Papierchromatographische Trennung von Cumarinen
und Furocumarinen

Von

Jela Gruji¢-Vasié*

Aus dem Organisch-chemischen Institut der Universitdt Wien

{ Eingegangen am 7. Februar 1961)

Es wurden die Ep-Werte einer gréfleren Zahl von Cumarinen
und Furocumarinen in sechs (alkoholischen) Ldsungsmittel-
gemischen bestimmt.

Uber die papierchromatographische Trennung von Cumarinen und
Furocumarinen liegt trotz der Bedeutung dieser Naturstoffe relativ
wenig Material vorl.

Riedl und Neugebauer?® chromatographierten auf mit Propylenglykol
impréagniertem Papier mit Benzin als mobiler Phase, wihrend Swain?® in
einer ausfithrlichen Arbeit die Rp-Werte mehrerer Cumarine in einigen
Losungsmitteln auf mit Borat und Phosphat imprigniertem sowie auch
auf nicht imprigniertem Papier ermittelte.

In der vorliegenden Arbeit soll {iber das papierchromatographische
Verhalten von Cumarinen und Furocumarinen (sieche Tab. 1 und 2) in
sechs Losungsmittelgemischen berichtet werden, die sich zum Teil recht
gut zur Trennung der untersuchten Stoffe eignen. Um das Arbeiten mit
unangenehm flichtigen Losungsmitteln (wie etwa Benzin) zu vermeiden,
wurden die unten angefiithrten, Alkohole enthaltenden Gemische ver-
wendet. Als Papier wurde Schleicher & Schiill 2043 a (Mgl) entweder un-
behandelt (Tab.1) oder imprégniert mit 0,1 m NaHyPO4 (Tab. 2) herange-
zogen. Zum. Imprignieren wurden die Streifen 5 Min. in der wiBrigen

* Angchrift: Chemisches Institut der Medizinischen Fakultdt, Sarajevo,
M. Pijade 6.
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Phosphatlosung geschwenkt und hierauf hingend an der Luft bei Zimmer-
temp. getrocknet.

Die Substanzen wurden in Pyridin geldst aufgetragen und anschliefend
wurde ohne Sittigung sofort absteigend mit folgenden Gemischen ent-
wickelt, u. zw. im Dunkeln, da mit Zersetzung mancher Cumarine durch
Lichteinflu gerechnet werden muB. )

Gemisch Zusammensetzung

Isoamylalkohol, mit Wasser gesdttigh
n-Butanol-Athanol-konz. wiBr. Ammoniak-Wasser (4:4:1:1)
n-Propanol-Wasser (90:10)

n-Propanol-Wasser (80:20)

n-Propanol-Wasser (70:30)

n-Propanol-Wasser {20:80)

HEHg QW R

Nach beendeter Entwicklung wird — wieder im Dunkeln — bei Zim-
mertemp. etwa eine Stunde getrocknet und hierauf unter der UV-Analysen-
lampe betrachtet. Die sichtbaren Flecken werden markiert und anschlie-
Bend wird mit Ammoniak berduchert, wobei hiufig die Farbintensitit
zunimmt. Die Farben der einzelnen Verbindungen, von denen einige auch
schon bei Tageslicht (TL) erkannt werden kénnen, sind in den Tabellen
mitangefiibrt. Die angegebenen Rp-Werte sind Mittelwerte aus mindestens
drei Bestimmungen; die Reproduzierbarkeit lag innerhalb -~ 0,02 der
angefiihrten Werte, nur in einigen wenigen Fillen innerhalb von -+ 0,04.

Wie aus den Tabellen hervorgeht, lagen beim imprignierten Papier
die Rp-Werte im allgemeinen etwas niedriger; ein Unterschied, der bei
den Cumarinen stirker ausgepriigt ist als bei den Furocumarinen. In
bezug auf die Schirfe der Flecken bzw. die Reproduzierbarkeit der
RrpWerte bietet das imprignierte Papier keine Vorteile.

In allen untersuchten Lisungsmitteln liegen die Rp-Werte der Furo-
cumarine relativ hoch, wihrend die beiden Glucoside (Fraxin und Asculin)
in hochprozentigen Propanolmischungen (C, D und E) langsamer als ihre
Aglykone wandern. Im Gemisch F, das 809, Wasser enthilt, sind die
Verhéltnisse jedoch umgekehrt. AuBerdem macht sich hier beim Asculetin
stirkere Schwanzbildung bemerkbar.

Der UNESCO habe ich fiir ein Stipendium (Technical Assistance
Fellowship) bestens zu danken. Mein Dank gebiihrt ferner dem Vorstand
des Organisch-chemischen Institutes der Universitit Wien, Herrn Prof.
Dr. F. Wessely, fir die gebotene Moglichkeit, in seinem Institut arbeiten
zu konnen, sowie fir die Uberlassung von Cumarinen. Herrn Doz.
Dr. K. Schligl bin ich fiir wertvolle Ratschlage bei der Durchfithrung dieser
Arbeit und bei der Abfassung des Manuskriptes ebenfalls zu groBem
Dank verpflichtet.



