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SUMMARY 

Quantitative thin-layer chromatogma~hy of ergot alizaloids 

A description is given of thin-layer chromatography for the quantitative 
determination of ergot alkaloids. of the peptides, alkanolarnide and clavine type 
alkaloids (ergotamine, ergometrine, chanoclavine-(I) and their mixtures). Photo- 
metric determination was carried out after extraction of the alkaloids from the 
adsorbents (silica gel and aluminium oxide). Three of the iive elution solvents tested 
proved to be’ useful. The results have been statistically recorded. Quantitative 
recovery proved to be, dependent on various criteria, e.g. relative mobilities and 
Rp values of the individual alkaloids ; length and width ,of the alkaloid bands on the 
chromatogram; concentration of the solution of alkaloids applied; manner of applil 
cation; partly the tidsorbent and numerous ‘other factors that generally affect 
thin-layer chromatography. The recovery did not seem to be influenced by the type 
of alkaloids used, but the individual working conditions proved to be of significance. * 

, 

EINLBITUNG . 

In den vergangenen Jahren erschien eine stattliche Anzahl von Arbeiten zur 
Anwendung der quantitativen Dtinnscl~icl~tcl~romatograpl~ie (DC). In einer Ubersicht 
von KINZE~ sind die wesentlichsten Maglichkeiten derquantitativen Auswertung von 
entwickelten DC-Platten wiedergegeben, worin grobschematisch zwischen Aus- 
wertungen direkt auf der Platte oder nach Extraktion der Substanzen ausdem Adsor- 
bens und anschliessender spektrophotonietkischer Bestimmung unterschieden wird. 

,Zur Erfassung von Mutterkornalkaloiden werden tiberwiegend s Verfahren der 
zweiten ‘Kategorie beschrieben, wobei Unterschiede we’niger ‘in der zur Elutiorr der 
Alkaloide angewandten Methodik; sondern ! vielmehr im Elutionsmittel selbst:; zu 
finden sind, LGsungsmittelr$schungen vdn Metlianol-Eisessig-Wasser (i 5~2 biw. 
4.5 :1,;4;5) wurden’von SIZYPRIED*, KLAvaHN,und,Mitarb,s, MC~,AUGH~IN~U~~ Mitarb.4 
sowie ‘van TYLER und Mitirb;b erprobt bzw, ‘fiir ~bestititite dnalj&che~:Aufgaben 

angeivendct, Mit weinsauren Methanol-Eltitionsl6sungen. arbeiteten BRINIER ,:und 
BAUMG~JRTEL~, SAHLI UND OESCH’, WICHLII~SKI UMD ~SKIBIX&KI* sowie Rtitian,und 
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328 S. ICEIPERT,R.VOIGT 

Mitarb.9. TABER und Mitarb.lO wendeten 0.1 N Schwefels&ue zur Elution von Mut- 
terkornalkaloidcn aus dem Sorptionsmittel an. Bessere Erfolge erzielten offenbar 
‘LL UNDFANG~I mit einer &thanolischen Schwefels%ure (0.5 ml Athanol und 1.5 ml 
0.2 N Schwefels5ure) , PROCI~ZKA und Mitarb. 12 berichten tiber den Einsatz von am- 
moniakalischer Wasser-Aceton-M&hung. Unter den rein organischen Eluentien 
seien Methylenchlorid-Methanol (g :I) (Lit. 2) Aceton-Chloroform (2 : I) (Lit. 12)~ 
Benzol-Chloroform (I : 2) (Lit. 20) sowie Chloroform-Methanol (I :I)-bzw. Chloroform- 
But an01 (5 : I) -Gemischel3 erw&hnt . 

Die zitierten Autoren wendeten die einzelnen Elutionsverfahren mit unter- 
schiedlicher Problemstellung und teilweise recht grossztigig im Hinblick auf die An- 
forderungen an Exaktheit und Reproduzierbarkeit der Methodik an. Es envies sich 
somit als erforderlich, die bekannten Verfahren einer kritischen Uberprtifung zu 
unterziehen und sie anhand von Serienbestimmungen unter Berticksichtigung 
zahlreicher beeinflussender Faktoren auf Richtigkeit, Reproduzierbarkeit und allge- 
meine Einsetzbarkeit zu testen. Von Interesse waren diese Untersuchungen vor allem 
unter dem Gesichtspunkt spgterer Anwendung zur Analyse von Mutterkornkultur- 
extrakten mit breitem Alkaloidspektruml*. 

VERSUCWSAhORDNUNG 

Vovvevsuchc 

Am Beispiel des Ergotamintartrats wurde ,die AbhCingigkeit der. quantitativen 
Rfickgewinnung der chromatographierten Mutterkomalkaloide von der Plattengresse 
(kP-kleine Platte: Abmessung 7.5 x 17 cm! A,dsorbensmenge I .5 g ; gI?-grosse 
Platte:‘. Abmess,ung 17 x 24.5 cm, Adsorbensmenge 5 g), der Laufstrecke (0, 9, 13 
und. 20 cm) ,, und dem Adsorbens (Kieselgel, G “Merck”, Kieselgel ‘W “Merck”, Alumi- 
niumoxid G “Merck” oder, Aluminiumoxid D, VEB Chemiewerk Greiz-Dqlau) 
tiberprtift. Die AlkaIoidlBsungen wurden in Form von relativ grossen Flecken 
(Durchmesser 3-G mm) auf die frisch ,aktivierten Platten appliziert, im Fliessmittel- 
system I (vgl, S. 330) entwickelt und anschliessend mit Eluens I (Methanol-Eisessig- 
Wasser, 2 :I :z) die Alkaloide aus dem Adsorbens extrahiert. 

Seriena&ysen 
Die Serienanalysen (zu einer Serie z&hlen zehn Platten) erfolgten in Anlehnung 

an die .Literatur mit grossen Platten und einer Laufstrecke von 13 cm (Fliessmittel- 
system I :und II, vgl. S. 330). Es fanden folgende Kriterien Berticksichtigung : 

(I) Oberprtifung von ftinf Elutionsverfahren bzw. Eluentien : I = Metha- 
nol-Eisessig-Wasser (2 : I : 2) ; II = Methanol-Wasser-Weins&ure (40 : Go : I) ; III = 
O,.I N Schwefels&ure; . IV = tithanolische Schwefelstiure (0.5 ml Ethanol, 1.5 ml 
0.2 N .Schwefels&ure) ; V = Chloroform-Methanol (I :E) . I' 

(2) .Testung von <Alkaloiden des Peptid-,,.Alkanolamid- und, Clavintyps (Ergb- 
tamin, .,Ergometrin, Chanpclavin-(I), Agroclavin). ZunCichst wurden die Einzelal- 
kaloide chromatographiert, sp&ter ,Alkaloidmischungen. 

