NOTES 413
Chromatographie de sucres sur couches minces de silicate de calcium

Le siléne EF *, un silicate de calcium hydraté, est un produit industriel trés accessible,
qui a été proposé pour la chromatographie sur colonne des sucres, particuliérement
par Ia technique d’extrusion!. Nous avons constaté que la chromatographie des sucres
sur couches minces de siléne était également possible, dans de bonnes conditions.

Les plaques (environ 0.2 mm d’épaisseur), sont préparées manuellement et séchées
a I'air avant d’étre chauffées. La ligne de départ se trouve a 2 cm du bord inférieur.
La migration étant relativement lente, il est possible d’accélérer le développement:

(x) en chauffant les plaques 15 h 2 110°,

(2) em incorporant au siléne de la Célite 535 (lavée a 1’acide chlorhydrique
concentré) (xx g de siléne EF pour 3 g de Célite 535 et 700 mg d’acétate de sodium —
ce demnier produit semble améliorer légerement les séparations).

Un liant, tel que le platre, n’est pas nécessaire, car les plaques restent solides,
méme aprés 20 h 2 110°C.

Deux solvants nous ont donné de bons résultats:

(x) »m-Butanol roo cm3, compléter a2 114 cm?® avec de l'eau.

(2) =-Butanol 92 cm?3, compléter d’abord 2 oo cm?® avec de l'acétate de butyle,
puis a2 114 c® avecde 'eau.

Les plaques sont révélées au nitrate d’argent ammoniacal contenant un peu
d’acétate de sodium et chauffées 2 110°. (Le réactif se prépare en ajoutant a environ
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Fig. 1. Séparation de lactose, galactose, ribo- Fig. 2. Séparation de lactose, galactose, fruc-
se, rhamnose et desoxyribose. Siléne pur tose, ribose, rhamnose et desoxyribose. Siléne/
activé 15 h & 110°, solvant 2. Célite, doubledéveloppement (8 puis, 16.9 cm).

* Siléne EF, Columbia Chemical Division, Pittsburgh Plate Glass Co., Barberton, Ohio (U.S.A.).
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Fig. 3. Separartion die mualitmse, wnoose, syiose, Fig.. 4. Séparation de galactose; ribose, rham-
mibose, chammose et desosyribose. Silkme] mose:. Siléwe: pur activé 1 h, solvant 2.

To «m® @ ammemiaque comaemtree,, 30 goutttes d'ume solwtiom agueuse saturée de
mitrate arment, et em complétamt & 20 om® avec de I'éthanol distillé). Les: taches
somt trés mettes, meéme dans le cas de séparation lemte sur siléne sans Célite:;; la sensibili--
té est fortement ampmentée, réversiblement:, en homectant les plaques. Voir Figs. r-5.

Les méactiffs précumisés par Pasrcskas® et par Sramn Er KALTENBACE? dans le
cas des plagmes de Kieselgel & on de Kieselgur G- somt imsuffisammment: sensibles sur
plagues de silEme. Fm développamt les pﬂmqunes i 44~ am few de 4-25°, on constate
mmne dimimumtion de 235 %, de L hantewnr & Iagquelle le sollvamt: s'estt élevé en 2 h; les Re
me subpssemt pas de dizmgement considéraile..

Les plagues de siléme semblemt compléter wtilemmenmt les techmiques désormais:
dassiques de STaEn® et de PasTrska® pour vérifier la pureté ow I'identité d"un sucre
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Fig. 5. Séparation de galactose, swiose et rimmmose:. Sxﬂk:mm/((lé’l]nﬁe-, sollvant 2. (@) & 25°, (b)) & 4 4°;
mmmxs&«ﬁ:wdlmmmmmtzm T@ mmi.
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inconnu, et pourraient servir d'étude préliminaire & une séparatiom préparative sor
colonnes de siléne. De plus, €lles se recommandent par leur caractére particunlidre-

ment économique. Nous n’avonspas encore utilisé les plaques de siléme pour Ia sépara-
tion d’autres catégories de produits.
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Trennung im Harn vorkommender Zucker mit Hiife der Diannsdhicht-
chromatographie

Die Zucker werden in die schwéicher polaren Phenylosazone tilbengefiilmrt, die sich
diinnschichtchromatographisch als Boratkomplexe anftrenmen lassem. -

0 ml Harn werden mit 0.4 g Phenylhydrazinhwvdredhlorid und ©.6 g Natrimm-
acetat 30 Min. lang im siedenden Wasser erhitzt. Nach dem Kiihlen mut fliessendem
Wasser werden die ausgefallenen Kristalle abfiltriert, mit Wasser gewaschem wmd
in einem Dioxan-Methanol-Gemisch (1: 1 v/v) in der Kilte gelost.

Als Vergleichslésungen werden 1 %ige Zuckerléosungen mit ©.2 g Phemylhwvdra-
zinhydrochlorid und 0.3 g Natriumacetat wie beschrieben behamndelt.

Diinnschichtchromatographie. Sorptionsschicht (Tremmschicht) (amsreichemnd Hior
5 Platten 200 X 200 mm): 30.0 g Kieselgur G (Menck) werdem mit 6o0.0 ml eimer
0.05 M wiissrigen Natriumtetraboratlésung homogen amgerieben und mit der Desaga-
Grundausriistung auf die Platten gestrichen. Letztere werden damm 30 Mim. bei $o
getrocknet.

TABELLE I
R F-WERTE DER IM HARN VORKONMMENDEN ZUCKER
Elutionsmittel: Chloroform-Dioxan-Tetrahydrofuran—o.13 Natrinmtetralborat (4o:20:i20:0.5 W)

Zucker als Phenylosasone Ry
‘Glucose 0.39
Fructose .39
Arabinose @90
‘Galaktose Q.52
Lactose Q.02
‘Sorbose Q.21
Kyvlose .72
Ribose XY
Maltose ©.I2
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