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S. GOENECHEA (Bonn): Der IR-Naehweis einiger Arzneimittel naeh 
diinnsehiehtehromatographischer, pr~iparativer Reinigung und Trennung. 

Die Ii~-Spektroskopie stellt eine ausgezeichnete Methode zum Iden- 
tit~tsnachweis geringster Substanzmengen dar. ttierzu sind jedoch reine 
Stoffe notwendig, so dal~ Gemische zuni~chst aufgetrennt werden mfissen. 
Zur Trennung kleiner Probemengen, die in der Toxikologie iiblieherweise 
vorliegen, ist die priiparative Diinnsehichtehromatographie gut geeignet. 
Diese Trennmethode wird nachfolgend besehrieben am Beispiel yon 
Sehlafmittelgemisehen, wie sic in der Praxis bei Sehlafmittelvergiftungen 
auftreten: 

Glasplatten yon 20 • 20 em werden mit einem friseh hergestellten 
homogenen Brei yon 9 g Kieselgel H (bzw. Kieselgel HF254+366 bei Car- 
bamidderivaten) und 30 ml Wasser durch vorsichtiges Sehwenken gleieh- 
mi~Big beschiehtet. Zum Antrocknen der Schieht ls man die Platten 
anf einer horizontalen Unterlage 2--3 Std often liegen und aktiviert dann 
3 Std bei 130 ~ 

Das zu trennende Substanzgemiseh (ca. 100 rag) wird in Chloroform 
gel5st und mittels einer Ieinen Pipette anf einer Startlinie Punkt neben 
Punkt aafgetragen. 

Das geeignete l~liel~mitte]gemisch wird vorher auf einer analytischen 
Dfinnschiehtplatte ermittelt. Im Gemiseh A (Chloroform/Aeeton ~ 90:10) 
lassen sich viele Substanzen eindeutig trennen. Bei wenig differenzierten 
Rf-Werten toni3 mit dem weniger po]aren System B (Chloroform/Ace- 
ton~99:1) begonnen werden. H~nfig ffihrt erst eine Wiederholung der 
Trennoperation und/oder die Methode der Mehrfaehentwieklung zur rei- 
nen Substanz. 

Carbamidderivate lassen sieh an der LSsehung der Untergrundfluores- 
zenz auf Kieselgel HF~4+36 ~ erkennen. Dagegen mfissen Barbiturate dureh 
Bespriihen mit Queeksflber (I)-nitrat siehtbar gemaeht werden. Bei der 
priiparativen Auftrennung yon Barbituraten deckt man die Platte vor 
dem Besprfihen bis auf zwei 0,5 em breite L~ngsstreifen ab. In einem 
Abstand yon 0,5--1 em oberhalb und unterhalb der gefiirbten Stellen 
wird eine Markierung fiber die ganze Breite der Platte angebraeht. Die 
gefiirbten Zonen werden entfernt und das unbesprfihte Kieselgel in dem 
markierten Streifen abgetragen. Die Substanzen extrahiert man mit 
~ther oder Chloroform. 

Die gereinigte Substanz wird bei 900 i. Vak. getroeknet und eine 
Probe yon ca. 0,5--1 mg mit KBr gepreBt. Die Aufnahme der Spektren 
erfolgte mit einem Perkin-Elmer-Infrarotspektrometer und Standard- 
bedingungen. 

Zur Identifizierung der Stoffe werden ihre Spektren mit denen 
anthentischen Materials vergliehen, ttierbei ist zu beachten, dab viele 
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Barbiturate je naeh dem Kristallzustand unterschiedliche Absorp- 
tionen zeigen. 

Zur Erlguterung werden drei Beispiele von 14 untersuehten SchlaL 
mittelvergiftungen angefiihrt. Als Ausgangsmaterial dienten im Fall 1 
und 2 je ca. 60 mg Sammelansgtze aus Leber, Niere und Gehirn bzw. im 
3. Fall 100 mg MageninhMt. In allen Fallen wurde die Aufarbeitung nach 
STAs-OTTo angewandt. 

1. Zwei Fraktionen im Gemiseh A; weitere I~einigung dutch Mehr- 
fachentwicklung (dreimal) im System B; obere Frakt ion=Amorbarbi-  
tal| untere Frakt ion--  AdMin| 

2. Zwei Fraktionen im Gemisch A; untere Frak t ion= VeronM| Auf- 
spaltung der oberen Fraktionen in zwei weitere Fraktionen dutch Mehr- 
fachcntwicklung (viermM) im System B; obere Frak t ion=Evipan |  
untere Frak t ion= Medomin| 

3. Mehrfaehentwicklung mit Chloroform (dreimM) an Kiesclgel 
Hf2~+a66 ergab drei Fraktionen, die zur weitcren geinigung im System B 
mehrfachentwickelt (dreimal) wurden. 0bere Frak t ion= Methaqualon| 
mittlere Fraktion--~Adalin| untere Frak t ion= Bromural| Somit Be- 
st/ttigung eincr Vergiftung dutch das Schlafmittel Rebuso| 

Zusammen]assung 
Zur Trennung und Reinigung yon Schlafmitteln werden gipsfreie 

Kieselgelschichten benutzt. Als Laufmittel verwendet man Chloroform- 
Aceton-Gemische in verschiedenen Mengenverhiiltnissen. Die auf diese 
Weise gereinigten Substanzen k6nnen mittels Infrarot- Spektroskopie ein- 
deutig identifiziert werden. 

Summary 
Silica gel layers (without gypsum) are applied for the separation and 

purification of soporifics using differents proportions of chloroform-ace- 
tone solvent mixtures. The substances isolated can be dear ly  identified 
by means of infrared spectroscopy. 
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