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Abstract—Tropine-[14CH;] and sodium acetate-[2-14C] respectively were fed to excised root cultures of
Datura innoxia Mill. In both cases a high rate of radioactivity was incorporated into an alkaloid identified

with acetvltropine. Feeding exneriments with acetvltronine sugoest its degradation in aerial narts and roots
acelyiltroping. reccing experiments wilh acety:troping suggest ils cegradalion In acria: paris angG roots
of Datura species.

Die Gattung Datura, welche Alkaloide vorwiegend in der Wurzel bildet, zeigt ein sehr
reichhaltiges Spektrum der Wurzelalkaloide, das erhebliche qualitative Unterschiede
gegeniiber dem der oberirdischen Organe aufweist. Einige Dragendorff-positive Substanzen
sind nur in der Wurzel nachweisbar, wie z.B. das Cuskhygrin; schon im Keimlingsstadium
fanden wir die Kotyledonen frei von Cuskhygrin, wihrend Hypokotyl und Wurzel relativ
grofe Mengen enthielten. Es erschien uns lohnend, uns ndher mit solchen auf die Wurzel
beschrinkten Alkaloiden zu beschiftigen und zu versuchen, ihre Rolle im Alkaloidstoff-
wechsel der Pflanze zu erhellen.

Kaczkowski et al.l:2 berichteten iiber eine von ihnen als Alkaloid X bezeichnete Base aus
Wurzelkulturen von D. metel L., die wir nach papierchromatographischen Vergleichen auch
in Keimlingswurzeln und isolierten Wurzelkulturen anderer Datura-Arten fanden.? Andrzej-
czuk und Kaczkowski! zeigten, daB der Gehalt an Alkaloid X in Wurzelkulturen von D.
metel durch Zugabe von Tropin auBerordentlich gesteigert wird und die gleichzeitige
Zunahme von Hyoscyamin und Scopolamin prozentual wesentlich iibertrifft. Fiitterungsver-
suche mit Putrescin-[1,4-14C] an Wurzelkulturen von D. metel ergaben einen Einbau der
radioaktiven Vorstufe in Hyoscyamin, Scopolamin und Alkaloid X, und zwar war die
spezifische Aktivitit des unbekannten Alkaloids nur wenig geringer als die des Hyoscyamins
und um ein vielfaches hoher als die des Scopolamins.? Auch nach entsprechenden Versuchen
mit 14C-Acetat zeigte Alkaloid X starke Radioaktivitit.* Essigsiure wird in den Tropanring
eingebaut, vor allem in die Kohlenstoffatome 2,3 und 4.%'6 Kaczkowski et al. vermuteten,
daB das unbekannte Alkaloid eine Vorstufe des Hyoscyamins! oder eine Zwischenstufe bei
der Umwandlung des Hyoscyamins in Scopolamin sei.?

* Teil I und II siehe Ref. 7 und 8.
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1548 A. RoMEIKE und O. AURICH

ERGEBNISSE

Die Fiitterungsversusche von Kaczkowski et al. wurden von uns mit Tropin-[**CH;]” und
Natriumacetat-[2-1C}® wiederholt. Als Pflanzenmaterial benutzten wir isolierte Wurzel-
kulturen von Datura innoxia, die von dem uns zur Verfiigung stehenden Saatgut verschiedener
Datura-Arten die beste Keimfihigkeit hatte und in der Alkaloidfithrung der D. metel sehr
dhnlich ist.

