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X. ft & ft 8—

BOVÖBOiéö,

A Bauwolfia-fileeé ok а* Apooyaaoeac növényrendszertani 
családba tartósé növények, «melyeket eszel a névvel ©ISßssör 
Leonard Bauwolf, a AVI* «sásaiban élé német оrvas-botaniкие 

t lost ole; érő Charloe Blamier frauo la kutat '• illetett.
A Bauwolfia gyökér, illetve as obüöl k-tssitett kivonatok 

hatása régen ismert* «sár Oaroia da Orta 1563«ban ®egjölont 

könyvében tor J ödolfaeaou irt r 'la. Bt a könyvet a későbbiek 

folyamán latin, aláás, fransla ée angol nyelvre 1» lefordi- 

tották és Igán olterjedton használták«
As tndiábU asirassé Raawolfla fajok a hatáeoo alkaloi­

dokat olséeorban ч gyökérréesben, különösön a gyökér kéregben 

tart a ima* sáli, osak kisebb mennyiség találhat 1 a »sárban és a 

lóvéiban. Ab első kémiai vissgálatokat holland ée indiai ktt- 

tatsék kezdték aeg lö8o-ltí9o között. Äiöesör U» Qreshoff /37/ 

állapította meg, hogy a haté® hordóséi alkalold*es©rü vegyü­
lő! ok, Xleöiebon indiai kataték izoláltak kristályosán nitro­
gén tartalma alkaloid jellegű vegyül tokot a Bauwolfia sr.or- 

pentinábU /76/« Hsutáa a mintegy loo-lío Bauwolfia- :ő 1 océg 

vlssgálatdrП ée a különbüsö alkaloidok isolálásárél egymás” 

után árkosnak a hírek /1* 94-leS/»
4 Bauwolfia extraktumok Yérnyonásasákksttté éa »sedativ 

hatásáréi elöesör r sínt én Indiai tratst dk számoltak be /8о,74/. 

As egymásatán felfedezett és kristályoson kipreparáit alkalo-
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ajmalin«aetpOUtitt

i
.

ciWohlisbin ос -yohimоin

alcsoporté at #yohlB’oii), karbooiklaso» Ш gyűrűvel* hu ос - 

yohiföbi» VH*as alkaloidok legfontosabbjai а гевветр!», ross- 

olanaiaia ée a doaaerpidin.

A rearerpin ItoldlAea«

.4 kíUönbösö I ouwolflft-féieaégokböl a reu »orpin klprepará­
lására több eljárás leiser«tee, asonbon «»ok lényegileg asono« 

sale. At alábbiakban a CfSA oég nsabadalmastatott oljáráöát /В1, 
öl/ vdsolom röviden,

4,o leg fInoaan sípotltott gyökeret So 1 laeianoUal porko- 

láltik mindaddig, amíg Mayer-reagenssel A2HgJ4/ ßiür negativ 

roakoin kaptak, к metanolos ©xtrektuaot vákuumban 8táraira pá­
rolták és diatoms földdel vált öessekeverée után viaael dig©-
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5*/ Msi a roasorpeav-tt piridinben eooteavanhidridüel keceljük, 

egy »1aktont tartalmasé vegyület Jön létre,amely tény
arra enged követ kost ütni, hogy aa OH ée a Cööil csoportok 

térköveiben foglalnak helyet-

6-/ Ha a resserpsavnt lúgom ká1itmporaanganáttál oxidáljuk, 

é-uietoxi-lí-oxalil-aatranilsav keietkeeik,

COOH

COOH

ami aat mutatja,hogy a* indol via a 6-oe helysetben netoxi 
csoportot tartalmas*

?♦/ A aseléne® rodukol « során egyik termékként 7-hidroxiyobirlnt 

elkerült kipreparálni,

amely egyróost megerősíti a G-metoxiind >1 J©leniétét,más- 

réest pedig bÍ*onylt4a,hogy a reaserpsav yohimban váBaal 

rendelkeaik*

Ö./ к reeaerpeav kál Hugos Omlósatée hatására oslmmotriku*, 

ő-hidroxiieoftáleavat ad,amelyből а* a kövotkostctóe von­

ható le,hogy ав OH és COOK oeoport ugyanaton a karbociklu* 

mos gyűrűn foglal helyet«/Est a tényt a könnyű laktoukáp*
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addás I« íaogerSsiti.eSt - я. kettőt egybevetve - est a fel- 

