
5 1 4  K u r z e  O r i g i n a l m i t t e i l u n g e n  Die Natur- 
wissenschaiten 

wer t sze i t  bet  2 0 ~  in  u n g e p u f f e r t e r  wgl3riger L 6 s u n g  e twa  
t rain. 

Wi r  d a n k e n  der  D e u t s c h e n  F o r s c h u n g s g e m e i n s c h a f t  ffir 
die grol3zSgige F 6 r d e r u n g  unse re r  Arbei t .  
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Zur Kenntnis heterocycltseh subsfituierter Pentadienone-(3)  

Eine  Verbes se rung  der  S y n t h e s e  t ,  5 -d ipyr idy l subs t i tu ie r t e r  
P e n t a d i e n o n e  [bisher ohne  besonde ren  Erfolg  versucht l ) , e ) ]  
wird erre icht  d u t c h  K o n d e n s a t i o n  y o n  f re ie rAce tondicarbon-  
sX12re m i t  Pyr id in -  u n d  Ch ino l ina ldehyden  in s a u r e m  M e d i u m  
(Raumtemperat12r) .  
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D u r c h  N a t r i u m c a r b o n a t l 6 s u n g  bet 80 bis 90 ~ wird voll- 
st/~ndig decarboxyl ie r t .  Die V e r b i n d u n g e n  I - - V I ,  zun~chs t  
d i g  anfal lend,  kr is ta l l is ieren bald.  ~Umkris ta l I isa t ion:  I - - I V  
ans  J~thanol /Wasser ,  V - - V I  aus  D i m e t h y l f o r m a m i d :  gelb ge- 
f~rbte,  bes t~ndige  Biristalle, deren  E i g e n s c h a f t e n  bet  I u n d  IV 
im  Gegensa tz  z12 fr i iheren A n g a b e n  1),2) s tehen. ]  Besonder s  die 
Syn the se  von  I u n d  I I I  wird besch leun ig t  u n d  die A u s b e u t e  
e rh6h t  d u t c h  E in le i t en  yon  t r o c k e n e m  HC1. 

Tabelle. Dargestellte t,5-Bis-[pyridyl]-pentadien-(L4)-one-(3) I - - I V  und 
1,5-Bis- Ichinolyl]-pentadien-( 1,4) -one-(3) V und VI 

R 

Pyridyl- (2) 

~ - -  Pyridyl-(3) 

I T  PyridyI-(4) 

V-- 6-Methyl- 
_ pyridyl-(2) 

r Chinolyl-(2) 

VI Chinolyl-(3) 

Summen- I Aus- 
formel beute 

~) b) 

CI~H~N~O 70% 
(236,3) 

,, 60% 

,, 35% 

C1 ~I-t~N~O 44 % 
(264,3) 

C~aH~N~O 60 % 
(336,4) 

Schmp. 

11t ~ 

t50 ~ 

149 ~ 

125 ~ 

198 ~ 

(~. to -3) 
~) 

267 (13,5) 
300 (20,2) 

308 (25,0) 

295 (30,7) 

269 (14,7) 
302 (20,1) 

245 (45,3) 
272 (27,4) 
325 (23,2) 

a) Darunter  Mol.-Gew. _ b) Ausbeute in % d. Th. -- c) I - - I V  
V und VI An Dioxan. -- d) b = bereeh12et, g = gefunden. 

Analysen d} 

g: 76,24 5,23 ' t t , 61  

g: 76,27 5,24 11,88 

g: 76,27 5,16 t2,02 

b: 77,25 6,10 10,60 
g: 77,08 6,18 10,65 

b: 82,12 4,79 8,33 
g: 82,04 4,77  8,23 

g: 82,1t 8,24 

in Ntbanol, 

Als N e b e n p r o d u k e  wurde  I I b e i  A l k a l o i d s y n t h e s e n  u n d  
spg te r  au s  Ace ton  u n d  P y r i d i n -3 -M dehyd  (in NaOH)  erhal-  
tenS),4), I I I  n a c h  e i nem weniger  e in fachen  Ve r f ah ren  fr i iher 
hergestelleS). 

I n  den  I R - S p e k t r e n  yon  I - - V I  (in KBr)  lgBt sich die s t a rke  
B a n d e  bet  1650 bis 1656 cm -~ der  ~, ~--o~',/~'-u12gesgttigten 
C a r b o n y l g r u p p e  zuordnen .  Die B a n d e  der  kon jug i e r t en  
C=C-Bind12ng  t r i te  bet  162t his  1626 cm -1 auf.  Die in den  
Spek t r en  aller V e r b i n d u n g e n  seh r  s t a rke  B a n d e  bet  985 bis 
990 cm-a  [dC--H, out-of-planea)]  weis t  au f  e ine t r a n s - K o n f i -  
gu ra t i on  an  den  C = C - B i n d u n g e n  bin. 

Der  D e u t s c h e n  F o r s c h u n g s g e m e i n s c h a f t  u n d  d e m  F o n d s  
der  C h e m i s c h e n  Induser ie  d a n k e n  wir  ve rb ind l i chs t  ftir die 
U n t e r s t i i t z u n g  dieser Arbei t .  
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Untersuchungen fiber die Trennung yon Capsaicin 
und Nonylsiiurevanillylamid 

Capsaicin,  der schar f  s c h m e c k e n d e  u n d  p h a r m a k o l o g i s c h  
w i r k s a m e  I n h a l t s s t o i f  der  Fr i ieh te  yon  Capsicum-Arten (So- 
lanaceen)  wurde  e r s tma l s  1876 in re iner  F o r m  isoliertl) .  
NELSON u n d  ])AWSON ~) s te l l ten  fest ,  dab  es sich u m  Iso- 
deceny l s~urevan i l ly l amid  hande l t ,  das  n a c h  CROMBIX u. Mit- 
arb.  a) in der t r a n s - F o r m  vorl iegt  (I). Die S y n t h e s e  ge lang 

