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Die Inltubationsdauer und der Messternh sjnd innerhalb der angegebenen 
%&en nicht liritisch. Die lxsonderen Vorteile der Mcthode liegen also darin, dass die 
Messung nicht von der esalcten Einhaltung bestimmter Zeiten alhhgig ist und d&s 
tatsklllicl~ die Peroxydasen nacllgewiesen werden. Da es sic11 bei der Perosydase um 
ein recht stabiles Ferment hndelt, kann man einc gr6ssere Zahl von Fraktionen sam- 
mcln und sie zu einem passenden Zeitpnkt analysieren. 

Frau JOHANN danlte icll fiir ihre sorgf5ltige Mitarbeit. 

CHROM. 5193 

Trennung von Phenothiazinen auf pH=Gradient-Schichten 

Die Priifung der Einsatzn@$ichlceiten des TAS-Verfahrens zur Analyse \*on 
Phenothiazinenl erfolgte an einem Rlodellgenliscll von sieben Substanzen, die sic11 
untereinancler entwecler durcll den Substituenten in der 3-Stellung odcr am N-Atom 
(in der ro-Stellun~) unterscl~eiclcn. Um auf cliese 1Veise von den vcrscllicdcnen ~‘IICIICJ- 
thiazin-Strukturtypen jeweils eincn Vertreter zu erfassen, wurden folgendc Vcrbin - 

clungcn aus~ewZ.ihlt : Dictl~axin, Tlevoxncproliiazin, Prometliajsin, Clilor~romazill, 

Thioridazin, Proclllorperazin und Trifluperazin. Es gibt in dcr Literatur eine punze 

Reihe von Arl>eiten2-*fi, die sic11 nlit der diinnscl~ichtcl~ro~~lato~rapl~iscl~en l‘rcnnun~ 

von PlIenotlliazinen befassen. In den angefiihrten I~ublil;ationcn2-I~ wurden imp:- 

sarut ca. 34 versclliedcne mobile Phasen auf Iiiesel~el- lmv. Alutniniumosicl-Sclli(~llt~xl 

eingesetat. Dennocll ist keine \virl;licll gute ~Trennun~ gclungen, hei cler fast alle 
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h&.7-Unterschiede > 5 sind. Die Tatsache, dass die Phenotlliazine 13asen clarstellen 
und die Feststellung, dass die in der Literatur referierten besten Trennergebnisselds 16 
mit alkalischen Fliessmitteln erzielt wurden, veranlasste uns - wie schon bei friiheren 
Arbeiten, x.13. bei Xanthinenl”~ Ii, Rlltaloidenz6, Saponinen”“, Anthrachinonen und 
Indolclerivaten2fl - das Verhalten der Phenothiazine auf pH-Gradient-Scl~ichtcnlH-“3 
zu untersuchen. 

%u orientierenclen Versuchen benutzten wir drei einfache mobile Phasen und 
zwar Benzol-Ethanol ~$5 %ig (95 : s), Chloroform- Ethanol 96 %ig (95 : 5) uncl &her- 
&hanol g6 %ig (95: 5). Dabei erwies sic11 das erste Fliessmittel fiir eine Trennung der 
Phenothiazine im alltalischen Gebiet der pH-Gradient-Schicht schon als gut geeignet. 
Noch grijssere Unterschiecle in den JzZ+-Werten erhglt man bei Einsatz der mobilen 
Phase Benzol-Aceton (70 :30). Wie die Fig. I und 2 zeigen, wircl, wie wir schon in 
einer Kurzmitteilung 24 berichtet haben, bei einer Entwiclclung quer zum Gradient- 
Verlauf im Gebiet urn pH 8.5 eine sehr gute Auftrennung der sieben Phenothiazine 
erreicht. Das gleiche Fliessmittel ist, wie die Fig. 3 aeigt, such fiir die Trennung bei 
einer Entwicklung in Richtung des Gradients geeignet. 
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Fig. I. Dtinnschichtchrornatogrmnn~ von sicben Phcnothiazincn, S I Start, I = Triflupcrazin, 
z = Prochlorpcrazin, 3 = Thioriclazin, 4 = Chlorproxnnzin, 5 = Proxncthazin, G = Lcvomcprom- 
azin , 7 = Diethazin, F = Front. Schicht : PI-I-Gradient. 1Mobilc Phase : Benzol-Accton (70 : 30). 
Laufstrcclce : 2 x IO cm, 50 o/o relative Fcuchtc. Sichtbnrmnchunb: Swcfels2iurc-I’ornmlclchycl- 
Rcagcnz o&r Pluorcszcnzminclcrl1n~ ini UV264. hufgctragcn 1nit clew ” Autoliner” qucr zum Grn- 
client-Vcrlauf. 

Es wurde unter den sag. Stanclardbedingungen (50 y. relative Feuchte, Tempcra- 
tur 2o", IO cm Laufstrecke) zweifach entwickelt. Als station5re Phase dienten pH- 
Gradient-Schichten, die mit Kieselgel Gl?,,, unter Verwendung von 0.5 N Schwefel- 
s&ure bzw. Natriumhydrosid-L&ung hergestellt wurden. Mobile Phase : Benzol- 
Aceton (70 : 30). 
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rig. 2. Grapl~isch J3arstcllung clcr AbhSngigltcit clcr /rlip~-\%rcrtc van tlcr chcmischcn Struktur clcr 
Phcnothinisinc auf clcr pX-I-C;ratlicnt-Schiclzt. 
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Fig. 3. Dtinnschichtchronmtogranlm van sicbcn Phenothiazincn, Aufgetragcn 
ini pIi-Graclicnt. Sonst wit zu Fig. I. 
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Zum Nachweis wurden eingesctzt : (I) Fluoreszenzminderung im UV,,,, oder 
(2) Schwefels5i,ure-Formaldehyd-Reagenz (0.25 ml Formaldehyd + 20 ml 25 %iger 
Schwefels%iure), wobei die einzelnen Substanzen sich unterschiedlich fkkben. 

Alle Phenothiazine wurden in Methanol gel&t (0.1 %ige Lijsung)* Die Lijsungen 
wurden zu gleichen Teilen gemischt und vom resultierenden Gemisch etwa 60-80 p1 
strichfijrmig mit dem “Autoliner” (Desaga, Heidelberg)zOv I”2 aufgetragen. 

J. Clwoatntogr~., 56 (197 I) x59--162 
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Mit Hilfe der pH-T-Gradient-Methode I&&. sich das chromatographische Ver- 
halten in Abhangigkeit vom pH-Wert der stationaren Phase untersuchen. Auf diese 
Weise l&sst sich oft ein fur die Trennung optimaler pH-Bereich der station&en Phase 
erkennen und mit wenigen Versuchen lassen sich entsprechend impragnierte uniforme 
Schichten herstellen. Im vorliegenden Fall wird ftir 7 strukturell verschiedene Pheno- 
thiazine beim Schicht-pH-Wert von etwa 8.5 mit dem Fliessmittel Benzol-Aceton 
(70:30) eine sehr gute Trennung erhalten. Wie wir zeigen konnten (mit einfachen, 
neutralen Fliessmitteln), erwies sich die Methode such fur andere Stoffgruppen, 
z.B. Xanthinelo~ 17, Alltaloide26, Saponiness und Anthrachinone26 als sehr ntitzlich. 

Herrn H. ROHNERT danken wir fur die technische Hilfe bei der Durchftihrung 
der Versuche. 
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