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P. S c h r o d e r  und M. L u c k n e r * )  

Stmktur und Synthese von Echinorin, einem Alkaloid aus 
Echinops ritro L. und sphaerocephalus L. (Asteraceae) 

Aus dem Phsrmakognostischen Institut der ?dartin-Luther-Universitkt Halle-Wittenberg 
und dem Inetitut fiir Biochemie der Pflanzen der DAdW zu Berlin, Halle/Saalc 

(Eingegangen am 18. Juli 1967) 

Das aus Friichten von Echinops ritro L. 
isolierte Alkaloid Echinorin wird ah 1-Me- 
thyl-4-methoxychinolinium-Verbindung 
identifiziert. Seine Synthese sowie einige 
chemische und physikalische Eigenschaften 
werden beschrieben. Echinorin zerfiillt in 
alkalischer Lijsung in Eohinopsin [I-Nethyl- 
chmolon-(4)] und Methanol. 

In Friichten von E. ritro und E. sphaero- 
cephalus L. ist das Echinorin daa einzige 
chromatographisch nachweisbare Alkaloid. 
Die anderen von friiheren Untereuchern be- 
schriebenen Alkaloide sind als Artefakte zu 
betrachten, die &us dem relativ instabilen 
Echinorin bei der Lagerung oder Aufarbei- 
tung entstehen. 

The alkaloid echinorin isolated from 
fruita of Echmops ritro L. is shown to 
be a 1-methyl-4-methoxyquinolinium-com- 
pound. The synthesis and some of the chemi- 
cal and physical properties of this com- 
pound are described. Echmorin is decom- 
posed in alkaline solution to echinopsin 
[l-methyl-quinolone-(4)] and methanol. 

Echinorin is the only alkaloid detectable 
by chromatography in fruits of E. ritro and 
E. sphaerocephalus L. The other alkaloids 
found previously are artefacts formed during 
storage or isolation of this compound. 

Uber das Vorkommen von Alkaloiden in verschiedenen Species der Gattung 
Echinops berichtete erstmalig Greshoff’). Das bei diesen Untersuchungen isolierte 
Alkaloid Echinopsin konnte als l-Methylchinolon-(4) identifiziert werden2). AuDer 
Echinopsin beschrieb Greshoff das Vorkommen von drei weiteren Alkaloiden, die er 
als B-Echinopsin, Echinops-fluorescin und Echinopsein bezeichnetel). Das Vor- 
handensein von einem Nebenalkaloid wurde von Kkin und Schusta vermutet3). 

Suchomuth wies in Ausziigen au9 Friichten von Echinops sphaerocephalus L. 
papierchromatographisch vier Alkaloide nach4), von denen aber nur das Echinopsin 
naher charakterisiert wurde5-*). Spater haben Bankowski und Mitarb. aus den 

*) Herrn Prof. Dr. Dr. h. c. mult. R. Motha  danken wir fur dic groDzugige Untorstiit.zung und 

l )  Y. Greshoff, Nederl. Tijdschr. Pharmac. Chem. Toxicol. 12, 137 (1900). 
2, E .  Spcith und A .  Rolbe, Mh. Chem. 43,469 (1922). 

G. Klein und F .  Schuatu, Osterr. bot. Z .  79, 231 (1930). 
4, L. R. Suchomuth, Apothekenwesen (UdSSR) 6, 26 (1957). 
6 ,  L. K .  Suchomzclh, Apothekenwesen (UdSSR) 7 ,  27 (1958). 
6 ,  L. K .  Sucirornzclh und A .  8. Proaorowaki, Apothekenwcsen (UdSSR) 6, 19 (1969). 
’) L. R. Suclwmuth, Apothekenwesen (UdSSR) 9, 62 (1960). 

stete Forderung dieser Arbeit. 

