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DIE D~NNSCHICHTCHROMATOGRAPHISCHE TRENNUNG STEREO- 

ISOMERER CYCLOHEXYLAMINE 

H. FELTKAMP UND I?. I<OCW 

Pl~allmazelLlz’scl~-Cl~em~sches Ins&d der Uhuersitdt Ttlbingen (Deulscldand) 

(Eingegangcn den 26. November 1963) 

Bei Arbeiten, die sich mit dcr Trennung von einander sehr ahnlichen Substanzen 
befassen, ist das Vorhandensein ciner geeignetcn Analysenmethode, die die IQkennung 
such klciner Mengen an Verunreinigungen gestattet, von ausschlaggebender Wichtig- 
keit. 

So ergab sich im Rahmen von Untersuchungen iibcr die Konstellation von sub- 
stituiertcn Cyclohesylaminen die Notwendigkeit, eine brauchbare analytische Metho- 
de auszuarbeiten, die’ such kleine Mengen eines verunreinigenden stereoisomeren 
Arnins neben der Hauptmenge des zugehorigen Stereoisomeren zu erfassen vermochte. 
Hierzu wurde zun&zhst die Gaschromatographie verwendetl. Diese Methode hat den 
ausserordentlichen Vorteil, zugleich qualitative und quantitative Ergebnisse zu liefern. 
Sie war aber nicht auf alle Amine anwendbar, So konnten bisher z.B. die Dekalyl- 
amine nicht getrennt werden. Als Erganzung zu diesem Verfahren wurde jetzt eine 
dtinnschichtchromatographische Methode ausgearbeitet. Sie ist besonders fiir die 
Trennung der Amine geeignet, die gaschromatographisch bisher nicht oder nur schlecht 
getrennt werden konnten. Aber such die meisten der and&en untersuchten Amine 
lassen sich glatt trennen. Gegeniiber der gaschromatographischen Methode hat die 
Analyse mit Hilfe der Dtinnschichtchromatographie den Nachteil, keine oder doch nur 
ungefghre quantitative Werte zu liefern. Die Ausfiihrung ist aber ungleich vie1 ein- 
father und weniger aufwendig, es kann in wesentlich hijherer Verdtinnung gearbeitet 
werden und der Zeitaufwand ist sehr vie1 kleiner. Aus diesen Grtinden ist die diinn- 
schichtchromatographische Methode besonders fiir die laufende Uberwachung von 
Trennungen, Synthesen usw. geeignet. Sie hat in Verbindung rnit Destillationen, 
Verteilungen und Saulenchromatogrammen Anwendung gefunden. Dabei wurde j ede 
einzelne Fraktion untersucht. Das konnte im Fall der Verteilungen und der SZulen- 
chromatographic durch direktes Auftragen der anfallenden Fraktionen geschehen, ein 
Konzentrieren eriibrigte sich. 

Neben der reinen Trennung kann man durch die Diinnschichtchromatographie 
der prim&en Alkylcyclohexylamine such Hinweise auf ihre r2umliche Struktur er- 
halten (vergl. Tabelle I). 

Zum besseren Verstandnis der Ergebnisse sollen hier noch einmal ganz kurz einige 
grundlegende Tatsachen iiber den raumlichen Bau von Cyclohexanderivaten 
dargest ellt werden . Der Cyclohexanring liegt aus energetischen Griinden in der 
Regel in der Sesselform vor. An ihr kann man zwei verschiedene Stellungen der 
Wasserstoffatome unterscheiden. Die A_quatorialstellung (e) - die Valenzen stehen 
in der aus vier Ringatomen gebildeten Ebene - und die Axialstellung (a) -die Valenzen 
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stehen scnkrecht zu dieser Ebene. Das gleiche gilt fiir etwaigc Substituenten. Durch 
Umklappen kann die eine Sesselform in eine zweite ubergehen. Sind fiir den unsubstitu- 
ierten Cyclohexanring beide Sesselformen, also beide Konstellationen des Molektils, 
gleich, so unterscheiden sie sich bei substituierten Cyclohcxanen. Beim Umklappen 
gergt ntimlich jeder Substituent, der sich zuntichst in Aquatorialstellung befunden 
hatte, in Axialstellung und umgekehrt. 