Tropin-Versuch

Das alkalisierte Wurzelmaterial wurde mit Chloroform und anschlieBend mit Methanol
extrahiert, die mit Natriumcarbonat gesiittigte Nihrlosung mit Hexan perforiert und
nochmals mit #-Butanol ausgeschiittelt. Der Chloroformextraktenthielt 189;, der Methanol-
extrakt 49, die Hexanphase 2%, und die Butanolphase 269, der gefiitterten Aktivitit.
Wesentliche Mengen an Umsetzungsprodukten des Tropins waren nur im Chloroform-
und im Hexanextrakt nachweisbar, wihrend der Methanol- und der Butanolextrakt fast
ausschlieBlich unverindertes Tropin enthielten. Ein K&lbchen mit aktivem Tropin und
steriler Nihrlosung, das unter gleichen Bedingungen gehalten wurde wie die Versuchskul-
turen, diente als Blindprobe, um die Méoglichkeit einer auBerhalb des Wurzelgewebes
stattfindenden Umsetzung zu tiberpriifen. Hier lag das Tropin am Versuchsende unveriindert
vor.

Autoradiogramme von Diinnschicht- und Papierchromatogrammen des Chloroform-
extrakts zeigten sehr starke Schwirzung durch nicht umgesetztes Tropin und durch Alkaloid
X, wesentlich geringere durch Hyoscyamin und sehr geringe durch Scopolamin und einige
nicht identifizierte Substanzen. Der Hexanextrakt der Nihrldsung enthielt auller Tropin
stark aktives Alkaloid X und auBerdem eine nicht identifizierte Substanz mittlerer Aktivitit.
Die Alkaloide wurden mit Hilfe der Papierchromatographie getrennt und nach Detektion
durch Autoradiographie mit 1%iger Essigsdure eluiert. Die Ergebnisse der Messung der
Impulsraten gibt Tabelle 1 wieder.

TABELLE 1. GESAMTIMPULSRATEN DER ALKALOIDE AUS ISOLIERTEN WURZELKULTUREN
VON Datura innoxia NACH ZUFUHR VON TROPIN-[14CH;]

Alkaloid Gesamtimpulsrate
x10-3
Tropin 56,00
Alkaloid X 10,10
Hyoscyamin 1,35
Scopolamin 0,40

Aus Chloroformextrakt der Wurzeln und Hexanextrakt der Nihrlosung.

Acetat-Versuch

Das alkalisierte Wurzelmaterial wurde mit Chloroform extrahiert. Die Autoradiogramme
der Chromatogramme zeigten sehr starke Schwirzung durch Tropin und Alkaloid X und
weniger starke durch Hyoscyamin. Die Aktivitéit des Scopolamins konnte nicht bestimmt
werden, da es im Chromatogramm durch Lipoide iiberlagert war, die sehr viel Acetat einge-
baut hatten. Die Ergebnisse der Messung der Impulsraten zeigt Tabelle 2.

7 A. RoMEIKE und O. AURICH, Pharmazie 22, 603 (1967).
8 A. RoMEIKE und Q. AURICH, Pharmazie 22, 604 (1967).
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TABELLE 2. GESAMTIMPULSRATEN DER DURCH CHLOROFORMEXTRAKTION AUS ISOLIERTEN
WURZELKULTUREN VON Datura innoxia NACH FUTTERUNG MIT NATRIUMACETAT-{2-14C]
ERHALTENEN ALKALOIDE

