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INTRODUCTION 

Les 3,5-dinitrobenzoates (DNB) sont souvent utilisds pour la separation et 
l’identification des alcools. La separation de ces derives par chromatographie sur 
papier a fait l’objet d’un certain nombre de travaux; par contre nous n’avons trouve, 
jusqu’a present, que peu d’etudes utilisant la chromatographie sur couche mince. 

11 nous a, de ce fait, paru int&essant d’etuclier les possibilites d’application de 
cette technique a la separation des DNB en vue notamment de leur identification 
dans les extraits de plantes. 

En 1951, RICE, KELLER ET KIRCWNER~ appliquent la chromatographie sur 
papier & la separation des DNB de onze alcools differents. Cependant le pouvoir de 
resolution des systemes de solvants utilisds ne permet pas de s&parer un melange 
d’alcool ethylique, propylique et butylique. MEIGH~ utilise le Whatman No. I et le 
melange de solvants methanol-heptane pour s&parer les DNB d’alcools volatils jusqu’a 
l’hexanol. La r&solution des melanges d’alcools infkieurs est meilleure que clans le 
travail precddent. SUNDT ET WINTERS &parent les DNB d’alcools jusqu’en Cl2 par 
chromatographie sur papier impregne de climetl~ylformamide. Le solvant de develop- 
pement est la ddcaline saturee de dimethylformamide. Les parois de la cuve de develop- 
pement sent garnies de papiers impregnes de &m&hylformamide saturee de d8caline. 

Dans un travail important, GASPARIC ET BoREcItf4 appliquent la chromatogra- 
phie sur papier a la separation des derives de l’acide 3,5-dinitrobenzoi’que d’alcools, 
glycols, poly6tl~yleneglycols et leurs monodthers, de chlorhydrines, phenols, mer- * 

captanset d’amines aliphatiques et aromatiques. 11s etudient le comportement chroma- 
tographique de cent cinquante composes environ, dans vingt systemes de solvants 
diffdrents ; les chromatogrammes sont obtenus sur papier impregn8 de formamide 
dimethylformamide, d’huile de paraffine ou de I-bromonaphtalene. Lorsque la for- 
mamide est la phase stationnaire, les solvants de developpement sont l’hexane, ,le 
cyclohexane, le benzene, le chloroforme et l’acetate d’ethyle seuls ou en melanges. 
L’hexane et le cyclohexane sont les phases mobiles pour la dimethylformamide. Avec 
l’huile de paraffine, les auteurs utilisent des melanges en proportions variables de 
dimethylformamide-methanol-eau et avec le I-bromonaphtalene, de l’acide acetique 
h 70 ou go Oh. 
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Les r4wlta.t~ du travail prec6dent4 sur papier impregne de formamide sont 
appliques par GAUTHIER ET MANGENISY~ a l’etude des produits techniques obtenus 
par polyoxyethylenation du glycol (polyethylene glycol). 11s essayent de r6soudre les 
difficult& rencontrees dans la separation des diesters 3,5-dinitrobenzolques des poly- 
Bthyleneglycols en dtudiant l’influence des facteurs suivants : la quantitd: de substance, 
cl. deposer au point de depart, la qualite et la concentration de formamide a utiliser 
pour l’impregnation des feuilles, le degre d’humidite, la saturation des cuves de dd- 
veloppement. La separation de ces diesters a dtd amelioree en utilisant l’ether did- 
thylique sature de formamide comme phase mobile. Lors de l’essai d’autres supports 
de phases stationnaires, GAUTRIER ET MANGENRY obtiennent la m&me separation sur 
couche mince de kieselguhr impregnee de formamide. Le liant utilise pour ces plaques 
est la gomme de Senegal et non le platre que les auteurs trouvent trop fragile. 