Wi.irde man einen an verschicdenen C-A&men disubstituierten Cyclohexanring 
flach in einer Ebene ausbrciten, so triige das cis-Isomere beide Substituenten auf der- 
selben Seite, das tracts-Isomere je einen Substituenten iiber und unter der Ebene. Man 
spricht daher von cis-trans Isomeren. Diese Bezeichnung ist allgemein iiblich. Fiir das 
Verhalten und die Reaktionsweise ist aber die Konstellation der Isomeren verantwort- 
lich. 

Bei 1,2- und I,+disubstituierten Cyclohexanen stehen in dem tracts-Isomeren 
beide Substituenten 2iquatorial bzw. nach dem Umklappen axial, im cis-Isomeren 
steht der eine Substituent gquatorial, der andere axial, beim Umklappen vertauschen 
die Substituenten ihre Lage. Bei den 1,3_disubstituierten Cyclohexanen kehren sic11 die 
Verhaltnisse urn. Hier stehen die Substituenten am cis-Isomeren digquatorial bzw. 
diaxial und am trans-Isomeren aiial-squatorial bzw. gquatorial-axial. 

Es hat sic11 bei den prim&-en Alkylcyclohexylaminen in jedem der untersuchten 
Fslle, soweit eine Trennung iiberhaupt mijglich war, gezeigt, dass von zwei Isomeren 
das mit der am st2irksten tibgeschirmten Aminogruppe den grosseren Rp-Wert besitzt 
(Fig. I, 2 und 3). 

Fur ein solches Verhalten bietet sich zun&zhst folgende Erkkirung an. Die polare 
Aminogruppe mit dem einsamen Elektronenpaar wird bei den Adsorptionsvorg&rgen, 
die zur Trennung fiihren, eine ausschlaggebende Rolle spielen. Eine Abschirmung der 
Aminogruppe ftihrt zu einer verminderten IIaftfestigkeit des Molelctils am Adsorbens 
und damit .zu einer htiheren Wanderungsgeschwindigkeit, der Ji’p-Wert wird hoher. 
Am ausgeprggtesten muss dieser Unterschied bei solchen Molektilen, sein, die sich 
wirklich nur durch die Abschirmung der Aminogruppe unterscheiden. Hierher ge- 
h&-en z.B. die terC.-Butylcyclohexylamine und die trafzs-Dekalylamine. Beim tert.- 
Butylcyclohexylanlin verhindert der raumerftillende Substituent, beim &arcs-Dekalyl- 
amin der starre Bau des Molekiils ein Umklappen des Sechsringes. 

Die jeweils zusammengehorigen Stereoisomeren kiinnen sich daher nur durch die 
Stellung der Aminogruppe unterscheiden. Da, wie schon lange bekannt, die Ab- 
schirmung eines axialen Substituenten am Sechsring durch die benachbarten 3- 
stgndigen, ebenfalls axialen Wasserstoffe gr8sser ist, als beim squatorialen Substituen- 
ten durch die benachbarten Wasserstoffe, mussten die Isomeren der oben genannten 
Cyclohexylarnine mit axialer Aminogruppe den grosseren RF-Wert besitzen. Das ist 
such der Fall (siehe Tabelle I). 

Schwieriger 1Zsst sich das Verhalten solcher Cyclohexylamine voraussehen, die 
weder ein starres Ringsystem aufweisen noch durch einen sperrigen Substituenten am 
Umklappen in die andere Sesselform gehindert werden. Sie werden in einem Konstel- 
lationsgleichgewicht vorliegen. Als Beispiel sei das 4-Methylcyclohexylamin an- 
geftihrt (Fig. 4). 

