Chromatogramme in flieBendes Wasser wihrend 3—4 h ausgewa-
schen. Sie werden nun auf Filterpapier abgepreit und im Trok-
kenschrank getrocknet. Die Flecke sind je nach Zuckermenge
schwarzgrau bis schwarz, wiahrend das Papier nahezu farblos ist.
Wenn sorgiiltig gewassert wurde, d. h. alle Thiosulfat-Reste ent-
fernt sind, sind die Chromatogramme unbegrenzt haltbar.

b) TTC: Unter Vermeidung von direkter Sonnenbestrahlung,
moglichst in einem abgedunkelten Raum, werden die Papierbogen
mit einer alkalischen Lésung von Triphenyl-tetrazoliumechlorid
(2% TTC in Wasser, 1n NaOH, 1:1, v: v) wiederum beidseitig
bespritht. Fiir ein Blatt von 42x 50 cm wurden 38 ml TTC-Losung
verbraucht. Amngchliefend wird in den Dampfkasten eingehingt,
in welehem durch Thermoregulation des im Wasser befindlichen
Heizkorpers eine mit Wasserdampf gesittigte Atmosphire von
75 °C erzeugt wird. In den zuckerhaltigen Flecken wird das TTC
zum leuchtend roten Formazan reduziert, wihrend das Papier in
dieser Zeit sich nur schwach rot anfirbt. Es wird anschliefend in
warmer Luft von nicht mehr als 40 °C getrocknet. Bei allen
Operationen ist jede starke oder linger davernde Lichteinwirkung
auf das Chromatogramm zu vermeiden.

Quantitative Auswertung

a) Das Chromatogramm wird in 5 cm breite Streifen geschnitten
und nach dem Einlegen in die Transparenzlésung nach Grassmann
und Hannig direkt photometriert. Die Extinktionen werden von
Millimeter zu Millimeter abgelesen, auf Millimeterpapier aufge-
tragen und mit dem Planimeter ausgemessen. Bei gut ausgefiihr-
ter Chromatographie ergeben sich symmetrische Glockenkurven.
Um gute Proportionalitit zwischen Zuckerkonzentration und
Fliche zu erhalten, ist es besonders wichtig, daB das Chromato-
gramm so ausgefithrt wird, dal} die Silber-Flecke moglichst gleich-
mibig rund sind und nicht an der der Startlinie zugewandten Seite
Einbuehtungen aufweisen. Man erreicht dies dureh vorherige
sorgfiltige Entsalzung der zu analysierenden Lésungen. Sie Jillt
gich durch Behandlung mit Ionenaustauschern (z. B. Amberlit
IR 120 und IR 4B) erzielen. Zur Anlage der Eichkurven wurden
Monosaccharide in steigenden Konzentrationen von 2—25, Di-
saceharide von- 5—15 und Trisaecharide von 10—100 vy auf den
Startpunkt aufgesetzt.

b) TTC-Methode: Aus dem getrockneten Chromatogramm
werden zur Bestimmung des Blindwertes aus dem zuckerfreien
Teil drei etwa den Formazan-Flecken entsprechende Papierstiicke
steigender GrofBe ausgeschnitten und mit der Analysenwaage
gewogen, wobei wiederum der Raum abgedunkelt sein soll. Die
den Zuckern entsprechenden Farbilecke werden ebenfalls aus-
geschnitten und gewogen. Jedes Papierstiick wird nun an den

Boden eines Reagenzglases gebracht und '/, h mit 5 ml eines
Gemisches von Pyridin und konz. Salzsiure (9:1, v:v) extra-
hiert, wobei man oiters umschiittelt., Nach dem Abgiefen wird
wiederum mit 5 ml frischen Lésungsmittels, dann nochmals mit
derselben Menge extrahiert. Die vereinigten Loésungen werden
auf 15 ml aufgefiillt und mit der Quecksilberlinie 546 mu im
Photometer Eppendorf kolorimetriert. Der dem Gewicht jedes
Fleckes entsprechende Papierblindwert wird aus der Eichkurve
der Blindwertbestimmungen entnommen und die Blindwert-
extinktion von den bei den Zuckerilecken gemessenen Extink-
tionen subtrahiert. Fiir die Eichkurven werden Mengen von
5-100 y bei Monosacehariden, 10—200 vy bei Disacchariden und
13—300y bei Trisacchariden aufgetragen. Parallele Bestimmungen
ergeben eine mittlere Schwankung von etwa 4 %.

Quantitative Blutzuckerbestimmung mit TTC

0,1 ml Blut werden mit einer graduierten Blutzuckerpipette
von 0,1 ml Inhalt zur Enteiweifung in einem Mikroreagenzglas
von 1 em Durechmesser und 4 ¢m Hohe zu 0,75 ml einer Alkohol-
Chloroform-Mischung (4:1) gegeben. Das ausgefallene Eiweill
wird mit einem zu einer langen Spitze ausgezogenen Glagstibehen
gut zerkleinert und verriihrt, sodann wird abzentrifugiert und noch
3mal mit je 0,75 ml 90proz. Alkohol gewaschen.

Die Losungen werden in einem kleinen Tablettenglaschen (1,5 em
Durchmesser und 3,5 em Hohe) mit flachem Boden, mit 0,5 ml
eines Amberlitgemisches aus’' IR 4B und IR 120 (1:1) versetzt’
und bleiben ca. 1/, h unter 6fterem Umrihren stehen. Sodann
wird die Losung vorsichtig, ohne den Amberlit aufzuwirbeln, in
ein kleines Kristallisierschdlechen (unterer Durehmesser 2 em,
oberer Durchmesser 4 cm, Hohe 2 em) abgegossen. Der Amberlit
wird anschliefend 3mal mit je 0,75 ml 90proz. Alkohol gewa-
gsehen und die Lésungen vereinigt, Diese bringt man nun im
Vakuumexsiccator iiber Blaugel zur Trockene. Es ist zweck-
mifBig, nicht zu hohes Vakuum anzuwenden, da die Losung sonst
leicht verspritzt. Bei 50 mm Hg-Siule ist die Trocknung in ea.
3—4 h beendet. Der Riickstand wird mit 0,1 ml dest. Wasser
dureh Verriihren mit einem spitzen Glasstibchen quantitativ
auigenommen. Er lost sich nicht klar, was aber die Bestimmung
nicht beeinflufit. Man saugt nun 3 mal genau je 25 mm?® mit drei
Blutzuckerpipetten auf und bringt diese Menge durch 2—3 maliges
Auftragen quantitativ auf drei Startpunkte eines Chromato-
gramms. Dieses wird 36 h der chromatographischen Verteilung
in n-Butanol-Eisessig-Wasser (4:1:5) unterworfen. Nach dieser
Zeit wird das Blatt 30 min bei 80—90 °C getrocknet und nach
der TTC-Methode ausgewertet.
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Wabhl der Lésungsmittel fir die Verteilung zwischen
zwei flussigen Phasen”

Von Dipl.-Chem. F. A.v. METZS CH, Organisch-chemisches Institut der Universitit Gottingen

Es werden die Anforderungen an L&sungsmittelgemische fiir die fraktionierte Verteilung zusammen-
gestellt. In einer Tabelie werden etwa 400 begrenzt mischbare Paare wasserfreier organischer Losungs-
mittel aufgefiihrt. In einer zweiten Tabelle wird eine Ubersicht iiber 360 bereits in der Literatur
beschriebene Systeme fiir Trennungen von organischen und anorganischen Stoffgemischen gegeben.

Bei Anwendung der fraktionierten Verteilung zur Tren-
nung von Stoffgemischen gibt es im wesentlichen zwei
Moglichkeiten zur Verbesserung des Trenneffektes:

1.) Vermehrung der Stufenzahl, iiber die der Ver-
teilungsvorgang gefithrt wird,

2.) Auffindung eines selektiven Losungsmittels bzw.
eines Losungsmittelpaares von hoher Trennwirkung.

Die Grundiagen der diskontinuierlichen multiplikativen
Verteilung zwischen zwei fliissigen Phasen®*) wurden

*) Demnichst erscheint im Verlag Chemie:
E. Hecker, Gegenstromverteilung, worin besonders auch auf die
Probleme der Losungsmittelwahl eingegangen wird. Vorbeste!-
lungen an Verlag Chemie, GmbH., Weinheim/Bergstr.

##) Zur Nomenklatur der Verteilungsverfahren vgl. H. Hecker u.
K. Allemann, diese Ztschr. im Druck.
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bereits ab 1944 von Craig und Mitarbb.b 2) behandelt und
von Rauen®) sowie von Heckert) weiter ausgefiihrt. Der
Forderung nach einer moglichst hohen Stufenzahl wurde
sowohl bei Laboratoriumsapparaturen®-7) als auch bei halb-
technischend-19) und technischen Apparaten!) Rechnung

Y L, C. Craig, ). biol. Chemistry 155, 519 [1944].

2y B. Williamson u. L. C. Craig, J. biol. Chemistry 168, 687 [1947].
L. C. Craig u. 0. W. Post, Analytic. Chem. 21, 500 [1949]; s. a.
Fortschr. Chem. Forschg. 1, 320 [1949].

3) M. Rauen u. W. Stamm, Chem.-Ing.-Techn. 21, 259 [1949].

4) E. Hecker, Z, Naturforschg. 8b, 77 [1953].

5y N. Grubhofer, Chem.-Ing.-Techn. 22, 209 [1950].

8y L. C. Craig, Analytic. Chem. 22, 1346 [1950]. L. C. Craig, W.
Hausmann, E. H. Ahrens u. E. Harfenist, Analytic. Chem. 23,
1236 [1951].

7y F. A.v. Metzsch, Chem,-Ing.-Techn. 25, 66 [1953].

8) I. D. A. Johnson u. A, Talbot sowie M. W. Kies u. P. L. Davis,
ref. in Chem.-Ing.-Techn. 23, 524 [1951].

9y W. Fischer u. O. Jibermann, Chem.-Ing.-Techn. 23, 298 [1951],

10) E. G. Scheibel u. A. E. Karr, Ind. Engng. Chem, 42, 1048 [1950]
sowie R. Rometsch, Helv. chim. Acta 33, 185 [1950].

11y H, Eisenlohr, Chem.-Ing.-Techn. 23, 12 {1951].
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getragen. Kaum behandelt wurden jedoch bis jetzt die
Fragen, wie man die Losungsmittel wahlen muB, um das
Laoslichkeitsspektrum eines Mehrstoffgemisches mit ge-
niigender Scharfe auseinanderziehen zu kénnen.

Anforderungen an die Losungsmittel

Fiir alle Verteilungsverfahren miissen die Losungsmittel-
paare moglichst folgende Bedingungen erfiillen:

1.) Begrenzte Mischbarkeit ist fiir eine Phasentrennung
Voraussetzung., Tab. 1 zeigt nicht mischbare oder be-
grenzt mischbare Systeme organischer Ldsungsmittel.
Durch Zusatz von wenigen Prozent Wasser kann bei vielen
als mischbar bezeichneten Fliissigkeitspaaren eine Pha-
sentrennung erreicht werden. Vor allem werden Alkohole
und Sauren bei geringem Wasserzusatz aus ihren Lisungen
in gesattigten Kohlenwasserstoffen und chlorierten Koh-
lenwasserstoffen abgeschieden'?). Tab. 2 gibt dafiir viele
Beispiele.

2.) Die Lasungsmittel diirfen die Substanzen nicht zer-
setzen, Dagegen ist eine reversible Reaktion (Komplex-
bildung, Additionsverbindung, Assoziation mit einem Lo§-
sungsmittel) oft erwiinscht.

3.) Die Verteilungszahl eines Substanz-Gemisches
soll moglichst nahe bei 1 oder wenigstens zwischen 0,5 und
2,0 liegen. Unter der Verteilungszahl (distribution number
— mit k, G oder E bezeichnet) versteht man das Verhiltnis
der Substanzmengen in den beiden Phasen?). Sie ist im
Gegensatz zum Verteilungskoeffizienten (x, K, D)
abhidngig vom Volumenverhiltnis der beiden Phasen. Es
soll daher das Mischungsverhiltnis des Losungsmittelge-
misches so stabil sein, daB durch die zu verteilenden Sub-
stanzen keine Volumeninderungen auftreten. Am sicher-
sten und einfachsten kann man die Verteilungszahlen von
Substanzen durch eine Probeverteilung in Reagenzgldsern
oder in der sehr leicht erstellbaren Apparatur von Wey-
gand'®) oder in der Mikroapparatur von Hecker'32) ermitteln.

4.) Die Selektivitdt des Systems soll méglichst groB
sein, d. h. der Quotient aus den Verteilungszahien zweier
Substanzen, den man als Trennfaktor B bezeichnet, soll
moglichst grof sein. Bei 8 = 1 ist eine Trennung unmag-
lich. Craig konnte zwei Substanzen mit einem Trennfaktor
von B = 1,2 bei Anwendung von iiber 2700 Stufen noch
trennen'?), f = 3 ist z. Zt. die Grenze des technisch Aus-
wertbarens),

Die Trennwirkung eines Losungsmittelpaares ist um so
grofer, je mehr sich die beiden Lgsungsmittel in ihrer
Konstitution unterscheiden (Fahigkeit zur Bildung von
Wasserstoff-Briicken, Polaritidt). So erzielt man gegen
Wasser mit Ather ein viel weiter auseinandergezogenes
Loslichkeitsspektrum als mit Butanol'$). (Ather kann fiir
Wasserstoff-Briicken nur als Elektronen-Donator dienen,
Butanol ist Acceptor und Donator zugleich und ist auBer-
dem stérker polar). Der Vorteil der auBerordentlich viel-
seitigen Anwendbarkeit des Butanols gegen waBrige Lo-
sungen bringt gleichzeitig geringe Selektivitat mit sich.
Die Nichtmischbarkeit von Losungsmittelpaaren, die
Janitzen'?) als MaB fiir die Trennwirkung ansah, kann als
Anhalt dienen, jedoch zeigt z. B. Ather gegeniiber dem
viel weniger mit Wasser mischbaren Octylalkohol grofere
Trennwirkung?'s),
12y L. Sieg, Chem.-Ing.-Techn. 23, 112 [1951] sowie A. Silberberg

u. W. Kuhn, Nature [London] 770, 450 [1952].

15) F, Weygand, Chem.-Ing.-Techn. 22, 213 [1950].

;:&)E. Hecker, Chem.-Ing.-Techn. 25, 505 [1950}.
) L. C. Craig, Analytic., Chem. 23, 1236 [1951

18y F. G, Scheibel, Ind. Engng. Chem., im Druck.

18y R. Collander, Acta chem. scand. 4, 1085 [1950].

