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EINIGE NEUE REAGENZIEN ZUR CHROMATOGRAPHISCHEN
IDENTIFIZIERUNG VON SAUREN, ALKOHOLEN UND AMINEN

J. CHURACEK
Institut fityr Analytische Chemic, Chemische Hoclhschile, Pardubice (Tschechoslowalkei)

SUMMARY
New reagents for the chromatographic identification of acids, alcohols and amines

Main reasons are given for the use of derivatives for the identification of sub-
stances by means of paper and thin-layer chromatography. A stress is put on the
increase of detection sensitivity and a simple preparation of agents and derivatives.
For the identification of acids, substituted benzyl and phenacyl esters were used ; for
that of alcohols and amines, N,N-dimethyl-p-aminobenzeneazobenzoyl chloride served
as a reagent. The esters or amides produced are intensively coloured substances with
good chromatographic properties.

Die Auswahl von Derivaten zur Identifizierung von organischen Stoffen durch
Papier- und Diinnschichtchromatographie wird nach ganz anderen Regeln gerichtet
als bei iiblichen Identifizierungsmethoden der organischen Analyse. Nichtsdesto-
weniger ist es sehr gut und sogar erwiinschenswert, im Zusammenhang mit chromato-
graphischer Identifizierung auch diese in iiblicher Weise durchzufiihren. Es ist sehr
glinstig wenn es gelingt solche Derivate darzustellen, bei denen beide Identifizierungs-
weisen méglich sind.

Die Darstellung von Derivaten zu Zwecken der chromatographischen Analyse
ist nicht selbstzweckmaissig, sondern sie wird direkt durch die Notwendigkeit hervor-
gerufen und dabei immer ein bestimmtes Ziel verfolgt.

Bei Auswahl von neuen Reagenzien richteten wir uns nach den folgenden drei
Hauptgriinden : ' .

(1) Erhéhung der Empfindlichkeit oder der Selektivitit der Detektion oder
ihre Ermoéglichung tiberhaupt,

(2) Verhinderung der Fliichtigkeit von niedrigsiedenden organischen Stoffen,
die chromatographisch auf Papier oder Schicht zu trennen sind und

(3) Erméglichung der Isolierung einer bestimmten Klasse von Stoffen aus
komplizierten Gemischen.

Die nicht minder wichtige Bedingung, die wir stets bedingungslos einhielten,
stellt die Moglichkeit der einfachen und raschen Darstellung von Derivaten dar,
bestens durch allgemeine Reaktion der FFunktionsgruppe. Die Reaktion soll gute
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Ausbeute des Derivates gewidhren und eindeutig verlaufen und sie soll nicht von
Nebenreaktionen und von Bildung weiterer Produkte begleitet werden. Bei Dar-
stellung von Derivaten zu chromatographischen Zwecken fillt die iiblich dringlich
durchgesetzte Hauptbedingung ab, die die scharfen Schmelzpunkte von Derivaten
und ihre guten Kristallisationseigenschaften erfordert.

Bei Auswahl von neuen Reagenzien waren folglich diese Kriterien entscheidend:

(1) Zuginglichkeit des Reagens oder seine leichte Darstellung aus gebriuch-
lichen Rohstoffen,

(2) einfache und rasche Darstellung von Derivaten, die eindeutig und ohne
Nebenreaktionen verliuft und die Arbeit im Mikromasstab erméglicht,

(3) rasche, sichere und empfindliche Detektion oder direkt die Méglichkeit der
Darstellung von hochfarbigen Derivaten und

(4) die Anwendbarkeit von Derivaten ohne vorangehende Reinigung zur Papier-
und Diinnschichtchromatographie, das heisst gute Loslichkeit in gewéhnlichen or-
ganischen Lésungsmitteln.

