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Monobasic acids such as C, or higher, present 
with the detection of the dibasic acids, because the 
the front. 
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CWROM. 3807 

PrHzisierung der quantitativen Berberinbestimmung durch 
diSnnschichlxhromatographische birektauswertung 

Berberin ist als Hauptalkaloid. mehrerer Berberis-Arten Bestandteil der daraus 
hergestellten und arzneilich verwendeten Verarbeitungsformen. Die bei der quantita- 
tiven Alkaloidbestimmung tibliche Anreicherung durch alkalische Atherausschtitte- 
lung ftihrt zur Erfassung bestimmter Gruppen oder des Gesamtkomplexes 1 der. Ber- 
berisalkaloide. Durch Modellversuche an Berberinchloridlijsung wurde beqbachtet, 
dass mit Ather keine quantitative Ausscliiittelung miSglich ist. Dartiber hinaus ent- 
stehen allein durch kurzzeitige Alkalisierung dtinnscl~icl~tchromatographisch nach- 
weisbare Sekundarprodukte. Das ftihrte in jedem Fall zu Unterwerten mit’ Wieder- 
findungsraten von 84.0-85.8~~. 

Die DC-Fluorometrie gestattet die Direktmessung des Berberins bzw. seiner 
Salze (Fig. I) ohne vorherige Anreicherung. Mit dem von KURONO et al.” beschriebenen 
Laufmittel (Butanol-Eisessig-Wasser, ‘7 : I : z ; Adsorbens : Kieselgel) l&St: sic11 das 
Alkaloid in all~oholischen Berberis-Ausztigen ausreichend von stijrenden Begleit- 
stoffen abtrennen. Die dem Berberin zuzuordnende Fluoreszenz auf dem DC ,zeigt’e 

nach Alkalibehandlung der Auftraglesung gleiche Intensit&tsminderungen wie ,daF 

reine Alkaloid. ‘. :,. 

Zur quantitativen Bestimmung des Berberins werden von dem zerkleinerten 
Drogenmaterial (Sieb 5, DAB,.7), IOO mg .vier:mal mit je Is’rnl, Methanol (8073g) 
15 min am RtickAuss extrahiert. Die Abtrennung derExtraktionsl&ung erfolgt mit- 
tels G+Glasfritte unter Nachwaschen. Die vereinigten Filtrate werdexi ‘mit Methanol 
(So%ig) auf IOO ml erganzt und ‘%_rr Auftragung auf die ,DC-Platte mit dem glei.chen 
Lijsungsmittel so verdtinnt, dass ein Gehalt von ca. 0.3 mg/Ioo ml vorliegt. Auf etwa 
gleiche ‘Konzentrationkn muss eingestellt werden, wenn die Bestimmung in Lijsungen 
des Berberins bzw, in Berberisextrakten durchzufiihren ist. Die Vergleichskjsung 
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Fig. I. Anregungs- und Emissionsspelctrum von Berbcrinchloricl (IO-G g/ml Methanol “Uvasol” 
Merck), Mcssung bei 530 nm, Anrcgung bci 352 nm, GcrBt : Aminco-Spektrophotofl~uoromctcr SPF. 

Fig, 2. licgistricrte Fluoreszenzintensit&tcn nach cltknnschichtchromstogra.phischer Trcnnung 
(von rechts nach links: IO ng Berberin = 205 mma, 20 ng = 438 mm*, 40 ng = 880 mm*, Go ng = 
1316 mma). 

J. Chromatog., 39 (‘IgCg) go-92 



92 NOTES 

enthalt 577 pg Berberinchlorid l z H,O (= 500 ,ug Berberin)/roo ml Methanol (Soy&) 
und ist durch entsprechendes Verdtinnen heriustellen. 

Von diesen Liisungen werden IO, 20, 30, 4.0, 50 und 60 ng Berberin neben zwei- 
ma1 je IO ~1 Untersuchungslijsung auf eine Kieselgelfertigplatte zo x 20 cm (Merck) 
aufgetragen. Fiir die chromatographische Entwicklung mit dem angegebenen Lauf- 
mittel ist die Sandwich-Kammer (Camag) eingesetzt worclen, da sie infolge des ge- 
ringen Kammervolumens zu reproduzierbaren RF-Werten fiihrt und die Laufzeit 
erheblich verktirzt wird. 

Zur quantitativen Auswertung des Chrornatogramms stand das Turner Fluoro- 
meter, Model1 III, mit DC-Messtiir (Camag) und angeschlossenenem Kompensations-’ 
schreiber (Metrawatt) zur Verftigung. Es wurde unter folgenden Bedingungen einge- 
setzt: Strahlungsquelle, IIO-550; Blende, IO x ; Primarfilter, I IO--QLI ; Spaltbreite, 
I ,5 mm ; Sekundarfilter, 110-818; Kassettenlaufgeschwindigkeit, 20 mm/min ; Pa- 
piervorschub, 30 mm/min. Die durch die Peakflachenwerte (Hdhe x Halbwerts- 
breite) wiedergegebenen Fluoreszenzintensitaten lassen bis 60 ng einen linearen An- 
stieg erkennen (Fig. 2). Zur Auswertung des vorliegenden Chromatogramms wird aus 
den FlZchenwerten der Vergleichspeaks eine Eichgerade erstellt und mit deren Hilfe 
die in IO ~1 Auftraglijsung enthaltene Berberinmenge ermittelt. Die auf zwei Mess- 
werten beruhende relative Standardabweichung liegt unter 2%. Der Mittelwert des 
Berberingehalts in dern Untersuchungsmaterial ist zu berechnen. 

Von den untersuchten Drogenmustern wurden folgende Gehalte ermittelt : 

Wurzelrinde von B. vdgaris 2.17% (China), 2.75% (Indien), 7.13% (Stidosteuropa), 
Zweigrinde von B. aq&foZium 2.00%, Wurzelrinde 2.52% (Deutschland). 

Herrn Dr, L. T~TN, Bundesanstalt fur Fleischforschung, Kulmbach, danke ich 
ftir die Aufnahme der Spektren, Frau E. M. HOERN&S und Frau D. WECNLER ftir 
die experimkntelle ,Mitarbeit. 
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