
NOTES 167 

Chromatographische Trennung einiger phenolischer quaWirer Alkaleide 
des Isochinolin-T’ypus an der PelyamidsSule 

Wshrend die Trennung und Reindarstellung der phenolischen quart&en Al- 
kaloide des Isochinolin-Typus bisher durch Umkristallisation der aus dem Reineckat 
tibergefiihrten Pikrate, Jodide usw. vorgenommen wurden, welches sich aus dem 
rohen Extrakt durch Zugabe des Reineckesalzes erhalten 15isst r--4, ist es ziemlich 
schwierig auf diese Weise die einzelnen Basen rein und in guter Ausbeute abzutrennen, 
weil die Umkristallisation eine gewisse Geschicklichkeit verlangt. 

Beim Studium der Anwendung der Polyamids&ulenchromatographie zur Tren- 
nung der Naturstoffe versuchten wir diese Methode such zur Trennung der Alkaloide 
dieser Gruppe einzufiihren. 

Die dazu untersuchten Alkaloide, die ein verwandtes Grundskelett haben und 
sich durch Zahl und die Stellung der phenolischen -OH Gruppen unterscheiden, sind 
yagnoflorinj odid (I), Menisperin j odid (II) und Cyclanolinjodid (III). Das verwendete 
Polyamid (Polycaprolactam), welches von dei Firma Ube Industries Ltd. stammt, hat 
das durchschnittliche’Molekulargewicht vonca. 7000 und eine Kornverteilung wie volgt : 

80 - Go p 14.3 Q/o 
60 - 40 p 39.3% 
40 - 20 p 39.2yo 

20 P 7.2 % 

Wie die Fig. I zeigt, ist das Gemisch von (I) und (II) an der Polyamidsaule mit 
Wasser als Elutionsmittel sauber getrennt worden. Indem es mit der bisher tiblichen 
Methode nicht mijglich war, diese Alkaloide bei einer so kleinen Menge aus einem 
Gemisch rein abgetrennt zu erhalten, konnte man sic bei diesem Versuche aus den 
Fraktionen der entsprechenden Banden jeweils rein kristallin zurtickgewinnen. W$i,h- 
rend die Trennung von (I) und (III) nun mit dem benannten Losungsmittel nicht 

(I) (II) (III) 

moglich war, traten sie bei der Elution x-nit verdtinntem Ammoniak (1.4%) als Lo- 
sungsmittel gut getrennt aus der Saule und zwar im etwa gleichen Mengenverhgltnis 
der abzutrennenden Materialien und des Sorptionsmittels wie beim ersten Beispiel. 
Auch bei diesem Fall wurden die beiden Substanzen -aus den entsprechenden Frak- 
tionen des Eluats rein in kristalliner Form zurtickgewonnen. Mit diesem Losungs- 
mittel ist sogar such eine saubere Trennung der genannten drei Alkaloide miiglich, 

: wie sie die Fig. z veranschaulicht. Als Sorptionsmittel verwendeten wir bei diesem 
Versuche weiterhin such Ultramid K 228 BM 2 der Firma Badischen Ani!in-&Soda- 
Fabrik, das sich ebenso gut wie das oben erwahnte Prgparat bewahrte. Ausserdem 
vermieden wir bei der Durchftihrung der Chromatographie die Zersetzung der sonst 
labilen Alkaloide dadurch, indem die Eluate durch vorheriges Zutropfen von ein 
wenig Essig&iure in jedes Reagenzglas, worin sie gefasst werden sollten, sofort nach 
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Fig. I. Trcnnung von 20 mg Magnoflorinjodid (I) un’i 12 ‘k 
Elutionsmittel: Wasscr. 88~1~: 38 cm L&nge, 2.2 cm Durchmesscr. Ordinate : Extinktion bei 
270 rnkl. hbszissc : Zahl der Fraktioncn zu j e 5 g. * 

Fig. 2. Trennung von je 7 mg Magnoflorinjodid (I), Menisperinjodid (II) und Cyclzmolinjodid (III) 
an Polyamid. Elutionsmittel: I.4 %igcs Ammonialc. SBUle: 42,s cm Lange, 1.2 cm Durchmesser. 
Ordinate : Extinktion bei 278 mlc. hbszissc : Zahl dcr Fra@onen zu je 4 g. * 

dem Ausfliessen aus der Saule schwach angesauert wurden. Dazu noch muss die 
Operation bei der Elution mit v&d. hmmoniak mijglichst rasch ausgefiihrt werden. 

Wahrend Magnoflorin und Menisperin zusammen in Manis$uwmtim cla~~ictim 

D.C.2 vorkommen, tritt das erstere gleichzeitig zusammen mit Cyclanolin in Cycle? 
inszclaris (Makino) Diels3 sowie in Aristolochia debih’s Sieb. et Zucc.4 auf. Die obigen 
Ergebnisse versprechen, dass dieses chromatographische Verfahren ftir die Auftren- 
nungder phenolischen Alkaloide des Isochinolin-Typus aus.den Pflanzen brauchbar ist. 

. . 
Herrn Prof. M, TOMITA aus unserer Fakultat sind wir fur die Gabe der Alkaloide 

sum Dank verpflichtet. Fcrner danken wir Herrn Prof. 3-I. WAGNER des Instituts fur 
Pharmaz. Arzneimittellehre der Universitat Miinchen fiir die Uberlassung des Ultra- 
mids und fiir die Ratschlgge und Herrn Dr. H. YOSWITAKE des Central Institute, 
Ube Industries Ltd. such fiir die Uberlassung des Polyamids. 

Pharmazezltisclze FakatZt&t 
der Universittit Kyoto, 
Sakyo-l&4, Kyoto (Ja$an> 

HIROYUKI INOUYE 
SRINICHI UEDA 

Y URIKO ARAKI-TAKEBE 

I M. TOMITA, ZikkcnRagakukoza, Vol. 22, Maruzen Verlag, Tokyo, 1958, S. 431. 
2 M. TOMITA UND T, I<~~cucr-lr. Pkavm. Bull. (Tokyo), 3 (1955) 73. 
3 M. TOMITA UND T. KIUUCNI, Yalzzcgab Zasshi, 77 (1957) 69, 
4 M. TOMIT+ UND S. KURA, Yaizugahu Zasshi, 77 (1957) 812; 

73. 

M. TOMITA rich I<. FUKAGAWA, Yakugaktc Zasshi, 82 (1962) 1G73. 

Eingegangen den 25. April 1966 

* Die Identifizicrung der einzclncn Alkaloide wurde such miltels der U,V.-Spektromctric 
und der Diinnschichtchromatographie vorgenommen. Im U.V. zeigt (I) in McOH-L&sung die 
Absorptionsmaximn bei 272 rnp und 310 mp, so zeigt: (II) bei 272 rnp und 305 rn/~ und (III) bei 
287 rnp. Bei der Dtinnschichtchromatographie an Polyamid (Polyamidpulver ffir DC der Firms 
Woelm, Eschwege) mit dem Laufmittcl IX,0 zeigt (I) den Rp-Wert von 0.53 (orange), (II) den 
Wert von 0.74 (rot) und (III) den Wert von 0.88 (braun) . Nachweis durch die Besprtihung mit der 
diszotierten Be&din-L&sung. 
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