trennung etneruntosiichner huckstanae

Analysengemisch

mit Ether behandeln, Riickstand abtrennen

und mit Ether nachwaschen:

loslichen Anteil E; nach Trennungsgang bearbeiten ————» Schema 2

etherunléslichen Riickstand R4

mit Wasser behandeln, filtrieren
und nachwaschen

RWo

Ry

wasserlosliche Fraktion

mit konz. HCI
ansduern und mit
Ether extrahieren

RE3 RW3
etherlosliche saureldsliche
Sauren Fraktion

mit NaOH alka-
lisch machen

und mit Ether
extrahieren

REg

alkalilosliche
Fraktion RWg

etherldsliche
Basen

wasserunloslichen Riickstand

mit verd. HCI behandeln,
filtrieren und mit Wasser

waschen
wasserlGsliche saureunloslich
Séuren Riickstand
mit 2 N NaOH

behandeln, fil-
trieren und mi
Wasser wasche!

RWg

en

t
n

Re

l

alkalilosliche
Séauren

Schema 1 Gegenschiitteln nicht vergessen !!

alkaliunlosliche
Neutralstoffe



Ethertrennungsgang

eingewogene Substanzprobe

niedere Amine, Sauren
yegssaradene Ester, Destillat bei leichtfliichtigen Anteilen
Ketone und andere -+ ————— o

Neutralstoffe Destillation

Zucker, Aminosauren,

Picolin-, Nicotin-, Fumar-,

Sumpf + Ether—-ungeldster — Phthal-, Anthranilsdure u.a.,
Polyhydroxyséuren, Harnstoff,

Polyalkohole i
Polzlether Anteil R, Thioharnstoff, Phthalimid

Hydroxyséuren W2 T

{Poly) Carbonsauren,
R E, Salze aus Sauren und Aminen

einige ar. Aminosduren,
Sulfonséduren mit HC! oder NaOH zerlegen

Aminophenole Extraktion mit Wasser
niedere Alkohole, {nur wenn wasserldsl. Anteile nachgewiesen)
Ketone, einige Ester
niedere Alkylamine

E
2
Ether mit 10proz. NaHCO4 ausschiittein
{(wenn alk. Extrakt in Vorprobe gelb gewesen, €————————

austassen und zu NaOH iibergehen)

Wasser W3 Ether Eg
+ HCI/Ether +2 N NaOH
Wasser Wy | Ether E, Wasser Wy Ether Eg
+ HCI/Ether + 2 N HCI
: . ; w er
Fraktion W, Fraktion E, | | Fraktion Eg asser Wy Ether By
amphotere Séuren Phenole, Sduren
Stoffe Nitrophenole aus leicht hydroly-
(Chlorphenole) sierbaren Estern,
schwache Séuren + NaOH/Ether
starke CH-Séuren
{Enole/Acetylaceton) Wg Ether EB
l l L)
- . leer
Gegenschiitteln nicht vergessen !} Fraktion Eg Fraktion E,
Basen Neutralstoffe,
{aufBer einigen schwache Basen,
aromat. Aminen wie Diphenyi-
u. N-Heterocyclen) i
Schema 2 Y il




Gemisch

|

Dampfdestillation

|

Riickstand 1

aus nichtfliich-

tigen Anteilen —»—
Ethertrennungsgang

Destillat 1
mit H3PO4 ansduern
Dampfdestillation

Destillat 2
fliichtige Sauren +
flichtige Neutralstoffe

NaOH zugeben

Dampfdestillation
Destillat 3a

Riickstand 2
(Phosphate

von Aminen)

verd. NaOH zugeben
und destillieren

Destillat 3b %
(Losung von Aminen)

Riickstand 4
(Na-Salze fliichtiger Sduren)

in zwei Halften teilen

13P04 zugeben
ind destillieren

|

Destillat 5

=

zur Trockene
eindampfen

Riickstand 5

ichtige Sauren
Jerivate D 25/26

Na-Salze
Derivate D 25/26

Destiilat 4

(flichtige Neutralstoffe)

mit KoCO3g sattigen
und Schichten trennen

obere Schicht destillieren
(Alkohole, Aldehyde, Ketone)
auf funktionelle Gruppen priifen

Schema 3




Ester enthaltende wasserl6sliche Mischungen

Analysengemisch

unter Kiihlung mit
K, CO3 séttigen
Schichten trennen

waRrige Phase 1

(einschlieRlich von Niederschlagen)

mit H3PO4 ansauern

Filtrat 2
Dampfdestillation

Niederschlag 2
schwerlosliche
Sauren

Destillat 3 Sumpf 3

fliichtige zur Trockene

Sauren eindampfen
Riickstand 4
mit heiRem
Alkohol

extrahieren

obere Schicht 1

unter Kiihlung mit H3PO4 gegen
Methylorange genau neutralisieren
Dampfdestillation

Riickstand b
(Aminphosphate)
Basen d. NaOH
freisetzen und
ggf. mit Dampf
abdestillieren

Destillat 5
unter Kiihlen mit
K2COg3 séttigen

walrige
Schicht 6 Phase
(Neutralstoffe) leer

l6sliche
nichtfliichtige
Séauren

Schema 4