H3CO-- ~'~l -- CHa -- NH-- CO-- (CH2)*-- CH CH 

i 

~ C H ~  

e r s tma l s  SPXTH u n d  DARLI~'G4). Das  s y n t h e t i s c h e  ,,Capsaici12" 
des H a n d e l s  i s t  j edoch  die en t sp r echende  N o n y l v e r b i n d u n g ,  
die ebenfal ls  schar f  s chmeck t ,  aber  wesen t l i ch  le ichter  und  
bill iger darges te l l t  we rden  kann .  Sie wird zur  Zubereit12ng y o n  
p h a r m a z e u t i s c h e n  P r g p a r a t e n  an  Stelle yon  Capsaic in  ver-  
w e n d e t  u n d i s t  b i sher  in der  N a t u r  n iche a u f g e f u n d e n  worden.  
Da  die be iden  V e r b i n d u n g e n  niche m i t e i n a n d e r  iden t i sch  sind, 
e r sche in t  es unzulgss ig ,  s i e a l s  , ,na t i i r l iches"  u n d  , , syn the t i -  
sches  Capsa ic in"  zu bezeichnen.  

Da  es ke ine  befr iedigende Methode  gab,  die be iden  Ver-  
b i n d u n g e n  n e b e n e i n a n d e r  nachzuwe i sen  u n d  v o n e i n a n d e r  zu 
t r ennen ,  befaBten  wir  u n s  im  R a h m e n  u m f a n g r e i c h e r  Un te r -  
s u c h u n g e n  an  Capsium-Arten m i t  d iesem Prob lem.  

I n  einer  ausf i ih r l ichen  S tud ie  des Jo in t  C o m m i t t e e  of t h e  
P h a r m a c e u t i c a l  Socie ty  a n d  The  Society  for Ana ly t i ca l  Chem-  

i s t ry  5) w u r d e n  die b i sher  beschr i ebenen  organo-  
Iept ischen,  papier -  u n d  g a s c h r o m a t o g r a p h i s c h e n  
u n d  I R - s p e k t r o g r a p h i s c h e n  A n a l y s e n v e r f a h r e n  
gepr i i f t  u n d  als wenig  gee igne t  be funden .  

Zu r  q u a l i t a t i v e n  T r e n n u n g  b e n n t z t e n  wir  die 
D f i n n s c h i c h t c h r o m a t o g r a p h i e  12nd als Sprfih-  
reagenz ien  0, 5 % ige E c h t b l a u s a l z l 6 s u n g  u n d  0,1 n 
wgBrige Kal i lauge.  Die zu t r e n n e n d e n  Verbin-  
d u n g e n  e r sche inen  auf  d e m  C h r o m a t o g r a m m  
als ro tv io le t t e  Flecke.  

Als T e s t s u b s t a n z e n  s t a n d e n  u n s  neben  e in em  
se lbs t  aus  g e t r o c k n e t e n  Fr f l ch ten  yon  Capsicum 
annuum L. g e w o n n e n e n  Capsa ic in  6) fo lgende 
H a n d e l s m u s t e r  zur  Verf i igung  : Capsa ic in  (Roth) ,  
bezeichnee  als , ,Capsaic in  aus  Pap r ika -F r i i ch -  
t en" ,  N o n y l s g u r e v a n i l l y l a m i d  (Roth)  u n d  Nony l -  
s g u r e v a n i l l y l a m i d  p12rum (Nordmark) .  

Zun~ichst  v e r w e n d e t e n  wir  Kieselgel  G als 
Sorp t ionsmi t t e l ,  konnte12 d a m i t  j edoch  ke ine  
Trenn12ng erzielen. Es  zeigte s ich dabe i  aber ,  
dab  die P rgpa raee  der  Fa.  R o t h  n iche  ganz  rein  
waren,  sonde rn  mehre r e  Nebenf lecke  l ieferten.  
Den  gewi insch ten  Erfolg  b a t t e n  wir  bet  Anwen-  
d u n g  y o n  P o l y a m i d  (Woehn) als Sorp t ionsmi t t e l  
u n d  W a s s e r / D i o x a n  2: f (v/v) als Laufmi t t e l .  
Die be iden  N o n y l s ~ u r e v a n i l l y l a m i d - P r g p a r a t e  
I ieferten e inen  e indeu t igen  H a u p t f l e c k  m i t  R/ 

0,44, u n s e r  Capsaic in  gab  e inen  H a u p t f l e c k  m i t  R/  0,48 u n d  
e inen  Nebenf ieck  mi t  R /  0,40. Das  Capsaic in  [Roth)  t r a t  
ebenfal ls  m i t  R/ 0,44 in E r s c h e i n u n g ,  so dab  die V e r m n t u n g  
nahel ieg t ,  es kOnnte  s ich dabe i  u m  , , syn the t i s ches  Capsa ic in"  
hande ln .  

Die T r e n n u n g  unse res  Capsa ic ins  in zwei I~omponen ten  
veranlal3te  uns ,  noch  t i n  wei teres  P rgpa ra t ,  u n d  zwar  aus  fri- 
s chen  Capsicum-Friicheen darzus te l len ,  u m  Ies tzuste l len ,  ob 
der  zweite  F leck  m6gl icherweise  e iner  V e r u n r e i n i g u n g  oder 
e i nem Zer se t zungsp roduk~  z u z u o r d n e n  ist.  Das  neu  gewonnene  
P r ~ p a r a t  zeigte abe t  das  gleiche d t i n n s c h i c h t e h r o m a t o g r a p h i -  


