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CHROM 3755

Diinnschichtchromatographischer Nachweis von Acetanilid und einigen
chemisch verwandten Analgetika

Acetanilid (I), eines der &dltesten synthetischen Analgetika, gehért neben Phena-
cetin (IV) zu den meisterzeugten pharmazeutischen Priparaten; beide werden hiufig
mit anderen Analgetika und Antipyretika kombiniert. Weniger verbreitet sind Para-
cetamol (III) und Lactophenin (II); diese letzte Substanz besitzt auch antirheuma-

tische Wirkungen.

OH

C"’a“CO—NH—D CHg—cln—co—NH—Q-OCsz
(I) Acetanilid?®. (II) Lactophenin = prL-Milchsdure-p-phenetidid?,

CH3—CO—NH—©—QH cm,—co-—wn—@—oczﬂs
(I1T) Paracetamol = p-Hydroxyacctanilid?, (IV) Phenacetin = p-Athoxya_cetanilidR

Die Derivate des Acetanilids gehdren zu den Stoffen, die bei'den chemisch—
toxikologischen Untersuchungen aus wissrigen sauren L&sungen nut Ather oder
Chloroform extrahiert werden.

Uber den diinnschichtchromatographischen Nachweis dieser Substanzen ist
schon mehrfach berichtet worden:5, Die bisher angegebenen Nachweismethoden sind
jedoch wenig spezifisch. Grossere Spezifitit wird der Anfirbung von Phenacetin und
einigen chemisch verwandten Substanzen mit Bromdampf bei der Tube-Chromato-
graphie zugeschrieben4. :

Material und Methode
Fir die Bestimmung der Rp-Werte benutzten wir Platten von 200 X 200 mm

Grosse. Zur Herstellung der Schichten diente die Grundausriistung nach STAHLS.
Trigermaterial Kieselgel G (Merck). Entwicklung der Chromatogramme schrig
liegend. Laufstrecke 100 mm. Aufgetragene Substanzmenge 30 ug.

Zur Feststellung der Nachweisgrenze wandten wir Platten der Grdsse 115 X
8o mm an, die von Hand mit 1 g Kieselgel G und 3 ml dest. Wasser beschichtet worden
waren. :

Zum Auftragen der Substanzen verwendeten wir eine Spezialpipette der Fa.
Desaga von 10 ul. Es wurden Chloroformlésungen benutzt, die 1 ug bzw. 10 ug
Substanz pro ul enthielten.

Laufmiitel
(I) Chloroform—Aceton (g9o:10)%. Laufzeit etwa 45 Min.
(II) Chloroform-Benzol-Aceton (65:10:25). Laufzeit etwa 50 Min.

Spriikreagenzien
(r) Silbernitrat-Reagens3: 109%,ige wissrige Silbernitratldsung. Raumtem-
peratur. Flecke treten nach etwa 10 Min auf. '
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(2) Eisen(1II)-chlorid-Reagens: 59%ige wéissrige Eisen(I1I)-chloridlésung. Das
bespriithte Chromatogramm wird 1o Min auf 120° erhitzt.
(3) 4- Dlmethylammoberualdehyd—SalasaureE 1 g 4—D11nethylammoben/,a1-
dehyd wird in 100 ml eines Gemisches aus 50 ml Athanol (969%,) und 50 ml Salzsédure
(329%,) gelst. Das bespriihte Chromatogramm wird 5—10 Min auf 100° erhitzt.

TABELLE I
ARp~WERTE DER VIER ACETANILIDDERIVATE MIT DEN LAUFMITTELN CHLOROFORM—ACETON (QO:I0)
(1) UND CHLOROFORM—BENZOL~ACETON (65:10:25) (II)

Substanz Rp-Wert x roo

Laufmittel I Laufmittel 11

Acetanilid 49 75
Lactophenin 28 Go
Paracetamol ¢ 33
Phenacetin 43 . 71

TABELLE I1
 FARBREAKTIONEN DER VIER ACETANILIDE MIT DEN ANGEWANDTEN SPRUHMITTELN
Z = Zimmertemperatur; E = Erhitzen.

Substanz Sprithveagens

I (Z) 2 (E) 3(E)
Acetanilid keine Firbung orange gelb
TLactophenin keine Firbung braun gelb
Paracetamol grau-schwarz grau-blau gelb

Phenacetin  keine Firbung Dbraun (rétlich) gelb

TABELLE III
NACHWEISBARE SUBSTANZMENGE MIT DEN ANGEWANDTEN SPRUHREAGENZIEN

Substanz Spriihveagens

r 2 3
Acetanilid —_— <I5 MuE T Mg
Lactophenin — <I1oug 1Iug
Paracetamol <1 ug < 548 1ug
Phenacetin — 5u8 T ug

Er ebnisse
In Tabelle I sind die AR p-Werte der vier Acetanilidderivate mit den Laufmitteln

I und IT dargestellt. Die R z-Werte sollen als Richtwerte betrachtet werden; sie stellen

Mittelwerte von zwolf Chromatographien dar.
- Das Reagens 4-Dimethylaminobenzaldehyd-Salzsdure® firbte alle vier Acet-
anilidderivate (Tabelle II); es konnten dabei Substanzmengen von 1 ug nachge-
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wiesen werden (Tabelle II1). Die Spezifitit des 4-Dimethylaminobenzaldehyds wurde
an 15 Barbituraten, sowie an den Substanzen Adalin, Bromural, Coﬁ"em, N oludar und
Persedon gepriift; mit diesen Substanzen trat keine Reaktion ein.

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

Mit der Silbernitratlésung reagierte nur Paracetamol; mit diesem Reagens
konnte weniger als 1 ug Paracetamol nachgewiesen werden.

Den Firmen Heinrich Mack Nachf. (Illertissen/Bayern), Lorenz KG (Essen-
Werden) und Stada eGmbH (Dortelweil/Betterau) fiir die freundliche Uberlassung
der reinen Substanzen unseren aufrichtigen Dank.

Institut fiir Gerichtliche Medizin, S. GOENECHEA
Stiftsplatz 12, 53 Bonn (Deutschland)

1 H. LieBicH, Deut. Apotheker Ztg., 99 (1959) 12406.

2 M. NEGWER, Orgunzsah -chemische Awrzneimitiel und ihve Synoniine, Akacdemic- Verlag, Berlm,
" 1966,

3 S. GOENECHEA UND R. BUTTLER, J. A#nal. Chern., 239 (1968) 389.

4 PP. Pocacar, B. KienrLe, P. Krarp unp KL. LﬁHRan. J. Chromatog., 29 (1967) 287.

5 E.StauHL, Diinnsclhichtchromatographie, 2. Auflage, Springer-Verlag, Berlin, 1967.

Eingegangen am 22. August 1968

J. Chromatog., 38 (1968) 145-147