La preparation, la separation et l’identification rapide des DNB prepares a 
partir d’alcools et de phenols presents dans des produits alimentaires et entrainables 
& la vapeur retiennent l’attention de DWONT ET DE ROOY” qui etudient les possibilites 
de separations de ces esters par chromatographie sur couche mince de silicagel G 
(Merck). Les systemes de solvants testes sont des melanges hexane-acetate d’ethyle 
(75 :25) ou (85: 15) ; toluene-acetate d’ethyle (go: 10) et le melange benzene-ether de 
p&role (50: 50). La methode ne permet pas de &parer les membres des series homolo- 
gues d’alcools et de phenols. 

La separation des DNB du m&hanol, ethanol, propanol et I-butanol est rdalisee 
par WALDO sur plaque de silicagel G. La phase mobile est un melange de cyclohexane- 
tetrachlorure de carbone-acetate d’ethyle (IO: 75 : 15). Les DNB sont revel& par 
la rhodamine B. 

STAWL~ signale la possibilite de ddtecter et d’estimer l’alcool dans le sang apres 
son extraction a l’ether, transformation en DNB et chromatographie sur plaque de 
silicagel avec le melange solvant tetrachlorure de carbone-cyclohexane-acetate 
d’ethyle (75 : IO: 15). La revelation du chromatogramme se fait egalement avec la 
rhodamine B. Travaillant sur plaque de silicagel G avec deux systemes de solvants, 
ether isopropylique-ether de p&role (12 :88) et (6:94), MEHLITZ, GIERCHNRR ET 
MINA@ donnent les resultats obtenus avec les DNB de 23 alcools differents. 11s utili- 
sent un procede de revelation qui permet de distinguer les alcools saturds et non 
satures. Aprbs developpement, les, plaques a reveler sont vaporisees avec une solution 
& 0.05 o/0 de fluorescei’ne dans NaOH N/IO ensuite soumises a des vapeurs de Br,. Les 
alcools satures donnent des taches roses Landis que les taches des alcools non satures 
virent au jaune en quelques secondes. 

PARTIE EXPtiRIMENTALE 

Nous avons Qtudie la separation par chromatographie sur couche mince des 
esters 3,5-dinitrobenzoi’ques des alcools repris dans le Tableau 1. Ces DNB sont pr& 
pares suivant CI-IERONIS ET BNTRXKIN lo et les points de fusicn obtenus sur l’appareil 
“TOTTOLL” sont compares avec ceux de la litt&aturerO~lr. 

Cette etude comprend les essais suivants: 
A. Separation des DNB sur couche mince de kieselgel G (Merck 7731). 

I. Influence de la nature du solvant de developpement; 
2. Influence de l’activation des plaques. 
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TABLEAU I 

POINT DE FUSION DRS DNB PR$PAR&S 

A Zcools corvesfiondants P.F.Zitte’ratuvs P.F.observS 

MBthanol 
ethanol 
Isopropanol (2-propanol) 
I-Propanol 
Isobutanol (z-m&hyl-I-propanol) 
1 -Butanol 
2-Pentanol (amylique sccondairc) 
3-Methyl-r-butanol (isoamylique) 
I -Pentanol (amyliquc) 
2-M&hyl-t-pentanol 
2,4-Dim&hyl-I-pent-an01 
1 -Wexanol 
3-Neptanol 
2-Heptanol 
I-Wcptanol 
I -0ctanol 
I-DBcanol 
I -Dod&anol 
1 -TBtrad&zanol 

108 

93 

123 

74 

87 

G4 (G2:5) 
62 

61 

4G.4 

50.5 
- 

58.4 
- 

49.4 

2: I:‘; 2 

57.7 
GO 

G7 

108 

94 

I24 

87: 

G4 
G2 

5.5 

47 
50.5 

37, 
58 

57* 
50 

4G 
62 

5G 

fz; 

- 
* Ne figure pas clans la 1ilAArature consultbe~O~ll. 

