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Die hier beschriebene Methode ist eine Kombination der gasanalyti- 
schen Adsorptionsmethoden mit  der chrom~tographischen Adsorptions- 
analyse nach Tswett. 

Bei der ersteren werden organisehe Verbindungen, die bei Raum- 
temperatur  gasf5rmig sind, an gekfihlte Adsorptionsmittel adsorbiert; 
die Analyse erfolgt entweder durch Adsorption oder durch Desorption 
des Gases. Bei der Tswettschen Analyse hingegen wird die Adsorption 
mit  ttilfe yon LSsungsmitteln vorgenommen. 

Es sell hier gezeigt werden, dal3 die Adsorptionsanalyse in Verbindung 
mit  der Sublimation, das ist fiber den gasf5rmigen Zustand, h~ufig zu 
guten Erfolgen Itihrt. Zu diesem Zweck werden bei vermindertem Druck 
und einer Temperatur,  die meist nnterhalb des Schmelzpunktes der 
betreffenden Substanz liegt, Luft  oder ein ~nderes Tr~gergas mit  D~mpfen 
der Substanz ges~tttigt und durch eine auf dieselbe Temperatur  erw~rmte 
Adsorptionss~nle gesaugt. Durch Variation yon Druck, Temperatur  
und StrSmungsgeschwindigkeit ist die MSglichkeit gegeben, die S~ule 
entsprechend zu entwickeln. 

Eine bekannte Verwendung yon Adsorptionsmitteln bei der Sublin]ation 
ist der seit langen] iibliehe Zusatz yon Kohle, gebrannten] Kalk, Sand und 
Eisenfeile bei der Sublimation des Kan]phers. Vor kurzen] empfahl Thoma 1 
den Zusatz yon Sand und yon pulverfSrmigen Adsorptionsmitteln zu der 
zu sublimierenden Substanz, um eine bessere Reinigungswirkung zu erzielen. 
Dieses Vorgehen ist mit den] Zusatz yon Adsorptionsmitteln zu LSsungen 
und mit dera ~,Kochen n]it Tierkohle" zu vergleiehen. 

1 F. Thoma, Die Sublimation bei optin]alen Bedingungen als Trennungs- 
n]ethode in der Laboratoriumspraxis. Dissertation Innsbruek. 1945. 
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Die hier besehriebene Adsorptionssublimation ist der yon Hesse und 
Eilbracht 2, 3 beschriebenen Adsorptionsdestillation an die Seite zu stellen; 
im einen Falle wird fiber Adsorptionsmittel sublimiert, im anderen 
destilliert. 

Ffir die Beurteilung des Umfanges, in dem die Adsorptionssublimation 
anwendbar ist, ist die Frage der Flitchtigkeit der organischen Substanzen 
yo n  entscheidender Bedeutung.  Diesbezfigliche vergleichbare Angaben 
linden sieh in den Tabellen yon L. und A .  Ko/ler 4, in denen unter anderem 
vermerkt ist, ob und bei welcher Temperatur eine Substanz bei der 
Sehme]zpunkt-Mikrobestimmung zu sublimieren beginnt. Diese Angaben 
gelten nur ffir die Beobaehtungen unter, dem Mikroskop und fiir die yon 
den Autoren gew~hlten Versuchsbedingungen, Thoma 1 konnte zeigen, 
da~ bei einer Sublimationseinrichtung, ~hnlich der hier beschriebenen, 
die 'Sublimation ungef~hr bei der Temperatur durchffihrbar ist, die in 
den genannten Tabellen als Temperatur des Sublimationsbeginns an- 
geffihrt ist. Dies konnte bei den eigenen Versuehen best~tigt werden. 
Infolgedessen ist zu erwarten, dM3 grunds~tzlich alle Substanzen, yon 
denen in den genannten Tabellen Sublimierbarkeit vermerkt ist, genfigend 
fliichtig sind, um dem hier beschriebenen t~einigungsverfahren zugi~nglich 
zu sein. Dies gilt etwa fiir vier Ffinftel der organischen Substanzen. 