17) E. Jantzen, DECHEMA-Monographie 48, Berlin 1932,
18) R. Collander, Acta chem. scand. 5, 774 [1951].
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5.) Die Verteilungsisotherme soll moglichst gerad-
linig sein, d. h. der Verteilungskoeffizient soll mdglichst
unabhingig von der Konzentration sein. Das kann durch
die Wahl von Lgsungsmittein, in denen keine Assoziatio-
nen stattfinden, und durch Arbeiten bei einem bestimmten
py-Wert, bei dem die Assoziation zuriickgedrangt wird,
weitgehend erreicht werden. Craig!?) versetzte z. B. bei
der Trennung von hoheren Fettsduren beide Phasen mit
niedrigen Fettsiuren (Essigsdure). Dadurch wird einer-
seits die Dissoziation der zu verteilenden hdheren Fett-
sidure in der polaren Phase zuriickgedringt, andererseits
findet in der unpolaren Phase statt der unerwiinschten
Assoziation der Fettsiuren untereinander hauptsichlich
eine Assoziation zwischen den hoheren Fettsduren und der
in groBem UberschuB angewendeten Essigsdure statt.
Dadurch werden die Verteilungskoeffizienten der héheren
Fettsduren von der Konzentration unabhéngiger.

6.) Die beiden Phasen sollen sich moglichst rasch gegen-
einander absetzen. Dies ist durch den Dichteunterschied
und die Anwesenheit von oberflichenaktiven Stoffen weit-
gehend bedingt.

7.) Die Substanz soll sich aus den einzelnen Phasen ver-
lustlos und schonend aufarbeiten lassen. Das schrinkt die
Verwendung von Salzlgsungen und hochsiedenden Losungs-
mitteln ein?®); oft kann man jedoch durch Zusédtze (An-
sauern usw.) die Substanz vollstdndig in die leichter auf-
zuarbeitende Phase iiberfiihren.

Losungsvermittier und
Mischlosungsmittel

Bei schlechter Loslichkeit der aufzutrennenden Sub-
stanzgemische kénnen Losungsvermittler verwendet wer-
den, z. B, langkettige Fettsiduren, langkettige Amine, be-
stimmte Proteine, bestimmte aromatische Sulfosiuren,
aliphatische Sulfonsduren sowie Alkylschwefelsduren, Gal-
lensalze, Purine und sulfosaure Farbstoffe (s. Beispiele in
Tab. 2). Dabei wirken die freien Sduren bzw. freien Ba-
sen losungsvermittelnd fiir die organische Phase, ihre
Salze dagegen losungsvermittelnd fiir die wéaBrige Phase.
Pufferldsungen kdnnen wegen des sich iiberlagernden
Aussalzeffektes den Verteilungskoeffizienten in beiden
Richtungen beeinflussen.

Vielfach kann man durch Anwendung von Mischidsungs-
mitteln, etwa der Mischung eines Alkohols mit einem Keton
oder Ester, die Loslichkeit in einer Phase erhéhen. Glykol
ist als gutes Losungsmittel fiir Seifen bekannt. Bei Zusatz
von kettenféormigen Kohlenwasserstoffen wird diese Lo-
sungseigenschaft noch erhoht?'). Glykol bildet dann ge-
wissermafien das Losungsmittel fiir die hydrophile Seite
der Seifen, der Kohlenwasserstoff das Losungsmittel fiir
die hydrophobe.

Loslichkeitstheorien

Wiahrend bis vor wenigen Jahren die Polaritat als
ausschlaggebend fiir die Ldslichkeit angesehen wurde,
stimmen die neueren Arbeiten von Hildebrand??), Zell-
hoefer®®), Ewell?t), Francis®), Mecke?) und vor allem

18y E. H. Ahrens u. L. C. Craig, J. biol. Chemistry 195, 299 [1952].

20y E. Hecker u. P. Karlson, Chem.-Ing.-Techn. 25, 397 [1953].

ay g._falit, J. Amer. chem. Soc. 69, 3120 [1947] und friihere Ar-

eiten.

22) J. H. Hildebrand: Solubilities of non-elektrolytes, 3. Aufl.,, New
York 1950.

) G. F, Zellhoefer, M. J. Copley u. C. S. Marvel, J. Amer. chem. Soc.
60, 1337 [1938].

%) R. H. Ewell, J. M. Harrison u. L, Berg, Ind. Engng, Chem. 36,
871 [1944].

3y A. W. Francis, Ind. Engng. Chem. 36, 764, 1096 [1944].

28) R. Mecke, Z. Elektrochem. 52, 269 [1948].
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Collanders: 18, 27) und Pearson?®) darin iiberein, daB vorwie-
gend die Tendenz zur Bildung von Wasserstoffbriicken
den Grad der Laslichkeit bestimmt.

Ewell, Harrison und Berg?*) geben auf Grund der azeo-
tropen Destillation folgende Reihe mit abnehmender Ten-
denz zur Bildung von H-Briicken an:

O — HO, N — HO und O — HN,

wobei es sich durchweg um starke H-Briicken handelt.
N — HN und die Wasserstoffbriicken von O und N zu

|
HCl,C—, HCl(‘Z——C, HNO,C- und HCI—CN
!
sind schwach.

Marvel und Richards?®) stellten bei Untersuchungen
iiber Verteilungskoeffizienten von Mono- und Dicarbon-
siuren zwischen wiBriger und organischer Phase foigende
Reihenfolge auf (wachsender Verteilungskoeffizient zu-
gunsten der organischen Phase):

Heptan Methylisobutylketon
Tetrachlorkohlenstoff Essigester

Benzol Methylpropylketon
Chloroform Methyldathylketon
Diisopropylketon Cyclohexanon
Butylacetat n-Butanol
Athylather

Diese Reihe zeigt zunichst Losungsmittel ohne Befdhi-
gung zur Bildung von H-Briicken und geht {iber Donator-
Losungsmittel bis zum Butanol, das sowohl Donator- als
auch Acceptoreigenschaften hat.

Wasser zeigt eine besonders starke Tendenz zur Bildung
von H-Briicken und kann fiir Fremdsubstanzen sowohi
als Elektronen-Acceptor als auch als Elektronen-Donator
fungieren, Ather kann selbst intermolekular keine H-Briicken
bilden, aber fiir zugemischte Substanzen als Donator wir-
ken. Kohlenwasserstoffe in Ather-Wasser-Gemischen kén-
nen zwar mit keinem der beiden Losungsmittel H-Briicken
eingehen, stéren aber die energiereiche Eigenvernetzung
des Wassers so, daB sie fast quantitativ in den unvernetzten
Ather gedriickt werden. Verbindungen mit OH- oder NH-
Gruppen werden sich je nach Energieinhalt ihrer H-
Briicken mit Ather bzw. Wasser zwischen diesen beiden
Lésungsmitteln verteilen. Vielfach miissen auch inter-
oder intramolekulare H-Briicken bei den eingesetzten
Substanzen selbst beriicksichtigt werden. Auf diese Weise
konnen Begleitsubstanzen 19sungsvermittelnd wirken.

Pearson und Levine?®) untersuchten die Verteilungs-
koeffizienten von Ameisensdure zwischen Wasser und zwei
verschiedenen Donator- und Acceptor-Lsungsmitteln
(Methylisobutylketon und Methylisobutylcarbinol) und
erreichten durch Mischung der beiden organischen Lo-
sungsmittel eine wesentliche Erhohung des Verteilungs-
koeffizienten zugunsten der organischen Phase. Sie er-
klaren diesen Mischlosungsmittel-Effekt durch die Mog-
lichkeit zur Ausbildung aller Wasserstoff-Briicken.

0->H-0-C-

/O /O»H—OAC—
Z [ 7 |
H—C/ H-C HC
AN s AN / AN
OH<—O:C\ O-H <« 0=C OH
Ameisensaure + Keton Ameisensaure + Alkohol Ameisensaure
+ Keton + Alkohol

27y R. Collander, Acta chem. scand. 3, 717 [1949].

28) D. E. Pearson u. M. Levine, J. otg. Chemistry 17, 1352, 1355
[1952].

20) C, S. Marvel u. J. C. Richards, Analytic. Chem, 21, 1480 [1949].

5838

Ldsungsmittel fiir die Verteilung zwischen
zwei fliissigen Phasen

Tab. 1 gibt einen Uberblick iiber organische Losungs-
mittel, die sich nicht vollstindig miteinander mischen.
Es sind auch Losungsmittel mit aufgefiihrt, die wegen ihrer
Viscositdt, Reaktionsfahigkeit oder Zersetzlichkeit wenig
fiir eine Craig-Verteilung**) in Frage kommen. Die
Sauerstoff- oder CO,-empfindlichen Losungsmittel (Alde-
hyde, Amine) wird man in einer geschlossenen Apparatur?)
jedoch verwenden kdnnen.

Craig gibt nach steigender Dielektrizitdts-Kon-
stante geordnet folgende Losungsmittel fiir die Ver-
teilung an:

Pentan Isopropylacetat
Isopentan Essigester
Hexan Methylacetat
Heptan Nitrobenzol

2,2 4-Trimethylpentan Cyclohexanol
Cyclohexan Amylalkohole
Cyclopentan tert. Amylalkohol
Benzol n-Butanol
Toluol sec-Butanol
Athylendichlorid Propanol
Methylenchlorid Athylalkohol
Tetrachlorkohlenstoff Methanol
Chloroform Acetonitril
Schwefelkohlenstoff Nitromethan
héhere Ather Glykolmonomethylather
Diisopropylather Pyridin
Diathylather Morpholin
Furan Anilin

Furfurol Phenol
Thiophen Eisessig
Methylathylketon Formamid
Methylcyclohexanon Wasser

Aceton HCI

Dioxan H,S0,
Amylacetat Salzlgsungen

Ternire Gemische konnten aus tabellarischen Griinden
nicht mit aufgenommen werden. Einige Beispiele findet
man in Tab. 2. Im iibrigen sei auf die ,,Unit Operations‘
in den Januarheften der ,,Industrial Engeneering Che-
mistry* ab 1946 hingewiesen, die jahrlich 10 bis 20 ge-
nauer untersuchte ternare Systeme referieren.

Zunichst wird man noch bei der Wahl der Losungs-
mittel auf empirische Befunde angewiesen sein. Die in
Tabelle 2 zusammengestellten Beispiele von Verteilungen
zwischen zwei fliissigen Phasen sollen eine Arbeitshilfe fiir
diese Auswahl sein. Es ist bewuit von einer Zusammen-
fassung der Befunde abgesehen worden, weil jeder SchluB-
folgerung viel Willkiir innewohnt und die Zaht der Beispiele
doch nicht ausreicht, um fiir die mannigfaltigen Stbstanzen
Regeln aufzustellen.

Vorwiegend handelt es sich in Tabelle 2 um Anwen-
dungsbeispiele. der Craig-Verteilung. Es sind aber auch
Beispiele mit aufgefiihrt, bei denen es sich um die
Extraktion von Stoffen aus nativen oder industriellen
Losungsgemischen (z. B. Erddl, Essigsaureabwisser) han-
delt, da diese Beispiele Hinweise auf die Spezifitdt einiger
Losungsmittel geben. AuBerdem sind Arbeiten aufgenom-
men, die sich in Versuchsreihen mit den Verteilungs-
koeffizienten einer oder mehrerer Substanzen zwischen
verschiedenen Losungsmitteln befassen. Die Arbeiten von
R. Collander, die systematische Ubersichten iiber die
Verteilungskoeffizienten von rd. 200 Substanzen zwischen
Wasser und Ather??), Wasser und 2-Butanol'®) und Wasser
und Octanol bzw. Oleylalkohol'8) geben, sind hier nicht
beriicksichtigt. Auch Arbeiten mit nur theoretischem Cha-
rakter sind nicht mit aufgefiihrt.
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Tabelle

1. Begrenzt mischbare Paare organischer Lésunigsmittel ¥)
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_' ;‘ Lid. Nv. {50 61 62 63 64 65 66 67 68 69 70 71 72 73 74 75 7677 78 79 80,81 82 83 . 84 ! 85 86|87 &5 89 90 41 92 93 94 93 96 yi 98|99 100 'g' "5 ;
2 3 . . ! - _ N o ! e , i § H 2
= n Siedepunkt [180° 84¢ 8% 111% 156 1600 161° 2050 171° 197 214" 188" 250" 230° 290° 132° 181%162° 178 1010 118" 189" (i.lVA'lEk.) 1920 168° 180" 13991184 117° 171° 270" 360° 244 165" 7 155" 82Y 1820 1019100° —_—— iy Q|
1 | 150-200% Benzin X - - X X » X X x x x x x|« . X ’ i ? X X XX X X X ¢ X X X “ I x x Glycerin-a-mpno- 1
2 69° n-Hexan X¢ X4 - X¢  Xe xc xe -¢ -c *xe Xc - -¢  Xe [ x¢ || xa X chlor-hydrin 2
3 38° 1 n-Heptan Xt Xe o - Xe . Ne xe xe -¢ - ' xe xe -¢  xe . xe | xe¢ xe X Wasserfr, HF 3
4 1680 iso-Octan Xt Xe e x¢  Xe X¢ xe -¢ R U x¢ -¢ Xe Xxc f| xe xb Xi X 4
H 819 } Cyelohexan - xa ¢ Ne X X X X¢ X [xe -¢ X -¢ xe X ¢ ¢ xaffxe x x X N Xe xefl x x 5
6| 101° | Methyleyclohexan Xe e Xt xe X -C -¢  x¢ ¢ -¢ x| xe Xe xe | x 8 19 6
7 195% | Dekalin X¢ — - - Xe X X X Xe X X X X xe xe f| xe X Xt xe| x  x ',1 Pt 7
& 101 | Diisobuten -t -¢ Xt xe xXc -c ¢ -C xe -e - -¢ -c |l xc X 140,35 s
9 950§ 1-Iepten -c ¢ xe xe xe -¢ xe < e ¢ -e J-e X 9
10 830 | Cyelohexen . — - - - X X X X x x[|x x x - — X - —1- x X N x | x -R 10
11| 155" | a-Pinen — |- X X X X x x |x = - — X X X x I x 11
72 80° | Benzol —— . X¢ Xe Xe¢ x¢ X X — — ] — xb , — X x | () - Xe¢ X Xe X X - — x[|x -R Clycerin-a-mono- | 12
13 1319} Toluol X Xe X xe X . — xb — X X — xe X - - x -R chlorhvdrin |13
14 | 139° | m-Xylol - X Xe. X xe X - - - xb - (-3 X - x -R 14
15 145% | Styrol {m. Hydrochi | | ! 15
non stabilisiert) - X xe X xe X - L= - = xe xe —| x
16 | 207° | Tetralin — - Xe Xe X xe X - - x ? 5 — X — ? Xe x¢ xe X = - — 1 x 16
17 | 132° | Chlorbenzol X X X X - X — X X X X — | x 17
i
18 77% | Tetrachlorkohlenstoff| - — — - - - X X X x x x — —}—- —‘'xb x X x | () —~ § - x X X X — X = - x —lx x Glyecerin-a-mono-| 18
19 61° | Chloroform - - — - - - = - — - x - — X - x X T — — X - —x x chlor-hydrin |19
20 42° | Methylenchlorid xd - - -- — X - — X  x - _ - - x X e — - xd - —|x x 20
21| 121° | Tetrachlorithylen — - X X x X x xalx |- - — X X x ; X X X X -a xa| x 21
22 87¢ | Trichlorithylen - X - — x x --l—= x X i -R - - X - = —fx 22
23 84¢ | Dichlordthan X X — X x -- — — — : - . - X - —fx x 23
24 | 146° | Tetrachlorithan - - X - - - X X ? x | — -- X X X — | x x 24
25 48¢ Difluortetrachlor- | ! | 25
ithan X X . ! X : — X X ' Acetamid 26
26| 48° | Trifluortrichlorithan | x - - X - X X x X x - - L x DX b— —fx x x X x x| x j aeetami
i | :
27 46° | Schwefelkohlenstoff xb b - - - - X X x x x () } x | — —|xb —ix x X |~ xa -R X X - x x xb|x x |,17,30 27
" ' ) 36, 37
28 330§ Athylither - — - — -- X x ? x x x -1—- - N — ? x x X X - x x —|x - 28
29 9Qv 130-Propylither X X X x x —lx]—- — = 1. | b -- Xa X X X - —|x - 29
36| 141° I n-Butyldther - X X x x x — e | — X X X x (-} x X x|Ix 30
31 178° 8,8 -Dichlorithyl- | I 1-10, 31
dther (Chlorex; — — X X - X x - —}- - - - - X e = X X X = = — | x 18,217,
32 154" | Anisol Xa X - X X - X jox X — X X X = = — | x l45, 48 vgl. ¢ 32
33 | 182 | Adiponitril - X X X - X b, | . l — - - - - Ix 33
34 | 191¢ | Benzonitril - - - - X X X : L= - - X X 34
| !
35 77% | Essigester - - — - - X — ; — | = X - x 35
36 1240 Butylacetat - = - - - X X : - = | X — - X X X X X - X — X 36
37 | 116% | Methylisobutylketon — - 3 X - - - X X — - xR X X — - e - —fx -R 37
38 155° | Cyclohexanon .- - - X b= X X 38
39 | 202° | Acetophenon X - - - x - — ! , X X — 39
40| 197" | Athylenglykol - - = - - - - = = - - - — - = — x - - - x| - 40
41| 290° | Glyeerin - xb x x x x - - - b= )y x — = x X - = X — 41
42 | 193° | Dimethylanilin - = - - - X&a X X X x xb - — — x () X X - = o —Ix Acctamid 42
43 Di-n-propylanilin - - — X (X x ' ; X X X X X X 43
44 215Y Tri-n-Butylamin — v - - X X x i : X X X X X x X 44
45 89¢ Tri-Athylamin - — - — . X —_ - — - X X X X - 45
46 Z Formamid — - X X - - R - = = =)= — - - - -t - - - - — -1 - 46
47 | 101° | Nitromethan — - () x X - X X - X x -~ — ] , — - b = = - = - - x - - - Gl x 47
¢8| 210° | Nitrobenzol .- Xa X — X x — — — x R x X x -R
~
49 180" Wasser X - — X X X X X X - - - - = - —-1x x - - — — x — x Rfx — — - - - — X X
~
60 G0 ' . -
oy A A 71 61 Ve
weiter mischbar mit ’ 73 1;‘2, bgl; 73 96 72’ 02'
id. Nr., l nee
85 7990 77 77’ 73
weitere zweiphasige 80 § 78
Gemische mit 1fd. Nv. | o
. | <
Tide. Nr. |60 61 62 63 64 65 66 '67 68 69 70 71 72 73 74 .75 76|77 ;73 79 180181 82 183 84 85 86 |sv 88189 90 w1 92 93 w1 95 |96 97 98 |90 100
1 " i i i N

