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Die Diinnscl~ichtchromatographie bietet einc wertvolle Erg8nzung zur Papier- 
chromatographie. Auch anorganische Stoffe lassen sic11 auf diese Weise trennen, 
wobei bisher haupts~chlich eine Gruppentrennung im Sinne des lclassischen Tren- 
nungsganges erfolgte 1-a. Fiir viele Zwecke, wie etwa die Reinheitspriifung bestimmter 
Ionen oder Gleichgewichtsbestimmungen radioalctiver Mutter-Tochter-Gemische, 
ist eine Trennung von 2- und 3-Stoffgemischen von Interesse. Die Dtinnschicht- 
chromatographie biete+ hierfiir gegentiber der Papierchromatographie - neben einer 
erheblichen Verkiirzung der Trennzeit und gr&serer Auswahl der Sorbentien - durch 
die Verringerung der aufgetragenen Menge eine bessere Obertragbarkeit von w&g- 
baren auf unwggbare radioalctive Substanzmengen. 

Die Methode zeigt alleydings Nachteile, wie etwa die Mi)glichlteit des Abblgtterns 
der Schicht und somit eine Kontaminationsgefahr und die Notwendigkeit der Entakti- 
vierung der Glasplatten. 

Im folgenden werden Trennmethoden fiir einige radioxktive Zwei- uncl Mehr- 
fachgemische beschrieben, wobei Versuche unternommen wurden, die genannten 
Nachteile weitgehend auszuschalten. Die in der, Papierchromatographie iiblichen 
Fliessmittel kiinnen in der Diinnschichtcln+omatogrLzphie oft mit entsprechenden 
Verkderungen verwendet werden. Hierbei lctjnnen erhebliche Verbesserungen in der 
Trennung beobachtet werden, da ctie Rp-Werte grijssere Unterschiede aufweisen als 
in der Papiercliromatograpliie. Andererseits ktjnnen such s~ulenchromatische Ver- 
fahren mit entsprechenden Modifiziet’ungen tibertragen werden, wie das Beispiel der 
Trennung auf Lanthanos~rd im folgenden zeigt, 

Es wurden Glasplatten von 3s x 200 mm Gr6sse verwendet. Diese Abmessung ist in- 
sofern giinstig, als sic11 die Randeffelcte hierbei nicht bemerkbar machen und die 
Glasplatt en in einem moclifiziert en lcommerziellen Racliopapierchromat ogr aphie- 
Ger%t automstisch gemessen werden kijnnen. 

Die Schicht bestand aus Kieselgel (Wijlm) bzw. Kieselgur G (Merck) bzw. 
Lanthanosyd. 60 g Kieselgel bzw. Kieselgur wurden entsprechend den Angaben der 
I-Ierstellerfirmen mit Go ml Wasser gut angeriihrt und mit einem Streichgertit auf 
25 Platten aufgetragen. Lanthanosyd (Auer Remy, Hamburg) wurde je nach Be- 
schaffenheit mit wechselnden Mengen StZrke vermischt, wie oben beschr iehen mit 
Wasser angeriihrt und auf die Platten aufgestrichen. 



Bei den vorliegcnden Versuchen wurde festgestellt, dass der Eisengehalt der 
Tragerschicht die Trennung wenig beeinflusst, jedoch den Nachweis der inaktiven 
Ionen insofcrn start, als das Eisen mit den meisten Anfarbereagcnzien eine Farb- 
reaktion ergibt, die oft andere Farben tiberdeckt. 

Die Tr%gerschicht wurde nach der Vorschrift von SEILER~ von Eisen befreit, 
wobei im Falle von Kieselgel kein Gips zugesetzt wurdc. Es sei erwahnt, class dieser 
Prozess die Haftfestigkeit der Sorbentien etwas beeintrachti.gt. 

Die beschichteten Platten wurden in einem Plesiglaskasten aufbewahrt, 
dnmit sie vor Staub geschtitzt bleiben. 

Die folgenden Trennungen konnten sowohl auf Kieselgur als such au,f Kieselgel 
durchgefiihrt werden. Wenn Untcrschiede zu beobachten waren, wird es erwtihnt. 
Aufgetragen wurden clie Anionen als Natrium- bzw, I<aliumsalz und die Kationen 
meist als Chloride, Wo dies nic.ht der Fall war, wircl es ebenfalls vermerkt. 