L. K .  Suclwmuth, Apothekenwesen (UdSSR) 10, 16 (1961). 
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Friichten von E. sphaero~ephalue~) lo) und Awainowa aus den Friichten verschie- 
dener Echinopsarten'l) neben Echinopsin 1-Methyl-4-iminochinolin (Echinopsidin) 
isoliert. Von Bankowski und Mitarb. konnte jedoch festgestellt werden, daB sowohl 
Echinopsin als auch Echinopsidin Artefakte sind, dic erst bei der Isolierung ent- 
stehen. Fiir das native Alkaloid, das zunachst nur durch seinen Rf-Wert und sein 
UV-Spektrum charakterisiert werden konnte, nahmen die Autoren die Struktur 
einer l-Methyl-4-aminochinoliniu1n-Verbindung anlo). 

Das genuine Alkaloid der Friichte von Echinops ritro 1,. wurde in unserem 
Laboratorium erstmalig rein dargestellt12). Die jetxt vorliegende Arbeit befafit sich 
mit der Synthesc der von uns als Echinorin bezeichneten Substanz, dic als 1-Methyl- 
4-methoxychinolinium-Verbindung identifiziert werden konnte. 

Bei der chromatographischen Priifung frischer alkoholischer oder essigsaurer Aus- 
ziigc aus den Friichten von E. ritro und E. sphaerocephalus*) konnten wir stets nur 
den Fleck des Echinorins beobachten. Dieser Bofund steht in ubereinstimmung rnit 
den Untersuohungen von Bankourski und Mitarb.lo), die in E. sphaerocephalus 
gleichfalls nur ein natives Alkaloid nachweisen konnten. Die von friiheren Be- 
arbeitern bei der Untersuchung von E. ritro und E. sphaerocephalus gefundenen 
Ncbenalkaloide sowie das Echinopsinl) 9, 4) 10) 11) sind somit samtlich als Artefakte 
z u  betrachten, die aus dem verhiiltnismaflig instabilen Echinorin bei langerer Lage- 
rung oder bei der Aufarbeitung entstehen. 

Die Synthese des zum Vergleich mit dem Echinorin herangezogenen 1-Methyl- 
4-methoxychinolinium-perchlorats fiihrten wir auf zwei Wegen durch. Einmal 
wurde, ausgehend von 4-Nitrochinolin-N-oxid, zunachst 4-Aminochinolin her- 
gestellt13) und dieses iiber 4-Chlorchinolin (vgl. l4)) durch Reaktion mit Natrium- 
methylat in 4-Methoxychinolin iibergefiihrtl6). Zum anderen haben wir Kynuren- 
same (2-Carboxy-4-hydroxychinolin) zu Kynurin (4-Hydroxychinolin) decarboxy: 
liertle) und letztere Verbindung mit Diazomethan zu 4-Methoxychinolin methy- 
liert"). Das 4-Methoxychinolin wurde mit Methyljodid zu l-Methyl-4-methoxy- 
chinolinium-jodid umgesetztl*) und durch Ionenaustausch in das gut kristallisierende 
Perchlorat iibergefiihrt. Diese Substanz war mit dem Perchlorat des am E. ritro 

*) Herrn Dip1.-Biol. J .  Kruse, Institut fiir Kulturpflanzenforschung der DAdW zu Berlin, 

0) W .  I .  F r o h a ,  A .  I .  Bankourski und 4.9. Scheleanowa, Med. Ind. UdSSR, Heft 11,20 (1967). 
lo )  A .  I .  Bankowski, M .  P. Perelsun und W .  A .  Skwelew,  Ber. Akad. Wiss. UdSSR 148, 1073 

11) B. Awramozua, Farmatzija (Sofie) 14, 29 (1964). 
l2) P. SchrSer uiid .M. Luck-ner, Pharmazie 21, 642 (1966). 
13) E.  Ochiai, J. org. Chemistry 18, 534 (1963). 
14) P. M'enze2, Mh. Chem. 15, 453 (1894). 
15) H .  Meye7, Mh. Chem. 27, 265 (1906). 
le) M .  R r h c h y .  Mh. Chem. 2, 57 (1881). 
17)  M .  V e y e r ,  Mh. Chem. 27, 987 (1906). 
18) J .  R. Price und J .  B.  Willis, AucJtr. J. Chem. 12, 589 (1959). 

