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CHROM. 3585

Dunnschu:htchromatographlscher Nachwels von vier therapeutlsch wichti-
gen Imldazollndenvaten ‘ Lo DT SR

Elmge Inudaaohndenvate ﬁnden therapeu‘usche Anwendung: Tolazohn (I)
und Phentolamin (II) verwendet man als Vasodilatoren, Antazolin (III) ist ein Anti-
histaminikum und ' Naphazolin (IV) ‘besitzt eine - vasokonstrmgmrende -Wirkung.
Diese Substanzen befinden sich im Handel in I‘orm von Tabletten, In]els.tmnsam-
pullen, Salben und Sprays - : : : -
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I: Tolazolin = 2-Benzyl-imidazolin? | OH |

11:Phentolamin = 2-[N-(m-Hydroxyphenyl)-N-
(p-tolyl)-aminomethyl]-2-imidazolin?

e i3
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IV: Naphazolin = 2- (1-Naphthylmethyl) -2-
III: Antazolin = 2-(N-Benzyl-N-phenyl- imidazciind (1-Naphthylmethyl)
aminomethyl) -2 -imidazo]in‘1

Bei der systematischen Untersuchung von b1olog1schem Matenal in der che-
misch-toxikologischen Praxis mit dem Ausschiittelungsverfahren nach Stas-OTTO0%
werden Tolazolin, Antazolin und Naphazolin mit den Substanzen extrahiert, die bei
stark alkalischer Reaktion mit Ather ausschiittelbar sind. Phentolamin wird dageben
aus natriumbicarbonat-alkalischen Lésungen mit Chloroform extrahiert. :

Es ist somit erforderlich, fiir die Diinnschichtchromatographie dieser Arznei-
mittel geeignete Fliess- und Sprithmittel zu finden, die zur Identlﬁmerung dieser
Substanzen angewandt werden kénnen. :

Material und M ethoden

Zur Bestimmung der Rp-Werte benutzten wir Platten von 200 X 200 mm, die
unter Standardbedingungen nach STAHL® mit Kieselgel G beschichtet wurden..

Zur Ermittlung der Nachweisbarkeit wandten wir Platten von 115 X 8o mm an,
die per Hand mit 1 g Kleselgel G (unter Zusatz von etwa 3 ml’ Wasser) bescluchtet
worden waren. ’

- Laufmittel: Benzol—Aceton—Ammomak (25 %) (20 75: 5)

- Spruhreagenzien

I. Jodplateat: 3 ml- Hexachlorpla.tm-(IV)-saurelosung (IO %) werden mit
97 ml Wasser versetzt und xoo ml Kaliumjodidlssung (6 % in Wasser) zugegeben3 o
I1. Quecksilber(I)-nitrat: ‘gesittigte Losung von ng(NOs)r. in Wasserl' S
II1. Eisen(III)-chlorid: 5 %1ge Losung von FeCl3 in. Wasser, : oo
IV. Konz. Schwefelsdure. ‘ L

J. Chromatog:, 36 (1968) 375=377



376 | NOTES

Evrgebnisse und Diskussion |
In Tabelle I werden die Rp-Werte ( X 100) der vier Imidazolinderivate ange-

geben. Die gefundenen Werte stellen den Mittelwert von 12 Bestimmungen dar.

Jodplateatreagenz, schon als Spriihreagenz fiir Antazolin beschrieben worden?,
farbt alle hier untersuchten Imidazolinderivate und zeigt eine grosse Empfindlichkeit.
Bemerkenswert ist es, dass das Quecksilber(I)-nitratreagenz, das vorw1egend als
Spriihmittel von Barbituratenl,2 Anwendung findet, ebenfalls alle vier Imidazoline
anfiarbt. Eine Stérung des Barbiturat- bzw. Imidazolin-Nachweises ist jedoch nicht
zu erwarten, da die Barbiturate aus sauren Lésungen, wihrend die Imidazoline nur
aus alkalischen Lésungen extrahiert werden kénnen.

Mit Eisen (III)-chloridreagenz reagieren nur Phentolamin und Antazolm d1e

TABELLE I

Rp-WERTE DER VIER IMIDAZOLINDERIVATE MIT DEM FLIESSMITTEL BENZOL~ACETON-AMMONIAK
(25%) (20:75:5) AUF KIESELGEL G-PLATTEN

Substanz Rp X ro0
Tolazolin 36
Phentolamin 55
Antazolin 84
Naphazolin . 48

TABELLE II
FARBREAKTIONEN DER ANGEWANDTEN SPRUHREAGENZIEN MIT DEN VIER IMIDAZOLINDERIVATEN
Z = Zimmertemperatur. E = nach Erhitzen auf 120° (ca. 4 Min).

Substanz - Sprithveagenz

I oo IT ' IIr v

z : z \ z E Z
Tolazolin tief-blau grau-schwarz — C e —
Phentolamin  blau-violett braun braun braun grau-schwarz
Antazolin rot-violett grau-schwarz rosa-rot rot —_
Naphazolin blau-~violett grau-schwarz —_ — —_

TABELLE III

NACHWEISGRENZE DER SPRUHREAGENZIEN IN ME IMIDAZOLINHYDROCHLORID
Z = Zlmmertemperatur. E = nach Erhitzen auf 120° (ca. 4 Min).

Substana ' Spriihveagenz ‘ ‘ ,
I I Iir. . : w
z z z E Z
Tol.azolin“, 4 ug . oo2 ,ué | e — e T ,
Phentolamin . 1t ug . 2ug ‘ Bug L << Tug < T ug
Antazolin'® -~ 1ug ' ‘5ug8 ' 20ug  <1tug — B

Naphazolin CIugs 2 ug — o C—

J.-Chromalog., 36 (1968) 375-377



NOTES 377

Empfindlichkeit dieses Reagenz lkann erheblich gesteigert werden, wenn man die
bespriihte Platte kurze Zeit (ca. 4 Min) bei 120° erhitzt. Mit konz. Schwefelsiure
farbt sich nur Phentolamin an; die Farbe erscheint sofort beim Bespriihen.

Die Farbreaktionen und die Empfindlichkeit der angewandten Sprithmittel
sind in den Tabellen 1T und IIT angegeben.
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CHROM. 3599

Separatlon de quelques acides phénylalcanoiques par chromatographle sur
couche mince de leurs anilides ‘ '

-Au cours cl études métabohques, nous avons été. condults a mettre en év1dence
les acides benzoique, cinnamique, phénylacétique, B—plménylproplomque, et 4-phényl-
butyrique, de maniére.sensible et rapide. DE JONGE, VERHAGE ET VAN DER VEN?
- passent en revue les difficultés d'une telle séparation, et proposent une double chro-
matographie, d’abord sur colonne d’acide silicique pour séparer ces acides en plusieurs
groupes, puis sur papier aprés avoir transformé en  anilides chaque groupe ainsi
séparé. Nous avons obtenu de bons résultats par chromatographle directe des anilides
sur couches minces de’ polyamide et d’alumine,’ permettant d’identifier - quelques
microgrammes de chacun de ces acides. Nous avons apphqué cette méthode alidenti-
fication de ces acides dans 1 urme de rat. :
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