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ul3EIi DIE PAPIERCHROMATOGRAPHIE ALIPHATISCHER 3-CHLOR-2- 

HYDROXYPROPYLATHER* 

T?evein fiiv chentisclte awad metallurgische PvodaAlion, FovscI~uaa~siaastitact der cltenaischeaa Xechnilz, 
dsti 12. Lnbezn (Xscltcc?~oslo~vakei) 

(Eingcgangcn den zg, Mai IgG7) 

EINLEITUNG 

Chlorhydrin~ther aliphatischer JJtohole sind 
stellung von Glycidyl5thern aliphatischer Alkohole. 
I-Chlor-2,3-epoxypropan mit dem entsprechenden 
unter Katalyse von Lewis-Saurenl : 

Zwischenprodukte bei der Her- 
Sie werden durch Reaktion von 
Allcol~ol dargestellt, gewohnlich 

Ii-OH. + HC .----CI-I-CW, -> 
KO/ 

1 \ 

R-0-CI-I,---CFI-CI-T, 
I I (C&i,thcr) 

Cl L OH Cl 

R-0-Cl-I-CI-I,---Cl 
I 

&I,-01-I 
(Cp-Bthcr) 

Die Ca-ather konncn durch dehydrochlorierenden 
Glycidyltither tiberfiihrt werden2 : 

(1) 

Einfluss von Alkalien in 

R-0-CI-I,---CI-I-CI-I, -> 
I I 

R-0-CIQ--CII -CI-I, (2) 
\O/ 

OH Cl 

Das Studium dieser Reaktion wurde bisher durch Schwieriglceiten bei der 
Identifizierung der in den Reaktionsgemischen entstandenen Stoffe erschwert. 
Indirekte chromatographische Iclentifizierungsmethoden der Monoglycidyl&ther3~ Q 
wurden durch eine vorteilhaftere direkte Methode ersetzF, die gleichzeitig das 
Anwendungsgebiet der Papierchromatographie such auf Bisglycidylather erweiterteO. 
Dadurch wurde zwar das Studium der Endprodukte ermoglicht, aber ihr Charakter 
ist im Grunde schon durch den Verlauf der Haupt- und der Nebenreaktionen in der 
ersten Herstellungsstufe festgelegt. Eine Methode zur Identifizierung aliphatischer 
3-Chlor-2-hydroxypropylather wurde bisher nicht beschrieben, und Schltisse tiber 
den Verlauf der Addition von I-Chlor-2,3-epoxypropan an Alkohole konnten nur 
a posteriori gezogen werden. 

Es wurde daher derversuch unternommen, eine Methode der direkten chromato- 

* Dcr clen Di-(3-chlor-2-hyclroxypropyltithern) mit Nachweis nicch Verfahrcn I3 gewiclmctc 
Teil wurdc auf cler II. Internationalen Tagung iiber glasfaserverst~rkte Kunststoffe und Giess- 
harze, Mtirz 1967, in Berlin, vorgetragon. 
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graphischen ldentifizierung fur 3-Chlor-a-hydroxypropyl~ther, die durch Realction 
von I-Chlor-2,3_epoxypropan x-nit Alkoholen (I), Diolen (Mono-II, Di-IV) und Mono- 
allcyl~thern des Athylenglykols (III) entstanden sind, zu entwickeln. Zum Nachweis 
wurden drei verschieclene Verfahren erprobt, die einerseits auf der Erlcenntnis 
beruhen, dass die untersuchten Stoffe such auf Papier nach ihrer chromatographischen 
Trennung dehydrochloriert (Gleichung 2) und dann die entstandenen Glycidyl- 
derivate oder freigewordenen Chlor-Anione entcleclct werclen lconnen, andererscits 
auf der Tatsache, class such Chlormethylgruppen durch tiberhitzte Dampfe tertiarer 
Amine quarternisiert und die entstandenen Derivate mit Hilfe des Dragendorffschen 
Reagens oder Kaliumjodplatinat nachgewiesen werden lconnen. 