tételesést la seega»•:ed 1*hogy a kát saubertitueae olos hely- 

sotü./

9*/ л aetilreeaerpátUU piriainbeu p-toluoleeulfoklorld hatá- 

eára isot ilröSBerpáttoailút kelotkeaík, amely kollldlaboa 

forralva detosi Hl')dik,»ikö8be» metilaahidroreeserpát jön 

látra.Ztmek a YegyiAIetnek a jollgseteti ROJC-CstC-O* eeoport- 

ja mind as lnfravoröB,®ind ак ultraibolya spektrumban j@- 

loiitkogatt.

3
Továbbá.ha а yohisminok mintájára foltőteleaett Cjpy-OCH^ 

helyes,a* ©böIg© cietllótoraek eav hatására hiúról Uálnt 

keli áe keton oaoport kialakulása várhatd.Sásévá» hldroli- 

z lse el elkerült le resaerpemt előáll itani.amely -amtáu a 

tloketülOB ia'.degorrol veeaorpámiá alakíthat').Д uav hatá­
sára u. 1. a hidroltgie mellett dekarboxilálMás la bokö- 

vctkesik./

л fenti kísérletek eredményeit fcssssvetve,megállapíthat* 
a rcBgörpin s « er kés e t íjképlet e , of:y előre a ssiereokémlai lemére- 

tek n'lkül:
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А го e я or pin analitikája.*

\hhot bogy a reszerpint gyigyesseros készítményekben fel 

tudják hasenálni,tisztán,krlatályosan keli kinyerni a drog- 

Ъ SÍ* A kristályos reaaerpin jól definiált vegyíilet,amelynek 

neonban a klasszikus árt elemben vett fis lkai üilawdU és ké­

miai jellemzőt nem mutatják meg egyértelműen tisztasági fo- 

kát*Heárt ezeket a modora analitikai ée tlelkei kémia újabb 

vizsgálati módszereivel kell kiegészíteni /pl. pipirkrotaa- 

tográfia.krisstallográfiu,ultraibolya ás infravörös epoktru®, 

stb*/.

Áeon2«ö%i_a£iÍlr®fl^0A^*-. д rossorpin molekulájában sze­
replő lndol résszel ad esinezMést a p-dimotilaminobenzalde- 

hid és a vanília /14/*A cukroknál haszaálatos xaathidrol /14/ 

ée u«n* Keller-*illant reakol.í /43/ segítségével szintén ki­

mutatható a reszorpin jelenléte*Speolfikus és érzékeny a flu­

oreszkáláson alapuló kimutatási mód /14/»A reazerpin salétrom­

savban piros színnel oldódik,majd az oldat színe kék©« keresz­

tül sárgává változik /5ő,63/*Mikrok4miai azonosítása eivágoz- 

hot5 htdroxilarain&l írhidráttal /f'ö/# iiolándiaxiddal,>mn 'uiuro- 

vanadáttal és moiibdáttul.etb,/f.3l/ Aswé n itutr od anid vagy ká- 

llumoianid Jelenlétében még o,5 у roseorpin is jól krlstd-

§
tekintettel arra,hogy a téma analitikai problémából fejlő­

dött ki,aránylag részletesen ismertetés н reszorpin analiti­

káját is.
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-Ib­

set kutatás asempontJábül vették fel 4» értékelték ki /29,36, 

I9,61,63/.

