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KURZE MITTEILUNG
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Zasammenfassung —Fin Wachs, das sich aus sicben n-Alkanen der Kettenlinge Cy bis Cy; zusammensetzt,
wurde aus den Wurzeln von Catharanthus longifolius (Pich.) Pich. isoliert. Aus dem Gemisch konnten
a-Nonacosan und n-Hentriacontan durch priparative Gaschromatographie isoliert und ihre Konstitution
durch Massen-Spektroskopie ermittelt werden.

Abstract——A waxy material, shown to be a mixture of the seven nalkanes from Cy+-Cy;, Was separated from
the roots of Catharanthus longifolius (Pich.) Pich. n-Nonacosane und n-hentriacontane were isolated by
means of preparative GLC and their constitution demonstrated by mass spectrometry.

IM Rahmen unserer Untersuchungen an Catharanthus-Arten, die wegen ihres Gehaltes an
antineoplastisch wirksamen Alkaloiden®~3 besonderes Interesse beanspruchen, war bei der
Wurzel von Catharanthus longifolius eine grdBere Menge einer wachsartigen Substanz
angefallen,

Durch Umkristallisieren des isolierten Wachses aus verschiedenen L&sungsmitteln
erhielten wir in jedem Fall Pliittchen, die bei 64-65° (Kofler, Unkorr.) schmolzen. Das
i.r.-Spektrum in KBr zeigte typische Adsorptions-Bande fir n-Alkane. Nach Elementar-
analyse und Schmelzpunktsbereich konnte n-Nonacosan (C,gHgy) oder n-Triacontan
(C30Hg,) vorliegen. Eine massenspektroskopische Analyse der Probe ergab, daB das Wachs-
gemisch aus n-Alkanen der Kettenlinge C,; bis C;3 mit n-Nonacosan (CyoHgo) und n-
Hentriacontan (C3;Hg,) als Hauptkomponenten bestand.®
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Nach der gaschromatographischen Analyse war die Zusammensetzung folgende:
n-Heptacosan (29;), n-Octacosan (1 %;), n-Nonacosan (34 9,), n-Triacontan (59,), n-Hentri-
acontan (45 %{), n-Dotriacontan (5 %,) und n-Tritriacontan (8 %;). Mit Hilfe der priparativen
Temperatur programmierten Gaschromatographie wurde be 270° n-Nonacosan (m/e 408,
Schmp.=63°) und bei 284° n-Hentriacontan mit der Massenzahl m/e 436 und dem
S:hmp.=66,5 gewonnen.” Diese Untersuchung zeigt erneut, daB isolierte pflanzliche
Alkane immer als komplexe Gemische anfallen ® ? und iiberwiegend eine ungerade Zahl von
Kohlenstoffen besitzen.1-12

EXPERIMENTELLER TEIL

Pflanzenmaterial. Wurzeln von Catharanthus longifolius (Pich.) Pich. (Lochnera longifolia, Vinca longifolia,
Familie: Apocynaceae) gesammelt auf Madagaskar in Sommer 19635, geliefert von der S. B. Penick Company,
New York.

Isolierung und Reinigung der n-Alkan-Fraktion. 11,36 kg des Wurzelpulvers wurde mit n-Hexan in iiblicher
Weise extrahiert, der gewonnene Extrakt (45 1.) bei 45° im Vakuum auf 5,0 1. eingeengt und der Extrakt in
Anteilen zu 500 ml mit gleichen Volumina 2 n HCI gemischt und die Lésung durch Dampfdestillation im
Vakuum von den Hexan-Resten befreit. Der anfallende schwachgriin gefarbte wachsartige Riickstand
(11,2 g) wurde in n-Hexan geldst und durch Zusatz von Kohle und ein zweites Mal durch Behandlung mit
heiBem Aceton gereinigt. Die Mischung der n-Alkane lieferte nach Diinnschichtchromatographie im System
n-Hexan-Athylacetat (75:25), Behandlung des Chromatogramms mit 70 %iger H,SO¢ und 15-min Erhitzen
auf 120° einen Fleck bei R,=0,88.

Gaschromatographische Auftrennung des n-Alkan-Gemisches. (a) Qualitativ: Packard FID auf ciner
Glassiule (4 mm Durchmesser, Linge 3 mtr.) und 3 % SE-30 auf Shimalit W (80-100 mesh) als Fiillmaterial.
Sdulentemperatur 230°, EinlaBtemperatur=235°, Argon als mobile Phase, DurchfluBgeschwindigkeit 60
ml/Min. Die Identifizierung der sicben Peaks erfolgte durch Massenspektrometrie, die qualitative Bestimmung
der n-Alkane durch Planimetrie.1?

(b) Priiparativ: Mit Varian-Aerograph 1520 an einer 6 mm/2 m Séule, die mit 5 9, Se-30 auf Chromosorb
W, AW, DMCS gefiillt war. EinlaBtemperatur=200°, AuslaBtemp.=300°. Einspritzmenge: 7 ul einer
gesittigten Losung in Toluol. Als Programmstart diente der Losungsmittelpeak. Die Heizrate betrug
4°{Min, die Tragergasstromung 50 N, ml/Min. Die Detektortemp. des WLF war 360°, der Briickenstrom
100 mA. Aufgefangen wurden die Peaks bei 270° (Peak I) und bei 284° (Peak II) in Glaskapillaren, die in das
DirekteinlaBsystem des Massenspektrometers MS 9 eingeflihrt wurden. Die Massenspektren wurden bei
einer Ionenquellentemperatur von 180° und bei einer Beschleunigung von 70 eV aufgenommen.
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