*) Die Tabelle wurde auf Grund eigener Versuche sowie Angaben von S. Dniery (Ind. Engng, Chem.

Solvents, New York 1950, zusammengestellt.

x nicht mischbar oder nur begrenzi mischbar.

(-} begrenzt mischbar, starke Phasenverschiebuny.
-— bei Zimmertemperatur mischbar.
-R, xIt augenblickliche Reaktion beim Mischen.

xa, xb nicht mischbar oder nur begrenzt mischbar, nithere Angaben siche Zusatztabelle o bzw. b,

44, 2744 [1952]) und Angaben aus Beilstein: Handb. d. organ. Chem., aus J. P’Ans und E. Lac: Taschenb. f. Chemiker u. Physiker, sowic aus J.Mellan: Industrial

**} Losungsmittel kristallistert leicht aus. Dies kann durch geringen Wasserzusatz vermieden werden.

-a, -b bei Zimmertemperatur mischbar, nibere Angaben sichc Zusatztabelle a hzw. h.

Zeichenerklarung:

? TUnstimmigkeiten in den Befunden, wahrscheinlieh verursucht durch verschiedenen Reinheitsgrad der ungewandten Losungsmittel (Wassergehalt).
gleiches Ldsungsmittel in senkrechter und waagereehter Spalte (Losungsmittel sind nur daun in beiden Reihen aufgefiihrt, wenn sie in beiden Spaltcn
zweiphasige Gemische zeigen. Die freien Felder der Tabelle wurden nicht wntersueht, lassen sich aber in vielen Fillen voraussagen.
Mit folgenden Losungsmitteln waren allein der Tabelle aufgefiihrten Lésungsmittel vollstindig mischbar: Aceton (auBer Glycerin), Dioxan,
Tetrahydrofuran, Pyridin, Piperidin, Chinolin {(auBer Wasser), Propiunsiure, n-Butanol (auBler Wasser), iso-Propylalkohol, Glykolmonomethylather = ,,Methylcellosolve**
(auBer Teptan und iso-Octan, vgl. Zusatztabelle 3).



Verteilungschromatographie als
Vororientierung

Um einen Anhalt iiber die Zusammensetzung eines Stoff-
gemisches und die Moglichkeit seiner Auftrennung zu be-
kommen, kann man unter Zuhilfenahme eines Feststoffes
mit nur schwachen Adsorptionseigenschaften (Cellulose,
Papier) die folgende Art von Verteilungschromatographie
zu orientierenden Versuchen verwenden3?): Man trédnkt
oder bespriiht den Festkorper mit einer Phase eines nicht
mischbaren LoOsungsmittelgemisches (im allgemeinen mit
der stdrker polaren Phase) und 148t die andere Phase
dariiber hinweglaufen. Dieses Verfahren erméglicht die
Verwendung von Ldsungsvermittlern und Pufferlésungen
in der stationdren Phase und gibt zugleich einen Anhalt fiir
die Auswahl eines Losungsmittelpaares fiir die praparative
Craig-Verteilung. Auch der umgekehrte Weg: die Nutzung
der Losungsmittelerfahrung aus einer Craig-Verteilung fiir
eine Verteilung in einer mit stationdrer Phase getrinkten
Cellulose-Saule wurde mehrfach beschritten.

Auch wenn man beriicksichtigt, daff die Adsorptions-
krifte des Festkdrpers noch weit genug in die Fliissigkeiten
hereinreichen, um den Verteilungskoeffizienten zu beein-

30y H. Brockmann u., P. Patt sowie H. Brockmann u.
Naturwiss., 40, 221, 222 [1953].

H. Grine,

Zusatztab. a zu Tab. 1, Kiritische Mischungstemperatur tj und %-Gehalt des
erstgenannten Lisungsmittels in den beiden Phasen zweier begrenzt mischbarer

Fliissigkeiten. (Angaben aus Landoli- Bornstein : Physikalisch-chemische Tabellen)
" . untere - obere . o
Lisungsmittel Phase | Phase ty °C
Hexan/Anilin ...........cooiveiiii i, 9%, 90% 69"
Hexan/Methanol .......... 349, 959, 34°
. /Nitrobenzol*) 190
Tetrachlorithylen/Athylenchlorhydrin . ... ! 300
. Acetonitril ........... i 130
Nitromethan .......... i 41°
n-Heptan/Atherndxamm 108°
Methanol/Cyclohexan ... 4% . 63% 46
s  [Tetrachlorsilan ................. 1% t 82% 78
Athylendiamin/Isopropylither ... ......... 36
Acetanhydrid/Schwefelkohlenstoff ......... 17% 419, 30
. /Cyclohexan ................. 8% 85% 52
Chloressigsdure/o-Kresol*) .. ... 37
Acetamid*)Dimethylanilin .. ... | 120
N [Athyloxalat ....... . 31
/Nitrobenzol ....... o ’ 120°
Glykol/Anlsol ................ ' | 134
5 (Dimethylanilin ........ , 171
Hexachlorithan/Phenol ... . ' | 124
,, /Athyloxa.la.t i | 105

*) In Tab. 1 nicht enthalten.

Zusatztab. d zu Tab. 1. Lislichkeit von halogenierten Kohlenwasserstoifen in
verschiedenen Losungsmitteln (nach Copley, Zellhoefer und Marvel, J. Amer.
chem. Boc. 61, 3550 [1939])

flussen, erscheint es berechtigt, diese Methode der fliissig/
fliissig-Verteilung zuzurechnen. Einige Beispiele dieser
zweiphasigen Verteilungschromatographie sind in der Ta-
beile 2 mit eingeordnet; sie sind dadurch kenntlich, daB
der verwendete Feststoff jeweils zusammen mit der fliissi-
gen Phase erwihnt ist, mit der er vor Beginn der Verteilung
getrankt wurde.

SchluBwort

Alle im Rahmen dieses Beitrags angeschnittenen Fragen
konnten nur knapp wiedergegeben werden. Auch die Ta-
bellen konnen keinen Anspruch auf Vollstindigkeit erhe-
ben, zumal Lgsungsmittelfragen in fast allen Stichwort-
verzeichnissen unberiicksichtigt bleiben. Fiir weitere Orien-
tierung auf dem Gebiet der labormdBigen Extraktions-
verfahren sei auf die eingangs bezeichnete Monographie*)
hingewiesen. Fiir verfahrenstechnische Fragen sind die
Arbeiten von E. G. Scheibel in ,,Industrial and Engineering
Chemistry‘‘ dienlich (eine Zusammenfassung erscheint dort
demnichst).Die reichhaltigsten Angaben iiber Losungsmittel
findet man bei I. Mellan ,,Industrial Solvents** New York
1950. Uber die Theorie der Extraktion siehe G. Kortiim
und H. Buchholz-Meisenheimer: ,,Die Theorie der Destilla-
tion und Extraktion von Fliissigkeiten'‘, Heidelberg 1952.

Herrn Priv.-Doz, Dr. R. Bock, Hoechst, verdanke ich die
Auswahl der anorganischen Beispiele der Tabelle 2. Herrn
Prof. Brockmann danke ich fiir die grofe Anteilnahme und
Unterstiitzung, die er meiner Arbeit hat zuteil werden lassen.

Zusatztab. b zu Tab. 1. Kritische Mischungstemperatur ti; und %-Gehalt des
erstgenannten Losungsmittels in den beiden Phasen zweier begrenzt mischbarer

Fliissigkeiten. (Angaben aus International Critical Tabels, New York 1928
Vol. IIT 8. 395)
" : untere | obere |
Los tt : 0
Ggungsmittel Phase Phase | t °C
Schwefelkohlenstoff/ Ameisensdure ............... | 45% i 98% !
" /Methanol ............... 57% | 96% | 36
. /Athylalkohol ............ - ‘ |24
/Nitromethan .. . ‘ | 63
Ameiseusiure/Tetrachlorkohlenstoff . 3% 93% |
. /Benzol ......overeiinnnnnn. 10%, ‘ 86% | 73
N F e A i 10% | 92% |
[Xylol oo 8% . 93%
Athylendm.mm/lso -Octan .............. 0l ! 81
Glycerin/Isoamylalkohol ........................ ; | !
,, [Dimethylanilin ...................... : 287
5 JAceton¥) ..., P 9% 87% 96

*) In Tab. 1 nicht enthalten.

Zusatztab. e zu Tab. 1. Kiritischs Mischungstemperaturen in °C (nach A. W.
Francis, Ind. Engng. Chem. 36, 1096 [1944})

! eltste Bubstanz g - E g | . \ 2 o
Lisungsmittel &' Hm == | E= |8 =13 = e
g CCLF (Kp 249) CHOLF CH,Cl, 25 ,g’a %,E EE] g 4 _:;e £ | f: g
= s = s
Phenol ........ | sehr niedrig 279, U219y ACTl I g IR R
Athylenglykol . 1,5% 1% } = A | =
0,
Aamethylenglykol ... | 1%0}0/0 L% Bonsol ... 180 | 22| 9 | 92 | 103 | 155
Eﬁpheny}lphosphm) o | 19,29 T? )l(lo}oi ......... . 210 | 138 i \ igé 137 |
' o 1 192%  mxylol L.l ;
Agg?;ﬂ"ﬁ,) ------------- sehr miedsi %5% ’ 6,2% Kihybenzol ... 115 | 155 | 150 !
........... ehr niedrig sehr medng sehr niedrig Styrol Y 111 | 115 I 180
*) In Tab. 1 nicht enthaltea, Tetralin ......... 213 | o2 | | 132 | 139 J 181 | 187
Zusatztabelle ¢ zu Tab. 1. Kritische Mischungstemperaturen in °C (nach A. W. Francis, Ind. Engng. Chem. 36, 764 1096 {1944])
] ] ' = ‘ = | . © . ] ! - =] CoH
- - ‘é{;~¢,~ tEl g |, ml ow '5.’5'* TEeg i '5!5153 -
}E S %5523 527 S10B5 2% 7s(8% &% % B3 4%
S0 oM =2 = |83 2R E (28] & g7 i d|dw|e g 8 i3 Bl 3
[~ @ %'m-—' 55| o ] M= -v-viclmgo,.g.a 2 3|8 Bl o4 > S 28 2>
e = = SR e [ < | K S 2 s | < < S ’ 3 & 23223
s s Al AR R [ < [E [E[«
n-Hexan ......... | 51 5f 3 | —18| 49 115 ‘ lo1 | 92 ‘ 3' —5] 187 | 59 | 10| 32! 59 | 69 ‘_ } 28! 1
n-Heptan ......... i 53 g ! 51 —60 | 60! 115 | 108 | 95 | 8 10| 137 | 68 8 43| 68 70 | 84 [ 48 15
iso-Octan . ..... {66 21| 43| ~70| 73 122 ] 113 101, 16 6 66 | 72 4, 43! 66 ' 80 81 | } 46 19
Cyclohexan ........ i —36| 45 P2 8 81 ' 69 | —221 6., 53! —6, 24| 52 1 31 761 791 25| —11
Methyleyclohexan . . ‘ 47 14| 93 ‘ 89 | 76 ' —15 7° 56 | —5! 26 56 ; 41 | 78 | 90 26 —7
Dekalin ........... | L m 83 | 82 L e \ 83 | 35 | 106 | 116 |
i-Hepten .......... . 12 8, 76 74| 56! —50 70 . 11 i —32] —2 24 | 26 ] —10 |
Diisobuten ........ 0 |15 79 ] 72| 62 38| ~87| 20 [ 3L | —8] —2 1 27 | 36 i ’ —2 !
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Tabelle 2. Anwendungsbeispiele von Verteilungsmethoden unter bes. Beriicksichtigung der
verwendeten L&sungsmitteipaare

Losungsmittelphasen, links das stirker polare
Losungsmittel. %-Angaben betr. wilrige Losungen. |
Zahlen hinter Pufferlosungen = pg-Werte |

Bubstanz bzw. Substanzklasse Literatur h Bemerkungen

A. Organische Chemie

1. Stickstoff—fr_eie Antibiotica

Phosphatp. 4,8
HCL Py 3,0

n-Butanol + Ather (1:1)
n-Butanol + Ather (1:2-3)

Chem. Ber. 84, 700 [1951]; 86, 262 [1953].