Ein wichtiges Problem, mit dem bei Darstellung von Derivaten gerechnet
werden muss, ist die ungleiche Reaktionsgeschwindigkeit einer bestimmten Reihe von
Stoffen mit dem Reagens. Zu Zwecken der qualitativen Analyse ist diese Ermittlung
minder wichtig, doch falls man die Derivate zur quantitativen Auswertung von
Chromatogrammen ausniitzen will, muss man diese Tatsache beriicksichtigen, da sie
wesentlich das Analysenergebnis beeinflussen kann. Die Verlisslichkeit der Methode
ist nachher experimentell zu beweisen.

* Ein besonderer Fall, den wir nicht oft treffen, ist die Mdglichkeit der Anwendung
von zwei Reagenzien zur Darstellung einer Reihe von Derivaten. So zum Beispiel die
3,5-Dinitrobenzoate kénnen sowohl zur Identifizierung von Alkoholen als auch von
Alkylhalogeniden angewendet werden, am besten von Bromiden und Jodiden. Bei
Darstellung von Estern der Alkohole ist das Reagens das 3,5-Dinitrobenzoylchlorid
wihrend bei Darstellung von Estern aus Alkylhalogeniden das Silbersalz der 3,5-
Dinitrobenzoesiure. Beide Reaktionen werden hiufig zur Darstellung und zur chro-
matographischen Trennung von diesen Stoffen angewendet!-3,

Einen analogen Fall stellt im Gegenteil die Anwendung eines Reagens zur Dar-
stellung von Derivaten zweier verschiedenen Klassen von organischen Stoffen dar.
Als Beispiel kann man das 2,4-Dinitrobenzylbromid anfithren, das sowohl zur Dar-
stellung von Derivaten von S&duren als auch zur Darstellung von Derivaten von
Alkoholen anwendbar ist. '

Im ersten Fall werden die 2,4-D1n1trobenzy1ester, im zweiten die 2,4-Dinitro-
benzylither gebildet. Beide wurden zur chromatographischen Trennung und Identi-
fizierung von Sduren*® und Alkoholen® angewendet. Zur gleichen Kategorie gehort
auch das neu vorgeschlagene Reagens, das N,N-Dimethyl-p-aminobenzolazobenzoyl-
chlorid, das sowohl zur Identifizierung von Alkoholen?#® als auch von Phenolen und
Aminen anwendbar ist. (Ausfiithrlicher wird hiertiber spiter berichtet.)

Bei dieser Gelegenheit méchte ich noch auf einige Typen von Alkoholderivaten
aufmerksam machen, die zur chromatographischen Trennung {iberhaupt nicht taugen.
Es sind solche Derivate, bei derer Darstellung die Reaktion in zweierlei Weise oder
in zweierlei Grad verlaufen kann. Der erste Fall entspricht der Darstellung von Estern
der 3-Nitrophthalsiure, wenn die Moglichkeit der Bildung von zwei Isomerestern
gegeben ist:
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Den zweiten Fall kann man mittels der Reaktion von Glykolen mit dem 3,5-
Dinitrobenzoylchlorid demonstrieren. Beim Uberschuss des Glykols im Reaktions-
gemisch werden Monoester, beim Uberschuss des Reagens Diester gebildet. Da die
3,5-Dinitrobenzoate polare Stoffe darstellen, iibt folglich auf ihre Léslichkeit und
dadurch auch auf ihr chromatographisches Verhalten die Gegenwart einer oder
zweier 3,5-Dinitrobenzoylgruppen im Molekiil des Derivates einen betrichtlichen
Einfluss aus. Beide Reihen von Derivaten, sowohl Mono- als auch Diester werden bei
Chromatographie nicht gegenseitig gesttrt. Erreicht man die Trennung von Estern
einer Gruppe, so bleiben die Ester der zweiten am Start oder sie gehen mit der Front.

