NOTES I35

Zum Nachweis von Thiophosphorsiurederivaten und Zhnlichen Ver-

| bindungen auf Chromatogrammen Co
Stark schwefelsaure Perjodatléisungen greifen viele organische Substanzen unter
Jodabscheidung ant. Ein Gemisch von Perchlor- und Perjodsiure wird zur nassen
Veraschung organischer Stoffe empfohlen2 Wir fanden, dass derartige Per]odsaure-
gemische mit gewissen S-haltigen Verbmdungen besonders rasch reagleren und dass

TABELLE T
NACHWEISGRENZEN AUF CHROMATOGRAPHIEPAPIER
" HCIO,JH, 10, " IjNaN,
No. Substanz ' g ug S ug ‘ IIESV
Stebst. od.Se < Subst. S od.Se

1 (MeO),PS ‘ 5 1 bl oo

2 - (MeO),P(O)(SMe) 25 5 50%* " 10™

3 (EtO);PS : ' 5 I I ‘ 0.2

4 (EtO),P(0O)(SEt) o : . 30 5 70 II

5 (EtO),P(S)H 5 1 il ' S

6 (EtO),P(S)(SH) 2 0.7 5 o2

7 (EtO),P(S)Cl 20 3.4 ol *r

8 (EtO)P(S)(NEty)F 20 3.2 40 6.4

9  (EtO)P(S)(NEt,), i Sala 20 2
10 F(Et,N)(S)P-O—-P(O)(NEt,) F4 30 3 30 - 3
11 E6os 200 22 180 20
12 Et-P(S)(OEt), 5 1 6™ 3**
13 Me,y(S)P-P(S)Me, 1.4 0.5 S 0.3
14 HS-CH,COOH 3 b R 0.5 0.2
15 S= C(NH )2 1 0.4 o.1 0.04. -
16 CI—I..-—CII—CII.,—NH--C(S)---NH2 2. 0.5 0.04 . .0.0T"
- TMal e le maa LA R R * *
1/ 1. lllUlJ“Lll ‘
18 2-Amino-4-methyl-thiazol ol e * *
19 CygH NS, Fp.144°8 0.7 o.4 0.2 - o.1
20 CgHNS; Zers.P.290°8 : 3 1.5 100 ' 50
21 (EtO) 3PSc 2 0.7 10
22 (CI—IeseCN)e . *n LR R *hh LR
23 KSeCN 0.6 0.3 8 4
24 S elementar e i i e
25 - SCN—- - 0.6 : 0.3 10 '5.5
26 S,04% S . 0.6 : 0.08 0.05
27 PSO43- : 0.6 0.2 T 0.2 0.06

* Nicht untersucht.
** Wegen leichter Fliichtigkeit schlecht verglexchbar
*** Keine Reaktion.
Et = Athyl; Me = Methyl.

sich die Jodabscheidung dabei als empfindlicher

graphie eignet. Hierzu werden die u.U. noch feuchten Chromatogramme mit Per-
chlorsiure~Perjodsidure nach SMITH UND DIEHL? bespriiht und sofort in 5 %ige Stérke-
16sung gebracht, um die Zerstérung des Papiers zu verhindern und die zunéchst je
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nach Art und-Menge der Substanz.gelben bis unsichtbaren Flecke blau auf weissem
Grunde auszufirben. Auf Diinnschichtchromatogrammen lassen sich die Verbin-
dungen unter Verzicht auf die Behandlung mit Stdrkeldsung als gelbe Flecke er-
kennen. . _ S o »
o Jrsprunghche Absicht war der Nachweis von Thiophosphorsdurederiv:

d1e den iblichen. Nachwe1sreakt10nen wegen relativ hoher Fliichtigkeit und g ermger
Hydrolysengeschmnd1gl~.e1t schlecht zuginglich sind. Die beildufige Uberpriifung
weiterer, auch phosphorﬁeler Thio- und Selenoverbmdungen zeigte, dass die Reak-
tion auf andere Stoffgruppen iibertragbar ist. Wir ermittelten ungefihr die Sub-
stanzmengen in ug, die sich bei Flecken von 8 bis 12 mm Durchmesser auf normalen
Chromatographiepapieren noch deutlich sichtbar machen lassen (s. Tabelle I).
Zu Vergleichszwecken untersuchten wir die Verbindungen auch nach dem auf der
Jod-Azid-Reaktion beruhenden Verfahren von FIscHER UND OTTERBECKZ Das
Perjodsdure-Verfahren bietet den Vorteil einfacher Handhabung und scharf ge-

zeichneter Flecke.
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Gas Ckromatograbkv by D AMBR_QSE AND BARBARA A. AMBROSE, George Newnes,
Ltd., London, 1961, 220 pages, 98 illus., price 40 s.

Hauwpthatalog 5: Ckemikalz‘en, Analysen-Reagenzien, Wissenschaftliche Preparate,
Fluka AG, Buchs, S.G., Switzerland, 1961, xiv - 386 pages.
Lists 8500 research chemicals including many special products for chromatography.