ESPERIXZENTELL@R TEIL 

Zur Darstellung der untersuchten Verbindungen wurcle I-Chlor-2,3-epoxy- 
propan verwenclet, welches in einer I5-bodigen Kolonne relctifiziert worden war 
(Siedepunkt 115.5"/743 Torr und Rorfluoriddiathyltitherat in, der Form einer 50 O/,igen 
L&sung im Di8,thylather). Die Ausgangs-Alkohole waren chemisch rein und vor 
Verwendung (ebenfalls die bei der Chromatographie verwendeten Losungsmittel) 
destilliert. Nur Cetylalltohol (Lachema), r ,G-Hexandiol und 1 ,S-Oktandiol (Schu- 
chard, Mtinchen) wurden clirelct. verwenclet. Ruth die ftir Nachweis uncl ImprKgnie- 
rung verwendeten Verbindungen waren chemisch bzw. analytisch rein. Tri-gz-butyl- 
phosphin (Deutsche Advance Production) und Polypropyleneglykol (DU-040, 
CIl3A) wurde direkt verwendet. Der Sieclepunkt der Petroleumfralction betrug 
190-220”/750 Torr und der des Petrolathers Go-So”. Dimethylamin wurde in Form 
einer 50 %igen wasserigen L&sung verwenclet. 

Das durch Einwirlcung von I-Chlor-2,3-epoxypropan auf die entsprechenclen 
Allcohole unter Katalyse von Borfluoriddi8.thylatherat~ erhaltene Reaktionsproclulct 
wurde nach dem Einstellen des pH-Wertes (Rtihren mit fein gepulverten Natrium- 
karbonat), einer Fraktionsdestillation im Valcuum unterworfen, und die einzelnen 
Fraktionen wurden reclestilliert, urn einen Anteil der Hauptverbinclung von mindestens 
g6 Y0 zu erreichen. Die Ausbeuten betrugen 20-4.6 %. Bei Verwendung von I,S- 
Oktandiol und Cetylalkohol wurclen die Realctionen mit I-Chlor-2,3-epoxypropan in 
Cyclohexan durchgeftihrt, 

Alle dargestellten Verbinclungen stellen bei normaler Temperatur farblose 
l.?ltissigkeiten clar, ausser Cetyl-3-chlor-z-hydroxypropylather, der farblose Kristalle 
bildet. Eine ubersicht und die physikalisch-chemischen Eigenschaften sind in 
Tabelle I uncl II enthalten. Der Chlorgehalt wurde nach LID&&C’, die Zahl cler 
Hydroxylgruppen nach STETZLER UND SMULLIN* oder durch Acetylierung mit 
Pyridiniumperchlorat und Acetanhydrid in PyridinD bestimmt, 

Bei allen Versuchen wurde die aufsteigende Papierchromatographie auf 
Papier Whatman No. 3 angewendet. Eine chromatographische Trennung der unter- 
suchten Verbindungen auf nicht impragniertem Papier ist unbefriedigend; daher 
wurden die Papiere impragniert. Folgende 4 Systeme haben sich bewahrt : 
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~HY~II~ALISCHEUNI~CHEMISCHEEIGENSCHAFTENDERHRRGESTELLTENMON0-(3-CHI~OR-2-I-IYDROSY- 
I'ROPYL~THER) DES TYPS 

IX---0-CH2---CH-Cl-12 

I I 
OFJ. Cl 

la 

lb 

1: c 

.I cl 

If.2 

If 

IIa 

TI. b 

ITC 

IICl 

ISC 

TIT a. 

