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Diinnschicht-chromatographische Trennung 
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(6-Chlor-7-sulfamyl-3,4-dihydrobenzo- 
1,2,4-thiadiazin- 1,1- dioxid, 2-Acetylamino- 
1,3,4-thiadiazol- 5-sulfonamid 
und 3-Cyclopentylmethyl-6-chlor- 
7-sulfamyl-3,4-dihydrobenzo- 
1,2,4-thiadiazin-l,l-dioxid) 
an unterschiedlichen Sorptionsschichten 
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Diure t i ca  gehSren versch iedenen  Stoffklassen an  und  
bes i tzen  unterschiedl iche  Angr i f f spunkte .  

Ace t azo l amid  [ ~  N e p h r a m i d  ---- 2 -Ace ty lamino-  
1 ,3 ,4- thiadiazol-5-sulfonamid)  z/ ihlt  zu den  Carbo- 
a n h y d r a s e h e m m e r n  m i t  gr5Bter Wi rkung .  

H y d r o c h l o r o t h i a z i d  (~-- Disa luni l  ----- 6-Chlor-7- 
su l f amyl -  3, 4- d ihyd robenzo  - 1,2,4 - r  1,1 - di-  
oxid) u n d  Cyc lopen th iaz id  ( =  Benesal  ~ 3-Cyclopen- 
t y lme thy l -6 -  chlor-7-suffamyl-  3 ,4-dihydrobenzo-  1,2,4- 
t h i a d i a z i n - l , l - d i o x i d )  gehSren zu den  Salure~ica. 

E ine  df innschich$-chromatographische  Trennung  
u n d  Ident i f iz ie rung der  drei  genann ten  Verb indungen  
k a n n  yon  p h a r m a z e u t i s c h e m  u n d  tox ikologischem 

In te resse  sein. 

Experimenteller Tell 

Die diinnsehieht-ehromatographisch zu trennenden und zu 
identifizierenden Diuretiea werden im folgenden unter der 
Kurzbezeiehuung Substanz I, I I  und I I I  aufgefiihrt. 
(I ~- Acetazolamid; I I  = Hydroehlorothiazid; III---- Cyelo- 
penthiazid). 

Verwendet man aVertig/olien U V 25d der Fa. Sklgrny 
Kavalier (~SSR) (Zusammensetzung der Folien: Sorptions- 

mittel: Kieselgel fiir Chromatographie mit einem Lu- 
minescenzindicator; Unterlage: Verfestigte Aluminiumfolie; 
Bindemittel: St~rke) und ein Laufmittelmittelsystem, das 
fiir alle Sorptionssehiehten gleiehermai]en diente, bestehend 
aus n-Butanol/)/iethanol[Chloroform/25~ Ammoniak 
(40:15:15:15), so liel3en sieh naeh Lufttrocknung der Folien 
und Betraehten unter langwelligem UV-Licht (Filer)  die 
Substanzen I und I I  an der Eigenfluorescenz erkennen. 

Als Spriihreagens eignete sieh auehRhodaminB (0,025~ 
L6sung in ~thanol) und naeh ansehlieflendem Betraehten 
der Folien im langwelligen UV-Lieht kann man die Sub- 
stanzen I und I I  als dunkelviolette l~leeke auf rosa Unter- 
grund erkennen. 

hRr-Werte: Substanz 1 21, Substanz I I  47. 
Mit dem Spriihreagens Natrinmnitrosopentacyano- 

ferrat(III) lieflen sich alle 3 Verbindungen deutlieh fixieren. 
hR~-Werte: SubstanzI 21, SubstanzlI 47, SubstanzlII  2. 
Auch eignete sieh eine Silbernitrat-Fluoreseein-LSsung. 
Herstellung der L6sung: a) Silbernitratl6sung (10~ in 

Wasser); b) 0,2 g Fluorescein-Natrinm werden zu 100 ml in 
abso!. _~thanol gel6st. 

Als l~achweisreagens miissen vor Gebraueh 10 ml der 
LSsung a) mit 50 ml der L6sung b) gemiseht werden. 

Trennung und Nachweis an Celluloseschichten. 
Herstellung der Celluloseplatten: Zur Veffiigung stand 

Cellulosepulver zur Diinnschicht-Chromatographie FND 
Filtrak der Spezialfabrik Niedersehlag des VEB Freiberger 
Zellstoff- und Papierfabrik zu Weil3enborn. 

30 g Pulver werden in einem Becherglas mit 60 ml Wasser 
(ausreiehend fiir 5 Platten 20 • 20 cm) 30--40 sec mit einem 
elektrischen l~iihrer aufgeschlagen und dann auf die Platten 
verstrichen. Die luftgetrockneten Platten eignen sieh vor- 
trefflieh zur Trennung und Identifizierung. Die Identifizie- 
rung der Verbindungen erfolgt in Jod-Dampf-Atmosph~re 
und anseh!ie]3end kurze Behandlung dutch sehwaches Er- 
w~rmen im Trockensehrank bei 50~ Man erkennt deutlich 
gelb-hraune Flecke. 

hRt-Werte: SubstanzI 18, SubstarmII 32, SubstanzIII  8. 
Unter langwelligem UV-Licht (Filter) sind nur die Sub- 

stanzen I und I I m i t  violetter Fluorescenz erkennbar. 
Trennung und Nachweis an Mischsehichten (Kieselgel G 

und Cellulose 1 : 1). 
Die Platten werden bei l l0~ 2 h  im Troekensehrank 

aktivier~ und danach nnmittelbar verwendet. 
Naeh Joddampflokalisation konnten die hR~-Werte mar- 

kiert werden. Substanz I 19, Substanz I I  44, Substanz I I I  2. 
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