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Hydroxyrutacridone epoxide was isolated from roots
and callus tissue cultures of Ruta graveolens L. and identi-
fied by spectroscopic methods by comparison to rutacri-
done epoxide.

Kiirzlich berichteten wir iiber die Isolierung und
Strukturaufklarung des antimikrobiell wirksamen
[1] Rutacridon-Epoxids aus Wurzeln und Kallus-
Gewebe-Kulturen von Ruta graveolens L. [2]. Im
Verlauf dieser Arbeiten fiel im Testsystem [3] in
geringer Menge eine zweite gelbe, geringfiigig
polarere Zone als Rutacridon-Epoxid mit antimi-
krobieller Aktivitit [1] sowohl in Wurzel- als auch
Kallus-Gewebe-Extrakten auf. Diese Substanz wur-
de durch Sdulen- und Diinnschichtchromatographie
an Kieselgel sauber abgetrennt und mit Hilfe ihrer
antimikrobiellen Aktivitit detektiert [3].

R= —CHjy:

Mg

Das UV-Spektrum in EtOEt war demjenigen von
Rutacridon [4] und Rutacridon-Epoxid [2] sehr dhn-
lich mit Maxima bei A= 392 nm (log ¢ = 3,24), 330
(3,39), 301 (3,73), 274 (4,14), 264 (4,02), 250 (3,99)
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und 227 (3,95). Fehlende Fluoreszenz in MeOH
sowie Farbwechsel von gelb nach griin bei Zugabe
methanolischer FeCl,-Losung weisen auf eine freie
C-5-OH-Gruppe ** hin [5]. Das EI-MS wies ein M*
bei m/e 339 (100%) auf und lag damit 16 daltons
hoher als Rutacridon-Epoxid. Weitere Signale lagen
bei m/e 323 (9%), 321 (15%), 308 (70%), 293 (26%),
265 (65%), 250 (32%) und 241 (76%).

Das 'H-NMR der neuen Verbindung (2) ist dem-
jenigen von Rutacridon-Epoxid (1) sehr dhnlich
(Tab.I). Es weist jedoch einige deutliche Abwei-
chungen auf. Das Singulett der C-20-Methylgruppe **
von 1 bei 1,43 ppm fehlt. Dagegen treten im Spek-
trum von 2 zwei neue Dubletts zentriert bei 3,78
und 3,93 ppm mit einer Kopplungskonstanten von
12,5 Hz auf. Lage und Kopplungskonstante sind
typisch fiir das AB-System der geminalen Protonen
einer primiren Alkoholfunktion neben einem asym-
metrischen Zentrum [6]. Weiterhin ist H-10 von 2
im Vergleich zu 1 um ca. 0,2 ppm paramagnetisch
verschoben. Wie bei Rutacridon-Epoxid belegen
zwei Dubletts bei 2,98 und 2,90 ppm (J = 4,6 Hz)
ein 18,19-Epoxid ** [7], wobei H-13 ebenfalls um ca.
0,2 ppm im Vergleich zu 1 zu tieferem Feld ver-
schoben wurde. Die vorliegenden Daten stehen im
Einklang mit der Struktur eines 1.2-Dihydro-5-hy-
droxy-11-methyl-2(1-hydroxymethyl-epoxyethyl)furo-
[2.3-c]acridin-6(11 H)-on (Hydroxyrutacridon-Epo-
xid, 2).

Wihrend Rutacridon-Epoxid (1) als biogeneti-
sche Zwischenstufe bei der Bildung von Grava-
cridondiol [8], dessen Monoglucosid [9] sowie
Gravacridonchlorin [10] aus Rutacridon in Frage

Rutacridonepoxid (1) (2]

R= —mc‘{ OH: 20-Hydroxyrutacridonepoxid (2)
Hll b

kommt, stellt Hydroxyrutacridon-Epoxid (2) eine
mogliche Vorstufe fiir Gravacridontriol [9], dessen
Monoglucosid [11] sowie Gravacridonolchlorin [10]
dar. Uber die antimikrobielle Wirksamkeit der
neuen Verbindung wird in [1] berichtet.

** Bezifferung der Kohlenstoffatome s. [2] und Tabelle.
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Tab. I. 'H-NMR Daten fiir Rutacridon-Epoxid (1) nach [2] und Hydroxyrutacridon-Epoxid (2). 5-Skala, TMS = 0,0 ppm.

1 2
Shift Multipli- Kopplungskon- Shift Multipli- Kopplungskon-
[ppm] zitat? stanten [Hz] [ppm] zitat® stanten® [Hz]
H-1 8,36 dd (1-2) 8,02 8,29 dd (1-2)79
H-2 7,26 m (1-3) 1,73 7,20 m (1-3)1,5
H-3 7,70 m (1-4)0,48 7,62 m
H-4 7,36 m (2-3) 7,06 7,30 m (2-3)6,9
H-5 393 s (2-4)0,77 3,87 E
H-6 15,17 s (3-4)8,70 15,11 s (3-4) 84
H-7 6,22 s (8-9) 14,25 6,14 s (8-9) 14,3
H-8 353 dd (8—10) 7,64 3,53 dd (8—10) 7,0
H-9 3,74 dd (9-10) 9,27 3,69 dd (9-10) 9,27
H-10 4,76 dd (11-12) 0,47 4,98 dd
H-11 1,43 b
H-11a 3,78 d (11a=11b) 12,5
H-11b 3,93 d
H-12 2,98 dg (12—-13) 4,65 2,98 d (12-13) 4,6
H-13 2,70 d 2,90 d

s = Singulett, d = Duplett, q = Quartett, b =breit. ® Die
0,3 Hz.

e

Experimentelles

Das Untersuchungsgut wurde wie in [2] beschrie-
ben gefriergetrocknet und mit CH,Cl, extrahiert
(16 g Wurzeln, 120 g Kallus Gewebe). Der konzen-
trierte Wurzelextrakt wurde an SiO, (2,5 x 10 cm)
mit Bz/EtOAc 60:40 chromatographiert; 2 wurde
zwischen dem 3. und 4. Sdulenvolumen eluiert und
mittels seines R;-Wertes und seiner antimikrobiellen
Aktivitdt dc detektiert [3]. Der Extrakt aus Kallus
Gewebe wurde an SiO, (6x15cm) mit einem
Stufengradienten (300 ml MeOH/EtOAc 50:50;
300 ml MeOH/HCO,Et 10:90; 300 ml MeOH/
HCO,Et 50:50; 200 ml MeOH) chromatographiert
und 2 zwischen 800 und 1050 ml eluiert. Die 2 ent-
haltenden Fraktionen wurden konzentriert und pra-
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Kopplungskonstanten liegen im Genauigkeitsbereich von

parativ an SiO,-DC-Platten gereinigt. FM I: Toluol/
HCO,Et/MeOH 7:2:1; Ry 0.20. FMII: Me,CO/
Toluol 1:1; Ry: 0.55. Ca. 2—3 mg wurden auf diese
Weise gewonnen.

Das Protonenspektrum wurde mit einem Bruker
WM 400 NMR Spektrometer mit TMS als innerem
Standard in Chloroform aufgenommen, das UV-
Spektrum mit einem Shimadzu UV-200-S in EtOEt.
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