III b 

TIIC 

CI-I&I-I, 

a-1,. (CI-I,), 

Cl-I,. (Cl-I,); 

Cl-I:,. (cx12),~ 

a-Is* (CW,)I, 

CH, l CI-I * a-1, 

I 
OH 

CI-I, * CI-I a (CH,) a 

I 
OH 

I-10. CH2. (CH,), 

I-T.0 * CF..,* (cm,); 

CI-I, l 0 ’ (CH,) 2 

c,I-I,*o~(cI-I,), 

c.*I-I,*o~(cI-I,), 

0.7293 
0.7204 

0.6002 
o.G117 

0.513G 
0.5112 

0.4490 
0.4547 

0.39S7 
0.3937 

0.2955 
0.2927 

o.G4GS 
0.6438 

0.5930 
0.5574 

0.5475 I.0950 
0.540s 1.oGg2 

0.5475 I.0950 
0.5Go1 I.0347 

0.4ISS o.S37G 
0.4245 0.8240 

0.5931 0.5931 
0.5941 o.5GS3 

o-5476 o-5476 
o.55S3 o*535o 

0.4747 0.4746 
0.4sg1 0.4G10 

0.7293 
0.7155 

0.6002 
0.6010 

0.5136 

0.4597 

0.4490 
0.430s 

o.39S7 
0.3870 

0.2gs5 
0.2gzs 

I.2937 
1.3oso 

I.ISGO 
1.14SG 

79-So/18 

II 7-IIS/ 

rzo-121/18 

144--145115 

sg-go/o.01 

r45-14710.03 

9%r00/0,01 

S5-S7/0.01 

SG-SS/O.OI 

92-93lO.OI 

125-127/0.04 

11g-121125 

123-125150 

IIG-119/20 

I.4373 
1.0917 

1*4+t1 

1.0461 

I.4477 
I.0024 

I.4500 

0.9799 

1.4512 

o.gGos 

1.4534" 
- 

1.4Gg2 

1.2395 

I.+SG 
1.~851 

I.4653 

1.1493 

I.4081 
1.157s 

I..@72 
1.oG13 

I .4499 
1.1410 

I .4504 
1.1171 

1.4520 
1.0703 

fc Gemcsscn bei35O, 

S, : Methanol-I-Butanol-Wasser (16 : I : 4)/40 “/hige Ltisung cler Petroleum- 
fralction in Petrolgther, 

S,: Cyklohexan-Chloroform (IO: 22)/25-35 %ige 2ithanolische L&sung von 
Formamid, 

S, : Cyklohexan-wHeptan (I : 1)/3o-40 O/,ige %.thanolische Liisung von lithylen- 
glykol, 

S, : Cyklohexan-Chloroform (I : 1)/30-40 %ige 2thanolische Lijsung von For- 
mamid. 

Die Menge der aufgetragenen Proben bewegte sich zwischen 5-500 ,ug. Nach- 
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TABELLE II 

PHYSIICALISCHE UND CNEMISCIiE EIGENSCNAPTEN DER WERGESTELLTEN DI-(3-CHLOR-2-HYDRO~XY- 

PROPYLXTHER) DES TYPS 

CH,- CH-CI-I,---0-G-0-Cl-I,---CI-I-CI-I, 
I I I I 

Cl 01-I 01-I Cl 

IF-a CI-I,* CI-I, o.sog 
0.794 

IVb CI-I, a CH ’ CI-I, 0.7GG 
0.760 

WC CI-I,* CI-I, * c1-l. CT-T, 0.727 
0.702 

IVcl CI-1,. (CI-T,),* CI-I, 0.727 
0.71s 

IVC CI-I,. (cH,),$* a-1, 0,660 
o*G45 

o.sog 
0.821 

0.766 
o-740 
0 -‘) */-7 
o-752 
0.727 
0.696 
o.GGo 
o.G31 

126-128/0.04 1.4S12 
1.275 

I 22-124/0.01 I.481 I 
1.243 

123-125/0.02 1.4502 
1.204(’ 

121-123/0.01 1.4793 
1.205” 

12g-13110.1 I .4760 
~.IGG 

n Gcmcsscn bei 2S”. 