Oatersleben, danken wir fiir die taxonomkche Bestimmung des Pflanzenmatcrials. 

(1963). 
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isolierten Alkaloids Echinorin identisch. Beide Ver- 
bindungen besal3en den gleichen Schmelzpunkt 
(Mischschmelzpunkt ohne Depression), gleiche 
Rf-Werte bei der DC12), sowie iihereinstimmende 
W- und IR-Spektren. 

Das UV-Spektrum von Echinorinperchlorat ent- 
sprach erwartungsgemal3 dem von 4-Methoxy- 
chinolin-perchlorat (Abb. 1). Beide Verbindungen 
liegen in der Hydroxylform vor, wahrend bei den 
zum Vergleich herangezogenen, am Sauerstoff 
nicht methylierten Verbindungen Kynurin und 
Echinopsin die Formen I und I1 (Schema 1) mog- 
lich sind, von denen in methanoliscber Losung die 

I 

I,. I L. 

Abb. 1 LO1 ' I '  " 
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vinyloge, durch die Aufspaltung des langwelligen Maximums in zwei Gipfel ge- 
kennzeichnete Saureamidform I1 UberwiegtlB-23). 

R H  I 
R 
I I1 

I 
R 

Echinorinperchlorat: R = CHS 
4-Methoxychinolin-perchlorat: R = H 

Kynurinperchlorat: R = H 
Echinopsinperchlorat: R = CH3 

Schema 1 

Durch die Methylgruppe am Stickstoffatom des Chinolinrings wird die Lage des 
langwelligen Maximums im Vergleich zur nichtmethylierten Verbindung um etwa 
5-15 nm zu langeren Wellenlangen verschoben (vgl. die Spektren von 4-Methoxy- 
chinolin-perchlorat und Echinorinperchlorat sowie von Kynurinperchlorat und 
Echinopsinperchlorat, Abb. 1). 

__ 
ID) a. W. Ewing und E .  A. Steck, J. Amer. chcm. SOC. 68, 2181 (1946). 
2 0 )  E .  A .  Steck, a. W. Ewing und F.  C. N a c b d ,  J. Amer. chem. SOC. 71,238 (1949). 
21) R. D. Brown und F .  3'. Lahey, Austral. J. sci. Res. Ser. A 3, 616 (1980). 
az) J .  M .  Henrn, H. A .  Morton und J .  C .  E .  Simpon, J. chcm. SOC. (London) 1951, 3318. 
2s) J .  A .  Reraon, J. Amer. chem. SOC. 75, 3521 (1953). 
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Die IR-Spektrcn des Echinorinperchlorats und des synthetisch gewonnenen 
1 -Methyl-4-mcthoxychinolinium-pcrchlorats (Abb. 2) sind mit dem von Prise 
und Mitarb.'*) augegehenen Spcktrum des 1 -Methyl-4-methoxychnolinium-jodids 
weitgehend identisch. Die Spektren lassen im Bereich von 1490-1600 cm-l vier 
Banden crkennen, die durch die aromatischen C=C- und C=N-Schwingungen ver- 
ursscht werden. Auch auf den zum Vergleich aufgenommenen Spcktren der tLnderen 
Verbindungen Echmopsin-, 4-Methoxychinolin-, Kynurin- und Echinopsidinper- 
chlorat sind diesen Gruppierungen entsprcchende Absorptionsmaxima sichtbar. 

CH3 H 
-- Echinopsidin perchk 

I1 

chloral  

5OOC 7% 2C3C 1550 1703 800 5000 3300 2000 ?XI11 ll0C 800 - -- cm-' 

Bbb. 2 

Die Absorption dcr C-H-Schwingung in der 0-CH,- und N-CH,-Gruppe hei 
1455 und 1380 cm-1 ist im Spektrum des Echinorins besonders stark, aber auch in 
denen des Echinopsins und 4-Methoxychinolins vorhanden. Sie fehlt nur im Spek- 
trum dcs Kynurins. 