Rubromyein Wasser + Dioxan + Benzin (2:12:3) Brﬁiﬁ?ﬂ-’;:‘ 45192385):;%’3]' l
Actinorhodin Formamid auf Papier Benzol + Dioxan + Brockmann u, Hieronymus, :
Eisessig (2:0 bis 1:0 bis 1) demnichst Chem. Ber. i

Despeptido-Actinomyein Phosphatp. 8,0 n-Butanol Brockmann u. Grubhofer, \
I | Naturwiss. 37, 494 [1950]. i

Mycomyecin (Polyinséure) | 2% Phosphatp. 7,0 Chloroform ! Celmer u. Salomons, Nachw. Einheitlichk.
| : J. Amer. chem. Soc. 74, 3838 [1952]. ‘

2. Antibiotica ohne Polypeptidkette

Penicilline 2 m-Phosphatp.4,8 | Ather | Craig u. a., Trijthylammonsalz
‘ : y J. biol. Chemxstry 168, 665 [1947]; sowie | Fillung
! . Behrens . a., ebenda 175, 771 [1948]. '

Penicillin | 1 bis 3 m-Phosphatp. Essigester bzw. Ather, Barry, Sato u. Craig, !

. . ~ 4,0 bis 5,1 Chloroform, Furan, J. biol. Chemistry r74, 209 [1948].

| Isopropylither ; . ‘

Penicillin K ' m-Phosphatp. 5,2 bis 6,7 | Methylamylacetat | Bartels u. Dolliver, App., techn. Isolierg.
: i ! J. Amer. chem. Soe. 72, 11 [1950]. von Penicillin

Penicillin | wiir. H,80, i Butyl- bzw. Amylacetat : H. Eisenlohr, ,,Luwegta~-Solvent-
l ;  Chem. Ing. Techn. 23, 12 [1951]. Extraktor*, techn.
i | i Isolierg.

(!4-Penicillin \ Pufferlsg. auf Silicagel Cbloroform | Martin, Berky, Godzeski u. a. ! Radioanalyse
| i J.biol. Chemistry 203, 239 [1953]

Rhodomyein A und B ! Phosphatpuffer 7,5 n-Butanol | Brockmann, Bauer u. Borchers, Trenng.

Rhodomycine 0,066 m-Phosphp. n-Butanol i Brockmann u. Pail App., Zweiphasige
5,8 auf Papier | Naturwiss. 40, 221 [1953]. Ringchromatogr.
Streptomyein 5%, Toluolsulfosiure Butanol Titus u. Pried,
J. biol. Chemlstry 168, 393 [1947]; 174,

| 57 [1948].

Streptomyecine 0,5 m-Phosphatp. 8,8 159 Laurinsiure in techn, | O’Keeffe u. Dolliver, Liésungsvermittler,
Amylalkohol (,,Pentasol’) |  J. Amer. chem. Soc. 77, 2452 [1949]. Auftrenng.
Streptomyeine 0,5 m-Boratp. 7,3 59, Stearinsiure in E. A. Swart, Losungsvermxttler
+ 0,5% KCl Pentasol J. Amer. chem. Soc. 71, 2942 [1949]. Identits
Streptomyein 0,5 m-NaHCO, 59% Stearinsiure in Plaut u. McCormack, Losungsvemuttler
+ 19 NaCl Pentagol : J. Amer. chem. Soc. 71, 2264 [1949]. .
Chloramphenicol 0,2 m-Phosphatp. 6,7 Heptan + iso-Amylalkohol | Glazko, Dill u. Rebstock, ; Isolierg. u. Nachw.
(79 : 21) J. biol. Chemistry 183, 684 [1950]. i. Harn

Neomyein wilr. Toluolsulfosiure Butanol ‘ Folkers u. Mitarb.,

| J. Amer. chem. Boc. 71, 2596 [1949].
Neomyein Boratp. 7,6 59, Stearinsiure in ! Swart u. Lechevalier, Reinigg., Identitit

Pentasol J. Amer. chem Soc. 73, 8253 [1951].

Neomyein 2 5% Athylbuttersaures | n-Butanol . B. E. Beach u. ‘

i J. Amer. chem. Soe. 73, 2794, 2797 [1951). |
Xanthomyein A und B Pufferlosung 44 ! Chloroform * Thorn u. Pelersen, } Reineckeat-Fillg.

- J. biol, Chemistry 176, 413 [1948] |
Xanthomycindhnliches 1 m-Phosphatp. 6,2 - Bssigester i Mold u. Bariz, ‘ Reineckeat-Fallg.

Antibioticum i ! J. Amer. chem. Soc. 7z, 1847 [1950]. |

3. Antibiotica mit ausgesprochenem Peptid-Charakter

Licheniformin wir, HCl | Phenol ‘ Callow u. Work,

willr, Piperidin n-Butanol Biochemic. J. 51, 558 [1952]. ' . )
Subtilin Wasser \ n- bzw, sec-Butanol | Brink, Mayfield u. Folkers, Verteilungsstudien

J. Amer. chem. Soe. 73, 330 [1951].
Gramicidin 76 %, Methanol | Chloroform + Benzol Gregory u. Craig,
1: J. biol. Chemlstry 182, 839 [1948]. | i i
DNP-Gramicidin-8-Dekapeptid 0,01 n-HCl Benzol+ Chloroform Battersby u. Craig, ! Moigewichtsentscheid
+ Methanol (7 : 23) i (20:10) J. Amer. chem Soc. 73, 1887 [1951].

Polypeptin 0,25 n-HCl bzw. sec-Butanol -+ Isopropyl- Hausmann u. Craig, ‘I

0,14 n-HCI dther (2:1) J. biol, Chemistry 198, 405 [1952]. . i
DNP-Polypeptin 0,1 n-HCl1 sec-Butanol 4 Isopropyl- ~— cbenda. \ Molgewichtsentscheid

: : dther (2:1)

Bacitracin A 29 HC1 Phenol ¢ . Crarg, Hausmann u. Weisinger, '

5% Ammonacetat in sec-Butanol + n-Propanol J. biol. Chemistry 75, 483 [1948)]; 199, !

1% NH,0H (2:1}) . 865 [1952]; 200, 765 [1953]. :
Aminosduren des Bacitracins A | 5% HCl | tert. Amylalkohol | — ebenda. \‘ Trenng., Analyse
DNP-Bacitracin A 39, Essigsiure ~ see-Butanol — ebenda. Molgewichtsentscheid
Bacitracin B 3% Essigsiure i gec-Butanol Craig, Weisinger u. Hausmann, :
J. biol. Chemistry r99, 259 [1952]. ! n

Ayfivin, Bacitracin 1 m-Phosphatp. 6,9 bis 7,1 | Butanol+ Amylalk. (1:4) | C. Newlon u. Abraham, | Identitdt

Biochemic. J. 47, 257 [1950].
Newton u. Abraham,

see-Butanol ‘.
Biochemic. J. 53, 597 [1953] \

39% Essigsiure
Amylalkohol +

6,05m-Kaliumphosphat

Bacitracin

7,0 n-Butanol (4:1) .
Amicetin (Actinomyceten- Wasser Methylenchlorid | de Boer, Caron u. Himan
antibiot.) . IR Amer. chem. Soe. 75, 499 [1953]
Resistomycin (Actinomyeceten- Pufferlsg. 11,3 Ather I G. Schmidé-Kastner,
antibiot.) + Dissert. Gottingen 1952 i
Actinomyecin C 5,69% HCl Ather Brockmann u. Pfennig, Isolierg. aus Kultur-
309 Harnstoff n-Dibutylather + Methyl- Naturwiss. 39, 429 [1952]; Hoppe-Sey- extrakt
butylather (29: 71} * ler's Z. physiol. Chem. 292, 80 [1953].
Actinomyein C 109 Naphthalin-1,6-disul-| n-Dibutylather ‘ Brockmann u. Grone, . .
fons. Na auf Papier | Naturwiss. 40, 222 [1953]. zweiphasige .
Actinomyein X 1,5% Naphthalin-g-suifon-| Methylbutylither i Brockmann u. Grone, Ringchromatographie
saures Na ! Naturwiss. 40, 224 [1953]. . .
Tyrocidin A 0,1 n-HCl Methanol + Chloroform \ Baltersby u. Craig, Isolierg. u. Reinigg.
+ Benzol i J. Amer. chem Soe. 74, 4019 [1952],
(20 bis 23 :20: 0 bis 10) |
Aminosiuren aus Tyrocidin 5% HCl tert. Amylalkohol Batiersby u. Craig, Trenng., Analyse
J. Amer. chem *Soc. 74, 4019 [1952]. K i
DNP-Tyrocidin A 0,1 n-HCl + Methanol + Chloroform + Benzol Ballersby u. Cratg, Molgewichtsentacheid
(7:23:10:20) i J. Amer. (,hem Soc. 74, 4023 [1952].
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(Fortsetzung vomr Tabelle 2)

Substanz bzw. Substanzklasse

Lésungsmittelphaseu, links das stirker polare
Lisungsmittel. %-Angaben betr. wifirige Losungen.
Zahlen hinter Pufferlosungen = pg-Werte

Literatur

Bemerkungen

4. Aminosiuren, Pept|de und Proteine (s. a. die unter Antlblotlca aufgefithrten peptidhaltigen Stoffe)

Aminosiuren

Aminosiuren

Aminosduren aus Gramicidin

Trenng. Arginin und
Argininmethylester

Aocylaminogguren

DNP-Aminosiuren

Benzoylthreonin

Benzolazo-anilinoformyl-
aminosiuren

Pipsyl-Aminosiduren

Pipsylpeptide

Synthet. Carbobenzoxy-di- u
tripeptide
Protamine

Clupein (Protamin)

Clupein, Salmin, Iridin als
Sulfate oder Methylester-
hydrochloride

Insulin u. a. Proteine

Serum-Proteine
Casein-Proteine

Albumin, Globulin, Clupein,
Gelatine, Diketopiperazin

5. Amine, Amide
Didthylamin

Trenng. prim. u. sek. Amine

Trenng. v. prim., sek. u. tert.
Aminen aus Antimalaria-Basen

Trenng. v. Mono- u. Dimethyl-
anilin

Trenng. v. Mono- und
Dimethylanilin

Anilin

Trenng. v. Aminen verschied.
Bagizitit

Auftrenng. v. p,1-2-Naphthol-
benzylamin in die opt. Anti-
poden

Methadone (= Amidon)

Trenng. v. Nikotinamid u.
Benzamid

Adrenalin s. biol. Fakloren \

Nitranilin s. Nitro-Verb.

Cyanamid 3. Verschiedenes

5% HCI

5% HCI
Wasser

179, Essigsiure

15% Na-acetat

- Phosphatpuifer

verd. NH,OH bzw.
Acetatp. od. Phosphatp.
Wasser

0,066 m-Phosphatp.
5,2 bis 8,0
gesatt. NHCl + NaNQ,
609% K,C04
3% KH,PO,
Wasser

0,2 n-HC1
0,2 n-HCl

0,2 n-NaOH
Acetatpuffer
159, Na-Acetat

7% NH,OH in
30% Ammoniumacetat

' 159%, Na-acetat

0,28 m-Phosphp. 7,6
1,3m-Phosphp. 7,6
auf silanbehandeltem
Papier
konz. Ammoniumsulfat

0,05 n-NaOH
pw 6,5 bis 9,0
Wasser

209% Essigséure

Wasser

Wasser
Pufferlésungen
Citratpuffer
Reaktionsmischg.
Wasser

Pufferlosung

| Phenol auf Papier

0,67 m-Acetatp. 3,3

. Wasger

6. Peptidartige Hormone

Insulin (8. a. unter 4)

Vasopressin

Hypophysenextrakt

Aminosiuren des Oxytocins

Oxydationsprodukte des
Oxytoeins
Desulfuriertes Oxytoein

Oxytoein

Adrenocorticotropes Hormon
(ACTH)

Corticotropin

Corticotropin B

willr. Dichloressigsidure

n-Butanol

n- bzw. see-Butanol

" n-Butanol

n-Butanol

5% Lauringdure in
n-Butanol

Essigester

n-Butanol bzw. Essigester
Ather

Ather

Ather bzw. Butylither
Essigester

. Amylither

Tetrachlorkohlenstoff
u. a. m.
Chloroform

i Chloroform bzw, CCl, bzw.

Ather, Dichlorithan od.
Essxgester

n-Butanol

Essigester

5% Laurinsdure in
n-Butanol
iso-Butanol

59, Laurinsiure
in n-Butanol
Glykolmonobutylither
Glykolmonobutylither
+ Glykolmonoathyl-

ather {1:2)
Athylalkohol bzw. Aceton

Phenol + Athylalkohol

Phenol + Butanol (1: 1)
Phenol

Toluol

Kohlenwasserstoffe

n-Butanol

Cyclohexan

HNIC,H,CN)

Benzol bzw, Methyleyelo-
hexan bzw. n-Heptan

org. Losungsmittel

139, bzw. 409, wibr.
Weinsdure

Athylendichlorid

" Bssigester

0,02 bis 0,3 m-Toluolsulfo- °

saure
0,059 Essigsiure bzw.
0, 001 m Pyridin bzw.

0,1 m-Triithylamin bzw.
0,01 bis 0,1 m-NH,0H
0,05 % Essigsiure

0,05 % Essigsiiure
Wasser
0,01 m-NH,0H

0,059% Essigsiure
Wasser

,06 m-Pikrinsiure

. 0,0
' 0,05 m-Sulfosalicylsiure
0,5

,5% Trichloressigsiure
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sec-Butanol

n-Butanol

sec-Butanol

see-Butanol
sec-Butanol
see-Butanol
sec-Butanol

sec-Butanol

Phenol + wechselnde
Mengen Ather

see-Butanol

sec-Butanol

sec-Butanol

i L. C. Craig,
Analytlc " Chem. 22, 1346 [1950].
Hausmann u. Craig,
J. biol. Chemistry 198, 405 [1952];
s. a. C. W Hirs, ibid. 195, 681 [1949].
i A, T. Jam
! Blochemlc J. 50, 114 [1952].
" Rauen, Stamm u. Feliz,
Hoppe Seyler's Z. physm], Chem.
29z, 109 [1953]
i Kenner u. Stedman,
; J. Chem. Soc. [London} 1952, 2069
. D. W. Woolley,
J. biol. Chemistry rgg, 563 [1949].
| D. E. Elliot,
Biochemic. J. 45, 429 [1949].
Zetle u, Oetzel bzw. W. Krukenberg,
Hoppe-Seyler’s Z. physiol. Chem. 284, 1
bzw. 19 [1949].