TABELLE III 

ZU~AMMENSTELLUNG VON Rp UXD &I-WERTEN JEER IDENTIFIZIERTIEN ~~ONO- UND D1-(3-cr-ILOR-2- 
NYDROSYPROPYL&l’H~~RN) 
S, = Methanol-r-But,zr,ol-~V~sser (IG: I : 4). .ImprZignation mit 40 %igcr Liisunfi clcr Petrolcum- 

frnlction in l?etrolki.thcr. 22-23O, Lgnge 30 cm, E~~twiclclurigsclai~cr IS St. 
S2 = Cyklohcxan-Chloroform (10 : 22), Impr&&nation mit 25 %igcr ~thanolisclicr Liisunfi von 

Formamid, 22-23’. Lange 2g cm, lhtwiclrlungsclaucr 6 St. 
S, = Cyclohexan-wEIeptan (I : I), Imprtignation mit 30 %ijicr Btlianoliscl~er Lijsung von Atliylcn- 

glylcol, 22-23O, Lange 30 cm, Entwiclclun~sclaucr 4 St. 
S4 = Cylclohcxan-Chloroform (I : I), Iniphiignstion mit 30 “joiger #tlianolisclicr Liisung von For- 

mamicl. 22-23O, LBngc 2g cm, Entwiclclungsclnucr G St. 

Ib 
Ic 
Id 
Ie 
If 

IIa 
IIb 
IIC 
IICl 
IIC 

IIIa 
IIIb 
IIIC 
IVa 
IVb 
IVC 
IVd 
IVr: 

0.83 -o.GSg 
0.72 -0.410 
0.57 -0.122 
0.40 0.176 
0.05 1,276 
0.09 1.005 
0.25 0,477 
0134 0,288 
0.35 0.269 
0.83 - 0,689 
0,07 1.128 
0.23 0.528 
0.79 -o*575 
0.095 0.979 
0.30 0.368 
0.455 0,078 
0.455 0,078 
0.865 -0,8og 

Sl 

SI 

Sl 

Sl 

Sl 
. I 32 

s2 

s2 

s2 

s2 

% 

% 

% 

s4 

s4 

s4 

s4 

s4 
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dem die Ldsungsmittelfront eine Entfemung von 29-30 cm erreicht hatte, wurde das 
Chromatogramm 15 Min. lang im Abzugschrank aufgehgngt und nach Verfliichtigung 
der mobilen Phase mit Reagenzien bespriiht. Die Ergebnisse dieser chromato- 
graphischen Identifizierung gibt Tabelle III wieder. 

Naclzweis A. Das Chromatogramm wurde mit gesattigter methanolischer NaOH- 
Losung oder NaOI-I-Athylcellosolv-Losung besprtiht und 20 Min. lang bei Raum- 
temperatur aufgehangt. Danach wurde es unter einer Infrarotlampe 15 Min. lang 
auf IOOO erwarmt und anschliessend durch ein Silbernitrat-Bad gezogen, (z Teil lconz. 
Salpeters&n-e und IO Teile 0.1 N AgNO,). Nach Trocltnung zwischen Filterpapier 
und 15 Min. Aufh;ingung wurde das Chromatogramm mit destillierten, Wasser ge- 
sptilt und nach erneuter Troclu-mng I Std. im Abzugschranlc hgngen gelassen. Die 
Anfarbung wurde auf vier verscheidene Wege durchgefiihrt : 

(a) durch W~rmeinwirkung im Trockenschranlc (80”)) 
(b) durch Belichtung unter einer U.V.-Lampe, 
(c) durch Einwirlcung von NH,-Dampfen und nach deren Verdampfung durch 

Einwirlcung von I~ormaldehyddampfen, 
(cl) unter Anwendung eines in der photographischen Praxis tiblichen Entwick- 

lers (2.13. des Universalentwicklers “Fotochema”). 
Die giinstigsten Ergebnisse zeigte das Verfahren (a), welches blauviolette 

Fleclce auf schwa&-blauem Hintergrund liefert. Das Verfahren (d) ftihrt zu tief- 
braunen Flecken auf braunem Hintergrund, die tibrigen zwei Verfahren sind wenig 
empfindlich. 