íáeimyijB^Í^«0gh^tá£O£4eok*_4 «attvolflifféioaégok rosser- 

platartalaéaak aofhatérosáaa nagy mhémég&kb® ütkö»-iJt#f51eg 

asért ,<M*t адом bauwolfia alkaloidok kémiai tulajdonságuk­
ban - a baaaal* aserkoset követke»ménjeként - nagyon hason- 

l&tanatE a rét*ser pinfee»,amelyet esért nohéft tisetdn elkülöní­

teni é® mennyiségét aegkatárosai*
A drogok öeasalfcalolatart Urnát Eder /33/,Holt /44/,Hör« 

hnmsaor /4f /,.leuvmld /64/ é& Vilim? /6*?/ visegáltdfc.Fenti в г er« 

*3k ©Meséről asoaban звлк a* öeeealkaiö id ®em*yi«ég-: t képesek 

»«ghatárosai gravimetriáéin ,as alkaloidok klproparálása u- 

tán, vagy valamilyen kémiai utöű, Átlag molekulasúlyt véve 

alapul, л téojrl«|*e roazarpint art álmát Jobban aogkösoiiti har 

/2й/ eljárása,aki a roes от pír* olesappftöOsltáea után kolotko- 

sott triraetoxlbensoesav ultraibolya abssorpol >ja alapján ha­

tárost;* meg a drogok reeaerpin-tartalmát.Csupán ások a* alka- 

1 »idők »«várják a »soghatárosáét,amelyek hidrollslekor »»intén 

trímetoxibensoesavat aaoIgáitútnak /dessetpidin,JKattneOBoin, 

reiioxidin.s tb./j do mag kell Jog? о zni, hogy osokböl as alk *10- 

ídokb U általában csak elhanyagolhat *.*n kis mennyiség talál* 

haté m drogokban.

л máéiк lehetaégse megoldás a reuserpin aenoylaégdnek 

megállapítására =*?. oseiopkroaatográflúe /4 ,M/,p*ptvkroaa- 

tográfiü® /1,4,Г ,17, 51,84,60,66/, elektroferetiJtttO /4o#54,

65,?’ / éö a Craig kéexüléken /49/ történő elkülönitée utáni
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türtánfl átnInкuIá8ánaк sisegdlnvihos h*iw4iltó paplrkre**«

togrdflát. \t alábbi ««org-1 a roesorpin isomerjét le asieite, 

fHWly soriba, t>M аз any agoeeref оly *a»t alatt.hanem *» extrák­

éi *1 e >t.‘ -n keletkosik % borai ;tlaa reaserpittb&l«. sichelt /69/ 

koiorirabtriás eljárása mellett a reeserpia «tatákat a* a.n. 

SUffasoni-íéle rend*serben кговиtografálta«Kgyee tételeknél 

ogy lazábban sánd:>ri1,er6aea fluoroaskáli folt aegjeitméeát 

4esíelte*emel? feltételesé»» ecerint okidat is sag? felőlit1« 

kue boralfiti^termék .Teranguahi /93/ a krora<itogre®raokon határos-

>lk aló idők mennyiségét*megfelel5 ké»s Uék segítségével.

Saját slsegélataittk »»érint /9/ a restserpir. kloroform®» 

oldaté náhán? паре» állá» után »diátbarnára »sinesédik 4o pa­
pír kromatográf iáé utón a rosserpin mellett kőt uj folt jelent- 

keslk»3e a bomlás 'lejátes Mik kissereU gyigyeseree kéesitmé- 

nyékben éa hoeas óbb ideig tárolt alapanyagokban egyaránt «4 

megjelent foltok .J-isoreeaerpiutdl 4» 3-dehldroreeserpintOl 

•sáreasnak /11*12/*

Oeslopkrosatogr&fiáe visegáiatokat Bal»®« /4/,Bertolt /?/* 

Chirrlo /19/ ée Ljunbarg /54/ végestak.