Bei Substanzen, die unter ihrem Sehmelzpunkt nicht oder nur sehr 
wenig flfic~htig sind, l~Bt sich das bier beschriebene Verfahren h~ufig 
so durchffihren, dab man die Substanzen zum Schmelzen bringt, wodurch 
der Dampfdruck schnell steigt, so dal~ dann eine genfigende Flfichtigkeit 
erreicht wird. Vor~ussetzung ist d~bei allerdings, da[~ sich die Substanzen 
20 his 30 ~ fiber den Schmelzpunkt erhitzen lassen, ohne sich zu zersetzen. 

Die Adsorptionssublimation wird in einem diinnen, oben erweiterten 
Glasrohr vorgenommen. Der erweiterte Tell dient zur Kondensation 
der D~mpfe. Im diinnen Tefl befindet sich das Adsorptionsmittel und 
unter diesem ist die Substanz eingefiillt. Die ganze Apparatur wird durch 
einen Heizmantel erw~rmt. Mit einer Wasserstrahlpumpe, die am 
Kondensationsraum angeschlossen ist, wird Luft  bzw. ein indifferentes 
Gas hindurchgesaugt nnd zugleich das erforderliche Vakuum erzeugt. 

Die ffir die gasanMytischen Verfahren verwendeten Adsorptions.  
mittel sind ffir unsere Zwecke meist zu stark. Dies ist leieht erkl~rlich, 
da be i  der Sublimationsadsorption D~mpfe. yon Substanzen adsorbiert 
werden, die unter normMen Bedingungen bei der gleiehen Temperatur 
lest sind, w~hrend bei den gasanalytisehen Verfahren die Gase fiber 

~" G. Hess~ und H. Eilbrctcht, Liebigs Ann. Chem. 546, 251 (1941). 
s G. Hesse, Adsorptionsmethoden im ehemischen Laboratorjum. Berlin. 

1943. 
L. und A .  Ko]ler, Mikrometh0den zur Kennzeiehnung organischer 

Stoffe und Stoffgemische. Innsbruck: Universit~sverlag Wagner./1948. 
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dem Siedepunkt der Flfissigkeiten adsorbiert werden. Ffir die Subli- 
mationsadsorption wurden Kiesels~uregel, Floridin XS und Kohle Ms 
Adsorptionsmittel verwendet. Sie kommen in gek6rnter Form zur 
Anwendung; pulverf6rmige Adsorptionsmittel sind f fir diesen Zweek 
nieht verwendbar. 

Kieselsiiuregel wurde in der Form verwendet, wie es Ms Troekenmittel 
fiir Exsikkatoren usw. im ttandel ist. Ieh verwendete zwei verschiedene 
Sorten. Die eine mit W-/irstehenform und sehwaeher Adsorptionskraft 
eignet sieh bis zu einer Temp. yon etwa 80 ~ Die zweite, aus etwa 3 his 4~ mm 
grol3en K6rnern bestehende Sorte adsorbiert erheblieh st/~rker und eignet 
sieh his Temp. yon etwa 150 ~ Beide Soften miissen zerkleinert und gesiebt 
werden. Das gesiebte Material soil eine Korngr613e yon etwa 0,5 mm haben. 
Kleinere KSrner adsorbieren zwar starker, bieten abet dem Wasehgas einen 
zu grogen Widerstand. 

2~loridin X S  besitzt wenig Poren und hat, eine Korngr61~e his fiber 0,5 ram. 
Der feink6rnige Anteil mul~ ausgesiebt werden, so dug nut die X6rner um 
0,5 mm tibrigNeiben. Floridin XS ddsorbiert starker als Silieagel und eignet 
sieh fur Temp. bis etwa 200 ~ 

Kohle, die in Form von Aktivkohle (Gasmaskenkohle) verwendet wurde, 
iibertrifft .ira AdsorptionsverhMten alle fibrigen weir und eignet sieh daher 
fiir hShere Temp. und Stoffe, die sehr sehwaeh adsorbiert werden. 

