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Empfindlichkeit dieses Reagenz kann erheblich gesteigert werden, wenn man die 
bespriihte Platte kurze Zeit (ca. 4 Min) bei x:20’ erhitzt. Mit konz. Schwefels%ue 
farbt sich nur Phentolamin an; die Farbe erscheint sofort beim Bespriihen. 

Die Farbrealctionen und die Empfindlichkeit der angewandten Spriihmittel 
sincl in den Tabellen II und III angegeben. 
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CHROM. 3599 

SBparation de quelques acides phbylalcanoiques par chromatographie SUF 
couche mince de leurs anilides 

Au tours d’etudes m&aboliques, nous avons 6te conduits ZL mettre en evidence 
les acides benzo’ique, cinnamique, phenylacetique, ,8-phenylpropionique, et +phenyl- 
butyrique,, de, .mani&re sensible et rapide. DE JONGE, VERHJJGE, .ET VAN DER VENT 

passent en revue les difficult& d’une telle separation, et proposent une double chro- 
matographie, d’abord,sur colonne d’acide silicique pour &parer ces acides en plusieurs 
groupes, .puis sur p&pier apr&s avoir transform& en ,anilides chaquc groupe ainsi 
&pare. Nous zivons qbtenu de bong resultats par chromatographie directe des. anilides .’ 
sur couches minces de,,, polyamide et d’alumine,” per~mettant :d’identifier quelques 
microgrammes de clracun,de cesacides. Nous avons applique c&t&~ methode 2~ l’identi- 
fication de ces’ acides dans l’urine de rat; ‘, 

J;’ Chromatog., 3G (1968) :377_38kb 
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Reactifs 
Polyamide 
Xlumine G 

(Macherey, Bagel et Co). 
(Merck). 

Chlorure de thionyle (Eastman Kodak). 
.\niline redistill&. 
Acides aromatiyues pm-s pour analyse. 

Appareillage 

Les couches d’absorbant sont p&pa&es avec l’equipement Desaga. Les chro- 
matogrammes sont observ& en lumiere U.V. tres courte (lampe Mineral Light 

Kw 4. 

nlolZe opdratoire 
Pr+aration des a&ides 
Nous avons suivi la m&.hode d&rite par DE JONGE, VERHAGE ET VAX DER VEN, 

qui s’applique t&s bien h de faibles quantites de l’ordre du milligramme. Chauffer 
5 mg d’acide aromatique durant I h 8. go-roe’ avec ZOO mg de chlorure de thionyle, 
guis kvaporer sous vide, A la temperature ordinaire, l’exc&s de reactif; ajouter z ml 
de benzene, puis lentement ZOO mg d’aniline dans 3 ml de benzene, et chauffer I h 
A reflux ; laver la solution benzenique successivement par l’acide chlorhydrique A 5 O,$,, 
la soude A 5 %, puis l’eau; evaporer sous vide le benz&ne, recristalliser dans l’alcool. 

Extractiort et $mrificatioti des acides aromatiques ri par&r de l’urine 
20 ml d’urine de rat auxquels on a rajoute 5 mg de chacun des acides en solution 

dans l’alcool, et 20 ml de la m2me urine servant de temoin, sont trait&s identiquement 
et de la faGon suivante. L’urine acidifiee est extraite trois fois par l’ether ethylique. 
Les extraits sont reunis, concentres sous vide, puis passes sur colonne d’alumine 
(alumine pour chromatographie la&e par l’acide chlorhydrique 0.1 N, s&h&e et 
activhe une nuit B 105’. On dlue successivement par l’ether, l’alcool, puis le melange 
alcool-eau (I : 2). Les trois eluats sont reunis et &vapor& sous vide dans un m&me 
ballon. Les anilides sont prepar& comme il a et6 decrit plus haut. 

Chronzatogra$&e sbcr fiolyawzide. Les anilides en solution dans l’alcool sont 
&pos& A raison de quelques rnicrogrammes, sur plaques (20 A 20 cm) de poly- 
amide s&h&es IO min a So’, lesquelles sont Cluees par le melange toluene-methanol 
(IO : 2.5). 

TABLEAU I 

CONDITEONS DE CHRO;\IATOGRXPHIE ET RItSULTATS 

__ _~__ ___~~ - 

A bsorbant AIwmine G (Merck) PoEyatnidc 
.__~ -. ___-~ -- _I_ 

Elution Wcxane-ac6tat.e d’kthyle (IO: 3) Tolu+,ne-methanol (IO: 2.5) 

D&cction U.V. (254 rql) U.V. (254 mjc) 

RF croissant Renzanilidc 4-Phrinylbutyranilide 

,fl 
4-PhBnylbutyranilidc p-Ph&nylpropionanilidc 

/’ 
j&Phdnylpropionanilide Phbnylacdtanilidc 
Cinnamanilidc Bcnzanilide 

I’ PhBnylac&anilidc Cinnamanilide 

J. Chvomatog., 36 (1968) 377-380 
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Chromatographie SW aZw&ne. De la m&me faGon les anilides sont deposes sur 
plaque (20 x 20 cm) d’Alumine G non activde, c’est-a-dire sech6e a l’air une nuit a 
la tempgrature ambiante ; l’dlution est realisee par le melange hexane-ac&ate d’bthyle 
(IO:~). 

. 

PA C PA 
C 

PP PA 
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B PA PB PA 
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B 
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Fig. I. Chromatographie sur Alumine G. Elution hexane-x&ate cl’dthyle (IO : 3)‘. PA = phbnyl- 
acdtanilide ; C = cinnamanilide ; PP = @-ph&ylpropionnnilide; I3 = beneanilide; PI3 = 4-phdnyl- 
butyranilide. 

Reszdtats 
Apres elution les plaques sont observees sous lumiere U.V. (2540 A). Sur alumine 

toutes les tacks apparaissent en bleu fence. Sur polyamide le cinnamanilide apparait. 
en brun, ,le benzanilide donne une ta&e tres brillante, les autres anilides apparaissant 
en bleu fence puis devenant bleu clair au fur et a mesure de l’exposition. Fig. I et 2 

montrent les rksultats obtenus. Tableau I resume montre que ces deux chromato- 
graphics ont l’avantage de donner un ordre de migration different pour les cinq acides 
Btudi&. La preparation.des anilides et leur separation s’operent de la m&ne maniere B 
partir des acides extraits de l’urine, aucune substance’ne venant interfker dans la 
zone de migration des anilides, tant sur polyamide. que sur ,alumine; la chromato- 
graphie prealable sur colonne d’alumine elimine unc quantit6 importante des subs- 
tances interferantes. En utilisant les techniques de microsynthese, sans doute serait-il 
possible de preparer les anilides a partir de juantites d’acide inferieures. au nklli- 
gramme et d’abaisser ainsi la limite de detection des acides dans l’urine. 

J. Chronzatog., 36 (rg68) 377-386. 
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Fig. 2. Chromatographie sur polyamide. Elution tolu&nc-mdthanol 
acdtanili& ; C = 

(I o : z. 5). 'I'.4 = phdnyl- 
cinnamanilicle; PI? = p-phdnylpropionanilide; I3 = beneanilidc; 1’11; - _I.-phdnyl- 

butyranilicle. 
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