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Zusammenfassung 
Im Zusammenhang mit unseren Arbeiten über die Meta-
bolisierung antipsoriatisch wirksamer Anthrone wird 
eine Methode zur quantitativen Bestimmung der Kompo­
nenten eines Gemisches aus Anthronen und Anthrachi-
nonen beschrieben, bei der die Substanzen dünnschicht-
chromatographisch getrennt und auf der Dünnschidht-
platte densitometrisch bestimmt werden. 

Experimentelle Angaben 
1. Substanzen 

l,8-Dihydröxy-9-anthron (Dithranol) 1) 
1 -Hydroxy-8-acetoxy-9-an thron 2) 
1,8-Diacet oxy-9-anthron 8 ) 
1,8,9-Triacetoxy-anthracen 2) 
l ,8-Dihydroxy-9,10-anthrachinon (Chrysazin) 4) 
l-Hydroxy-8-acetoxy-9,10-anthrachinon 5 ) 
l,8-Diacetoxy-9,10-anthraehinon 6) 
^rAS ' -Tetrahydroxy- lOj lO' -bianthron 1 ) 
l j l 'AS-Tetraacetoxy- lOj lO' -bianthron 8 ) 

(I) 
(II) 
(III) 
(IV) 
(V) 
(VI) 
(VII) 
(VIII) 
(IX) 

RO (f OR" 

I : & = R"= H 

I I : R' = H, R'*CO-CH 3 

I I I : R% = R * C O - C H 3 

R'O 0RM 

V : R' = R"= H 

V I : R' = H.FriCO-CH 3 ' 

V I I : R* = R'=CO-CH3 

666 
IV: R=0-CO-CH 3 

RO 0 OR 

RO 0 OR 

VIII : R=H 

IX :4 R=C0-CH 3 

2. Angaben zur Dünnschichtchromatographie 
Sorptionsschicht: Kieselgel 60 F254 auf D C - A l u f o l i e 

20 X 20 cm 2 , Fertigplatte (Merck), 
ohne V o r - und Nachbehandlung 
eindimensionale D C 
10 X 20 X 20 c m 8 ohne K a m m e r ­
sättigung 
150 m m 
20 m m Abstand vom unteren u n d 
30 m m Abstand vom seitlichen 
Plattenrand, 
20 m m Abstand der Startpunkte 
voneinander 
1 bis 1,5 Stunden 

Fließmittelgemische (j e 50 ml) : 
A ) Toluol-Eisessig 80 + 20 
B) Toluol-Eisessig 97 + 3 
C) Toluol-Aceton-Eisessig 94 + 4 + 2 

Aufgetragene Lösungen: 
Substanzgemisch und Einzelsubstanzen i n Chloroform, 
0,4 — 2 \ig i n 2 —- 8 \d 

Trenntechnik: 
Trennkammer: 

Trennstrecke: 
Startpunkte: 

Laufzei t : 

Auftragetechnik: 
2 — 8 \il Lösung werden mi t einer H a m i l t o n - M i k r o -
literspritze (stumpfe Nadel , Totalvolumen 10 fxl) i m 
kalten Luf ts t rom auf den Startpunkt aufgetragen. 

3. Angaben zur Densitometrie 
Gerät : Shimadzu Zweiwellenlängen-TLC-Scanner, M o ­
del l CS-910 mi t eingebautem Integrator 
Meßmethoden: 
a) Messung des reflektierten Anteiles v o m eingestrahlten 

monochromatischen Licht . 
b) Messung des reflektierten Fluoreszenzlichtes nach 

Anregung durch Licht der Wellenlängen 366 bzw. 
254 nm. Näheres zu a) und b) bei Hezel 7 ) . 

Lichtquel len: Deuter ium- oder Wolframlampe für 
Meßmethode a); Quecksilberlampe 
für Meßmethode b). 

Dimension des 
Meßstrahles: 1,25X1,25 m m 2 für zig-zag-scan; 

10X1,5 m m 2 für linear scan. 
Abtastmethode und 
Tischvorschub: a) Zig-zag-scan, i n Richtung 

20 m m / m i n des aufstei-
b) L inear scan, genden 

20 m m / m i n Fließmittels 
Aufzeichnung des Absorptionsprofiles und dessen Integration 
durch SERVOGOR Modell 2S Zweikanalschreiber. 

Abb. 1: Eindimensionale DC von Anthronen und Anthrachlnonen 
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Tab. 1 
hRf-Werte und Xm Q X der densitometrischen Absorptionsspektren 

A B C Fnm] 