Durch die G-€1-Deformationsschwingungen wird die bei 1430-1460 cm-l zu 
crwartende Absorption der N-C-Schwingung der N-Methyl-Gruppe uberlagert und 
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ist damit in den Spektren nicht zu erkennen. Die im Bereich von 1000-1300 cm-l 
befindlichen Banden sind, mit Ausnahme der bei 1080 cm-' liegenden Absorptions- 
bande des Perchlorats, wahrscheinlich den C-0-Schwingungen der Hydroxyl- und 
Methoxylgruppen zuzuordnen (vgl. den entsprechenden Bereich des Echinopsidins, 
in dem C-0-Schwingungen nicht vorhanden sind). 

Die Bande bei 3070 cm-l wird durch die C-H-Schwingungen der aromatischen 
Wasserstoffatome hervorgerufen (die der CH,-Gruppen sind nicht deutlich ab- 
getrennt und bedingen den flacheren Abfall des Peaks in Richtung kleinerer WeUen- 
zahlen). Die bei 3400 cm-l liegende schwache Bande ist durch Spuren von Wasser 
hervorgerufen, die im Kaliumbromid oder in der untersuchten Probe vorhanderi 
waren. Die groDere Intensitiit dieser Bande im Spektrum des Echinopsinperchlorata 
weist darauf hin, daD hier ein Teil der Molekiile in der Hydroxylform I vorliegt. 
Dies konnte auch durch die Aufnahme des Spektrums in Nujol erhartet werden, 
wobei eine Bande bei 3620 cm-l auftrat, die bei den anderen Verbindungen nicht 
sichtbar war. Die Carbonylgruppe von Echinopsin und Kynurin absorbiert im 
Bereich verhiiltnismPf3ig kleiner Wellenzahlen und hat nur eine geringe Intensitlit 

Bei der Behandlung von Echinorinperchlorat mit Alkali entstehen 1 Mol Echinop- 
sin und 1 Mol Methanol (Schema 2) (s. dazu 28). Die in uuseren friiheren Versuchen 
photometriich nachgewiesene Freisetzung von Ammoniak12) war durch Verun- 
reinigungen der geprtiften Alkaloidproben bedingt. 

(vgl. 18) 24). 

I .. 

CH3 
I 

CHs 

I I1 
Echinorinperchlorat Echinopsin 

Schema 2 

Auch im Massenspektrometer*) und bei der Behandlung mit Jodwasserstoffsiiure 
(spez. Gew. 1,9) geht Echinorinperchlorat unter Abspaltung der 0-Methylgruppe 
in Echinopsin iiber. Die Abspaltung der Methylgruppe am Stickstoffatom des 
Chinolinrings ist unter diesen Bedingungen nicht moglich (s. auch 2a). 

*) uber daa maasenspektrometrische Verhalten von Echinorin und tihnlioh gebauten Verbin- 
dungen 8011 zusammen mit Herrn Dr. M .  Hesee, Chemkches Institut der Universitilt Ziirich. 
in einer besonderen Wtteilung berichtet werden. 

24) N. J .  JfcCmkindde, Tetrahedron 14, 223 (1961). 

as) U. Uoldschmiedt, Mh. Chem. 27, 849 (1906). 
J .  R. Price, Austr. J. Chem. 12, 458 (1959). 
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Beschreibung der Versuche 

Die Isolierung von Echinorin erfolgte nach der unter (12) angegebcnen Vorsrhrift. 
Echinorinperchlorat, Schmp. 261-263'. 

C,,H,,CIKO, (273,7) Uer.: C 48,27 H 4,39 N 6,12 Cl 12,96 0 29,23 OCH, 11,32 
Gef.: C48,22 H4,30 N6,47 CI 13,16 0 28,70 OCH, 8,92 

Die Anulyse nurde im Nikroanalytischen Laboratorium Y. Beett, Krontlch/Oberfr., 

Die Verbindung besitzt keino optiiche Aktivitiit (siehe dagegen lo)). 

ausgefiihrt. 

