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Furanové derivaty (X)
Chromatografické oddelovanie nitrofuranovych derivatov na tenkej
vrstve

E. KOMANOVA, J. KOVAC, A. KRUTOSIKOVA

Katedra organickej chémie Slovenskej vysokej Skoly technickej,
Bratislava

Opisuje sa priame stanovenie rozliénych 5-nitrofurdnovych derivétov po-
mocou adsorpénej chromatografie na tenkej vrstve kyseliny kremiéitej.

Z doterajsich tudajov literatiry vyplyva, Ze sa furdnové derivity chromatogra-
ficky oddelovali pomerne zriedkavo, a to najmid metddou papierovej rozdelovace]
chromatografie [1, 2]. Chromatografia na tenkej vrstve adsorbenta sa v stvislosti
s oddelovanim furanovych derivatov dosial nepouzila.

V naSej préci sa opisuje priame chromatografické oddelovanie 5-nitrofurdnovych
derivatov, ktoré st zaujimavé najmi z hladiska syntézy novych latok tohto typu.
Za tym tcelom sa vyskusali viaceré rozpastadlové systémy o roznej polarite a hladal
sa vhodny adsorbent, jeho aktivita a mnozstvo spajadla, aby technika prace bola ¢o
najjednoduchSia pri rychlej moznosti identifikacie, pricom sa v praci uvadzaja iba
najvyhodnejsie pracovné podmienky.

Experimentialna &ast

Vzorky jednotlivych furdnovych derivdtov sa chromatograficky oddelovali na tenkej
vrstve kyseliny kremiditej (Spolana, n. p., Neratovice) o zrnitosti 0,125 mm so spédjadlom
(10 9% sadry) a bez spéjadla. Kyselina kremi¢itda sa pred pouzitim upravila podla [3].
Standardns hribka nanesenych tenkych vrstiev bola 0,275 mm. Nanesené vrstvy sa
uchovévali v exsikétore a pred pouzitim sa 45 minut susili pri teplote 105 °C v susiarni.
Nanésali sa roztoky sledovanych vzoriek v tetrahydrofurdane. Vyvijalo sa asi 30 minut pri
20 °C v tychto zmesiach:

A. tetrahydrofurén —benzén 1 2,
B. benzén —metanol —kyselina octovéd 90 25 4,
C. tetrahydrofurédn —benzén —n-heptan 0,5 2 2.

Po vyvinuti sa chromatografické platne susili na vzduchu pri teplote miestnosti a vy-
volavali sa dvoma spdsobmi: v pardch jéodu alebo postrekom 5 93 vodnym roztokom du-
siénanu strieborného v 10 9, vodnom roztoku amoniaku s nasledujicim péatminatovym
zahrievanim v susiarni pri 140 °C [4].

Vysledky

Cielom prace bolo vypracovat chromatograficki metédu na oddelovanie 5-nitro-
furdnovych derivatov, ktoré si vychodiskovymi alebo findlnymi produktmi syntéz
rozliénych furanovych derivatov. Prehlad pouzitych vyvijacich zmesi, adsorbenta,



Tabulka 1

Chromatografické oddelovanie 5-nitrofurdnovych derivdtov na tenkej vrstve adsorbenta

Cislo Vzorka Bo'ct' Vyz\r/rilj;cia Adsorbent Detekeia Rp
1 12{,5’36228 *furylakrylové, (surovina pre vzorku 141 A,B silikagéfiikigéi/o vy Ag;;g}; éﬁdltllHa 0,62
2 | kyselina 5-nitrofurylakrylové 238 | 4 silikagél 4 10 % sadry g dez'\IJH, 0,32
3 | Peibroving i 8 | 4 silikagél + 10 9 sadry - fdgHa 0,55
4 | 5enitro(B-nitrovinyl)furin 142 | 4 silikagél + 10 9% sadry AGNO, ];}(-’)dl\‘;Ha 0,36
5 5-nitrofurfurylazid 56 A silikagél + 10 9, sadry Agﬁ?&: ];:-SdltIle 0,85
6 5-nitro-2-furfurylnitrat* 36,5 A4,C silikagél AgNO, + NH, 0,40
7 5-nitro-2-furfurylbromid* 417 4,cC silikagél AgNO, + NH, 0,53
8 metylester kyseliny 5-nitropyroslizovej* 80,5 4,C silikagél AgNO; + NH, 0,46

* Sledované len ako ¢&istd latka.
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ako aj spbsob vyvoldvania a hodnoty Rr sledované pri ¢istych latkach i v zmesiach
si uvedené v tab. 1. Opisand metoda sa pouzije v dalsich pracach na sledovanie
reakeii a na §tidium medziproduktov pri priprave furanovych derivatov.

IMPON3BOAHBIE ®YPAHA (X)
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OmnucuiBaercs MpAMoOe OnpefiesieHie N B3alMHoe pasfiesieniie NPoM3BOHEIX S-HUTpodypaHa

C TIOMOIIBIO afcOPOIHOHNONK XpoMaTorpafuu 1Ha TOHKOM clloe KpeMHeBOW KucIOTH. B pa6ore

TIPUBOAMUTCA METOAMKA Xpomarorpaduyeckoro paspeineHud, Rr 3HaYeHUA BOCBMU BeLIECTB,

KOTODHIC ABJIAIOTCA MCXONHBIM CHIPbeM, IPOMEKYTOYHRIMHI IPOAYKTAMM MJIHM Pe3yJbTaTOM
CIIHTe33a HOBHIX NPOM3BOJHHIX 5-HHTpofypaHa.
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ON FURAN DERIVATIVES (X)
CHROMATOGRAPHIC SEPARATION OF NITROFURAN DERIVATIVES
ON THIN LAYER CHROMATOGRAPHY

E. Komanovad, J. Kovdé, A. Krutosikova

Department of Organic Chemistry, Slovak Technical University,
Bratislava

A direct determination and differentiation of some 5-nitrofuran derivatives by means
of absorption chromatography on thin layer of silica gel is described. The process of chro-
matographic separation and Rr values of eight substances are given. All these compounds
are either starting material, intermediates, or final products in the synthesis of new
5-nitrofuran derivatives.

Translated by Z. Voticky

LITERATURA

1. Masakazu Taniyama, Toshihiro Takata, J. Chem. Soc. Japan, Ind. Chem. Sect. 57, 149
(1954); Chem. Abstr. 49, 1484c (1955).
. Gasparié J., Vedeta M., Chem. listy 51, 287 (1957).
3. Fillerup D., Mead J. F., Proc. Soc. Exptl. Biol. Med. 83, 574 (1953); Chem. Abstr. 47,
12480 (1953).
4. Lébler L., Schwarz V. (red.), Chromatografie na tenké vrstvé, 446. Nakladatelstvi CSAV,
Praha 1965.

|3

Do redakcie doslo 2. 5. 1967

Adresa autorov:

Ing. Eva Komanovd, doc. Ing. Jaroslav Kovdé, OSc., Ing. Alzbeta Krutodikovd,
Katedra organickej chémie SVST, Bratislava, Jdnske 1.