ли trod-? lomban Ismert elektyef evet Dow sisegülatog főleg 

a Haewolfia alkaloidok esátsálaestáeát igyekestek magsai Ol­

tani /4o*54*6Г *75/ 4» oeak résmben feglalkostak kiaondottan .

a reaaorpinnol /72*93/

•в
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П* И в z

Saját kittérletttk*

1955 máeodlk felében Vállalatunk a hasánkba:i fellépő 

és nagy mértékben elterjedő saaga« vérnyomást 11 e»irmaié be­

tegségek egyik gyágytt sörének * a svájci aarpattil&ult a pétlá- 

eára#}|'.ueoal1 gylgvesor gyártásának «mgfcesüósét határosta el, 

Import alapanyagból*
A farmakolágiul és klssoraléstoohnollgiul viasgúlutoк 

mellett sBükség »olt- mind a rssssrpintcslnü pedig a belőle 

késsltott кlesorolt kóssttisénysk analitikai sllonársésáro iß« 

Főleg a fttlhae«Hálásra kerülő resserpiß alapanyag minőségi 

kritériumainak megáll up it ás a volt а о é lank, чгшак eldöntése 

érd éké bon, hogy tisst«-© a mssorpin? A bomláttpont, a forga- 

téképssség, us alkalolátártalom ée általában a kiusesikus 

analitikai ée flslkal-lásitl m Ódeaorek «tanban mm adtak fel- 

vHágottItáttt orra,hogy tartalmas-* a megvlasgált minta vala­

mi ly©ci társalieaiold asosnyesátttf Krro % káráé»r« esetleg as 

ultraibolya Spektrum felvétele adhat válásst,do as is оошк 

akkor,ha a ©sennyesée mgv mártőkü.

Л ros*orpin téma előtt - én mellett is - sokat foglal- 

-íOit-ш anyarosealkal »idők analitikájával, »hol a hasonll prob­

lémát papirkraiMtogrifiával elkerült «ogoidanl /lo/.ASt as el­

járást, amt t a seoaltt alkaloidok tiküldaltéeánU alkalmast un, 
némi ttádoaltáttttsl föl lehetett haesnálnl a reesarpln pupir- 

krosatográfidtt visagál»táhos le /9/#Л roesorplxmok a* lrodalom-
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Dohldr y%©©»orpin válást Inaleg oxillőit utján Jöa lőtte 

ás ért *s «Шо1Ч a* i*oroeterjiin gvá-tás odrán feltételes* 

hotdea a levess oxigénje okossá* Kiméit klkűesöböléee érdeké*
as olü thös, majd tálkor esben elössőr redukál lésért tett. 

osafc tértben Javított a hely tetőn, as égéet műveletet nitrogén 

ataoeitárában végest ев». így elkerült elérni, hogy a forralás 

atáa a dehldroroasarpin oeak nyomokban Jelenthetett* a kipro- 

patáit végtermékben pedig egyáltalán ne® volt kimutathat** 

Hátra van «ág a tőrrel »1 143 kérdése. SO porét61 440 

poréig terjedő idofcösben egyébként u anoly&n körülmények 

kötött, kdlCabö'tS ideig forraltam a reakalt« ©legyet és as 

dtelakttlée »őrtékát pajpirkromtográfide eljárásúm! kivette®* 

Alt taptaataltaia, hegy »» iaomeris -olA kotalisátor Jelenlé­

tében ISO paro alatt tökáloiooon végbemegy le egy ennyi i- 

deig tárté forrni к» után « г ев 8 or pint legfeljebb oeak nyo­

mokban lehet kiSBist&l* További hőhatás a reesorptjnv mennyi* 

©égének növekedését boáin maga atán.