B. Separation des DNB par chromatographie en phase inversee sur couche 
mince de kieselgel G impregnee d’un liquide lipophyle. 
I. Influence ,de la nature et de la concentration de l’agent d’impregnation ; 

2. Influence de la nature du solvant de developpement. 
C. Essais de sensibilite de la methode. 
D. Separation des DNB des alcools de C, a C,, par chromatographie bidimen- 

sionnelle sur couche mince. 
En combinant la chromatographie sur couche mince en phase normale et en 

phase inversee dans un developpement bidimensionnel, nous separons la serie homo- 
logue des alcools de C, a ClrL sous forme de DNB. 

Pr+aration des &?aqzces 
(a) Plaqzcas normales. Nous utilisons des plaques de IO x’ 20 cm et l’appareil 

Bgaliseur “DESAGA” r&g16 pour une couche d’adsorbant de 0.3 mm d’epaisseur. Dix 
plaques de IO x 20 cm peuvent Btre preparees en mQme temps. 40 g de kieselgel G 
(Merck 7731) sont introduits dans un erlenmeyer set de 500 ml et agites 30 set avec 
80 ml d’eau distill6e. La pate obtenue est versee immediatement dans l’appareil 
Bgaliseur et Btalee d’un seul trait sur les plaques. Sauf indication contraire, les plaques 
s&h&es une nuit a l’air sont activ6es juste avant l’emploi par passage B 1’ 6tuve 15 min 
& 120°. 

(b) Plaqzces $ara#ht?es. Les plaques preparees la veille comme en (a) et s&h&e & 
l’air sont trempees dans une solution de paraffine liquide a IO ye dans l’bther de p6- 
trole 30-50 O. AprBs cliff&rents essais preliminaires, nous utilisons la paraffine liquide 
B.D.H. “HEAVY” densite o.865-0.8go. 
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PZacemant dss gozlttes SW la PZaque 
A l’aide d’une pointe clure, nous tracons un trait dans l’adsorbant a 16.5 cm 

d’une extremite de la plaque. Les gouttes sont d’5posdes a l’aide d’une micropipette h 
1.5 cm du bord de la plaque. Chaque goutte est distante de sa voisine de 1.5 cm. Lcs 
DNB sont mis en solution dans le chloroforme. 

Dt?vs2o~&wnent des chromatogrammx 
La plaque est placee dans une cuve en verre de 21 x II x 26 cm contenant le 

solvant. La cuve recouverte d’une plaque de verre est inclinee de facon a ce quc le 
solvant n’atteigne pas le bas de la plaque a developper. On la&se l’atmosphke de la 
cuve se saturer en vapeurs de solvant. Apres 30 min, la cuve est redressde et le sol- 
vant entre en contact avec le’bas de la plaque. On arr&e le developpement au moment 
02r le front du solvant atteint la ligne tracbe h 16.5 cm du bord inferieur (15 cm de 
developpement) . 

Re’vklation des DNB 
Les plaques developp&es sont revelees avec une solution ethanolique de rho- 

damine B a 0.1 o/o et laissdes a l’air pendant 15 min. Les DNB donnent des spots 
violets sur fond rose saumon. Les spots se conservent bien pendant plusieurs jours. 

A. Slh’ARATLON DES DNB SUR COUCHE MINCE DE KIESELGEL G 

1’. Inyb.mce da la naturo du solvant de dBvelo&Wnent 
Dans une premiere sdrie d’essais, nous avons essay6 d’ameliorer les separations 

des DNB en modifiant les systemes de solvants. Nous avons test& environ cinquante 
systemes differents de solvants parmi lesquels, le benzene, le tolu&ne, des melanges 
en proportions variables de benzene avec l’acetate de methyle, l’ac&ate d’6,thyle, la 
dimethylformamide, le dichloromethane, le cyclohexane, le cyclohexene, la pyridine ; 

des melanges en proportions variables de cyclohexane avec l’ac&ate de methyle, 
l’acetate d’ethyle et le tetrachlorure de carbone. Les plaques sont d&veloppGes et 
rdvelBes suivant les conditions d&rites prbcbdemment. Outre les differents melanges 
de DNB, nous dQposons sur chaque plaque un melange de colorants fourni par 
DESAGA (jaune de beurre, soudan rouge G et indophenol). Avec le jaune de beurre 
comme standard les r&ultats sont exprimes en RB x IOO oit 

