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Aus Evonyrnus europaea L. wurde das HauptMkaloid rein 
isoliert und daffir der Name Evonin und als wahrseheinliehste 
Formel C36H43-45N017 vorgesehlagen. Die Base, die Acetylreste 
und andere Estergruppen enth~lt, wurde mit LiA1H4 gespalten, 
wobei ein Diol Cl lH17NO 2 und bei der alkalisehen Verseifung die 
entspreehende Diearbons/iure CllHlsNO4 erhalten wurde. Auf die 
groBe Khnliehkeit des Evonins mit Wilfordin und Wilforgin (aus 
Tripterygium wilfordii Hook) wird hingewiesen. 

Die Pfaffenhiitehen (auch Pfaffenk/~ppehen oder Spindelbaum), 
Evonymus europaea L. (Familie Celastraceae), sind in Mitteleuropa 
heimiseh. Die an sonnigen Wald- und Wegr/~ndern wachsenden Str/tucher 
fallen im Herbst  wegen ihrer leuehtend roten Friiehte, yon deren eigen- 
artiger Form sieh ihr Name ableitet, auf und sind Mtgemein bekannt. 

M_it der Untersuehung der Pflanze, besonders in Itinsieht aul ihre 
pharmakologisehe Wirksamkeit  und sp/iter aueh mit  dem Ziel zur Abtren- 
hung yon Inhaltsstoffen, hat  man sieh, schon vielfaeh beseh/tftigt, and es 
sind dariiber bereits eine I~eihe yon Arbeiten ersehienen, iiber die ebenso 
wie tiber Untersuehungsergebnisse an der in Nordamerika beheimateten 
Evonymus atropurpurea. (Jaeq.) in der naehfolgend under 1 zitierten 
Arbeit bis 1948 kurz referiert wurde. Hier sei nut  erwghnL dal3 naeh 
iibereinstimmenden Angaben versehiedene Teile der Pflanze haupts/~eh- 

�9 tterrn Prof. Dr. A. Zinke zum 70. Geburtstag gewidmet. 
1 A. Meyrat und T. Reichstein, Pharmae. aeta Helv. 23, 135 (1948). 
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lieh purgative, emetische und diuretische Wirkung haben. Aul3erlich soil 
Evonymus europaea L. Ms Emolliens , Resolvens und gegen Lguse ver- 
wendet worden sein. 

In letzterer Zeit haben sieh vor Mlem T.  Reichstein und Mitarb. mit 
der Untersucbung der InhMtsstoffe des Pfaffenhfitchens besch/iftigt, 
wobei das Hauptziet anfangs die Isoliermlg herzwirks~mer Glykoside war. 
A.  Meyrat  und T.  Reichstein 1 erhielten aus den Samen das herzwirksame 
Evonosid. F. Santav# und T.  Reichstein 2 konnten daneben much geringe 
Mengen yon AlkMoiden feststellen. K.  Doebel und T.  Reichstein 3 berich- 
teten dann hber die Isotierung yon drei kristMlisierten Alkaloiden, die 
sie rail A, B uad C bezeichneten und die mit weiteren amorphen basischen 
Anteilen ca. 0,1% der trockenen Samen ausmachten. Sie schlugen als 
wahrseheinliehe Formel ffir die Base A C~THs5N01~ (ein Triacetat), fiir B 
C29H37NOls (ein Tetraacetat) and fiir C CsiHa9NOi4"(ein Pentaacetat) 
vor. Die Verbindungen A, B und Anteite der amorphen Base konnten 
durch Acetylierung in Base C fibergeffihrt werden. Die pharmakologisehe 
Ungersuchung der AtkMoide, fiber die O. Krest~)~wvd-T~lupilovd und  

F.  ~antav~) 4 beriehteten, zeigte bei Ragten subcutan injiziert keinett 
physiologischen Effekt. 

In Anlehnung an die Angaben yon T.  Reich.stein und Mitarb. haben 
wir Samen yon EvonYmus europaea L. mit Petrol//ther und i!.ther extra- 
hiert. Durcfl die Pe~rol~;therextraktion soltt, e das in de~l Samen in reich- 
licher Menge vorhandene Fett  entfernt werden. Wir konnten aber rest- 
s%lien, dal~ im Gegensatz zu den Angaben der Sehweizer Autoren, wahr- 
sehein]ieh infolge der ausgiebigen Extraktion, ein groger Teil der Basen 
bereits mit dem Fet t  durch den Petrol/ither extrahiert wurde. Die 
Alkaloide wurden aus der Petrolatherl6sung dutch mehrmMiges Aus- 
sehiitteln mit verd. HC1 abge~rennt. Nach der Extraktion mit Pe~rol- 
~i~ther wurden die Samen mit Ather weiterbehandelt. Der eingeengte 
Atherauszug ergab bei der Aussehiittelung mit verd. HC1 nur mehr ganz 
kleine Nengen an Basen. Diese wurden mit den aus dem Petrol~ther- 
extrakt gewonnenen AlkMoiden vereinigt. 

Zur weiteren Untersuckung verwendeten wit vielfaeb gereinigte und 
schlieBlieh aus CHCla umgel6ste Krisgalle. Diese zeig~en bei Zimmer- 
temperatur luftgetrocknet einen ChlorgehMt von 12,5~ Bei mehr- 
wSchigem Troeknen im Vacuum bei 100 ~ waren ca. 5% C1 vorhanden 
und nach kurzem Erhitzen (ca. 15 Min.) auf 190 ~  Hoehvakuum war 
immer ~oeh ein GehMt yon einigen Zehntelprozen~ Chlor feststellbar: 

2 F. ~antav~ und T. Reichstein, Helv. chim. Ac~a, 31, 1655 (1948). 
3 K. Doebel und T. Reichstein, Helv. chim. Acts 32, 591 (1949). 

O. K~estgnovd-TglupiIovd und F, ~antav:~, Acts Univ. Palackianae Olo- 
moueensis l l ,  29 (1956); Chem. Abstr. 1058, 11281i. 
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Das im Hoehvakuum bei !.90 ~ getroeknete Prodnkt  wurde analysier~, 
wobei die dem Chlorwert entspreehende Menge CHCla erreehnet, in 
Abzug gebraeht und der Rest auf 100%o erggnzt, wurde. 

Ein Vergleieh der Analysenwerte zeigt, dal3 wir annehmen diirfen, 
daft das yon uns isolierte Produkt  mit clef yon K. Doebel und T. Reichstein 

besehriebenen Base C identiseh ist. 

