalidin (VI) genannt wurde, abgetrennt wer- 
den. Das Anha!idin war N-Methylanhalamin. 

Eine vollkommene Trennung der Anhaloniumbasen auf Grund 
unserer Methode der Aufarbeitung w i n  nut da~m erreieht werden, 
wenn eindeutiges frisehes Pflanzenmaterial in einer solehen Menge 
vorliegt, dug etwa 100 9 Niehtphenolbasen und ungef~ihr die gleiehe 
Menge an Phenolbasen gewonnen werden kOnnen. In diesem Falle 
darf man erwarten, daft noeh weitere neue Alkaloide, wie ttomo- 
myristizylamin, partiell entmethylierte AbkOmmlinge des Mesealins, 
N-Nethylderivate des 5Iesealins, O-~lethylpeilotin, O-~Iethylanhalo- 
niclin, O-Methylanhalidin u. a. m. erhalten werden. 

Die Konstitution aller bisher aufgefundenen Anhaloniumalkaloide 
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ist yon uns aufgekl~irt worden und wir haben aueh die Synthese der- 
selben durehgefiihrt. In gleieher Weise wurde aueh die Base yon 
zwei weiteren Kakteen, von Carnegiea gigantea (Engelm.)BRrrT. 
und ROSE: und Cereus peet.en aboriginum ' , da s  Carnegin (Peetenin), 
yon uns bearbeitet ~~ Im folgenden geben wir eine Zusammenstelhmg 
der Konstitutionen der von uns aufgekl:irten und kiinstlieh dargestell- 
ten Kakteenalkaloide (I--X): 

~ - -  /Clio • CI:Q /~ .  OHm. 
~ II �9 CH~ 

. o .  �9 %/\o/. 
cm6 6H~ 
I, MescalinS II ,  Anhalins,  o II1. Carnegin~0 

CBe ~ Ctt~ / ~ - -  CH~ 
e , ~ o / / \ /  \ : o~oo// \ /  % cH~o.~\/ %~ 

'~/\o2 o.~o" 
, ' . \o~ "%./\o~ 

CHzO Hi) HO 
IV. Anha l i n :n~  V. Anhalarain,~, m VI.  A nha l i d in~  

o ~ o . ~ / ~  o~0o ~ \ / ~  ~o.~/\, 

CR~-O dg~ HO (~g~ HO CH3 
VII.  AnhaIonin  l~, 14 VIII,  Anhalonid~.n l:, IX, Pellotin ~.5 

~ \  CH~ ~ - -  Cl=l . . . .  CH~ 
c~o J\/ \ /o.--\/ <c~ He//\/ < CH~ 

CH2--O i f 
CH~ CH3 

X. Lophophorin]4 XI. Hydrohydras t in in  XIL Salsolin t ,~ 

7 G. ttEYL~ Arch. Pharmaz. 239 (1901) 459; 266 (1928) 668. 
s E. SP;~T~, Mh. Chem. 40 (1919) 1297 bzw. S.-B. Akad. Wiss. Wien 

(tlb) 128 (1919) 129. 
9 E. SP~ws~ Mh. Chem. 42 (1921) 263; bzw. S.-B. Akad. Wiss. Wien 

(lib) 130 (1921) 263. 
lo E. SP;~TH, Ber. dtsch, chem. Ges. 62 (1929) 1021; E. S, PATH und F. 

KUFFN~:R~ Ber. dtsch, chem. Ges. 62 (1929) 2"242. 
11 E. SP~TH und F. BECKE~ Ber. dtsch, chem. Ges. 68 (1935) 501. 
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Von diesen nahe verwandten Basen ist das At~halin (II) ein In- 
haltsstoff yon Anhalonium fissuratum 4; es ist iclentisch 9 mit dem yon 

LEaER entdeckten is Hordenin. Hydrohydrast inin (XI), das bekannte 

Abbauprodukt von Hydrastin,  haben wir in Coryda]is c ~ w  (Fumari- 

oidee) aufgefunden 1~. Das Salsolin ~XII) ist yon OREC~0FF 1~ aus einer 

Wfistenpflanze, Salso]a Richteri (Chenopodiacee), isoliert worden, der 

auch die nahe Verwandtschaft  zu den Kakteenbasen feststellen komlte. 