Ahnliche Eigenschaften, das heisst die Bildung von zwei oder mehyeren Flecken
eines Stoffes, weisen auch die von entsprechenden Alkoholen dargestellten Xantho-
genate auf. Es handelt sich ndmlich um die fiir das pH-Medium sehr empfindlichen
Derivate. Falls das Bildungssystem nicht genligend alkalisch sein wird, kann es zu
ihrer Spaltung und zu Nebenreaktionen kommen, was sich nachteilig an der Anzahl
von gebildeten unbekannten Flecken bemerkbar machen wird.

Ein bedeutendes Kapitel in der Chromatographie von Derivaten nehmen die
Derivate ein, die direkt farbig sind und bei denen folglich die Detektion abfillt. Dieser
Frage wird erst in den letzten Jahren Aufmerksamkeit gewidmet. Die Bedeutung
von farbigen Derivaten beruht vor allem darauf, dass sie mit Erfolg zur quantitativen
Analyse anwendbar sind, und ferner darauf, dass sie im wesentlichen die Gesamtdauer
der Analyse zu verkiirzen ermdéglichen. Die Separation von Stoffen am Chromato-
gramm kann man direkt in der chromatographischen Kammer beobachten und falls
in analysierter Probe nur ein oder zwei gesuchte Stoffe anwesend sind, ist es nicht
notwendig das Chromatogramm in seiner ganzen Linge zu entwickeln und die Ent-
wicklung kann in beliebigem giinstigen Augenblick unterbrochen werden.

In die Kategorie von farbigen Alkohol- und Siurederivaten kann man einreihen:
die 2,4-Dinitrophenylhydrazone der p-Bromphenacylester von Fettsiuren®. Sehr gute
Eigenschaft des 2,4-Dinitrophenylhydrazins als Reagens stellt seine Spezifizitdt dar,
da es mit keiner.anderen als Carbonylgruppt reagiert, sodass es selektive Vortrennung
der Phenacylester und anderer Carbonylverﬁindungen von anderen Stoffen ermdoglicht.
Ein gewisser Nachteil ist, dass die 2,4-Dinitrophenylhydrazone in ¢is- und ¢rans-Form
auftreten konnen, wobei jedes von diesen Isomeren unterschiedliche chromato-
graphische Eigenschaften aufweist.

Den gleichen Nachteil hat auch das N,N-Dimethyl-p-aminobenzolazophenacyl-
chlorid, das zur chromatographischen Identifizierung und Bestimmung von Carbon-
sduren!®%1l angewendet wurde.

Ich mdchte Sie kurz mit den Ergebnissen unserer Arbeiten, die wir in den letzten
Jahren auf diesem Gebiete durchgefiihrt haben, bekanntmachen. Zur Suche von neuen
Weisen chromatographischer Identifizierung sowohl von Sduren als auch von Alko-
holen und Aminen fiihrte uns die Notwendigkeit die Nachweisempfindlichkeit zu er-
hoéhen. In einem Falle wurden wir nimlich vor die Aufgabe gestellt in den Reaktions-
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produkten nach Oxydation von Verbindungen mit héheren Alkylen an Kohlenstoff
auch Spurenmengen von niedrigeren und mittleren Fettsduren zu finden. Die bis-
herigen Detektionsverfahren (durch acidobasische Indikatoren) oder die Darstellung
von Hydroxamséduren waren nicht genug empfindlich und verhinderten uns voraus-
gesetzte Spurenmengen von einigen Sduren zu identifizieren, von derer Existenz im
Reaktionsgemisch wir iiberzeugt waren.

Zur Identifizierung von Siuren schlugen wir vor und erprobten neue Reagien-
zien auf Benzylbromid- und Phenacylbromidbasis.