Ssen a helyen kell m-gjegyelni, hogy 19ß? végén Jelent 

meg Silva»tava és Bhar köt lemén;/о /77/, akik a re© ser pin *» 

nyegoseréjének tanul® Vnyotása kötben a roesorpln e yik iso­

mer Jénák ®e. ■ Jelenés't de eleit ék pa p ír kr ómat ogrammj alkon. ab 

Általak 3*ер1гее»егр1ш>ек nevetett anyag előáll ibáeü: a a re* 

•lerjplaaok trikloreoet« <vaa Jégeeetbem vall négy napi térő* 

Ideát Javasolták, amikorra papirkromatOgrafiával már nem lad* 

ták л resterpla Jelenlétét kimatatni. :.;st at ol6iratot i® re* 

produkáltam de a végtermék tlsttasAgAt a fenti kromatográfiás 

1 ellenőr itt«., amely eaonban aég a Soiöonborn fé*raidssor
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1© technikával előállított iaoroeserpinaél is о seru^o tettebb 

volt; féle# «ok dehldroreaterplnt tartalans*:t в*втгч> sápként 

éhként ebben * к led riet« lei befejeséee ntn ® jelent köB- 

lenínyben leírt puptrfcresetogrnfiés eljárd в /hexán:dioxan:
1 , fliM'llrtlHfimrlI : 2:1:2/ reprodukálása,Illetőleg И "fel­

ső* boái'©torraéknek átértek által aof. adott 3-epireöserpin 

Rf értékével vált щifStéSS, as ивовое©ágnak további bisouyl- 

téka.

•:;

í

A* laoreesorpin előállításé során sikeresen alkalmazott 

nitrogén itraoasférn bitón'ltja, hog? a dehtdroroesorptn oxi­

dativ hatásra kelőt kötik. ‘.lSáliitásá a koadetbon a fluori-

oetrlés analitikai eljárásoknál /24,60,68/ hasasnál* toe oxi­
dál Se so eket /BqOz» HKOs, etb/ alkalmast am, azonban as ilyen 

inadon к©lelkesett dehldroroe sorpia - as er бот aav anya к őség 

mint* - ol: an arson volt resserpeavvai ép dehidroroesorpuav-

tudtam. weleen-

;

5
í

val p som; ©r ve, ho *+ ? is a tán oHcülönltenl n 

born kd»legényének meg lemérd© e után kísérletei» eredményre
vésőt ©к не által« is hnaaníit higany/íl/aoetátoe oxldáöiS 

• a lka liaa sásával# \ hídról le le vlssssssorltásár* a triaotaxl- 

bensoo«av hneanáluta itt le ©lÖaySeaek 14 te sott.

Miután poplrkromatografiáu tlsstaa&eb*n előállítót?.«us a 

két át élőkul tat érmékét, követ kosé lépégként ások fis lkai ál«* 

Inadéit* kémiai jollcmsölt és fnrmakoléglat tulajdonságait 

igyekestom mo állapítani: éledjвorban mu isoroeserpinét a re» 

«terplnhee viseonyUva# csesehn aeelit>;» гa ©< у abesolut hIIbo* 

hol bál többes or . tkrletályosltott* psplvkrcMSstogrsfiüesA
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•fÉrÍ«láXfl«9|* «serlat léöoser.i kristályok •« lakjában je­

lent késik, melyek esimetrikue, terminális íorisábaa fejesöd- 

ne к be. féart öréee kb. megegye*tk a reeserpln fényt résével,' 

vluzont kristályai mindig «okkal vékonyabb lemosek, Így ket­

tlet törzse termés set «»oríien аХдеаацуаЬЬ, ««önben »* állякй*Ш 

el®5rendű es'rko intorforenoia a tin ttlftlleg kisebb kett «áttö­

résre enged követke*total« &ioltás« - koresstosett nikolok 

kö«ctt - Mindig párhusacaaö*, Optikai or iont dói éj a ellentéte« 

a reeaer.oinévöl, «sas bőse« irányban addioi«, haránt irány­

ban ssabtrakol I / -$f matat kosIk* л kristály ronda* ere, ellen­

tétben a reasörpinével, rambotu
Eltérd« matatkoslk a reesorpin de isorosserpin a dk kria- 

'lytforrnál köslítt 1«; pl* a perklorátok esetében £• ?. ábr«#

7* ábra* nearerpia perklorát és i«oreeserpia por klórét

kv i n tá lyfermá 1 •
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зяегр1п!/,raajd % mo&t raár чгшаш uikban oiholyeekodß két gyűrű 
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13»&Ъга. & юз я orpin Ли 3-1аого8явгг»1а té »serken et в.

