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Roquefortin und PR Toxin sind Metaboliten von Perriciliizmz roqueforti’-‘. 
Wghrend Roquefortin grtisstenteiis im Piizmycei iokaiisiert bieibt, wird PR Totin 
iiberwiegend in die KuituriGsung ausgeschieden a_ In Edeipiizklse wurde Roquefortin 
in Konzentrationen bis zu 6.8 ppm nach_gewiesen’; iiber das Vorkommen von PR 
Toxin in K&e gibt es bisher keine positiven Befunde. 

Die semiquantitative Bestimmun_g dieser Substanzen erf&t derzeit nach 

Chioroformextraktion und nach diinnschichtchromatogaphischer (DC) Auftrennun: 
durch visueiien Vergieich der Farbintensitaten der mit H2S04 sichtbar gemachten 
Flscke mit denen bekannter Referenzkonzentrationen. 

Nachfolgend wird eine Methode beschrieben, die quantitative Analysen heider 
Substanzen auf der Diinnschichtpiatte ohne Derivatisierung und Empfindiichkeits- 
verlust eriaubt. 

MATERIAL UND METHODEN 

Roqzrefortin md PR Tosilz 
Roquefortin und PR Toxin wurden nach Scott et al.-’ aus Piizmycei bzli. 

Kuituridsung von P. roqzteforti isoiiert. Referenzsubstanzen erhieiten wir danhns- 
werterweise von Dr. P. M. Scott (Health and Welfare, Ottawa, Canada) und Dr. S. 
Moreau (Institut National de la Sante et de la Recherche Medicale, Viiieneuve-d’Ascq. 
Frankreich). 

Die Konzentrationen dieser Verbindungen in Liisung wurden aus den be- 
kannten Daten fiir Moiekuiargewicht und Extinktionskoeffizient ermittelW. 

Diirmsclziclztclzronzato,oraphie 

DC erfoigte auf Kieseigelplatten G 1500 (Schleicher und Schiili, Dassel, I+.R.D.! 
bei einer Trennstrecke von 15 cm aufsteiend fiir Roquefortin in Chloroform-‘4erh% 
nol-28 y< NH,OH (90 : 10: l)‘, fiir PR Toxin in Toiuoi-lithylacetat-Essi@iure i S:4:ii. 
wobei die Platten vor dem Auftragen der Proben 15 min bei 120” behandelt Y xden. 

Spektralderzsitometrische ArzaIwe 
Gemessen lvurde mit einem Zweistrahi-Spektraidensitometer SD 3 ,@ mit 

Funktionsrechner, Fiachschreiber und Integrator (Schoeffei, Westwood, N.J., ! .S.A.). 
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pie quantitative Analyse wurde mittels WiRemissionsmessung durchgefiihrt; dazu 
umde der Messstrahl zun%chst optimal auf einen Fleck von 0.6 pg Roquefortin bzw. 
2.0 ,xg PR Toxin justiert und durch schrittweise Verinderung der WelleGnge die 
Xbsorptionsspektren beider Substanzen auf der Diinnschichtplatte bestimmt. 

Spektralphotometrische Analyse 
Die Messung der W Absorption der Roquefortin- bzw. PR ToxinlGsungen 

sowie die Ermittlung der UV Spcktren mit dem registrierenden Zweistrahl-Photo- 
meter UV 210 A (Shimadzu, Kyoto, Japan) erfolgte in l-cm-Quarzkfivetten. Dazu 
warden 5 /lg Roquefortin bzw. 8 ,ug PR Toxin pro 1 ml Athanol gel&t. 

ERGEBNISSE UND DISKUSSION 

Roquefortin weist nach Scott et aLz in Athanol UV Maxima bei 209, 240 und 
228 nm auf, was mit den eigenen Befunden (207, 240 und 327 nm) iibereinstimmt. In 
Fig. 1 werden die UV Absorptionsspektren in Athanol und nach DC auf der Platte 
dargestellt. Bemerkenswert ist, dass in AthanoI mit 327 nm und auf der. Diimr- 
schichtplatte mit 310 nm die Lagen der Maxima betrlchtlich differieren. Scott et uZ.~ 
beobachteten, dass in 96 % iithanol durch Exposition in Tageslicht das UV Maximum 
eon 328 nach 314 nm verschoben wurde. Nach Aufbewahren im Dunkeln konnte eine 
<okhe VerBnderung nicht festgestellt werden. Eine derartige Verschiebung wurde auf 
fer Dtinnschichtplatte nicht beobachtet. Fiir quantitative Analysen direkt auf der 
Platte (Chloroform-Methanol-28 % NH,OH, 9O:lO:l; R, - 0.4) eigen sich Mes- 
iungen bei 3 10 nm. In Tabelle I werden die Beziehungen zwischen Messdaten und auf- 

ig. 1. \bsorptionss@tt-um ithanolischer Roquefortidiisung (khanol) und eines Roquefortinflecks 
d de Diinnscbichtplatte (DS) nach Chromz?tographie. 