Die vorliegenden Versuche wurden r-nit inaktiven Ionen sowie mit tragerfreien radio- 
aktiven Ionen durchgefiihrt. Die inaktiven Ionen wurden mit den tiblichen Anfgrbe- 
reagenzien entwickelt. Der Nachweis der radioaktiven Ionen wurde n1i.t einem modi- 
fizierten kommerziellen Gerat automatisch vorgenommen. Fig. I zeigt die Sk&e cles 

Fig. I. Schema cincs f iir die Auswcrtung clcr Di.innschichtchromatogramme moclifizicrten Raclio- 
papiercl~romatograpl~en cler Firma Fricselce uncl Hoepfner. (I) D~nnschichtplattc; (2) Z~hlrohr; 
(3) Bleiabschirmung; (4) Mctallplattc mit Fiihrung uncl Schlitzblcnclc; (5) Fiihrungsrollcn; (6) 

Rollen fiir Poly%.tl~ylcnEolien mit Folicnclicke 20 p; (7) Transportrolle. 

Gerates, das sowohl ftir die Auswertung cler Dtinnschicht- als such der Papierchro- 
mat0gramm.e verwendet. wurde. 

Die Platte wird mit einer L&sung aus 2 Teilen Aceton und I Teil Kollodium 
(4%ig Merck) besprtiht. Dabei ergibt sich eine dtinne Schicht, die das hbfallen der 
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Tragerschicht und. damit eine eventuellc Kontamination des Gerates verhindert. 
Die besprtihte Trti,gerschicht l&St sich aber such mit Klebstreifen entsprechender 
Rreite leicht abheben und - auf einem Streifen Papier angebracht - wie ein Papier- 
cl1romatogram.m behancleln. Dcr Verfasser zieht es jedoch vor, die Platten dir&t zu 
messen, da bei Radionukliden mit geringer Strahlungsreichweite die Zihlausbeute 
hierbei weniger beeintrkhtigt wird. 

TRENNUNGEN 

Trennatng des hnogenen vow kolloidalen Gold . . . 

Fur diese Trennung eignet sic11 die Di_innscl~icl~tchromatographie bcsonders, da, hierbei 
im Gegensatz zur Papierchromatographie keine Reduktionsgefahr des ionogenen 
Goldes durch die Tr%.gerschicht besteht. Die folgenden Versuche wurden auf Platten 
mit Kieselgur bzw. Kieselgel vorgcnommen. Da das lcolloidale Gold nicht wandert, 
wurden Fliessmittel gesucht, die ftir ionogenes Gold einen hohen RF-Wert ergeben. 
Auf Papier wurden Athylacetat-Salpeters&ure’ und Aceton-Salzs~uregemisches 
verwendet. Da bei Verwendung von SalpetersZure eine Osydationsgefahr ftir das 
lcolloidale Gold besteht, wurde SalzsYure (12.5N) eingesetzt. Die hbhangigkeit des 
RF-Wertes von der Salzs~urekonzentration zeigt die Tabelle I. 

5 o-3 

15. o-5 
20 0.8 

30 0.5 

crlcl 11611cr 

Das geeignetste Fhessmittel hat eine Zusammensetzung von Athylacetat und Wasser 
(4: I) mit einer Salzs%irel;onzentration von 2.5 Mol./l. DieTrennzeit betrggt 2 Stunden. 

Eine gute Trennung erzielt man mit einer Mischung von Aceton und Wasser (7 : 3) 
mit einer SalzsZurekonzentration von 2 Mol./l. Der RF-Wert des Au(TJ.1) betr$igt 
etwa 0.9, Laufzeit I Stunde. Das lcolloidale Gold bleibt - wie zu erwarten war - bei 
allen Versuchen am Startpunkt. Diese Methode wurde zur Reinheitsprtifung des 
ltolloidalen r”eAu eingesetzt . 