3,/ А fluorlmotriáe analitikai ©1 járások, a papirkronatog- 

ráfids kimutatási «Мок és dl tálában a nem flaoreesMlé ree ser­

pia fluor ea»Ml5 állapotba hotáea,i»ore«serpitten korosa tűi dehld- 

roresserein kialakaidedt eredményesi./ űrSeen savanya köBogbon 

esetleg hidrái isié után dehidrorosaerpeav Is kel-tkosik,/ fka 

aa laoaeriaáoid elősegítésére stükoéfeo a kroraategr «uaooknt sa­
va« reagensekkel lefújni /4,16,17,26,93/, vagy lC0-12ö°ű«*on s*á-
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ritaal /9,42,09/, Valamint % fluorlmotriáé eljárásoknál a 

savas köseget bistoelt'wji /S4#6a,tíS/e

Да isomoriaáoH ée oxiááoié raeohu»is®u®ával non fog- 

laÍJro«ta*a.As irodaiómban található néhány feltevés,аяопЪап 

esek einoeenek kellőképen raegalaposva./ля isoraerisációra 1. 
91, »a oxidációra У7/

A megvi«egált problémának gyakorlati oreómánye - el- 

tekintve ae útalakúidatогЫкек tulajdoneágainak moghatá- 

resásátél és ав elméleti vooatkoeáau megállapításoktól - 

abban adható meg,hogy a kidolgozott papirkrofaatográfiás el­
járás segítségével megállapítható a reasorpin tartalmi ké­
szítmények /Sorpaell, Jíautsedyl, *Hvauin, etb./ bomlott,vagy 

bőm lat lan voltai követhető a különböefl tárolási körülmények 

köaé kitett, vagy a gyorsított tárolási visegálat alá ve­
tett készítmények stabilitásának váltósáé»; ée végül annak 

Megállapítása,hogy aa elsődleges átalakúidét«mák, as iao- 

rMtsrpUi keietkssáse a kieftttsáiaqr tatiMOMágáttak rováöára 

«ugar*tehát feltétlenül megukuáályoaaadé•
eleietek elősegítették a forgnlombahosott uueodyl 

gyógyasorok öae я étét elánok legalkalmasabb megválasztását 
ée állandóságának biatositáeát.

v
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4./ Abasoiut alkohol. A űhlnoln gyártmányú. ^Alkohol abeolu- 

tue, Fh.Ig,?* árat sssildrd ííaöH-dal 3-4 tmplg állni hagy­

tam. A® állá© során taegb *rnult oldatot főm n&ttlamml kis­

fiúm t es it о n ей,ra&j d üvegedényben lodes*tIllőitam«Aft Így 

koséit alkohol aldehidet még nyomokban sem tartalmazott.

F5,/ Formamid, Toohnlkai minőségű шínioiaforisiátot
оfőstérben kb, 16o c-on stáras&eestilláéiínak kötöttem 

alá,amelynek során nyert nyerő formámidőt kakáimban két­
ezer ledesstliláit*m«A doastiUűoiéfr előtt B»úH-űal,ill. 

Ш1и»1 brénfonolkék indikátor jelenlétében semlegesí­
tettem a forraaraidot.A ®4®od©sori desstilláoié után nyert 

termék fi®lkai állandói megegye»tok *8 irodalomban ké­
seitekkel / Boilote in 2 36 /.

6,/ A kísérletek során felbaesnált hlgany/ll/aoetát Merők 

eredetű , a matanol,petralétor,aoeton,éter,ooetsnkanhid- 

rid etb, ííhinoi« area eta pro ша!» késsitaények voltak.