Base (von uns isoliert) . . . . . . . . . . . . .  MG 630 
Base C (yon Doebel und  Reichstei~ 

direkt isoliert) . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

D~xceh Aeetylierung yon Base A erhaIten 

Ber; f/Jr C31t-I39NO14 ............... MG 649,63 
Ber. fiir CasH43N016 . . . . . . . . . . . . . . .  5~[G 733,70 

C H N CHs('O 

56,97 5,79 2,07 33,20 

57,17 5,93 1,94 
57,85 5,90 
57,14 6,12 1,9i 33,41 

(1,83) 
57,31 6,05 2,16 33,13 
57~29 5,91 1,91 29,33 

Aus Ctt3OH kristalliert., hatte Base C Schmp. 164--t68~ [~JD: +- 8~ 
(CHC]~); Base yon uns isoliert, aus C~3OI-I kristaltisiert, Sehmp. 164---t70 ~ 
[~]1]: + 8o (CHCI~). 

Fiir die Molgewichtsbestimmung wurde eine Probe, die durch Uml6sen 
aus Ather-P-4 und Troeknen bei 190 ~ im Hoehvakuum erhalten worden 
war, verwendet. 

Obwohl die Anatysen gut auf die yon Doebd und Reichstein n~.herungs- 
weise vorgesehlagene Formel C31H39NO14 passen, ersehienen uns weitere 
Beweise ffir die angenommene Formel not~endig. Ers~ens lieg sieh der 
Schmelzpunkt fiir das CHCta-Addukt (aber ebenso such fiir die anderen 
Kristallisate) wegen des Efflorierens und des dadnreh bedingten groBen 
Sehmelzintervalls nieht als geinheitskriterium verwenden. Zweitens kann 
die Aeetylbestimmung, wie bereits yon Doebel und Reiehstein bemerkt 
wurde, wegen tiefgreifender Umlagerungen bei der sauren und alkalisehen 
Verseifung nut  mit Vorbehalt beriieksichtigt werden. Drittens ist bei der 
Mo!gewiehtsbestimmung naeh Rast  nieht mit Sicherheit auszusehliel3en, 
daft die Substanz nieht noch kleine Mengen J~ther enth~lt, well im analogen 
Falle beim Chloroformkristatlisat such noch Spuren C, HCla it1 der Sehmelze 
festgestellt werden konnten. Und sehlie131ich zeigen die sehSnen Kristalte, 
die aus CI-ICla erhalten wurden, einen CHCl.~-Gehalt, weleber unter 
Zugrundelegung der angen0mmenen Formel keinem molaren Verhgltnis 
Base :CHCla entsprae h. Tats//ehlieh konnte dutch die rSntgenkristallo- 
graphisehe Untersuehungl die der eine yon uns (R. L.) gemeinsam mit 
A.  Preisinger durehgefiihrt hat und wortiber in der nachfolgenden Arbeit_ ,5 
ausftihrlich berichtet wird, fiir die Alkaloid-CHCla-Kristalle ein Mol- 
verhg!tnis Base:CHCI3 -- 1:1 gefordert werden. Aus dem Nichtiiberein- 
stimmen yon Analyse und r6ntgehkristallographiseher Untersuehung 

5 R. Libiseller und A. Preisinger, Mh. Chem. 93. 417 (1962). 
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mugte man den SehluB ziehen, dab in der untersuchten Additionsverbin- 
dung die Alkaloidkomponente ein Gemiseh darstellt. 

Diese Ergebnisse veranlaftten eine weitere Reinigung der vorher 
besehriebenen basisehen Substanz. Die geeignetste Methode war die 
Saulenehromatographie mit Kieselgel und die Dtinnsehiehtehromato- 
graphie mit Kieselgel G (Merck) und CHCla-7~thanol als Laufmittel 
zur Kontrolle. Die Siehtbarmaehung der Basen erfolgte dureh Be- 
spriihen mit Dragendorffsehem Reagens, wobei diese als orangerote 
l~Teeke siehtbar wurden. Sehon die Diinnsehiehtehromatographie des 
unmittelbar naeh der Extraktion erhaltenen Basengemisehes ergab eine 
Auftrennung in mindestens zwSlf Alkaloide. 

Beginnt man bei der Numerierang mit dem am sehnellsten wandern- 
den Alkaloid, so gibt das zweite den gr6gten Farbfleek. Unsere zur Analyse 
verwendete Base bestand hauptss aus dem zweiten Alkaloid, doeh 
wo~r aueh noeh Verbindung 1, besonders 3 und aueh 4 in geringer Menge 
naehweisbar. 

Da Doebel und Reichstein ihre Basen A und B sowie amorphe basisehe 
Anteile in Base C iiberfiihren konnten, untersuehten wir die Aeetylierung 
versehiedener Alkaloide, die wit dureh Auftrenmmg der Rohbasen auf 
Diinnsehichtplatten und Isolierung gewonnen hatten. Die Reak~ions- 
produkte wurden diinnsehiehtehromatographiseh iiberpriift und zuge- 
ordnet. Es blieben die Basen 1, 2 und 3 unverandert, die Basen 4, 5 und 7 
konnten in Base 2 iibergefiihrt werden und Base 6 ergab Base 1. Die 
Alkaloide 8, 9, 10 und die h6heren ergaben ein komplexes ehromato- 
graphisehes Bild. Es seheint, daft diese Substanzen bei der Aeetylierung 
in Verbindungen mit niederer Numerierung iibergehen. 

Wit haben uns nun bemtiht, das in der tIauptmenge vorhandene 
Alkaloid Nummer 2 in gr6Berer Menge rein darzustellen. 

Dureh Vorreinigung erhaltene AlkMoid-Aeeton-Kristalle wurden, in 
CHCIs gel6st, auf Kieselgels/iulen chromatographiert, der Durehlauf 
fraktionsweise aufgefangen und diinnsehichtchromatographiseh auf die 
Znsammensetzung gepriift. 

Kurvenmgftig lggt sich das S//ulenehromatogramm n/~herungsweise, 
wie in Abb. 1 gezeigt wird, darstellen, wenn man auf die Ordinate die aus 
der FleckengrSl3e der Diinnsehichtehromatogramme gesehs Alkaloid- 
mengen gegen die Fraktionen anftr/tgt. 

Die diinnsehiehteb_romatogr~phisch reinen Mittelfraktionen wurden in 
gleieher Weise ein zweites Mal chromatographiert nnd davon wieder die 
Mittelfraktion verwendet, so dab sehlieglieh aus 4,7 g Ansgangsprodukt 
2,3 g reine Alkaloid-CHCls-Additionsverbindung erhalten wurde. 

Ffir das so erhaltene reine Alkaloid (bei der Diinnsehiehtehromato- 
graphie der t%ohbasen mit Nummer 2 bezeichnet) sehlagen wit den Namen 
Evonin vor. 
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Auf Grand der Ana, lysen war die Aufstellung yon drei Formeln m6g- 
lieh, von denen nut die Fomneln 036H43-45NOlv (MG 761,71 bzw. 763,73) 
auf Grund des r6ntgenographiseh ermittelten ~{olgewieht.es (764,6) mSg- 
lieh sind. 