Die Stellung der Hydroxy]gruppe uncl des Methoxylrestes wurde 

schlieglich von SPXT~, 0RECItOFF uncl KUFF~ER 19 auf synthetischem 
Wege erkannt,  womit die KonstitutionserInittlung abgeschlossen war. 

Hydrohydrast inin uncl Saisolin sind bisher in Kakteen nicht aufge- 
funden wordon. 

Experimenteller Teil. 
E x t r a k t i o n  d e r .  A l k a l o i d e .  

1330 g der getrockneten Droge yon Anhalonium Lewinii wur- 
den rein gepulvert und bei 15--200 mit tiber Kalk  destilliertem Alko- 

hol 24 Stunden ausgezogen. Der Alkohol wurde im Vakuum abde- 

stilliert und clieser Prozel~ wiederholt, bis beim Eindampfen kein 

Riiekstancl m~hr blieb. Der zurtiekbleibende Sirup wurde in Wasser 

aufgenommen, das UnlSsliehe mit 200 c m  ~ 2 Niger HC1 behandelt und 
die vereinigten w~isserigen und sauren LOsungen filtriert. Die Fil- 

trate wurden mit 100g 50Niger KOt t  alk~liseh gemaeht und mit 
Mher  extrahiert. Der Extraktionsr~ekstand wurcle in etwa 200 c m  a 

24ther aufgenommen uncl so oft mit  50Niger  KOH attsgesehiittelt, 

bis ke ine  Abseheidung eines Oligen Phenolates mehr zu beobaehten 

war. Der ~ the r  enthielt nunmehr die Niehtphenolbasen, die Kali- 
laugelOsungen die Phenolbasen als Phenolate. 

~2 E. SPiiTH und It. RODEa, Nh. Chem. 43 (1922) 93, bzw. S.-B. Akad. 
Wiss. Wien 131 (1922) 93, E. SPs und F. BECKE, Ber. dtsch, chem. Ges. 
67 (1934) 2100. 

la E. SP*TH and F. BECKE~ Ber. dtseh, chem. Ges. 68 (1935) 944. 
~4 E. SPXT~ und J. GA~GL, Mh. Chem. 44 (1923) 103, bzw. S.-B. Akad. 

Wiss. Wien 132 (1925) 103. 
~ E. SPXTH, Nh. Chem. 43 (1922) 477, bzw. S.-B. Akad. Wiss. Wien 

131 (1923)477; Ber. dtsch, chem. Ges. 65 (1932) 1778; E. SP:4WU und F. BOSCH~N: 
Mh. Chem. 63 (1933) 141; bzw. S.-B. Akad. Wiss. Wien 142 (1933) 351 ; E. SeXTH 
und F. BEOKE, Ber. dtseh, chem. Ges. 67 (1934) 266. 

~6 ]~. SP~.TH und P. L. JULIAN~ Ber. dtseh, chem. Ges. 64 (1931) 1131. 
~7 A. ORECnOFr und N. PROSKURNINA, Ber. dtsch, chem. Ges. 66 (1933) 841. 
is ]~. LI~OER~ C. R. Aead. Sei. Paris, 142 (1906) 108. 
~' E. SP:4TH, A. ORECHOVF und F. KUF?NER~ Ber. dtsch, chem. Ges. 

67 (1934) 1214. 
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T r e n n u n g  d e r  N i e h t p h e n o l b a s e n .  