én la

S

^HiXkfdmeto^rűfiáe olj[d£do. Kb. 6x2ü om méretű Sohloiohor- 

Soh ill Е043/ъ vagy iá aoherey-»Jegel 214 JelRéaü papirasikot 

30 £ formamid tartalma alkoholban 1 poráig &stettem /impreg­

nált , majd két ss'lröpüpir kösött leitattam,Csatám Ю- 

15 peroig levegőn hagytam állni,míg ай alkohol teljöö 

párolgóit, majd a ki segíti ondd minta frleoen késeitett kio- 

roformoe /ill. alkaloida ék vlsagálata esetén klsee-aeetonos/ 

oldatából kb. 20-100 у alkaioid>t vittem fel as elSre raeg- 

ielŐAt aterthelyr*» *b« 0,6 om átmérőjű foltban. glfejleet- 

tő*serként fermsmiddsJL telített bensőit alkaIransiami 6 ml

©1-
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formamldot 60 ni beasoil al 2 porol© öessoráBtiira &» as elkü­

lönülés után a fölső fda 1st a kroiaatogr áfáid hengerbe öntöt­

ten* A reoeorpin fdaydridkeayedge miatt Bót«tben,kb* 3 érán 

korosat ül felföld eaálld fcromtografáláet vége«tsm,majd a
t kb. 120° C hőmérsékleten levegő áronban aeg-kromatogr

ssáritottaa«* rows orpin és átalakulásiaméira 1 eaürt 4*v« fény
alatt sárgdssöld eslnnél fluor es sitii» foltokként jelentkos- 

nek#g«gy Donnyteég.! rossorpln oeotón ?,farok" кбрв«dósét éss- 

leltöm.A* alkaloidok kimutatásának határa kb* 1 ^ .
3 *d•2<*lri;-i~t£:!Ci4?.íJ£0f 5 # г ob s ©rp int 1.5,2 g M-dal 2u0
ml metanolban 2 érán korosstül nitrogén alatt vieosafoly -0 

hűtővel forraltam.A 1«Hűli folyadékot 7 n metaaoloe «,»»av­
val megs»Víuiyitottam,a hlosapődé KCi-t kiosürtem és kloroform: 

metanol ®4:1 eleggyol átmostam*A esürletet és a kloroform- 

metanol moe '»folyadékot egyesítés után vákuumban евйгавгн pá­
roltam* A maradékot gyenge melegítéssel éterről kos oltom é® 

a fal nm oldódott r4sat /reeserpaavkldrhidrát/ kiaaiirve®, 
majd a* 6toros oldatot bepároltam*л» Így kapott nyers ter­
méket kb, pl 9-nél viв bon feloldottam,majd ЯВ -ob sósavval 
feioeaptaa.A hőfehér kristályokat seíirés után klóridaentönre 

mostam és vákuumban b ° c-on mogeaár ltot taeu Kit erael ás 91 .
Olvadáspont 172,6-173,0° U /к/,ultraibolya absaorpoi >e 

spektrum abeaolnt alkoholban /
260 a £ /402/.

Mosser^sav, Ab elésé pontban leirt éterben oldhatatlan mara­
dékot 150 ml kloroform:metanol « 4:3 «léggyel extraháltam.

*1181235 »mm.
A ©аж.
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vákuumban majdnem ezárusra párolt «в 6б 50 ml éterrel hígí­

tottam* 4 klkrietályoeodott 2*5 g resBerpa.avklérhidrátat 2,5 

g ez üst karban-Л ее,;Its gével bontottam ol»loü ml motímoibfm*
4»

SKüráö aUo Aß oldatban maradt Ag Ionokat IcdahldrofdmuiX

оseptam la és ismételt esürée után a metanol nagy rácsét el­
párolt am,majd a nyere resierpdavat ubeaolat ilkoholbél át- 

kr letályonitottee /1,0 g/*Bomlá»po»t: 243-244°C /k/m 

tóejt U rjwiaerpá tj. 0,5 g reeserpuav met .mól oe oldatát /25 ml/ 

azonos térfogatú, kb* 8/~oe éiaaoaeiáa étoros oldatával ele- 

gyltottem*rigy éjstakdn üt állni hagytam aß «legyet, majd 

»»árasra pároltam, kévéé metanolban feloldottэдз ér* kb, két- 

©soros térfogatú Stert Öntő ten аз oldatho*,ч oeapadókot
át? -ibeßolut 4lko«kiszűrtem, a ssftrXetet ssáraffa párolt 

holbU átkr 1»tíüyosltottam /0,4 g/, Зоей átment: 83Ő-839°C /к/. 