Wenn Luft Ms Wasehgas verwendet wird, ist eine ?]Jberheizung der 
Kohle zu vermeiden, da sie unter Umst~nden sehon bei etwa 250 ~ zu 
gliihen anf~ngt. Wenn fiber diese Temp. erhitzt werden muB, so ist es 
zweekmi~gig, als Wasehgas ein indifferentes Gas einzuleiten. 

Die Wahl des Adsorptionsmittels h~ngt in erster Linie yon der H6he 
des Sehmp. bzw. der Sublimierbarkeit des Stoffes ab. Bei niedrig 
sehmelzenden Stoffen muB man im Mlgemeinen ein sehw~eheres 
Adsorption smittel verwenden. Je hSher die Sublimationstemp. liegt, 
ein desto st/~rkeres Adsorptionsmittel mug herangezogen werden, da 
die Adsorptionskraft mit steigender Temp. abnimmt. Die Sts des 
Adsorptionsmittels mug so gew/~hlt werden, dug bei einer Steigerung 
der Temp. yon 20 bis 30 ~ fiber den Sehmp. der grSgte Tell der adsorbierten 
Substanzen dutch das Waschgas aus dem Adsorptionsmittel heraus- 
getrieben wird. Die obere Grenze der Temperatursteigerung h~ngt aus- 
sehlieBlieh yon der Zersetzliehkeit der betreffenden Substanz ab. 

Neben echter Adsorption kann aueh Kapillarkondensation eintreten, 
Mso Verfliissigung der D~mpfe in den feinsten K~pillaren infolge Dampf- 
druekerniedrigung. Da die Kapilt~rkondensation nieht immer Hand in 
Hand mit der eebten Adsorption geht, kann sie StSrungen und Substanz- 
verluste verursachen. Um diese Fehler zu vermeiden, wurde bei ver- 
mindertem Druek gearbeitet, wodureh Kapillarkondensation weitgehend 
vermieden wird. 

Eine Umstellung infolge Kapillarkondensation wurde bei dem Stoff- 
paar Azobenzol-Salieyls~ure beob~chtet. Wenn man diese beiden 
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Substanzen bei Atmosph~rendruek zugleieh adsorbiert, s o  wird das 
Azobenzol weniger stark festgehalten und kommt  daher zuerst aus der 
Si~ule wieder heraus. Dureh Steigerung der Temp. und ,,Wasehen mit  
Luf t"  wird aueh die Salieylsi~ure aus der S~ule vertrieben. Wird abet  
jetzt  der Druek auf etwa 20 mm Hg erniedrigt, dann sind am Kiihler 
wieder kleine ~{engen yon Azobenzol zu beobaehten. 

Bei dec Adsorption an hellen Adsorptionsmitteln zeigt sieh fast 
immer eine Farbvertie[ung. Aueh sehwaeh gefgrbte Stoffe erzeugen 
h~ufig stark gef~rbte Zonen, oft aueh in ver~tnderten Farben. Beispiels- 
weise zeigt das p-Nitroanilin bei der Adsorption an l?loridin XS eine 
dunkelgelbe, das m-Nitroanilin eine braune Farbe, w~hrend in Pulver- 
form beide gelb sind. Selbst farblose Stoffe sind sehr oft dutch eine 
leiehte, manehmM dutch eine starke Verf/irbung zu erkennen. Z. B. 
ist das sonst farblose 2-Methyl-l,4-naphthoehinon in adsorbiertem 
Zustand Ieieht rot. Diese Erseheinung zeigt sieh besonders stark am 
Floridin XS, weshalb es bei den vorliegenden Versuehen aueh am h~ufig- 
sten verwendet wurde. Bei der Kohle ist die Ausbildung des Chromato- 
gramms i~icht zu erkennen, we~llalb sie nut  dann angewendet wird, 
w o e s  unumg~nglieh nogwendig ist. 