Die Crans-Form, die es beiden Substituenten gestattet, die gquatoriale Lage ein- 
zunehmen, muss aus energetischen Grtinden fast ausschliesslich in dieser Form vor- 
liegen. Fiir das cis-Isomere ist dagegen ein Konstellationsgleichgewicht zu erwarten, 
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TABELLE I 

~ONSTBLLATION UND DiSNNSCHICHTCIlROMATOGRAPI-IISCHKS VLRHALTEN 

EINIGER ALKYLSUBSTITUIERTl31~ CYCLOALKYLAMINE 

IConstellation* 
Rp- Wert hliher(+) brw.niedriger (-) 

als der des rrcgehlirigen Isomeren 

trans-a-Metl~ylcyclol~exylamin ee (aa) 
cis-z-Methylcyclohexylamin ea 

cis-3-Methylcyclohcxylamin 
trans-5-Methylcyclohexylamin 

ee (aa) 
ea 

tragzs-4-Methylcyclohexylamin 
cis-+Mcthylcyclohexylamin 

ee (aa) 
ea 

tra%ns-2-Isopropylcyclohexylamin 
cis-z-Isopropylcyclol~exylamin 

ee (aa) 
ea 

cis-3-Isopropylcyclohexylamin 
IraGs-3-Isopropylcyclohexylamin 

ee (aa) 
ea 

cis-S-tert.-Butylcyclohcxylamin 
trarrs-3-Cert.-I3utylcyclohexylamin 

tralzs-4-Wt.-l3utylcycloliexylamin 
c,is-4-tert.-Butylcyclohexylamin 

ee 
ea 

ee 
ea 

tram-1 -Amino-trans-dekalin 
cis- I -Amino-trans-dekalin 

e (-NI-&) 
a (-NH,) 

frarts-r -Amino-cis-dekalin 
cis- x-Amino-cis-dckalin 

e ?(-NH,) 
e ?(-NH,) 

cis-2-Amino-trans-dekalin 
trans-a-Amino-trarzs-dekalin 

e (-NH,) 
a (-NH,) 

cis- a-Amino-cis-dekalin ” 
trans-2-Amino-cis-dekalin 

e’ ,? (-NH,) 
e ?(-NH,) 

trafis-2-Isopropylcyclopentylamin 
cis-a-Isopropylcyclopentylan~in 

Bornylamin 
Isobornylamin 

+ T 
+ T 

- 
+ -I- 

l--t- T 
+l- T 
i--t- -I- 
+l- T 
l-l- 1- 

- 
+ -I- -l- 

- 
++ -I- 

“e = aquatorial; a = axial. Steht (-NH,) hinter der Konstellationsangabe, so bezieht sich 
diese ausschlicsslich auf die IConstellation der Aminogruppe. 

* * Die Trennungen werden nach ihrer Giite mit f , f -I- usw. gekennzeichnet. Ein - bezeichnet 
ein Gemisch, das sich nicht trennen 1ass.t. 

in dem jeweils der eine odcr andere Substituent axial bzw. Quatorial steht. l3etrachtet 
man von den beiden Konstellationen diejenige mit aquatorialer Aminogruppe, so 
unterscheidet sie sich von dem trans-Isomeren durch ,cIie Axialstellung der Methyl- 
gruppc. Die andere m8gliche Konstellation des cis-Isomeren unterscheidet sich von 
den tralzs-Tsomeren durch die axiale Aminogruppe, also in der gleichen Weise, wie die 
oben genannten starren Amine. Da einmal die Lage des Gleichgewichtes nicht genau 
bekannt und fur verschieden substituierte aber bewegliche Cyclohexylamine verschie- 
den ist, zudem such das Verhalten der Konstellation des &s-Isomer-en des +Methyl- 
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Fig. 4. Die den Sesselformen des Cyclohcxans entsprechenden Konstellationen der +Mcthyl- 
cyclohexylaminc. 