Das Evonin erwies sieh diinnsehiehtehromatogra.phisch aueh unter 
Verwendung anderer Laufmittel ale einheitlieh. Die Aeetylbestimmung 
deutet auf fiinf Aeegylgruppen him doch mug dieser Befund wegen der 
starken Zersetzung im alkalisehen Milieu mit Vorsieht bewertet werden. 
Im Ig-Spektrum (KBr) deuten sehr starke Banden bei 3460 em -1 und 
1225 era-1 auf Es tergruppen. Zwi- 
sehen 1500 lind 1600 em -1 liegen 
zwei Banden, von denen eine sicher 
einer oder mehreren C=C-Bindun- 
gen zugeordnet werden kann. Lgn- 
gere aliphatische unverzweigteKet- 
ten und niedersubstituierte Benzol- 
tinge sind praktiseh auszusehliegen. 
Eine Bande bei 3460 cm -1 sprieht 
fiir OH- oder NH-Gruppen. Die 
Zerewitinoff-Bestimmung stimmt 
auf zwei aktive Wasserstoffe. Evo- 
nin 1/il~t sich jedoeh unter den 
gewS;hlten Bedingunge n nieht mehr 
weiteraeetylieren. Im UV-Spek- Abb. 1 
trum f/~llt ein Absorptionsmaxi- 
mum bei 267 mbL (in CHC13) auf. Eine Diskussion des sehr komplexen 
NMt~-Spektrums finden wir im derzeitigen Stadium der Untersuehungen 
noeh verfriiht. 

Bei der sauren Verseifung des Evonins konnte Formaldehyd nach der 
M[ethode yon E. Eegriwe 6 sowie Pavolini und Malatesta 7 mit Chromotrop- 
sgure naehgewiesen werden. Den Formaldehyd konnt.en wir a.ueh als 
Methylal bei der Druekumesterung des Evonins mit p-Toluolsu]fosgure 
in Methanol neben Essigester gasehromatographiseh feststellen. Daraus 
mSchten wit aber ohne weitere Beweise nieh~ den Sehluf~ auf das Vor- 
handensein einer Methylendioxygruppe ziehen. 

Wie bereits vorher erw/ihnt, t.reten bei Mkaliseher und saurer Ver- 
seifung des Evonins tiefgreifende Zersetzungen auf. Ohne nghere Kenntnis 
des Aufbaues des Alkaloides w/ire es bei solchen Spaltungen schwierig, 
Artefakte yon Bmehsttieken, welehe ohne Umlagerungen gebildet werden, 
zu unterseheiden. Wit verziehteten daher zun/iehst auf eine Untersuehung 

6 E .  Eegr iwe ,  Z .  anal .  Chem.  1!0, 22 (1937). 
7 T .  PavoliT~.i ui ld  A .  MalatesSa,  Ann.  Chim.  appl ie .  37, 495 (1947). 

o ~ 80 7ZO 760 
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der Verseifungsprodukte und verwendeten als sehonende Methode die 
Esterspaltung mit, LiA1H4. 

Naeh Behandlung des Evonins mit LiA1H4 in ~ther  wurden diinn- 
sehiehtehromatographisch unter Verwendung yon CHCla:]~thanol 1:00:8 
als Laufmittel mindestens zehn ba.sisehe Komponenten beobaehtet; die 
mit Hilfe des Dragendors geagenses sowie durch Verkohlen der 
Platten siehtbar gemaeht wurden. Den gr613ten Fleck bildet eine mittel- 
sehnelt l~dende Substanz, die mi~. dem lge~gens n~r langsam die Farb- 
reakt ion gibt. :Wir versuehten diese Verbindung in gr6flerer Menge zu 
isolieren und zu reinigen. Dazu wurden 0,4 g reine Evonin-CHCla-Addi- 
tionsverbindung reduziert und die basisehen Spaltsttieke auf Dfinnsehieht- 
platten getrennt. Aus der Hauptzone wurden 18 mg eines farblosen :01es 
yore Kp.0,05:110 ~ extrahiert. Es handelt sieh urn einen Alkohol, den wir 
irn folgenden mit (Z) bezeichnen. 

Die UV-Absorptionen yon (Z) und von Evonin waren sehr ghnlieh. 
Beide zeigen ein Maximum bei 264 mbt bzw, 267 mbt. Es ist also der 
Chromophor des Evonins bei der Reduktion in dieser-Substanz erhalten 
geblieben. Vide Verbindungen mit Pyridinkern absorbieren ebenfMls in 
.diesem Bereieh 8. Das IR-Spektrum ergab Ms einzigen Hinweis das Vor- 
Iiegen yon OH-Gruppen dutch starke Absorptionsbanden bei 3300 cm -1. 

Zur weiteren Reinigung und Charakterisierung des Reduktionsproduk- 
tes wurde die Darstelhmg eines festen Derivates versueht. Das Acetyl- 
und alas p-Nitrobenzoylderivat waren ()le u nd daher nieht geeignet..Das 
yon E. Hedcer 9 als Reagens auf empfindliehe Alkohole eingeftihrte 
a*'-Nitro-azobenzolearbons/iureehlorid (NABS-Chlorid) sehien uns  wegen 
der beschriebenen Eigensehaften flit unsere Zwecke sehr brauehbar. Der 
NABS-Ester unseres Abbauproduktes liel3 sieh diinnschieht-ehromato- 
graphisch yon Verunreinigungen trennen. Man erhielt ein. mikrokriStMlines, 
orangerotes Pnlver, das ein Zersetzungsintervall yon 120--150 ~ hatte. 

Bei der Darstellung gr6gerer Mengen dieses AbbauMkohols (Z), unter 
gleichzeitiger Sehonung unserer Bestgnde a.n reinem Evonin, rnaet~ten wit 
yon der Beobaehtung Gebraueh, dab die Diinnsehiehtehromatogramme 
der basisehen Produkte naeh der LiA1H4-I~eduktion des Rohbasengemi- 
sehes und des reinen Evonins fast gleich aussahen. Dieses Ergehnis und 
die Aeetylierung deutet daranf hin, dab in den meisten Evonymus- 
Alkaloiden die N-h/iltige Komponente sehr ghnlieh sein diirfte. 

Wit reduzierten, wie oben besehrieben, 10 g Basengemiseh, das b~i der 
AlkMoidgewinnung zuerst anfgllt, und trennten die dem Alkohol (Z) ent- 
spreehende Fraktion diinnsehiehtehromatographiseh a b .  Zum Unter. 
sehied yon dem aus reinem Evonin gewonnenen Alkohol (Z) bezeiehnen 

s Z. ]3. Ca,tMog of Ultraviolet SpeetrM Dal, a,, American Petroleum Institut, 
?gesearch Projects 44 (I957). 