‘(3) Applikation.,steigender. Alkaloidkonzentrationen. 
i ,Wie aus; Vorversuchen : hervorging, beeinflusste die Art, und Weise des Auf- 
tragens diejquantitative.RUckgewinnung’ der ,Alkaloide aus dem, Sorptionsmittel. Ein 
VergI&ch . zweier. Auftragemethoden erfolgte nach ; den Arbeitsweisen A und B am 
Beispiel.ldes Ergotamins: (Elutionsmittel I; vgl. Tabelle IV). ,. / 
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Arbeitsweise A. Reim Applizieren der Alkaloidlijsung wurden sehr kleine Punkte 
auf der Startlinie aneinandergereiht, wobei zur Verteilung des Lijsungsmittelvolu- 
mens entweder mehrmals tiber die gleiche Strecke ,aufgetragen werden musste bzw. 
eine grijssere Bandl$nge (7-10 cm; Bandbreite max. 4 mm) resultierte. 

Rrbeitsweise B. Rier erfolgte das huftragen sehr schnell, Auf die vom Akti- 
vieren noch etwas warmen Platten wurden je Punkt relativ grosse Volumina der 
Alkaloidl6sung gebracht, so dass zwar einerseits ein mehrfaches Auftragen zu ver- 
meiden, andererseits aber eine griissere Bandbreite (3-7 mm; Bandlange 2-G cm) die 
Folge war. 

Beide Verfahren wurden ,bewusst von zwei verschiedcnen Personen nach 
gen,auer; Anweisung durchgefuhrt, um such dem individuellen Faktor ,Rechn,ung zu 
tragen. Da ‘Arbeitstieise A besser den ,Realit&ten und vor allem den ,praktischen An- 
forderungen a,uf qualitative Trennutg eines Substanzgemisches und gleichzeitige 
quantitative,, Erfassung der Einzelkomponenten, wozu geringe l?leck&ngr6sse &w. 

Bandbreite Voraussetzung sind, entspricht, wurden die Elutionsverfahren II-V 
lediglich .auf diese Weise iiberprtift. 

EXPERIMENTELLER TEIL ~ ’ 

Beveitzcng dcv Dilnnschicht~lattcn ‘. 

Die Beschichtung der DC-Platten erfolgte mit w5issrigen Suspensionen der 
Sorptionsmi$tel (5 g ftir gP, 1.5 g fur kl?), die aufgegossen wurden. Die Platten 
trockneten tiber‘Nacht an der Luft, wurden anschliessend 35 min’ bei fro’ aktiviert 
und frisch verwendet. 

%ABELLE I 

EINGESETZTE AiKhLOIDE UND hLKALOIDLtblNGSMITTl3L 

Alkaloid : 
. . 

l+dst~ngsmillcZ 

Ergotsmi&artrit “M’crk” Methanol 
Ergotnminbasc “Merck” Mothanol 
Ergomctrhynalcnt ,“Mcrck” Methanol 
Agrodavin (I-Iandcluproclukt;, C&l Roth, 

Kirlstuhe) ” Chloroforin-Mcthnnol (9: I) 
Chiinoclnvin-(I) (im Arboitskrois isoliqrtl”) Chloroform-Methanol (4 : I) 

TestalhalQ~dc 
.Die Testalkaloide gelangten als ca, o.r% Lijsu,ngen (bezogen auf &lkaloidbase) 

zum Einsati (s. Tabelle I). 
Mit den angegebenen Reinalkaloiden wurden in den entsprechenden Lijsuygs- 

mitteln :t@glich frische I&ungen bereitet und ,davon O,OL-O,~Z ml, .ent,sprechend der 
jeweiligen, ,Kon@ntration .’ mit I-Iilfe .der, “kgla,Mikr?,nieter-Sp~i~z~“* durcli, &r$,nap- 
derreilning von:Punkten band’firrmig auf: die, ~l~t~en~~~~getTage?,.,’ ,Zur ,Chromatogr,a; 
.phie, vori ,Alk,aldidmischu’ngen -13rg~~arnjfil~qqmetfin/Chanoclavinl(I)-t~uge!:. yir 
die .Alkaloi,dlijsunge,n, nacheinander. (jeyeils, ,o.o4,ml), i/her , clie,’ gleiche,,.l;ront,. ,auf 
(Versuoh ,I). oher appli&rt& eine, -Mischung ‘der’.,‘drci .Testlti,sungen (glei,che, Volur 
rnenteile be&n&en G&halts,’ insgesamt &i ml = V&such 2) auf”die Platte. 
,,L_&_._ ,, . . “1 ,’ : 

‘,Ib, Burroughw Wellcomc L! Co:; LonclL 
,’ ,, I.’ .‘.,,.’ I.‘, ,; : 
I " " :,, ,, ,I : I , ,,' I 1 : ,I:. : 

J, C?WOWl~O@',, $4 (1972) :327-340 
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TABELLE II, f I. : 

RF-WLRTE. , ~, 

Ergdamin : 0.64 0.75 
Ag,rocla+: 0.45 
Ergo~etiin 

0.52 

Chanodlavin-(I)’ ‘. 
0,30 0.41 
0.04 0.07 

, ‘. I:- . ,, I 

Chroma@gra$htie 
: 

251~ Chromatographie’ +.&den die DC-Kamm& (Schalen der Abmessung 
4.5. ~-FQ x $o’cm’ i&w; ‘8 ‘ti &o 2 3o:cm) mit 60 bhw. ,200 ml des Laufniittelge- 
mischcs’ beschic'kt,' 'das &ht ‘IT&&~ !als’ dreinial ‘und’ nur an eheti,, ?;a2 &wekd& 
tiiir;iii;’ IX ‘Laufstrecke betrug bei Durchfilhrurig :der ‘Messreilien und tiur &stung der 

._ 
Adsorbkntien 13 ‘cm, ftir. die Ermittlung der Plattengr&& IO cm; Die Ch’romato- 
graphic ~;&olgte 'bei' ‘Kammers&ttigung und Zimm-ertemperatur (2i” -& 5”). ’ 

Die folgenden DC-Systeme wurden verwendet : (I)“’ Chloroform-Methanol 
(17:3)‘(Lit. IO) und (II) Chloroform-Methanol (4x) (Lit. 15). 

Die Rp-Werte auf Kieselgel G (Laufstrecke 13 cm) werden in *abelle. II ZI& 
sammengefasst. 

