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1 PROBLEMSTELLUNG

Zur Identitits- und Qualititskontrolle wurden von den Priifgegenstanden 'H-NMR-Spektren
gemessen und Aloinbestimmungen mit HPLC durchgefiinrt.

2 PRUFGEGENSTANDE

Die Daten der Priifgegensténde sind in Kapitel 4 (Ergebnisse) angegeben.

3 MATERIALIEN UND METHODEN

3.1 Referenz- und Kalibriergegenstande

Tab. 1 Liste der verwendeten Referenz- und Kalibriergegensténde
Nr. | Substanzbezeichnung Hersteller / Lieferant Art-Nr.
15 3-(Trimethylsilyl)-propionséure-ds Na-Salz E. Merck 865
(TMSP; fiir NMR Kalibrierung) Darmstadt (D)
9 | Nicotinsaureamid 99+% (NSA) Aldrich Chemie, Steinheim (D) 9420-6
21| Aloin Roth, Karlsruhe (D) 1481-1
32 Chemikalien
Tab. 2 Liste der verwendeten Chemikalien
Substanzbezeichnung Hersteller / Ligferant Art-Nr.
Deuteriumoxid, Deuterierungsgrad 99,9% Deutero GmbH, Kastellaun (D) -
Methanol HPLC grade Fisher Scientific, Loughborough (UK) M/4056/17
Wasser HPLC grade Fisher Scientific, Loughborough (UK) W/0106/17
33  Gerate

NMR-Spektrometer Avance 300 (BRUKER, Karlsruhe, D), magnetische Flussdichte 7,05 Tesla
PA BBI-Messkopf; automatischer Probengeber BRUKER B-ACS 120

Computer P IV 1,56 GHz unter MS Windows 2000 Pro und BRUKER XWIN-NMR 3.1 zur Messung
BRUKER Win-NMR 6.0 zur Auswertung

HPLC-Anlage Surveyor (ThermaoFinnigan, San José, CA):
Quaternare LC-Pumpe mit Entgasungseinheit
Autosampler mit Saulenofen
PDA-Detektor
Computer Intel Celeron 1.2 GHz unter Windows 2000 und ChromQuest Software 4.0

Gefriertrocknungsanlage Typ 318 (Christ, Aichach-Oberbernbach, D)

Elektronische Halbmikro-Waage Sartorius R 180 D-*D1 (Géttingen, D)
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34 Methoden

3.4.1 NMR-Spekiroskopie
15-25 g der Prifgegenstdnde wurden unter Beachtung der Standardarbeitsanweisung SAA051
gefriergetrocknet. Ca. 50 mg der gefriergetrockneten Priiffgegenstande wurden in 1 ml DO geldst
und mit 5 mg internem Standard NSA versehen.

Von den so vorbereiteten Proben wurden 'H-NMR-Spektren gemessen.

Die verwendeten NMR-Parameter sind auf dem Spekirum verzeichnet.
3.4.2 HPLC-Analyse

Je ca. 70 mg der gefriergetrockneten Priifgegensténde wurden mit 2 ml Methanol extrahiert und der
Aloin-Gehalt mittels HPLC gegen externen Standard bestimmt.

Tab. 3 HPLC-Parameter

Trennsaule: Nucleosil C18, 5y, 125 * 4mm
Mobile Phase: Methanol/Wasser = 1/1
FlieRgeschwindigkeit: 1 ml/min
Injektionsvolumen: 10 pl
Detektionswellenlange: 356 nm
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