Naclzweis B. Die Durchfiihrung der Dehydrochloration am Papier war dieselbe 
wie beim Verfahren A. Nach erfolgter Dehydrochloration folgt die Quarternisation 
durch die Einwirkung von tiberhitzten Dampfen eines tertiZ.ren heterocyldischen 
Amins (Pyridin, Chinolin, a-Pilcolin, z,+Lutidin, 2,4,6-Kollidin, Chinaldin). Die 
Einwirlcung erfolgt zwischen zwei Glasplatten (IO x 20 cm). Auf die untere wird eine 
3 mm starke Schicht aus Papierwatte, die mit 2 g eines Amins benetzt ist, gelegt. 
Auf diese erste Schicht wird eine zweite, troclcene Schicht aus Papierwatte gelegt 
und mit der oberen Glasplatte belegt. Das Gebilde wird nachher den I.R.-Strahlen 
solange ausgesetzt, bis die Temperatur auf 110-125 O ansteigt. Zwischen die obere 
Glasplatte und die trockene Papierwatteschicht werden nun die Chromatogramme 
eingelegt und 6-12 Min. der Einwirkung von tiberhitzten Dampfen ausgesetzt. 
Die Flecken, die den holieren Konzentrationen entsprechen, erscheinen schon nach 
5 Min. Die Farbe dei Flecken hangt von der Art des Amins ah (2.13. Pyridin-braun ; 

Chinolin-rot ; Chinaldin-blau) . Bei der Bestimmung von 3-Chlor-2-hydroxypropyl- 
alkylather hat sic11 als vorteilhaft erwiesen, noch die nassen Chromatogramme 
mit Alkalien zu bespriihen. 

Nacltwsis C. Die Chromatogramme werden sofort nach der Verdunstung der 
mobilen Phase einer 3 Min. dauemden Einwirlcung der tiberhitzten Amin- bzw. 
Tributylphosphind~mpfen ausgesetzt, und zwar unter Anwendung des Verfahrens B, 
o&r es wurde die Methode des “Durchziehens” der Chromatogramme durch eine 
athanolische Losung van, Piperazin bzw. von Betain angewandt. Bei dem Nachweis 
mit Hilfe eines Bades wurden die Chromatogramme nach der Verdunstung des 
Athylall&~ols wallrend IO Min. zwischen zwei Glasplatten auf 120~ erhitzt. Nach 
dem Brhitzen wurden die Chromatogramme in einem Abzug (am besten iiber Nacht) 
aufgehangt, urn die letzten, nichtumgesetzten Anteile des Amins verdunsten zu 
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lassen. Im Falle einer unvollstandigen Entfernung der umgesetzten Anteile kann. 
eine ungiinstige Beeinflussung der Farbe des Hintergrundes eintreten. Nach erfolgtem 
Verdunsten der letzten Reste des Amins (am Morgen) wurden die Chromatogramme 
~durch ein Bad aus Kaliumjodplatinat oder durch ein Bad mit Dragendorffschem 
Reagenz gezogen lo. Im ersteren Falle entstehen blaue Plecke auf rotbraunem Hinter- 
,grund, die mit fliessenden lauwarmen Wasser auswaschbar sind. Im zweiten Fall 
weisen die Flecken eine orange bis rote Farbe auf, und der Hintergrund lcann nicht 
,ohne Zerstorung der Fleclcen ausgewaschen werden. Das beschriebene Verfahren 
kann au& dann verwendet werden, wenn die 3-Chlor-z-hydroxypropylather vorher 
mit hlkalien in Glyciclylather tibergeftihrt wurden. Nach der durchgefiihrten Alky- 
lation von Aminen bzw. Phosphinen durch die Chlormethylgruppe der untersuchten 
.%ther, kijnnen die entsprechenden Flecken such mit Hilfe eines Universalentwicklers. 
sichtbar gemacht wcrden. Die bei diesem Verfahren erreich’bare Empfindlichkeit ist 
aber geringer (tiefbraune Fleclce auf grauen Hintergrund) . 