Die Leichtigkeit, mit der das Halogen in die Reaktion bei Esterifizierung ein-
tritt ist durch die Struktur des Teiles des Molekiils gegeben, an dem das Halogen ge-
bunden ist. Bei Esterifizierung des angefithrten Typs handelt es sich um monomole-
kulare . Reaktion und folglich wird die Reaktionsgeschwindigkeit nur von der Ge-
schwindigkeit abhingig sein, mit welcher sie das gebundene Halogen abdissoziieren
kann. Die Reaktivitidt bei dieser Reaktionsart sinkt in der Reihe I > Br > Cl > F.
Eine bedeutende Rolle in der Reaktivitit des Halogens spielt ferner auch die An-
wesenheit von anderen Funktionsgruppen in seiner unmittelbaren Nihe. Allgemein
kann man behaupten, dass die Existenz von negativen Gruppen an a-Kohlenstoff eine
leichtere -Abspaltung des gebundenen Halogens zur Folge hat. Theoretisch kann
diese Behauptung auf Mechanismen von Elektronenverschiebungen im Molekiilen des
Reagens gesttitzt werden. Der negative Substituent oder Sauerstoff am a-Kohlenstoff
{ibt eine polarisierende Wirkung auf das gebundene Halogen aus, das sich folglich viel
leichter in Form des Anions X~ abspalten kann. Die Esterbildung ermdéglicht weitere
Dissoziation des Alkylhalogenids und verschiebt sehr das Reaktionsgleichgewicht

zugute des gebildeten Esters. Der Esterifizierungsmechanismus kann folgendermassen
dargestellt werden:

N ~5" &
k(j_:}--cr-az---x' + Na* + RCOO™ —= @—cs—uaooc-—n + No* + X~

& &
Q_c""c“z—x + No*+ RCOO™ —= CO— CHz—0OC—R + Na* + X~

Mit diesem einfachen Mechanismus kann man die hohe Reaktivitit von negativ
substituierten Alkylhalogeniden erklédren.

Die Reaktivitit von den an Kohlenstoff gebundenen Halogenen—in unmittel-
barer Nihe dessen die negative Gruppe anwesend ist—ist in Wirklichkeit viel grésser
als bei den nichtsubstituierten Alkylhalogeniden, wie es sich aus den Geschwindig-
keitskonstanten ergibt, die bei Reaktion von verschiedenartig substituierten Halogen-
verbindungen mit schwach basischen nukleophilen Reagenzien!? ermittelt wurden.

AufGrund von vorangehenden Betrachtungen wurden zur chromatographischen
Identifizierung von Siuren die folgenden Reagenzien vorgeschlagen und tberpriift:
p-Nitrobenzylbromid?3, 2,4-Dinitrobenzylbromid¢.5, p-Nitrophenacylbromid!, -
Nitrophenacylbromid??, und N,N-Dimethyl-p-aminobenzolazophenacylchlorid?®.

Die Darstellung von Estern selbst ist sehr einfach und sie wurde im Mikro-
masstab in eingeschmolzenen Ampullen ausgearbeitet. Aus verdiinnten wéssrigen
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BELLE 1
TERCHROMATOGRAPHIE DER SUBSTITUIERTE BENZYL- UND PHENACYLESTER
ivate Losungsmitlelsystem und Papicr Ry x roo (Sdure mit Anzahl C)
cl C:l C:l C4 CG Cﬂ c7 Cﬂ (;0 Cxo

itrobenzylester 509% Dimethylformamid/Cyklo-

hexan-Benzol (25:1); Whatman

Nr. 1; 23° 23 40 54 63 71
Dinitrobenzylester 25 9% Formamid/Cyklohexan—

Benzol (25:1); Whatman Nr. 1;23° o 13 33 5§56 72 81

70% Dimethylformamid/Cyklo-

hexan-Petroleumither (19o-220°)

(35:1); Whatman Nr, 1; 23° 2z 28 35 45 5I 56
itrophenacylester 209%, Formamid/Cyklohexan—

Benzol (1o:1); Whatman Nr. 1;23° o 24 47 64 76 82
fitrophenacylester 309%, Formamid/Cyklohexan-