RR = 
distance parcouruc par la substance 

distance parcourue par lc jaunt de beurre 

Les valeurs de &3 son; plus reproductibles que les valeurs de Rp d’un essai a l’autre. 
Le Tableau II donne les RB x IOO obtenus avec quatre systbmes de solvants 

choisis parmi les plus interessants: 
cyclohexane-a&ate d’ethyle (go : IO) 

cyclohexane-acetate de m&hyle (go : IO) 

tdtrachlorure de carbone-cyclohexane-acetate d’kthyle (80 : 15 : 5) 
benzene-cyclohexene (go : IO). 

Aucun des quatre solvants repris dans le Tableau II ne presentent d’avantages 
mar+%. .Pratiquement, avec les solvants utilises, lorsqu’on soumet au ddveloppe- 
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TABLEAU II 
RB* X 100 DES DNB Sl$PARtiS SUR COUCHES MINCBS DE ICIESELGEL G 
A = Cyclohexanc-acbtate d’btllyle (90: 10). B = Cyclohexanc-acc%aLe de m&hyle (90: IO). C = 
TOtrachlorurc de carbone-cyclohexane-aceLate d’bhyle (80 : I 5 : 5). D = Benz&nc-cyclohex&ne 
(90: IO). 

zzihanol . an01 
Isopropanol 
I-‘Propanol 
Isobutanol 
I-Butanol 
z-Pcntanol 
3-MBthyl-I-butanol 
1-Pcntanol 
z-McSthyl-I-pentanol 
2,4-Dim&hyl-I-pentanol 
I-Hexanol 
3-Heptanol 
+Heptanol 
I-Hcptanol 
1 -O&an01 
I-DBcanol 
1-Doddcanol 
I-Tetradbanol 

2”; 
84 
78 
96 
94 

=17 
IOG 

100 

113 
113 
III 

126 

117 
11.3 
112 

1,: 2 7 
“27 
127 

ii: 
78 

z 
87 

102 

94 
98 

101 

IOq. 

95 
118 

112 

102 

103 
iI 

110 

116 

84 
34 

102 

92 
- 

101 

101 

99 
114 
108 
102 
107 
109 
110 

II2 

70 

is7 
88 
98 
96 

III 

102 

103 
110 

110 

108 

117 
113 
109 
11.5 
119 

121 

121 

--- 
* Moyenne de 6 r&ultals. 

ment chromatographique un melange complet de DNB de la s&e homologue des 
alcools de C, S. Cl*, seuls les quatre premiers termes sont sf5pares. 

2. Infhsv~ce de I’activation dss $Zaqates 
Nous avons Btudie la separation chromatographique sur couche mince de kiesel- 

gel G d’un melange de DNB des alcools de C, a C, sous quatre conditions d’activation 
differentes : 

30 min & 140~ 
30 min S 120~ 
15 min a 120~ 
sans activation. 
Le solvant de developpement est 1.e melange cyclohexane-a&ate d’kthgle, 

go: 10. 
Les chromatogrammes realis& sur plaques activees 30 min B 140’ presentent 

de grandes trainees et des deformations de spots. MBme le methanol et 1’8thanol ne 
sont pas &par& et donnent une tache t&s allongee. .’ 

Sur les plaques activdes 30 min Q 120° les trainees apparaissent encore mais 
sont moins accentuees. Cependant les separations sont encore imparfaites. 

