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1. Einleitung

Die massenspektroskopische Untersuchung von 397 mg eines beigegraues Ralver
Landeskriminalamt Rheinland-Pfalz erbrachte das Vorliegenezwehdherer Konzentration
vorliegender Verbindungen mit sehr ahnlichen Retentionszeiten im Veshéatmietwa 10:1.
Die in hoherer Konzentration vorliegende Verbindung konnte als N-Bthytethylen-
dioxy-a-methylphenethylamin (MDE) ldentifiziert werden (Abb. 1). Eine Identifikation der
zweiten in geringerer Konzentration vorliegenden Verbindung mit egaschromato-
graphischen Retentionszeit unmitteloar nach dem MDE war infolgendéd Referenz-
spektren zunachst nicht moglich und erwies sich nach tochterionenspekisoskopUnter-
suchungen und Synthese als eine neue Designerdroge mit der Strukturetmesomeren
MDE 2.
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Abb. 1. Struktur von N-Ethyl-2-(3,4-methylenedigkenyl)-propan-1-amin,dem isomeren MDE und anderen
Vergleichsverbindungen

2. Massenspektren

Die Verbindung_2zeigt ein durch chemische lonisation bestimmtes, zum MD$blares,
Molekulargewicht von 207 dalton (Abb. 3). Das Fragment bei dem m/z-A88rteutet mit
seiner Massendifferenz 45 zum [MH]-Peak auf die Abspaltung eitigd- ©®der Dimethyl-
amins [12].

Das Elektronenstol3-Massenspektrum (Abb. 2) zeigt einen Basispedkrbain/z-Wert 58.
Dieser ist Bestandteil der Immoniumionenserie mit den Werterd8058, 72, 86, ... [11].
Untersuchungen mittels Tochterionenspektroskopie [10] ergaben dasgéarkeines Immo-
niumions mit einer N-Ethyl-Partialstruktur Abb. 4 [1]. Das isoenBnmoniumion mit einer
N,N-Dimethyl-partialstruktur  konnte aufgrund seines unterschiedlich&ochterio-
nenspektrums ausgeschlossen werden. Immoniumionen mit einer C-Matigthy- oder
einer C-Ethyl- bzw. C-Dimethyl-partialstruktur konnten ebenfallfgrund ihrer unterschied-
lichen Tochterionenspektren und der Massendifferenz von 45 im Cl-Massenspektrum Abb.
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N-Ethyl-2-(3,4-methylenedioxyphenyl)propan-1-amine
C;p,H;NO, MW:207.27252 MM:207.12593  RI: 1642 (calc.)
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Abb. 2. ElI-Massenspektrum von N-Ethyl-2-(3,4-megimgdioxyphenyl)propan-1-amin

N-Ethyl-2-(3,4-methylenedioxyphenyl)propan-1-amine
C;,H;7,NO, MW:207.27252 MM:207.12593  RI: 1642 (calc.)
Cl-Methane
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Abb. 3. Cl-Massenspektrum von N-Ethyl-2-(3,4-metimdioxyphenyl)propan-1-amin

ausgeschlossen werden, das eine Ethylamin oder Dimethylamitgparkiaur belegt. Dieses
Beispiel zeigt, dass Tochterionenspektren in Kombination mitldeamischen lonisation eine
ausgezeichnete Methode darstellen, im Ublichen EI-Spektrum nicht inefelisare isomere
Immoniumionen zu differenzieren.

Nach vorstehenden Messungen handelt es sich um eine VerbindunhgiBer Methylgruppe

in beta-Stellung zur Aminogruppe, einem Phenethylamin mit einényNégguppe im aroma-
tischen Ring Soder einer Verbindung @it einer n-Propylamin-Partialstruktur. Das Massen-
spektrum des n-Propylaminv@urde publiziert[13] und konnte daher aufgrund seines unter-
schiedlichen Spektrums ausgeschlossen werden.