cyclohexylamins mit axialer Methylgruppe nicht vorauszusehen ist, so wird der 
Riicl~scl~luss von dtinnschichtcl~romatographischem Verhalten auf die Struktur bei 
den zum Umklappen bef5higten Cyclohexylaminen unsicherer. .Das bisher vorliegen- 
de Versuchsmaterial zeigt aber, dass, sofern die Trennung iiberhaupt gelingt, stets das 
Isomere den hiiheren &-Wert besitzt, das such den hijheren Antcil an axialstgndiger 
Aminogruppe im Konstellationsgleichgewicht aufweist. Der Einffuss des axialen 
Anteiles der Aminogruppe scheint also die anderen sterischen Einfltisse, die durch die 
Alkylsubstituentcn bewirlct werden, zu tiberwiegen. Man kann daher das diinnschicht- 
chromatographische Verhalten von substituierten prim&en Cyclohexylaminen als sehr 
einfache und brauchbare Methode benutien, urn erste Anhaltspunkte fiir die zun%hst 
unbekannte Konfiguration der Amine zu erhalten, wenn man sich such dariiber klar 
sein muss, dass es sich eunachst nur urn eine Arbeitshypothese handelt, die der 
BesGitigung durch ein sehr vie1 umfangreicheres Versuchsmaterial bedarf. Wie 
berechtigt solche Einwande sein kbnnen, zeigt sich bereits bei den N,N-Dimethylie- 
rungsprodukten der oben besprochenen primgren Amine (Tabelle II). 

Die bei den prim&en Aminen zun&hst giiltigen Uberlegungen versagen bei ihren 
. 

TABELLE II 

DAS DtiNNSCHICHTCHROMATOGRAPHISCHBVlERHALTEN 

EINIGERN,N-DIMETMYLIERTER ALKYLSUBSTITUIERTER CYCLOALKYLAMINE 

N,N-Dimethyl-trans-z-methylcyclohexylamin l- 
N,N-Dimethyl-cis-2-methylcyclohexylamin l-l-+ - 

N,N-Dimethyl-cis-3-mcthylcyclohexylamin 
N,N-Dimethyl-trans-3-methylcyclol~exylamin I-++ 

- 

f 

N,N-Dimethyl&ans4+-methylcyclohexylamin 
-t-l--l- t 

N,N-Dimethyl-cis-+methylcyclohcxylamin - 

N,N-l%mcthyl-Iran&4-terE.-butylcyclohexylamin 
N,N-Dimethyl-cis-.+-&YE.-butylcyclohexylamin -l-+-f-+ 

- 

+ 

N,N-Dimethyl-kws-2-mcthylcyclopentylamin 
; N,N-Diinethyl-cis- a-methylcyclopentylamin 

* Siehe J?ussnote * * der Tabelle I. 

-t--i- 
- 

i- 
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N,N-Dimethylierungsprodukten vijllig. Bei diesen sollte die Abschirmung des cin- 
samen ~Elektronenpaares am, Stickstoff wesentlich grosser werden und damit die RF- 
Werte steigen und die Trennung sich verschlechtern. Die Reihenfolge der Rp-Werte 
sollte die gleiche bleiben, da sich an den Konstellationen nichts Grundsatzliches 
Bndert. Nichts von alledem tritt tin (siehe Fig. 5). Die RF-Werte nehmen keineswegs 

0” . 
l 1) # 

I II 1 m Ix 

Fig. 5. Diinnscl~ichtchromatogran~me einiger N,N-climethylicrter allrylsubstituiertcr Cyclohexyl- 
amine. I = N,N-Dirnethyl-@wt.-butylcyclohexylamin; II = N,N-Dimethyl-qmethylcyclo- 
hcxylamin ; I I I = N,N-IXmethyl-z-methylcyclohexylamin; IV = N,N-Dimethyl-3-methyl- 

cyclohexylamin. Die Einzelfleclren stellen jeweils die cis-Isomeren clar. 

zu, die Trennungen werden durchweg bcsser, die Reihenfolgen kehren sich teilweis’e 
urn. Daraus wird ersichtlich, wie komplex diese Adsorptionsvorgange sind und dass 
im Grunde wenig gesagt ist, wenn man Trennungen mit einem Phgnomen erkkiren 
will, das sicherlich vorhanden ist, in seiner Bedeutung fur den Gesamtvorgang aber 
nicht abgeschatzt werden kann. 

