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3. Ergebnisse (16Pt)* Di, 7. August 2007

DC-Ergebnis (11,5Pt)
Die Banden auf der Diinnschichtchromatographie sind deutlich zu erkennen o
und bilden besonders im oberen Bereich deutlich separierte Blocke (siehe An-
lage). Leider sind dagegen die zwei Marker Sudanrot relativ stark ver-
schwommen. Die sich dort befindenden dickeren Banden sollten den Punkt
markieren, wo die Pyrethrine II zu finden sind. Leider haben wir vergessen die
DC-Platte unter UV-Licht zu untersuchen, bevor wir sie entwickelt haben.
Deshalb konnten wir leider die Banden nicht korrekt den Pyrethrinen zuord-
nen. Zuverldssige Ry-Werte waren daher leider nicht zu ermitteln. Auf der
Analyse-DC-Platte waren unter UV-Licht die Bereiche der Pyrethrine ge-
trennt nach den Stoffklassen I und II deutlich zu erkennen. Die Pyrethrin-hal-
tigen Bereiche des Kieselgels wurden jeweils vom Basismedium abgenommen
und in Methanol geldst, wobei die eingelagerten Stoffe resuspendiert wurden.

Die derart aufgereinigten Pyrethrine dienten als Ausgangssubstanz fiir die e ———
HPLC, GCMS und die Biotests. 530 000 €, 48,39€, 27 + 16 = 43 Abb. 1.0 (10Pt): Chrysanthe-
Die Reaktion verlauft wie folgt: mum cineariaefolium

H,O + CO,— H,CO; — 2H* + CO%"

GCMS
Wie in Abb. 3.0 zu sehen ist, hat die Aufreinigung per DC besonders bei der oberen Bande, der I.-er-Frak-
tion, sehr gut funktioniert (unterer Bildteil). Bei einer Retentionszeit von 20,7 min kam das Cinerin I, bei
22,5min Jasmolin I und bei 23,8 min Pyrethrin I. Die Aufreinung der Iler-Fraktion ist etwas weniger gut
gelungen. Hier spielt an der Stelle 23,5 Minuten noch das Pyrethrin I mit hinein und um den Bereich 43

Minuten befindet sich eine breitgeschweifte gauf3-

Tab. 3a: Analyseergebnisse der GCMS glockenférmige Verunreinigung. Trotzdem lassen sich

die Spitzen von Cinerin II (29,9 min), Jasmolin II

Stoff Retentionszeit (min)  For-FIT - ) G )

o (31,9 min) und Pyrethrin II (35,5 min) eindeutig, das
Cinerin | 20,7 828 heiffit sowohl mit blolem Auge als auch mit hohem
Jasmolin 11 11 22,5 852 FOR-FIT identifizieren (siehe Tab. 3a). Zusétzlich
Pyrethrin VI 238 841 haben wir ein ,spectra overlay plot” erstellt.

. In unserem Versuch wurde 1l der nach Behandeln
Cinerin II [T 29,9 804

der praparativen DC-Platte entstandenen Losung in
Jasmolin VI VI 31.9 818 das GC-MS System gespritzt. Die stationére Phase

Abb. 1.1 (10Pt): Molekiilstrukturen der 6 Pyrethrin- bestand aus einer kieselgel-haltigen Saule (30m lang,

verbindungen. Durch die Gegeniiberstellung ist schén @ = 0,32mm, Filmdicke = 0,25 pm), wobei 5%

zu sehen, wie sich die linke Seitenkette der ler- und ller- ~ unpolares Phenylmethylpolysiloxan (DB-5) enthalten

Fraktion der Pyrethrine unterscheiden. Die Ketogruppe = waren. Als Tragergas wurde Helium benutzt mit

der II-er am endstdndigen C-Atom bewirkt gegeniiber  einem Durchgangsdruck von 10kPa. Das Tem-

d"en beiden .Methylg.ruppen' der ler eine Molekiilpolari- peraturprogramm startete bei 150 °C, steigerte sich

lezggriteerrllsdciﬁﬁ I;?’;’g:g;l;‘e Common Names (2005) um 3 °C/min. bis auf 240 °C. Ausgebrannt wurde das
P Gerat fiir eine Stunde bei 280 °C. Es wurden folgende

Schleife (Kieselgel 60, F254 mit Konzentrierungszone) als polare, stationire Phase und das Losungs-

mittelgemisch Hexan und Ethylacetat im Verhaltnis 3:1 als unpolare mobile Phase eingesetzt. Das Pyr-

ethrumextrakt (50 % Pyrethrine) wurde 1:100 mit 5 m¢ Methanol verdiinnt und punktférmig in verschie-

denen Volumina (5, 10, 20 ul) auf die DC-Platte aufgetragen. Zum Vergleich wurde die Kieselgelplatte mit

2l eines 1:5 verdiinnten Extraktes (Riedel de Haén) und Sudanrot ergénzt.
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	Abb. 1.0 (10Pt): Chrysanthe­mum cineariaefolium