Da das unsubstituierte 2-(3,4-Methylenedioxyphenyl)-propan-1-amirfréneren Arbeiten
zur Verfigung stand [2] war durch einfache Ethylierung &gathese des beta-isomeren
MDE 2 mdglich. Die synthetisierte Verbindung zeigte im Totalionenchromatogrdiem
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Tochterionenspektrum des Fragmentes m/z 58 des unbekannten Amphetamins
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Abb. 4. Tochterionespektrum des lons 58 der uabeten Substanz im Vergleich zu denen des Ethylamin
methylen- und des Dimethylaminomethylenfragments.

gleiche Retentionszeit und alle massenspektroskopischen Eigeesctaf zu identifizie-
renden Verbindung.2

Das Massenspektrum des beta-isomeren MDmélst groRe Ahnlichkeit mit dem Massen-
spektrum des cathinonanalogen Oxidationsproduktes von MDKMboB. 4) auf [3,4,5].

Eine dunnschichtchromatographische Trennung des beta-isomeren MDE vonmmitBE

ublicher Laufmittel gelang nicht.

Das in beta-Position substituierte Phenethylamist @eder im PiIHKAL [6] aufgefuhrt noch
ist seine psychoaktive Wirkung unserer Kenntnis nach beschriebenn Bmta-Position
methoxysubstituierten 3,4-Methylendioxyphenethylaminen ist einehpaktive Wirkung
bekannt [8].
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1-(3,4-Methylenedioxyphenyl)-2-methylamino-propan-1-one

CpHygNO;  MW:207.22916  MM:207.08954  RI: 1600 (calc.)
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Abb. 4. EI-Massenspektrum von 1-(3,4-Methylendidxgpyl)2-methylamino-propan-1-on.

Eine Voraussage der psychoaktiven Wirkung des beta-isomeren_Mi&cient uns nicht
maoglich, da bereits leichte Veranderungen der Molekulstruktur in isubgen 3,4-

Methylendioxyphenethylaminen zu erheblichen Anderungen des psychoakiirgungs-

profils oder gar einen Wirkungsverlust fihren kénnen [7].

3. Methoden

Probenaufarbeitung

Etwa 100 mg des zur Verfugung gestellten Materials wurdaodgeert, mit 5 Tropfen
verdunnter Natronlauge (2N) versetzt und 3 mal mit je 1ml Ether extrahiert Bx#einnung
des Ethers im Stickstoffstrom wurde der verbleibende Ruckstandid¢iinachfolgenden
Messungen verwendet.

Quantifizierung

Eine Quantifizierung des Pulvers mittels Gaschromatographi® eigan MDE-Gehalt von
55,3 %. Der Gehalt an beta isomeren MD&#rde unter Verwendung des MDE-Response-
Faktors zu 6,8% bestimmt.

GC-MS-Kopplung

TSQ 70 der Fa. Finnigan MAT mit DEC-Station 2100 und GC Varian 3400 CX, Kapillarsaule
DB1 30m x 0.32 mm, Schichtdicke 0,p5, Temperaturprogramm: 80 °C 1 min, 15°C/min
bis 280 °C 15 min, splitlose Aufgabe.

El-Modus: 70 eV, Scanzeit 1sec, Massenbereich 30-600

Cl-Modus: 70 eV, Reaktandgas: Methan, Quellendruck: 1,5 mtorr, Scabzed,
Massensbereich 60-300 amu.

MS/MS-Daugther-lon-Modus: 70 eV, Stoldgas Argon, Stol3energie 22 eV, Stolkgal,5
mtorr, die exakte Targetthickness wurde Uber das Intensitadtaneshdér Massen 92/91
(0.2) und 91/65 (30) des n-Butylbenzols eingestellt [9].

Dunnschichtchromatographie

DC-Fertigplatten der Fa. Merck, 10 x 20 cm (Schichtdicke 0.25cm),
Laufmittel 1: Toluol (80ml)/Ethanol (20ml)/Ammoniak 25 proz. (1ml),
Laufmittel 2: Chloroform (70ml)/Aceton (30ml)/Ammoniak 25 proz. (2ml),
Detektionsmittel: Kaliumjodplatinat.
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Quantifizierung mittels GC Varian 3400 CX

Interner Standard: 1 mg/ml Methamphetamin* HCl+ 1mg NaOH / 70% igen Ethanol
Kapillarsdule SE 30 30m x 0.32 mm, Schichtdicke Q&% Temperaturprogramm: 80 °C,
15°C/min bis 280 °C, 15 min, Split 1:100, Temp. Inj: 280°C, Temp. Det: 300°C
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