
128 JOURNAL OF CHROMATOGRAPHY 

Notes 

u b&r die Kieselgelschicht-Chrom?tographie 

gedittigter aliphatischer Dicarbonsiuren 

Bei der Analyse verschiedenartiger Gemische organischer Sguren, haben chromato- 
graphische Methoden zunehmend an,Bedeutung gewonnen. Das trifft besonders such 
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zueinander haben. So liessen sich z.B. die aliphatischen Dicarbonsguren auf &iulen- 
chromatographischeml und auf papierchromatographischerne-” Wege gut vonein- 

ander trennen. 
In neuerer Zeit konnte in vielen Fallen bei chromatographischen Versuchen die 

Diinnschicht-Chromatographie, eine von KIRCHNER und Mitarbeiterr+ entwickelte 
und von STAHL~ weiter ausgebaute und standardisierte adsorptionschromatogra- 
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bei der Trennung der homologen DicarbonsZuren an und erzielten gut reproduzier- 
bare Ergebnisse. Dabei arbeiteten wir mit manuell bereiteten Kieselg&schichten' 

aus 4 g Kieselgel G, Merck, auf Glasplatten der Abmessung 17.5 cm x 4.5 cm. Als 
Liisungsmittelsysteme eigneten sich die Gemische BenzoliMethanol-Eisessig (45 : 8 : 4) 
und Benzol-Dioxan-Eisessig (go :25 : 4)) die bereits bei der Chromatographie der 
Phenolcarbons~uren8 vertiendet wurden. Bei einer Laufstrecke von IO cm betrug der 
&tEche AufwaLd et-wa qj nf:,.,h, n:, .T.e.i..*~,l,F.l*,, r~,A,.,*,-,,~:,,l,**-- 
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mussten eine Stunde im Trockenschrank bei 120~ getrocknet werden, urn so den 
grijssten Teil der in den Ldsungsmittelsystemen befindlichen EssigsZure zu entfernen. 
Danach liessen sich die Dicarbonsguren ‘mit einer zitronens%rehaltigen Bromphenol- 
blau-Liisung als gelbe Flecken auf blauem Grunde gut sichtbar machen. In der 

TABELLE I 

I+ Wed 

BeMol- BCtUOl- 
iWdi;atrol-Eisessig Dioxan-Eisessig 

OxalsYure 0 0 

Malons&ure 0.13 0.05 
Bernsteins%urc 0.2s 0.23 
GlutarsOure 0.35 0.28 
AdipinsHure 0.42 0.34 
Pirn;elinsYure 0.47 0.36 
Korkskure 0.50 9.40 
AzelainsOure 0.53 0.43 
SebazinsZure 0.55 0.47 
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Tabelle I sind die ermittelten RF-Werte zusammengestellt , die innerhalb einer Fehler- 
grenze von & 0.02 gut reproduzierbar waren. 

Beim Betrachten der Chromatogramme fiel die Lage der Substanzflecken zu- 

8’ 

Fig. I. Graphischc Darstellung dcr gefundenen Rp-Werte. Ltisungsmittelsysteme : l’, Renzol- 
Methanol-Eisessig (45 : S : 4). II, Benzol-Dioxan-Eisessig (go : 25 : 4). .‘( “’ ! 

einander auf, da diese, durch einen Kurvenzug miteinander verbunden, einen Parabei 
ergaben. Mit zunehmender Anzahl der CH,-,Gruppen bzw,’ wachsendem’Abs&nd der 
Carboxyl-Gruppen voneinander steigen die Rp-Werte ani wobei die Differetiz der 
Rp-Werte bei zwei aufeinanderfolgenden Gliedern jeweils kleiuer wird. Es lag der 
Gedanke n&e, zu priifen, ob sich die Beziehung der RF-Wertk zueinander durch eine 
mathematische Formulierung wiedergeben, lasst. In diesem Falle musstc’ sich der 
Kurvenverlauf durch die allgemeine Parabelgleichung y” = 2 $x ausdriicken lassen. 

TABELLE II 
I.’ 

x Y x Y Y' 

I I.3 1.69 0 .s45 (2.0) (-1-0.7) 
2 2.8 7.84 2.0 2.S 0 

3 3.5 12.25 2 .o 3.5 0 

4 4.2 17.64 2.2 4.1 -0.1 

5 4.7 22.09 
25;oo 

2.2 ; 4.6 -0.1 

6 ’ 5.0 a’;1 5.0 0 

7 5.3 28.09 2 .o 
S 5.5 30.15 1.9 ;:g. +:.1 

Gleichung der.Parabcl y3 = 4 x. 