..: , ,._..,, ‘,,. 
n/i&&yag~ der AIkaloid&& 

8 

; 

:, ;Ergo$amin’ und, &gdm&& konxitcn ,auf t,dkn 
, 

l&trocken,en : Platten. durch 
ihre Pluorescenk’ ‘im ‘UV-Licht markiert werden. Die Lokalisieruig der Agroclavin- 
und Chanoclavinzonen erfolgte mittels Leitchromatogramm (Randfleck), Aas’ durch 
Besprtihen mit Dragendorff- oder Perchlors&ure-Reagens unter gleichzeitigem Schutz 
der Alkaloidzonen vor der Einwirkung .des, Sprtihreagens (Abdecken ,mit einer. Glas-, 
Platte) nachgewiesen wurde. Bei den Clatiinalkaloiden schabten wir besonders breite 
B&nder ab, urn such bei mijglicher’~~-‘~erschiebung gegentiber der Rand&e ‘das 
Alkaloid quantitativ zu erfassen. Nachfolgendes Besprlihen der ganzen Platte ,diente 
als Kontrolle, 

S$wtihveugensvzach Drugesdovfllfi. Die’folgenden Lasungenwurden verwendet : Lijl 
sung A-4 g Bi(NO,),, gel&t in, 96 g. 10% lw&sriger Sorbitl8sung;’ L&ung R--~.o?/~ 
Na J-L&sung; LiSsung 'C--zoo/d : WeinstiureliSsung. Die Lgsungen ‘A, B und C werden 
getrennt und vor Licht geschtitxt aufbewahrt. Vor dem Gebrauch wird zu 2 ml Lij- 
sung B I ml Lasung A gegeben und mit Ldsung C auf 50 ml verdtinnt. 

,?erc~lqvslizcve-Rcagens 17. Die Zusammensetzung des Reagens war ‘wie ’ folgt : 

5 ml! 'P&hlors&.&, 2 d’lo.og’ ‘%PeCl, 06’ Hi0 und ‘Dest., ;Wasser ad 100 ml. 
.: ,I 

Eliiji~~deucQlkaioidrblttn (’ 1 I” ,I., ,a ,, i 

:!i:) ,,: 

: ; ,‘, ‘, 

Diexim UV-Licht’ oder duich Leitchromatogramm iokalisiertcn’Aikaloidz,olian 
wiirclen’,‘mitt~~s’ Spat&l ’ und’.R&erklinge von’der DCrPlatte’ abgeschabt; ,auf Perga- 
m&t$ap&? ’ &&m&it:‘: l+a’ ‘q&&liv ’ iui’ ’ Elution: iti’ 16 ml_S~~liffrea~ensgllskr 

~l.%r”fluh~z’~” lb@. ;$’ inl, id&s:; jewefligen : Elutionsmittkls (vgli S. ~&$~a&genommen 
Kliiens,‘;VT:wurde’ w&hretid .I& ‘min:. h&ufig :’ &$chUttel~. ’ AAh&hlieC&ii’d ‘erfolgte die 
Zugabo, $9~ ,:e!rh‘l:.PiDir;le~hyl~i~~~~~~ald~~~d~~~age~~~ ’ (Lit-i ’ 18) $,ind’Tn$ch “wei-’ 

.I>, .;: :,‘;;” ? ! .( (3,; 
,, ‘* ., Zisarnin’cnsdt~ukg:! 6;; g’~~Dimcthylaminobknzaldchld; 65 ‘&I cone, k 

.; .‘T[,j, ‘1.; 

ad iqo q&rind 0:x5 ml,~o%~ F&&-G H&).]4~sung,~ ‘;.: ,. 1 ‘(I., ..” 0’ ” 
id,, ‘dcst Waascr 

‘3 .*. *j’ 
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tercn IO min die Zentrifugation (7 min bei 4000 U/min). Bei Verwendung von 
0.x N H,SO,(III) als ‘Eluens wurde die Trcnnung vom Adsorbens durch Filtration 
mittels Glasiiltcrtiegel G4 (Allilmsches-Rohr) vorgenommen. 

Bei Verfahren V eluierten wir die Alkaloide aus ,dem Sorbens durch x5-min 
Schtitteln mit 10 ml des organischen LiSsungsmittelgemisches, filtrierten danach un- 
ter Eisktihlung tiber einen G4-Piltertiegel und engten 7 ml des Filtrats vorsichtig im 
Vakuum zur Troc.kne ein. Mit diesem Rtickstand erfolgte die Gehaltsbestimmung, 
indem mit z ml 1% Weinsaurel8sung und 4 ml Farbreagens aufgenommen wurde; 

, r. ’ 

Photomztrische BeSnmuvg 
,’ ,, &I? ‘Ermittlung der Extinktionen bedienten wir uns des, Spezialkolorimeters 

“Spekol”, ,VEB Carl Zeiss, Jena (Wellenlangc: 615 nm ftir’ Ergotamin und Ergome- 
ti-in; 585 nm fur’ Agroclavin und Chanoclavin), Zur IIerstellung der BlindlBsungen 
fardie photometrische Bestimmung wurdcn etwa gleich grosse ,alkaloidfreie Zonen 
des Adsorptionsmittels analog behandelt. 

Berechmng der Alkaloidwerte 
Der Berechnung, der Alkaloidwerte wurden Eichkurven der, einzelnen, Alkaloide 

zugrunde gelegt, aus denen die Paktoren (f), entsprechcnd ,ug/ml bei Extinktion = 
1.0, entnommen wbrden konnten : Ergotamin, 106.5 ; Ergometrin, ,595 ; Agroclavin, 
37,g; Chanoclavin, 402. 

Somit ergab sich ftir die ‘Beredhnung des bg-GehaIts der Alkaloide (G) in ‘den 
Testlijsungen und Alkaloidbgndern folgende Formel : 

G =&&V-f 
wobei 

E = gemessene Extinktion ; 

a = Schichtdicke : 

Y 

= Verdtinnung ; 

=G. Berechnungsfaktoren (so.). 