Eine aueh bei der Adsorption aus Fliissigkeiten beobaehtete st6rende 
Erseheinung ist die, daft sieh manehe Substanzen bei der Adsorption 
an best immten Adsorptionsmitteln zersetzen. Aueh Substanzen, die 
sieh ~0 bis 50 ~ unzersetzt fiber den Sehmp. ertiitzen lassen, werden 
manehmal in der Adsorptionss/tule schon unterhalb des Sehmp. zersetzt. 
Oft gelingt es dutch die Wahl eines anderen Adsorptionsmittels, die 
Zersetzung zu vermeiden. So zersetzen sieh z. B. 1,2-B~nzanthraeen, 
c~-Cinnamylbenzyleyanid, cr und /~-Naphthol und cr an 
Silieagel, w~hrend sie an Floridin XS unveri~ndert bleiben. Ffir manehe 
Substanzen war es bis jetzt noeh nieht m6glieh, ein Adsorptionsmittel 
zu finden, das keine Zersetzung bewirkt. So wird 1,8-Dioxy-anthraehinon, 
Siaresinols/iure, ~-Naphthylaminthioharnstoff,  Metholylbenz~mid, Ver- 
atryleyan~d an Silieagel, Floridin XS und Kohle vollst~indig zersetzt. 
In  manehen F~llen konnte eines der Zersetzungsproctukte in reiner Form 
am K/ihler erhalten werden. Z. B. zersetzt sieh Metholylbenzamid an 
Silieagel, am Kfihler konnte reines Benzamid festgestellt werden. 

Das Mengenve~ohiiltnis zwisehen Substanz und Adsorptionsmittel 
hgngt vor allem davon ab, ob die Substanz nur zu reinigen ist oder ob 
eine Trennung vorgenommen werden soll. Bei I%einigungen kommt  
man h~ufig mit  einem Verh~ltnis 1 Teil Substanz zu 10 Teilen Adsorptions- 
mittel aus, bei Trennungen empfiehlt sieh ein Verhiiltnis yon 1 : 20 und 
dariiber. 

Das ,,Waschen" der S/~ule gesehieht hier dureh I-Iindurehsaugen yon 
Luft  oder einem indifferenten Gas bei langsamem Temperaturanstieg, 

Monatshefte ffir Chemie. :Bd. 80/5. 46 
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wobei  die StrSmungsgeschwindigkeit von groBer Bedeu tung  ist.  Zu hohe 
S t r tmungsgeschwind igke i t en  s ind zu vermeiden,  da  sonst  die Ausbi ldung  
des Chromatogramms  nicht  gleichm/~Big ist  und  die D/impfe zu wenig 
Zeit  f inden,  sich am Kfihler  anzusetzen und mi t  der  Luf t  durch  die 
P u m p e  abgesaug t  werden.  W e n n  die S t rSmung zu klein gew/s wird,  
is t  die Subl imat ionsgeschwindigke i t  viel kleiner  und der  Versuch wird  
unnStig  in die L/~nge gezogen. Bei  r ich t iger  W a h l  der  St r~mungs-  
geschwindigkei ten daue r t  auch bei  schwer f l i ieht igen Subs tanzen  eine 
Trennung  oder  l~einigung im al lgemeinen n icht  fiber 2 bis 3 S tunden.  
I m  al lgemeinen empfiehl t  sich ein Gasvo lumen  yon  e twa 0,1 1 pro Min., 
wobei  mi t  einer  Wasse r s t r ah lpumpe  ein Vak. yon e twa 20 bis 25 m m  Hg 
erziel t  wird.  

Die oben aus der  S~ule mi t  dem Gas aus t re tende  Subs tanz  schl~gt 
sieh am Kfihler  in kr is ta l l in ischer  F o r m  nieder.  Die Prfifung der  Reinhe i t  
geschieht  am einfaehsten auf dem Koflerschen Mikrosehmelzpunkt -  
apparaO.  Wenn  ein Gemiseh vorl iegt ,  empf iehl t  es sieh, den  Kfihler  
h~tufiger zu weehseln. Dabe i  e n t n i m m t  man  un te r  st / indiger Tempera tu r -  
s te igerung etwa 4 bis 10 F rak t ionen .  