E. Hectcer, Chem. Ber. 88, t666 (L955).. 
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wir die aus dem Rohbasengemiseh gewonnene Substanz mit (Z1.). Ein Teil 
yon (Zr) wurde zum NA:3S-Ester umgesetzt. Bei der diinnsehiehtehromato- 
graphisehe~ Reinigung konnten wir jedoeh neben dem NABS-Ester, wel- 
chef dem Alkohol (Z) entsprieht (Zersetznng zwisehen 120 und 150~ aueh 
noeh einen anderen NABS-Ester (Sehmp. ~ ~ 6 ~ isolieren. Der eine NABS- 
Ester (120 bis 150~ weleher aus (Zr) gewonne~ wurde, war im RF-Wert 
~md im Sehme]zverhMten identiseh mit dem aus (Z) gewonnenen NABS- 
Produkt. 

Die Analyse des NABS-Esters pagte auf die Formel 03712t31N70 s. 
Unter der Anna.hme, dab es sieh um einen Diester hande]t, was wir im 
Verlauf der sp//teren Un~ersuchungen aueh beweisen konnten, erreehnet 
sich fiir den zugrunde liegenden Alkohol (Z) die Formel CtlHtTNO2 
(C37H31N708 -~- 2 H 2 0  -~- C11Ht7NO2 @ :2 C13HsN304). 

Ftir den zweiten NABS-Ester (Sehmp. 116~ der aus dem Alkohol (Zr) 
Ms Nebenprodukt erhalgen wurde, stimmt die Analyse auf die Formel 
C27H2~N4Os. Es handelg sieh danaeh um ein MonoueyIderiv~g, u n d e s  
ergibt sieh fiir die zugrunde liegende Abbauverbindung die Formal 
C14H21NO~. Da diese Substanz aus reinem Evonin nieht erhMten wurde, 
miissen wit annehmen, dab sie aus einem NebenMkMoid stammt. Sie 
wurde aus ihrem NABS-Derivat (Sehmp. 116 ~ dureh LiAlI-I4-t~eduktion 
wieder in Freiheit gesetzt. D~innsehiehtehromatographiseh zeigt.e sic den 
gleiehen RF.-Wert wie tier AlkohoI (Z). Damit ist aueh erkl~rt, dab dieses 
Produkt bei der Aufarbeitung naeh der LiA1H4-Spaltung des l~ohbasen- 
gemisehes yon (Z) nieht abgebrennt wurde. 

Aus den bisherigen Ergebnissen geht also hervor, dalt bei der LiAIIt4- 
SpMtung des Evonins (C36H43-45NOlv) unter anderem ein Spalts~tiek 
CtlI-ItsN(OH)z entsteht, das den fiir die UV-Absorption eharakteristisehen 
Chromophor des Evonins unver/indert enth/ilt, der mit einem Pyridin- 
derivat vereinbar w/ire. Die wS.sserige L6sung des AbbauMkoholes (Z) ist 
laugenunempfindlieh. Auf Grnnd dieser Best/indigkeit von (Z) hofften wir 
,~ueh bei Mkaliseher Verseifung des Evonins ein anMoges Bruehstiiek 
unversehrt neben Zersetzungsprodukten der laugenempfindliehen Evonin- 
komponen~e isolieren zu kSnnen. Im besonderen erw~rtetert wir, e~tweder 
den Alkohol (Z) selbst, oder die Verbindung zu linden, aus der bei der 
LiA1H4-tleduktion (Z) entsteht~ 

Verseift man die reine Evonin-Chloroform-Additionsverbindung mit 
w/isseriger NaOH am Wasserbad, so entsteht Mlrn/ihlieh eine braun- 
sehwarze L6sung, aus der sieh eine geringe Menge einer dunklen, festen 
Substanz abseheidet. Naeh ]~therextraktion konnten wir diinnsehieht- 
ehromatographiseh keinen Alkohol (Z) linden. S/inert man die alkalische 
LSsung his zu einem pH-Wert v o n t  bis 2 an und extrahiert wieder griind- 
]ieh mit At.her, geht ein TeiI der dunklen Substanz in den _~t, her. Beim 
Vertreiben dos getroekneten ,~thers hinterbleibt ein sehwarzes, naeh 

~[onatshefge f(ir Chemie, Bd. 93/2 "27 
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Essigs//ure riechendes 61iges Produkt.  Daraus lieB sich nach Zugabe von 
Wasser eine dunkle amorphe Substanz abtrennen, und so wurde schliefi- 
]ich eine schwach saure, w~isserige LSsung erhalten, aus der nach Ein- 
dampfen und Trocknen im Vakuum ein brauner, z~her Schaum resul- 
tierte. Verestert man mit Diazomethan, so kann man naeh Kugelrohr- 
destillation ein belles 01 gewinnen, das, ant Dtinnsehiehtplatten rait 
Chloroform-Benzol entwickelt, neben Spuren yon Verunreinigungen einen 
einheitlichen Fleck gibt, der mit Dragendorffschem Reagens durch eine 
orangerote Farbreaktion oder durch Verkohlung siehtbar wird. 

Durch Verseifung yon 600 mg Evonin-Aeeton-Additionsverbindung 
konnten wir auf dem oben beschriebenen Wege 100 mg eines farblosen 
01es, des Esters vom Sdp.0,05:95 bis 100 ~ (Luftbadtemp.) gewinnen. 

Die Elementaranalyse and die Methoxylbestimmung des Esters pag- 
ten auf die Formel C1]HllNO2(OCH3)2. Es handelt sieh alSO um den 
Dimethylester einer Dicarbons/iure CllH13N04, die wir Evonins/~ure 
nennen wollen. Der Ester ist optiseh aktiv und hat im u V  ein Absorp- 
tionsmaximum bei 265 m~t (Ji_thanol), sehr /ihnlieh wie Evonin und 
Alkohol (Z). 

Sueht man in der Literatur naeh //hnliehen Naturstoffen, so f/tlit 
besonders das Wilfordin und das Wilforgin auf. 