Alkaloid Gesamtimpulsrate
x 10-3
Tropin 3,40
Alkaloid X 1,70
Hyoscyamin 0,68

Identifizierung von Alkaloid X

Die Resultate beider Fiitterungsversuche deuteten darauf hin, daBl Alkaloid X entweder
ein Alkamin mit Tropangeriist oder ein Tropinester sei. Da die Alkamine vom Tropantyp
im allgemeinen verhiltnisméBig hydrophil sind, Alkaloid X sich jedoch sehr leicht mit
organischen Lésungsmitteln aus alkalischer wésseriger Phase ausschiitteln 1d8t, vermuteten
wir, daB eine Veresterung des zugesetzten Tropins in den Wurzeln stattgefunden habe.
Chromatographische Vergleiche zeigten, daB Alkaloid X mit keinem der aus Datura-Arten
bekannten Tiglinsdureester* identisch ist. Da Evans und Major® kiirzlich Acetyltropin und
3a-Tigloyloxy-6B-acetoxytropan in Blittern von D. sanguinea Ruiz et Pav. nachgewiesen
haben, stellten wir als Testsubstanz Acetyltropin nach Barger ef al.!® her. Bei Anwendung
verschiedener papier- und diinnschichtchromatographischer Methoden deckten sich die
Flecke des Acetyltropins genau mit den durch Alkaloid X geschwirzten Zonen der Auto-
radiogramme. Daraufhin wurde das aus dem Tropin-Fiitterungsversuch gewonnene
radioaktive Alkaloid X mit inaktivem Acetyltropin verdiinnt, als Pikrat gefilit und bis zur
konstanten spezifischen Aktivitit umkristallisiert. Damit ist der Beweis erbracht, da8 in
Waurzeln von D. innoxia Tropin mit Essigsdure verestert wird.

Hieraus ergab sich nun, daB die Aktivitdt des im Acetat- Fiitterungsversuch gebildeten
Acetyltropins z.T. aus der Sdurekomponente stammt. Um die Mengen des wihrend des
Versuchs gebildeten aktiven Hyoscyamins und Acetyltropins miteinander vergleichen zu
konnen, hydrolysierten wir beide Alkaloide. Die Gesamtimpulsrate des aus Hyoscyamin in
Freiheit gesetzten Tropins betrug 0,54 x 10%, die des aus Acetyltropin erhaltenen Tropins
0,83 x 10°, was auf die Bildung der beiden Ester in etwa gleichen Mengen schiieBen 148t.

Fiitterungsversuche mit Acetyltropin

Papier- und diinnschichtchromatographische Analysen hatten ergeben, daB Acetyl-
tropin in Wurzel und Hypokotyl von Keimlingen verschiedener Datura-Arten vorkommt.
Mit Hilfe der Diinnschichtchromatographie isolierten wir aus Wurzeln von etwa 3 Wochen
alter D. stramonium einige mg Acetyltropin und bestitigten seine Identitét durch sein i.r.-
Spektrum. Wihrend Acetyltropin in etwas élteren Pfiinzchen mengenméBig gegeniiber den
Hauptalkaloiden zuriicktritt, ist sein Anteil in Wurzeln frisch gekeimter Sdmlinge erheblich
(Abb.2). Da Acetyltropin in den oberirdischen Organen der von uns untersuchten Datura-
Arten fehlt und sein Gehalt in der Wurzel im Laufe der Entwicklung abnimmt, bestehen die
Maoglichkeiten eines Abbaus oder einer sekunddren Umwandlung. Versuche mit Isotopen-
markiertem Acetyltropin konnen hierfiir weitere Anhaltspunkte geben. Vorldufig fithrten

* Fur Testsubstanzen danken wir auch an dieser Stelle Herrn Prof. Dr. W. C. Evans, Nottingham, bestens.

9 W. C. Evans und V. A. MAJOR, J. Chem. Soc. (C) 1621 (1966).
10 G, BARGER, W. F. MARTIN und W. MITCHELL, J. Chem. Soc. 1820 (1937).
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wir zur groben Orientierung Fiitterungsversuche mit dem inaktiven Alkaloid an oberirdischen
Organen und Wurzelkulturen von Daturen durch. Zweige der alkaloidfreien Pfropfkombi-
nationen D. innoxia resp. D. ferox auf Cyphomandra betacea wurden in wisserige Losung von
Acetyltropin-Hydrobromid eingestellt. Nach 6téigiger Versuchsdauer ergab die Analyse
des Pflanzenmaterials, daB auBer Spuren einer Dragendorfi-positiven Substanz mit sehr
kleinem R,~Wert nur Acetyltropin enthalten war. Von 1,9 mg, die jeweils verabfolgt wurden,
waren jedoch nur noch Mengen von etwa 100 ug nachweisbar. Auch Fiitterungsversuche
an Wurzelkulturen von D. innoxia ergaben, dafl die verabfolgte Menge von 7 mg resp.
4,9 mg Acetyltropin auf 350 resp. 150 ug gesunken war. Die Chromatogramme der Ver-
suchskulturen und der Kontrollen zeigten, abgesehen vom zuséitzlichen Acetyltropin, keine
wesentlichen Unterschiede des Alkaloidspektrums.