Mit t l i l fe  der besehriebenen Arbeitsweise lassen sieh aueh unreine technisehe 
Pr/~parate dureh einmaliges I-Iindurehsublimieren du reh  eine Adsorptions- 
s/~ule vollst/~ndig rein erhMten. Z. B. o-, m- and  p-Nitroanilin,  An/~sthesin, 
m~ p-Nitrophenol,  Anthraehinon, p-Nitroehlorbenzol, p-Nitro- 
anisol und 2-Methyl-l ,4-naphthoehinon. Die aus dem Benzoeharz dureh 
Sublimation gewonnene Benzoes/~ure, das , ,Aeidum benzoieum e resina" 
der Apotheken ha t  eine kaffeebraune Farbe  and  einen s tark aromatisehen 
Gerueh. Aueh dutch wiederholte Sublimation ist es nieht mtglieh,  diese 
Benzoes/iure rein zu erhMten. Dutch Adsorptionssublimation dagegen 
gewinnt man aus der Harzbenzoesgure ein rein weil~es and  vt l l ig  geruehloses 
Pr~parat. 

Durch Adsorptionssublimation kann man z. B. eine Trennung eines 
Benzoes~ure-Zimts~ure-Gemisehes erreiehen, was durch einfaehe fraktionierte 
Sublimation nicht mSglieh ist ~. Ebenso lassen sieh o-, m- und p-Nitroanilin 
trennen, und zwar in der gleichen l%eihenfolge wie Karrer und Nielsen ~ bei 
der Adsorption aus Flfissigkeiten feststellten. Ein Beispiel ffr die Trennung 
eines isomorphen Stoffpaares sind 2,4,6-Tribromphenol und 2,4,6-Triehlor- 
phenol. 

Experimenteller Teil. 
Zur Durchffihrung der Adsorptionssublimation dient eine senkreeht- 

stehende, etwa 15 em lange GlasrShre mit  ungef/~hr 5 mm liehter Weite 
(s. Abb. 1). Am oberen Ende ist eine etwa 6 cm lange GlasrShre mi t  einer 
liehten Weite yon 10 bis 12 mm angesehmolzen (2). Die Adsorptionss~ule (3) 
befindet sieh zwisehen zwei Asbestpfropfen (4 und 5). Der obere si tzt  in 
einer kugelf trmigen Erweiterung am Ubergang des engen Rohres zum weiten. 
Unter  dem Adsorptionsmittel  befindet sieh die Probe (6), die ebenfalls dutch 
einen Asbestpfropfen (7) festgehalten wird. I m  oberen, weiteren Teil des 

5 Kommentar  zum Deutsehen Arzneibuch, 6. Ausg. I,  S. 91. Berlin. 1928. 
6 p .  Karrer und H. Nielson, Zangger-Festschrift, S. 954. Ziirieh. 1934. 
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Apparates, der als Kondensationsraum dient, steekt dureh einen Gummi- 
stopfen abgediehtet ein 3 bis 4 mm dicker Kupferstab (8). Das herausragende 
Ende des Kupferstabes wird yon einem wasserclurehflossenen Glasmantel (9) 
gek/ihlt. Am oberen Teil des Kondensationsraumes befindet sieh ein Ansatz- 
stiiek fiir die Vakuumpumpe. Zur tteizung dient ein hohlzylindriseher, 
etwa 15 em langer elektriseher HeizkSrper (10), der die 
Glasr6hre versehiebbar umgibt. Von unten  her wird ein 
Thermometer (I1) dureh das Glasrohr his zum unteren 
Asbes~pfropfen eingefiihrt. Dieses Thermometer sitzt in 
einem Glasrohr (12) yon etwa 10 em L/tnge und der 
gleiehen liehten Weite wie das Glasrohr mit der Adsorp- 
tionss/iule, lJber das untere Ende des Glasrohres ist eirt 
kurzes Stiiek Gummisehlaueh gesehoben, dureh das das 
Thermometer luftdieht abgesehlossen wird. Seitlieh ist 
aul3erdem eine Anblasung, die iiber einen G u m m i -  
sehlaueh mit  einem Glashahn in Verbindung steht. Die 
das Thermometer umgebende GlasrShre ist mit dem Ad- 
sorptionsrohr dureh ein kurzes Stiiek Gummisehlaueh ver- 
bunden, so dal~ die beiden Glasr6hren unmit~elbar an- 
einanderstoBen. Das Thermometer kann yon auBen dureh 
die untere Gummidiehtung so versehoben werden, da~ die 
Thermometerkugel am unteren Asbestpfropfen anst61~t. 
Diese Einriehtung ist so getroffen, dat3 man bei in Betrieb 
befindliehem Apparat  den Heizmantel heruntersehieben 
kann,  um die Ausbildung der Adsorptionss~iule zu kon- 
trollieren. Die Regelung der durehstrSmenden Gasmenge 
erfotgt dutch den Glashahn. Dieser ist an das Glasrohr 
angesehlossen, in dem das Thermometer sitzt. Der (~las- 
hahn wird so eingestellt, dal? in der Min. 0,1 und h6eh- 
stens 0,5 1 Gas unter Normaldruek dutch den Apparat  
str6mt. 

