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" metals:on DE paper using 2 N HCI has been published? and the order of separatlon
is again con51ster1t w1th the prmcxple It has been pos51b1e to predict the: sepa.ratlon
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Pa-Per)

df»-certain.gfoﬁps of metals on ion-exchange paper from data published on stability
constants of complexes. -
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Paplerchromatographle von therlschen Slen

D1e k1a551schen Arbelten Besta.ndtelle atherlscher Ole durch Dunnschlchtchromato-.
graph1e1—4 und- Gaschromatogra.ph1e5 '8 aufzutrennen, sind allgemein bekannt und
haben in den vergangenen Jahren eine weite Verbreitung gefunden. Nachteilig ist .
bei  der Diinnschichtchromatographie, dass eine: quantitative Bestimmung der auf-,
getrennten Substanzen etwa durch Densitometrie nur dusserst schwer durchfiihrbar -
_ist. Sie wurde bisher nur einmal von: HEFDNDEHL’ am: Beispiel des Menthofurans im
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Pfefferminzél versucht. Die. Gaschromatographle als:zweite -Methode:ist wegen 1hrer
Aufwendlgkelt praktisch nur in der Industrie oder grossen- Laboratérien-durchfithrbar;

- Insofern bes#sse die: Paplerchromatogra.phle namentlich zur quantitativen Be-.
-stlrmnung aufgetrennter ‘Bestandteile. grosse" praktlsche Vorteile.: Auch: hier: llegen,
schon' zahlreiche ‘Arbeiten; allerdlngs mit - anderen Stoffen vor. Bis : auf ein- von
‘CASTIGLIONIS ‘beschriebenes: Verfahren, das Geramol und - Linalool dlrekt auf Papler
zur: Auftrennung bringt;: gehen die melsten bisher . veréffentlichten | Verfahren den
Umweg iiber die Auftrennung entsprechender Derivate, belsp1elswe1se indem: Ketone
“und. ‘Aldehyde. als - 2,4—D1n1trophenylhydrazone Zur’ Chroma,tographle kommen In‘
,‘dleser Weise haben SCHULTE UND:STORP?-1!. Aldehyde und:Ketone: ohne ‘Elution
vormn: Paplerchromatogramm direkt bestlmmt .Diese:Methode: setzt:voraus, dass die
~Urnse1:7ung der Ca,rbonylverbmdungen mit dem Reagens. 100 %ig erfolgt.: Anderer-
geits lassen sich aber damit nicht.alle Bestandteile eines a‘chenschen C)ls erfassen 1180
dass diese Methode nur eine Teillésung darstellt. ri RETE RN ‘

" Ankniipfend an frithere Arbeiten auf dem. Phosphad:ldgebleI:12 13 haben wir: ein
‘mit Paraformaldehyd imprigniertes Pap1er -entwickelt, das sich: zur “D1rektpap1er-‘
chromatographie’’ von dtherischen Olen.und zur densitometrischen Bestimmung ihrér
Bestandteile elgnet Als Losungsrmttel haben 'sich’ die: Systeme: n-Hexan—-n-Heptan-
Eisessig ' (15:15:2 V.T.) ‘und: Cyclohexan—-Athylacetat (973 “V.T:) -sowie: i Trichlor=
dthylen bewdhrt. Hiermit werden bei der aufsteigenden Chromatographie- tiber eine
Laufstrecke von 15 cmund bei einer Laufzeit von 45 Min. (fiir Hexan—~Heptan-Eisessig)

- e e .,“ﬁ;
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~ in den meisten Fillen a’usreichendé Trennungen erreicht (siehe Fig. r). Damit liegt die
Laufzeit ‘in : derselben Gréssenordnung wie bei der Diinnschichtchromatographie.
Bei schwierigeren Trennproblemen ist. die. absteigende Technik vorzuzichen. Fiir
Serienanalysen kanniauch’ die ‘Rundfiltermethode herangezogen werden. Atherische .
Ole werden 1:10 und die Testsubstanzen 1:30 mit Chloroform .oder: n—Heptan ver-
diinnt und davon aus: feinen Kap1llaren 0.00T-0.005 ml'im Abstand von:2z cm auf die
Startlinie ' des - Chromatogramms ‘aufgetragen. . Eine -Kammersittigung wird. durch
Einhéngen von: Filtrierpapieren, die mit dem Fliessmittel getrinkt.sind,- errelcht
Zum  Sichtbarmachen der Flecke verwendet man Osmiumtetroxyd :(0.25 g/5 1- -
Kammer), Antimon-(I1I)-chlorid (10 %ig in Chlorcform, bespruhen und trocknen.bei
80-85°), Antimon-(V)-chlorid ‘(bespriihen mit 10 %iger Lésung. in Tetrachlorkohlen-
stoff), 2,4-Dinitrophenylhydrazin: (besprithen ' mit- gestttigter Losung in 2 N-Salz-
sdure), modifiziertes -Ehrlichs-Reagens und Anlsaldehyd—Schwefelsaure—-Methanol '
I.5:1.5:97 (bespriihen und trocknen bei 40—50 °), wobei die aufeinanderfolgende An- -
wendung mehrerer -Anfirbreagenzien wie z.B. Osmlumtetroxyd Antimon-(V)-
chlorid und 2,4-Dinitrophenylhydrazin bereits eine gewisse chemische Differenzierung
ermoghcht ‘Die: Empfindlichkeit .dieser Reagenzien liegt fiir die #therischen. Olbe-
standteile'bis .auf-einzelne Ausnahmen zwischen 2-0.2' ug. Fiir die Anfirbung zum
Zwecke der densfcometnschen Bestlmrnung ungesattlgter Verbmdungen 1st Osm1um-
tetroxyd sehr:gut geeignet. . : =
Emzelhelten dJeser neuen Methode werden demna.chst veroffenthcht

Den Firmen l‘rey und Lau, Hamburg-Bahrenfeld ‘Dragoco sowie- Haarmann und
er;- _lezmmden danken ‘wir ' fiir. die freundliche Uberlassung. von- Proben
athenscher Ole. bzw. reiner Substanzen, der Tlrma J C Blnzer, Hatzfeld/Eder fiir

Urise Dank gilt ferner der Deutschen Forschungsgememschaft und dem I‘ond der‘
Chem1e ur l‘orschungsbe1h11fen »
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