Die gtherisehe LSsung der Niehtphenolbasen wurde eingedampft 
nnd bei 0"03 mm destilliert. Das Basengemiseh ging bei 1:30--2000 
Luftbadtemperatur tiber und wog 2"83 .q. Dieses 51ige Produkt wurde 
mit einer LOsung yon 0.723 g Sehwefels~ture (Diehte 1.84) in 20 cm 3 
Wasser versetzt, wodureh sofort kristallisiertes Mesealinsulfat abge- 
sehieclen wurde. Dieses wurde naeh l~tngorem Stehen im Eissehrank 
abgesaugt, mit eiskalter Natriumsulfatl~sung gewasehen und im Va- 
kuum tiber Sehwefelsgure getroeknet (0.97g). Zur Identitizierung 
wurde ein Teil des Sulfates mi~ KOH zerlegt, die L5sung mit NaC1 
ges.attigt, mit -~ther ausgesehtittelt, die Base bei 125--1300 und 
0.02 mm Druek destilliert und daraus das Pikrat dargestdlt. Es 
sehmolz bei 216--218 o und gab im Gemiseh mit l~Iesealinpikrat 
(Sehmelzpunkt 216~218 ~ keine Depression. 

Das Filtrat des Mesealinsulfates wurde mit Natriumsulfat ge-- 
s~tttig% sehied aber niehts mehr aus. Nun wurde mit Wasser verdiinnt, 
a~lkaliseh gemaeht und mit J{ther im Sehliffextraktor ausgezogen. Der 
Extrakt wurde bei 0.02 mm und 115--1350 Luftbadtemperatur destil- 
liert (1.939,), das farblose 01 in 12cm 3 HCI (1:6) gelSst, wodureh 
sehr bald alas Anhaloninehlorhydrat in nadeligen Kristallen abge- 
sehieden wurde. Das Salz wurde abgesaugt, mit eiskalter 5%iger I-ICl 
gewasehen, dann in Wasser gelSst, alkaliseh gemaeht, mit NaCI ge- 
s~tttigt und mit s ausges&tittelt. Der Xtherrtiekstand ging bei 
0.02 mm und 120--1300 Luftbadtemperatur fiber (0-40 g) und er- 
starr*e Meht. Der Sehmelzpunkt lag bei 83--85 ~ keine Depression im 
Gemiseh mit Anhalonin (Merck). 

Das Filtrat vom Anhaloninehlorhydrat wurcle ira Exsikkator 
eingeengt, woclureh sieh ein kristallinisehes Salz absehiecl, das vom 
anhaftenden Sirup dureh Wasehen mit 6 c m  "~ 5%iger HC1 befreit 
wurde. Das so erhaltene Anhalininehlorhydrat wurde aus 2 cm a HCI 
(1 : 6) umkristallisiert. Ausbeute 0.096 g. 

Dureh LSsen des Salzes in Wasser, Alkalisieren uncl Ausathern 
wurde die freie Base gewonnen, die naeh der Destillation im Ho&- 
vakuum kristallisierte. Setnnelzpunkt des Anhalinins: 61--63 ~ keine 
Depression mit synthetisehem Anhalaminmethyl~tther. 

Das Filtrat vom Anhalininehlorhydrat wurde nun vSllig im 
Vakmunexsikkator eingedunstet und der bei 70"]12 m m  getroeknete 
Rtiekstand mit 25 c m  ~ Chlorofm~m vier Stunclen bei Zimmertempe- 

t lonatshef te  ftir Chemie, Band 66 ~ 29. 



334 g. Sp~th und F. Beeke 

ratur digeriert, wobei etwa die HNfte als weiger, kristallisierter N ie~ 
dersehlag zuriiekblieb. 
3"296mg 8ubstanz g'aben 6"85 c m  a n/30-Na=S~03. (ZmsEL-Pt~EoL-Vm~0CK.) 

Gel.: Ctt30 35'82. 

Dieses Salz wurde in 4cm ~ Wasser in der Hitze gelSst, doch 
trat weder beim Impfen mit Anhalininchlorhych'at noch beim Ver- 
setzen mit ges~ttigter NatriumsulfatlSsung eine Fallung au[. Die 
L0sung wurde deshalb stark alkaliseh gemaeht und mit -~ther aus- 
gesehtittelt.: Die freie Base wurde im Hoehvakuum destilliert (0.332 g) 
und mit einer LSsung yon 0"081 g Sehwefels~ure (Diehte 1.84) in 
2 c m  ~ Wasser versetzt. Das ausgesehiedene Sulfat wog 0.194g und 
liel~ sieh dureh Umsetzung mit Na-Pikrat-LSsung als Mesealinsalz 
identifizieren. Aueh die Mutterlauge des Sulfates enthielt Mesealin. 