Zur Ermittlung.der Vergleichswerte ftir die Berechnung dosierten wir zu jeder 
.Messreihe drei Proben gleicher Konzentration. mit ,der ’ 'AglaLMikrometer-S&ritze" in 
Reagensglgser,’ gaben nach, cAbdunsten. des L&sungsmittels ‘i ml., des betrefenden 
Elutionsmittels und .j 4 .ml des Ivan ;Ur,k-Reagens 1s hinzu und :bestimmten die Ex- 
tinktion. Das arithmetische. ,Mittel der erhaltenen, Werte wurde’ alsm aufgetragene 
Xonzentration (“wahrer Wert”) : ‘angenomnieri ; und der Berechnung ! als ~00% .’ zu- 
gmnde g&gt;, ,. ’ ., ,, ., : s , 3 : ., I i ; . : : : ‘: c: ( 

d ,. ‘2’ Die Ermittlung des VergIeichswertes far, Elutionsverfahren~V:erfolgte nach dem 
Aufnehmen der I?robe:mit 2 ml r”~~WeinsSiurel&sring~und~4 ml Farbreagens., 

,..r, ‘,‘I i (1 ‘, ,,.:I I, : .t,; , ,m.:“, Il ,, : : >, : 

BcrechnzclzgdevStvcuzcltgsmasse *,,’ ,O ,. ,, ;, .,;t it,.: 1: ,...).: ,;,,,“J, :. I ‘j, “,. 

‘I: ,’ , Die Standardabweichungen w,ur$en nach den ‘fiblichen Grundligen ,errech- 
net’?. Als Standardabweichung des Mittelwcrteszuaufgetragener Konzentration (%) 
wurdefolgendeBerechnun~durchgeftihrt.:, .: :’ t’ ,‘,:~. ::, !L I.;‘.’ ,’ ::, ‘9.; ‘:,’ ,1 

s '160 
,',-I,. ,!‘<.: x ,e,', , : i " ,, 

I ; ,,y : - 1/(~): ",ld ,,, ,,".;!,.. , ,,? ,:: < ; ;Lj:(:! :! / :,-I$' 'L , " in ,' ;; 4 ,:, ,,L'i:.~;i~- " 

J' 

'1, ~hk'ott2~tO~i,, 64'(+);i~'3,2'9340 
_’ 
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wobei 
S = 

9% = 

X= 

Standardabweichung ; 
Zahl der Messungen: 
aufgetragene Konzentration. 

ERGEBNISSE UND DISKUSSION 

Aacswedung dcr Vorversuche 
Ei@zcss der Platlangriisse. Zur Festlegung der gtinstigsten Arbeitsbedingungen 

fur die Serienanalysen war es erforderlich, den Einfluss des Formats der DC-Platte 
auf die quantitative Rtickgewinnung zu iiberprtifen. Hierzu trugen wir eine metha- 
noliscbe ErgotamintartratlBsung im Konzentrationsbereich von 35-80 pg Alkaloid 
auf kleine (kP) ‘bzw, grosse (gP) Kieselgel G-Platten ,tiber nahezu die ganze Platten- 
breite,auf und entwickelten im Flieqsmittelsystem I. +r Elution diente clas Gemisch 
Methanol-Eisessig-Wasser (2 : I : 2). 

TABELLE III 

EINPLUSS DER LAUPSTRECKE AUF DIE PRO%. @CKGEWINNUNG DBS ERGOTAMINS AUS DEM ADSOR- 
BENS NACH’ CHROMATOGRAPHJE AUF @? 

Die Tabclle’tirde nach Arbeitsweise I3 (vgl. s. 329) krstellt. Da. die mit lcl? erhaltcncn Ergcbnkkc 
die gleichen’ Tendenzen. aufweiscri, wurdc hicr auf ihre ,Wieder&nbc vsrzichtct. 

ryll 
Laufshecke Aufgclvagenc Gefundcne AZkalpid-lionc. 
(cm) ‘A Zlraloid- Konz. 

fclg) CM?.) (y/J 
_- 

0 a 49.62 49.42 99.6 
b 95&5 95.42 99.5 

9 a 49.62 48.67 #3,x 
b 95.85 94.57 QS*4 

=3 a 49.62 46.30 93*I 
b 95.85 92.88 96.9 

20 51 49.62 45.48 91.7 
b I oqjo 100.86 94*7 

--- _-.- 
,,’ ‘. ‘. 

I :Wie angenommen, lagen ,‘die mittleren gemessenen Konzentrationen auf gP 
niedriger’:als auf kP. Bei .der,Chromatographie auf erstererrwar eine breitere Front zu 
dur chlaufen und somit musste das Alkaloid such aus einer grosseren Adsorbensmenge 
zurtickgewonnen werden. Demnach e&l&en. sich die Diskrepanzen offensichtlich aus 
einer;, wenn aucb geringen, irreversiblen fAdsorption des Alkaloids am Kieselgel. ,Bei 
den weiteren Versuchen arbeiteten wir zwar auf grossen Platten, versuclzten jedoch, 
der in diesem. ~Vorversuch~ gewonnenen : Erkenntnis durch Konzentrierung. der aufge- 
tragenen Testltisung auf mijglichst geringe Bandlflnge. ‘Rechnung, zu tragen; ” ! ,’ 

“, BhgZ~ss dev,Lawfstveclce. Die Oberprtifung, inwieweit die Laufstrecke auf die wie- 
dergefundene Alkaloi$konzentration,von Einfluss ist, scl$en.auf Grund der diesbeztig- 
l&h I unterscliied$chen ,Angaben in der. ,Literatur und, deroben getroffenen .Aussagen 
erfo$lerlich.~ +usserdem, war zu bedenken,. dass bei Cbromatographie eines :Alkaloid- 
gemrsches die Einzelalkaloide entsprechend ihrer. Wanderungsgeschwindigkeit unter- 
schiedlichi’ Sfrecken durchlaufen, 2; 

Auf gP wurden’ verschiedene’ Volumina ‘der Ergotaminliisung dosiert :‘und die 
,‘,’ .I , 

J-. ,V~y.“‘y;.; 64 (?,97?) 3?.7-34? 
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TABELLE %V 
QUANTITATIVE D~NNSCHICHTCIlROMhTOCRhPHlE VON ERGOTAMIN 

Elucns I : Methanol-Eiscssig-Wasser (2 : I : 2). Adsorbens : Kicselgcl G. 

A vbeitsweise A Arbeitsweisc B 
- --- 

a b c a b c d - 
---._ --- 

Aufgctragenc Konzentra- 
tion (pg) 44.73 80.94 10650 55*=5 75.61 87.33 127.16 

Gcmcssenc Konzentration~ 
(P6) 32.71 59.96 82.22 42.49 69.42 84.63 118.43 

Gemcsscnc Konzcntrationn (‘s/o) 73.1 74.1 77.2 94.1 91.8 96.9’ 93.1 
Stanclardabwcichung (pg) I *go 2.41 I .68 1.42 3.63 1.76’ 5.01 
Standardibwcichung dcs 

Mittclwcrtcs (pg) 0.60 0.76 0.53 0.44 1.15 0.56 1.59 
Relative Stanclarclabwcichung 

clcs Mittclwcrtes (o/o) 1.83 1.26 0.64 1.03 1.65 0.66 1.34 
Stanclardabwcichung cles 

Mittelwertes zu aufgc- 
tragcner Konzcntration (%) 1.34 0.93 0.49 0.97 1.52 0.64 I .25 

Durchschnittlich gemesscne 
Konzcntration (y-) 74.8 94.4 

-- 

a Mittclwert aus xehn Bcstimmungcn. 

