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The content of pregnanediol in the morning urines of fertile, non-pregnant
women was found to be about 1 mg/1000 ml in the pre-ovulatory phase and about
6 mg/1000 ml in the late post-ovulatory phase.
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Diinnschichtchromatographische Trennung von Ketocarbonsiuren

Prinzip

Die XKetocarbonsduren wurden mit 4-Oxo-2-thion-thiazolidin (Rhodanin) in die
entsprechenden Rhodaninderivate tibergefithrt, die sich auf Acetylcellulose-Schichten
trennen lassen. Untersucht wurden (angeordnet nach steigender Zahl der Kohlen-
stoffatome), die in Tabelle I angegebenen Ketocarbonséduren.

TABELLE 1
Rp-WERTE DER RHODANINDERIVATE DER KETOCARBONSAUREN IN VERSCHIEDENEN
ELUTIONSMITTELN
Rp
Vs Ir r v
a-Ketopropionsidure - 0.55 0.22 0.32 0.51
Oxalessigsidure 0.54 0.22 0.32 0.51
«-Ketobuttersiure 0.67 0.34 0.44 0.59
«-Ketoisovaleriansdure 0.71 0.47 0.53 0.65
«-Keto-n-valeriansiure . 0.73 0.51 0.57 0.70
y-Keto-n-valeriansdure 0.59 0.26 0.4I 0.54
x-Ketoglutarsiure 0.29 0.04 0.09 0.27
x-Ketocapronsiure 0.78 0.65 0.68 0.78
x-IKeto-p-gluconsiure, Kaliumsalz 0.68 — 0.58 0.67
ee-I{etoisocapronsiiure 0.78 0.70 0.67 0.77
a-Ketooenanthsidure 0.83 0.79 0.77 0.85
e-Ketocaprylsiure 0.87 0.83 0.85 0.91
Phenylglyoxylsiure 0.65 0.54 0.47 0.59
a-Ketopelargonsiure 0.74 0.62 0.50 0.75
e-Ketophenylpropionséure 0.60 0.47 0.66 0.65
4-Hydroxyphenylbrenztraubensiure 0.67 0.42 0.49 0.71
Reagenz 0.60 o0.70
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524 NOTES
Reagenzlosung
250 mg Rhodanin, 5 Tropfen Ammoniakfliissigkeit (25 %ig) und 50 mg Ammoniim-
chlorid werden in 100 ml Athanol unter leichtem Erwidrmen gelGst.

Losung der Ketosduren
0.5 %ig in Athanol (96 %ig). Das Kaliumsalz der 2-Keto-D-gluconséure wird 0.5 %ig
in einem Gemisch aus gleichen Volumteilen Athanol 96 %ig—Wasser geldst.

Herstellung der Rhodanin-Derivate
2.0 ml der jeweilig gelosten Ketosdure werden mit 4.0 ml der erkalteten Reagenz-
16sung 1o Min. lang im Wasserbad unter Riickfluss bei 65—75° erwidrmt.

Herstellung der Sorptionsschicht

(Ausreichend fiir 5 Platten 200 < 200 mm.) 10.0 g Cellulosepulver MN 300 Ac werden
mit 50 ml Methanol und 5 ml Wasser gemischt und anschliessend im Starmix 1—2
Min. lang homogenisiert. Die beschichteten Platten werden 5-10 Min. lang bei 60°

getrocknet.

Chromatographie

Elutionsmittel, 1. n-Propanol-n-Butanol-Ammonkarbonatlésung™ (40:20:30,
v/v); II. n-Propanol-n-Butanol-Ammonkarbonatlésung (30:30:30, v/v); III. #-
Propanol-z-Butanol-Ammonkarbonatlésung (35:25:30, v/v); IV. #x-Propanol—
Ammonkarbonatlésung (2:1) v/v).

Trennstrecke: 100 mm; Aufgetragene Menge: 0.5—2 y. Laufzeit: Je nach Art des

angewandten Elutionsgemisches 1oo-120 Min.
Chromatographiert wird bei Zimmertemperatur unter Kammeriibersidttigung.

Detektion
Die Reaktionsprodukte der Ketosduren sind im U.V.-Licht bei 365 mu als dunkle

Flecken zu erkennen, die tiberschiissige Reagenzldsung bei 254 mu.

MeLANIE RINK

Pharmazeutisches Institut der Universitit Bonn,
SiGrRip HERRMANN

Bonn (Deutschiand)

Eingegangen den 7. Oktober 1963

* Die Ammonkarbonatlésung bestcht aus zwei Teilen 109iger wissriger Ammonkarbonat-
16sung und einem Teil 5 N Ammoniak.

J. Chromatog., 14 (1964) 523-524



