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Die diinnschichtchromatographische Trennung einiger Aminopolyessig-
siuren

Dic Trennung verschiedener Athylendiamintetraessigsiiure-Chelaten mit Hilfe
der Papicrchromatographie ist von mehreren Autoren beschricben worden! =%, ¢henso
wice die Trennung wvon Chelaten weiterer Polyaminopolykarbonsiurent-¥, Unscre
Arbeit hatte die Trennung der Stoffe vom Athylendiamintetraessigsiture-Typ in
der Form von Dinatrium- und Calcium-Chelaten mit der Diinnschichtchromato-
graphie zum Ziel, die bisher mit dieser Technik nicht verfolgt wurden, Als Sorbent
wurde Kieselgel und Sephadex  verwendet, WiELAND UND DETERMANNY haben
festgestellt, dass das Dextrangel Sephadex ohne Bindemittel auf den Glasplatten
hitlt und als Sorbent mit Erfolg verwendet werden kann., Urspriinglich wurde es
zur Trennung von Makromolekiilen verschiedener Grosse, zur Bestimmung des
Molekulargewichtes und erst unlidngst zur Trennung cinfacher Kationen und Anionen!®
ausgenutat,

Experimentelles

Zur Trennung aufl den Kieselgelschichten wurden o.1 Y%ige Lisungen von
Di- eventuell Trinatriumsalzen folgender Siuren verwendet: Athylendiamintetra-
essigsiiure (ADTE), Nitrilotriessigsiiure (NTE), Diaminocyclohexantetraessigsiiure
(CDTE) und Diiithylentriamintetraessigsiiure (DTPE). Zur Trennung auf den Sepha-
dexschichten wurden auch o.1 % ige Losungen der Natriumsalze benutzt, IEs wurde
immer die Menge von 0.5 ul aufgetragen,

Als Silikagelschichten wurden Kieselgelfolien  “Siligram”  angewandt. Zur
Trennung auf Sephadex diente die Sorte Sephadex (G 25 Supertfine, 200-400 mesh
(Pharmacia IFine Chemicals A1, Uppsala, Schweden).

Zur Trennung auf Kicselgel wurde das Fliessmittel Athanol-Azeton-Wasser
(6:2:2) verwendet. Die Trennung auf dem Sephadex wurde teils mit o005 MW
Ammoniaklosung und teils mit Wasser duu,hgcfu]nrt:

Um die IFlecken sichtbar zu machen, wurde in beiden Fiéllen folgendes Detek-
tionsmittel verwendet: r ml 0.4 %, Lisung von Ferriammoniumsulfat, 1 ml 0,67,
Losung von Kobalt(Ihnitrat und 2 g Ammoniumthiozyanat; das Gemisch wird
mit Azeton zu 100.0 ml aufgefiillt und durchgemischt!!,

In beiden Iillen wurde aufsteigende Chromatographie in Kammern von
118 % 9 x g cm durchgefithrt. Die Entwicklung wurde bei 20° durchgeftihrt; die
Kammern wurden vorher mit dem verwendeten [Pliessmittel gesiittigt. Im Falle
Scephadex wurden auch die Platten 12 h in ammoniakalischer Atmosphiire gesittigt.

Zur Herstellung der Platten wurde im IFalle Sephadex wie folgt gearbeitet:

7 g Sephadex wurden mit 300 ml Wasser geriihrt und die Suspension zweimal mit
dcmsc]bcn Volumen Wasser dekantiert. Das aufgequollene Gel wurde auf gut entfet-
tete Platten in der Schichthihe von ctwa 0.2 mm aufgetragen. Die Platten wurden
dann so lange getrocknet, bis die Gelkirner eben merkbar wurden. Nach lingerer
Trocknung steigt das Fliessmittel langsam und nicht gleichmiissig, Die itbertrockneten
Platten kann man durch besprithen mit Wasser und durch teilweise Trocknung

wieder zur Anwendung neu herstellen'®. Die Enthcl\lungs/ut lng zwischen 30 und
110 min.
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Iirgebnisse

Nach der Sichtbarmachung sicht man dic untersuchten Aminopolyessigsiiuren
als weisse Flecke auf rosarotem Hintergrund., Eine Ausnahme bildet NTE, die nach
der Sichtbarmachung gelb gefiirbt wird, Die gefundenen Werte von allen vier stu-
dierten Stoffen sicht man in der Tabelle 1.

TADBILLE T

NI WERTE DER STUDIERTEN SAUREN

Verbindung Nieselgel] Athanol = zeton— Sephadexf{Ammoniak
Wasser (6:2:2)

NTE 7 33
ADYTIE 4 OO
DA 03 4
[ R X 13 5.4

Diskussion

Von den in der Literatur fiir die Papierchromatographic dieser Stoffe beschrie-
benen Fliessmitteln wurden cinige tiberpriift, z. 3. Isopropanol-o.z N HCI (1:1)4,
n-Amylalkohol-Azeton-Wasser (5:3:1)'2, Phenol-Wasser (4:1)3, #-Butanol-Eisessig—
Wasser (4:1:5)% Die meisten davon haben sich fiir unsere Zwecke nicht bewiihrt.
Das heschrichene Fliessmittel Athanol-Azeton-\Wasser (6:2:2) hat sich als gut ge-
cignet erwicsen,

Zur Trennung auf dem Sephadex hat sich die 0.05 3/ Ammoniaklosung besser
bewithrt als Wasser, obwohl mit Wasser die Natriumsalze der gepriilten Siiuren auch
getrennt wurden, Sehr gute Trennung wird nach der Sittigung der Sephadexplatte
tiber Nacht in eciner Atmosphiire von 0.05 3/ Ammoniak crreicht.

Von den Nachweismitteln hat sich dic Kombination cines schon frither verwen-
deten Mittels in der Papierchromatographice dihnlicher Stoffe gut bewiihrt'?, Die
Dimnnschichtchromatographie auf Kieselgel und  auf Sephadex  ermiglicht  die
Trennung des Gemisches von vier Siiuren und dadurch zuverliissigen qualitativen
Nachweis bis zur Konzentration von 0.5 pg. Darin liegt der Hauptvorteil dieser
Methode im Vergleich mit der Papierchromatographie, wo nach den Literaturanga-
ben® minimal nur 5 pug nachweisbar sind. Die Diinnschichtchromatographic ermiig-
licht also die Arbeit mit zehnmal verdiinnten Losungen und fithrt zum Nachweis
dieser Stoffe in zehnmal niedrigerer Konzentration.

Die Zeitersparung und ganz cinfache Einrichtung stellen weiteren grossen
Vorteil dieser Methode dar. Man kann auch schon fertige Kieselgelplatten anwenden,
‘was wieder viel Zeit erspart, Die Platten sind zum Auftragen fertig und kinnen
~unbegrenzt lange aufbewahrt werden.
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