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the Rp values appear to be a function of increasing basicity. Chromatographic data
-related to the parent base, imidazole (R, values), have been found to be more
reproducible than the conventional Ry values.

Rp values were determined on glass plates (20 x 20 cm) using Macherey \Iagel
MN-Cellulose powder 300G (15 % in water) spread to a thickness of 250 p using a
Desaga apparatus, dried at room temperature for 30 min, and at 105° for 10 min.
Developing distance: 10 cm; temperature: about 20°. Quantity of each compound:
1-5 pg. Colouring agent: alkaline diazotized sulphanilic acid spray.

The solvent systems used were:

8, = butan-1-ol-acetic acid-water (4:1:1)
S, == ethyl acetate~acetic acid-water (3:1:3, upper phase)
S; = butan-r-ol-pyridine-water (2:1:1)
S, = acetic acid-butan-1-ol-ethyl acetate—water (I:1:1:1)
S; = ethanol-diethyl ether-water—25% NH,OH (4:5:1:0.1)
Sg == propan-1-ol-acetic acid-water (4:1:1).
The results are given in Table L.
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Die diinnschichtchromatographische Verteilung von Furocumarinen*

5. Mitt. Uber Furocumarine

Nur vereinzelt finden sich bisher Angaben iiber die Trennung von Furocumari-
nen auf Kieselgelplatten. So wird zur schnellen Unterscheldung von szpmella- urid
Heracleumwurzeldrogen, sowie zur Identifizierung von Ammi maius bzw. Ammi visnaga
die Diinnschichtchromatographie herangezogen. Als Laufmittel dient abs. Chloro-
form oder Chloroform mit einem Zusatz von 1.5%, abs. Athanol!:2. Zur Reinheits-
priifung einzelner Furocumarine ist dieses Verfahren allerdings nur beschrinkt an-
wendbar, da der Trenneffekt zu gering ist?. Die Zugabe von Athyl'u:etat zum Chloro-
form verdndert das Bild nicht4. Diese Laufmittel fithren im wesentlichen zu dem
gleichen Ergebnis, wié es mit dem zuerst fiir Cumarine vorgeschlagenen System
Toluol-Ameisensiure—~Athylformiat (5:1:4) zu erzielen ist®. Ebensowenig kann Ather—
Petrolither als Laufmittel befriedigen®.

Wir untersuchten daher 36 einfache L&sungsmittel, sowie Germsche aus 2z und 3
Komponenten unterschiedlicher Polaritit unter Anwendung der Zirkulartechnik?.
Keines der 60 untersuchten Systeme lieferte eine optimale Trennung. Erst nach Im-

* 4. Mitt.: Th. BevricH, Avch. Pharm., im Druck.
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priagnierung der Platten mit Formamid, das sich auch fiir die papiefchromatogra-
phische Trennung gut bewihrt hatte®, brachte das Laufmittel Dibutylither eine

weitgehende Differenzierung der Rp-Werte (Fig. 1).
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TFig. 1. Rp-Werte in verschiedenen Laufmittelsystemen. System A, Formamid/Wasser-Dibutyl-
dther; System B, Chloroform—(Athanol)l.2; System C, Chloroform—Athylacetatt; System D,
Toluol-Ameisensdure~Athylformiat®.

Die Platten wurden mit Kieselgel bestrichen, das mit einer Mischung von
Formamid und Wasser angerieben war, und nur an der Luft getrocknet. Ein Trocknen
bei héherer Temperatur hat sich nicht bewéhrt, da hierbei unkontrollierbar schwan-
kende Verluste im Formamidgehalt der Platten auftreten. Fiir eine Laufstrecke von
15 cm braucht das Lésungsmittel etwa 60 min. Die Lage der Substanzen ist infolge
ihrer deutlichen Fluoreszenz im U.V. leicht festzustellen (Tabelle I). Einige nahe bei-

TABELLE I

Rp-WERTE IM SYSTEM FORMAMID—DIBUTYLATHER UND FLUORESZENZ IM U.V,

Cumavin Rp X 100 Fluoveszenz  Cumarvin Rp X 100 Fluoveszenz
Xanthotoxin 15 Gelb Angelicin 32 (Gelbgriin)
Sphondin 17 Blau Isobergapten 46 Fahlgelb
Isopimpinellin 20 Braun Pimpinellin 47 Gelb
Cumarin 22 (Gelbgriin) Imperatorin 63 Gelb
Bergapten 31 Fahlgelb Phellopterin 70 Braun
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einander liegende Furocumarine lassen sich dadurch gut unterscheiden, dass sie
verschiedene Fluoreszenzfarben aufweisen. So lassen sich auch solche Substanzen
sicher identifizieren.

Im allgemeinen wird die Erkennbarkeit durch Besprithen mit alkoholischer
Kalilauge nicht verbessert; vielmehr tritt dabei leicht eine Diffusion der Flecke auf.

Nur Cumarin und Angelicin kénnen erst nach der Behandlung mit Alkali sicher
erkannt werden.

Awrbeitsgang

1 Teil Kleselgel G (Merck) bzw. Kieselgel D (VEB Chermewerk Gre17-Dolau)
wird mit 3 Teilen einer Mischung von Formamid/Wasser (1:2) ca. 30 sec in einer
Flasche kriftig angeschiittelt und damit Glasplatten 18 X 20 cm gleichmissig be-
schichtet. Zum Streichen verwendeten wir einen Glasstab, auf dessen beiden Enden
ein Stiick Gummischlauch mit der effektiven Wandstirke von 0.4 mm aufgezogen war.
Die Platten lidsst man 18 Stunden bei Zimmertemperatur trocknen. Nach dem Auf-
tragen der Substanzen werden die Platten in einer Kammer, deren Winde zur guten
Kammersidttigung mit dibutylithergetrinktem Filtrierpapier ausgekleidet sind, mit
Dibutylither entwickelt. Laufstrecke 15 cm (¢a. 60 min). Die Erkennung der Flecke

erfolgt unter der U.V.-Lampe bzw. nach leichtem Besprithen mit alkoholischer
Kalilauge.
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