RESULTATE UND DISICUSSION 

Die Eigenschaften von aliphatischen Mono- und Di-(3-Chlor-z-hydroxypropyl- 
athern) sind nur in wenigen Arbeiten 11 beschrieben. Urn die ausgearbeitete Identifi- 
kationsmethode auf breiter Basis zu tiberprtifen, wurden mit Hilfe bekannter Dar- 
stellungsverfahren 13 bisher nichtbeschriebene Glieder der untersuchten Stoffreihe 
hergestellt. Da die untersuchten Ather pralctisch nur als C&ther entstehen”2, kommt 
eine Bildung von Isomeren nur bei Mono-(3-chlor-z-hydroxypropylather) , die aus 
I,z-Propandiol und x,3-Butandiol entstehen, in Betracht. Es ist nicht gelungen, die 
diesbeztiglichen Isomeren zu trennen. Nur bei den Produkten II b und II c wurden 
Flecken beobachtet, die mehr langlich und elliptisch waren als diejenigen, die den 
Produkten IIa, IId und IIe entsprachen. 

Fur die chromatographische Bestimmung von Athern des Typs I ist das 
System S1 vorteilha%t. Die Nachweisgrenze des Verfahrens B war 300-500 pug, die 
des Verfahrens C 200-350 ,ug. Die diesen Athern entsprechenden Flecken wiesen 
eine geringere Sch&i.rfe auf als Flecken, die den anderen Proclukten entsprachen. 
Bei Anwendung der Sichtbarmachung B hatten die erzielten Flecken weniger akzen- 
tuierte Schwerpunkte und bei gleichen Konzentrationen eine grijssere Fltiche. Folg- 
lich war die erzielte Empfindlichkeit die niedrigste. 

Das Trennungssystem S, bewahrte sich bei der Bestimmung von Ather des 
Typs II. Die Nachweisgrenze des Verfahrens B war 250-300 pg, die des Verfahrens 
C 100-200 pg. Fiir die chromatographische Bestimmung von Athern des Typs III ist 
das System S, geeignet. Die Imprtignation unter Anwendung von Formamid ftihrt 
zu grosseren, weniger starken Flecken als diejenigen, die mit Hilfe von ~thylenglykol 
erzielt werden. Die Reihenfolge von geeigneten Impragnationsmitteln ist die folgende : 

Athylenglykol > I-Dekanol > Polypropylenglykol oder r,S-Olctandiol > 
Formamid. 

Die Empfindlichkeitsgrenze des Verfahrens B war 300-350 pg, die des Verfah- 
rens C 150-250 ,ug. Zur Identifikation von Athern cles Typs IV hat sich das System S, 
bewshrt. Die Empfindlichkeitsgrenze des Verfahrens B lag bei 200-250 ,ug, die des 
Verfahrens C bei 60-150 ,ug. 
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Alle hergestellten Ather lctjnnen such am Papier mittels Ythanolischer Natrium- 
.hydroxydlosung dehydrochloriert werden. Die entstehenden Glycidylderivate kijnnen 
mit Hilfe der Verfahren A, 13 und C sichtbar gemacht werden. Ausser 3-Chlor-z- 
hydroxypropyl~thylather sind alle anderen hergestellten Ather einer direkten 
chromatographischen Bestimmung zugk-rglich. Die erw&.hnte Ausnahme ist durch die 
hohe Oberfkkhenspannung des betreffenden Athers bedingt. 

