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Zusammenfassung

Im Zusammenhang mit unseren Arbeiten Uber 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 diinnschicht-
chromatographisch getrennt und auf der Diinnschicht-
platte densitometrisch bestimmt werden.

Expefimentelle Angaben

1. Substanzen

1,8-Dihydroxy-9-anthron (Dithranol)!) 49)
1-Hydroxy-8-acetoxy-9-anthron?) (11)
1,8-Diacetoxy-9-anthron3) (IID)
1,8.9-Triacetoxy-anthracen?) av)

1,8-Dihydroxy-9,10-anthrachinon (Chrysazin)*) V)

1-Hydroxy-8-acetoxy-9,10-anthrachinon?) (VI)
1,8-Diacetoxy—9,19-3nthrad1ino'n°) ‘ (VII)
1,1,8,8’-Tetrahydroxy-10,10’-bianthron?) (VIII)
1,1’,8,8’-Tetraacetoxy-10,10’-bianthron3) IX)

jeccIlieve

I:R=R=H IV: R=0-CO-CHg
II: R'= H,R=CO-CH3
II: R = RECO-CH3 -
RO 0 OR RO 0 OR
"
V:R=R:=H
VI: R = H.R2CO-CH3 "
VII: R = R=CO-CH3 RO OR
VIII : R=

2. Angaben zur Diinnschichtchromatographie

Sorptionsschicht: Kieselgel 60 Fsu auf DC-Alufolie

20 X 20 cm?, Fertigplatte (Merck),
- ohne Vor- und Nachbehandlung
Trenntechnik: eindimensionale DC
Trennkammer: 10 X 20 X20 cm® ohne Kammer-
. sdttigung

Trennstrecke: 150 mm

Startpunkte: 20 mm Abstand vom unteren und
30 mm Abstand vom seitlichen
Plattenrand,
20 mm Abstand der Startpunkte
voneinander

Laufzeit: 1 bis 1,5 Stunden

FlieBmittelgemische (je 50 ml):

A) Toluol-Eisessig 80 + 20

B) Toluol-Eisessig 97 + 3

C) Toluol-Aceton-Eisessig 94 + 4 + 2
Aufgetragene Losungen:

Substanzgemisch und Emzelsubstanzen in Chloroform,
04—2 pgin 2—8 ul

Auftragetechnik:

2 — 8 'ul Losung werden mit einer Hamilton-Mikro-
literspritze (stumpfe Nadel, Totalvolumen 10 pl) im
kalten Luftstrom auf den Startpunkt aufgetragen. .

3. Angaben zur Densitometrie

Geriat: Shimadzu Zweiwellenléingen-TLC-Scanner, Mo-
dell CS-910 mit eingebautem Integrator

MeBmethoden:

a) Messung des reflektierten Anteiles vom eingestrahlten
" monochromatischen Licht.

b) Messung des reflektierten Fluoreszenzlichtes nach

Anregung durch Licht der Wellenlingen 366 bzw.
254 nm. Néheres zu a) und b) bei Hezel’).

Lichtquellen: Deuterium- oder Wolframlampe fiir
MefBmethode a); Quecksilberlampe

fiir MeBmethode b).
Dimension des

Me@strahles: 1,25X1,25 mm? fiir zig-zag-stan;
10X1,5 mm? fiir linear scan.
Abtastmethode und
Tischvorschub: a) Zig-zag-scan, in Richtung
20 mm/min des aufstei-
b) Linear scan, genden
20 mm/min FlieSmittels

Aufzeichnung des Absorptionsprofiles und dessen Integration
durch SERVOGOR Modell 2S Zweikanalschreiber.