Velick u. Udenfried,
J. biol. Chemistry rgo, 721 [1951].

M. Levy,
J. biol. Chemistry rgg, 563 [1952]; sowie
Keston, Udenfried u. Cannan, J. Amer.
chem. Soc. 71, 249 [1949].

G. W. Kenner,
Chemistry & Industry 195z, 15.

W. Stamm,
diese Ztschr. 65, 91 [1953].

Feliz, Rauen u. Stamm,

i
I

Hoppe Seyler’s Z. physwl Chem. 286, 199 |

[1951].
Rauen, Stamm u. Feliz,
Hoppe Seyler’s Z. physml Chem.
292, 101 [1953].
R. R. Porler,
Biochemie. J. 53, 320 [1953].

P. Decker,

Intern. biochem. Kongr., Paris 1952
R. Signer,

diese Ztschr. 65, 349 [1953].
Grassmann u. Deffner,

Verteilungsstudien

Analyse auf Grund v,
Radioaktivitit. Mit
p-Jodphenylsulfosiure
gekuppelte Amino-
siuren

Verteilungsstudien

" Eiskiihlung,

Hoppe-Seyler’s Z. physwl Chem. 293, 89 !

[1953].

Morello u. Beckmann,
Jnd, Engng. Chem. 4z, 1078 [1950]; 4z,
2853 [1949].
USP. 2527017.
Titus, Mighton, Craig u. a.,
J. org. Chemistry r3, 39 [1948].
Golumbic u. Goldbach,
J. Amer, chem. Soc. 73, 3966 [1951].
Chem. Engng. News 28, 1766 [1950].

Griswold, Chew u. Klecka,
Ind. Engng Chem. ¢2, "1246 [1950].
Japan. Pat. 172 914,

Bonino u. Carassiti,
Nature [London] 167, 569 [1951].

E. L. Way u a.,
J. pharmacol. exp. Therapeut. roz, 249
[1950].

E. Hecker,
Chem. Ing. Techn. z5, 505 [1953].

Cratg u. Harfenist,
. Amer. chem. Soc. 73, 377 [1951];
3087, 3083 [1952].
Turner, Pierce u. duVigneaud,
7. biol. Chemistry rgz, 25 [1951].

745

i Livermore u. duVigneaud,

J. biol. Chemistry r8o, 365 [1949].

Pierce u. duVigneaud,
J. biol. Chemistry 186, 80 [1950].

. Mueller, Pierce, Davoll u. a.,

J. hiol. Chemistry rgz, 309 [1951].
R, A, Turner,

J. biol. Chemistry ro3, 359 [1951].
Pierce, Gordon u. duVignesud,

J. biol. Chemistry 199, 929 [1952].
J. B. Lesh,

Science [New York] rrz, 43 [1950].

Payne, Raben u. Astwood,
J. biol. Chemistry 183’71 719 [1950].
| Kuehl, Brink u. Folkers,
[ Amer. chem. 8oc. 75, 1955 [1953].

Zentrifugieren
Auftrennung

ohne Denaturierung
Verteilungsstudien

: Verteilungsstudien

Verteilungsstudien

Isolierg. aus Harn

Mikroapparatur

Einheitlichkeit
Molgewichtgentscheid

Reinigung u. Amino-

. sdurebestimmung

Isolierung des
Oxytocins

weitere Anreicherung

Anreicherung

Abtrenng. u. Reinigg.
Reinigung
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(Fortsetzung von Tabelle 2)

I Lésungsmittelphasen,

|

links das stdrker polare
Bubstanz bzw. Substanzklasse Losungsmittel. %-Angaben betr. wilbrige Losungen. Literatur Bemerkungen
| Zahlen hinter Pufferlésungen = pg-Werte
7. Steroide, Steroidhormone
Ostrogene aus Harn ! Na,C0,-Losg. Benzol Bachman u. Peitil, Verteilungsstudien

(strogene

Ostrogene

Phenole und Qstrogene
aus Harn

Ostrogene
Steroide

Steroide

3p8-Acetoxy-13-epi-androsta-
non-17, 38-Acetoxy-13-iso-
androstanon-17

Steroid unbek. Konstitution

50 a-Ketosteroide

Corticosteroide
Hydroxy-17-corticosteron
Steroide

Steroide

Trenng. schwach polarer
Steroide

Zahlreiche 17-Ketosteroide

Progesteron aus Placenta
Adrenocorticotrope Hormone
(C150; und Gy, 0, bis Cpy Oy~

Steroide und 1hre Acetate)
Extrakt aus Nebenniere -

Extrakt aus Nebennierenrinde

Sterin-Glukoside

Sterin-Glnkoside

Sarmentogenin
(8teroidaglykon)

Cholesterin

Cholesterin

Trenng. v. Cholesterin, Ergo-

sterin u. Sitosterin
Gallensguren

I

1 0,3 m-Na,CO, bzw.
0 1 bis 1 n-NaOH
1, 5 - H,50,

verd. NaOH

50 9% Methanol
509% Athylalkohol

50% Kthylalkohol

60 % Methanol
Propylenglykol a. Papier
Athylenglykol a. Papier

Glycerin a. Papier
Caprylalkohol a. Papier

Formamid a. Papier
70 % Methanol

Propylenglykol auf Papier
809, Methanol

75 % Methanol

Propylenglykol auf Papier

Athylenglykolmonophenyl-
gther auf Papier
Formamid bzw. Propylen-
glykol auf Papier
Formamid bzw. Propylen-
glykol auf Papier
¢leiche Systeme

Chloroform auf siliconi-
siertem Papier
Athylenglykolmorno-
phenylither auf Papier
Glykolmonophenylither
od. Propylenglykol
a. Papier
70 % Methanol

Formamid bzw. Propylen-
glykol auf Papier

Propylenglykol

auf Cellulose
‘Wasser
Formamid a. Papier
Formamid
‘Wagser
Methanol
809 Athylalkohol
Methanol bzw. Acetonitril
0,5 m-Na-Taurocholat

97,5% Essigsdure
609% Essigsaure

109, Essigsiure
54 % Ameisensiure
auf Papier

Ather, Isopropylither,
Butyliather, Butanol

Ather

Toluol

Tetrachlorkohlenstoff

Essigester + Cyclohexan
1:1

Essig;ester + Chloroform
(2:3

Essigester + Chloroform
(1:9) u. andere Systeme

Benzol

Athylendichlorid

Aceton u. a.

10% K,CO,

i 10% KHCO4

Dichlorbenzol bzw, Me-
thylenchlorid bzw.
Cyclohexan

CCl,+ Chloroform (3 : 2)

Benzol+ Cyclohexan
1:
Benzm Kp 140°

CCl, + Chloroform (1:1)

Ligroin bzw. (Methyl)--
cyclohexan bzw. Benzol
bzw. Toluol

Ligroin bzw. Heptan

Benzol bzw. Toluol
Benzol bzw. Toluol
Benzol baw. Toluol
waBr. Athylalkohol
Heptan bzw. Hexan bzw.
Ligroin, Cyclohexan

oder Dekalin
n-Heptan

Petroliather
Cyclohexan bzw. Benzol
bzw. Toluol bzw.

' Chloroform
I Toluol

i
i
i
sec-Butanol
Benzol + Chloroform
Chloroform
n-Butanol
n-Heptan

n-Heptan

CS, bzw. Pentan, Hexan
oder Heptan

39 Eisessig i. sec-Butanol

n-Heptan

(15 bis 17 : 5 bis 3)
n-Butanol+ n-Heptan(3:7)
‘f n-Butanol

8. Vitamine, Enzyme, biologische Faktoren

Biotin

Vergleich Vit. By, mit
Kiikenwachstumsfaktor
Vergleich Pantothensiure
mit Coenzym-A-Aktivitit
Vergleich Citrovorumfaktor
mit Folinsiure-Aktivitit
Brenztraubensiure-Oxyda-
tionsfaktor
Orobranche-Keimfaktor

Abbauprodukte d. Folsdure
(Pteridinaldehyd, Xantho-
pterin, Pteridincarbonséure)

Erythmpterm aus Mycobact,
lacticola

Ribonuclease

Tocopherole

592

Wasser

0,5% HCL in 39% Essig-
sinre

0,059% KCl

Pufferlésung 2,0

0,2 m-Phosphatp. 6,5
HClpgr2

(2:4:4:5)
1% NaCl in 0,02 n-HC1
0,05 bis 0,1n-HCl
30% (NH,),80,
Methanol

n-Butanol

309% Phenol in n-Butanol
! Phenol
‘ n-Butanol

1 Ather

| Kther

Wasser + Aceton + tert. Bntanol + Petrolither

' n-Butanol

‘ n-Butanol
Glykolmonoithylither

iso-Octan

i Ahrens u. Craiyg

Isopropylather + n-Heptan ‘

J. biol. Chemistry 138, 689 [1941].
A. Mather,

J. biol. Chemistry 144, 617 [1942].
Engel u. Slaunwhite,

J. biol. Chemistry 185, 255 [1950].

8. a. ebenda rgr, 621 [1951].

Trenng. Ostriol, Ostron
u. a-Ostradiol
Isolierg. aus biolog.
Material; Verteilungs-
studien

R. J. Boscolt,
Biochemic. J. ¢8, XLVII [1951].

L. A. Azelrod, quantitative Trennung
J. biol. Chemistry zor, 59 [1953]. :

H. Teufel, ref. E. Hecker,
Z. Naturforschg. 8b, 78 [1953].

' Trenng. d. Reaktions-
prod. einer Reaktion n.
Meerwein- Ponndor]

D. Kochakian,

J. biol. Chemistry 199, 607 [1952].

E. Hecker, Mikroapparatur
Chem. Ing. Techn. 25, 505 [1953].

E. Hecker, .

Chem. Ing. Techn. z5, 505 [1953]. !

K. Savard, " Rp-Werte*

J. biol. Chemistry zoz, 475 [1953].

Zaffaront u. Burfon,
Science (New York) Irr, 6 [1950].
Reich, Nelson, u. Zaflaroni, ;
J. Diol. Chemlstry 187, 411 [1950]. i
Burton, Zaffaront u. Keutmann, ‘
J. biol. Chemistry 188, 763 [1951].
Kritchevski u. Tiselius,
Science [New York] rr¢, 299 [1951].
Neher u. Weltsiein,
Helv. Chim. Acta 35, 276 [1952].

Rubin, Dorfman u. Pincus,
7. blol. Chemistry zo3, 629 (1953].

Peariman u. Cerceo, H
J. biol. Chemlstry 198, 80 [1952]. i
A. Zaffaront,
Recent Progress in Hormon
Research, Vol VIII, 1953.
Baker, Dabson u. Stron
Nature [London] 168 114 [1951].
siehe auch Hofmann u. Staudinger,
Naturwiss. 38, 213 {19511, |
Voigt u. Schroder,
Naturwiss. 4o, 485 [1953].
Schindler u. Reichstein,
Helv. chim. Acta 34, 108 [1951].
K. Allemann, Dissert. Bern 1953
gem. frdl. Mitt. Prof. Signer
Callow, Meikle u. Tazlor,
Chemistry & Industry r9sr, 336.
R. Romelsch,
Helv. chim. Acta 33, 185 [1950].
Abell, Levy, Brodie u. Kendall,
J. biol. Chemistry rgs, 357 [1952].
Cornish, Archibald, Murphy u. Evans,
Ind. Engng. Chem. 26, 397 [1934].

Mikroanalyse

Fraktionierung

Trenng. v. Sarvero-
sid u. Panstrosid

 App.: halbtechn.
Extraktionskol.
Einheitlichkeit

halbtechn. Apparatur

Isolierg. aus biolog.

J. biol. Chem’istry 195, 763 [1952]. Material u. Auftrenng.

Bowden u. Petersen, :
J. biol. Chemistry 178, 533 [1948], i
Cobs, Carlson, Miller u. a., |
J. biol. Chemmtry 182, 797 [1950].
1. B. Neilands, |
J. biol. Chemlstry 183, 341 [1950]. ;
H. B. Broguist, I
J. biol. Chemistry 185, 399 [1950].
Gunsalus, Struglie u. O’ KeefJe,
J. biol. Chemistry rgq, 863 [1952].
Brown, Greenwood u. a.,
Biochemie. J. 52, 571 [1952].
Rauen u. Waldma'rm,
Experientia 6, 387 [1950] sowie Hoppe-
Seyler’s Z. physwl Chem. 286, 180 [1951].
Tschesche u. Vester,
Chem. Ber. 86, 456 (1953].
R. R. Porter,
Biochemic. J. 53, 324 [1953].
Rosenkrantz, Milhorat u, a.,
J. biol. Chemistry rga, 9 [1951].

Reinigung

Identifik. in Faeces
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(Fortsetzung von Tabelle 2)

Loésungsmittelphasen, links das stirker polare

|

Suhbstanz bzw. Substanzklasse Liésungsmittel. %-Angaben betr. wilrige Losungen. Literatur Bemerkungen
Zahlen hinter Pufferlosungen = pg-Werte
Carotin aus Chlorophyll- 1 Ionz. wiflr. Losungen | Propan i USP 2511824.
konzentraten i . .
Vitamine A, D, E Methanol bzw. Acetonitril | CS, bzw. Pentan baw. i Cornish, Archibald, Murphy u. Evans,

Cozymase

Trenng. v. Adrenalin u.
Noradrenalin
Adrenalinextrakt

| Formamid auf Cellulose

Hexan, Heptan oder
Trimethylpentan

bzw. Athylendiamin

0,05% KCl Phenol + Ather (9: 1)
. 0,02 n-HC1 | Phenol
Propylenglykol auf Cellu- | "loluol
lose
Formamid auf Cellulose Cyclohexan

Methanol + Benzol (1: 1)

9. Zucker, Giykoside

Trenng. v. Glukose u. Fruktose

Zucker, Zuckeralkohole,
Glycerin u. Glykole

Di-, Tri- und Tetramethyl-
glukose

Zucker und methylierte Zucker

Glykoside aus Uzara-Wurzel

Gitorin, Glykosid aus
Digitalis lanata

Glykoside, Aglykone

Desoxyribosenucleoside

Tannin

Phosphorsiureester

Heparin (Polyschwefelsiure-
ester e. Polysaocharides)

Sarmentogenin s. Steroide
Rhodomyein s. Antibiotica

Wasser versch. Carbonylverbb.
z. B. Cyclohexanon
Wasser n-Butyraldehyd

Wasser auf Silicagel i Chloroform

|
Butanol a. Cellulose ‘ 1% wilir. NH,OH

Wasser + Athylalkohol + Chloroform
(114
Wasser -+ Athylalkohol + Chloroform
)

(1:0,834:1
Formamld Benzol
Propylenglykol i Toluol
10% Harnstoif auf Papier | Butanol
wiilr. Lijsung

[ Essigester
|

HCl- bzw. Citronensdurep. | Alkohole von Butanol bis
px verschieden Octanol

Puffer 6,5 2,5% Laurylamin in

. iso-Amylalkohol

Adenyl-thiomethyl-pentose und

Desozyriboside von Purinen s.