Benzol (r2:1); Whatman Nr, 1; 22° o 10 28 47 63 75
-Dimethy!l-p-amino- 509, Dimethylformamid/Benzin—
zolazophenacylester Toluen (5:1); Whatman Nr, 1;22° 20 31 47 59 08 75

309 a-Bromnaphthalin/809,
LEssigsiure; Whatman Nr, 1; 22° 66 65 57 47 36 27

Lésungen werden die Fettséiuren durch Destillation mit Wasserdampf isoliert. Durch
Neutralisation und Abdampfung von Wasser werden verhiltnisméssig reine Natrium-
salze erhalten, die durch Auflésung mit dem entsprechenden Reagens in ternidrem
Gemisch (Wasser—Dioxan-Benzol) das entsprechende Ester durch Erwidrmung 3o
min lang in eingeschmolzener Ampulle bei 100° bieten werden, wobei das Ester meist
direkt auf das Chromatogramm aufgetragen werden kann. Bei allen Estern kann die
Detektion mit dem Ehrlich-Reagens durchgefiihrt werden, nach vorangehender Re-
duktion von Nitrogruppen mit Zinndichlorid oder bei m-Dinitroverbindungen durch
die Janovsky-Reaktion, das heisst durch Bespritzung des Chromatogramms mit
Natriumithanolatlésung in Aceton. Die Empfindlichkeit von beiden Weisen ist sehr
gut. Bei der ersten Weise betrigt sie etwa 0.3-0.7 ug des Esters, bei der Janovsky-
Reaktion 0.5-1 ug des Esters im Fleck. Die papierchromatographische Trennung ge-
lang bei allen Estertypen. Die besten Ergebnisse wurden bei 2,4-Dinitrobenzylestern
erreicht (Tabelle I).

In allen Fillen der Papierchromatographie wurden die besten Ergebnisse mit
dem mit Dimethylformamid, beziehungsweise bei farbigen Estern mit dem mit
Paraffin6l imprédgnierten Papier erreicht. Die Diinnschichtchromatographie gelingt
bei 2,4-Dinitrobenzylestern auf Silikagelschicht mit Gips im System: Tetrachlor-
methan—Acetonitril (6:1).

Die farbigen N,N-Dimethyl-p-aminobenzolazophenacylester kénnen auch zur
quantitativen Analyse!! angewendet werden. Ein gewisser Nachteil dieser Weise stellt
die Bildungsmaglichkeit von ¢is- und ¢frans-Isomeren dar und folglich auch die Er-
héhung der Anzahl von Flecken. Mit gut gewihlten Reaktionsbedingungen ist es
jedoch mdéglich die Bildung von cis-Derivaten zu eliminieren.
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Gegenwirtig befassen wir uns mit der Identifizierung und Trennung von Al-
koholen als Ester der substituierten Benzoesiure. Die bisher meist angewandte
Chromatographiemethode von 3,5-Dinitrobenzoaten hat einen grossen Nachteil darin,
dass das 3,5-Dinitrobenzoylchlorid wenig bestindig ist. (Das frisch iiberdestillierte
3,5-Dinitrobenzoylchlorid in eingeschliffener Flasche aufbewahrt unterliegt der Hy-
drolyse durch Luftfeuchte und erleidet rasch Reaktivititsverluste.) Wir ermittelten,
dass das p-Nitrobenzoylchlorid viel besténdiger ist. Die Darstellung seiner Ester ist
auch sehr leicht und die Ergebnisse der Papierchromatographie entsprechen allen
Anforderungen guter Trennung und hoher Detektionsempfindlichkeit1s.