Zur F////ung wird der Apparat umgekehrt. Zuerst wird 
der Asbestpfropfen in die kugelf6rmige Erweiterung dureh 
einen 3/ietallstab hineingesehoben und mit  einem zweiten 
Stab yon der gnderen Seite her etwas zusammengeprel3t. 
Auf diesen Pfropfen wird das Adsorptionsmittel aufge- 
fiillt. Naeh leiehtem Aufklopfen auf eine Unterlage wird I N I  
die S~ule dureh einen zweiten Asbestpfropfen abge- ~ -~2 
sehlossen. Nun wird auf den zweiten Asbestpfropfen 
die zu sublimierende Substanz a~fgef~llt und ein dritter 
Asbestpfropfen eingesehoben; damit ist die Adsorptions- 
r6hre fiir den Versueh vorbereitet. 

Die besehriebene Nethode 1/~t sieh aueh auf gr613ere Abb. 1. 
Dimensionen ~bertragen. Es wurde ein Glasrohr mit  

etwa 15 mm Durehmesser und 20 em L~nge verwendet. Bei dieser l%ohr- 
weite lassen sieh aber zur Abgrenzung des Adsorptionsmittels und  der 
Substanz nieht mehr Asbestpfropfen verwenden. Am besten eignen sieh 
dazu Seheiben auf Filtrierpapier oder f i i r  h6here Temp. aus Asbest, die 
yon je zwei federnden, kolbenring~hnliehen l~ingen aus weiehem Metall 
(A1, Cu) festgehalten werden. Die Metallringe mtissen deshalb aus weiehem 
:~Ietall sein, damit  die Glasr6hre nieht geritzt wird und beim Erhitzen 
springt. Es genfigen dazu vier Ringe, nfi.mlieh zwei ]~inge zum Festhalten 

46* 
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de r  Scheiben,  zwischen d e n e n  das  A d s o r p t i o n s m i t t e l  eingefii l l t  ist, u n d  zwei 
z u m  F ix i e ren  de r  Scheibe,  auf  der  die S u b s t a n z  liegt.  Bei  dieser  A p p a r a t u r  
i s t  be im  Einf i i l len  au f  e ine mSgl ichs t  gleichmgl3ige F( i l lung des  Adsorp t ions -  
m i t t e l s  zu  ach ten ,  d a  sons t  die Grenzen  de r  e inze]nen Zonen  v e r z e r r t  werden .  
E i n e  E r w e i t e r u n g  des K o n d e n s a t i o n s r a u m e s  wie bei  de r  k le inen A p p a r a t u r  
i s t  h ie r  n i c h t  nStig.  Der  Ki ih le r  b e s t e h t  aus  e inem K u p f e r s t a b  oder  e inem 
Glaskfihler .  