DISKUSSION

Von dem im beschriebenen Versuch an Datura innoxia-Wurzelkulturen verabfolgten
radioaktiven Tropin wurden 107 ug in Acetyltropin, 14 ug in Hyoscyamin und 4,2 pg in
Scopolamin eingebaut. Andrzejczuk und Kaczkowski! fanden bei Gabe von inaktivem
Tropin an Wurzelkulturen von D. metel eine Zunahme des Alkaloids X von durchschnittlich
3359% gegeniiber einer Steigerung des Hyoscyamin- und Scopolamingehalts um durch-
schnittlich 30 resp. 109,. Diese Resultate stimmen gut miteinander iiberein und zeigen, daf3
ein verhiltnismiBig hoher Anteil des Tropins mit Essigsdure verestert wird.

Im Fiitterungsversuch mit '#C-Acetat ist das Verhiltnis der Radioaktivitit des Acetyl-
tropins zu der des Hyoscyamins wesentlich niedriger als bei Gabe von ¥C-Tropin. Wihrend
der Versuchsdauer wurde aktives Acetat in Tropin eingebaut; davon lagen am Versuchsende
den Gesamtimpulsraten von 3,4x10°, 0,83 x 10° und 0,54 x 10° entsprechende Mengen
jeweils unverestert, mit Essigsdure und mit Tropasdure verestert vor. Mit hoher Wahr-
scheinlichkeit ist das freie Tropin primér gebildet, wenn auch seine sekundire Entstehung
durch Hydrolyse in der Pflanze nicht ausgeschlossen werden kann.

Eine ungefiihre Abschitzung der Mengenverhiltnisse der einzelnen Alkaloide in normalen
Keimlingswurzeln und Wurzelkulturen gestatten die auf Abb.l und 2 wiedergegebenen
Chromatogramme.

Die verhiltnismiBig hohe Zunahme des Acetyltropins bei Tropingabe ist moglicher-
weise auf den UberschuB an Tropin zuriickzufiihren. Es konnte sich um eine Entgiftungs-
reaktion handeln, wobei die reichlich in der Pflanze zur Verfiigung stehende Essigsiiure zur
Veresterung des Alkamins benutzt wird. Andere Sduren, z.B. Tropasiure, sind vielleicht
nicht in geniigender Menge vorhanden. Bei allen Fiitterungsversuchen mit potentiellen
Vorstufen ergibt sich zwangsldufig die Situation, daf} eine Substanz zusitzlich appliziert
wird. Die Pflanze kann anders darauf reagieren, als sie es normalerweise tiite.

Eine andere Deutung der Ergebnisse des Fiitterungsexperiments mit “C-Tropin ergibt
sich aus den Vorversuchen iiber die weitere Umsetzung des Acetyltropins in der Pflanze;
augenscheinlich wird es sowohl in den oberirdischen Teilen als auch in der Wurzel von
D. innoxia rasch abgebaut. Demnach konnte die Veresterung mit Essigsiure die erste
Umsetzungsreaktion des Tropins sein, der sofort eine weitere Umwandlung folgt. Normaler-
weise wiirden dann gréflere Mengen Acetyltropin nicht in Erscheinung treten; jedoch unter
unseren Versuchsbedingungen ist noch reichlich Tropin in der Nihrldsung enthalten, so
daB die Neubildung den Abbau iiberwiegt. Uber die Umsetzung des Acetyltropins in der
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Pflanze sind Isotopen-Versuche vorgesehen. Die verhidltnismidBig niedrige Aktivitit des
Scopolamins im Tropin-Versuch ist mit seiner sekundiren Bildung aus Hyoscyamin zu
erkldren.