Das weitere sehr reaktive Benzoylchlorid mit Hydroxylgruppe reagierend ist
das N,N-Dimethyl-p-aminobenzolazobenzoylchlorid. Durch Luftfeuchte wird es nicht
hydrolysiert, sodass man es in beliebiger Weise aufbewahren kann. Dieses Reagens
ist so reaktiv, dass die Ester von niedrigeren Alkoholen fast gleich unter Labortem-
peratur gebildet werden. Die fast quantitative Esterifizierung kann nach Erwirmung
5 min lang auf 80° erreicht werden. Das Reagens reagiert sehr gut nicht nur mit den
niedrigeren, sondern auch mit héheren Alkoholen und Glykolen.

CH3

>N@—N=N—©——COCI + R—OH ———s

Ch3

>N—©—N=N—©—coon + HCI

Die Derivate sind kristallinische Stoffe hellrot gefiarbt, die verhiltnismiissig scharfe
Schmelzpunkte im breiten Temperaturbereich besitzen, sodass sie auch zur klassischen
Identifizierungsweise? angewendet werden kénnen.

Chromatographische Eigenschaften von diesen farbigen Estern sind ausge-
zeichnet. Die Detektion fillt ab, da ihre Intensitit der Firbung sogar bei kleinen auf
das Chromatogramm aufgetragenen Mengen hoch ist. Man kann auch Mikrogramm-
mengen von Estern chromatographieren, wobei die Empfindlichkeit grésser ist als
I ug. Da die Ester als acidobasische Indikatoren auftreten kénnen, kann die Intensitéit
von ‘Flecken durch Bespritzung des Chromatogramms mit 0.01 N Schwefelsiure-
16sung ausdrucksvoller gemacht werden. Es gelang uns einige geeignete Systeme zur
chromatographischen Trennung von Estern, Alkoholen und Glykolen auf Papier und
Diinnschicht zu finden (z.B. Fig. 1).

Ein interessanter Fall kam vor, als wir die obenangefiihrten 2,4-Dinitrobenzyl-
ester von Sduren im Reaktionsgemisch darstellten, dessen Bestandteil anstelle des
Dioxans Athylalkohol war und das vor Chromatographie keiner weiteren Reinigung
unterworfen wurde. Neben den Flecken der 2,4-Dinitrobenzylester von Siuren er-
schien uns ein weiterer Fleck, der bei allen Sdureproben anwesend war. Dieser Fleck
wurde endlich als das Athyl-2,4-dinitrobenzylither identifiziert. (Urspriinglich be-
nutzten wir nidmlich Athylalkohol als Bestandteil des Reaktionsmediums. Die ge-
bildeten Ester wurden gereinigt und erst dann ohne Schwierigkeiten chromatogra-
phiertt.) Das 2,4-Dinitrobenzylbromid reagiert nimlich verhidltnismissig leicht mit
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Tig. 1. N,N-Dimethyl-p-aminobenzolazobenzoaten von Alkoholen. 1 = Amyl-, 2 = Hexyl-, 4 ==
Oktyl-, 5 = Nonyl-, 6 = Deccyl-; 3 = Gemisch. Ldsungsmittelsystem: Paraffinél/Dimethyl-
formamid—-Methanol-Wasser (8:2:1).

niedrigeren Alkoholen (bis Cg) unter Bildung von entsprechenden 2,4-Dinitrobenzyl-
dthern, die auch mit Erfolg chromatographiert® werden kénnen (Fig. 2).

Das N,N-Dimethyl-f-aminobenzolazobenzoylchlorid kann auch zur Identi-
fizierung einer weiteren Klasse von Stoffen gebraucht werden, und zwar von primiren

g, 2. Alkyl-2,4-dinitrobenzylither. 1,5 = Gemisch von 2,4-Dinitrobenzylither; 2,3,4 = stand.
Ather. (A) Mcthyl-, (B) Athyl-, (C) n-Propyl-, (D) n-Butyl, (L) n-Amyl-2,4-dinitrobenzyliither.
Lésungsmittelsystem : Dimethylformamid/Cyklohexan; Papier: Whatman Nr, 2.
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248 J. CHURACEK

und sekundidren Aminen, sowie von aliphatischen als auch von aromatischen. Die
Synthese von Amiden ist wieder sehr einfach und rasch. Die Ausbeute ist gut und
auch chromatographische Eigenschaften und die Méglichkeit der Trennung von
homologen Reihen geben versprechende Ergebnisse.

