NOTES I3X

CHROM. 4059 ;
'Uber'die Verwendung von homogenen azeotropen Gemischen in der
Diinnschichtchromatographie

6. Mlttellung. Trennung von Psychopharmaka

Die fortschreltende Entwicklung auf dem Gebiet der Psychopharmaka hat zu
zahlreichen neuen Handelspriparaten gefiihrt. Zu ihrer Abtrennung und Identifi-
zierung wird in den meisten Fillen die Diinnschichtchromatographie herange-
zogen1-10,12-16,24,25, Bej den bisher beschriebenen Methoden wirkt sich nachteilig aus,
dass die verwendeten Laufmittelgemische bei mehrmaliger Verwendung sich infolge
ungleicher Verdampfung der Einzelkomponenten stark verindern. Die Folge sind
inkonstante Rp-Werte. Um diesen Nachteil zu umgehen, werden die Fliessmittel-
gemische nach 2—3 maliger Benutzung verworfen.

Da homogene azeotrope Gemische {iber weite Temperatur- und Druckberelche
ihre Zusammensetzung behalten, wurden etwa 8o solcher Gemische als Fliessmittel
fiir die DC erprobt. Von diesen erwies sich eine Anzahl als zur Trennung von Gestagenen
und Ostrogenen??, Sulfonamideni8, Mutterkornalkaloiden?, Lokalanésthetika2?? sowie
von Diazepinen®! und Phenothiazinen?®? geeignet. In der vorliegenden Arbeit wurde
die Untersuchung auf weitere Psychopharmaka ausgedehnt. Es gelang, fiir die in
Tabelle IT aufgefithrten Psycholeptika (I-XIII), Psychoanaleptika (XIV-XXX)%und
Analeptika (XXXI-XXXVI) fiinf geeignete Fliessmittel zu finden. Die homogenen

TABELLE I

PHYSIKALISCHE KONSTANTEN DER FLIESSMITTEL

No.  Laufmittelgemisch Sdpe - Lit, DIaee
(Gew.%) (°C) (+ 0.05)

St Methanol (xz2.0) 55.5 23 ‘22,05
‘Aceton (88.0)

S2 Athanol (16.0) - 65.0 26 _ 6.30
Tetrachlormethan (84.0)

S3 Methanol {(31.7) 68,0 27 7.50
Benzol (68.3)

Sq Athanol (68.0) 76.5 23 17.25
Toluol (32.0)

S5 Methanol - (17.8) 50.8 11X 8.35
Cyclohexan (33.6)

‘Methylacetat (48.6)

» -

azeotropen Gemlsche wurden blS zu 10 mal zur Entwmklung herangezogen Neben
der Wirtschaftlichkeit ist die sehr gute Konstanz der R m-Werte bemerkenswert, sofern
konstante chromatographlsche Bedingungen eingehalten werden. In Tabelle I smd
die Fliessmittel mit ihrer Zusammensetzung, ihrem Siedepunkt und ihrer D1elektr121—
titskonstanten, die als Mass fiir die Daolaritit gilt, zusammengefasst. In Tabelle. g
sind die AR p-Werte der untersuchten Substanzen ‘zusammengestellt, Die. mlttlere Ab-
weichung vom Einzelwert betrigt: < 5. :
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TABELLE I1

NOTES

No. Freiname Handelspridparat Rp X roo
Sr S2 53 S4 Ss
I Meprobamat Aneural, Cyrpon 68 70 72 71 33
11 Hydroxyzin-hydrochlorid Atarax 45 40 48 53 49
I1I Prothipendyl-hydrochlorid Dominal 16 37 32 24 29
IV Chlorprothixen Truxal, Taractan 30 62 58 53 61
V Clopenthixol-dihydrochlorid  Ciatyl 19 3I 40 40 34
V1 Flupentixol Fluanxol 25 37 43 37 39
VII Haloperidol Halopidol 50 74 61 52 56
VIII Trifluperidol Triperidol 53 63 64 57 59
IX Floropipamid Dipipecron 21 57 27 24 24
X Moperonumhydrochlorid Luvatrena 44 39 55 49 52
XI Benperidol Glianimon 51 54 67 62 59
XII Fluanisone Sedalande 59 67 82 66 77
XIII Oxypertin Forit 58 56 78 67 69
X1V Imipramin Tofranil 24 54 43 29 41

XV Amitriptylin Laroxyl, Saroten,
Tryptizol 25 6o 49 34 46
XVI Opipramol Insidon 16 28 20 24 26
XVII Desipramin Pertofran 10 16 17 10 13
KVIII . Nortriptylin Nortrilen, Acetexa 10 24 23 12 18
XIX Melitracen Trausabun 45 53 50 41 54
XX Trimipramin Stangyl 40 80 65 50 64
XXI Phenelzinedihydrogensulfat Nardil 60 66 69 68 69
XXII Nialamid Niamid 21 19 30 35 21
XXIITI Tranylcyprominsulfat: Jatrosom 57 41 50 41 47
KXIV Amphetamin Elastonon 37 18 19 19 19
XXV Methamphetamin Pervitin 12 14 16 10 12
XXVI 7-Athyltheophyllin-Amphe- Captagon 31 33 37 31 35
tamin

XXVII Prolintanhydrochlorid in Katovit 37 61 51 48 58
XXVIII Phenmetrazinhydrochlorid Precludin 16 24 34 29 26
XXIX Mecthylphenidathydrochlor Ritalin 31 51 54 50 52
XXX Fencamfaminum in Reactivan 37 49 62 41 57
XXXI Pentetrazol Cardiazol 18 42 —o o 20
XXXII Etamivanum Vandid 48 44 63 57 58
XXXIII Pyritinol Encephabol 16 1T 27 36 20
XXXIV Meclofenoxathydrochlorid Helfergin 28 54 10 20 51
XXXV Pemolin Tradon 38 15 41 52 29
XXXVI Pipradolhydrochlorid Meratran 47 64 68 60 58

Experimentelley Teil
Die DK-Werte wurden mit dem Dekameter 03 der Wissenschaftl. Techn. Werk-

stitten GmbH, Weilheim, bestimmt.

Chromatographiert wurde mit Platten (20 X 20 cm), die mit Kieselgel G/UVy;,
der Fa. Macherey, Nagel & Co, Diiren, beschichtet waren. Statt mit Wasser wurde das
Kieselgel mit 0.1 N Na,CO,-Lésung angerieben. Die Schichtdicke betrug o.25 mm.
Die Platten wurden } Std. bei 105° aktiviert. Chromatographiert wurde bei 25 + 3°
und einer relativen Luftfeuchtigkeit von 50 4 15%. Die Laufstrecke betrug 15 cm:
Die in organischen Lésungsmitteln gelésten Substanzen wurden minimal 20 mm vom
seitlichen und 10 mm vom unteren Rand der Platte entfernt aufgetragen. Nach dem
Antrocknen wurden die Platten in die mit 100 ml azeotropen Laufmittels beschickten,
mit Filtrierpapier ausgeschlagenen Kammern eingebracht und bei 25 - 3°entwickelt,
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In derselben Kammer wurden bis zu 1o Platten nacheinander entwickelt. Jeweils

nach der Entnahme einer Platte wurde das Fliessmittel mit 8—10 ml desselben Fliess-
mittels erginzt.

Die Detektion erfolgte mit U.V.-Licht (254 nm) oder mit Dragendorffs-Reaigenz.
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