Die Chloroformmutterlauge des Chlorhydrates wurde eingeeiNt 
und dabei eine weitere Menge Mesealinehlorhydrat gewonnen. Es 
wurde dureh ~berftihren in das Sulfat weiter gereinigt und als Pikrat 
identifiziert. 

Beim vSlligen Eindampfen der ChloroformlSsung verblieb ein 
amorpher Rtiekstand. 
3"905mg Substanz gaben 5"12 c m  3 n/30-Na.,S2Q. 

Gef.: CH~O 22"60 ~6. 

Dieser R~iekstand wurde zun~chst in l%iger HCI gelSst und 
zur Entfernung" indifferenter Produkte mehrmals mit Nther ausge- 
sehtittelt. Dann wurde alkaliseh gemaeht, mit ?2ther extrahiert und 
im Hoehvakuum destilliert (0"Sg). Da eine Trennung des voflie- 
genden Gemisehes als Chlorhydrat in Methylalkohol nieht mSglieh 
war, wurde in 5 on ~ absolutem Xther gelSst und tropfenweise 1 cm a 
Essigs~tureanhydrid zugefiigt. Naeh 15 Minuten wurcle in 100c,m ~ 
Ather aufgenommen und die terti~en Basen dutch Sehtitteln mit 
40c~n a 5%iger HC1 isoliert. Ihre Menge betrug naeh alkaliseher 
s und Hoehvakuumdestillation 0.36g. Das Destillat 
wurde in Methylalkohol gelSst und mit ges~ttigter methylalkohoiiseher 
PikrinsS~ure versetzt. Naeh einiger Zeit sehieden sieh 0.04 g Lopho- 
phorinpikrat ab. 

T r e n n u n g  d e r  P h e n o l b a s e n .  

Die ~tzalkalisehe L0sung der Phenolbasen wurde mit tIC1 ange- 
s~uert, mit Kal~umkarbonat neutrali~iert, noch 20 g Kaliumkarbonat 
zugefiigt und mit ~ther extratfiert. Naeh zwSlf Stunden v~rd'e der 
Extraktionskolben gewechselt (Fraktion !), nach weiteren acht Stun- 
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den neuerlieh geweehselt (Fraktion II), naeh 24 Stunden die Frak- 
tion iII abgetrennt. Naeh weiterer neunt~giger Extraktion war die 
L~isung" erseh/Spft (Fraktion IV). 

Die vier Fraktionen wurden Vom ~ther befreit, der Raekstand 
in HC1 (1:6)  geli%t, filtriert und zur Kristallisation in den Eissehrank 
gestellt. Die angewandte ~Ienge der verd~innten HC1 betrug" bei 
Fraktion I 25cm ~, II: 7 c m  a, III: 30 cm ~, IV: 16cm ~. Die aus den 
Fraktionen I, lI und I I I  abgesehiedenen Chlorhydrate w~rden ab- 
gesaugt, vereinigt und aus wenig Wasser umgel6st. Das so erMltene 
Salz wurde in Wasser gel6st, mit Kaliumkarbonat alkaliseh gemaeht, 
mit ;Ather extrahiert und bei 0"02 mm und 160--1700 Luftbadtempe- 
ratur tibergetrieben (0"96 g). Sehmelzpunkt 189--191 ~ keine Depres- 
sion mit Anhalamin. Das Filtrat der Fraktion I wurde getrennt weiter- 
verarbeitet; es wurde zun~tehst im Vakuumexsikkator zur Troekene 
g'ebraeht und dann mit 20 cnt ~ absolutem Alkohol versetzt. Allm~thlieh 
sehieden sieh Kristalle ab. Diese m~rden in Wasser geliSst, mit Kalium- 
karbonat versetzt und mit 24ther extrahiert. Im Kolben kristallisierte 
Anhalonidin aus, das bei 125--130 ~ Luftbadtemperatur im Itoch- 
vakuum tiberging und dann den Sehmelzpm~kt 157--1590 zeigte: 
Keine Depression im Gemiseh mit Anhalonidin (tt~FTEa). 