Die Systeme zur chromatographischen Trennung dieser Klasse von Stoffen sind
den vorangehenden L&sungsmitteln dhnlich (Fig. 3). Die Arbeit wurde bisher nicht

/—\_/—\FI'OH—‘/

Z
@

0°® °

1 2 3 4 5 6 4

1
¥

Fig. 3. N,N-Dimethyl-p-aminobenzolazobenzamide von (1) Methylamin, (2) Athylamin, (3) Pro-
pylamin, (4) Dipropylamin, (5) Isobutylamin, (6) Diisobutylamin und (7) Amylamin. L&sungs-
mittelsystem: Dimethylformamid/Cyklohexan—Benzol (20:1) ; Papier: Whatman Nr. 1.

beendet. Es ist wahrscheinlich, dass auch andere Klassen von Verbindungen wie
beispielsweise Phenole, Mercaptane und andere Stoffe mit diesem Reagens unter
Bildung von entsprechenden Derivaten reagieren und gleichzeitig auch ihre chromato-
graphische Trennung und Identifizierung ermoglichen werden.

Die angefithrte Ubersicht von neuen Reagenzien zur Identifizierung von ver-
schiedensten Klassen organischer Stoffe wies darauf hin, dass man mittels eines giinstig
gewihlten Reagens nicht nur die Detektionsempfindlichkeit erhShen, sondern auch
die Identifizierung, Trennung und auch Bestimmung von diesen Stoffen sowie auf
Papier als auch auf Diinnschicht erméglichen kann.

Obwohl es auf den ersten Blick scheint, dass die Darstellung von Derivaten
eine gewisse Komplikation des analytischen Verfahrens darstellt, erreicht diese Weise
immer gréssere Wichtigkeit, da sie in manchen Fillen auf neue Moglichkeiten bei
Trennung und auch Bestimmung von organischen Stoffen durch Papier- oder Diinn-
schichtchromatographie hinweist und auch sehr oft die Analyse von Verbindungen
ermoglicht, die unter normalen Bedingungen nicht zu realisieren ist. Bei Bemithungen
die Empfindlichkeit von einigen Methoden zu erh&hen, stellt die Chromatographie

von Derivaten die einzige anwendbare Weise dar, die meist die erwarteten Ergebnisse
erfiillt.

J. Chromatog., 48 (1970) 241-249
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ZUSAMMENFASSUNG

Die Hauptgriinde fiir die Anwendung von Derivaten zur Identifizierung von
Stoffen mittels Papier- und Diinnschichtchromatographie sind angefiihrt. Eindring-
lich betont wird vor allem die Erhéhung der Detektionsempfindlichkeit und einfache
Darstellung von Reagenzien und Derivaten, Zur Identifizierung von Siduren wurden
substituierte Benzyl- und Phenacylester angewendet, zur Identifizierung von Alko-
holen und Aminen wurde N,N-Dimethyl-p-aminobenzolazobenzoylchlorid als Reagens
benutzt. Die gebildeten Ester, event. Amide stellen intensiv farbige Stoffe mit guten
chromatographischen Eigenschaften dar.
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DISCUSSION

HUBER: 2,4-Dinitrobenzylbromid kann allergische, sehr langwierige Erschei-
nungen hervorrufen. Dies geschah trotz angewendeter Vorsichtsmassnahmen, da der
Vorgang in der Literatur bekannt ist. Es sollte daher, trotz guter Trenneigenschaften
der Derivate, vor der Benutzung gewarnt werden.

CHURACEK: Bisher haben wir mit 2,4-Dinitrobenzylbromid keine Schwierig-
keiten gehabt.
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