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FriTtz MIicHEEL und WOLFGANG SCHMINKE

Darstellung eines f-Aminoiithyl-cellulose-Papiers und
seine Verwendung zur chromatographischen Analyse

Aus dem Organisch-Chemischen Institut der Universitdt Miinster (Westf.)

(Eingegangen am 10. Februar 1958)

Cellulosepapier wird mit Athylenimin zum partiell veritherten B-Aminodthyl-

cellulose-Papier umgesetzt, das sich wegen seiner groBen Trennwirkung vor-

ziiglich zur papierchromatographischen Trennung isomerer Carbonsduren und

Phenolderivate, wie o-, m- und p-Phthalsiuren, o-, m- und p-Nitro-benzoe-

sduren, o-, m- und p-Hydroxy-benzoesduren sowie 0-, m- und p-Nitro-phenole,
eignet.

Wir beschrieben friiher die nach verschiedenen Methoden mit abgewandelten Cellu-
losepapieren durchgefiihrten chromatographischen Trennungen isomerer Disubsti-
tutionsprodukte des Benzols 1.2}, z. B. zweiwertiger Phenole, Kresole, Toluidine, Nitr-
aniline und Phthalsduren.

Ein basisches Papier, das wir durch Verestern von Cellulosepapier mit Monochlor-
essigsdure und anschlieBende Umsetzung des Halogens mit Dimethylamin her-
stellten (Dimethylamino-acetyl-cellulose-Papier), war recht umstindlich zu gewinnen.
Seine Fihigkeit zur Trennung von Sduren war jedoch in vielen Fillen ausreichend gut,
z.B. in dem der isomeren Hydroxybenzoesiuren2), Wir haben nunmehr durch Um-
setzen von Cellulosepapier mit Athylenimin3 ein B-Aminoéthyl-cellulose-Papier her-
gestellt, das bis zu 3 9 Stickstoff enthilt. Daraus berechnet sich eine durchschnittliche
Besetzung der Hydroxylgruppen von 12%;. Das Papier ist gleichmiBig verithert und

Rp-Werte der getrennten Verbindungsgruppen (aufsteigend)

Rr-Wert Loésungsmittelgemisch
Terephthalsiure 0.00 sek.-Butanol/Ameisensiure/Wasser
o-Phthalsidure 0.44 (7.5:1.5:1.0)
[sophthalsidure 0.84
0-Nitro-benzoesdure 0.17 n-Butanol/Eisessig/Wasser
p-Nitro-benzoesiure 0.71 @:1:5)
m-Nitro-benzoesiure 0.76
m-Hydroxy-benzoesdure 0.03 n-Butanol/Eisessig/Wasser
o-Hydroxy-benzoesiure 0.51 4:1:5)
p-Hydroxy-benzoesiure 0.90
o-Nitro-phenol 0.43 n-Butanol/Pyridin/Wasser
p-Nitro-phenol 0.59 3:1:1)
m-Nitro-phenol 0.96
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3) Wir danken den FArRBWERKEN HokchsT fiir die Uberlassung des Athylenimins.
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zeigt eine glatte, feste Oberfliche. Wegen der Giftigkeit des Athylenimins muf seine
Zubereitung unter einem gutziehenden Abzuge erfolgen. Das Papier wurde mit her-
vorragendem Erfolg zur Trennung isomerer Sduren der aromatischen Reihe (deren
Rp-Werte sehr weit auseinander liegen) angewandt. Es wurden so getrennt die 3 iso-
meren Phthalsiduren, Nitrobenzoesduren, Hydroxybenzoesiuren und Nitrophenole
(s. Tab.). Der Nachweis erfolgt am besten im UV-Licht (254 my).

BESCHREIBUNG DER VERSUCHE

B-Aminodthyl-cellulose- Papier

Ein Bogen Whatman-Papier Nr. | wird in 9 cm breite und 60 cm lange Streifen geschnitten
und iiber Nacht mit einem Gemisch aus Eisessig und Benzolsulfonsidure (200:10) vorbe-
handelt. Nach 2stdg. Trocknen an der Luft rollt man die vorbehandelten Streifen nachein-
ander spiralférmig auf und bringt sie in ein 2-/-Einkochglas mit durchbohrtem Deckel und
aufgesetztem RiickfluBkiihler. Sie werden darin 2 Stdn. bei 55° im Thermostaten mit einem
Gemisch von 1/ Dioxan, 100 ccm Athplenimin und 5 Tropfen Uberchlorsiure behandelt.
Nach dem AbgieBen des Gemisches wird das Papier 2 mal mit Methano! und darauf griindlich
mit Wasser ausgewaschen. AnschlieBend wischt man mit einer 1-proz. Ammoniaklésung
und trocknet die Papiere bei 80°. — Das so dargestellte B-Aminoédthyl-cellulose-Papier ist
gleichmiBig veridthert und zeigt eine glatte, feste Oberfliche. Der N-Gehalt wurde zu 3 %
ermittelt.

Die Trennung der isomeren Phthalsiuren, Hydroxybenzoesiuren, Nitrobenzoesauren und
Nitrophenole wurde in iiblicher Weise aufsteigend ausgefithrt. Die Ergebnisse finden sich in
der Tabelle.

Fritz MicHEEL und WOLFGANG BUSSE

Uber einen Abbau des Serins zu Brenztraubensiure

Aus dem Organisch-Chemischen Institut der Universitit Miinster (Westf.)

(Eingegangen am 14. Februar 1958)

Das Lacton des N-[6-Carboxy-2.4-bis-carbomethoxy-phenyl]-pL-serin-methyi-

esters (II) geht beim Behandein mit verd. Lauge in hoher Ausbeute in Brenz-

traubensidure und 1-Amino-benzol-tricarbonsiure-(2.4.6) (Aminotrimesinsdure)
(VD) tiber.

Nach bisherigen Beobachtungen bildet sich aus Serin beim Zersetzen mit Alkalil)
in geringen Mengen Brenztraubensdure. Bei energischer Einwirkung von Acet-
anhydrid auf Serin erhielten M. BERGMANN und D. DELIs? 24 %; Brenztraubensiure

1) TH. WIELAND und L. WIrTH, Chem. Ber. 82, 468 [1949].
2) Liebigs Ann. Chem. 458, 76 [1927].