, Die UV-Spektren wurdon mit dem Spektrophotometer Beckman@ DK-2, die IR-Spek- 
tren mit dem LR-Spcktrophotometar Unicam S P. 200, bzw. dem Gerilt I.. 10 VEB ZeiD, 
Jena, aufgenommen. 

Die Schnip. wurden mit dem Hciztiichmikroskop nach Boelius bestimmt. 

Chinol in-  1 - o x i d - d i h y d r a t  
80 g friRch destilliertea Chiiolin wurden mit 240 ml Eiseasig nnd 70 ml3oproz. Wasscr- 

etoffperoxid versetzt und 3 SM. auf dem Wasserbad auf 07-70' gohalten. Danach wurden 
weitere 70 rnl toproz. Wassenstoffperoxid zugeaetzt und daa Gemisch i. Vak. auf daa kleinst- 
mogliche Vol. eingeengt. Nnch Zugabe von heil3 gesiittigter Natriumoarbonatlosung bis 
zur alkalisohen Reaktion wurde mit Chloroform extrahiert und der Extrakt bei 80" ein- 
geengt. Daa am der durch HeiDfiltration gereinigten Fliiasigkeit nach mehreren Tagen 
auegefallene Chinolin-1-oxid-dihydrat wurde gwammelt und mit Ather gewaschen. Schmp. 
40-43' ; Ausbeute: 90%. 

4-Ni t rochinol in-1-oxid  
Einer ~ S U n g  von 30 g Chinolii-1-oxid-dihydrat in 65 ml konz. Schwefelsiiure wurden 

bei 86-70' innerhalb von 40 M h .  23 ml69Proz. Salpeteraiure zugetropft. Daa Gemisch 
wurde 2 Std. unter Schiitteln auf 70' gehalten, abgekiihlt und auf Eis gegossen. Die ent- 
standenen gelben Kristalle von 4-Nitro-chinolin-1-oxid wnrden gesammelt und mit Wasser, 
Bproz. Natriommrhonatlosung, Wasser und einer kloinen Menge Alkohol gewaschen. 
Schmp. 163-164" (Aceton); Ausbeute: 72%. 

4-Aminochinol in  
20 g 4-Nitrochinolin-1-oxid wurden rnit 280 ml Eisessig und 60 ml Essigeiiureanhydrid 

rnit Palladium auf Aktivkohle ala Katalysator hydriert. Nach Aufnahme der ber. Wamer- 
stoffmenge wurdo die L6sung vom Hatalysator abgesaugt und i. Vak. auf otwa 60 ml 
eingeengt. Nach Zugabe von 60 ml Aceton wurde anfangs bei Raumtemperatur, dann unter 
Eiskiihlung HBr eingeleitet. Daa Aminochinolin-hydrobromid wurde danach mit ge- 
kfihltem, abml. Ather ausgefallt, mit Ather gewaachen und getrocknet. Schmp. des 4 - h i -  
nochinoline 154' (AlkoholpWaaser); Ausbeute: 62%. 

4-Chlorchinol in  
4 g 4-Aminochinolin wurden in 40 ml konz. Salzsiiure suspendiert. In die auf 0-5' ab- 

gekiihlte Suspension wurden portionaweise 4 g fein zerriebenes Natriumnitrit eingctragon. 
Kach h n d i g u n g  dcr Diazotierung wurdo zum Kochen erhitzt. Die abgekiihlte golbe 
Lijsung wurde mit heiB g d t t i g t e r  Natriumcarbonatl8eung alkalisiert, daa entatandme 
4-Chlorchmolin rnit Ather am der wilarigen Liisung extrahiert und der Extrakt i. Vak. 
zur Trockne cingedampft. Ausbeute: 85%). 
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4-Hydroxychinol in  
2 g 2-Carboxy-4-hydroxychinolin wurden unter einem Stickstoffstrom im Metallbad bei 