Э-jLsorjiejsejrp^xi^ 500 mg ree« er piát kié darabka p-toiuolssul-

foeav kristály ét» £QQ fög trlnetoxibe&eousuv jelenlétében 5 

ütemesférdban 10 ей ееet•avonhIdrIdben feloldottam és vissza­

folyté hütevei 3 érán át forraltam.A lehűlés »tán a kisaé 

barnás ssinü oldatba« 25 ml viße t de annyi umn hiiurahi ár ox l - 

dot adtam,hegy a« oldat pH-ja fcb* ö legyen de 3x10 ml kloro­

formmal kirdBtaeuAs egyesített kloroformoe oldatot 8x30 ml 

5 Uoa aátrlmahiárok*rbonét oldattal savmentes itottее,majd 

®*83í>4 sioo.-o« átssürr* vákuumban majdnem »«árasra pár ol­
tom.Л maradékot 1 ml obeaolut alkohollal elegyítettem ée 

ossppsokint annyi 7*3 í-ов perki íreav it adtam из oldat hős, 

hogy «ишак pH-ja kb* 5,5 legyen#Jégszekrényben állni hogy-

2
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tan», majd % gyengém eárgás árnyalata kristályokat le»törtem 

és abszolút alkohollal átmoetam /400 tag/.As anyalogöt kb. két­
esére» térfogatú pótról éterről elegyítettem és at amorf, sár­
ga as Ind oeapadókot leszűrtem /15 ) mg/

Atkrlötál 'oaltáB oélj Iből a nyer» termákat wetonbaa él­
sz ue «pandáit nrn 4» néhány овépp vízzel oldatba vittem* \a aeeton 

пщу részét vákuumban eipírottam 4» a maradékot abusolut al­
kohollal hígította©*/* Jégszekrényben kivált krletályogat le- 

esürtem áe vákuumban »eg«sárltot tara.Bomlás ponti 868-253° C 

Д/ , moly további átkrietályositáe hatására веэ változott*
Ä bázis fоIs s ab adltáeár a 100 mg porklorát »S aeeton-vises 

oldatához Ю ml vízben oldott 15 mg liaHCQ.j-t adtam óe :5x5 ml 
kloroformmal klrástam.As egyesített kloroformoe extraktuaot 

К?а^04-оа ®o «szárítottam, majd vákuumban majd« 

roitam.á maradékot 3 ml abszolút alkohollal elegyítettem, a
йв vákuumban megoadrltottam.

ssárasra pá-

fehér kristályokat ieesört 

Kitermelés I 67 •*

A 3*i*oreaserpin básle Jól oldédlk éterbe» »iootonbm, 

brosolb aa,etilaaetátbon * dioxánbnn, kloroformban && Jégeoet- 

ben. »lÜÍOfimlJi 153-155° 0 /k/*A magaa/vakuumban euiyállan- 

déságlg szárított minta nolekolasulya 600, alkroanalltikai

/ »»ásított 64,05 /eredménye C 65,20

/ 6,63 / 0 4,69 / 4,60 / < * Fajlagos forgatéképee-
» - 162 t 2 Ultraibolya et­

il 6,öi

/«/"

В
eég kloroformban

nyelést spektruma аяодое m reeanirploável*

3«*dehld?0ii$e $$rpInpoTklOT&t •
*<«.. .'«»fei <Kts Фч* дада t«Wi assfe «kW*1 «и«- 4fc» #*?. spsfe <гя» «*»

10 ml Jágeootbon, 300 mg higany/ll/aoetátot, too ®g trlme-

500 mg rouserplnt feloldottam
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