Innerhalb eng begrenzter Stoffklassen kiinnen bei der Chromatographie gewisse 
Zusammenhange festgestellt werden und innerhalb dieser such angewendet werden, 
bei einer Verallgemeinerung ist aber 8usserste Vorsicht geboten. 

r,z-Disubstituierte Cyclohexylamine weisen im Gegensatz zu ihren 3- oder 4- 
substituierten Stellungsisomeren einen &was hijhcren RF-Wert auf. Das kijnnte durch 
eine sterische Hinderung der Aminogruppe durch den benachbarten Alkylrest ‘ge- 
deutet werden. Eine Trennung ,der einzelnen &s-tram Tsomeren war in diesem Fall 
bei der verwendeten Methode nicht mijglich [vex@. Fig. 3 und Tabelle I). Das gelang 
jedoch im Fall des 2-substituierten Isopropylcyclopentylamines. Hier macht sic11 wohl 
die annahernd ebene Form des Cyclopentanringes bemerkbar. Dadurch w&d die Ab- 
schirmung der Aminogruppe im cis-Isomeren sehr vie1 gr&ser sein als im Crans- 
Isomeren. 

Die Nachweisgrenze eines Isomeren, das in kleinen Mengen neben dem haupt- 
sachlich vertretenen zugehiirigen anderen Isomeren vorhanden ist, liegt fiir die relativ 
schwierig zu trennenden 3- bzw. +Methylcyclohexylamine bei T “/o (Fig. 6). 
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Diese Empfindlichkeit wird such mit ddr Gaschromatographie nicht errcicht, da 
diese Amine nicht ganz getrennt werdenl; geringe Mengen des einen Isomeren ver- 
schwinden damit in der Hauptbande des anderen. 

Die Nachweisgrenze fur Amine, die sich besser trennen lassen, 
Butylcyclohexylamine oder sogar die N,N-Dimethylamine liegen 
darunter. 

LB. die +Cert.- 
n,och erheblich 

I 
x x 

1 n m lx P 

Fig. 6. Der Nachwcis von kleinen Mengen trans-+Methylcyclohexylamin neben _ _ _ _. .__ vie1 cis-+Methyl- 
cyclohexylamin. Die Platte wurcle zur Erzielung einer besscren Trennung zweimal entwickelt. I = 

2.5O/4 tram; II = 5 y. Cra?zs; III = 1.0% havans; IV = 2 oh Cvans; V = I.3 “/o tra92s. 

EXPERIMENTELLER TEIL 

Die Darstellung der Amine erfolgte nach den iiblichen Methoden. Meist wurden als 
Ausgangsstoffe die entsprechenden Phenole verwendet. Diese wurden katalytisch 
hydriert, die entstehenden Alkohole zu den Ketonen oxydiert und tiber die.Reduktion 
ihrer Oxime oder durch katalytische Hydrierung in Gegenwart von NH, in die Amine 
iiberfiihrt. Die Trennung der Isomeren gelang durch fraktionierte Kristallisation 
ihrer Salze (siehe z.P. z), durch Gegenstromverteilung3 oder durch Destillatior#r Die 
Konfigurationszuordnung einiger noch nicht bekannter stereoisomerer Cyclohexyl- 
amine wurde mit Hilfe der Kernresonanz, der I.R.-Spektroskopie; ihres Verhaltens 
bei Verteilung und Chromatographie und durch die Bestimmung von Dichte und 
Brechungsindex getroffen”.. 