Die a.lkoholisehe Mutterlauge der Kristalle aus I wurde langsam 
mit 400 cma ~ther gef~llt, das kristallisierte Chlorhydrat in Wasser 
gel/Sst, sod~alkaliseh gemaeht und mit 2~ther extrahiert. Der Extrakt 
ging im Itoehvakuum bei 140--160 o Luftbadtemperatur tiber (2.40 g). 
Er wurde in 15 cm ~ absolutem Alkohol gel6st, mit 15 cm ~ alkoholiseher 
SalzsN~re versetzt, Xther zugeNgt und im Eissehrank stehengelassen. 
Das ausgesehiedene Chlorhydrat (0"4459) wurde dureh Umsetzung 
mit Na-Pikrat in ein Pikrat verwandelt, das bei ~165~167 ~  Va- 
kuumr6hrehen schmolz und hn Gemiseh mit Pellotinpikrat keine 
Sehmelzpunktsdepression zeig'te. 

Die Filtrate dieser Salze wurden vereinigt, mit Soda alkNiseh 
gemaebt und mit _;ither extrahiert. Naeh dem DestiIlieren im ttoeh-. 
vakuum lag'en 2.27 g gelbgrttner ttarze vor, die dureh Perehlors~mre 
in ein kristallisiertes Salz verwandelt werden konnten. Das Per- 
ehlorat wurde in Wasser gel6st, mit Soda alkaliseh gemaeht und mit 
Xther extrahiert. Die dutch Hoehvakuumdestillation erhaltene Base 
/0-~t g) sehied auf Impfen mit Anhalonidin Krist~lle ab, die unseharf 
bei 90~140 ~ sehmolzen. Naeh dreimaligem Auskoehen mit je 2 cm ~ 
absolutem Xther blieb reines Anhalonidin zurtiek. Aus den ";itherisehen 
Auszagen sehieden sieh allm~thlieh Kristalle ab (0.012g), die naeh 
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langwieriger fraktionierter Hochvakuumsublimation bei 85--950 Luft- 
badtemperatur bei 131--1330 schmolzen. Diese Base gab im Gemisch 
mit synthetisehem 2-Methyl-6, 7-dimethoxy-S-oxy-l~ 2, 3~ 4-tetrahydro- 
isochinolin keine Depression (Anhalidin). 

Die Filtrate tier Fraktionen II und III (vom Anhalaminchlor- 
hydrat) wurden im Vakuumexsikkator zur Trockene gebracht~ in 
Wasser gelOst, mit Soda alkalisch gemaeht und mit ~ther extrahiert. 
Der Extrakt ging bei 140--1600 Luftbadtemperatur im Hoehvakuum 
tiber ~(0"565 g). Das Destillat wurde in Methylalkohoi gelSst und mit 
methylalkoholischer Pikrins~ure gefSllt. Dabei schieden sich 0.22g 
Anhalaminpikrat vom Schmelzpul~r 237---240 o aus (Mischprobe). 

Die Fraktion IV wurde salzsauer 24 Stunden mit ~ther extra- 
hiert, um indifferente Beimengungen zu entfernen, dann sodaalkalisch 
gemacht und wieder extrahiert. Der Extrakt _~ina' im Hochvakuum ( ~  "V, 

bei 160--200 o Luftbadtemperatur tiber (0"36g); er wurde in wenig 
Methylalkohol gelSst und naeh dem Animpfen mit Anhalamin im 
Eisschrank stehengelassen. Naeh dem Sublimieren lagen 0.15 g Anhal- 
amin vor (Schmelzpunkt 188--189~ Aus der Mutterlauge konnten 
dutch D estillation und Darstellung des Pikrates in methylalkoholiseher 
LSsung noch 0.08 g Anhalaminpikrat gewonnen werden. 