Aus den Wurzeln yon Tripterygium wilfordii Hook, einer i n  China. 
beheimateten Pflanze, die, wie Evonynms europaea L., zur Familie 
Celastraceae geh6rt, ist yon Chou, Hsu  und Hwang 1~ sowie yon Acree 

und Haller 11 eine basische Substanz isoliert und untersueht worden, die 
insektieide Wirksamkeit aufweist. Von M. Beroza r2 wurden daraus in 
weiteren Untersuchungen vier Alkaloide gew0nnen und in ihrer chemi- 
sehen Konstitution teilweise aufgekliirt. Besonders zwei dieser Alkaloide, 
n/imlich das Wilfordin und das Wilforgin, lassen sieh zu einem VergMch mit 
unserem Evonin heranziehen. Wilfordin ist auch ein Esteralkaloid mit 
flint Acetylgruppen, einem Benzoylrest und einem weiteren Acylrest, 
dessen Konstitution als 4-(~-Carboxy-~-pyridyl)-2-methyl-butters/iure 
wahrscheinlich gemacht wurde. Daneben enth~ilt das Alkaloid noeh als 
weitere Komponente eine Polyhydroxyverbindung, die isoliert und 
eharakterisiert wurde; fiber den Aufbau konnten bisher keine Aussagen 
gemacht werden. Denkt man sich Wilfordin hydrolysiert, so folgt: 

C4sH49NOls -t- 8 HeO = C15H26010 + 5 CHaCO2H + C6HaCOeH + 
Witfordin -~ CllHlaN04 

lo T. Q. Chou, Hsu und Sh. L. Hwang, Chedah Agr. Quart. 1, 3 
(1937). 

~.1 F. Acree und H. L. Haller, J. Amer. chem. Soc. 72, 1608 (1950): 
1z M. Beroza, Anal. Chem. 22, 1507 (1950}; J. Amer. chem. Soe. 73, 3656 

(1951); 74, 1585 (1952); 75, 44 (1953). 
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N immt  man ffir Evonin die yon uns vorgeschlagene Formel und darin 
- -  unter der erw//,hngen Vorsieht - -  ftinf Acetylreste sowie die Formel fiir 
Evonins/iure a.n, so folgt, bei Hydrolyse:  

C36H45NO17 @ 7 H20 : C15H26010 @ 5'CH~CO2H + CI~HI3NO4 
Evonin 

Es ergibt sieh also eine Beziehung zwisehen den Alkaloiden aus Evonymus 
europaea L. und denen aus Tripterygium wilfordii Hook. Es sei aueh 
noehmals auf die /ihnliehe insektieide Wirkung der beiden Drogen hin- 
gewiesen. 

Die aus dem Tripterygiumalkaloiden isolierte Polyhydroxyverbindung 
diirfte mit  der im Evonin vorhandenen nieht identiseh sein, delta d i e  

amerikanisehen Autoren beriehteten nieht fiber eine besondere Laugen- 
empfindliehkeit ihrer Substanzen. Zum Vergleieh mit  der Diearbons/~ure 
aus Wilfordin and Wilforgin veto Sehmp. 196 ~ setzten wir die Evonins~iure 
aus ihrem Dimethylester in Freiheit. Evonins//uredimethylester ist sehwer 
verseifbar, wie sieh dutch dtinnsehiehtehromatographisehe Kontrolle 
ergab. Aus ~ther-Petrolgther  erhielten wit die Evonins/iure mit  einem 
Sehmp. yon 127--133 ~ (u. Zers.). Sehon der Untersehied im Sehmelzpunkt 
deutet auf eine Versehiedenheit der beiden Substanzen him Weiters 
warden die geflexe der Debye-Scherrer-Aufn~hme der Evonins~ure mit  
den besehriebenen Werten ftir die S/iure veto Sehmp. 196 ~ a,us Wilfordin 
vergliehen and  versehieden gefunden. Seh]ieBlieh warden 0,1 mg authen- 
tisehe S/~ure, Sehmp. 196 ~ die uns Herr  Dr. Beroza in liebenswfirdiger 
Weise zur Verffigung stellte, mit  Diazomethan verestert and diinnsehieht- 
chromatographisch mit Evonins/~uredimethylester vergliehen. Beide Ester 
geben mit  dem Drafendorff-Reagens die gleiehe Fa~rbreaktion, sic werden 
aber mit  CHCls-Benzol (45 -~ 10) leieht getrennt, Wobei der Evonins/iure- 
ester sehneller wa.ndert. Damit  ist eindeutig bewiesen, dab die Evonin- 
sg, ure mit  der yon M~ Beroza besehriebenen S/~ure, Sehmp. 196 ~ isomer, 
aber nicht identisch ist. 

E x p e r i m e n t e l l e r  T e i l  ~ 

Gewinnung der Rohallcaloide au~' den Samen vo~ Evonymus europaea L. 

Im Oktober, sfidlich yon Wien, gesammelte Fr/iehte warden, in d/inner 
Schieht ausgebreitet, 8 Wochen bei Raumtemp. luf~getroeknet. Die roten 
I-Itilsen sehrumpften dabei stark ein, so dab die orangeroten Samen dureh 
Reiben leiehg herausfielen and dureh Windsiehtung yon den I-Iiilsen getrenr~t 
werden konnten. 15 kg troekene Samen warden dureh einen FJeisehwolf ge- 
t.rieben und die breiige Masse mit Petrol~ther im Extraktor eine Woehe extra- 
hiert, wobei die Vorlage mehrmals geweehselt wurde. Naeh dieser Zeit wurde 

* Als Siedepunkt bei Kugelrohrdestillationen ist irnmer die Luftbadt,~mp. 
angegeben. Sehmelzpunkte sind nieht korrigiert; Ko/lef-Sehmelzpunkt- 
apparat. 

27* 
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kein rotes Farbstoff mehr extrahiert. Der Petrol~ther wurde nun  abgetsennt 
und des Samenriiekstand mit  Nther eine Woehe weitesextsahiert, wobei noeh 
eil~ gelber Fasbsteff herausgel6st wurde. Die dunkelroten 61igen Petrolgther- 
Ausziige (ca. 10 1) wurden portionenweise mit  2n I-IC1 ksgftig gesehiittelt, die 
dabei entstehenden Nmulsionen in des Zentrifuge zesst6rt und diese Operation 
5real wiederholt. Ebenso wurden die auf 3 1 eingeenggen Ntherausziige be- 
handelt. Die sauren Ausziige wurden zweimM mit  wenig Ather gewasehen 
und  einzeln mit  konz. Sodal6sung neutralisiert, wobei ein gelblieher Sehaum 
ausfiel, des abgenutseht wurde. Die fiinfte HC1-Aussehiittelung dos P e t r o l  
~thers gab nus mehr wenig Substanz (1 g). Die Ausschiitgetungen des Xthes- 
extraktes liefesten insgesamt 3 g Basen. Die ~ohalkaloide wurden vereinigt 
und  bei 0,05 Toss und l~aumtemp. 24 Stdn. getsoeknet (23 g). Davon wurden 
22 g in Aeeton gel6st, filtriert, mit  Petrol/it.her bis zus Triibung versetzt und 
in don Eissehrank gestellt. Naeh 2 Tagen hatte sieh eine kristalline Masse 
abgesehieden, die duseh weiteses Versetzen mit  Petrol~ther vermehrt wusde. 
Umksistallisieren aus Aeeton-Petrol~ther gab 8,I g tetragonale Kristalle (A), 
Sehmp. 150--170 ~ unter Blasenbildung. 

