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Bei Versuohen, ein hydrophobes Adsorbens zur Chromatogra- 
phie in Waeaer zu finden, praften wir elementaren Sohwefel in 
Gestalt handelsiiblioher Sohwefelbliite versohiedener Provenienz. 
Er muB zuniiohst benetzbar gemaoht werden, waa man duroh Auf- 
koohen mit Waseer, also unter Ubersohreiten des Umwandlungs- 
punktes, am bequemsten erreioht. E r  1 U t  aoh dann unter sohwa- 
ohem Saugen gut auf Siiulen f a e n .  

Der bequemen Untereuohnngsmagliohkeit wegen priiften wir zu- 
nllohst Gemisohe salzartiger, wasserlbdioher Farbstoffe vereohie- 
dener Gruppen. An Lbsungen, die fiir jede Komponente etwa 
0,04-0.1 prozentig waren, erreiohten wir in 30 om hohen SHulen 
unter Entwiokeln mit dest. Wasser glatt folgende Trennungen 
(Reihenfolge der Sohiohten immer von oben naoh unten. unter An- 
gabe der Adsorptionsfarbe). 

Von S u l f o n p h t h a l e i n e n  (in sohwaoh alkal. Losung): Brom- 
kresolgriin (blau) - Chlorphenolrot (purpur); Bromphenolblau 
(blau) - Chlorphenolrot; ebenso trennten sioh Bromkryolgriin 
und Bromphenolblau in Sohiohten versohiedener Blautonung. 

Von Tr i t an fa rbs to f f en :  Kristallviolett (violett, beim Ent- 
wiokeln blaugriin) - Fuohsfn (rot-rosagelb); die Aufnahmekapa- 
zitat des Sahwefels ist gering: Man benatigt 100 g Sohwefelbliite 
zur Trennung von 7 oma obiger Losung; Kristallviolett - Rosol- 
sHure (ale Na-Salz geloat) (roeenrot); Fuohein - Rosolellure; 
Krietallviolett - Fuohsin - Rosols&ure. Letztere wandert stets 
rasoh duroh. Ea laasen sioh also basiaohe und saure Tritanfarb- 
stoffe in gemeinsamer Lasung trennen. 

Von Farbstoffen versohiedener Gruppen: Kristallviolett - 
Methylorange (orange); Fuohein- Alizarin-Na (mauve); Alizarin - RosolsHure (beide aln Na-Salz); Yethylenblau (blaugriin) - 
Alizarin-Na (gelbrosa); Methylrot (rot) - Methylenblau; die 
Sohiohten verbreitern aioh beim Naohwasohen, bleiben aber ge- 
trennt. 

Zur ohromatographieohen Trennung waaserlbslioher organisoher 
Stoffe im analytisohen MaBstab iat normale Randelssohwefelbliite 
demnaah geeignet. Versohiedene Sorten wiesen keine wesentliohen 
Untersohiede auf. Die Aufnahmekapazitllt fiir waeserl6eliohe Farb- 
etoffe iet gering. Alkohol eluiert leioht. 

Es handelt eioh dem Ansohein naoh nm einen Lasliohkeits-Ver- 
teilungseffekt an der Grenzflllohe und nioht um Austausohvor- 
gHnge etwa an sauren Gruppen der S-Oberfliiohe. DemgemiiD 
waren alle Vereuahe zur Trennung anorganisoher 5als-Ionen, etwa 
von Ni, Co, Cu (auoh aln Amminkomplexe), negativ, auoh naoh 
einer versuohten Aktivierung der niedere Oxyde und Siiuren tra- 
genden S-Oberflhhe duroh Reaktion mittels Thiosulfat- oder 
Sulfit-Lbsung oder naoh Aktivierung duroh Vorbehandlung mit 
Dithionit-Lbsung und ansohlieBende Chromatographie in salz- 
saurer L6eung. 

Frau Prof. Margot Qo6hring danken Ccir filr w&volls Diskusaionen. 
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RfW& Substanz 

Zur papierchromotographischen Trennung 
von Phenolen 

Von Prof. Dr. A R T H U R  L d T T R I N Q H A U S  

Chsmisches Laboratorium der UniverSiW FreiburglBrsg. 
und Dipl.-Cham. D I E T E R  A M B R O S  

D. S c W e  beriohtet iiber die papierohromatographisohe Tren- 
nang von einfaohen Phenolen'). E r  empfiehlt ale Lbsungemittel 
ein Gemisoh aus Benzol/Cyolohexan im Verhsltnis 1: 10 bis 
1 : 12, bei Zueatz von 1 % Methanol. In friiheren Arbeiten empfah- 
len Evans, Paw und Evans') ein Gemisoh aus Bhtanol/Pyridin- 
Koohealzlasung; Barton, Evans und Q a r d d )  verwenden COB- 
haltiges Waeeer. 