Kaczkowski et al. fiihrten Fiitterungsexperimente mit '“C-Acetat®® und mit 4C-
Putrescin? an Wurzelkulturen von D. metel durch. In keinem der beiden Fille wird die
Bildung von freiem 4C-Tropin erwihnt, wihrend wir bei '*C-Acetatgabe den hdchsten
Einbau beim freien Tropin fanden. Auch Chromatogramme der Wurzeln von Datura-Keim-
lingen und von Wurzelkulturen zeigen erhebliche Mengen Tropin an (Abb. 1 und 2). Die
Erklidrung hierfiir ist wahrscheinlich in Unterschieden bei der Methodik zu suchen. Wir
benutzten fiir die chromatographische Analyse den Chloroformextrakt des alkalisierten
Pflanzenmaterials ohne weitere Reinigung. Kaczkowski ef al. nahmen ein Reinigungsver-
fahren des Chloroformextrakts vor durch Ausschiitteln mit wésseriger saurer Phase, Alkali-
sieren und nochmaliges Ausschiitteln mit Chloroform. Tropin bleibt dabei zum groBen
Teil in der wisserigen Phase zuriick.

Radioaktives Tropin wurde von Datura-Wurzelkulturen im wesentlichen in Acetyltropin,
Hyoscyamin und Scopolamin eingebaut. Markierte Abbauprodukte waren weder im
Chloroform- noch im Methanolextrakt nachweisbar. Allerdings wiren nach einer Ent-
methylierung des Tropin-['*CH;] weitere Umsetzungsprodukte nicht mehr durch Auto-
radiographie erkennbar.

METHODEN
Material

An ca. 5 Wochen alten isolierten Wurzelkulturen (Methodik sieche Ref. 6 und 11) von
Datura innoxia Mill. wurden Spitzenpassagen durchgefiihrt unter Verwendung der Nihr-
16sung von Robbins und Schmidt.!? Fiir Fiitterungsversuche an oberirdischen Organen
dienten Zweige der Pfropfkombinationen D. innoxia Mill. resp. D. ferox L. auf Cyphomandra
betacea (Cav.) Sendtn.

Tropin-['#CH;] synthetisierten wir nach Werner et al.;'3 Natriumacetat-[2-1#C] war von
Isocommerz G.m.b.H., Berlin-Buch, bezogen.

Zur Darstellung des Acetyltropins diente das Verfahren von Barger et al.l Das aus
schwach essigsaurer wisseriger Losung mit gesittigter wisseriger Pikrinsdureldsung gefillte
Pikrat wurde dann—in wenigen ml 70 %jigem Methanol geldst—auf eine mit Bromid-Ionen
beladene Austauschersiule gebracht (Dowex, Typ 1, Vernetzung 8, 100-200 mesh) und
das Hydrobromid mit 70 %igem Methanol eluiert. Nach Vertreiben des L&sungsmittels
i.Vak. kristallisierte das Salz aus Methanol/Ather.

Fiitterungsversuche

Das radioaktive Tropin resp. Acetat wurden durch eine G 5-Fritte filtriert und den
frisch isolierten Wurzelspitzen, die sich in 100 ml-Erlenmeyerkolbchen mit 30 ml steriler
Nihrlosung befanden, zugesetzt. 26 Kolbchen erhielten 9,3 mg Tropin-['*CH;] der
spezifischen Aktivitit 1,9 mC mMol™!, entsprechend einer Gesamtimpulsrate von 0,88 x 108
Imp min—! (MethandurchfluBzihler FH 51, Fa. Frieseke und Hopfner). Zu 6 Kolbchen mit
Wourzelpassagen wurden 2,6 mg Natriumacetat-[2-14C] der spezifischen Aktivitit 4,3 mC