256-260' decarboxyliert. Die Reaktion wurde nach Beendigung der C0,-Entwicklung 
abgebrochen. Nach dem Abkiihlen wurde das 4-Hydroxychinolin in Aceton aufgenommen, 
die Lijsung filtriert, das Aceton abdestilliert und der Rackstand aus Isopropanol/Wawer 
(2 : 1) umlrristalliiiert. Ambeute: 89%. 4-Hydroxychmolin-perchlorat (Salzbildung wie 
unter 4-Methoxychinolin beschrieben, C,H,ClNO,). Schmp. 212-213'. 

4 -Methoxychinol in  aus 4-Chlorchinol in  
3 g 4-Chlorchinolin wurden in die Ldsung von 1 g Natrium in 10 ml wssserfreiem Metha- 

nol eingetragen. Die Mischung wurde im Autoklaven 45 Min. auf 134" erhitzt. Daa ab- 
gekiihka Reaktionsprodukt wurde mit 60 ml Wasser versetzt, daa 4-Methoxychmolin drei- 
ma1 mit Ather ausgeschiittelt und der Extrakt i. Vak. zur Troche  eingeangt. Auebeute: 
76%. Em Teil des Riickstandtl wurde in Methanol geldst, mit Perchlorsiiure versetzt und 
daa Perchlorat dea 4-Methoxychinolins aue der Msung mit Ather ausgefillt und zweimal 
aue Methanol umkristallisiert. 

4 -Methoxychinol in  a u s  4-Hydroxychinol in  
1 g CHydroxychinoliin wurde rnit iitherischer Diazornethanlijsung und 2 Tropfen Metha- 

nol versetzt. Nach 1 W g .  Stehen wurde die gelbe Liisung bis zur Entfarbung (Stickstoff- 
entwicklung I) mit W m r  gmchiittelt. Die atherische Lasung dea 4-Methoxychinolins 
wurde getroclmet und der Ather abdestilliert. Aus einem Teil des Riickstands wvurde wie 
oben angegeben 4-Methoxychinolin-pchlorat dargestellt. 
4-?dethoxychinolin-perchlorat, Schmp. 184--185". 

C,,H,,CINO, (269,7) Ber.: C 46,26 H 3.88 N 5,39 
Gef.: C 46,18 H 3,67 N 5,64 

1 -Methyl-4-methoxychinolinium-per c h l o r a t  
1,2 g 4-Methoxychinolii wurden rnit einem tfberschuB von Methyljodid 2 Std. bei 50" 

am RiickflnB gekocht. Kach beandeter Reaktion wurde mit a ther  extrahiert bis der Ather 
nicht mehr gefiirbt war. Das zurackgebliebene 1-Methyl-4-methoxychinolinium-jodid wurde 
in Methanol geldst und iiber eine Sliule von Dowexa 1 x 2 (mesh: 2-00; Gegenion: 
Clod-) gegeben. Nach Versetzen des Eluats mit perchlorsaurem WBseer wurde das Methanol 
i. Vak. abdestilliert, daa 1-Methyl-4-methoxychinolinium-perchlorat unter Kiihlung zur 
Kristallisation gebracht und durch zweimaliges Umkristallisieren aus heiDem Waaser ge- 
reinigt. Ausbeute: 90%. 

1 -Methyl-4-methoxychinolinium-perchlorat, Schmp. 260-252". 
C,,H,,ClNO, (273,7) Ber.: C 48,27 H 4,39 N 5,12 

