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Diinnschicht-Chromatographie einiger Zucker und Zuckeralkohole

Mit der Diinnschicht-Chromatographie von Zuckern und Zuckerderivaten auf
Kieselgur G* haben sich erstmals STAHL UND KALTENBACH!? befasst. RINK UND
HERRMANNS® entwickelten die Phenylosazone der Zucker, die sie aus Urin isoliert
hatten, ebentalls auf Kieselgur G, wihrend WAsseRMANN UND HaNUs? die reinen
Zucker auf einer Mischung von Kieselgur und Kieselgel G (60: 40) chromatographierten.
GRrAssHOF»® verwendete Magnesiumsilikat als Sorptionsmittel und Racazzr UND
VERONESE? Kleselgel G. -

Vor einigen Jahren haben JAvyME uND KNOLLE® auf phosphatimprignierten
Glasfaserpapieren eine gute Auftrennung verschiedener Zucker erreicht. Die vor-
liegende Arbeit zeigt, dass in analoger Weise eine Verteilung der Zucker und Zucker-
alkohole auf inerten Sorptionsmitteln wie z.B. Kieselgur G méglich ist. Auf phosphat-
impréagnierten Kieselgel ‘G-Schichten (besser noch auf einer hochgereinigten Sorte)
erfolgt ebenfalls eine Trennung, doch sind die Rp-Werte sehr viel kleiner. Selbst bei
Mehrfachentwicklungen bleiben dic Rp-Werte insgesamt auf Kieselgel G-Schichten
kleiner, wihrend auf den Kieselgur G-Schichten bei einmaliger Entwicklung eine
Verteilung iiber die gesamte Trennstrecke erfolgt (siche Tabelle I).

TABELLE I

Zucker Rp-Wevrte Rg-Werle Zuckey Rp-Wevte Rg-Werle
Rhamnose 0.93 .69 Dulcit 0.45 0.82
Glycerin 0.90 1.65 Saccharose 0.40 0.73
Ribose 0.75 1.36 Sorbit : 0.39 0.71
Xylose 0.73 .33 Galaktose 0.36 0.65
Sorbose 0.68 .24 Maltose 0.30 0.55
Arabinose 0.65 1.18 Trehalose 0.23 0.42
Mannose 0.63 I.I5 2-Ketogulonsdure o.19 0.35
Fruktose 0.60 X.09 Laktose 0.17 0.31
Glukose 0.55 1.00 2-I{etoglukonsiure o.10 0.18
Mannit 0.52 0.95 Raffinose 0.05 0.09

Nach Angaben von STAHL UND KALTENBACHL: 2 sind auf Natriumacetat gepuf-
ferten Kieselgur G-Schichten von 250 u Dicke maximal nur 5 ug Zuckergemisch gut
zu chromatographieren. Auf den phosphatimprignierten Schichten lassen sich immer-
hin bis 25 ug Zucker aufbringen. Die runde Fleckenform bleibt erhalten und die
Trennung der einzelnen Zucker ist gut. Die Verwendung eines aktiveren Sorptions-
mittels kdnnte fiir die Durchlaufchromatographie!:? oder priparative Schicht-Chroma-
tographie!® von Interesse sein, zumal die maximal trennbaren Zuckermengen auf
aktivem Kieselgel ein Vielfaches betragen.

Auf Kieselgur G-Schichten erhilt man mit dem Fliessmittel: #-Butanol-Aceton-
Phosphatpufferlésung** (40:50: 10) bei einmaliger Entwicklung und 10 cm Laufstrecke,

. die in der Tabelle I angegebenen Rp- und Rg-Werte** ™,

ey

* Zu Bezichen bei der Firma E. Merck A.G., Darmstadt, Deutschland,

* Anstelle von Phosphatpufferlésung kann auch Wasser verwendet werden, ohne dass sich
die Rp-Werte wesentlich verindern.

*** Es handelt sich um Mittelwerte aus mchreren Bestimmungen. Die Rg-Werte (Bezugswerte
auf Glukose) sind besser reproduzierbar aufzufinden.
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Beschreibung dev Versuche ,

Durch Mischen etwa gleicher Teile 0.1 M Phosphorsidurelésung und o.x M
Dinatriumhydrogenphosphatlésung wurde eine Phosphatpufferlssung von pH 3.0
(pH-Papier) hergestellt.” Zur Bereitung von 5 Diinnschichtplatten der Grosse 20 X
20 cm von 250 u Dicke wurden 20 g Kieselgur G mit 40 ml obiger Phosphatpuffer-
lésung angeriihrt und nach StaHL! auf die Glasplatten aufgebracht. Nachdem die
Schichten iiber Nacht an der Luft getrocknet waren, wurden 5-25 ug der Zucker in
Form 0.5 %iger wissriger Losungen auf die Startpunkte mit Mikropipette dosiert. Die
Entwicklung erfolgte mit dem ober angegebenen Fliessmittel mit ‘“‘Kammeriiber-
sidttigung’’! innerhalb von 30-35 Min.

Zur Detektion sprithte man mit Natriummetaperjodatlésung (a) vor, dann mit
Benzidinlésung (b). Die Diinnschichtplatte wurde hierauf 5 Min. in ein Gefiss das
Ammoniakdampf enthilt eingestellt und schliesslich mit Silbernitratlésung (c) nach-
gespriiht.

. (a) Natriummetaperjodatlésung ist eine 0.1 %ige wissrige Lésung von Natrium-
metaperjodat. Zu beachten ist, dass die Schicht erst etwas angetrocknet sein muss
(lufttrocken), bevor mit Benzidinlésung weitergespriiht wird!

(b) Benzidinlésung: 2.8 g Benzidin werden in 80 ml Athylalkohol (96 %)
gelost und zu dieser Lésung 70 ml Wasser, 30 ml Aceton und 1.5 ml IV Salzsiure
zugefligt.

(c) Silbernitratlésung: 1 ml gesidttigte Silbernitratlissung wird unter Rithren zu

20 ml Aceton gegeben und dann so lange tropfenweise Wasser zugefiigt, bis sich der
Niederschlag eben wieder lést.
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* Bei Kieselgur, die eine Restgktivitit aufweist, muss der pH-Wert stéirker sauer cingestellt
werden. Meist geniigt es, in diesem Fall anstelle der beiden o.1 M Lésungen lediglich eine o.1 M
Natriumdihydrogenphosphatlésung (pH ~ 4.8) zu verwenden,
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