Die diinnsc~ichdchro~~~~o~y~~~~scke Technik 

Zur Ausfiihrung der Reihenuntersuchungen wurden die allgemein tiblichen .20 x 20 

cm, grossen Glasplatten, die mit dem Desaga-Streichgersit nach Stahl beschichtet 
wurden, verwendet. 

Die Diinnschichtchromatographie am Glasstab fand, bei der Ausarbeitung des 
Trennverfahrens, insbesondere bei der Suche nach dem geeignetsten Fliessrnittel und 
bei allen Einzelanalysen Anwendung. Die Besonderheit der Diinnschichtchromatogra- 
phie am .Glasstab, liegt darin, dass als Trager der Schicht Glasstgbe dienen, die in 
einem durchbohrten Stopfen stecken. Mit Hilfe dieser Stopfen werden sie auf Reagenz- 
glaser gesetzt, die einige ml des Fliessmittels enthalten und als Trennkammern dienen. 
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Man kann auf jeden Stab eine Substanzprobe und ein Vergleichsgemisch auftragen und 
zusammen chromatographieren. 

Das Beschichten der St&be geschieht durch Eintauchen in eine Anschiittelung des 
Sorptionsmittels, die sich in einem besonders geformten Standzylinder befindet. Zum 
Trocknen werden die Stabe in ein kleines Gestell gehangt. 

Der Vorteil dieser Methode liegt in der Ersparnis von Material, Geraten, Fliess- 
mittel und Arbeitsplatz. Sie ‘ist .vor allem fiir die Ausfiihrung von Einzelanalysen 
gedacht und fiir die Entwicklung neuer Trennverfahren, bei denen viele vcrschiedene 
Lijsungsmittelsysteme durchprobiert werden miissen. 

Es wurde aufsteigend eindimensional chromatographiert. Bei den in der Tabelle I 
mit + bezeichneten ,Trennungen konstellativ Zhnlicher Verbindungen wurde zuweilen 
zur Erzielung bessercr Ergebnisse dasselbe Chromatogramm zweimal entwickelt . Hierzu 
wird Stab oder Platte, wenn das Fliessmittel zum’crsten Ma1 die markierte Hdhe er- 
reicht hat, aus dem Fliessmittel,genommen, kurz .an der Luft getrocknet und sofort 
noch einmal chromatographiert. Man erreicht damit praktisch eine Vergrijsserung der 
Laufstrecke ohne einen langeren Stab verwenden zu m&en. Ausserdem ist der Zeit- 
aufwand geringer und die Flecken bleiben scharfer. 

Schiclz t 

Als Sorptionsmittel wurde Kieselgel G “Merck” verwendet. Fiir .die Dtinnschicht- 
chromatographie am Glasstab muss die tibliche Zusammensetzung von Kieselgel- 
Wasser = I : 2 etwas gegndert werden, urn gute Schichten zu erhalten. Da die Binde- 
fahigkeit des in den einzelnen Kieselgel-Chargen enthaltenen Gipses schwankt, miissen 
von Lieferung zu Lieferung oft etwas andere Zusammensetzungen gewahlt werden. 
Bisher lagen die Werte zwischen IO und 12 g Kieselgel auf 22 ml Wasser. Diese Menge 
reicht dann fur die Beschichtung von ungefahr 2b Staben. Es empfiehlt sich; bei jeder 
neuen Charge in enrem Vorversuch die Mischungsverhtiltnisse zur Erzielung einer 
guten Schicht auszuprobieren. 1st die erhaltene Schicht zu .dick, wird. der Wasser- 
anteil urn je I ml erhoht, fgllt die Schicht zu dtinn aus, erhijht man den Kieselgelanteil 
urn jeweils 0.5 g. Die auf diese Weise ermittelte optimale Zusammensetzung wird auf 
der Kieselgelflasche vermerkt . Die Schicht wird am besten in einem 50 ml Erlenmeyer- 
Kolbchen angeschiittelt, wobei man die beniitigte Menge Kieselgel in das Wasser gibt . 

l . 
l l 

x x x x 

Fig. 7, Am Glasstab gewonnenc Diinnschichtchromatogrammc. Die Sttibc wurden cur Erzielung 
einer besseren Trennung zweimal entwickelt. Links : 3-Methylcyclohexylamine. Rechts : q-Methyl- 

cyclohexylamine. Die Einzelflecken stcllen jeweils das czs-Isomere dar. 

