C,HONBr;. Ber. C 20.08, H 041, N 5.85.
Gef. » 19.82, » 0.80, » 5.98.

Der Analyse zufolge scheint das Product durch einfache intra-
molekulare Wasserabspaltung aus dem Amid entstanden zu sein.
Eine Dimerisirung, wie sie bei den Producten aus Phtalaldehydsiure
und Ammoniak!), bezw. aus Brom- oder Nitro-Opiansiureamid?) be-
obachtet worden ist, scheint hier nicht eingetreten zu sein.

Immerhin ist es erwiinscht, die oben gegebene Constitutionsformel,
die einen Isopyrrolring enthilt, durch weitere Versuche zu priifen.

Die o-Aldehydosiuren bilden bekanntlich zwei Reihen von Estern?).
Da von der Mucobromsédure nur eine Art von Estern bekannt ist,
und zwar hochst wahrscheinlich diejenige mit lactonartiger Structur
(vergl. die Einleitung), haben wir versucht, aus mucobromsaurem
Silber und Aethyljodid einen normalen Ester herzustellen. Der in
sebr geringer Ausbeute erhaltene Kérper (Schmp. 859) erwies sich
aber bei der Apalyse nicht als der erwartete Ester.

Freiburg (Schweiz), I. Chem. Laboratorinum der Universitit.

156, H. Thoms und R. Beckstroem: Ueber die Bestandtheile
des Calmusdles.
Vorlaufige Mittheilung.
[Aus dem pharmazeutisch-chemischen Imstitut der Universitit Berlin.]
(Eingegangen am 28. Marz 1901.)

In No. 24 der Pharmazeutischen Zeitung vom 23. Mirz 1901 ver-
Offentlichen aus dem Laboratorium von Heine & Co. in Leipzig
v.Soden und Rojahn eine Arbeit iber einen krystallinischen Be-
standtheil des Calmuséles. Sie gewannen denselben aus den héchst-
siedenden Antheilen eines galizischen Calmustles. Auf Grund ibrer
Analysen geben sie dem in glinzenden Blittchen vom Schmp. 165—166°
krystalligirenden Korper die Formel C;sHzg O:.

Wir sind bei der bereits vor liingerer Zeit in Angriff genommenen
Untersuchung von Calmusdl demselben Koérper begegnet. Das be-
treffende QOel bestand aus einer uns von der Firma Schimmel & Co.
in Leipzig freundlichst zur Verfigung gestellten Fraction, deren
specifisches Gewicht bei 20° 1.0254, bei 220 1.0232 betriigt. Ihr
optisches Drebungsvermégen ist bei 26° im 2 cm-Rohr = —0.68°.

?) Bistrzycki und Fink, diese Berichte 31, 930 [1898].
%) Wegscheider, Monatsh. fiir Chem. 13, 262 [1892).
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Bei gewdbnlichem Druck destillirt die Fraction in der Hauptmenge
zwischen 2720 und 340° Die Elementaranalyse ergab:

0.1059 g Sbst.: 0.2947 g CO3, 0.0905 g H30. — 0.1832 g Sbst.: 0.5094 g
C0,, 0.1570 g H,0.

Gef, C 75.89, 75.83; H 9.49, 9.52.

Bei der niheren Untersuchung dieser Calmusélfraction konnten
wir neben freien Fettsiuren und Eugenol nach der Verseifung mit
alkoholischer Kalilauge und Fractionirung im Vacunm eine Anzahl
sauerstoffhaltiger Korper isoliren, deren nihere Charakterisirung zur
Zeit noch nicht abgeschlossen ist. Aus den hchstsiedenden Antheilen
schieden sich nach ldngerem Stehen Krystalle 'ab, die, auf einer
Thonplatte abgesaugt, nach mehrmaligem Uwkrystallisiren aus Alko-
bol den Schmp. 166—167.50 zeigten, und deren Elementaranalyse auf
die Formel C;5HsO; stimmende Zahlen lieferte:

0.1156 g Sbst.: 0.3210 g CO3, 0.1145 g Hy0. — 0.1606 g Sbst.: 0.4444 g
COq, 0.1592 g H,0.

CisHyg0s. Ber. C 75.63, H 10.92.
Gef. » 7573, 75.47, » 11.00, 11.01.