A n  Stelle des F i l t r i e rpap ie res  bzw. der  A s b e s t b l ~ t t e h e n  lassen sich a u e h  
k le ine  G l a s f r i t t e r b l ~ t t c h e n  v e r w e n d e n .  Diese k 6 n n e n  e n t w e d e r  ebenfa l ls  
d u r e h  Meta l l r inge  fe s tgehMten  oder  in  dus  A d s o r p t i o n s r o h r  e ingesehmolzen  
werden .  I n  l e t z t e r e m  FMle mul3 die R 6 h r e  zwisehen  den  F r i t t e rb l /~ t t ehen  
m i t  Sehliffen v e r s e h e n  sein. D a  sieh diese A p p a r a t u r  sehwer  re in igen  l~13t 
u n d  die Schliffe le ieht  spr ingen ,  is t  die oben  beseh r i ebene  A r t  de r  Be fe s t i gung  
v o r z u z i e h e m  

Die  in  den  fo lgenden  Tabe l l en  a n g e g e b e n e n  Sehmp.  w u r d e n  au f  d e m  
Mikrohe iz t i seh  4 b e s t i m m t .  Be i  den  fo lgenden  Ver suehen  w u r d e  m i t  d e m  
k le inen  A p p a r a t  bei  e inem L u f t d r u e k  y o n  20 m m  t t g  u n d  e iner  S t r S m u n g s -  
gesehwind igke i t  y o n  0,1 bis 0,2 1/Min. gea rbe i t e t .  

Tabel le  1. 

I .  R e i n i g u n g .  

a) S u b s t a n z e n ,  die unzerse tz~ a d s o r b i e r t  w e r d e n :  

Schmp. vor der I Schmp. nach der 
Substanz Adsorptionsmittc] Reinigung l teinigung Farbe der S-~ule 

o-Ni t roan i l in  . . . .  
m - N i t r o a n i l i n  . . .  
p - N i t r o a n i l i n  . . . .  
An/ i s thes in  . . . . . .  
p - N i t r o p h e n o l  . . .  
Benzoes/~ure e re- 

s ina . . . . . . . . . .  

F lo r id in  X S  
F lo r id in  X S  
F lo r id in  X S  

Siiicagel 
F lo r id in  X S  

F lo r id in  X S  

7 0 - - 7 3  73 
112- -113  114 
146- -148  148 

8 4 - - 8 8  90,5 
112- -114  114 

110--121 122 

b l u t r o t  
k a f f e e b r a u n  
dunke lge lb  
fa rb los  
farb los  

u n t e n  v io le t t ,  
Zone  oben  
fa rb los  

b) Subs t anzen ,  die n u t  a n  m a n c h e n  A d s o r p t i o n s m i t t e l n  u n z e r s e t z t  adso rb i e r t  
w e r d e n  : 

Schmp.  vo r  der  I Schmp.  nach  de~ 
Subs tanz  Adsorp t ionsmi t t e l  l~einigung ! Re in igung  B e m e r k u n g e n  I 

1 ,2 -Benzan th raeen  

1,2-Benza.nthracen 

c ~ - N a p h t h y l a m i n .  

- N a p h t h y l a m i n  . 

Silieagel 

F lo r id in  X S  

Silicagel 

F lo r id in  X S  

151- -156  

154- -156  

4 7 - - 4 9  

4 7 - - 4 9  

158,5 

49,5 
I 

zerse tz t  sich, 
S~ule sehwarz  
S~tule dm~kel- 
b l au  
ze rse tz t  sieh, 
S~ule d u n k e l  
S3ule dunke l -  
v io l e t t  
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I I .  T r e n n u n g .  

M i s c h u n g s v e r h / i l t n i s  : 1 : 1 ; A d s o r p t i o n s m i t t e l  : F l o r i d i n  X S .  

Gemisch 

B e n z o e s ~ u r e - Z i m t s ~ i u r e . . .  
Azobenzol -Sa l icy ls~iure  . . . 
o- u n d  p - N i t r o a n i l i n . . . . .  
m -  u n d  p - N i t r o a n i l i n  . . . .  
2,4, 6 - T r i b r o m p h e n o l -  2,4, 6- 

T r i c h l o r p h e n o l  . . . . . . . .  

I 

122 
68 
73 

114 

66 

Schmelz ~unkt der Fraktion 

II 

8 5 - - 9 1  
115 - -156  

73 
114 

66 

i 
III i I v  

135 --- 
157 

73 5 9 - - 6 7  
9 1 - - 1 0 0  148 

66 6 2 - - 6 4  

v 

148 

94 