: 

00 
0 
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Die Steighdhe der Fliessmittelfront betrug auf der Platte IO cm, auf dem Stab 
8 cm. 

Zur Dokumentation dcr Plattenchromatogramme vvurde ein Durchschlagpapier 
auf die Platte gelegt und die Startpunkte, Substanzflecke und Losungsmittelfront 
durchgezeichnet. 

Vom Stab wurden die Schichten nach Umzeichnung der Flecken mit Hilfe einer 
Klebefolie in der frtiher beschriebenen Weis@ abgehoben und auf ein Blatt Papier 
geklebt (Fig. 7). 

Ftiessmittet 

Unter den zahlreichen Fliessmitteln, die auf ihre Brauchbarkeit bin untersucht 
wurden, erwies sich das folgende als am besten geeignet: 17 Teile einer Mischung aus 
2 Teilen konzentriertem Ammoniak und 98 Teilen Aceton werden mit 8 Teilen 
Petroltither 50-70” gemischt. Die Mischungsverhaltnisse der 2 yO Ammoniaklijsung in 
Aceton mit dem PetrolZither kijnnen geandert werden. So wurden zur Erniedrigung 
von zu hohen Z+Werten diese beiden Bestandteile zu gleichen Teilen gemischt und 
mit gutem Erfolg verwendet. 

Das Fliessmittel ist, wenn wirklich gute Ergebnisse erzielt werden sollen, jeweils 
nur einmal zu verwenden, muss also bei jedem neuen Chromatogramm ersetzt werden. 
Das fertig,gemischte Fliessmittel ist in einer gut verschlossenen Flasche aufzubewahren 
und taglich neu herzustellen. 

I, Eine Mischung aus gleichen Teilen 0.1 N Jodlijsung und ungefahr IO y- Schwe- 
felsaure. 

2. Dragendorff-Reagenz modifiziert nach MUNIER~. Stammlijsung : I .7 g basisches 
Wismutnitrat und 20 g Weinsaure werden in 80 ml Wasser gel&t. 16 g Kaliumjodid 
werden in 40 ml Wasser gel&t. Beide Liisungen werden gemischt. 

Das Spriihreagenz,wird aus 5 ml Stammliisung und aus einer L&sung von IO g 

Weinsgure in 50 ,ml Wasser gemischt. 
Die Amine wurden in OJ--0.01 M Chloroformlosung aufgetragen. 

ZUSAMMENFASSUNG 

Es wird eine dtinnscl~icl~tchromatograpl~ische Methode zur Trennung von stereo- 
isomeren alkylsubstituierten Cycloalkylaminen beschrieben. Es besteht ein fiir 
Konfigurationsbestimmungen verwertbarer Zusammenhang zwischen dem r$ium- 
lichen Bau und dem diinnscl~icl~tchr,omatograpl~ischen Verhalten der primgren 
Cycloalkylamine. Die Methode gestattet die Erkennung von ungefahr I y. eines 
Isomeren im Gemisch mit dem ,zugehijrigen anderen Isomeren. 

A method is described for 
alkylamines by thin-layer 

the separation of stereoisomeric alkyl derivatives of cyclo- 
chromatography. In the case of primary cycloalkylamines . 

there’is a relation between the spatial configuration and the behaviour on thin-layer 
chromatography, which can be useful for the determination of the configuration. With 

J. Chronrnfofi., I 3 (1964) 314-323 
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this method about I yO of an isomer can be detected in mixtures with the corresponding 
isomer. 9 
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