Bariwn-lalathan- wad BarizcPn-Ciisizcnz-Trenlzzc7ag 

LEDERER~ UND CARVALHO lo haben Butanol-Salzstiure-Mischungen ftir Kationen- 
Trennung verwendet, wobei auf Papier Unterschiede im Rp-Wert von 0.2-0.3 ftir die 
Ionenpaare Ba-La bzw. Ba-Cs gefunden wurden. Auf Diinnschichtplatte mit Butanol 
und 6 N HCl (3 : 7) bleibt Barium am Start, wghrend Lanthan mit der Fliessmittel- 
front wandert, C&,ium weist einen‘ RF-Wert von 0.8 auf. 
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Diese Trennungen wurden mit Fl3a-14~La bzw. raaBa-133Cs nachgeprtift.. 
Anf$irbemittel fur Rarium und Lanthan : Rhodizonsaure, fur C5i.siu.m : eine Mischung 
verschiedener Metallacetate nach MILLERS’. 

Trennzeit : etwa 3 Stunden. 

Von der Neigung cler Erdalkalien zur I<omplesbildung mit Rhodanidionen12 aus- 
gehend, wurde mit einem Fliessrnittel bestehend aus Wasser und Athanol (5 :3), das 
o.S i’U an Ammoniumrlzodanid war, eine Trennung des radioaktiven Mutter-Tochker- 
Paares von 47Ca-%c durchgefiihrt. Hierbei wurden RF-Werte von 02 fiir Calcium 
und 0.1 fur Scandium gemessen. 
Anfarbemittel: Alizarin oder Osin. 
Trennzeit : I.5 Stunden. 

Hier wurde von der unterschiecllichen Loslichkeit der Nitrate in Ather-Ath,anol- 
Mischungen Gebrauch gemacht , Zu einem Ethanol-Ather-Gemisch (I : I) wurde etwa 
4 7; Salpetersaure zugesetzt (36 %ige cl = 1.52). Mit diesem Fliessmittel und als 
Nitrate aufgetragen, wandert Yttrium rnit der Fliessmittelfront, wahrend Strontium 
am Startpunltt bleibt. Das Ergebnis einer solchen Trennung zeigt die Fig. 2. 

Fig. 2. Racliocliinnscl~icl~tcl~romatogramm cincr Strontium-Yttrium-Trennung. 

Anf$,rbemittel fur Strontium : Rhoclizonskiure; fur Yttrium : Alizarin. 
Trennzeit : etwa I Stunde. 
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Interessant ist diese Trcnnung zur Reinclarstellung bzw. Reinheitspriifung von 
72% oder 7sGa. I-IierEiir wurde ein Fliessmittel bestehend aus Butanol, das rnit I N 
HCl gesatt igt war09 1.0 verwendet. Die I’iiF-Werte betragen fur Gallium 0.1 und ftir 
Zinli 0.6 auf Kieselgel und 0.9 auf Kieselgur. 
Anf5rbemittel fiir Zink : Dithizon, fur Gallium : Osin oder Quercitin. 
Trennzeit : etwa 2 Stunden. 

Auf Kieselgel oder besser auf Kieselgur wurde mit Aceton und Wasser (8 : 2), die eine 
Salzsaurekonzentration von o.S Mel/l und eine Osalsaurekonzentration von 0.1 Mol./l 
aufwiesenls, die Trennung such mit tragerfreiem OGNb und 182Ta vorgenommen, Als 
Osalatkomplese aufgetragen, betrugen die Rp-Werte fur Niob o-0.1 und fur Tantal 
auf Kieselgur 1 und auf 1.Xieselgelo.S. 
Anfarbemittel : Morin. 
Trennzeit: etwa 1 Stunde. 

Auch hier wurcle das aus der Papierchromatogrsphie bekannte Fliessmittel zur 
Trennung von 9% und dessen Folgeprodukt osNbr3 eingesetzt. Mit einer 0.25 M 
osalsauren und 0.x M salzsauren L&sung von MethyKthylketon, Diosan und. Wasser 
(5 : I : I) wurde fur Niob ein Rp-Wert von 0.9 gemessen. Zirkon bleibt am Startpunkt. 
Aufgetragen wurden die Elemente such bier als Osalatl~omplexe. 
Anfarbemittel : Morin. 
Trennzeit : etwa 2 Stunden. 
Auf Papier betragt der Rp-Wert-Unterschied 0.3 uncl die Trennzeit etwa 4 Stunden. 