Laufstrecken o cm (also ohne Chro’matographio), 9 cm, 13 cm’ und 20 cm 
(Kieselgel G, Fliessmittel I, Bandltinge 2-6 cm). 

Tabelle III zeigt eine Tendenz zu verminderten Werten proportional 
Bngeren Laufstrecke. Ebenfalls ohne chromatographische Entwickluxig 

getestet 

zu’ einer 
wurden 

mittlere Ergotamin- und Ergometrinkonzentrationen (78.8 pg bzw. 67.8 ,ug) mit 
Eluens IV aus Kieselgel G eluiert und ergaben mit 87.8% bzw. 83.8% vergleichsweise 
h6here Werte als nach Chromatogrsphie (Tabelle\VII).. Fiir unsere weiteren Versuche 
chromatographierten wir einheitlich i_iber eine Laufstrecke von 13 cm. 
Ei~~jJuss der Adsovbentien. Des weiteren sollte gekl&rt werden, in welcher Weise ‘die 
einzelnen’ Adsorbentien-es wurden Kieselgel G und I-I, Aluminiumoxid D und G 
getestet-die Elution des Alkaloids becinflussen (methanolische Ergotamintartrat- 
ltisung, Randl&nge 2-6 cm, Laufstrecke 13 cm, Fliessmittelsystem I). Die uberprii- 

TABELLE V 
QUANTITATIVE Pi)NNSCHIC,HTCHROMA\TOGRAPHIR VON RHoOMRTRIN 
Elucns ,I : Methanol-Eisessig-Wasser (2 : I : 2). hdsorbcns : Kicselgcl G. 

a b c 

Aufgetragcno Konzcntrstlon (pg) 
Gomcssenc Konzentrationn (pg) 
Gomcsscno Konzentration” (%) 
Standardabweichung (pg) 
Standardabwoichung dcs Mittclwcrtcs (pg) 
Relative Standarclabwoichung clcs Mittclwertcs (%) 
Standardabw&hu,ng clcs Mittolwcrtes au aufgetrsgcner 

Kqnzcntration (%) 

Durchschnittlich ,gcmcsscnc Konzcntration (%) 

30.94 
24.51 
79.3 
2.66 
0.84 
3.42 

2.71 

55.oo 
46.00 
83.6 
2.30 
0.72. 
1.56 

.73#78 
63.43 
86,o 
:3-57 

1.12 

1.76 

1.30 , ,141 

83.0 . 

* Mittolwcrt aus zchn Bestimmungcn. .! 

J:CkYornato~Y., 64’(1972) 327-340 
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TABELLE VI 

QUANTITATIVE D~NNSCHICHTCHROMhTOGRAFNIE VON ERGOTAMIN, ERGOMETRIN UND CHANOCLAVIN 

Elwens II : Methanol-Wasser-Weinslure (40 : Go : I). Adsorbens : I~icsolgol G. 

EvgotamiH EErgom.ctrin Clranoclavin 

a b a b " G a b c 

Awfgetragenc Konzentration 
(c&g) 70.29 I 10.7G 26.18 

Gemessenc Konzentration* ‘(pg) 56.93 
70.70 97.58 14.11 42143 , 59*56 

89.94 2196 59.02 Gemessene Konzentrationa (%) 8 I .o 81.23 11.51 35~00 81.2 

StandardabweiChung (pg) 6.82 

83.9 83.5 83.2 81.6 

I*12 Standardabwekhung des ’ 8.79 I.95 ,I.24 o-73 82,s 2159 

$;:6 
. 

I.00 

Mittclwertes ‘(kg) 2.15 Relative Standardabweichung 2.78 0.36 0.62 0.39 0.23 0,81 0.32 

des Mittclweties (“/“) 3.77 3.09 
Standardabweichung des 

1.63 I .b5 0.48 I.99 2,31 0.60 

Mittelwortes ‘iu aufgctra- 
gencr Konzcntration (%) 3.05 2.50 I.37 0.87 0.40 1.63 r,go 0153 

Durchschnittlich .gemcsscne 
Koneentration (%) 81.1 83.5 84.1 

--- 
0, Mittelwert aus zehn Bestimmungen. 

fungen ergaben kei.ne signifikanten Unterschiede zwischen den eingesetzten Sorp- 
tionsmitteln, so dass hier auf eine tabellarische ,Wiedergabe der in.den Vorversuchen 
ermittelten Werte verzichtet werden kann. Gute .Vergleiche zwischen 1Cieselgel.G und 
Aluminiumoxid G in den Serienanalysen mit Eluens IV gestatten die Tabellen VII 
und VIII. Deutliche Unterschiede bei Ver.wendung von Aluminiumoxid G gegentiber 
,,,. ‘, .:.. 

TABBLLE VII ,, 

QUANTITATIVR~DCtNNSCHICHTCHROMATOGkhPHiR VON’BRGOTAMIN, ERGOtiETRIN UND CIZ’ANOCLAVIN 

Eluens IV : Ithanolischc Schwefelstlure. ,Acisorbcns: Kicsclgcl G. 

, 

, : 

ihgoffmin : , ’ Evgometr~n CAanocZavin 

a -.& ,. ‘a b c a b 
7 . 

Aufgetrigend ‘Konsen- ” 
tration (pg) 62.62 

Gemessene Kontentra- 
tion@ (pg) 

Gemessene Konaentration* 
43.69 

II7,15 27.30 

9o*o9 20.35 

” 76.9 74.7 
6.04 I.42 

I.91 0.44 

2.12 2.16 

79173 103.5 28.50 53.85 
. 

62.74 go.08 24.00 48.06 

78.7 87.3 84.1’ 89.2 
1.82 4.15 I .GG 3.89 

0.57 1.31 0.52 1.23 . .’ 

