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CHROM. 3391 

Zum Nachweis isomerer Phenyllthanolamine 

Die analytische Erfassung isomerer Phenylathanolamine des Typs A und B, 
insbesondere in Gemischen, ist bislang nur, in einzelnen Fallen untersucht wordenl. 
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Dies resultiert daraus, dass die Isomere 13 vergleichsweise schwerer zuganglich 
und daher zum Teil noch nicht dargestellt waren und zum andern, weil rein metho- 
disch die Voraussetzungen friiher nicht giinstig schiencn. Papierchromatpgraphisch 
wurden, wenn iiberhaupt, nur sehr geringe Z+Differenzen festgestellt und such 
I.R.-spektroskopisch2 war nur in einem Einzelfall eine grobe Schatzung mdglich. 
Uberraschenderweise lagen such gaschromatographisch nur negative Ergebnisse vor2. 

Nach Reindarstellung einer Reihe von Isomeren entwickelten I wir zur quali- 
tativen Bestimmung diinnschichtchromatographische Verfahren. 

TABELLE I 

DtiNNSCHICWTCHROMATOGRAPHISCHl3 TRENNUNG 

,+4 
Fliessmittel a FZiessmitteZ/3 

‘Ra TYZ’ A TyfiB TY$J A TYP B 

I -N(CH,) 2 
II -N(Cd%) a 

0.40 0.57 0.38 0.31 
0.32 0.58 0.60, 0.59 

III 
j-7 

--N -) 0.42 0.63 0.64 0.58 
\ 

IV -44 1 0.30 0.58 0.42 0,38 
\ 

V -_&--& 0.80 0.78 0.59 0.46 
1-1 

Im Fliessmittelsystem a gelingt eine gute Auftrennung der Komponenten I-IV 
und such in Mischungen ist infolge der relativ grossen &-Unterschiede-selbst bei 
ungiinstigen’ Mengenverhaltnissen - eine eindeutige Differenzierung mdglich. Fur 
die Morpholinderivate V ist diese Voraussetzung erst bei Anwendung des Fliess- 
mittelsystems, 16 gegeben. (Siehe Tabelle I.,) 

Noch eleganter ist die gaschromatographische Trennung an einer alkalisch 
unterlegten K-Saule. Hier kann eine Mischung aller zehn Aminoalkohole bei 200~ 
recht gut’ getrennt werden (vgl. Fig, I). 

Zur ‘optimalen Trennung der entsprechenden Isomere A und .I3 empfehlen sich 
die in, derTabelle II genannten. Bedingungen. 
‘; .’ Auf hie Weise ist such eine quantitative Bestimmung einwandfrei mdglich. 
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Fig. I. Gaschrom@ogramm isomerer Phenyl~~llanolaminc. Die Rstentiotiseeit v&rsteht sidh vo& 
Athkpealr bis zum Maximum des Substanzpeaks und ist in Minute’n angegeben. 
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TABELLE II 

GASCHROMATOGRAPNISCRIETRENNUNG 

Isomere Tem$watzrr N,-Durchfluss Reterrti+wtszeit (M&t,) 

(“C) A B 

4 
200 IOO ml/Min. II.1 x4*4 
200 IOO ml/Min. x6.1 19-S 

III 200 I oo ml/Min. 45.6 53.5 
IV 190 IOO ml/Min. 45.3 50.8 

v 220 1: oo ml/Min. 33.3 38.8 

Eq&rime~iteZZ& 
‘, 

@innschichtchromntog~a$hie. &rptionsmittel HF26Q ( Merck) ; Al+&rting 
I Std. IIO’. S~~hichfdicke 0.3~0.4 mm. Enttiii=klmig&inge IO cm beirg-zoo. qetektion: 
(a) U.V.L~luoreszenzlaschung i, (b), Drag&dor&R&gens modifizierts; 

Flie.s$~i~~&ystem a’: g6 y0 ~thanol_Wassei-konz: A,rqFp&ak ((40 : 60 : 2). 
Fliess~ittelsystem ,6 :, Benzol-Aceton-konz. Arpmopiak (79 : 30 :ci) . : 

Ga.+ch~omatogmq%ie; G&it Hetilett-Packard, Model1 5754, Flammenionisation- 
de+ktbr’. S,&ule : L&-&e 3 m, Qurchin&se? 1/4 in. ; Chromosorb 30/60 5 %, *it KOH 
und da& rq o/0 mit Poly~tl~~lenglykol,zo’ooo belegt. 
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