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CHROM. 3391
qum Nachwels lsomerer Phenylathanolamme

Die a.nalyt1scht° Erfassung isomerer Phenylathanolamme des Typs A und B
insbesondere in Gemischen, ist bislang nur in einzelnen Féllen untersucht worden?.
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Dies resultiert daraus, dass die Isomere B vergleichsweise schwerer zugéinglich
und daher zum Teil noch nicht dargestellt waren und zum andern, weil rein metho-
disch die Voraussetzungen frither nicht giinstig schienen. Papierchromatographisch
wurden, wenn iiberhaupt, nur sehr geringe Rp-Differenzen festgestellt und auch
I.R.-spektroskopisch? war nur in einem Einzelfall eine grobe Schitzung méglich.
Uberraschenderweise lagen auch gaschromatographisch nur negative Ergebmsse vor2,

Nacl: Reindarstellung einer Reihe von Isomeren entwickelten wir zur quali-

tativen Bestimmung diinnschichtchromatographische Verfahren.

TABELLE I
DUNNSCHICHTCHROMATOGRAPHISCHE TRENNUNG
R , : Fliessmittelee .~ Fliessmittel 8
—NZ ! . —
Ry Typ A TypB  TypAd TypB
I —N(CHjy). . 0.40 0.57 6.38 0.31
I1 —N(C.H4)a 0.32 0.58 - 0.6o 0.59
II‘I | 1\4 ’ | 6 6 8
—_ . 0.42 0. Q. . O,
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Iv —N] ] 0.30 0.58 0.42 0.38
, N . v .
/7N
vV —-N O o.80 0.78 0.59 0.46
N/

Im Fliessmittelsystem « gelingt eine gute Auftrennung der Komponenten I-IV
und auch in Mischungen ist infolge der relativ grossen Rp-Unterschiede—selbst bei
unglinstigen Mengenverhiltnissen — eine eindeutige Differenzierung mdéglich. Fiir
die Morpholinderivate V ist diese Voraussetzung erst bei Anwendung des I’hess-
mlttelsystems ( gegeben. (Siehe Tabelle I.) S

Noch eleganter ist die gaschromatograplnsche Trennung an einer a]kahsch
unterlegten K-Sdule. Hier kann eine Mischung aller zehn Aminoalkohole bei 200°

recht gut getrennt werden (vgl. Fig. 1).
‘ Zur optimalen Trennung der entsprechenden Isomere A und- B empfehlen s1ch

die in der-Tabelle II genannten Bedingungen.
Auf die Wexse ist auch eine quantltatxve Bestlmmung e1nwandfre1 mogllch
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Fig. 1. Gaschroma.togramm isomerer Phenylathanolamme Die Retentlonsz.eﬂ: versteht sxch vom
Atherpeak 'bns zum Maxlmum des Substanzpeaks und ist in Minuten angegeben ‘ ~

TABELLE II
GASCHROMATOGRAPHISCHE TRENNUNG
Isomere Temperatur N g-Durchfluss . Retentionszeit (Min.)
(ccy . R B
I 200 100 ml/Min. ‘ It.I . 14.4

II 200 - . 100 ml/Min. 16.1 | 19.5
II1I 200 100 ml/Min. . 456 53.5
Iv 190 100 ml/Min, 45.3 50.8

v 220 . - . oo ml/Min. T .33.3 . 38.8
Experzmemelles

Dmmscinchtchromatogmphze Sorptlonsm1ttel Hl“r,,M (Merck) ; Akt1v1erung
I Std 110°. Schichtdicke 0.3-0.4 mm. Entwmklungslange 10 cm beixg—20° Detektmn
(a) U.v. -Fluoreszenzloschung (b) Dragendorff-Reagens modifiziert3.

Fllessmlttelsystemcx 96 %, Athanol-Wasser—konz. Amrnomak (40: 60 2)

l‘hessmlttelsystemﬂ Benzol—Aceton—konz Ammomak (70:30: 2). '

~ .Gaschromatog mphze Gerat Hewlett-Packard, Modell’ 5754, I‘lammemomsauon-

detektor. Saule Linge 3 m, Durchmesser I/4 in. Chromosorb 30/60 5 % mlt KOH
und dann 10 % mit Polyathylenglykol 20 ooo belegt -

Der Deutschen I‘orschungsgememschaft und dem Fonds der Chem1schen
Industne danken w1r fur die Unterstutzung der Arbe1t :

Pharmazeutzsch-chemzsches Institut der Um'uersztat Tubmgen _ _ H MOHRLE
(Deutschland) LT o o T R FEIL

T I-I J ROTH UNDA BRANDAU,Arch P}mrm 292 (1959) 761 ‘ e e
2 N. B.. Caarman, N. S, Isaacs unp R, E.- PARKER,J Chem. Soc. (Lomlon) (r959) 1925. .
3 H Tnms UND 1" W REUTHDR, Naturwzss 41 (1954) 230 i o

Emgegangen den 20. Dezember 1967

J. Chtomatog., 34 (1968)-264~265