(%I ‘69.8 
Standardabweichung (pg) 
Standardabwcichunn des 

3.40 

Mittelwertea (pg) - 1.07 
Relative Standardabwei- ’ ’ 

chung dds Mittelwertes 
(%).: ‘, ’ 2.44 

Standardabweichung dcs * 
” ~Mittelwertcs zu auf- 

getrsigcnor Konzentra- 
tion (%) 1.70 

Durchschnittlich gemes- 
acne Konzontration (%) 

1.62 I.GI 

73.4 

1.13 1.45 2.16 ’ 2.55 

I. ‘, 

O.iI 1.26 1.82 2.38’ 

80.2 86.7 

8 Mittolwcrt aus zchn Bcstimmungen. 

j, Ck~omaCogr.,, 64 (1972) 327-340 
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TAUELLE VIII I” 

QUhNTIThTIVTr, D~NNSCHICHTCHROMATOGRAI’HIE VON ERGOTAMIN UND ERGOMETRIN 

Elucns IV : Bthanolischc Schwcfelstlurc. Adsorbens: hluminiumoxid G. 

Etgolamin 

a b 

l&gomclvin 

a’ b c 

23.80 58.31 93.77 
18.70 48091 83*77 
79.0, 83.9 89.3 

I.96 5.26 3.05 
: 
o’.G2 I.66 o.gG 

Aufgctragcne Kokentration (pg) 74-97 94.99 
Gemesscne Konzcntrationa (pg) 48.94 
Gemesscne Konzentrationa (%) . * 65.3 

g:‘T,8 

Standqxlabweichung (pg) 
Standardsbweicl~ung dcs Mittel-’ 

4.97 4.03 

wertes (pg) 1-57 r,zg 

Relative Stsndard+bweichung dcs 
Mittelwcrtcs (%) 3.20 r,G5 

Stanclarclabweichung clea’~ittel- 
wertes zu aufgetragener Ken- 
zentration, (Oh) 2.09 1135 

Durclrschnittlich gemcsscnc Icon- 
zcntrstion (Oh) ‘73.7 84.0 

3.31 3.39 I.II(. 

2.60 2.84 1.02 

R Mittelwert aus zchn Bestimmungcn. I ‘, .’ 
I 

Kieselgel G traten, jedqch z.T. in den Messreihen $er Elut,ipnsverfahren II (bier 
konnten aus Aldminiumoxid Fur 63; 1% bei eine: aufgettagetien Ergotaminkonzen- 
tration von 77.j ,ug wiedergewonnen werderi, vgl. demgegentiber Tabelle VI) und 
Eluens III (unten) zutage. ,: _ 

Azcszver(wg dev S&enanabyseA 
I 

’ I 

Rei der ztisammenfassende! Beurteilung per ftinf iiberprtiften Elutionsver- 
fahren zur quari*itativen Erfassung von Muttetkornalkaloiden mittels DC sind die 
Eluentien III und IV (Fuf eine tabellarische Wiedergabe 1 wurde bier verzichtet) als 
nicht geeignet fti? exakt? l$estimmungen zu bewe&en, ‘w$.ihrend die Eluentien I, II 
und IV (Tabellen IV-VIII) als durchaus eins&zbar zu kennzeichnen sind. 

EZz~ens III, Obwol$ bei Elutionsverfahren III, (0.1 y SchwefelsQure) von vorn- 
herein keine befriedigenden ‘Ergebnisse zu erwarten waren,. bezogen wir es in unsere 
uberprtifungen &ini uin den wesentlichsten Literaturafighberi: gerecht zu werden. 

Die Elutisn von Ergotamin, Ergomet& und Chanoclavin ergab trotz aufge- 
tragener Alkaloidkonzentratiqnen. im giinstigsten Konzentr$ionsbereich nur sehr 
niedrige Werte (z$.~~/~, 32.5%; 64.Go/o)1 ,Da Chanqclavin zu, einem wesentlich hi)heren 
Anteil als die beiden anderen Alkaloide eluiert wurde,‘:isF ,&ls, Ursache der geringen 
quantitativen Erfaisung an die unterschiedliche Ldsli&ke@ der Alkaloide verschie- 
nenen Typs im Eluens zu denken. Ausserdem envies sichhier+i die Iiiickgewinnungs- 
quote als im be!ondeTen &I,asse ~09 Adsorbens abh&&$ So ertiittelten wir bei 
Chromatographi$ des Ergotamins auf Aluminiumoxid G nahezb die,doppelte mittlere 
Konzentration gegenti&,i Kiesplgel G; (~a. I y. gegentiber &.I%) . Die Streuungsmasse 
der Aluminiumokidsetie !ieg&n:illerdings atisserordeni;lidh hoc& Sirnit ist die Elution 
mit 0.1, N Schw~felslure -insgesamt als ‘ungeeignet z& be&%eiJen;!: Neben der ausge- 
priigten +kaloidsp+fit%t hi@ht,lich der L&lichke$ ;erbtingt, die!es Verfabren 
weder Wertein.akzeptabelen Gqessenordnungen noch &t Tep+duzierbare Ergebnisse. 
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Im Hinblick auf die unbefriedigenden Resultate war auf Verswhe mit Alkaloidge- 
mischen zu versichten. 

Eluevcs V, Am Beispiel des Ergotamins (75 ,ug) wurden, zunachst, die L&sungs- 
mittelgemische Methylenchlorid-Methanol (g :I) (Lit, 2)) Aceton-Chloroform (2 :I) 

(Lit. 12) und Chloroform-Methanol (I :I) (Lit. 13) auf ihre %ahigkeit zur Elution. des 
Alkaloids aus dem Sorptionsmittel untersucht. Das letztgenannte Eluens erwies sich 
als den anderen tiberlegen. ‘, 

Die mit Eluens V (Chloroform-Methanol (I :I)) erhaltenen Ergebnisse (durchl 
schnittlich gemessene Konzentration : Ergotamin = 62.6% ; ,Ergometrin = 76.9% ; 

Chanoclavin = 59.3%) sind nur bedingt mit den Ergebnissen der: folgenden als 
giinstig beurteilten Verfahren vergleichbar. Besonders auffallig ist eine Verminderung 
der Rtickgewinnungsquote im Konzentrationsbereich van, etwa 100 pg,, wahrend bei 
den Verfahren I, II und IV ein linearer Anstieg. entsprechend der aufgetragenen 
Konzentration konstatiert werden kann (s; unten). ‘Bei den Versuchen mit den Al- 
kaloidgemischen (Tabelle IX) zeigen sich jedoch .vergleichbare Beziehungeli der drei 
Alkaloidzonen unterelnander. 