Wir fanden vor einiger !hit4), dal? fiir Phenole, inebes. fiir 
Phenylphenole u. ii. ein Gemisoh von Methanol/AmeisenaHure/- 
Waaser im VerhHltnis 6 : 1 : 5 beaonders geeignet ist. Ee wurde 
bei 18 O C  aufsteigend auf Sohleioher und Sohiill-Papier Nr. 2043a 
gearbeitet; Papier 2043b ist nooh- etwas giinstiger und zeigt bei 
Phenolen eine geringere Neigung eum ,,Ziehen" der Fleoken 
(,,Sohwanzbildung"). Zum Siohtbarmaohen wurde das Papier- 

1 D. Schleede, BrennrtotfChem. 36 78 [l955 *{ R. A. Evans, W. H. Parr u. W. b. Evans, kature [London] 764, 
674 19491. 

8 )  c. 4 Barton, R. A. Evans u. J .  A. F. ffrudner, ebenda 170,249 

4) 
y 2 j .  

lplomarbelt D. Ambros, Frelburg I. Br. 1954. 

Farbe des Flecks 
nach Kupplung 

ohromatogramm in warmer Luft getrooknet und mit diazotierter 
Sulfanilsiiure6) bespriiht. Gefundene Rf-Werte: 

gelborange 
roearot 

1 rosa 
ocker 
rosa 
hellbraun 
welnrot 

o-Phenylphenol ............. 
2,6-Dlphenylphenol ......... 
2,bDlphenylphenol ......... 
o-b-Naphthylphenol ......... 
o-Phenyl-a-naphthol ........ 

pPhenylpheno1 ............ 

2,CDlphenylphenol ......... 

0,86 
0,78 
0,59 
0,55 
0,61 
0,67 
0,63 

Wir fanden in ubereinetiminung mit Woolfolk6), Sweeney und 
BuUman') sowie Le Rosen8), dsD die o-substituierten Phenole im 
allgemeinen rasoher wandern ale die p-Ieomeren. Lediglioh die 
Angabe von RossfskP), der fur Phenole ein Gemisoh von Butauol- 
Waaser, Butanol/Wasaer/hhanol und besonders Methylllthyl- 
keton/Wasser empfiehlt, weioht davon ab. Bei ihm wandert z. B. 
p-Phenylphenol etwas raeoher als das o-Isomere. Genauere 'An- 
gaben vglf). 

Dem Fonds der Chemie danken wir fur die Unterstufzung unseres 
Institute?, den Farbenfabriken Buyer (Or. D.  Delfs) fur die Ober- 
lassung grbperer Mengen der Beiprodukte won der alkalischen Chlor- 
benzol- H ydrol yse. 
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Schnellverfahren zur Darstellung von Trifluor- 
essigstiure aus m-Amino-trifluormethylbenzol 

Von Dr. R U D O L F  W d C H T E R  
Chemisches Laboratorium der Unioersitbt FreiburglBrsg. 

Die Darstellung von Trifluoreesigsllure aue m-Amino-trifluor - 
methylbenzol duroh Cr0,-Oxydation naoh den Methode n von 
SwarfslO), F. Weygand11) und.0. Th.;Schmidl1*) bringen inxoutine- 
versuohen Ausbeuten bis zu 75%; die Bildung von p,p'-Biatri- 
fluormethyl-azobenzol in Mengen bis zu 25 % lLBt sioh dabei nioht 
vermeiden. Die naohetehende Arbeitaweise bietet folgende Vor- 
teile: 
1.) Wesentliohe Verkiireung der ArbeitszeCt ; 
2.) Ausbeuteerhbhung an Trifluoressigsllure auf 90-95 % d. Th. 

Die A p p a r a t u r  (8 .  Bild 1) ist leioht zu erriohten. Wesentlioh 
ist nur die Verwendung eines vbllig diohten KPQ-Riihrere oder 

5) F. Cramer : Paplerchromatographle, Verlag Chemle, Welnhelm 
1953. 
E. 0. Woolfolk Bull. SOC. chlm. France 487, 7 [1950]. 
7'. R. Sweeney h. J .  D .  Butfman Analytic. Chem. 25, 1358 (19531. 
A. Lc Rosen, ebenda 24, 979 [lb52]. *] R. Hosseld J. Amer. chem. SOC. 73 852 1951 - Wen Hua 
Chcmg, 4. kossfeld, M .  Sandstrbm, ebbnda /4, 5166 119521. 

10) Swarts Bull. Roy. SOC. Chlm. Be1 7923, 67. 
11 We &d Chem. Ber. 87 211 [I954 
Is] 0. A. Sihmldt, ebenda i 7 ,  391 (19 h 1. 
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