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Eine di innschicht-ehromatographische Trennung  der 
isomeren Dimethylphenole  sollte fiber die Kupplungs-  
produkte  mit  Eehtrotsalz  AL (stab. F o r m  des Anthra-  
ehinon-l-diazoniumchlorids)  in Angriff genommen 
werden. Zur Problemat ik  der dfinnsehieht-chromato- 
graphisehen Trennung der Kondensa t ionsprodukte  
yon  Dimethylphenolen mi t  1-Phenyl-2,3-dimethyl-  
4-aminopyrazolon-(5) bzw. der Kupp lungsproduk te  
mi t  4-Benzoylamino-2,5-di/~thoxyanilin (Echtblau- 
salz BB) wurden bereits Untersuchungsergebnisse 
publiziert  [1--4].  

Herstel lung der Kupplungsprodukte  der 6 isome- 
ren Xylenole mit  der stab. F o r m  des Anthraehinon-  
1-diazoniumehlorids (Echtrotsalz AL) [3]: 

Es empfiehlt sieh, die jeweiligen Testsubstanzen in 1--2 ml 
0,I N Natronlauge zu 15sen und mit ca. 5--10 mg Eehtrot- 
salz AL zu versetzen und sehliel~lich mit 20 ml Wasser 
zu verdiinnen, lqach einer Reaktionszeit bei Zimmertempe- 
ratur yon ca. 30 min kann die LSsung mit einigen Tropfen 
2 N HCI anges~uert und diese mit etwa 10 ml Chloroform 
ausgeschfittelt werden. Die ChloroformlSsung enth/~lt die 
unterschiedlich gef/~rbten Azofarbstoffe, welche auf Silufol 
Fertigfolien UV254 der Fa. Skl~rny Kavalier (CSSR) 
aufgetragen wurden. Diese Fertigfolien zeiehnen sieh be- 
sonders durch eine sehnelle Laufzeit aus (ca. 20 rain) und 
besitzen als Sorptionsmittel Kieselgelsehiehten mit einem 
Lumineseenzindieator, wobei als Unterlage eine Aluminium- 
folie und als Bindemittel St~rke dient. 

Laufmittel I :  Chloroform/Benzol (70-}-30); Laufmittel 
I I :  Benzol/Methylenehlorid (50-}-50); Laufmittel I I I :  
Benzol/Ather (90 q- 30); Laufmittel IV: Benzol/Aeeton 
(120 q- 10); Laufmittel V: Methylenehlorid/Essigs~ure~ithyl- 
ester/Di~thylamin (92 -}- 5 q- 3); Laufmittel VI: Benzol, rein. 

Die df innschicht-chromatographisehen Versuehe 
zur Trennung der Kupp lungsproduk te  yon  2,5- und  
2,3-Dimethylphenol  mi t  Eehtrotsalz  A L  an unvor-  
behandel ten Silufol Fertigfolien UV 254 scheiterten 
aus unterschiedliehen Grfinden. Dureh  Impr/~gnieren 
der Folien mi t  einer 0,5 N Dikal iumearbonat lSsung 
(Einsprfihen der Folien mi t  einem Zerstiiuber an  der 
Luf t  und  ansehlieSendem Trocknen bei Zimmer- 
tempara tur )  liel]en sieh die Kupplungsprodukte  yon  
2,5- und  2,3-Xylenol mi t  Echtrotsalz  AL  unter  Ver- 
wendung des in der Tabelle angeffihrten Laufmit te l :  
systems V einwandfrei trennen, wobei ffir das Kupp-  
lungsprodukt  yon  2,5- Xylenol  ein hRf-Wer t  yon  93 und 
ffir 2,3-Xylenol ein hRr-Wer t  yon  78 ermit tel t  wurde. 

Tabelle 1 

Kupplungsprodukte 
der Xylenol- 
verbindung mit 
Eehtrotsalz AL 

hRi-Werte mit Laufmittel 

I I I  I I I  IV V VI 

2,3-Dimethylphenol 24 a 4 a 73 a 58 a 88 a 0 
2,4-Dimethylphenol 75 50 91 86 b 100 31 
2,5-Dimethylphenol 25 a 4 a 70 a 58 a 94 a 0 
2,6-Dimethylphenol 43 10 84 75 100 3 
3,4-Dimethylphenol 62 32 90 a 84 b 100 10 
3,5-Dimethylphenol 9 0 44 26 36 0 

a Keine Trennung. 
b Schleehte Trennung. 
0 = Startpunkt; 100 = Laufmittelfront. 

TabelIe 2 

Kupplungsprodukte 
der Xylenol- 
verbindtmg mit 
Echtrotsalz AL 

hRf-Werte mit Laufmittel 

I I I  V 
an einfachen an dikalium- 
Kieselgel-G- earbonat- 
Platten impr~gnierten 

Platten 

2,3-Dimethylphenol 69 a 84 
2,4-Dimethylphenol 92 
2,5-Dimethylphenol 65 a 91 
2,6-Dimethylphenol 82 
3,4-Dimethylphenol 89 
3,5-Dimethylphenol 42 

a Im Gemisch keine Trennung. 

Stehen keine Fertigfolien zur Verffigung, so ist es 
aueh mSglieh, die Knpplungsprodukte  der 6 stellungs- 
isomeren Dimethylphenole  unter  Verwendung yon  
Laufmit te lsys tem I I I  bzw. an dikal iumcarbonat-  
impr/~gnierten Kieselgel-G-Platten (30 g Kieselgel G 
nach Stahl und  60 ml 0,5 N Dikahumcarbonat lSsung 
sind ausreiehend ffir die Herstel lung yon  etwa 
4 Plat ten,  20 • 20 era) unter  Verwendung yon  Lauf- 
mitre1 V zu t rennen (vgl. Tab. 2). 

Allgemein 1/~Bt sieh die gew/~hlte und  beehriebene 
Methodik der dfinnsehieht-ehromatographisehen 
Trennung der isomeren Xylenole fiber ihre Kupplungs-  
produkte  mi t  Eehtrotsalz AL  (stab. F o r m  des Anthra-  
ehinon-l-diazoniumchlorids)  aueh bei Vorhandensein 
der isomeren Kresole (o-, m-, p-), des Phenols, der 
Naphthole  (1- und  2-) bei Verwendung geeigneter 
Laufmit te lsys teme mit  Erfolg durchffihren [1]. 
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