Auch eine Molekulargewichtsbestimmung nach der Gefrierpunkts-
methode mit dem Beckmann’schen Apparat in Eisessiglosung be-

stitigte diese Formel:

_¢-p__ 39.1.0408
M=~ "= “gis = 22

CisHo02. Ber. 238.26.

Wir haben demuach denselben Korper und anscheinend in grésserer
Menge in Hinden als die HHrn. v. Soden und Rojahn. Mit der
Charakterisirung dieser Verbinduug sind wir zar Zeit beschiftigt.

Zun Folge einer Verstindigung mit den HHrm. v. Soden und
Rojahn haben uns diese das betreffende Arbeitsgebiet freundlichst
iiberlassen. )

Aus der Matterlauge der Krystallisation konnten wir noch einen
zweiten, bei 619 schmelzenden, gut krystallisirenden Kérper in sehr
reichlicher Menge gewinnen, der zufolge der Elementaranalyse, seiner
Eigenschaften und der aus ibm dargestellten Derivate sich als
identisch mit Asaron erwies:

0.1435 g Sbst.: 0.3648 g COs, 0.1013 g HyO. — 0.1323 g Shst.: 0.3353 g
COs, 0.0934 g H; 0.

CiaHig03. Ber. C 69.23, H 7.69.
Gef. » 69.33, 69.12, » 7.84, 7.84.

Das Asaron ist bisher nur im Haselwurzél (Asarum europaeum)
und im Maticodl (Piper angustifolium) aufgefunden worden.

Des weiteren glauben wir aussprechen zu diirfen, dass das Asaron
des Calmusdles in Beziehung zu einem sehr angenehm riechenden
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Korper stehen muss, der durch Ausschiitteln der Calmusélfraction mit
Natriumbisulfit, Zerlegen der Verbindung mit Natriumcarbonat und
Ausechiitteln mit Aether nach dem Abdampfen desselben in Form
eines farblosen, bald gelb werdenden QOeles erhalten wurde. Zweifel-
los ist dieser Korper an dem charakteristischen Calmusél-Geruch in
vorwiegender Weise betheiligt. Wir konnten den Korper in analysen-
reiner Form bisher nicht erbalten. Hingegen beobachteten wir, dass
beim Aufbewahren der Verbindung der Geruch allmihlich verschwand
unter gleichzeitiger Krystallbildung. Die Krystalle zeigten nach dem
Umkrystallisiren ans Wasser den Schmp. 114° und alle Eigen-
schaften des Asarylaldehyds. Das Oxim des Koérpers schmolz
bei 1379 und lieferte bei der Analyse auf das Asaryloxim stimmende
Werthe: ’
0.0527 g Sbst.: 0.1085 g €O, 0.0298 g H,0.
CioH13O4N. Ber. C 56.87, H 6.16.
Gef. » 56.15, » 6.28.

Wir glauben demnach zu der Apuahme berechtigt zu sein, dass ein
genetischer Zusammenhang zwischen dem mit Sicherheit nachgewiesenen
Asaron des Calmusdles und dem eigenthiimlichen Riechk&rper des-
selben besteht. Wir sind mit Versuchen beschiftigt, diesen Zu-
sammenhang aufzukléiren.

166. H. Thoms und M. Wentzel:
Ueber die Basen der Mandragorawurzel.
[Mitth. aus d. Pharmazeutisch-Chemischen Laboratorium d. Universitit Berlin.}
(Eingegangen am 10. April 1901.)

In einer, in diesen Berichten') erschienenen friiheren Mittheilung
hatten wir festgestellt, dass das von Felix B. Ahrens? aus der
Mandragorawurzel isolirte Alkaloid, dem er den Namen Mandragorin
gab, kein einheitlicher Kérper ist, sondern der Hauptsache nach aus
Hyoscyamin, C;7 Hes NOs, besteht. Letzteres hatten wir durch Krystall-
form, Schmelzpunkt und Zusammensetzung seines Goldchloriddoppel-
salzes, durch den Schmelzpunkt der aus dem Goldchloriddoppelsalze
abgeschiedenen freien Base, durch die Ueberfibhrung derselben-in
Atropin und durch das polarimetrische Verbalten des schwefelsauren
Salzes identificirt.

Bei der mit Goldchlorid bewirkten fractionirten Fillung der salz-
sauren Ldsung des durch Aetherextraction erhalteden Alkaloidge-

‘). Diese Berichte 31, 2031 ff [1898).
2) Apn. d. Chem. 251, 312 [1889Jund diese Berichte 22, 2159 (1889].



