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Note 

Diinnschichtchromatographischer Nachweis von Tartrat und Oxalat 

WOLFGANG WERNER 

Iustitrtt fUr Plrarmazcrrtisclre Clmnic a’cr Uthww’tdt Mii44.~icr~ Wcstfaleu, ffitrorfstrasse 58-62 (0. R.D.) 

(Eingcgangcn nm 6. Mirz 1973) 

Der Nachweis von Tartrat und Oxalat in der qualitativ-anorganischen Ana- 
lysel” bereitet oft Schwierigkeiten, insbesondere bei gleichzeitiger Anwesenheit beider 
Anionen. Die zur Verftigung stehenden Reaktionen sind nicht’sehr spezifisch; ausser- 
dem sind eine Reihe miiglicher Stirrungen zu beachten und auszuschliessen. 

Es wird ein Verfahren beschrieben zur lsolierung von Tartrat und Oxalat aus 
dem Sodaauszug als freie SSiuren in tithanolischer Lijsung und zur nachfolgenden 
Trennung auf Cellulose-Dtinnschicht-Platten. 

MATERlAL UND METWODEN 

Der Sodaauszug aus dem Gemisch einer qualitativ-anorganischen Analyse 
wird mit HCl konz. angesiiuert und zur Trockne eingedampft. Den Rtickstand, der 
noch Spuren HCI enthalten kann, digeriert man mit l-2 ml &hanol (99 %) in der 
Wlrme und zentrifugiert ab. 

Die tithanolische Liisung wird auf Cellulose-Dtinnschicht-Platten (Cellulose- 
pulver MN 400, mikrokristalline Cellulose; Macherey, Nagel & Co., Dtiren) neben 
Vergleichsliisungen aufgetragen und mit dem Gemisch EssigsSiuretithylester-Wasser- 
Ameisenslure (SO: IS : 10) in 40 bis 60 min aufgetrennt. Man hisst die Platte unter dem 
Abzug trocknen und font nach, urn die Ameisenstiure moglichst vollstgndig zu ver- 
treiben. Zum Nachweis wird mit einer lthanolischen BromkresolgrtinliSsung (0.04 g 
auf 100 ml)2 bespriiht. Wein- und Oxalstiure erscheinen als gelbe Flecken auf blauem 
Grund. Wenn die Celluloseschicht noch Ameisenslure enthklt und sauer reagiert, 
wird sie durch das Sprtihreagenz gleichmtissig gelb gefiirbt. In diesem Falle bhist 
man vorsichtig etwas Ammoniak dariiber, bis sich der Grund blau und die Flecken 
der Wcin- und Oxalsiiure gelb ftirben. 

ERGEBNISSE UND DISKUSSION 

Die Auftrennung von Tartrat und Oxalat in Form der freien Stiuren ist gut 
(s. Tabelle I; die Rp-Werte) und schliesst Verwechslungen aus. 

Bei der Isolierung der beiden Siiuren werden durch Anstiuern mit Salzsiure 
und Eindampfen die Anionen zersetzlicher und fliichtiger S%iuren entfernt. Von den 
zurtickbleibenden schwer fltichtigen Siiuren bzw. deren Alkalisalzen sind nur die 
Hexacyanoeisenstiuren und die Phosphorskure in &than01 laslich und wegen Ihn- 
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TABELLE 1 

RF-WERTE VON WEIN- UND OXALS#UREN UND STt)RENDEN S&UREN/ESTERN 

Sdwc/Estet Rr- Wcrrc 

Weinsiiurc 
Oxalslurc 
l-iexacyanoeiscn(II)stiure 
PIcxacyanoeiscn(IlI)slurc 
Phosphors&urc 
WeinsiiurcmonolCthylcstcr 
Oxals&nzmonoiithylcstcr 

0.47 
0.70 
0.59 
0.53 
0.47 
0.81 
Front 0 --- 

lither Rp-Werte (s. Tabelle I) sttirend. Sie miissen quantitativ entfernt werden. Die 
Hexacyanoferate lassen sich aus dem mit EssigstIure ange&uerten Sodaauszug mit 
Cd(CH3C00)2 lb, die Phosphate aus dem mit konz. HCI versetzten Sodaaus- 
zug’ c mit ZrOCI, ftillen. Ausser der Stirrung durch den RF-Wert oxidieren Hexa- 
cyanoferrate(Il1) die Oxalslure in salzsaurer LiSsung. 

Nach dem Digerieren mit AthanoI muss abzentrifugiert werden urn zu ver- 
meiden, dass gr8ssere Mengen Salze als Suspension auf die Diinnschichtplatte ge- 
langen, da Salze die RF-Werte beeinflussen. Aus diesem Grund sind such Jodide, 
die iiber die gute Ltislichkeit des NaJ in Athanol auf die Plateen gelangen, uner- 
wiinscht; das NaJ fiihrt ausserdem zu einem gelben Fleck bei einem Rp-Wert von 0.46 
und beeintrtichtigt die Erkennung der Weins3ure. Zur Entfernung verwendet man 
AgNOj oder Ag2S04 im mit H2S04 angeszuerten Sodaauszug; die H2S04 muss aller- 
dings vor dem Zusatz der HCI erst mit Na,CO, neutralisiert werden, urn eine Zer- 
setzung von Wein- und Oxalstiure beim Eindampfen zu vermeiden. Man kann auc$ 
den Sodaauszug mit H2S03 ansluern und das Jodid mit der gerade beniitigten Menge 
Cu(lI)-Salzstiure als CuJld ausfBllen. 

Verwendet man die tithanolischen Lasungen von Wein- und Oxalstiure nicht 
sofort, dann treten, insbesondere bei der Oxalstiure, die Flecken der sich bildenden 
Halbester auf (s. Tabelle I; die R,-Werte). Der Gehalt des Wein&uremonotithylesters 
in der ;ithanolischen Weinstiurel6sung ist such nach mehrttigigem Aufbewahren so 
gering, dass es trotz des von der Oxalsiiure nicht sehr verschiedenen .Rp-Wertes kaum 
zu Verwechslungen kommen kann. 
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