Bei Elutionsverfahren V ist ein verfahrenbedingter Alkaloidverlust ,von an- 
nghrend ZOQ/~ einzukalkulieren, wie Vergleichsanalysen belegen. Wird eine Probe der 
Alkaloidltisung in einem Reagensglas mit IO ml Eluens V versetzt,. die L&sung durch 
eine G4-Glasfritte gezogen und mit 7 ml des Filtrats in, Analogie zu den Angaben im 
EXPERIMENTELLEN TEIL die Gehalsbestimmung durchgeftihrt, so .ergeben sich 92.6% 
der vorgelegten Alkaloidkonzentration (Verluste also durch die Filtration und das Ab- 
pipettieren eines bestimmten Lijsungsmittelvolumens). Bringt ‘man die Vergleichs- 
probe dartiber hinaus bereits .auf,eine entsprechende Kieselgelmenge auf; eluiert mit 
10 ml Extraktionsmischung V und verfiihrt weiter .wie unter Ehctiovt der AZlzaZoid- 
zomn fur die Serienanalysen angegeben, so resultieren nur 8~.4(‘,?,?~ derzu erwartenden 
Konzentration. Der’ Exaktheit und Einheitlichkeit wegen sind fur die Berechnung 
jedoch die auf 100%. aufgetragenes Alkaloid,bezogenen Werte angegeben, ..” ,’ :( 

Zusammenfassend muss die gewtihlte Methodik der Elution mit dem organischen 
Extraktionsmittel als unbefriedigend beurteilt ,werden,: da : sie keine Reproduzier- 
bark&t garantiert undzu viele methodisch bedingte Fehler. einschliesst. Als besonders 
erschwerender Faktor kommt hier die leichte .I?luchtigkeit .der rein organischen Lii- 
sungsmittelmischung hinzu. ‘,’ ::., ,. ! I 

Ehcntie~~l, IZ,usd.ZV. Tabklle X zeigt eine Gcgknhberstellung der drei geeig- 
neten .Verfahren: Eluens I (Methanol-Eisessig-Wasserb (2:,1:2),' II (40% Methanol 
mit I o/o Weinsgure) und IV @thanolische SchwefelsSiure). .I .: ,,,. ,,* 

‘. ‘. < ,,.” ,” 
TABELLIZ X ‘, :, ‘, : . 

GEGXNtiBERSTELLUNG, ,DER ELUPilTIBN I,> 11 UND Iv. (I<IESELGEL G) ’ ! ,, ,a. ,. 
-*- 

Eztceniicn 
.’ .:. : 

DElicJrscJ~niiltlcJ~‘$srnb$s$ire’ A I?zaloidJt&~. (o/b,” ’ 
‘, . .’ .I ,., ,,I :,, 

. . ./,s. ., &rgotamin ,, Evgometrin ! Cka~ocZavin~(~). . 
-- 

I Mothkibl~Eisdssig-Wasscr (2’:1’:2) 54:s * 
8’3,..‘:.‘,: ,j,, Le. “; , .;‘-;‘.;,.:‘. 

II oO/dMothanol mit: 1% Woin&uro :, 81.1 
,b 

‘. 83;5 :’ ,‘. ., 84;~’ I : ‘:.’ ‘1’ I,” 
lv thanolische, Sohwofcls&are i ..,I. ,73.4, : .i:80.2, I. .: .+?f&?.: I,,, ) \ :il , ” ,‘i 

.<: e Ftii Chrrndclavin ’ und’ such’ A@clavin liegen ’ nui Ergebnisso 'mit ‘Arb&swoko ‘13’ vor 
(g2.tJ”~,bzw. 89.4%). ,: ! : .’ : ‘_ ,‘,’ : ,,,: : .,.- :;,, I., ‘1,,,.. 

,f) ,C~f@o~&P’., 64 (,?972) ,327~34!’ I 
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Diese Eluentien be’sitzen ausreichende Anwendungsbreite ~innerhalb der ein- 
zelnen Alkalpidtypen und bei Alkaloidmischungen und liefern unter konstantcn 
Arbeitsb’edingungen reproduzierbare :Ergebnisse (Tabellen IV-VII I). Beim,Vergleich 
der in. den Messreihen fiir ein Alkaloid nach dem jeweiligen Verfahren~ erstellten 
Mittelwerto (&Test) ergeben sich keine signifikanten Unterschiede. Die Streuung der 
verglichenen Serien, ‘als Mass;’ fiir die Genauigkeit (F-Test = Vergleich ,der Stan- 
dardabweichungen), erweist sich als abhgngig von der aufgetragenen ,Konzentration, 
Im’hbheren Konzentrationsbereich werden genauere Werte erzielt. 

Fiir die& drei Verfahren besteht im gut messbaren ExtinktionsbereichLineari- 
t&t zwischen ’ der aufgetragenen und wiedergefundenen Alkaloidkonzentration, Die 
proz; Rtickgewinnung stei& im allgemeinen proportional zur applizierten Alkaloid- 
konzentration ‘an. Beim Vergleich der durchschnittlich gemessenen Konzentratio- 
nen (%) :der drei Alkaloide wird ein Anstieg der, Werte vom ,Ergotamin tiber Ergome- 
trin zum Chanoclavin,deutlich; also .ein Zusammenhang zwischen Rp-Wert :bzw. Lauf- 
strecke und. der proz; Rtickgewinnung. Bei der Auswertutig aer Alkaloidmischtingen 
ergibt sich, class die mittleren gemessenen Konzentrationen recht gut mid den Er- 
gebnissen’ der, .Einzelalkaloidserien im Einklang stehen’ (insbesondere bei Verstich I). 

Die proz.’ Aufschltisselung in die Einzelalkaloidd ergibt ,hier .jedoch ,nicht die vorher 
beschriebenen Propo3tionen)‘sonder-n ‘generell ,verh&ltnism$issig niedrige Ergometrin- 
werte,’ Somit ,ist es also’ nicht :gleiclibedeutend, ‘ob Einzelalkaloide’ oder Alkaloidge- 
mische ,zur quantitativen DC vorliegen. : 

,. ,. 

. . ;.: _ . : I, , . : ,., 

sc;licis.o19evztihgen;. Gs ,. : 

‘, : / 

, / ;- .,,, ,.’ ., ..’ ,. 