Die Empfindlichlceit des Verfahrens A ist verhaltnismassig gering und eine 
seventuelle stufenweise Durchftihrung zeigt sich als zu anspruchsvoll. Als wichtig hat 
sic11 das griindliche Auswaschen der nichtreagierten Anteile von Silbernitrat aus 
*den Chromatogrammen gezeigt. Bessere Ergebnisse zeigte das Verfahren B, aber 
.auch hier war die erreichte Empfindlichkeit nicht zufriedenstellend, und die not- 
wendige Besprtihung mit Allcalilosung ist unangenehm. Die besten Resultate wies das 
Verfahren C ohne Zwischenbildung von Glycidylderivaten aus. Es wurden hierbei 
,die folgenden Amine bentitzt : Pyridin, a-Pikolin, z,4-Lutidin, 2,4,6-Kollidin, Trigthyl- 
.amin, Benzyldiathylamin, Dimethylamin, Piperazin, Piperidin und Betain, ebenso 
wie Tri-+butylphosphin. Folgende Amine lctinnen als die vorteilhaftesten genannt 
werden : Pyridin, Piperidin und Piperazin. Falls Benzyldiathylarnin angewendet 
wird, lcann der Nachweis nicht mit Hilfe des Dragendorffschen Reagenz durchge- 
fiihrt werden, und zwar deshalb, weil der Hintergrund ebenfalls orangefarbig ist. 
Zu gtinstigen Ergebnissen fi_ihrt in diesem Falle nur die Anwendung von Kaliumjod- 
platinat, Bei der Anwendung von Tributylphosphin sind die Ergebnisse umgelcehrt, 
aber die Anwendung des Dragendorffschen Reagenz ftihrt such in diesen Fall zu 
einer geringeren Empfincllichlteit als die Anwendung von Pyridin. TriZthylamin, 
Dimethylamin und Betain sind fur das zuletzt angeftihrte Verfahren nicht geeignet. 
Der prinzipielle Vorteil des Verfahrens C liegt such darin, class die Durchftihrbarkeit 
,der Bestimmung nicht die Nachbarschaft von Hydroxyl- und Chlormethyl-gruppen 
voraussetzt. Neben der Anwendung des Dragendorffschen Reagent und von Kalium- 
joclplatinat wurde such die Anwendung von Phosphormolybden- und von Phosphor- 
wolframsaure gepriift. Die erzieltcn Ergebnisse waren jedoch unbefriedigend. Bessere 
Resultate als die Anwendung der Kombination Dragendorffsches Reagenz/Essig- 
saure lieferte die Kombination Dragendorffsches Reagenz/Weinsaure. Da bei der 
Trockung der Chromatogramme die weniger intensiven Flecken nach dem Pressen 
zwischen den Filtrierpapieren rasch verschwinden, hat sich als vorteilhafter gezeigt, 
die Kontouren der Flecken vorher aufzuzeichnen, was besonders beim Studium von 
Reaktionsgemischen von besonderer Wichtigkeit ist, Beim Studium des Verhaltens 
von Monoather der Allcohole I, von Monoallcyl8.thern der iithylenglyltolen III und 
von Diathern der Diolen IV wurde ein linearer Zusammenhang zwischen den Rw- 
Werten und der Zahl von C-atomen festgestellt. 

Herrn Ing. I. WmsNEr< sei fur seine anregende Anteilnahme, Fri. Ing. J. 
KARLWA, Fri. J, HERYNKOVA und I+. Z. HAKLOVA fur die Durchftihrung von Analy- 
sen bestens gedanlct. 

ZUSAMMENFASSUNG 

Es wurden Verfahren zum chromatographischen Identifilcation von aliphati- 
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schen 3-Chlor-z-Hydroxypropylathern beschrieben. Bei dem Verfahren wurde fur 
den Nachwcis die Mijglichkeit der Uberftihrung der untersuchten Verbindungen in 
die entsprechenden Glyciclylderivate ausgentitzt : Diese Derivate wurden mit I-Iilfe 
von tertiaren, heterocyklischen Aminen sichtbar gemacht. Weiter wurde such die 
Mijglichkeit der Durchftihrung einer Alkylierung der Amine mit Chlormethylgruppen 
und der Nachweis der entstandenen Derivate mit Hilfe des Dragendorffschen Reagenz 
oder mittels Kaliumjodplatinat untersucht. 

SUMMARY 

Methods for the chromatographic identification of aliphatic 3-chloro-z-hydroxy- 
propyl ethers are described. The investigated compounds are converted into the cor- 
responding glycidyl derivatives and these derivatives are detected by means of 
tertiary heterocyclic amines. Alternatively, a method of identification based on the 
alkylation of amines with the chloromethyl group was studied. The resulting deriv- 
atives were detected with Dragendorff’s reagent or with potassium iodoplatinate. 
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