11 A, ROMEIKE, Flora 148, 306 (1959).

12 W. J. RoeBiNs und M. A. BARTLEY-SCHMIDT, Botan. Gaz. 99, 671 (1938).

13 G. WERNER, H. ScuMIDT und E. KASSNER, Liebigs Ann. Chem. 644, 109 (1961).
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mMol™! (Gesamtimpulsrate 0,95 x 103 Imp min~!) zugesetzt. Die Versuchsdauer betrug
6 Tage, wihrend dieser Zeit standen die Kulturen bei 30° im Brutschrank. Vom Tropin-
Versuch ernteten wir 121 mg Wurzeln (Trockengew.) und vom Acetat-Versuch 38 mg. Fiir
die Versuche mit inaktivem Acetyltropin benutzten wir 11 Tage alte Wurzelpassagen. In
zwei Parallelversuchen erhielten je 15 Kolbchen 7 mg resp. 10 mg des Hydrobromids,
entsprechend 4,9 resp. 7 mg Base. Das von den Versuchskulturen geerntete Trockenmaterial
wog 145 resp. 156 mg. Je 15 Kolbchen mit unter gleichen Bedingungen gehaltenen Kulturen
dienten als Kontrollen, von denen 160 resp. 166 mg Wurzeln geerntet wurden. Versuchs-
dauer und -bedingungen waren die gleichen wie oben angegeben.

Oberirdischen Organen applizierten wir Acetyltropin in der Weise, daB} abgeschnittene
Zweige in eine Losung von je 2,7 mg des Hydrobromids (1,9 mg Base) in einigen ml Wasser
gesetzt wurden. Nach wenigen Stunden war die Fliissigkeit aufgenommen, so dal3 eine
bakterielle Zersetzung des Alkaloids vermieden werden konnte. Dann verblieben die
Zweige noch 6 Tage in Wasser eingestellt.

Extraktion des Pflanzenmaterials

Die bei 60° getrockneten Wurzeln wurden im Morser mit Na,COj; verrieben und im
Soxhlet-Apparat 12 Stunden lang mit Chloroform und nochmals wihrend 12 Stunden mit
Methanol extrahiert. Um die in der Nahrlosung enthaltenen Alkaloide zu gewinnen,
perforierten wir die mit Na,COj; gesiittigte Losung 12 Stunden lang mit Hexan und schiittelten
sie anschlieBend noch mehrmals mit n-Butano! aus. Die erhaltenen Extrakte dienten ohne
weitere Reinigung zur chromatographischen Analyse, und zwar geniigte bei den Versuchen
mit radioaktivem Material fiir ein Rundfilterchromatogramm eine 1 mg Trockengewicht
der Wurzeln entsprechende Menge, fiir ein Diinnschichtchromatogramm 1/10 davon. Die
Extraktion oberirdischer Pflanzenteile erfolgte wie bereits an anderer Stelle beschrieben.!4

Papier- und Diinnschichtchromatographie

Fiir die papierchromatographische Analyse benutzten wir zwei frither mitgeteilte
Methoden;!3: 1% zur Diinnschichtchromatographie diente Aluminiumoxyd (VEB Chemie-
werk Greiz-Dé6lau) und als Laufmittel Benzol: Didthyldther: Methanol : Ammoniak (25 %ig)
im Volumenverhéltnis 75:75:6:0,7. Die Detektion erfolgte mit Dragendorff-Reagens,
modifiziert nach Munier, und durch Autoradiographie (ORWO Autoradiographie-Film
AF 66). Die in 1 mg Pflanzenmaterial enthaltenen Alkaloidmengen sind so gering, daB sie
nicht mehr mit Dragendorff-Reagens nachweisbar sind. Deshalb wurden zusammen mit
dem Analysenmaterial Testalkaloide aufgetragen. Diese Methode gestattet es, eindeutig
festzustellen, welchen authentischen Alkaloiden die geschwirzten Zonen des Autoradio-
gramms entsprechen.