Par contre on obtient de bonnes.separations sur les chromatogrammes d&e- 
IoppQs sur plaqu.es activees 15 min i 120’. Les separations sont egalement excellentes 
sur les plaques non activees mais les valeurs de Rp et de Ro semblent moins ‘repro- 
ductibles d’un essai & l’autre., Pour cette raison, nous avons choisi .les conditions 
d’activation de 15 min k 120~ pour nos differents essais. , 
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B.ShJARATION DES DNB PARCHROMATOGRAPWIE EN PHASE INVERStiE 

La chromatographie de partage en phase inversee est applicable a la chromato- 
graphie sur couche mince par impregnation de la couche adsorbante par un liquide 
lipophyle tel les huiles de silicone, les huiles de paraffjne, des hydrocarbures comme le 
tetrad&cane ou l’unddcane. 

La couche mince d’adsorbant est plongee, apres sdchage, dans une solution a 
5 ou IO y. de l’agent d’impregnation. Cette technique est d’usage notamment clans le 
domaine des acldes gras et des glycerides et nous avons pens6 l’appliquer a la sdpara- 
tion des DNB d’aieools. 

r. Infla4ence de la natwe et de la concentration de Z’agent d’ina~v~gnati0n 

Nous avons trait& les plaques de kieselgel G avec differentes solutions d’im- 
pregnation parmi lesquelles des solutions d’hexadecane, de paraffine liquide B.D.H. 
“LIGHT” densite 0.830 - 0.870 et de paraffine liquide B.D.H. “HEAVY” densite 
0.865 - 0.890. 

Quelques essais preliminaires nous ont permis de choisir les systemes de solvants 
suivants: a&de acetique-eau (80 : zo), dioxane-eau (go : IO), pyridine-eau (go : IO) et 

acetonitrile-eau (80 : 20). 

Pour tous ces melanges de solvants nous obtenons les meilleurs resultats avec 
la paraffine liquide B.D.H. “HEAVY” densite o.865-o.8go. Les plaques de kieselgel G * 

sont trempees pendant 30 set dans une solution a IO o/o de paraffine liquide dans 
l’ether de p&role 30-50”. Cette concentration de IO y. semble optimum puisque des 
essais realises avec des solutions a 5 et 15 o/o donnent des resultats tres mediocres. 
D’autre part, le fait de *prolonger le temps de trempage des plaques au dela de 30 set 
n’influence pas la qualite des chromatogrammes. 

2. Inj%ence de la matwe aafi solvant de de’velofi$ement 

Comme pour les plaques normales, nous avons test6 de nombreux systemes de 
solvants parmi lesquels des melanges en proportions variables acide acdtique-eau, 
acetonitrile-eau et dioxane-eau. Parmi ceux-ci, les melanges acide acetique-eau 
semblent les plus interessants. Les rksultats obtenus avec les melanges acide acetique- 
eau (80: 20) et (65 :35) sont repris dans le Tableau III. La separation du melange de 
colorants se faisant ma1 sur les plaques paraffinees, nous avons choisi le temps de rd- 
tention relatif par rapport au DNB de l’acool amylique. Ce temps de retention relatif 
que nous appelons Rb est plus reproductible que le temps de retention absolu. 

L’intdr& des solutions aqueuses d’acide acetique comme solvant de developpe- 
ment et l’importance de leur teneur en eau sur les separations des DNB apparaissent 
clairement lorsque on compare les valeurs de RS figurant dans le Tableau III, Les 
solutions d’acide acetique a faible teneur en eau (20 o/o) realisent une bonne separation 
des DNB des alcools superieurs du melange mais ne s&parent pas les alcools infdrieurs. 
L’augmentation de,la teneur en eau du solvant diminue la separation des DNB des 

,-alcools superieurs mais ameliore la separation des alcools inferieurs. 
:, ,.Ainsi le melange acide acetique-eau (80: zo) s&pare bien les DNB des alcools de 
Cs a C,, et ma1 les. alcools de C, a C,. hvec le melange 65 :35 les alcools de CB & C,, 
sent .mal s&pares mais on &pare les alcools inferieurs.. On pourra done adapter la 
teneur en eau du solvant a la nature du melange i s&parer. 
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TABLEAU III 

J% *, x 100 D&S DNB S~PAR~S SUR COUCHES MINCES DE KIESELGEL G IMPR$GN&ES DE PARAF- 

FINE LlQUIDE 

A = hciclc ac&ique-eau (80 : 20). B = hcicle dtique-cau (63 : 35). 