293 

TABELLE I 

BEZIEHWNGEN ZWISCHEN AUFGETRAGENER ROQUEFORTINMENGE 

REMISSION (INTEGRLERTE COUNTS) NACH ABGLEICHUNG GEGEN 

UNTERGRUND 

f = Mittelwert aus jeweils 4 Einzelmessungen; s = Standardabweichung. 
-~ 
Vorgegcbene UV-Remission, 2. = 3IO run 

Roquefortinmenge 
(pg.pro Fieck) s & s s (“6) 

0.009 611 6 10.2 

0.024 105 i 22 21.9 

0.048 237 5 18 7.5 

0.061 328 5 17 5.0 

0.x1 556 5 19 3.4 

0_18? 815 + 39 4.7 

0.242 1021 A 12 

0.454 1769 ; 
1.1 

122 6.9 

0.605 2244 5 138 6.2 

0.908 2890 + 55 1.9 

1.210 3568 2 54 1.5 

2.270 5163 i 53 1.0 
__ -. -- 

NOTES 

UND W 
PLATTE&-- 

getrazener Roquefortinmense dargestellt. Nach_gewiesen wurden durch UV-Remis. 
sion noch 0.02 pg Roquefortin, wahrend nach Sichtbarmachen durch Bespriihsn 
mit 507; H2S0, und anschliessender Behandlun g bei 120” 0.15 pg Roquefortin p- 
funden werden konnte. 

PR Toxin besitzt in %hanolischer L6sung nach Wei et ~1.~ ein UV Ma.ximun 
bei 247, aach eigenen Untersuchungen bei 250 nm. Sobald die sthanolische LBsung 

INTEGR . 
COUNTS 

2000 

EXT. 

Fig. 2. Absorptionsspektrum Hthanolischer PR Toxinlijsung (&hanol) und eines PR Toxir xk~ ad 
der DWnschichtpIatte (DS) nach Chromatographie. 
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UV Licht ausgesetzt wird, entsteht eine breite Bande urn 247 nm und ein neuer Peak 
bei 400 nm; die LGsung wird gelb3. Das Absorptionsspektrum van PR Toxin auf der 
Dtinschichtplatte nach DC und vollstindigem Abdampfen des Laufmittels wird in 

Fig. 2 dem Absorptionsspektrum einer iithano!ischen Liisung gegeniibergesteilt. Das 
auf der Platte ermittelte UV Maximum bei 257.5 nm erscheint gegeniiber dem in 
_&than01 (250 nm), welches mit dem in Chloroform identisch ist, leicht verschoben. 

Fiir quantitative Analysen auf der Dfinnschichtplatte (Toluol-&hylac&at- 
EssigHure, 5 :4: 1; RF w 0.7) eignen sich Messungen bei 257.5 nm. Nach_ Abdecken 
der Kieselgelschicht ist PR Toxin auf der Platte mindestens eine Woche stab& Die 
&ziehungen zwischen chromatographierter PR Toxinmenge und Recorder Signal 
sind in Tabelle IL dargestellt; 0.1 pug kiinnen nachgewiesen werden. Nach Bespriihen 
mit 50% H2SOa und 10 min Inkubation bei 120” lag die Nachweisgrenze des sichtbar 
ewordenen Flecks bei 0.15 pg. 

T.4BELLE II 

BEZIEHUNGEN ZWISCHEN AUFGETRAGENER PR TOXINMENGE UND W-REMIS- 

SION (INTEGRIERTE COUNTS) NACH ABGLEICHUNG GEGEN PLAT-I-ENUNTER- 

GRUND 
.f = Mittelwert aus jeweils 4 Einzelmessungen: s = Standardabweichung. 

Yorgegebene 
PR Toxinnmzge 
f pg pro Fleck) 

0.08 

0.20 
O.$o 
0.67 
1.005 

1.508 
2.01 
3.01 
4.02 

(I V-Remission, j- = 257.5 mn 

_tt f s s (%/o) 

180 & 21 11.8 

397 f 26 6.6 
785 + 56 7.2 

1275 & 69 5.4 
1859 & 61 

2337 & 76 :-: 
2736 & 134 419 ’ 
3350 & 120 3.6 
3955 & 66 1.7 
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