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Izotiokyanaty (XV)
Oddelovanie izotiockyanitov chromatografiou na tenkej vrstve

E. KOMANOVA, K. ANTOS

Katedra organickej chémie Slovenskej vysokej skoly technickeg,
Bratislava

Venované prof. dr. Jurajovi Gasperikovi k 60. narodenindm

Opisuje sa priame stanovenie izotiokyandtov dimetylaminoazobenzé-
nového typu pomocou adsorpénej chromatografie na tenkej vrstve kyseliny
kremiéite].

Z doterajsich udajov literatiry vyplyva, Ze izotiokyandty sa chromato-
graficky oddelujii po prevedeni na svoje reakéné produkty rozdelovacou
chromatografiou na papieri. A. Kjaer [1—3] a Z. Prochézka [4] pouzili
pre tento udel tiomolovinu, kym L. Drobnica [3] vyuziva reakeciu izotio-
kyanatov s kyselinou tioglykolovou areakéné produkty prevadza na N-substi-
tuované rodaniny. Chromatografickym oddelovanim azozlidenin sa zaoberali
viaceri autori [6, 7].

V naSej praci opisujeme moznost priameho chromatografického oddelenia
izotiokyanatov dimetylaminoazobenzénového typu bez predchadzajiceho
prevedenia na iné produkty pomocou adsorpénej chromatografie. Za tymto
udelom sme vyskasali rad rozpustadlovych systémov o réznej polarite a hla-
dali sme optimalny stupen aktivity kyseliny kremicitej.

Sledované izotiokyanaty [9,10] maji vyznam ako zliéeniny odvodené
od kancerogénneho dimetylaminoazobenzénu i ako latky s Géinkom na bunky
pedene (podobnym, ako mé «-naftyl-ITK [8]).

Tabulka 1

X CH.

SO N=1<@)-,,,

Y CHy

Substituent '

Cislo Bo b Hodnota Rp
X | Y C

1 3-NCS 4-CH, 122 0,40
2 5-NCS 2-CH, 129 0,62
3 4-NCS 2-CH, 128 0,53
4 4-NCS 3-CH, 162—163 0,49
) 3-NCS 106 0,37
6 4-NCS 171—172 0,33
7 2-NCS 3-CH, 158—159 0,40
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Chromatografické oddelovanie vzoriek izotiokyandtov (ITK) sa robilo na tenkej
vrstve kyseliny kremiditej bez spojiva o zrnitosti 0,125 mm. Kyselina kremiéitéd sa upra-
vila podla [11]. Standardné hribka nanesenych tenkych vrstiev bola 0,275 mm. Nanesené
vrstvy sa uchovdvali v exsikdtore a tesne pred pouZitim sa 45 minut aktivovali pri 105 °C
v susiarni. Vyvijalo sa 20 az 30 mintt v zmesi hexén—benzén v pomere 1 1 pri teplote
22 °C. Po vyvinuti sa chromatografické platne susili na vzduchu pri teplote miestnosti.
Detekeia sa nerobila s ohladom na to, Ze §lo o farebné litky. Vysledky st zhrnuté v tab. 1
a uvedené na obr. 1a 2.

Chromatografické rozdelenic skimanych ITK na tenkej vrstve kyseliny kremigitej
v zmesi hexdn—benzén je na obrdzkoch uvedené zlava doprava a v smere od Star-
tu k gelu.
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Obr. 1. Obr. 2.
a) 4-NCS 3-CH,; 4-NCS 2-CH,; b) 4-NCS; a) 3-NCS 4-CH,; b) 5-NCS 2-CH,; ¢) 3-NCS
5-NCS 2-CH;; c¢) 4-NCS 3-CH,, 4-NCS; 4-CH,; 5-NCS, 2-CH,; d) 4-NCS 2-CH;;

; 4-NCS 2-CH,; 5-NCS 2-CH,, .\ e) 3-NCS, 4-NCS, 2-CH,.
Vysledky a diskusia

1

Zo zistenych hodndt R, vyplyva, Ze pritomnost metylovych skupin viaza-
nych na kruhu 4 mé vplyv na moznost oddelenia skiimanych derivatov.
Zatial o derivaty § a 6 sa vyznadujd pribliZzne rovnakou hodnotou Ry a nie je
mozné ich rozdelit, ostatné derivaty maju odlisné hodnoty Ry v rozmedzi
0,40—0,62 a ich oddelenie je zdsadne mozné.
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N3O0THNOOMAHATBEI (XV)
PACIIPEIEJIJEHUE U30TUOLUNAHATOB C IIOMOIIBIO TOHKOCJIOHON
XPOMATOTPA®UN

9. Homanosa, K. Autow

Hadenpa oprannueckoit xumuu CIOBAIIKOTO HOJINTEXHUYECKOTO MHCTUTYTA,
Bparucrasa

HNsyyanoce pacnpefesneHue M30THOLMAHATOB AUMeETHIAMIUHOGEH30JPHOIO THIIA XPOMATO-
rpagueit Ha TOHKOM CJI0Oe KpeMHeBOii KUCIOTe o0paboranHoit mo [11]. IlonyueHusle pe3ynn-
TAQTH IIOKA3bIBAIOT HA BO3MOMKHOCTb IPAMOr'0 XpOMAaTOrpagUuecKoro OTIMYEHUA IpU-
BeJIeHHBIX M30THOLMAHATOB B CIyyaAX, Korga Ha sAgape A kpome rpynnsl NCS Haxomurcsa
TaK/e MeTUIRHAA TPYINa.

Prelozil M. Fedororiko

ISOTHIOCYANATES (XV)
THE SEPARATION OF ISOTHIOCYANATES BY THIN LAYER
CHROMATOGRAPHY

E. Komanovid, K. Antos

Department of Organic Chemistry, Slovak Technical University,
Bratislava

By means of thin layer chromatography on silicic acid, prepared according to [11]
the separation of isothiocyanates of the dimethylaminoazobenzene type was examined.
Based upon the obtained results, by this method it is possible to distinguish the iso-
thiocyanates in question if the nucleus 4 is carrying an additional methyl group besides
the NCS group.

Prelozil Z. Voticky
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