Purin- Abkimmlinge

10. Purinabkémmlinge

Nucleinsdurepurine |
Purine, Pyrimidine f
Trenng. v. Adenin u. Guanin
8-Azguanin
Chlorguanin
Desoxyriboside von Purinen

Adenyl-thiomethyl-pentose

Uridin-5-phosphat

Nucleotide

Riboflavin-Nuecleotide

Diphosphopyridin-Nucleotide

32P-Diphosphopyridin-
nucleotid
Barbitursiure-Derivate

11. Alkaloide

Trenng. v. Hyoscin u.
Hyoseyamin
Cinchona-Alkaloide

Cinchonaalkaloidmetabolite

Veratrumalkaloide

Trenng. v. Wiliorin u.
Wilfordin

Wilforzin

Trenng. v. Corynanthein und
Dihydrocorynanthein

Trenng. v. iiber 18 Neben-
alkaloiden aus Lobelia
inflata

Alkaloid-Helianthate

Tabak-Alkaloid
Nikotin

Nikotinamid s. Amide; s. auch Glykoside

12. Pyridine, Chinoli
Chinoline, Pyridine J

|

14 versch. Chinoline aus Teer

m-Phosphatp. 6,5 n-Butanol
m-Phosphatp. 6,5 n-Butanol
0,1 m-Phosphatp. n-Butanol + iso-Propyl-
6,9 bis 9,5 alkohol (3 : 2)
m-Phosphatp. 4,5 n-Butanol
m-Phosphatp. 6,6 tert. Butanol
Phosphat- bzw. Athylendichlorid
Boratp. 8,7
Wasser Butanol
Wasser Butanol
i
0,1 m-Sulfatp. 1,5 ¢ Phenol
0,1 m-Phosphatp. 7,1 : n-Butanol
+ 1% NaCl
Trichloressigsiure Benzylalkohol
-+ Phosphatp.
Wasser Phenol + Chloroform
(7:3)
Wasser | Phenol -+ CHCl,
Wasser | Essigester -+ Ather

Chloroform auf Glaspulver | wilr. Pufferlssung 9,0
| m-Phesphatp. iso-Amylalkohol

0,6 m-Boratp. : Heptan

Pufferlgsung 6,6 Butanol + Cyclohexan
(3:7)

2 m-Acetatp. 5,5 Benzol

1% HCl Ather

29% HCl 36,7 % Benzol in Hexan

4% HCY Benzol

2% HCl . Hexan-+ Benzol (4:86)

Citratpuff. 4,1 Ather

0,1n-HC] mit Chloroform

NaCl-Zusitzen

Wasser Benzol bzw. CHCl,
Aluminiumsulfatlésung } Athylendichlorid
‘Wasser Benzin Kp 200°

ne

Citrat-Phosphatp. ; Cyclohexan bzw. Chloro-
3,4 bis 4,0 ., form

Wasser ‘ Ather bzw. Benzol

verd. HC1 1 Benzol
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Ind. Engng. Chem. 26, 397 [1934].

* Hogeboom u. Barry

J. biol. Chermstry 176, 935 [1948].
Bergstrom, v. Euler u. Hamberg

Acta physiol. scand. zo, 101 [1950].
Zaffaroni u. Burton,

J. biol. Chemistry rg3, 749, 769 [1951]; |

sowie R. B. Burton,
J. biol. Chemistry r88, 567 [1951].

Tink u. Neish,

Chem. Abstr. 46, 428 [1952].
Tink u. Neish,

Chem. Abstr. 46, 428 [1952].
D. J. Bell,

J. Chem. Soc. [London] 1944, 473.

: Hough, Jones u. Wadman,

Nature [London] 162, 448 [1948].
Tschesche u. Brathge,

Chem. Ber. &5, 1049 [1952].
Tschesche, Grimmer u. Newwald,

Chem. Ber. 85, 1104 [1952].

" E. Heftmann,

J. biol. Chemistry rg4, 704 [1952].
L.-A. Manson,

J. biol. Chemistry z93, 545 [1951].
USP 2537 510, 2 548 588,

Plaut, Kubi u. Lardi,

J. biol. Chemlstry 184, 234 [1950].
O’Keeffe, Russo-Alesi u. a.,

J. Amer. chem. Soec. 71 1517 [1949].

Flavin u. Graff,

J. biol. Chemistry rgr, 57 [1951]
Tinker u. Brown,

J. biol. Chemistry 173, 585 [1948].
Furst, Roll u. Brown,

J. biol. Chemistry 183, 258 [1950].
H. G. Mandel,

J. biol. Chemistry ro3, 63 [1951].
N. N. Crounse,

J. org. Chemistry 16, 492 [1951).
F. Weygand,

Z. Naturforschg. 6b, 130 {1951].
Weygand, Junk u. Leber,

Hoppe-Seyler’s Z. physiol. Chem. 291, 191

[1952].
J. T. Park,

J. biol. Chemistry ro4, 882 [1952].
Bacher u. Allen,

J. biol. Chemistry 188, 59
0. A. Bessey u. a.,

J. biol. Chemistry z&o,
Hogeboom u. Barry,

J. biol. Chemistry 176,
Velick, Hayes u. Harting,

I. biol. Chemistry 203, 530 [1953].
E. Maynert,

J. biol. Chemistry r9s, 393 [1952].

[1951].
757 [1949].
935 [1948].

Partridge u. Chillon,

Nature [London] 167, 79 [1951].
Brodie, Baer u. Craig,

J. biol. Chemistry r88, 567 [1951].

Fried, White u. Winierstein,
. Amer, chem. Soc. 71, "3260 [1949]; 72,
4621 [1950].
M. Beroza,
Apal. Chem. 2z, 1507 [1950];
chem. Soe. 73, 3656 [1951].
M. Beroza,
7. Amer. chem. Soe. 75, 2136 [1953].
Goutarel, Janol, Mirza u. Prelog,
Helv. chim. Acta. 36, 337 [1953].
Schéopf u. Kauffmann,
private Mitteilung.

J. Amer.

Geltler, Sunshine n. Irving
Analytlc Chem. 23, 779 [1951].
Feinstein, Hannan u. McCabe,
Ind. Engng Chem. 43, 1402 [1951].
Griffin, thhps u. Claffey,
Ind. Engng. Chem. 44, 574 [1952]; 42, 166
[1950].

Golumbic u. Orchin,
J. Amer. chem. Soc. 72, 4145 [1950].

E. Jantzen,
Dechema-Monographie 48, Berlin 1932
S. 8eff.

' Apparatur

| Abtrennung aus

Pflanzenextrakt
Verteilungsstudien,
Lsungsvermittler

Isolierung

Isolierung aus Harn

Apparatur

Trennung u. Analyse

Radioanalyse

Isolierung aus Harn
u. Trennung

Isolierung

eingesetzt 12 g in
50 ¢m3-Apparatur
nach Grubhofer!

Trennung v. Hy0

Verteilungsstudien

Grundlegende Arbeit
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{Fortsetzung von Tabelle 2)

Losungsmittelphasen,

links das stirker polare

5,5 bis 6,5

hexan bzw. Isopropyl-

Analytic. Chem. zo, 134 [1948]

Substanz bzw. Substanzklasse Liosungsmittel. 9%-Angaben betr. wirige Losungen. Literatur Bemerkungen
’ Zahlen hinter Pufferlosungen = pg-Werte
Chinolinbasen aus Erdsl 1,5n-HC1 Petroldther Aze u. Bailey, i Apparatur
J. Amer. chem. Soc. 61, 2609, 2612,
2613 [1939].
Antimalariabasen Citratp. Isopropylither Craig, Golumbic, Mighlon u. a.,
J. biol. Chemlstry 161, 321 [1945] :
Plasmochin 2 m-Phosphatp. 5,3 Cyclohexan Elderfield, Craig u. a., | Binheitlichkeit
Citratp. 4,3 Ather J. Amer. chem. Soc. 68, 1516 [1946]. |
Plasmochin, Atebrin 2 m-Phosphatp. Chloroform bzw. Cyelo- Craig, Mightor, Titus u. a., ‘ Einheitlichkeit

Pamaquin

Abbauprodukte d. 4-Amino-
chinolin-Antimalariamittel
Chinolin

Diphosphopyridin-nucleotide s.
Purin-Abkommlinge

13. Porphyrine
Porphyrine

Ferriprotoporphyrin
Porphyrine

14. Carbonsiuren

Nied. Carbonsiuren

Trenng. v. Mineralsiuren u.
organ. Siuren

Extrakt. org. Siuren aus
‘Wasser

Extrakt. aliphat. Sduren aus
‘Wasser

Extrakt. v. Fettsiuren aus
Wasgser

Trenng. gesitt. u. ungesatt.
Ssiuren

Extrakt. org. Siuren aus KW

Extrakt. v. Milchsiure aus
Géarungsflussigkeit

Salicylsiure

p-Aminobenzoesiure

Benzoesiiure

Trenng. v. Benzoesdure u.
Naphthoesiure

Essigsiiure

Essigsiure, Propionsiure

weilere Angaben fiir Essigsiure

s. Verschiedenes

B-Nitropropionsiure

iso-Buttersdure u. Propion-
sdure aus Niere

Fliichtige Sduren

Siuren d. Citronensiurecyelus

Fettsiuren aus Penicillin-
hydrolyse

10 versch. Mono-, Di- u. Poly-
carbonsauren

Dicarbonsiuren

Ameisensdure u. versch. nied.
Carbonsauren

Nied. Sduren aus biolog.
Material

Extr. v. nied. Siuren

Diearbonsrn., Essigs., Milchs.

Dicarbonsiuren, Milchsiure

Verteilg. Koeff. zahlr. Siuren

Trenng. v. n-Capron und
n-Heptylsdure

Fettsiuren
Fettsiuren
Fettsauren
Fettsiuren C;—

Cﬂicl\
CM: Cle CIB

594

Citratp. 5,1 bis 5,3
2 m-Phosphatp.

3% NH,OH
0,75 n-Essigsiure

0,1 n-HCl

0,1 m-Boratp. 9,6
1% HCl

‘Wasser
Wasser
‘Wasser
Wagser
Wassger

Tributylphosphat
stark polare Lisungsmittel

wiifr. Athanolamin
wilr. Losung

0,2 m-Citratp.
Acetatp. 3,4
92 % Methanol
809, Methanol
‘Wasser

‘Wasser

2 m-NaH,PO,

2,2 m-Phosphatp.
5,2 bis 5,8

Phosphatp auf Injusonen-
erde (Celite)

verd. H,80, auf Silicagel

konz. H,80,
Infusonenerde {Celite)

: Wasser

‘Wasser
‘Wasser
0,50-H,80

auf
Infusonenerde (Celite 545)
Reakt. Gemische

. verd. H,80,

Wasser

Wasser

Wasser auf Silicagel
2,2 m-Phosphatp. 5,2

Formamid -+ Methanol
+ Eisessig (1:1:1)

m-Phosphatp. 7,7

0,5 m-Phosphatp. 7,7

Methanol + Formamid
(1:1)

ither
Isopropylither

Chloroform -
n-Butanol
Ather

Ather bzw. Aceton + Ather
baw. Tetrahydrofuran
+ Ather

n-Butanol

Ather

versch. org. Lsungsmittel

5% Methyldioetylamin in
Chloroform
Tri-n-butylphosphat

Isophoron, cycl. KW,
Kresol

Methylithylketon + Iso-
propylither

Benzol

Kohlenwasserstoffe

Kohlenwagserstoffe
tert. Amine in Chloroform

n-Amylalkohol
n-Amylalkohol bzw. Essig-

ester
Tetrachlorkohlenstoff

. n-Hexan -+ Benzol (1:1)

Essigester + Cyclohexan
+ Athanol {1:1:1)
Butanol

Ather
Tsopropyldther
Chloroform + Butanol
Chloroform +
4% tert. Amylalkohol
Benzol
10 versch. Lisungsmittel,
s. Text
Amylalkohol

Ketone u. Carbinole

. Butanol 4+ CHCl,

bzw. Ather
Derivate d.

.. Tetrahydrofurans
Ather

Methylal

Ather bzw. Isopropylither

CHCl; + 59% Butanol
Isopropylather
n-Heptan

Isopropylither
n-Heptan

i iso-Octan

Elderfield u. Ressler,

J. Amer. chem. Soc. 72, 4059 [1950].
Titus, Cratg, Mighton u. a.,

J. org. Chemistry r3, 39 [1948].
Novak u. Brodie,

J. biol. Chemistry 787, 787 [1950].

Granick u. Bogorad,
J. biol. Chemistry 202, 781 [1953].

M. Rosenfeld,

J. biol. Chemlstry 183, 664 [1950].
Treibs u. Schmidt,

Liebigs Ann. Chem. 577, 105 [1952].

R. C. Archibald,
J. Amer, chem. Soc. 5¢, 3180 [1932].
Smith u. Page

J. Soc. chem. Ind. [London] 67, 48 [1949].

Pagel u. Schwab,
Analytic. Chem. 22, 1207 [1950].
UBP 2 588 286, 2 537 658.

USP 2563 739.

USP 2572128,
Brit. Pat. 658 967.

USP 2 568 095.
Ratchjord, Harris, Fisher u. Willils,
Ind. Engng. Chem. 43, 778 [1951].
E. L. Alpen u. a.,
J.pharmac.exp. Therapeut Tor, 150 [1951].
C. W. Tabor u. a.,

; J. pharmac. exp Therapeut. Ioz, 98 [1952].
Lathe u. Ruthven,

Biochemie. J. 49, 540 [1951].
Kies u. Davis,

J. biol. Chemlstry 189, 637 [1951].
Kies u. Davis,

J. biol. Chemlstry 189, 637, [1951].

' 8. Raymond,

Analytic. Chem. 2z, 129 [1949].

M. T

J. b101 Chermstry 188, 690 [1951].
W. A. Alchley,

J. biol. Chemistry I76, 123 [1948],
E. Biuding,

J. biol. Chemistry rg3, 411 [1951].
C. E. H, Frohmann,

J. biol. Chemlstry 193,
Higuchi u. Pelerson,

Analytic. Chem. zr 659 {1949].
Marvel u. Richar

Analytic. Chem. zr 1480 [1949].
Asselin u. Comings,

Ind. Engng. Chem 42, 1198 [1950].
Pearson u. Levine,

277 [1951).

J. org. Chemistry 17, 1358, 1351 (19521

Phares, Mosbach, Denison u. a.,
Analytic. Chem. 24, 660 [1952].
USP 2437519.