405 mg dieses Ksistallisates (A) wusden 5real aus CHC13-Petsolgther mn- 
kristallisiert. Nan  erhielt wiedes seh6ne wohlausgebildete tetragonale Kri- 
stalle (B), die ab 130 ~ efflorierten und zwisehen 150 und 170 ~ unter  Oasblasen- 
bildung in eine z~he Sehmelze tibesgingen (280 mg). Zur Chlorbestimmung 
wurden die Ksistalle (B) kurz luftgetroeknet. Gel.: C1 12,51(}~). 

Zur Elementaranalyse wurde (B) bei 180 ~ und 0,005 Tort gesehmolzen 
und entgas~. Die esstarrte pulverisieste Sehmelze wurde bei 20 ~ und 0,05 Toss 
15 Min. naehgetroeknet und  so zus AnMyse verwendet. Ein  Teil dieser 
Sehmelze wusde aus CHCls-Petrol~tther ksistallisiert und ergab unver~indertes 
(B). Bei weiterem Grhitzen war ab 200 ~ beginnende Zersetzung zu beob- 
aehten. 

Gel.: C 56,75, t t  8,76, N 2,06, C1 0,42. Aus dem Chlorwert wusde des 
Gehalt an restliehem CItC1, esseehnet, entspreehende Weste fiis C und H in 
Abzug gebsaeht, und  des l~est auf 100~o umgeseehnet. Daraus ergibt sieh 
indirekt:  C 56,97, H 6,79, N2,07, O 35,17 (Rest auf 100). 

CH3CO: 33,62, 82,78. OCHa 0,49. N-Methyl: 0,50. 

(B) gab aus Aeeton--Petrolgther tetragonale KristMle, Sehmelzintervall 
150--170 ~ (Blasenbildung); (B) aus Xther--Petrolgther:  seidige Nadeln, die 
zwisehen 160 und 170 ~ sehmolzen. (B) aus CH3OH, tetragonale Kristalle, 
Sehmpkt.: 164--170~ IciCLe: @ 8~ 

Zur Molgewiehtsbestimmung nach Rast  wurde (B) aus Ather--Petsol-  
~ther umkristMlisiert, bei 190 ~ und 0,005 Tosr 15 Min. erhitzt: MG 630, 633. 

~eindars te l lung  yon E v o n i n  

1,53 g (A) wurden in CHCla gelbst, auf eine mit  CHC13 eingeschl~mmte 
Kieselgels{~ule (Merck, 0,2--0,3 ram) 100 • 7 cm, aufgetragen und rait friseh 
destilliertem, iiber Na2SO 4 getrocknetem CHCI3 entwickelt. ]bus Eluat  wurde 
durch Tiipfeln auf Dfinnschichtchromatogsaphieplatten ~, die mit  Kieselgel G 
bestrichen waren und Bespriihen mit  DragendorH-~eagens  bis zum erstmaligen 
Auftreten einer orangeroten Farbreaktion gepriift und dann in Fraktionen 
zu 11 cem aufgefangen. Jeweils gleiche Probemengen daraus wurden auf 
Kieselgel G-Diinnschichtplatten aufgetsagen, mi t  CHCl~-~tha.nol 100:2 ent- 

18 E.  Stahl,  Angew. Chem. 73, 646 (i961). 
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wiekelt und mit  Drage'ndorM.I~eagens sichtbar gemaeht.. Die Auftrennung 
der Alkaloide auf den Plat ten ist aueh bei Vorliegen eines groBen D'bersehusses 
einer Komponente gut aus dem Weehsel der Farbintensit~tt zu erkennen. Die 
Fr~ktionen 30 his 103 w~ren d(innsehiehtehromatographiseh frei yon Neben- 
Mka]oiden. Insgesamt wurden 4,7 g (A), wie oben besehrieben, auf S~ulen 
geLrennt, und die gesmnme!ten l~fittelfraktionen naeh Vertreiben der L6sungs- 
mittel wie vorher neuerlieh auf zwei S/~ulen ehromatographiert. Im Vor- und 
Nachlauf fanden sich noeh Spuren yon Nebenalkaloiden. Aus den reinen 
Mittelfraktionen erhielt man naeh Entfernung des C}tCI~ ein farbloses Harz. 
Es wurde in wenig C~HCI~ in der W~rme gelSst und rnit Petrol~ther bis zur 
Triibung versetzt. Ns bildeten sieh 2,3 g farb!ose, wohlausgebilde~e tetra- 
gonale Kristalle, welehe ein Sehmelzintervall 150--i70 ~ unter Gasblasen- 
bildung zeigten. Es ist dies des C~ctC13-Addukt der yon uns als Evonin be- 
zeiehneten geinsubstanz.  Zur Chlorbestimmung wurde kurz luftgetroeknete 
Evonin---CHCl a-Additionsverbindung verwendet. 

Ca6Ha3NO~7 �9 CHCla. Ber. CI I2,07. Gel. C1 12,27. 

Zur Elementaranalyse wurde die Additionsverbindung bei 180~ Torr 
15 Min. gesehmolzen, pulverisiert und naehgetroeknet. 

Gel. C 56,37, H 5,67, O 35,65, N t,92, C] 0,24, CHACO 30,5--31,7; 

unter Abzug des CHCI3 erreehnet: 

C 56,58, }t 5,70, O 35,80, N 1,93. 

C.~4I-[41NOt6, ]V[G 719,68. Ber. C 56,74, H 5,74, 0 35,58, N 1,95. 

Ca6H4sN017, MG761,7l.  Ber. C56,76, H5,69, O35,71, N I , 8 4 ;  CHACO 28,2 
(fiir 5 Acetyle), 33,8 (ffir 6 Aeetyle). 

C3~Ha,sNO~7, ~IG 763,73. Ber. C 56,61, H 5,94, O 35,62, N 1,83. 

Aktiver Wasserstoff (in Anisol) ~ef. 0,177 (kalt), 0,216 (warm). 

C36I-~43NO17. Ber. ffir 2 aktive H 0,228. 

[~.]',~ : + 9 ~ CHCI~). 

