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CNROM 3755 

l?iinnschichtchromatographischer Nachweis von Acetanilid und einigen 
chemiseh verwandten Analgetika 

Acetanilid (I), eines der altesten synthetischen Analgetika, gehijrt neben Phena- 
cetin (IV) zu den meisterzeugten pharmazeutischen Prgparaten ; beide werden hgufig 
mit anderen Analgetika und Antipyretika kombiniert. Weniger verbreitet sind Para- 
cetamol (III) und Lactophenin (II) ; diese letzte Substanz besitzt such antirheuma- 
tische Wirkungen. 
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(I) Acetanilicl~. (I I) Lactophenin = DL-Milchs~ure-~-phcnetidid”. 
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(IIT) Paracetamol = p-Hyclroxyacctanilicl?. (IV) l?hcnacetin = fi-b;thoxyacetanilid~. 

Die Derivate des Acetanilids gehijren zu den Stoffen, die bei’den chemisch- 
toxikologischen Untersuchungen aus wassrigen sauren Lijsungen mit Ather oder 
Chloroform extrahiert werden. 

Uber den diinnscl~icl~tcl~romatograpl~iscl~en Nachweis dieser Substanzen ist 
s&on mehrfach berichtet worden 1~5. Die bisher angegebenen Nachweismethoden sind 
jedoch wenig spezifisch. Grijssere Spezifitat wird der Anfarbung von Phenacetin und 
einigen chemisch verwanclten Substanzen mit Bromdampf bei der Tube-Chromato- 
graphic zugeschricben4. 

Material und Methode 
Fiir die Bestimmung der Rp-Werte benutzten wir Platten von 200 x zoo mm 

Grdsse. Zur Herstellung der Schichten diente die Grundausrtistung nach STAHL~. 

Tragermaterial Kieselgel G (Merck). Entwicklung der Chromatogramme schrag 
liegend. Laufstrecke IOO mm. Aufgetragene Substanzmenge 30 ,ug. ‘: 

Zur Feststellung der Nachweisgrenze wandten wir Platten der Grijsse 115 x 

80 mm an, die von Hand mit I g Kieselgel G und 3 ml dest. Wasser beschichtet worden 
waren. 

Zum Auftragen der Substanzen verwendeten wir eine Spezialpipette der Fa. 
Desaga von IO pl. Es wurden Chloroformldsungen benutzt, die I ,ug bzw. IO ,ug 

Substanz pro ,ccl enthielten. 

LazbfmitteL 
(I) Chloroform-Aceton (go: 10)s. Laufzeit etwa 45 Min. 
(II) Chloroform-Benzol-Aceton (65 : IO : 25). Laufzeit etwa 50 Min.’ 

Sjbiihreagenzien 
(I) Silbernitrat-Reagensa : IO %ige wassrige Silbernitratlijsung. Raumtem- 

peratur. Flecke treten nach etwa IO Min auf. 
. . 
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(2) Eisen(III)-chlorid-Reagens: 5%ige wassrige Eisen(III)-chloridldsung. Das 
bespriihte Chromatogramm wird IO Min auf 1120~ erhitzt. 

(3) 4-Dimethylaminobenzaldehyd-Salzsaiures : I Q 4-Dimethylaminobenzal- 
dehyd wird in IOO ml eines Gemisches aus 50 ml Ethanol (96%) und 50 ml Salzsaure 
(32 %) gel&t. Das bespriihte Chromatogramm wird s-10 Min auf 100’ erhitzt. 

TABELLE I 

hXp-WERTE DLR VIER ACETANILIDDERIVATE MIT DEN LAUPMITTELN CHLOROFORM-ACETON (90 : IO) 

(I) UN13 CHLOROFORM-BENZOL-ACETON (05 : IO :25) (II) 

Substam X~-fveYt x roo 

Lar@2itteZ I LaufnzitteZ 11 

Acetanilid +J 
Lactophcnin 28 

Paracetamol 
l?henacctin 4; 

75 
GO 

33 
7* 

TABELLE II 

PARBREAKTIONEN DER VIISR ACETANILIDE MIT DEN ANGEWANDTBN SPRijHM1TTEL.N 

% = Zimme~temperatur ; E = Erhitzen. 

S&slam S$wilhrreagens 

r (2) 2 (EJ 3 CE’) 

Acetanilicl lceine FBrbunn orange fielb 
Lactophenin lceinc R&bung braus &lb 
Paracetamol grau-schwarz grau-blau gelb 
Phenacetin lceine F&bung braun (rdtlich) gelb 

TABELLE III 

NACHWEISBARI3 SUBSTANZMBNGE MIT DEN ANGEWANDTEN SPRtiHRI3AGENZfEN 

.%bstanz Spriihreczgem 

I 2 3 

Acetanilicl - 
Lactophenin - 

<*5 PFc6 f P6 

Paracetamol c I pug 
<1opg 1 ,wg 

Phenacetin - 
< 5/N 1 lug 

5,ug 1 PJZ 

Ergebnisse 
In Tabelle I sind die hRp-Werte der vier Acetanilidderivate mit den Laufmitteln 

I und II dargestellt. Die RF-Werte sollen als Richtwerte betrachtet werden ; sie stellen 
Mittelwerte von zwtilf Chromatographien dar. 

Das Reagens 4-Dimethylaminobenzaldehyd-Saks&u-es farbte alle vier Acet- 
anilidderivate (Tabelle II) ; es konnten. dabei Substanzmengen von I ,ug nachge- 
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wiesen werden (Tabelle III). Die Spezifitkit des 4-Dimethylaminobenzaldehyds wurde 
an 15 Barbituraten, sowie an den Substanzen Adalin, ,Bromural, Coffein, Noludar und 
Persedon gepriift ; mit diesen Substanzki trat lceine Real&ion ein. 

Mit Eisen(III)-chlorid und bei Raumtemperatur ftirbte sich’ nur Paracetamol 
(Nachweisbarkeitsgrenze unter 10 ,ug) ; die anderen Substanzen erschienen erst nach 
Erhitzen des bespriihten Chromatogramms (Tabelle II und III). 

Mit der Silbernitratlasung reagierte nur Paracetamol; mit diesem Reagens 
konnte weniger als I pg Paracetamol nachgewiesen werden. 

Den Firmen Heinrich Ma& Nachf. (Illertissen/Bayern), Loienz KG (Essen- 
Werden) und Stada eGmbH (Dortelweil/Betterau) fur die freundliche uberlassung 
der reinen Substanzen unseren aufrichtigen Dank. 

Institd fiir Gerichtliche Medizin, 
Stifts$datz 12, 53 Bonn (DezctscMami) 
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