Abb. 1: Eindimensionale DC von Anthronen ungl Anthrachinonen
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Tab. 1
hRf-Werte und ), der densltometrlsehon Absorptionsspektren
Amax
A B - C [nm]
1 87 64 84 360
] 67 23 53 290
m 53 13 25 275
v 47 9 18 250
v 83 51 81 430
vi 67 23 ‘58 410
vil 57 17 31 250
Vil . 70 33 69 365
X 30 0 7 .- 285
Ergebnisse

1. Diinnschichtchromatographische Trennung

"Nach dc-Trennung konnen alle untersuchten Substanzen

im UV-Licht 254 nm durch Fluoreszenzloschung auf der
DC-Platte lokalisiert werden. AuSerdem zeigen V und VI
im UV-Licht 366 nm eine gelbe, IV bei Einstrahlung von
254 bzw. 366 nm eine blaue Eigenfluoreszenz. Beim Ste-



henlassen der DC-Platte am Tageslicht dunkeln alle Flek-
ken nach, bedingt durch die Instabilitit der untersuchten
Verbindungen. Die dc-Entwicklung wird daher unter
LichtausschluB3 durchgefiihrt. Abb. 1 zeigt die Chromato-
gramme in den FlieBmitteln A, B und C. In Tab. 1 sind
die hRf-Werte der untersuchten Anthrone und Anthra-
chinone angegeben. Daraus wird ersichtlich, da I, V und
VIII durch FlieBmittel B gut, III, IV, VII und IX durch
FlieBmittel A ebenfalls gut, aber II und VI durch FlieB-
mittel C nur noch gerade getrennt werden.

Tab. 2
2| & | E| s
0® |58 0| @ £
o2 | oL o o S e
a83|lages =
Substanz R 2 e E £
= £ =9F€E ]
© W [ )
o5 |858 |E
Co Ooom =
1,8-Dihydroxy-9-anthron (1) 1,241 1,26
1,135 1,20 —3,3%
1,19
1-Hydroxy-8-acetoxy-9-anthron 1,423 1,43
(n 1,42 1,43 +0,3%
1,43
1,8-Diacetoxy-8-anthron (IlI) 1,335 1,35
1,37 1,35 +1,1%
134
1,8,9-Triacetoxy-anthracen (IV) 1,552 1,57
1,68 1,66 +7.8%
: 1,73
1,8-Dihydroxy-9,10-anthrachinon 1,117 1.16
V) 1,145 1,14 +2,1%
1,10
1-Hydroxy-8-acetoxy-9,10- 1,062 1,16
anthrachinon (VI) 1,05 1,07 +0,8%
1,01
1,8-Diatcetoxy-9,10-anthrachinon 0,912 0,855
vy N 0,94 0,92 +0,9%
0,96
1,1°,8,8'-Tetrahydroxy-10,10"- 0,839 0,86
- bianthron (VIIi) 0,87 087 +3,7%
0.89
1,1',8,8'-Tetraacetoxy-10,10- 1,028 1,09
bianthron (IX) 1,03 1,05 +2,2%
1,03

2., Quantitative Bestimmung eines Gemisches der neun
aufgefiihrten Anthrone und Anthrachinone

Fir die Arbeitseichkurven werden Ldsungen von je 1 mg
Reinsubstanz, genau gewogen, in 5,00 ml Chloroform her-
gestellt. Von diesen frisch hergestellten Losungen werden
je zweimal verschiedene Volumina (zwischen 2 und 8 pl.
entsprechend ca. 0,4 — 2 ug Substanz) auf eine DC-Platte
aufgetragen.

Fiir das Gemisch wird von jeder Substanz 1 mg genau ein-
gewogen und mit Chloroform auf 5,00 ml aufgefiillt. Von
dieser ebenfalls frisch hergestellten Losung werden auf
jeder fiir die jeweiligen Arbeitseichkurven verwendeten
DC-Platte je zweimal 5 pl (entsprechend ca. 1 pug Einzel-
substanz) aufgetragen.

Nach der dc-Entwicklung werden die Flecken im UV-
Licht 254 nm markiert und bei den in Tab. 1 angegebenen
Wellenléngen A ,,. densitemetrisch vermessen. VI wird
nach Anregung bei 366 nm fluorimetrisch bestimmt.

Zur Bestimmung der in Tab.2 aufgefiihrten Abweichun-
gen (Spalte 5) wurden die dort angegebenen Einwaagen
(Spalte 2) auf jeweils 3 DC-Platten mit zugehorigen
Arbeitseichkurven entwickelt und vermessen, anschlie-
Bend wurde gemittelt.
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