Chemisches Verhalte~ des Evonbts 

Arachweis yon JFormaldehyd als Spaltstiick: Krist/illchen der E v o n i n - -  
CHCls-Additionsverbindung mit verd. H~SOa (2: 1) und lproz. Chromotrop- 
s~urelOsung am tVasserbad erhitzt, geben r~ach einigen Min. die f/Jr den N~eh- 
weis yon FormMdehyd eharakterist.isehe Violettf~rbtmg. Piperonal gibt im 
Vergleieh dazu unter gleiehen Bedingungen die F~rbung sehon naeh wenigen 
Sekunden. Eine L6sung des AlkMoides, mit  m~i3ig konzentrierter HaPO4 
dest.illiert, zeigt im Destillat ebenfalls positive Formaldehydreaktion 6, 7 

Gaschromato.qraphischer Nachweis yon Essigsi~ure wad Formaldehyd: 5 mg 
Evonin--CHCla-KristaIle, 33 mg p-Toluolsulfosaure und 183 mg Methanol wur- 
den im zugesehmolzenen RShrehen 70 I~Iin. auf 127 ~ erhiVzt. Dabei bildete 
sieh eine sehwarze Suspension, die gasehromatographisch gepriift wurde. Ei~e 
mit  Poly~thylenglykol ~uf Sterehamo[ geffillte 2 m la.nge Sgule wurde bei 
54 ~ unter N:~-DurehfluB verwendet. Die Peaks entsprachen dem t~etentions- 
volumen yon Dimethyl/~ther, Methylal, Essigs~uremethylester und Methanol. 
Vc'ei~ere Versuehe fiber die saure Verseifung yon Evonin ergaben, dal~ es 
:ahnlieh schwer wie Acetanilid gespalten wird. 
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Verhalten von Evonin bei alkaliseher Versei]ung : Evonin--Ct-ICla wurde zwei- 
ma,1 mi t  Jkther zm" Vertreibung des CHCla abgedampft  und mi t  2n-NaOH 
2 Stdn. am Wassorbad versoift. Es ents tand eino dtmkle LSsung, die mi t  
C02 ges~ttigt und fiber oine S~ule mi t  dem stark sauren Ionenaustauseher 
Dowex 50 geschiekt wurde. Es entstanden 10,8 Ss bereehnet  
auf das MG 764. 

Verhalten yon Evonin beg alkaIiseher Versei]ung unter H 20 2-Zusatz : Bei anMo- 
ger Behandlung unter  Zusatz vonH202 (p. A.) ents tand eine wasserklare L6sung. 
Nach ZerstSren des iiberschiissigen H~O~ durch lhngeres Erhi tzea  auf dem 
Wasserbad unter  'Zus~tz yon etwas PL, Neutralisioren dutch Einlei ten yon 
CO2 und Ionenaust~useh (Dowex 50) warden 14,4 S~ure~quivalento gefuaden. 

Versuch der Darstellung sines Jodmethylates: 10 mg Evonin--CHC13 wurden 
mi t  0,7 ml CHaJ im zugeschmolzeaen R5hrehen 8 Stdn. am W~sserbad er- 
hitzt .  Naeh Entfernen dos Methyljodids erhielt  man unvor~hadertes Evonin. 

Acetylierung der Rohbasen 

Auf 5 Diinnschichtplat ten (20 • 20 era) wurden ca. 50 mg Rohalkaloide,  
gel6st in CHCI~, als Streifea aufgetxagen. Sio wurdetl mi t  CHC13 J~thanol 
100 : 2 unter  Kammers~t t igung entwiekelt.  Die :PlatOon ~vurdea dann streifen- 
weiss mi t  DragendorJJ-I:Ceagens besprfht .  Die dadurch angedeuteten,  abet  
nicht  bespri ihten Zonen wurden ~bgesehabt, mi t  ~ the r - -CHCla  eluiert und 
die Basen durch Verdampfen des LSsungsmittels als helle I-Iaxzo gewonaen. 
Ein  Toil der jeweiligea Base wurde mi t  3 Tropfon absol. Pyr id in  and  5 Tropfen 
Acetanhydr id  vorsetzt und vorschlossen 48 Stdn. bei 37 ~ belassen. Dana  
wurden die LSsungsmittol bei 0,05 Tort  und 20 ~ entfernt,  die l~iieksti~nde 
zweimal mi t  Wasser gewaschen und nochmals 2 Stdn. boi 0,05 Torr getrocknet.  
Sie wurden, in CHCla gel6st, auf Dtinnschiehtplat ten gebracht;  daneben wurdo 
zum Vergleich d~s Ausgaalgsalkaloid und ctus l~ohbuseagemisch aafgetragen. 
Naeh Identif izierung der aeetylierten Produkte  wurde sin Mischehromato- 
gramm angefertig~. Die Ergebnisso wurden auf S. 406 ausfiihrlich diskutiert .  

Redulctive Spa~tu~W des Evonins mit L iAlH4 zum Alkohol (Z)  

400 mg Evonin---Chloroform wurden in 100 ml absoI, g t h e r  gel6st und 
mi t  2 g LiAII-Ia 6 Stdn. unter  ~iickfluB erhitzt.  Nach Zusa~z der ber. Meage 
Wasser bildete sich oine kSrnige Masse, die fi l tr iert  und 5 Stdn. mi t  ~ the r  
extrahier~ wurde. Die vereinigton ~thorl6sungen wurdcn im Vak. vorsiehtig 
eingeeagt uad  diese L6sung auf Dfinnschichtplatton (Kieselgel G) attfgetragon 
und mi~ C H C l s ~ t h a n o l  i00:8  entwickelt.  Man bespriihte die P la t ten  
streifenweise am i:r und in der Mit ts  mi t  DragendorfJ-I~eagons, wobei die 
basischen Produkto wieder durch ihro orangeroten F~rbung zu erkonnen 
waren. Von der L6sungsmittelfront  aus gezS~hlt, reagier6 die ffinfte Kompo- 
aente,  welehe die Hauptmengo darstell t ,  nu t  langsam, mit  dom l~eagens. 
Die dieser Komponente  entspreehende Zone wards  abgesehabt and  mi t  
A the r - -Aee ton  eluier~. Naeh Entfernen der L6sungsmittel  wards  im Kugel- 
rohr destilliert.  So wurden 18 rag eines farblosen, z~hen 01es erhMgon, welches 
zwisehen 105 ~ and  115~ Torr iiberging. 

