88 NOTES

Die Isolierung der 3-Methoxy-4-hydroxy-mandelsiure aus dem Urin
unter Verwendung der Keilstreifenmethode

Zur Auftrennung der Phenolsiuren in Urinextrakten wurden bisher neben anderen
Trennverfahrenl—5 in der Hauptsache die zweidimensionale Papierchromatographie-8
beschrieben. Eine gute Auftrennung der Extrakte zur quantitativen Bestimmung
der 3-Methoxy-4-hydroxy-mandelsiure (Vanilmandelic acid, VMA) erzielten wir
mit einer eindimensicnalen, absteigenden Papierchromatographie unter Verwendung
der Keilstreifenmethode nach MaTTHIAS?, Als Laufmittel diente die organische Phase
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des Systems!?® n-Butanol-z-Butylacetat—10 %ige Essigsdure (2:8:10). Zur Chromato-
graphie wurden die Papiere Nr. 2045 bM (Schleicher und Schiill) und FN6 (VEB
Spezialpapierfabrik Niederschlag/Erzgebirge) mit gleichgutem Erfolg verwendet
(Fig. 1). Die Laufzeit betrigt 15 Stunden. Beim Besprithen mit 10 %iger Na,CO;-
Loésung und diazotiertem p-Nitranilin® erscheint die VMA als blauvioletter, bestin-
diger Diazofarbstoff. Die Lokalisation der Sdure erfolgt durch Mitfithrung eines inne-
ren Standards. Dass die in Frage kommende Zone nur aus dem VMA-Diazofarbstoff
besteht, wurde wie folgt gesichert:

Der Urinextrakt wird zuerst im System n-Butanol-z-Butylacetat—-10 %ige
Essigsdure (2:8:10) chromatographlert (Keilstreifen, abstelgend) Die Lage der
VMA-Zone wird an Hand eines Vergleichschromatogramms reiner VMA bestimmt,
ausgeschnitten und mit Methanol eluiert. Der Methanolextrakt wird im SystemS
Isopropanol-z5 % iges Ammoniak-H,O (8:1:1) absteigend chromatographiert (Keil-
streifen). Nach Anfdrbung mit diazotiertem p-Nitranilin zeigt sich nur eine Zone.
Aus einem Parallelstreifen wird die VMA ohne vorangegangene Farbreaktion eluiert
und erneut im System Propionsiure-Benzol-H,O (100:45:5) absteigend chromato-
graphiert (Keilstreifen) Nach der Farbreaktion mit diazotiertem p-Nitranilin ist
auch hier nur eine Zone zu erkennen.

Die Versuche zeigen, dass bereits die erste Chromatographie zur Abtr ennung der
VMA von anderen Phenolsiuren des menschlichen Urins ausreicht. Bei einer guten
Trennwirkung ist der Zeitaufwand der Methode relativ gering. Uber die quantitative
Bestimmung weiterer aromatischer Sduren im Urin nach diesem Verfahren hoffen
wir spéter berichten zu kénnen.
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