I 87 64 84 360 
Ii 67 23 53 290 

i l l 53 13 25 275 
IV 47 9 18 250 
V 83 51 81 430 

VI 67 23 58 410 
VII 57 17 , 31 250 
VIII 33 69 365 

IX 30 0 7 285 

Ergebnisse 
1. Dünnschichtchromatographische Trennung 
Nach dc-Trennung können alle untersuchten Substanzen 
i m U V - L i c h t 254 n m durch Fluoreszenzlöschung auf der 
D C - P l a t t e lokalisiert werden. Außerdem zeigen V und V I 
i m U V - L i c h t 366 n m eine gelbe, I V bei Einstrahlung v o n 
254 bzw. 366 n m eine blaue Eigenfluoreszenz. B e i m Ste-



henlassen der DC-Plat te am Tageslicht dunkeln alle F l e k -
ken nach, bedingt durch die Instabi l i tä t der untersuchten 
Verbindungen. Die dc-Entwicklung w i r d daher unter 
Lichtausschluß durchgeführ t . A b b . 1 zeigt die Chromato-
gramme i n den F l i e ß m i t t e l n A , B und C. In Tab. I sind 
die hRf-Werte der untersuchten Anthrone und A n t h r a -
chinone angegeben. Daraus w i r d ersichtlich, daß I, V und 
VIII durch F l i e ß m i t t e l B gut, III, IV, VII und I X durch 
F l i e ß m i t t e l A ebenfalls gut, aber II u n d V I durch F l i e ß ­
mittel C nur noch gerade getrennt werden. 

Tab. 2 
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1,8-Dihydroxy-9-anthron (I) 1,241 

1-Hydroxy-8-acetoxy-9-anthron 1,423 
OD 

1,8-Diacetoxy-9-anthron (III) 1,335 

1,8,9-Triacetoxy-anthracen (IV) 1,552 

1,8-Di hyd roxy-9,1O-anthrach inon 1,117 
(V) 

1-Hydroxy-8-acetoxy-9,10- 1,062 
anthrachinon (VI) 

1,8-Diatcetoxy-9,10-anthrachinon 0,912 
(VII) 

1,1' ,8,8'-Tetrahyd roxy-10,10- 0,839 
bianthron (VIII) 

1,1 \8,8'-Tetraacetoxy-10,10'- 1,028 
bianthron (IX) 

1,26 
1,135 
1,19 
1,43 
1.42 
1.43 
1,35 
1,37 
1.34 
1,57 
1,68 
1,73 
1,16 
1,145 
1,10 
1,16 
1,05 
1,01 
0,855 
0,94 
0,96 
0,86 
0,87 
0.89 
1,09 
1,03 
1,03 

1,20 

1,43 

1,35 

1,66 

1,14 

1,07 

0,92 

0,87 

1,05 

- 3 , 3 % 

+0,3% 

+ 1,1% 

+7,8% 

+ 2,1% 

+0,8% 

+ 0,9% 

+3,7% 

+2,2% 

2. Quantitative Bestimmung eines Gemisches der neun 
aufgeführten Anthrone und Anthrachinone 

F ü r die Arbeitseichkurven werden L ö s u n g e n von je 1 mg 
Reinsubstanz, genau gewogen, in 5,00 m l Chloroform her­
gestellt. V o n diesen frisch hergestellten L ö s u n g e n werden 
je zweimal verschiedene Volumina (zwischen 2 und 8 ul. 
entsprechend ca. 0,4 — 2 \ig Substanz) auf eine DC-Plat te 
aufgetragen. 

F ü r das Gemisch w i r d von jeder Substanz 1 mg genau ein­
gewogen und mit Chloroform auf 5>00 m l aufgefüll t . V o n 
dieser ebenfalls frisch hergestellten L ö s u n g werden auf 
jeder f ü r die jeweiligen Arbeitseichkurven verwendeten 
DC-Pla t te je zweimal 5 ul (entsprechend ca. 1 u.g Einzel ­
substanz) aufgetragen. 

Nach der dc-Entwicklung werden die Flecken i m U V -
Licht 254 n m markiert und bei den in Tab. 1 angegebenen 
W e l l e n l ä n g e n X m a x densi tem«tr isch vermessen. V I wird 
nach Anregung bei 366 n m fluorimetrisch bestimmt. 

Z u r Bestimmung der in Tab. 2 a u f g e f ü h r t e n A b w e i c h u n ­
gen (Spalte 5) wurden die dort angegebenen Einwaagen 
(Spalte 2) auf jeweils 3 DC-Plat ten mit zugehörigen 
Arbeitseichkurven entwickelt u n d vermessen, anschlie­
ßend wurde gemittelt. 

Literatur 
1. Auterhoff, H . u. F. C. Scherff, Arch. Pharm. (Weinheim) 

293 (1960) 918. 
2. Schultz, O . -E . u. H . - H . Schultze-Mosgau, Arch. Pharm. 

(Weinheim) 298 (1965) 313. 
3. Wiegrebe, W. u. A. Gerber, J . Kappler u. Chr. Bayer!, 

Arzneim.-Forsch., im Druck. 
4. Liebermann, C , Ber. dtsch. ehem. Ges. 12 (1879) 182. 
5. Dimroth, O. u. T h . Faust, Ber. dtsch. ehem. Ges. 54 (1921) 

3020. 
6. Naylor jr., Ch. A . u. J. H . Gardner, J . Amer. Chem. Soc. 

53 (1931) 4109. 
7. Hezel, U . , Angew. Chem. 85 (1973) 334; Kontakte (Merck) 

3/77, S. 16 (1977). 

Anschrift der Verfasser: Prof, Dr. W. Wiegrebe, Uni­
versität Regensburg, Fachbereich Chemie und Pharmazie, 
Postfach 397, 8400 Regensburg 2. 