Alcools A B 

MBthanol 110 

tit11an01 IOf3 

Isopropanol 106 
Propanol 103 
Isobutanol 99 
I-Butsnol 101 

z-Pcntanol 100 

3-Mdthyl- I -butanol 94 
I -Pentsnol 100 
z-M&hyl-I-pentanol 86 
z,4-Dimdthyl-I-pentanol 83 
I-Hexanol 88 
3-Hcptanol 88 
z-Hcptsnol 86 
I -Hcptanol 83 
I-Octanol 78 
I -DBcanol 49 
I -Do&canol 33 
I-T&raclBcanol I3 

170 
160 

14= 
I47 
126 

124 
97 

104 
100 

76 
60 
62 

56 
52 
50 
3= 
IO 

3 
I 

I 

* Moyennc de 6 r&ultals. 

c. ESSALS DE SENSIBILIT$ DE LA MtiTHODE 

Nous avons .dBterminQ les quantitks minima de DNB dkelables en lumi&re 
du jour et en 1umiBre U.V. (2537 A) avec trois solutions de reactifs rk5lateurs: 

une solution Bthanolique a 0.1 oh de rhodamine B ,‘.‘, 
. une solution 6thanolique & 0.5 OX, de rhodamine B 

une solution a 0~05 O/- de fluorescbi’ne dans NaOH N/lo., 
Avec la rhodamine B les DNB apparaissent sous forme de tbches violettes sur 

fond rose saumon en lumiere du jour et de taches noires sur fond jaune en 1umiQre 
U.V. Avec la AuorcscB’ine, les taches sont roses sur fond jaun%tre en lumiere’ du jour 
et noires sur fond vert en lumibre U.V. 

TA’BLEAU IV 

SEUIL Dlf SENSIY3ILITlt DE LA MItTRODE (EN I.&g DE DNB)’ 

Roadifs Lumidvc dab joacr Lumitre U.V. 

Plaques Plaques Plaques Plaques 
novmales parafha &es novmales para@ades 

Rhodamine I3 o, I y0 2 - I - 

Rhodamine I3 0.5 y0 I ‘5 0.5-1 2 

FluoresceYne 0.05 y0 5 5-10 I 2-5 
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Les valeurs reprises clans le Tableau IV representent les quantit6s minima de 
DNB decelables par les rdactifs utilisds. On voit clue la sensibilite diminue sur les 
chromato,grammes ddveloppds en phase inversee sur plaques paraffin&es, Par contre 
l’examen dks plaques en lumiere U.V. amdliore la sensibilitd dans les deux cas. 

D. StiPARATION DES DNB DES ALCOOLS DE c, h c,, PAR CI-IROMATOGRAPNIE 

BIDIMENSIONNELLE SUR COUCI-IE MINCE 

11 ressort des rdsultats precedents qu’il est vraisemblablement possible d’amd- 
liorer la separation des DNB en utilisant une chromatographie bidimensionnelle. On 
peut utiliser soit uniquement la chromatographie sur couche mince en phase inversee 
avec des solutions d’acide acetique a teneur variable en eau comme phase mobile, 
soit combiner la chromatographie sur plaque normale et sur plaque impregnee de 
paraffine. 

Des differentes possibilitds offertes par les donnees des Tableaux II et III, 
c’est la combinaison bidimensionnelle suivante qui donne les meilleurs resultats: La 
solution chloroformique de DNB deposde dans le coin inferieur gauche d’une plaque 
de 20 x 20 cm de kieselgel G est developp6e avec le melange cyclohexane-acetate 
d’ethyle (go: IO). Apres evaporation du premier solvant la plaque est impregnee de 
paraffine liqnide par trempage 30 set dans une solution a IO y0 clans l’ether de p&role 

Fig. I. Chromatographic ‘bidimensionnelle des DNl3. DNB: 1 = mdthanol; 2 = Ethanol; 3 = 
propanol; 4 = r-butsnol; 5 = I-pentanol; G = I-hexanol; 7 = I-heptanol; S = I-octanol; 
IO = I-ddcanol; 12 = 1-dodkanol; 14 = 
d’&hylc (go: IO); 13 = 

I-t&radBcanol. Solvants : A = cyclolzcxanc-acctatc 
acidc ac&ique-cau (So : 20). 