J. Pinnow.
Z. a,nalyt Chemn. 54, 321 {19151,

L. Espi
Bull soc. chim. France [5] 1, 1502 [1934]
ref.: Z. analyt. Chem. ro3, 185 [1935].

! Dermer, Markham u. Trimble,

J. Amer. chem. Soc. 63, 3524 [1941]
sowie X. Werkmann, Ind. Engng. Chem.
Analyt. Ed. 2, 302 [1930].
Schutze, Quebedeauz u. Lochie,
nd. Engng. Chem. Analyt. Ed. 1o, 675
[1938].
Marvel u. Rands,
J. Amer. chem. Soc. 72, 264 [1951].
Saio, Barry u. Craig,
J. biol. Chemistry 170 123, 501 [1948].
L. C. Craig,
Analyt.lc "Chem. 22, 1346 [1950].
{ G. T. Barry,
J. biol. Chemiﬂtry 188, 299 [1952].

Isolierung aus Harn

Trenng. v. Hamatop.,
Deuterop. u. Mesopor-
phyrin

Trenng. v. Phyllo-
porph. u. Vinyl-
phylloporph.

Verteilungskoeff.
Quant. Methode

Isolierung aus Harn

Laborapparatur
{Spiralenanordnung)
Kaskadenapparatur

Theoret. Botrachtgg.

Theoret. Betrachtgg.
s. Text

Verteilungsstudien

200stufiger Glasapp.,
grundlegende Arbeit
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(Fortsetzung von Tabelle 2)

Losungsmittelphasen,

links das stirker polare

Barbttursaure Nucl

en s, Pur

e Y 4

Substanz bzw. Substanzklasse Lgsungsmittel. %-Angaben betr. wiibrige Losungen, Literatur Bemerkungen
’ Zahlen hinter Pufferlosungen - p -Werte
Hoh. Fettsiuren 97,5% BEssigsiure | n-Heptan | Ahrens u. Craig,
Eisessig, Formamid, Me- | J. biol. Chermstry 195, 299 [1952].
thanol, Acetonitril, Glycol L _Octan .
[ monomethylathermversch[ 50~ [
Mischungsverh#ltnissen I i
Hih. Fettsiuren (C;y—Cyg) | Dekalin auf Papier wifir. Methanol | C. Finean, Biochemic. J. 45, XXXIX [1953].
Ungesatt. Cyg-Fettsturen ! 909 Methanol auf Petrolither | Bumpus, Taylor u. Strong,
© Tnfusorienerde ; ' J. Amer. chem. Soc. 72, 264 [1951].
Trenng. Olsdure u. Stearinsre. 95 % Methanol Tetrachlorkohlenstoff P. Decker,
\ bzw. Petroldther private Mitteilg.
Stearinsiure, Palmitinsgure, \ 94 % Methanol iso-Octan E. Hecker, unversff. Versuche.
Myristin-, Ol-, Elaidinsiure
Diphensiure | 209% Methanol Chloroform E. Hecker, 1 Mikroapparatur
Chem. Ing. Techn. 25, 505 [1953]. ‘
Folinsdure, Panfoth ¢ 5. Vit Enzy Teersauren, Ohlarogensauren s. Phenole :
Gallensauren s. Steroide; insd Iz

Dplasi

Poly v)s.““

Keiosauren s. Ketone

15. Aldehyde, Ketone

Extraktion Ketone aus KW

Ketone

Trenng. Butanol und
Methylbutylketon

Trenng. v. ungesittigten und
gesdttigten Aldehyden

Abtrnng. v. Alkoholen, Keto-
nen u. Aldehyden aus KW

Trenng. Aldehyde u. Ketone

Trenng. v. Benzophenon u.
Phenanthren

Placentaketone

Hydrazone v. Ketosduren
2,4-Dinitroephenylhydrazon v.
Acetoacetat

Ketosteroide s. Steroide
Pteridinaldehyd 8. biol, Fakioren

16. Fette, Lipoide
Phospholipine
Phospholipide aus Sojabohnen

Phosphatide aus Leinsamen

Phospholipide

Fettsidureester

Oxydationsprodukte des
Methyl-linoleats

Lipoidoxydationsprodukte
(Ester, Aldehyde)

Technische Monoglyceride

Sojabohnensl

Pflanzentl aus Hafer

17. Phenole
Phenole

Trenng. v. 14 versch, Phenolen
Phenole aus Asphalt

(Teersiuren)
Phenol aus Abwissern

Extrakt. v. Phenolen aus
Schwelwasser

Extrakt. v. Teersiuren

Phenole aus Teer

Phenol, Kresol, Butylphenol,
f-Naphthol

Phenole aus Teersl

Trenng. v. m- u. p-Kresol

Trenng. v. Phenol und
Naphthalin

Chlorierte o-Kresole

Trenng. d. Bausteine d. DHP-
Lignins (Coniferylalk.)

Trenng. d. Lignine

Dichlorphenoxyessigsiure

Chlorogensdure

is0-Chlorogensiure

Nitrophenole s. Nitro-Verbind

Wasser

I Alkohole
© Methanol + n-H,80,

wifir. Hy80, od. HgPO,
Wasser od. wilr. Alkohol
Wasser

wiillr. Phosphorsidure

wilr.Bisulfit-Seifen-Losg.

NaHS80,-Losung
679% Methanol

70 % Methanol
0,5 m-NH,0H
m-Phosphatp. 5,5

85 % Athylalkohol
95% Methanol

90 9% Athylalkohol

Aceton + Athylalkohol +
Wasser {20:10:3)

Latex auf Papier

809% Athylalkohol

80 % Athylalkohol

wiir. Methanol

Furfurol bzw. Nitro-
paraffine
Fermentierungslauge

Phthalatp. 5,0

0,5 m-Phosphatp.
6,7 bis 11,0

0,5 m-Phosphatp 12,524 %,

KOH in 809% Methanol
Wasser

70% Methanol
Wasser (heill)

Wasser (kalt)
wifr. Methanol

379% Tridthylenglykol
bzw. Glycerin

n-NaOH

(9:1) auf Silicagel

Kohlenwasserstoffe
Kohlenwasserstoffe
Lisungsmittelgemisch
Kohlenwasgerstoffe
Kohlenwasserstoffe

Kohlenwasserstoffe
Ligroin Kp 125°

Potrolather
n-Buta.;wl + Athylalkohol

| Benzol

Petrolither
Hexan

Hexan

Petrolather Kp 40 bis 60

Methanol

Pentan + Hexan

Hexan
Hexan
Hexan

Dichlordthan

cal,

Cyclohexan bzw. Benzol

Benzol

Benzol

Gemisch aliphat. Ester
z. B. Butylacetat
(,,Phenosolvan‘¢)

Phenosolvan
Mineralsl

hohere KW
Phenosolvan
Methylnaphthalin bzw.
Hexadecan bzw, 2,2,4-
Trimethylpentan
Kohlenwasserstoffe
Kp 170 bis 2000

Benzol
Teerol

Petrolither

Wasser + Methanol + Butanol 4+ Petrolither

(4:2,5:4:3)
0,1 bis 0,5 n-NaOH

in 50% Athylalkohol |
Phosphatp. 7,0

2 m-Phosphatp. 3,8 bis 6,3 ‘
2 m-Phosphatp. 4,7 bis 5,2 ;
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Chloroform
Tributylphosphat
Essigester

Butylacetat

FP 940 550
USP 2487124,

USP 2568522.

USP 2574935.
USP 2568517.

USP 2 555 553.
Craig, Golumbic, Mighton u. a.,

J. biol. Chemistry r6r, 321 [1945].
W. H. Peariman,

J. biol. Chemistry rg8, 81 [1952].
M. F. S. El Hawary,

Biochemic. J. 53, 342 [1953].
E. P. Kennedy,

J. biol. Chermstry ror, 420 [1951].

J. A. Lovern, Biochemic. J. 51, 464 [1952]
Scholfield, Dutton u. a.,
J. Amer. Oil Chemists’ Soe. 25, 368 [1948]
sowie Scholfield u. MeGuire,
ebenda 27, 352 [1950].
McGuire u, Earle,
J. Amer. Oil Chemists’ Soc. 28, 328 [1951].
J. Olley,
Biochem, u. Biophysica Acta ro, 493
[1953].
X. Boldingh,
Experientia 4, 270 [1948].
Cannon, Zilch, Burket u. Dutton,
J. Amer. Oil Chemists’ Soc. 29, 447 [1952];
ref.: Fette u. Seifen 55, 130 [1953].
Zilch u. Dutton,
Analytic. Chem. 23, 775 [1951].
Gros u. Feuge,
J. Amer. Oil Chemists’ Soc. 28, 1 [1951].
Duttorn, Lancaster u. Brekke,
J. Amer. Oil Chemists’ Soe. 27, 25 [1950].
Chem. Abstr. 46, 5782 [1952]; (russ. Lit.).

Warshowski u. Schantz,

Analytic. Chem. 2o, "951 [1948].
Golumbic u. Orchin

J. Amer, chem. Soc. 71, 2624, 2627 [1949];

72, 1939 [1950].
C. Golumbic,

J. Amer. chem. Soc. 73, 1567 [1951].
A. Dierichs,

Chemiker-Ztg. 66, 288 [1942];

DRP. 760862; DRP. 760626 ;
siehe auch P. W. Sherwood,

Ind. Chim. Belge 17, 449 [1953];

sowie USP 2445825,
H. Munderloh,

Erdsl und Kohle 4, 177 [1951].
Neuwerth, Hofmann u. Kelly,

Ind. Engng Chem. 43, 1689 [1951].
A. Dierichs,

Chemische Technik 2, 79 [1950].
Prutton, Walsh u. Desm

Ind. Engnrr Chem. 42, 1210 [1950].

A. P. C. Cumming,

J. appl. Chem. 3, 98 [1953];

ref.: Brennstoffchemie 3¢, 284 [1953].
C. A. Walker,

Ind. Envng Chem. 42, 1226 [1950].
Franz. Pat. 965438.

Freeman, Gardner u. Pound,

J. appl. Chem. 3, 160 [1953].
Freudenberg u. Schliiter,

private Mitteilung.
C. Schuerch,

J. Amer. chem. Soc. 72, 3838 [1950].
Warshowski u. Schantz,

Analytic. Chem. 22,
Rudkin u. Nelson,

J. Amer. chem. Soc. 69, 1470 [1947].
Barnes, Feldman u. Whate,

J. Amer. chem. Soc, 72, 4187 [1950].

480 [1950].

Grundlegende Arbeit

Trennung
Lecithin, Cephalin,
Inositolphosphatid

ErdnuB8-Phospholip.
Sojalecithin

Reinigung

Verteilungsstudien

Verteilungsstudien

Verteilungsstudien
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(Fortsetzung von Tabelle 2)

! i
‘[ Losungsmittelphasen, links das stirker polare |
|
.

Substanz bzw. Substanzklasse Liosungsmittel. %-Angaben betr. wilrige Losungen. | Literatur Bemerkungen
Zahlen hinter Pufferlosungen = pg-Werte L
18. Chinone, Naphthodianthrone, Anthrachinon-Derivate
RBiflorin (Chinon aus © 90% Methanol Petroldther + Prelog u. Keller, i Reindarstellung
Capraria biflora) .. Chloroform (4:1) : private Mitteilung. |
Chinol ‘ Wasser Ather ‘ R. A. Robinson, | Verteilungskoeff,
| } J. chem. Soc. [London] 1952, 253. i
Extrakt. Hydrochinon a. Teer | Wasser Dimethoxybenzol USP 2564911, ;
Anthrachinon-carbonséure- : 90 bis 100 % Methanol Heptan + Benzol + Cyclo- @ E. Hecker, ‘ Trennfaktor,
ester : .. hexan (10:1-2:0-10) Z. Naturforschg. 8b, 83 [1953]. I Volumenfaktor
Polyoxyanthrachinone ’ 2 m-K,HPO, Ather G. Pampus, unverdff. Versache. X
Hypericin \ 50% Glykolmonomethyl- | Essigester + Petrolither + | W. Sanne, Einheitlichkeit
! dther Butanol (3:0,12:0,03) Diplomarbeit, Gottingen 1952, |
Pseudohypericodehydro-di- " 50% Glykolmonomethyl- | . Essigester + Petrolither + | Brockmann u. Sanne, | Tsolierung
anthron ather Butanol (2:0,04:0,02) Naturwiss. 40, 509 [1953). :
Abtrenng. v. nativem Hyperi- | 60% Methanol Chloroform W. Sanne, private Mitteilung. !
cin von Begleitstoffen ! i
Hypericinmethylither 90 % Methanol Ligroin Kp 70 bis 120° Q. Pampus, unverdif. Versuche. !
: + Benzol (1:1) !
Fagopyrin . 509% Glykolmonomethyl- | HEssigester+ Butanol Brockmann, Weber u. Pampus,
dther (19:1) Liebigs Ann, Chem. 575, 53 [1952].
Fagopyrin Formamid 4- 0,25 m- Butylacetat ' Brockmann u. Pampus,

demnichst in Chem. Ber.