T~*ewamng van Jodid, Jodat mad Tellwit 

Diese Trennung /st zur Reinheitspriifung des 1SlJ von Becleutung. Dieses Nuklid 
wircl durch Bestrahlung von nattirlichem Tellur mit Neutronen gewonnen. Als Verun- 
reinigung kommen daher das Tellurit aber such - durch Osydation des Jods - 
Jodst in Frage. Hierfiir wurden auf Papier Fliessmittel aus Aceton, Wasser und 
Ammoniak eingesetzt 14, Mit einer Mischung von 6 N Ammoniakl6sung uncl Aceton 
wurden auf Kieselgel die giinstigsten Rp-Werte gesucht. Die Abhgngigkeit der RF- 
Werte von der Fliessmittelzusammensetzung zeigt die Tabelle II. 

l’Al3ELLE II. 

ABHANGIGKEIT DER R~WERTEVON DER PLIBssblITTELZusA~IBIENSET%UNG 

I;~ikwvrilfcl Rp - Wcrlc 

.‘I csiorr : G N NH.,OII J- JO,- TcOn"- 

2 G 0.5-r 0 0 

uncl libhcr 
2 

2 : 

0.9 0.I 0 

0.9 0.2 0 

2 3 0.9 0.3 0.05 
2 2 0.!3 O.ll 0.T 

2 I 0.9 0.6 0.5 
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Das giinstigste IXessmittel bestand somit aus Aceton und 6 N Ammonialc (I : I). 

Die Rp-Wertc betrugen ftir Tellurit 0.1, fur Jodat 0.4 und fur Jodid 0.9. 
Anfarbemittel fiir Jodid: Natriumjodat, fur Jodat : Nstriumjodid, fur Tellurit : Thio- 

harnstoff oder Zinnchlorid, 
Trennzeit: 45 Minuten. 

Piaos$hat-Sadfat- wad andere A~aionentren~aaca~geaa 

Beclingt durch die Herstellungsprozesse ist das mit 35S marltierte Sulfat moglicher- 
weise mit [3YJ-Phosphat und umgeltehrt das Phosphat mit Sulfat verunreinigt. 

Die hdsorptionsfahiglieit von Lanthanoxyd ist fur diese Anionen sehr verschie- 
den, wie HAYEK UND SCHIMANN 16 feststellten. Daher wurde diese Trennung auf 
Lanthanoxyd vorgenommen. Mit einer I N Ammonialc-L&sung lauft Sulfat mit der 
Front, wahrend Phosphat am Startpunkt bleibt. 
Trennzeit : I Stunde. 

Es wurden such andere Anionen versuchsweise untersucht. Die Rp-Werte hierftir 
zeigt die Tabelle III. 

TAUELLE I II: 

sop- 
PO.,+ 
Fc(CN)i’- 
Fe(CN)o::- 

MllO.,-- 
SCN- 

Cl- 
so:,=- 
S,,O,,“- 
SZ0.p 
TCO:,“-- 
xIoo,,~- 
NO,- 
NO,- 

.C 

0 

I 

I 

0 

1 l 

0.s 
O.S=j 
0.9s 
1 

i 

I 

T 

0.75 

0 
0.9 
0.9 
0.9 

0.G’ 

0 

0.45 
0.9 
0 
0.9 
0.35* 
0-4.5 
0.9 

0.9 

I. 

C1.S 
0.6 

o-3 
0 
0.6 
0.S.~ 

0.9 

* Scl~wanzbilclung. 
_- .__-._ --._ _~ 

Herrn Do&or K. HOGREBE danke ich fur die Untersttitzung dieser Arbeit, Fraulein 
H. KUSTERER und H. G~BELBECKER fiir die husfiihrung der Laboratoriumsarbeiten. 

ZUSAMMENFASSUNG 

Es wurden einige radiochemisch interessante zwei- uncl mehrfach-Trennungen mit 
Hilfe der Diinnschichtchromatographie durchgefiihrt. Die Chromatogramme wurden 
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mit einem Stral~lungsmessgcr~t automstisch ausgewertet. Als Tr&gerschicht ltonnte 
zus8tzlicl-r zu den iiblichen Lanthanosyd mit Erfolg verwendet werden. 

SUMMARY 

Some binary and multiple separations of radiochemical interest were carried out 
by means of thin-layer chromatography. The chromatograms were evaluated auto- 
matically by a radiation counter, Lan~thanum oxide was used successfully besides 
the usual thin layers. 
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