Gef. : C 48,79 H 4,68 N 6,34 

S y n t h e s e  v o n  1 -Methyl-4-,iminochinolin 
4 g 4-Aminochinolin wurden mit einem Vberschd Methyljodid 6 Std. bei 60" am Riick- 

fluB gekocht. Nach beendeter Reaktion wurde mit Ather extrahiert, bia der Ather nicht 
mehr gefarbt war. Daa zuriickgebliebene 1-Methyl-4-iminochinolin-jodid wurde in Metha- 
nol geldst und fiber eine Siiule von Dowex@ 1 x 2 (mesh: 2-00; Cegenion: Clod-) 
gegeben. Nach Versetzen des Eluats mit perchlorsaurem Wasser wurde d w  Methanol i. Vak. 
abdbdestilliert. Das Perchlorat wurde unter Kiihlung zur Kristallieation gebracht und zwei- 
ma1 aue heiBem Waaeer umkristallisiert. Ausbeute: 86%. 

l-Nethyl-4-iminocholin-perchlorat, Schmp. 242-244'. 
C,,H1lCIN,O, (268,7) Ber.: C 46,43 H 4,29 N 10,83 

Gef.: C 46,40 H 4,37 N 10,48 
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S p a l t u n g  v o n  E c h i n o r i n  zu E c h i n o p s i n  u n d  N e t h a n o l  
0,3 g Echinorinperchlorat wurden mit 10 ml 10proz. Natronlauge 30 Min. auf dern 

Waeserbad erhitzt. Das gebildete Echinopsin wurde nach dem Abkiihlen sechsmal rnit je 
30 ml Chloroform ausgcschiittelt. Das Chloroform wurde i. Vak. abdestilliert, das Echinop- 
sin mit Wasser aufgenommen und mit Perchlomiiure daa Echinopsinperchlorat ausgefiillt. 
Ausbeute: 93%. 

Echmopsinpcrchlorat, Schmp. 173-1'74". 
C,,H,,ClNO, (259,7) Ber.: C 46,25 H 3,88 N 6,39 

Gcf.: C 46,41 H 3,70 N 6,63 
0,0050 g Echinorinperchlorat wurden rnit 20 ml loproz. Natronlauge versetzt und zum 

Sieden erhitzt. Es wurde solange destilliert, bis in ein mit Eiswaamr gektihltes 10-ml-MaO- 
kBlbchen etwa 7 ml uborgcgangen waren. Daa Kdbchen wurde rnit Wasser bis zur Marke 
aufgefullt und das in dcr Lhsung enthaltene Methanol nach der unbr angcgebenen 
Vomchrift bestimmt. Ausbeute 93%. 

a usgefiihrt . Die Analywn wurdon im Organisch-chemischen Institut der Karl-Marx-Universitat Leipzig 

17) M. Langejan, Pharmac. Weekbl. 92, 385 und 693 (1967). 
.. - 

Anschrift: P. Schriider. 40 Ihlle a. d. Saale, Markt 17. [Ph 4711 

G. L. S z e n d e p  

Die spektrophotometrische Bestimmung von Athylpapaverin *) 
1. Mitt.: Untersachnng von Dosieraeroeolen 

Bus dem Forschungslaboratorium dcr Fa. Endopharrn 
Frankfurter Arzneimittclfabrik GmbH., Prankfurt/M. 

(Ringcgangen am 20. Juli 1907) 

Athylpapaverin kann mit Pikrinsiiure in 
waasefieiem Medium spektrophotomctrisch 
bei 410 nm quautitativ bestimmt werden. 
Die Bestimmung wird in Dosieraerosolen plied to aerosols. 
angewandt. 

Die Identitiits- und Reinheitspriifung dea 
Athylpapaverins erfolgt durch Papier- und 
Diinnschichtchromatographie. 

Ethylpapaverine can be dotermined with 
picric acid in anhydrous medium by spec- 
trophotometric method. The method ie ap- 

The test for identity aud purity of 
ethylpapaverine is carried out by paper and 
thin layer chromatography. 

Athylpnpaverin ist Bestandteil eines Asthma-Dosieraerosols. Auf Grund der 
geringen Dosierung konnten titrirnetrieche Methoden (z. B. Perchlorsliure) nicht 

* )  BronchovydriinQB-Dosierinhalt; vorgetryen auf dam XXVII. KongreB der FBdBration 
Internationale Pharmaceutique, Montpellier - Septembcr 1967. 


