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Die quantitative Bestimmung von Galanthamin und verwandten Alkaloiden in
Dirogenextrakten erfolgt neben der Ionenaustauschchromatographie!, Siulenchro-
matographie?, Elektrophorese® und Kolorimetrie* auch mit Hilfe der Diinnschicht-
chromatographie (DC)*5. Sandberg und Michel’ benutzen die zweidimensionale
Drinnschichtchromatographie zu phytochemischen Studien der Alkaloidzusammen-
setzung in den einzelnen Organen von Pancratium maritimum L. Die quantitative
Auswertung erfolgt nach Sprihen mit Dragendorfi-Reagens, bei Sandberg und
Mlichel’ mit Platin(fV)chlorwasserstoffsaure. Bei Verwendung von Dragendorfi-
Reagens konate durch zusitzliche Behandlung mit verdiinnter Schwefelsdurelssung
die Empfindlichkeit des Reagens im hohen Mass gesteigert werden. Mit Hilfe der
Fleckengrésse ist eine anndhernd quantitative Schitzung mdglich. In letzter Zeit
werden fur die Bestimmung der Amaryllidaceenalkaloide gaschromatographische
Methoden benutzt?.

Im folgenden soll ein Verfahren beschricben werden, das cine rasche uad ge-
paue quantitative Bestimmung von Galanthamin in Drogenextrakien ermoglicht.
Durch die Messung der Remissionsminderung bei 288 nm auf der DC-Platte entfallt
dzs Sprithen des Chromatogramms und damit auch die sich daran anschliessenden
Schwierigkeiten bei der quantitativen Auswertung.

MATERJAL UND METHODIK

Drogenextraktion: 3 g getrocknete und in einem Mixer mit 100 ml Athanol
zerkleinerte Blitter von Leucojumn aestivum werden mit zusitzlichen 70 ml Athanol
versetzt und bei 40° nmter Vakuum mit einem Rotationsverdampfer bis zur Trockene
eingedampft. Der Riickstand wird mit 250 ml 1 %iger Salzsiure in cinen mit Rihrer
und Kihler ausgestziteten Kolben gebracht und mit 100 ml Petrolather (120°) 30 min
bei 40° gerihrt. Danach wird filtriert, die Petroleumbenzinphase abgetrennt, die
wiassrige Phase mit 25 %iger Ammoniaklosung auf pH 11 eingestellt und mehrmals
mit Chloroform ausgeschittclt oder perforiert. Die Chloroformphase wird zur
Trockene eingeengt und der Rickstand in 25 ml Chloroform aufgenommen; diese
Losung wird zur DC verwendet.
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Die DC erfolgt aut” Kieselgel G 60 Fertigplatten (Merck, Darmstadt, B.R.D}
im Laufmittelsystem Didthylither—Methanol-Didthylamin (80:15:5) bei Kammer-
sattigung. Pro Platte werden mit einer Hamilton-Spritze vier Punkte zu je 10 uf einer
Standardreihie, ebenso vier Punkie zu je 10 ul einer VerdGnmungsreiie des Drogen-
extraktes aufgetragen. Dic Platte wird im Eaufmitteisystem einmal entwickelt.

Die getrockneten DC-Platten werden auf dem Chromatogrammspektralphoto-
meter der Fa. Zeiss in der Messanordnung Lichtquelie-Monochromator—-Probe-Emp-
fanger vermessen und dic Remissionsortskurven mit Hilfe eines angeschlossenen
Potentiometerschreibers (Servogor RE 511) aufgezeichnet. Folgende Einstellgrossen
am Gerat haben sich als glnstig erwicsen: Wellenldnge: 288 nm; SpaithShe: 6 mm;
Spaltbreite: ca. 0.5 mm; Vorschubgeschwindigkeit des Kreuztisches und des Schreiber-
papiers: 120 mm/min.

Die Messung erfolgt in Laufrichtung des Chromatogramms; dies bringt den
Vorteil, dass Untergrundstrungen bei Drogen- und Frischpflanzenextrakten besser
beurteiit werden konnen und dass eine “durchhangende™ Laufmittelfront nicht stort.
Ebenso kann man die Abtrennung der entsprechenden Substanz von Verunreinigun-
gen genau verfolgen und danach am Papierstreifen die entsprechende Auswertung vor-
nehmen; diese erfolgt durch Ausmessen und Berechnen der Peakflichen unter Ver-
wendung einer unter gleichen Bedingungen ersteliten Eichkurve.

ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Die Fig. 1 und 2 zeigen die Chromatogramm-Messkurven fiir die Reinsub-
stanz Galanthamin und einen Drogenextrakt, die eine fiir die quantitative Auswertung
befriedigende Trennung erkennen lassen. Der der Reinsubstanz benachbarte niedrige
Peak mit kleinerem R~Wert resultiert aus einer Verunreinigung der kauvflichen Rein-
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Fig. 1. Ortsremissionskurve der Reinsubstanz Galanthamin auf der DC-Platte,
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substanz. Der breite Peak unterhalb der Laufmittelfront wird durch die. Binde-
zusitze des Schichtmaterials verursacht, ist jedcch der Auswertung des Chromato-
gramms nicht weiter hinderlich. Der Rg-Wert der Reinsubstanz betrdgt 0.50, die
Laufzeit des Chromatogrammes 45 min. Zur Auffindung der giinstigsten Messwellen-
lange wurde dic Remissionsortskurve von 20 ug Galanthamin im Wellenlingenbereich
von 210 bis 305 nm aufgezeichnet und deren jeweilige Flache berechaet (Fig. 3). Aus
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.ﬁdem E:gebms 1st ers:chthch éass d:e gmrgneie Mmeﬂeﬂmge be: 288 am hegt, da
. hier: einerseits ‘die’ Substanz ein Absorp&onsmmmum ‘aufweist, andererseits auch
. gentigend Energie durch die Lampe abgestrahlt wird, dic keme aﬂzugmsse Verstarkung :
~des Msss:gna!s bzw. Offinung der Spaltbreite bedingt.

o -Das Auswerten der Remissionskusven der Galanthamm-Standardlosungen
fiihrt zu einer gut reproduzierbaren Eichkurve, Tabelle I (Fig. 4). wobei die untere
Grenze dex sicher auswertbaren Flachen bei 20 mm? liegt. Das entspricht in der obigen

Messanordnung einer Substanzmenge von etwa 0.2 ug. Diese Methode wurde zor
" Untersuchung mehrerer Drogenextrakte angewandt, wobei einzéine Extrakte wieder-
- holt an getrennten Platten chramatogzapmert wurden. Die Auswertung (cine Auswah!
“-istin Tabeﬂe 3 zusammeng&stcllt) zeigt eine gute Reproduzierbarkeit der Ergebnisse.

TABELLEY

AUF!'RAGMENGE UND PEAKFLACHE FUR GALANTHAWN BEI GLEICHBLEIBEN-
DEM AUFTRAGVOLUMEN VON Szl

Verdiimnurng der Standardlosung Galanthamin (ug) Peakflicke (mur’)

11 5 3203
112 , 417 2881
113 3.85 2655
LS ’ 3.33 237.7
118 278 19L.7
1:25 20 . .1450
1:4 125 94.4
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Fig. 4. Eichkurve fiir Galanthamin nach DC-Trennung, wobei das Aufiragvolumen mit 5 xl koastant
gehalten wurde.
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Damit bietet sich die Mdglichkeit, dieses Bestimmungsverfabren fiir umfang-
reicher angelegte Studien zum Vorkommen und zur Produktion von Galanthamin in
Pflanzen einzusetzen. Inwieweit auch andere wichtige Amaryllidaceen-Alkaloide in
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TABELLEII o L « , . e
ANALiSENERGEBN!SSF VERSCHIEDENER DROGENEXTRAKTE EN EINER WIEDER-
HOLUNG : T
Angabe in /Gakn:bammbaogenaufdxe'rmckmdrcge. ‘ ‘f’f:"« A . r-:f .

Drogenprobe - Galantharmtin { %)

Probe 1-26B = 1.112
- o 1.087

Probe 2-26B 1.000 -
N : 1.007
Probe 3-26B 0.508
0.527

Drogenextrakien mit Hilfe der direkten Auswertung auf der DC-Platte bestimmbar
sind, ist Gegenstand einer noch laufenden Untersuchung. Uber Ergebmsse dz&er
Versuche wird demnichst berichtet.
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