K,HPO, auf Papier
19. Kohlenwasserstoffe (KW)

Aromat. KW vom Typ des Nitromethan Pentan . E. Hecker, private Mitteilung v.
Chrysens und des Cyclo- W. Steidle, Dissert., Tiibingen 1953.
pentenophenanthrens : |
Polynucleare KW + Aufschwemmung v. Cyclohexan I Craig, Golumbic, Mighton u. Titus,
Brockmanns Al,O, i Science [New York] zo3, 587 [1946].
Polycyelen 80% Athylalkohol Cyclohexan C. Golumbrc,
98% Essigsiure Cyclohexan Aualytic. Chem. 22, 579 [1950].
809% Essigsiure Benzol
879, Athylalkohol iso-Octan
Anilin ! n-Heptan
Trenng. v. n-Heptan u. Anilin Petroldther Varleressian u. Fenske,
Methyleyelohexan . _ Ind.Engng.Chem. (Ind Ed.) 29, 270 [1937].
Abtrenng.aromat. KW u.Naph- | Phenol + Kresol Propan | Duo-Sol-Proze der Max B. Miller & Co.
thensiuren aus Mineralsl | (USA).
Trenng. v. Butadien u. Iso- Furfurol Ligroin Smith u. Brown,
buten ‘ Ind. Engng. Chem. 37, 1047 [1945).
Abtrenng. v. aromat. KW aus Nitrile KW-Gemisch K. W. Saunders,
Erdsl Ind. Engng. Chem. 43, 121 [1951].
Extrakt. v. Aromaten aus KW AlCl,-Aromatenkomplexe | KW-Gemisch . USP 2481843,
Heptan, Butylen, Butadien, B- Oxyproplomtnl bzw, Oectan bzw. Dekalin i USP 2552198,
Trenng. gesatt. u. ungesitt. Anilin, Athylenchlor- | ref.: Chem. Zbl 1952, 7599.
Kw hydrin, Glykolmono-
methylither
Abtrenng. Toluol aus Erdsl 20% NH,OH bzw. I Petroleum | Arnhold u. Cohglan,
259, Athylenglykol : | Ind. Engng. Chem. 42, 1217 [1950].
Trenng. Benzol v. Hexan 84 % Athylendiamin ' Benzol-Hexan-Gemisch ! Cumming u. Morton
: J. appl. Chem. 3, 358 [1953].
Montanwachs Anilin i Kohlenwasserstoffe Hunter u. Brown,
i } J. Tnst. Petrol. 35, 73 [1949].
Trenng. versch. Kohlenw. perfluorierte aliphat. | KW-Mischung i USP 2614965.
Carbonsiuren {C < 8) |
NH(OH bzw. Methylamin | KW-Mischung USP 2451050.
Extraktion von KW mit Thiosulionsiureestern (RS0,-SR’-) | USP 2615057.
Oxydationsprodukte v. KW i Alkalisalze v. Carbonséiuren‘ Kohlenwasserstoffe USP 2535069.
| Acetonitril Kohlenwasserstoffe USP 2522678.
Fiir die Abtrennung von Oxydationsprodukten unbestimmter Art bei R. E. Treybal, Ind. Engng. Chem. 44, 53
aus KW werden zahireiche Liosungsmittel genannt (meist Patente) (19523; 45, 58 [1953]. :
Azulene 40 bis 60 % H,80, bzw. | Petrolither bzw. CCl, Plaitner, Heilbronner u. Weber,
H,3PO, © bzw. Toluol g{elv.]chim. Acta 32, 547 [1949]; 33, 1663
19501,
Azulene aus Kamille Paraffin auf Papier 80 % Athylatkohol ‘Schenck . Fromming,
] Naturwiss. 40, 276 [1953].
Terpene Athylalkohol Pentan L. C. Craig,
‘ Technique of org. Chem. 3, S. 222.
Sesquiterpene | Methanol Benzin H. Teufel, ref. E. Hecker,

Z. Naturforschg. 8b, 78 [1953].
S. a. Holl. Pat, v. 24. 3. 1937 sowie deutsohe
Patentanmeldg.v.17.8.1943 bzw. 21.5.52.

Trenng. v. Phenanthren u. Benzophenon s. Kefone ‘
Abtrenng. von Reaktionsprodukten von KW s. Verschiedenes |

20. Nitroverbindungen

Treang. v. o- u. p-Nitrochlor- ¢ 85% Methanol Petroldther | E. G. Scheibel,

benzol i ‘ I Ind. Engng. Progr. 44, 772 [1948].
Trenng. v. 0- u. p-Nitrophenol Chloroform auf Glaspulver ! Wasser Pariridge u. Chilton,

sowle o- U. p-Nitranilin Nature [London] 167, 79 [1951].
Abtrenng. nitrierter KW von Nitromethan Benzin Kp 130° ' USP 2597 755.

nicht umgesetzten KW
Nitropropionsdure s. Sduren i

21. Verschiedenes

Versch. Stoffe | Wasser I CHCl4 bzw. Benzol | N. R. Dhar,
! R | Z. anorgan. Chem. 155, 42 [1926].

I

Trenng. Fluoralkane u. wasserireies HF Reaktionsmischung ' USP 2549 609.
Perfluoralkane

Trenng. Xthanol u. Propanol Wasser Xylol ' E. @. Schetbel,
i ! Ind. Engng. Progr. 44, 772 [1948].
Athanol /Methylithylketon Wasser | Paraffinol . E. Q. Scheibel,

! Ind. Engng. Progr. 44, 772 [1948].
Entwissern v. Essigsdure Methylisobutylketon - E. G. Scheibel,

Ind. Engng. Progr. 44, 772 [1948].
Entwissern v. Essigsdure ' | Ester u, Ketone Brit., Pat. 623991; s. a. Eaglesfield u. a.,
I i Ind. Chemist 29, 243 [1953].

Essiggiure/Aceton Wasser ‘ 0-Xylol Scheibel u. Karr,
. Wasser ' Isobutylketon Ind. Eugng. Chem. 42, 1048 [1950].
Athylalkohol/Wasser Glykol Methyl-n-amylketon E. G. Schetbel,
. Glykol 0-Xylol Ind. Engng Chem. 42, 1497 [1950].
Athanol/Wasser Wasser 3-Heptanol Qualling u. van Winkle,
Essigsiure/Wasser Wasser 3-Heptanol Ind. Engng. Chem. 44, 1668 [1952].
Entwissern v. Tetrahydrofuran Glycerin Brit. Pat. 630149.

|
|

Sebr brauchbares
System

Feste Phase in Ver-
teilungsapparatur!!
Ausgedehnte Studien
der Verteilungskoeffi-
zienten

Verdiinnungsmethode

Trennfaktor,
Volumenfaktor

i Verteilung von
50 proz. Ldsungen!

Verteilungskoeif.
Vgl. absolute u.
relative Loslichk.

. Fluoralk, in HF

loslicher

halbtechn. Apparatur
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(Fortsetzung von Tabelle 2)

Substanz bzw. Substanzklasse

Losungsmittelphasen, links das stirker polare
Losungemittel. %-Angaben betr. wilrige Losungen.

Literatur

l Bemerkungen

‘[' Zahlen hinter Pufferlosungen = pg-Werte

|
Trenng. v. m- u. p-Xylol . S0, Pentan ‘ USP 2 562 068.
Kohlensulfoxyd (COS) waBr Athanolamiu Kohlenwasserstoffe UBP 2594 311.

Trenng. der stirker ungesittig-

ten Verbindungen von weni-

ger ungesattigten

Gemisch zur Erhohg. saurer org. !

Stoffe i. d. oberen Phase

Gemisch zur Erhihg. bas.-org.

Stoffe i. d. oberen Phase
Gut regelbares System fiir

in Wasser und Petroldther

uniggliche Substanzen
Natiirliche Harze

Farbstoffe aus Baumharz

Azofarbstoffe

Alkylsulfate, Alkylarylsulfonate

u. 4. oberflichenakt. Stoffe
Anreicherg. v. KW-Sulfaten
u. -sulfonaten

Trenng. neutraler Oxydations-

produkte

Trenng. Cyanamid u. Polymere

Polythene (engl. Kunstharz}

Selektive Extrakt. v. Athylen-

chlorhydrin

Zusammenstellung technischer

Extraktionsbeispiele

Oxydationsprod. v. Na-Salzen

organ. Siuren

Unverseifbare Verbindungen

aus Talllseifen

Reinigg. einwertiger Alkohole

von dligen Verunreinigg.

Schwefelhaltige fliissige Verb.

aus Teer

Abtrenng. eblorierter KW
von Paraffinen

Chinol

1exachlorcyclohexan DDT
DDT-Analoge

aromat. KW, chlorierte KW‘

Ester, Ather, Aldehyde
0,5% Citronensiure
Wasser
wilr. Methanol
Benzin Kp 180 —200°

auf Papier
Disthylengly kolmono-

athyldther
Methanol
4% Na,CO,4
NaCl-Lésung
Tridthylamindthylsutfonat

‘Wasser
Sirupartiges Polymerisat

wifir. Losung

und halbtechnischer

wiilir. Athylalkohol
‘Wasser

wilr, Isopropylalkohol
Wasser

Acetonitril
Carbonsduren

‘Wagser

Acetanhydrid auf Papier

Vaseline auf Papier

B. Anorganische Chemie

22, Freie Halogene

Chlor
Brom

" Brom
Brom, Jod
Jod
Jod

23. Chloride,
Versch. Chloride

AuCly

FeCl,

FeCly

FeCls, GaCl,

FeCl,

FeCl,

GaCly {Abtrenng. v. versch.
Elementen)

HgCl,, HON, Fe(SCN);

Mo VLChlorid

Trenag. v. SbIH u. 5pV

Trenng. v. Coll u, il

T L Chlorid u. a.

i wabr.

wir. Losung

wilr. Losung
wiillr. Losung
wiilir. Lésung
Lésung

wilr, Lsung

Bromide, Jodide

wir, HC1

2 n-HBr

wifir. HCL
6 n-HCL

;. chloridgesittigte HCl

HCl

7 n-HCl

6 n-HCl

‘Wasser

wifr. HC1

2 bis 10 n-HCI

HCI bzw. CaCly-Lisung
wir. HC1

Bromide: Aulll, HgIL, zn, cull MIL In Ga, snlf,
snlV, AsIIL gpIIl gV pelll Mo VI geIV, 1 pis

6 n-HBr
Hgd, u. a.

BiJ,
PbJ,

|
|
i
\

(

wiBr, Lisung

0,1 n-Sinre

Perfluorierte KW

5% Cjg-Amin in
n-Hexanol
n-Butanol + Steariusiure

Butanol + Petroldther

75 % waBr. iso-Propanol
Benzin Kp 130°
n-Heptan

n-Butanol
Cyeclohexanol
Kohlenwasgerstoffe

Essigester bzw. Butanol
Toluol

versch. Ester u. Ketone

Pentan

Benzin Kp 130°

Benzin Kp 130°
Isopropylither

hihere Kohlenwasserstoffe

Kohlenwasserstoffe

. Ather

5% HCI, Jodid-UberschuB

Angew. Chem. / 65. Jahrg. 1953 / Nr. 23

n-Hexan bzw. Petrolather

1,5% NH,OH in
80% Athylalkohol

CCl,

Ather

cal,

C8,
Amylalkohol

Chloroform

Kther

Essigester bzw. Isopropyl-
dther

KAther

Isopropylather

Ather

Isopropyldther

Dichlorathylither

Ather

Ather, Benzol, Toluol

Ather

Ather bzw. Isopropylither

Caprylalkohol

Ather

Ather

CCl,, CS,
Amylacetat + Essigester
Methylisopropylketon

Schwed. Pat. 132 138;
1310 [1952].

Chem. Abstr. 46,

G. W. E. Plaut,

J. Amer. chem. Soc. 71, 2264 [1949].
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P. Decker, private Mitteilung.
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Helv. chim. Acta 33, 185 [1950].
Miller, Baum u. Ponsford,
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USP 2516 127.
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(Fortsetzung von Tabelle 2)

Lésungsmittelphasen,

Substanz bzw. Substanzklasse Losungsmittel.

links das starker polare
%-Angaben betr. wilrige Lésungen.
Zahlen hinter Pufferlésungen

pi-Werte

Literatur Bemerkungen

24. Rhodanide

Mo-Rhodanid - wilr, Losung
Co-Rhodanid wilr, Losung
Trenng. NifCo sowie Ni/Zn wilr. Lisung i
iiber Rhodanide :
Versch. Rhodanide wilbr. NH,SCN
Verseh. Rhodanide konz. NH,SCN-L.ésung
Zr- u. Hf-Rhodanide (Trenng.) NH,SCN, 0,6 n-1iC]
Versch, 1thodanide verschk. Rhodanidkonz.,
5 n-HCl
25. Nitrate
Salpctersiure Waseer
Uranglnitrat, ZnJ,, CdJ, Wasser

1 bis 2 n-HNO; in gesitt.
NH,NO.

709, Ammoniumnitrat-
losung in 10% HNO,

Uranylnitrat

Uranylnitrat
CeIV- u. Th-Nitrat aus Radc ' 10 n-HNO,
Seltene Erd-Nitrate wilr, Lisung

Seltene Erden Wasser

P’u-Nitrat wiibr. Lisung
Seltene Brden . Ammoniumrhodanid-
Lisung
Thoriumnitrat wilr, Losung
Thoriumnitrat 39 HNO,

Cerl V-nitrat Nitratlosung

Ceruitrat (Trenng. v. La) 5 bis 6 n-HNOg

Verschiedene Nitrate t bis 8 n-HNOg

26. Organische Metallkomplexe
Dithizonverbindungen wiiBr, Losungen versch. py
Dithizonverbindungen Pufferlésungen py 4 bis 13

versch, Oxinverbindungen wilBr. Losung

Wasser
wilir. Losung
pu 3,1 bis 3,8
wilr, Losung versch. py

8-0Oxychinolin-Mctallkomplexe
Trenng. Ga- u. T]-Oxinate

Metalloxinate
wiilr. Losuog

Pnu 3,5 bis 4,5
wiilir. Losuug

Trennung Feu. V

baw. 89,4

Actiniumsalze

Treung. Zr u. HI wilir. Losung

Cupferron- Verbindungen wiissr. Losung versch. pu

oder: Metallsalze wiiBr. Losung versch. py

Re V1L wialr, Losung

Acetylacetonate NaHCO4-Lisung
Ammouncitrat-Losung

Diithyldithiocarbamate
" n-M,80,4

Phosphomolybdansiure
. wilr, Losung

Trenng. Dichromat/ Vanadat salzsaurc Losung

Borsiure salzsaure Losung
Borsiure Wasser
Osmiumtetroxyd Wasser bzw. 0,25 n-NaOl{
Abtrenng. v, Radioisotopen ausfithrliche

von picht aktiven Elementen  Literaturiibersicht

Literaturiibersicht itber den neusten Stand anorganischer
Extraktionsanwendungen
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Ather
Ather
Ather, Amylalkohol

Ather

RButylacetat

. Ather

Ather

Ather

Atler

Ather

Ather

Ather
Ather

n-Hexanol

Ather, Nitromethan
1-Pentanol, Butanol
versch, BEster
Mesityloxyd
Tri-butylphosphat
versch. Losungsmittel

verseh. Ather, Methyl-
isobutylketon, Nitro-
methan

00l

CCly, Chlerbenzol, Chloro-
form

8-Oxychinolin in Chloro-
form

Chloroforin

Ghloroform baw. lso-
propylather

Chloroform

8-Oxychinolin in Chloro-

ortn
Thenoyl-trifluoraceton in

Benzol
Tritluoracetyl-aceton in

Benzol
Ather, Essigester, Methyl-
Ath)lkct(m Alkohole, Chlo-
roform, Benzol, Toluol
org L(isungsmittel

-} Cupferron
‘I'etraphenylphusphonium-

chlorid in Ather

Col

Ather
iso-Butanol

Ather
Methylisobutylketon u.

.. weitere 70 Losungsmittel
Ather

Amylalkohol

cel,

C. D. Braun,

Z. analyt. Chem. 2,
1. W. Vogel,

Ber. dtsch. chem. Ges. I.’, 2314 [1879].
Rosenheim u. Huldschi

Ber. dtsch. chem. Ges. 34, 2050, 3913 [1901].
Fischer u. Bock,

37 [1867).

Z. anorg. allg. Chem. 249, 116 [1942). von Selt. Brd., Zr, i,
Th, Mn
C. C. Miller, Mikroanalyse
J. chem. Soe. [London] ryqy, 1347,
Fischer, Chalybius u. Zumibisch,
Z. anorg. allg. Chem, 2535, 79, 277 [1947).
R. Bock, Be, Co, Zn, Al, S¢, Ga,

Z. analyt. Chem. r33, 110 [1951], In, Fe, ']‘i”l, Tilv,

Sn, Mo, U

F. Juliner,
. Chem. 38, 74 [1901].

Bull. Soc. chim. Belgique 38, 443 [1929];
s. auch T R. Scott, Analyst 74, 486 [1929]].
Norstrom u. Sillen,
Svensk. kem. Tidskr. 60, 227 [1948].
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