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Bildung von Elektronen-Donor-Acceptor-
Komplexen als Prinzip fiir die spezifische
Adsorption

Von H. Stetter und J. Schroeder*]

Wir haben gepriift, ob sich die Bildung von Elektronen-
Donor-Acceptor-Komplexen an Hochmolekularen(1l fiir
spezifische Adsorptionen in der Chromatographie verwenden
1aBt. Am besten eigneten sich die Celluloseester der 3-Penta-
methylphenyl-propionsidure (/) und der (-(9-Phenanthryl)-
propionsiure (2) (2]; die aus mercerisierter Cellulose und den
Chloriden der beiden Siduren(3] hergestellt wurden. Jede
Glucoseeinheit liel sich mit 2—3 mol Sdure verestern.

CHg CHj O

CHg CH,-CH,-COH O CHz~CH,~CO.H

ch, cHy (1) ‘ (2)

Die neuen Celluloseester ermdglichen eine wesentlich bessere
Trennung von aromatischen Nitroverbindungen und von
Chinonen als kaufliches Cellulosepulver und Kieselgel
(Abb. 1 und 2).
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Abb. 1. Diinnschichtchromatogramm von a) m-Nitrotoluol, b} p-Ni-
trotoluol, ¢) 2,4-Dinitrotoluol, d) 2,4,6-Trinitrotoluol, e} Gemisch;
1 = MN Kieselgel G, 2 = Celluloseester von (1), 3 = Celluloseester von
(2). FlicBmittel: Ather/Petrolither/Aceton 50:40:10 v/v. Farbe der
Komplexe: gelb-rot.

Auflerdem ist die Lage der Substanzen auf der Platte durch
die Farbe der entstandenen Donor-Acceptor-Komplexe
leicht zu ermitteln. Wir halten dieses Prinzip der spezifischen
Adsorption fiir ausbaufihig.

Celluloseester von (1):

10,6 g mercerisierte Cellulose [4] werden in 22 ml Pyridin und
78 ml Dioxan aufgeschlimmt. Nach Zugabe von 56 g des
Séurechlorids von (/), geldst in 200 ml Dioxan, erhitzt man
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Abb. 2. Dinnschichtchromatogramm von a) Chloranil, b) Tetrachlor-
hydrochinon, ¢} 1,2-Naphthochinon, d) 1,4-Naphthochinon, e) Gemisch.
Adsorptionsmittel und AFlieBmiuel s. Abb. 1. Farbe der Komplexe:
gelb-rot,

24 Std. auf 95 °C und fillt darauf den Ester durch EingieBen
in 500 ml Methanol. Der isolierte Ester wird mit Aceton aus-
gekocht, 3 Std. in der Kugelmiihle mit wenig Methanol ge-
mahlen, abfiltriert und getrocknet. (Ausbeute 39,6 g, unlds-
lich in Alkoholen, wenig l8slich in chlorierten Kohlenwasser-
stoffen. Verseifungszahl: gef. 75,09, Acyl, ber. fiir Diester
71,7%, fiir Triester 79,3%;.)

Celluloseester von (2):

11,3 g Cellulose in 23 ml Pyridin und 150 ml Dioxan werden
mit 68 g des Sidurechlorids von (2) in 220 ml Dioxan 48 Std.
wie oben erhitzt. Die viskose Lésung wird durch Eingieflen
in 1000 ml Methanol + 500 ml Aceton gefillt. Der Ester wird
abfiltriert, zweimal mit Methanol/Aceton gemdorsert und
2 Std. in der Kugelmiihle mit wenig Aceton gemahlen. Der
Ester ist in den meisten organischen Losungsmitteln unlds-
lich. (Ausbeute 50 g, Verseifungszahl: gef. 75,39 Acyl, ber.
74,49 fiir Diester.)

Zur Diinnschichtchromatographie wurden 5 g des Cellulose-
esters von (1) mit 0,3 g Gips, 8 ml Methanol und 5 ml Wasser
mit dem Vibrator homogenisiert. Beim Ester von (2) wurden
4 g mit 0,2 g Gips, 20 ml Methanol und 5 ml Wasser ebenso
behandelt. Nach dem Auftragen auf die Glasplatten wurde
an der Luft getrocknet und vor Gebrauch kurz auf 90—100 °C
erhitzt.

Eingegangen am 12. September 1968 [Z 891]
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