: Sehr viele Faktoren, vermijgen die DC, Ergebnisse. zu beeinflussen, von ddnen 
einige’ in .den Vorve’rsucben, tiberpr$.ift wurden (Laufstrecke, Plattengrijsie,: *Adsor- 
bentfen) ; ‘Wierzu kommen die Dosiergenauigkeit der ,jeweils verwendeten Auftrage- 
gertitd sowie die Auftragevorrichtung. tiberliaupt, die zur Rerstellirrig der ,TestlBsung 
ei.ngesetzten Ltisungsmittel und das Chromatographiersystem, ,Weiterhin sind ,Krite- 
rieri, ‘, die ,die Chromato@aphie ,allgemein’ beeintrtiohtigen, wie’ Beschichtung der 
Platten; :das, Aktivieren, Licht-, Luft- und Temperatureinwirkung (such i in ,,‘AnbeA 
trachtevtl.: ‘Isomerisiertingen) zu bedenken. Mithin ist es ,auch nichf ‘ang&ngigi, die 
Platten~mit den; Alkaloiden,vor oder nach der Chromatographie ltitigere &it im wLicl~t 
und in der Laborluft aufzubewahren. Schliesslich muss die Messgenauigkeit ,des Ger&tes 
ftir : die, ,photometrische! B‘estimmung’ in Betracht gezogen werden. ‘Eigkne Versuche 
ergaben; {bei ‘Konzentrationen, die zu ,Extinktionen <’ 0.15 ftihrten; keine .auswdrt; 
baren Ergebnisse. ,‘,,’ : I,,,, ,, .‘I ,‘. . 

Im Zusammenhang mit der aufgetragenen Alkaloidkonzentration stehen ‘die 
L8nge und Breite des Alkaloidbandes auf der Platte und die zur Messung voriiegende 
Verdtinnung dcr Alkaloidl6sung. ‘Van R~DYZR’ und ,.Mitarb.o wurde diet ,Menge des 
Elutionsm$tels .entsprechend der jetieils zu ,e,xtrahierenden Alkaloidmenge gevariiert, 
urn Extinktionswerte im gQnstigen Messbereich zu erhalten und ein Verdtinnen der 
blauen RarblBsung zu utigeben: Unserei” Meinung nach ist jedoch das zur Elution 
eingesetzte L6sungsmittelvolumen ebenfalla ypri Einfluss auf ;die: ,Ergebnisse. I ,$Vir 
eluierten daher grundsitzlich mit 2 ml Eluens und arbeiteten in einem gutmessbaren 
Konzentrationsbereich. Bei der Chromatographie von Alkiloidririsdhungen”dlir;ft~n 
sehr 1 hohe.. Einzelalkaloidkonzentrationen ohnehin die, einwandfreie Trennung und 
exakte Erfassung durch Bildung grosser Flecke bzw. breiter Zonen erschtverei%‘.Die 
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Tatsache, dass wir mit Ltjsungen konstanter Konzentrationen arbeiteten und somit 
das aufzutragencle Liisungsmittelvolumen mit der aufzutragenden Alkaloidkonzen- 
tration steigern mussten, ftihrte zwangslgufig zu langen B&ndern So verwendeten wir 
zehn Platten ftir eine Serie, die”~~vuleils.,nur.mit einer Probe belastet waren, was sich 
nicht nur auf ‘die wiederge,fundene, Alkaloidmenge, sondern vor allem such .auf die 
Streuungsmasse auswirken musste. Icier liegen Ursachen l ftir die in vorliegender 
Arbeit vergleichbar niedrigen, Werte*, in Gege&berstellpng zu den Ergdbnissen’ von 
RYDER und Mitarb.0 Diese Aussagen uxitkrstreichen ,den’ Einfluss der individuellen 
Arbeitsbeclingungen auf die Ergebnisse der quantitativen DC. Es kann daraus ge- 
schlussfolgert werden, dass eine Bestimmungsmethode mittels DC wohl kauin; als 
Absolutmethode auszuweisen und ein direktervergleich eines von zwei verschiedenen 
Autoren durchgeftihrten Verfahrens nur schwer mijglich ist. In jedeni Fall empfiehlt 
es sich, die eigene Arbeitsmethodik durch: entsprdchende Eichkurven, festzulegen. 

Unsere breit angelegten uberpriifungen bestatigen, dass einzelne Verfahren der 
quantitativen DC von Mutterkornalkaloiden bei Reachtung aller vorher erw5hnten 
Kriterien durchaus , verlassliche ,Ergebnisse erwarten lassen. IIierftir scheinen sic11 
besonders wtissrig-alkoholische (Methanol oder Athanol) Extraktionsmittel zu eig- 
nen, denen orginische oder anbrganische S&ireh, wie’ Weins%rre, Essigsgure und 
SchwefelsLure, zugeftigt sein mtissen. Unabhangig von den in.,der Literatur beschrie- 
benen Verfahren fiihrten wir dartiber hinaus orientierende Versuche durch, wobei sich 
eine Mischung, die 1.8% Salzsaure (Methanol-Wasser, I : I, und 1.8% Salzs&ure, 
37%) enthielt, besonders bew&hrte. Mit diesem Eluens erzielten wit auf kleinen DC- 
Platten bei Laufstrecken zwischen 8-15 cm Ergotaminkonzentrationen von 86.9% 
(Kieselgel G), 83.4% (Kieselgel II) und 87.4% (Aluminiumoxid D). 
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wir Frau W. WAASLER und Frau cand. pharm. II. SCWR~DER. 

ZUSAMMENFASSUNG 

Es wurden Verfahren zur quantitativen Erfassung von Mutterkornalkaloiden 
vom Peptid-, Alkanolamid- und Clavintyp (Ergotamin, Ergometrin, Chanoclavin-(I) 
sowie entsprechende Alkaloidmischungen) mittels Dtinnschichtchromatographie 
tiberprtift, Nach Extraktion der Alkaloide aus den Trageradsorbentien (Kieselgel und 
Aluminiumoxid) erfdlgte die photometrische Bestimmung. Von ftinf in Serienanalysen 
erprobten Elutionsmitteln erwiesen sic11 drei als ‘geeignet, Die Ergebnisse wurden 
statistisch ausgewertet. Die quantitative Rtickgewinnung erwies sich als abhtingig 
von verschiedenen Kriterien, so vorrder Laufstrecke und dem Rp-Wert des Einzel- 
alkaloids, von der L&nge und Breite des chromatographierten Alkaloidbandes, von 
der Konzentration der applizierten Alkaloidlijsung; von der Art und Weise des Auf- 
tragens, teilweise vom Adsorbens sowie von zahlreichen die Diinnschichtchromato- 
‘graphic allgemein beeintr&chtigenders Faktoren, Eine Abhgngigkeit vom Typ des 
Alkaloids ist weitgehenil auszuschliessen, nicht jedochder Einfluss der individuellen 
Arbeitsbedingungeti, .I. ,. 

l Die’VcrwencIung dcr Sslze dcs Ergot~mins uncl Ergomot& wirke sich nicht nkhteilig 
auf clic Gcnnuiglteit dor Bcstimmungcn aus,. wio Vcrglcichsnnalyscn bqicsen. 
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