Darstellung des Allcohols (Z~.) aus dem Rohbasengemisch 

9,5 g trockenes B~seagemisch, wio es als erstes b e i d e r  AlkMoidgewinnung 
anf~llt, wurde in 1 I absol. Kther gel6st und die LSsnng untor l~i/mkflui~ por- 
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tionenweise mit  12 g LiAltt4 versetzt. Naeh Abklingen der l~eaktion wurde 
24 Stdn. im Stiekstoffstrom unter  RSekflufl welter erhitzt. Dann  wurde vor- 
siehtig mit  Wasser versetzt und wie oben besehrieben aufgearbeitet. Das nach 
der ersten Chromatographic und Kugelrohrdestillation (t05--135 ~ bei 0,05 
Torr) anfallende gelbliehe 01 wurde ein zweites Mal chromatographiert und 
dreimal kvgelrohrdestilliert. Man erhielt 1,1 g farbloses 01, Sdp.0,05:t05 
bis 115 ~ 

Darstellung des NABS-Es ters  aus dem Alkohol (Z)  

5 mg Alkohol (Z) wurden in i ml absol. Benzol gel6st, mit 15 mg 4'-Nitro- 
azobenzolcarbons~mrechlorid (NABS-ehlorid) und einem Tropfen absol. Py- 
ridin versetzt. Bei Raumtemp. wurde 5 Stdn. stehen gelassen, wobei sich naeh 
einiger Zeit ein rotbrauner Niederschlag bildete. ]gas Reaktionsgernisch 
wurde zweimal mit 2 ml Wasser gewasehen, die Lhsung auf Diinnsehicht- 
platten (Silieagel G) anfgetragen und mit  friseh destilliertem CI-tCla ent- 
wiekelt. DaS dureh die rote Eigenfarbe sichtbare Umsetzungsprodukt, das 
aIs einziger Fleck wanderte, wurde aus dem Kieselgel dureh CHC13-Extraktion 
isoliert. Aus Benzol--Cyelohexan, rotbraunes, mikrokristallines Pulver; Zer- 
setzung zwischen 120 und 150 ~ 

Umsetzung yon A1]cohoZ (Zr) mit NABS-Chlorid 

95 mg Alkohol (Zr) in 14 ml absol. Benzol, 304 mg NABS-Chlorid und 
0,22 ml absol. Pyridin wurden wie oben umgesetzt und aufgearbeitet. Bei der 
Dtinnsehiehtchroma~ographie wurden nun  zwei Ester beobaehtet, wovon der 
sehneller laufende Fleck im RF-Wert dem aus dem reinen Alkohol (Z) dar- 
gestellten NABS-Ester entsprieht. Diese Frakt ion ergab 5t mg mikro- 
kristallines Pulver (Zers. zwisehen 120 und 150~ Die langsamer laufende 
Fraktion lieferte 38 mg  rote Nadeln vom Sehmp. 116 ~ 

NABS-Ester des Alkohols (Z): 

CaTH31NTOs. Ber. C 63,33, H 4,45, N 13,97. Gef. C 63,08, H 4,48, N 13,83. 

NABS-Produkt der Nebenkomponente des Alkohols (Zr): 

C27tt28N405, Bet. C 66,38, 1-[ 5,78, N i1,47. Gel. C 66,24, H 5,76, N 11,53. 

Spaltung clef 'NABS-Derivate mit LiA1H4 

5 mg NABS-Derivat.e (Schmp. I20- - t50  ~ Zers.) wur4ml mit  20 mg LiAtH4 
in absol, g ther  reduziert und die Reduktionsprodukte dfinnschichtchromato- 
graphiseh (CHC13 -fi~thanol, 50 § 5) getrennt. Der Alkohol (Z) wurde aus 
der entsprechenden Zone isoliert. Ebenso wurde mit  dem NABS-Derivat 
(Schmp. 116 ~ verfahren. Die so erhaltenen Spaltprodukte zeigten gleiehe 
/?F-Werte wie der Alkohol (Z) und wurden aueh im Mischchromatogramm 
nieht getrennt (CHCls ~thanol,  50 § 5). Drage~)zlo~]]-Reagens; Yerkohhmg. 

])arstelt'ung des Evoninsd, uredimethyleste~s aus Evoni~ 

600 mg Evonin- -Ace ton  wurden mit  20 ml l n - K O H  13 Stdn. am }Vasser- 
bad verseift. Dis LSsung wurde auf pH 1--2 gebracht und zwei Tage mit  
~kther extrahiert. Nach Verdampfen des Athers hinterblieb ein schwarzes, 
naeh Essigs~ure riechendes Produk~, aus dem nach Versetzen rnit ~Vasser 
eJne dunkle Subst~nz ausfloekte. Der Niedersehlag wurde o~bzentrihlgiert, 
(lie w~Brige L6sung eingedampft und die Abseheidung der dunklen Substanz 
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dureh mehrmMige Wiede rho lung  der Ausf loekung vervol ls t~ndigt .  Die w/tg- 
rige LSsung wurde  sehliel~lieh bei  0,05 Torr  zur Troekene  gebraeht ,  wobei  ein 
hellgelber,  fester Sehaum zuriiekblieb. Dieser wurde m i t  einer ~ther. Diazo-  
methan l6sung  verse tz t ,  naeh 3 Stdn.  das iibersehiissige CH2N~ zerstSrt  und  
der Nther  ve rdampf t .  Naeh  3maliger Kugel rohrdes t i l l a t ion  erhie l t  mar~ 
113 mg  eines farblosen 01es yore  Sdp.o,05: 95--100~ [~]~1o ~ _  42 o. 

C13H17NO4. Ber. C 62,14, FI 6,83, N 5,57, OCHa 24,7. 
Gef. C 61,67, t{ 6,90, N 5,73, OCK3 24,7. 

Darstellung yon Evonins4ure CllH13N04 dutch Versei]ung des Dimethylesters 

20 rag Es te r  wurden  mi t  3 ml 2 n - K O H  18 Stdn. un te r  Ri~ckflul] verseift ,  
die L6sung auf p H  1- -2  gebraeht ,  m i t  Ather  5 Stdn.  ex t rah ier t ,  der E x t r a k t  
mi t  Na2SO4 getroeknet ,  e ingedampf t  und  der Ri icks tand  im Vak .  getroeknet .  
Der  so erhal tene  helle Sehaum gab be im LSsen in ~ t h e r  und  Zusatz yon 
Pe t ro l~ ther  nach  e inigen Tagen  Kris tal le ,  die, aus P X  umgelSst ,  9 mg  S~ure 
l ieferten. Sehmp. 127--133 ~ (Zers.). 

d-Werte  und  Intensi t~i ten der Ref lexe  der R6ntgen-Pu lverea l fnahmen  yon 
Evonins~iure : 

6,10 ss 1,85 st 
5,25 ss 1,75 s 
3,73 st 1,64 m 
3,30 st 1,51 ss 
2,64 st 1,39 ss 
2,45 ss 1,25 s 
2,31 s 1,18 ss 
2,00 m 1,12 ss 

d = Ne tzebenenabs tand  in ~ 
st = s ta rk  
In = mi t t e l s tu rk  

s ~ schwaeh 
ss ~ sehr schwuch 

Die  E l e m e n t ~ r - A n M y s e n  w u r d e n  y o n  H e r r n  Dr .  J.  Zak  d u r c h g e f t i h r t  

u n d  die I R - A u f n a h m e n  y o n  H e r r n  Dr .  J .  Deoqcosch i n t e r p r e t i e r t .  