I 0.5 0.25 0.125 (1.6) 
2 2.3 5.29 I.3 2.3 
3 2.S 7.84 I.3 2.8 
4 3.4 1I.J -6 I .4 3 .2 
5 3..5 12.25 I.2 

‘. 
3.6 

6 3.9 15&“-I I.3 3’.j 
7. 4.3 78.49 , ,,., ;I.3 4.3 
S 497 22 .og 1.4 4.6 

Glcichuq der Parabel y? ‘= 2.6 x 

(JrI.1) 
0 
0 

-0.2 

1-0.1 
0 

0 

-0.1 

Wenn in diese Gleichung fur y die ‘RR-Werte” und’ftir z die dazu&@rige ‘Angahl der 
CH;-Gruppen eingesetzt werden, so la&t sich dcr Parameter’ j5 ‘errechnen.’ In ‘der ._‘, ,’ 

* Urn die Rechnungcn eu vercinfachen, wurden did Rp-Werte mit IO multiplieikrt~ 
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Tabclle II sind die gut iibereinstimmenden Werte fiir @ zusammengefasst. Nur bci der 
Malons&ure streuen die Zahlen auffallend stark, sodass sie bei der Berechnung des 
Mittelwertes nicht beriicksichtigt wurden. 

,Der Grad der Ubereinstimmung der +Werte gibt bereits Aufschluss dariiber, 
in~G,=xxraif ilin P~~nlrfa car-$ ninnr Psrahml limamn SP+*+ man ilann rlita Miff~lw~rf~ fiir h ~I*..*“..“Ic _I” * U**I.I.” UUI “llr\“L h ULU”V* srubvrr. WY.“. **._a* UWIIII U&V *.**.,CY_.. VL LV ea. r 

in die Parabelgleichung ein, so miissen sich umgelcehrt die RF-Werte errechnen lassen. 
Tatskhlich stimmten die dabei erhaltenen RF-Werte mit den experimentell ermittelten 
sehr gut iiberein, was in der Spalte d RF zum Ausdruck kommt. 

Die Kieselgelschicht-Chromatographk kann ebenfalls fiir die Trennung cis-tram- 
isomerer ungesgttigter Dicarbon&.uren eingesetzt werden. Wir prtiften dies am Iso- 
meren-Paar MaleinsZure-Fumarkiure mit dem Lasungsmit t elsyst em Benzol- 
Mn+l-t3n~l_Uicnccicr IAC * R * A\ 11nt-l mvhimlfan Tiir ilie RITalein~?il~re I?, = c.07 12p-d fl& die *.*Yb**wl*“I ~u1c8u~a1~ \6q.J . ” . 7, UIIU “LIIIVALYI. *u. UIY ~.~..eIv*..uuuL Y A.&r 

Fuma.rs%ure &7 = 0.23. Das Sichtbarmachen der Substanzfleclcen erfolgte durch 
Bespriihen mit einer soda-alkalischen Kaliumpermanganat-L&ung, wobei gelbe 
Flecken auf violettem Grqnd entstanden. Hierbei war es nicht notwendig, die an der 
Schicht fest haftenden Essigsgure-Reste zu entfernen. Wir werden an anderer Stelle 
ausfiihrlich iiber die Chromatographie cis-&arcs-isomerer ungesgttiger Dicarbons2iuren 
berichten. 
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Dessalage imparfait de eertaines solutions de prot&ines 
aprh filtration sur gels de dextrane 

PORATH ET FLODIN~ ont .montr& qu’il est possible de s&parer. les proteines et les sels 
d’une solution en lui faisant traverser une colone d’un gel de dextrane dont les grains 

4. me._ ,,."-c,l,lF., .-...._s -.-.,..,-,lA.,..l,, .m..,*fil:,..s." r;e SOiiL yaa J/cllll~;icLulc3 auA llla,cjlulIlulcL;u1c3 ~luLlulqUC~ 
PP., ;I-,,:~,,,,,,,,,,.,,,,* 
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zi$~,, qu’ti+, &&me limit? ‘et, s&ient’ ‘de li coldr&. av@it les &lb qui p&c&rent le 
vohi&e t&al &la colotine, y 'corktiris le liquihe ‘des g&i&. k&z! c&&i’e”de’I cnii de’ 
section et de 20 .A 30 cm de haut peut ainsi s&parer les prot6ine,s plasmatiques et le 

J. Clbrornatog., 7 (1962) 130-132 