Messung der Impulsraten

Um die Gesamtimpulsraten der einzelnen Alkaloide zu bestimmen, wurden die Extrakte
auf je 20 Rundfilterchromatogrammen aufgetrennt, die radioaktiven Zonen ausgeschnitten
und mehrmals 10 Stunden lang mit 1%iger Essigsiure mazeriert. Da die Acetate der
fliichtigen Basen (Tropin, Acetyltropin) auch fliichtig sind, setzten wir den MeBproben
einen Tropfen wisserige Pikrinsdureldsung zu. Alle Messungen wurden mit einem Methan-
durchfluBBzihler FH 51 der Fa. Frieseke und Hépfner durchgefiihrt.
14 O. AuricH, G. OsskE, K. PuraHL, A. ROMEIKE, H. RONscH, K. SCHREIBER und G. SEMBDNER, Kulturpflanze

13, 621 (1965).

15 A. ROMEIKE, Pharmazie T, 496 (1952).
16 A, ROMEIKE, Flora 143, 67 (1956).
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Identitdtsnachweis fiir Acetyltropin

Die dem Ry-Wert von Acetyltropin entsprechenden Zonen der Chromatogramme des
Chloroform- und des Hexanextrakts aus Wurzeln resp. Néhrlosung des *C-Tropin-Fiit-
terungsversuchs wurden mit 1%iger Essigsdure eluiert, das Fluat i.Vak. auf ein kleines
Volumen eingeengt, mit 55,5 mg inaktivem Acetyltropin versetzt und mit gesiittigter
wisseriger Pikrinsdurelosung ausgefillt. Das Pikrat wurde bis zur konstanten spezifischen
Impulsrate umkristallisiert. (Tab.3).

TABELLE 3. UMKRISTALLISATION DES AUS DEM AKTIVEN ACETYLTROPIN DES
14C-TROPIN-VERSUCHS UND INAKTIVEM ACETYLTROPIN HERGESTELLTEN PIKRATS
BIS ZUR KONSTANTEN SPEZIFISCHEN IMPULSRATE

Kristallisationen Imp min—! mMol-!
(Einwaage in mg/ml) x 10-6
1. 1,12 3,05
2. (1,72) 2,85
3. (1,59 2,77
4. (1,57 2,86

Acetyltropin aus Datura-Keimlingen

95 g Wurzeln von 3 Wochen alten D. stramonium-Keimlingen wurden mit Natrium-
carbonat verrieben und 12 Stunden im Soxhlet-Apparat mit Chloroform extrahiert. Zur
Auftrennung der Alkaloide diente die oben beschriebene diinnschichtchromatographische
Methode auf mikroprédparativen MaBstab modifiziert. Aus den dem R,-Wert von Acetyl-
tropin entsprechenden Zonen wurde das Alkaloid mit 1 %iger Essigsdure eluiert, das Eluat
mit Natriumcarbonat alkalisiert und mit Chloroform ausgeschiittelt. Nach Vertreiben des
Losungsmittels 1. Vak. konnte die Substanz durch ihr i.r.-Spektrum (in Chloroform) mit
Acetyltropin identifiziert werden. (Zeiss-Zweistrahl-Spektralphotometer UR 10).

Hydrolyse

Das aus dem '4C-Acetat-Versuch gewonnene Hyoscyamin und Acetyltropin wurden der
Hydrolyse unterworfen. Zu den i.Vak. eingeengten essigsauren Eluaten aus den Papier-
chromatogrammen wurden je 50 mginaktives Hyoscyamin-resp. Acetyltropin-Hydrobromid
gegeben und 2 Stunden lang mit 30 %iger Kalilauge am RiickfluB gekocht. Das freie Tropin
148t sich aus dem Reaktionsgemisch durch 20stiindige Perforation mit Hexan eluieren.



