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(Eingegangen den 16. Oktober 1962)

Obwohl die Diinnschichtchromatographie (D.C.) seit lingerer Zeit bekannt ist?,
wurde sie erst nach der Einfithrung eines brauchbaren Streichgerites® zu einer all-
gemeinen analytischen Methode. Zahlreiche Veréffentlichungen auf nahezu allen
Arbeitsgebieten® haben ergeben, dass die D.C. der Papierchromatographie (P.C.) in
vielen Fillen iiberlegen ist.

Zur Bezeichnung der Lage einer Substanz werden in der D.C., genau wie in der
P.C. die Ry angegeben. Sie sind von vielen Faktoren4, u.a. von der Schichtdicke®
abhiéngig. Die Trigerschicht soll, einerseits von Platte zu Platte reproduzierbar,
anderseits innerhalb ein und derselben Platte einheitlich sein. Beide Bedingungen
werden weitgehend erfiillt, wenn man 200 X 200 mm Glasplatten* mit Hilfe des
StAaHL’schen Streichgerites? bestreicht.

Es wird auch in der neuesten Zeit, in Anlehnung an frithere Arbeiten?, gelegent-
lich vorgeschlagen, die Chromatoplatten manuell zu bereiten’-?. Solche Schichten
sind unseres Erachtens nicht einheitlich und auch nicht von Platte zu Platte reprodu-
zierbar,

Um diese Annahme zu priifen, fithrten wir folgende Experimente durch: .

(a) 25 g Kieselgel G wurde mit 50 ml Wasser in einem verschlossenen Erlenmeyer-
Kolben (200 ml) 30 sec lang sehr kriftig geschiittelt!® und mit Hilfe des STAHL’schen
Streichgeridtes? auf 200 X 200 mm Glasplatten gebracht (Streichdauer: 4 sec,
Schichtdicke: ca. 0.25 mm). Die Platten wurden iiber Nacht an der Luft getrocknet4,1°,

(b) 5 g Kieselgel G und 15 ml Wasser wurden in einem verschlossenen Erlenmeyer-
Kolben (roo ml) 30 sec lang sehr kriftig geschiittelt und auf ecine Glasplatte (200 x
200 mm) gegossen. Die Suspension wurde durch Riitteln moglichst gleichmaissig
iiber die ganze Platte verteilt. Die bestrichenen Platten liess man iiber Nacht an der
Luft trocknen.

Die Startpunkte lagen sowohl bei (a) als auch bei (b) 1.5 cm vom unteren Platten-
rand entfernt, die Entfernung zwischen zei Auftragstellen betrug mindestens 0.8 cm.
Als Laufstrecke verwendeten wir bei allen Versuchen 10 cm. Zur Kammersittigung!!
wurden die Kammern mit Filterpapier vollstindig ausgekleidet und vor der Einstel-
lung der Platten mehrmals kriftig geschiittelt. Die Entwicklung erfolgte aufsteigend.

* Die Schichtdicke ist innerhalb ein und derselben Platte nicht konstant, wenn man zur
Chromatographie 200 X 50 mm oder sogar kleinere Platten bestreicht®,
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ERGEENISSE

(x) Wir haben zunichst die Reproduzierbarkeit der Ry an ein und derselben Platte,
welche nach (a) bzw. nach (b) bereitet wurde, untersucht. Aus diesem Grund trugen
wir T mm?® des Testgemisches? vierzehnmal auf Platten nach (a) und (b) auf. Fig. x
und 2 zeigen, dass die Rp an Platten, welche nach (b) bereitet wurden viel stirker
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Fig. 1. Diinnschichtchromatogramm von Indophenol, Sudanrot G und Buttergelb (Testgemlschz)
auf Kicselgel G nach (a) (vgl. Text).

streuen. Es sei bemerkt, dass wir bei Platten, welche nach (b) bereitet wurden, nur
diejenige verwendet haben, welche bei Durchsicht einigermassen einheitlich waren.
Demgegeniiber haben wir bei Platten, welche nach (a) bereitet wurden, keine Auswahl
getroffen. ‘

‘Tabelle I zeigt den statistischen Vergleich zwischen (a) und (b). Wir haben dort
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F:g 2. Diinnschichtchromatogramm von ‘Indophenol, Sudanrot G und Buttergelb (Testgcmmch”)
auf Kiesclgel G nach (b) (vgl. Text).
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TABELLE I

VERGLEICH DER Rp-STREUUNGEN AUF SCHICHTEN, DIE NACH (a) Bzw. (b) BEREITET WURDEN AN
EIN UND DERSELBEN PLATTE

(Fliessmittel: Benzol?)

, ‘ (a) (7
Verbindung -
Rp n SB SRp Ry " SB SRp

Buttergelb™ 0.494 14 0.49-0.50 0.005 o.610 14 0.58-0.63 0.014
: 0.504 14 0.49~0.52 0.008 0.504 14 0.46-0.56 0.033
Sudanrot G" 0,232 14 0.22-0.24 0.006 0.366 14 0.34—0.39 0.014
0.228 14 0.21-0.25 0.010 0.265 14 0.23-0.30 0.023

Indophenol” 0.143 14 0.14-0.1I5 0.005 0.258 14 0.22-0.28 0.016
0.133 I4 0.12-0.16 0.012 0.178 14 0.15-0.21 0.018

* Testgemisch?; # = Anzahl Bestimmungen; Ry = Rp-Mittelwert; SB = Schwankungsbreite
der Rr; spp = Standardabweichung.

sowohl die Schwankungsbreiten?? [SB] als auch die Standardabweichungen?® [sr,]
angegeben.

Bei (a) ist: 0.01 = SB = 0.04 und 0.005 = sgr;, = 0.012,

bei (b)ist: 0.05 =< SB < o0.10 und 0.014 £ Sp, = 0.033.

(2) Die Reproduzierbarkeit der Rp an mehreren Platien (nach (a) bzw. (b)) zeigt
die Tabelle II.

Bei (a) ist: 0.02

A

SB = 0.07 und 0.009

A

SRp = 0.020,

bei (b)ist: 0.07 = SB = o0.11 und o.021

A

SRp = 0.041.

SCHLUSSFOLGERUNGEN

Es gelang uns zu beweisen dass die Ry an manuell bereiteten Schichten grosseren
Schwankungen unterworfen sind als jene an mechanisch bereiteten Schichten.

Wir folgern daraus:

(1) Manuell bereitete Chromatoplatten eignen sich nicht fiir Studien zwischen
Struktur und chromatographischem Verhalten??.

(2) Sie eignen sich wenig fiir genaue Untersuchungen, z.B. zur Bestimmung von
Rp-Werten.

Wir sind auch der Ansicht, dass der Einsatz manueller Chromatoplatten zur
Reinheitspriifungen oder zu orientierenden Versucher gewisse Gefahren in sich birgt.
Dies wird besonders deutlich durch die Fig. 1 und 2 veranschaulicht.
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ZUSAMMENTFASSUNG

Manuell bereitete Chromatoplatten eignen sich wenig fiir genaue Untersuchungen.
Dies wurde durch statistischen Vergleich der Rp-Schwankungen bei der Standard-
methode und bei der manuellen Methode bewiesen. Die Anwendung manuell bereiteter
Chromatographierschichten empfiehlt sich auch nicht zu Reinheitspriifungen oder zu
orientierenden Untersuchungen. :

SUMMARY

Chromatoplates prepared manually are not very suitable for exact determinations.
This was proved by a statistical comparison of the deviations in the Ry values obtained
in the standard method and in the manual method. It is also not advisable to use
such chromatoplates for purposes of purity control or for informative investigations.
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