30-50”. La plaque est alors developpkc dsns le sens perpendiculaire avec le solvant 
acide acetique-eau (80: 20). Un chrom zLogramme obtenu par cette methode est re- 
present6 sur la Fig. I. On voit qu’il est pratiquement possible de &parer les DNB de la 
serie homologue des alcools de C, a C,,. La partie droite de la figure montre le rksu1ta.t 
obtenu apres le premier developpement. 
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CONCLUSIONS 

Les r&sultats obtenus montrent que: 
La chromatographie monodimensionnelle sur couche mince de kieselgel G 

permet de .&parer les DNB des alcools aliphatiques de C, a Cd. 
La chromatographie monodimensionnelle en phase inversde sur couche mince 

de kieselgel G impregnee de paraffine liquide permet de &parer divers melanges de 
DNB d’alcools compris entre C, et C,, en utilisant comme solvant de l’acide ac&ique 
contenant, suivant la nature du melange a &parer, des quantites variables d’eau. 

On peut &parer les DNB de la serie homologue des alcools de C, a Cr, par une 
chromatographie bidimensionnelle sur couche mince de kieselgel G. Apres un premier 
developpement avec le solvant cyclohexane-acetate d’dthy!.e (go : IO), les plaques 
s&h&es sont paraffindes et developpees clans le sens perpend .icu.!.! aire, en phase inversee, 
avec le solvant acide acdtique-eau (80 : 20). 

La limite de sensibilitd de la methode se situe entre I et 5 ,ug de DNB suivant 
les cas. 

On a dtudie la separation des 3,5-dinitrobenzoates des alcools aliphatiques de 
C, a C,, par chromatographie sur couche mince de kieselgel G et de kieselgel G im- 
prdgnde de paraffine liquide (chromatographie en phase inverseej . La chromatographie 
monodimensionnelle classique permet la separation des quatre premiers termed. 
Suivant la teneur en eau du solvant, la chromatographie monodimensionnelie en 
phase inversee s&pare les homologues infdrieurs ou superieurs. La chromatographie 
bidimensionnelle &pare la serie homologue des alcools de C, 2, C14: apres un premier 
ddveloppement avec le solvant cyclohexane-acetate d’ethyle (go : IO), la couche de 
kieselgel est imprdgnee de paraffine liquide et developpee clans le sens perpendiculaire, 
en phase inversee, avec le solvant acide acdtique-eau (80 : 20). La limite de sensibilitd 
de la mdthode est comprise entre I et 5 ,ug de 3,5-dinitrobenzoate. 

SUMMARY 

Studies have been carried out to separate 3,5_dinitrobenzoates of the aliphatic 
alcohols from C, to C,, by means of thin-layer chromatography on kieselgel G and 
kieselgel G impregnated with liquid parafti (reversed phase chromatography). 

Classical one-dimensional chromatography permits the separation of the first 
four members of the series. Depending on the water content of the solvent, reversed 
phase one-dimensional chromatography separates the higher or the lower homolo- 
gues. 

Two-dimensional chromatography separates the homologous series of alcohols 
from C, to C,,. After the first development with cyclohexane-ethyl acetate (go : IO) 

as the solvent, the thin layer of kieselge; is impregnated with liquid paraffin and 
developed at right angles by reversed phase chromatography, employing acetic acid- 
water (80: zo) as the solvent. 

The limit of sensitivity of the method lies between I and 5 lug of the 3,+dinitro- 
benzoates. 
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