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Biinnschichtchramatographie van Sulfidiminen 

LEAVER UND CHALLENGERI trcnnten erstmals die aus organischen Sulfiden mit 
Chloramin-T gebildeten Sulfidimine papierchromatographisch mit den Laufmittel- 
systemen Cyclohexanol-Wasser und Butanol-Diisopropylather-Wasser. Weitere 
papierchromatographische Systeme wurden von PETRANEK UND VECERA~ sowie von 
FoLICARD uND JOYCE3 angegeben. 

Wir erhielten diinnschichtchromatographisch sehr gute Trennungen mit 
Ather-Athanolgemischen. Fur die Derivate niederer Sulfide eignet sich das System 
Ather-Athanol = 4: I, ftir htjhere Ather-Ethanol = 20 : I (Fig. I und 2), 
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Fig. I. Diinnschicl~tcl~rom~togr,zmm von S,S-Dialkyl-(p-tolylsulfonyl)-sulficlimincn. Tr5gcr : 
ICicsclgel G; Laufmittel: Athcr-Athnnol = 20: 1. I = Dimcthyl-; II = Ditithyl-; III = Di-?&- 
propyl- ; IV = Di-wbutyl-; V = Di-?z-amyl-(p-tolylsulfonyl)-sulfidimin. 

Fig. 2. Diinnschichtch;omat?gr&mm von S,S-Diallryl-(p-tolylsulfonyl)-sulficlimincn. TrQcr: Kic- 
selgel G; Laufmittcl: Ather-hthnnol = Lt : I. I = Dimethyl-; II = DZithyl-; III = Di+z-propyl-; 
IV = Di-n-butyl-; V = Di-lt-amyl-(p-tolylsulfonyl)-sulfidimin. 

Die Anf&rbung erfolgte nach LEAVER UND CWALLENGER~ mit angesauerter 
Kaliumjodidlijsung. Die Substanzen trennen sich als gut ausgepragte Flecke ohne 
jede Streifenbildung. Durch zusatzliches Bespriihen mit Sttirkel6sungen konnte die’ 
Nachweisgrenze urn etwa eine Zehnerpotenz, ngmlich auf 0.2 y Dimethylsulfid- und 
0.9 y Di-rt-amylsulfid-Derivat, entspr. ca. 1-2 l 100 Mol., herabgesetzt werden. 

Glasplatten 20 x 20 cm wurden mit Hilfe des Desaga-Streichgerates mit 
Kieselgel G nach Stahl (Merck) in einer Dicke von 0.25 mm beschichtet. Durch ein- 
sttindiges Erhitzen auf 120~ wurde die Schicht aktiviert. Als Laufmittel diente abs. 
Athanol (Merck) und wasserfreier Ather. Die Substanzen wurden in Methanol gel&t 
aufgetragen. Die Laufzeit betrug ca. I 11. Zur Anfarbung wurden die Platten mit einer 
I O/“iigen Kaliumjodidliisung in 0.2 N Salzsaure besprtiht, 8 min auf 120~ erhitzt und 
anschliessend mit I %iger Starkelosung behandelt. Die Sulfidimine erscheinen als 
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viol&e bis braun-viol&e Elecke. Die erste L&sung muss kraftig aufgetragen werden, 
da sonst eine Anfarbung des Untergrundes erfolgen kann. 
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Diinnschichtxhromatographische Untersuchungen von Carbonyl- 
verbindungen als 2,4-Dinitrophenylhydrazone 

Bei der Untersuchung von Aromastoffen und Aromaverlusten in lagernden 
Broten wurde besonderer Augenmerk auf Carbonylverbindungen gerichtet. Urn 
die Nachweismethodik mit Wilfe der Dtinnschichtchromatographie (DC) fi.ihren zu 
kijnnen, waren systematische Untersuchungen besonders iiber die Reproduzier- 
barkeit notwendig geworden. Damit verbunden waren die Untersuclzung von etwa 
250 Aldehyden und Ketonen. Es erwies sich als gtinstig, folgenden Weg einzuschlagen : 

30 g Kieselgel G werden mit Go ml dest. Wasser 60 Sek. krZ.ftig geschtittelt und 
die Platten mit dem Desaga-Streichgerat* 250 p dick beschichtet. 

Zum Vertrockncn verblieben die frisch beschichteten Platten 15 Min. bei 
Raumtemperatur offen liegen. Danach wurden sie in senkrechter Lage 30 Min. bei 
130° aktiviert. (Es empfiehlt sich, die Trockenschranktiir in den Anfangsminuten 
wiederholt zu offnen). Nach einer Abktihlzeit von 5 Min. bewahrten wir die Platten 
dann bis zum Gebrauch in einem trocknen Exsikkator auf. 

Von den zu untersuchenden Substanzen wurden die Testldsungen wie folgt 
hergestellt : Von den Ausgangsstoffen wurden je nach Liislichkeit wassrige oder alko- 
holische Lasungen bereitet und darin die Carbonylverbinclungen mit 2,+Dinitro- 
phenylhydrazinlosung gefallt. Diese erhalt man durch L&en von 2.5 g 2,qDini- 
trophenylhydrazin in etwa ~60 ml rauchender reiner Salszaure und Aufftillen mit 
Wasser auf einen Liter. Zu je 20 ml Untersuchungslijsung wurden 5 ml z,+Dinitro- 
phenylhydrazinlijsung und 50 ml 2 N Salzsaure zugegeben und nach I Std. Rtihren 
und 15 Std. Ktihlstellen der Niederschlag abfiltriert. Nach zweimaliger Umfallung 
wurden 0.1 g Hydrazon in IO ml Chloroform gel&t und davon 2 ~1 auf die Platten 
.tiufgetragen. 

Untersuchungen tiber den Einfluss der S%ttigungszeit der Trennkammern 
:auf die RF-Werte der Substanzen ergaben (Raumtemp. 21~ _Iz 1.5")~ dass die gleich- 
massigsten Trennungen nach 15 Min. Kammersattigung zu erzielen waren. Die 
:Kammern waren wie allgemein bekannt mit Fliesspapier einseitig ausgeschlagen 
worden. Nach diesen 20 Min. konnten zwei Platten ohne Beeintrjichtigung, eine 
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