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CHROMATOGRAMMEN '

TH. ABEND unxp O, A. STAMM

Technisch-chemisches Laboralovium., IZidgendssische Technische Hoclhschule, Ziivich (Schweiz)
(Eingegangen den 24. Juni 1966)

EINLEITUNG

Die Diinnschichtchromatographie, die sich in den letzten Jahren gewaltig
entwickelt hat, weist gegeniiber der Papierchromatographie gewisse Vorteile auf.
Da sich die verschiedensten Sorptionsmittel verwenden lassen, kénnen im Prinzip
mit einer einzigen Technik sdmitliche fest-fliissig Chromatographieverfahren in den
Mikromasstab iibertragen werden. Dadurch wird in einfacher Weise die Trennung
von hydrophilen #nd lipophilen Verbindungen mdglich. Trotz wesentlich kiirzeren |
Laufzeiten ist dabei die Trennschirfe im allgemeinen besser. Besonders bei Ver-
wendung sehr feinkérniger, diinner Sorbensschichten ist, verglichen mit Filtrier-
papier, die Nachweisempfindlichkeit fiir die getrennten Verbindungen grésser, und
anorganische Sorbensschichten erlauben zur Sichtbarmachung der Substanzen den
Einsatz aggressiver Sprithreagenzien. Als Nachteil der Diinnschichtchromatographie
ist die relativ teure Ausriistung zu nennen. Vor allem aber ist das entwickelte Diinn-
schichtchromatogramm als solches noch kein archivierbares Dokument. Es ist
erstaunlich, dass das wichtige Problem der Dokumentation bzw. der Konservierung
von Diinnschichtchromatogrammen in der Literatur so wenig Beachtung gefunden
hat. Im folgenden seien deshalb die bis jetzt beschriebenen Verfahren zusammen-
gestellt und kurz deren Vor- und Nachteile beleuchtet. Besonders wird auf die Kon-
servierung der Sorbensschicht durch filmbildende Polymere eingegangen und dabei
auf eine Verbesserung und Erginzung bestehender. Verfahren hingewiesen.

INDIREKTE VERFAHREN DER DOKUMENTATION

Schriftliches Festhalten der Resuliatel:®

Angabe von Rp- bzw. Rx-Werten und Farbe, verbunden mit halbquantitativer
Charakterisierung geniigt in vielen Fillen, etwa bei der chromatographischen Ver-
folgung eines Reaktionsverlaufes. Diese Methode hat jedoch keinerlei Dokumen-
tationscharakter.

Graphisches Kopieven auf Papier oder Transparenifolied=7

_ Diese Methode hat, wie das schriftliche Festhalten, den Vorteil, dass sie einfach
und billig ist. Dariiber hinaus gibt sie aber ein visuelles Bild der Trennung. Nach-

teilig ist jedoch, dass Farbe und Intensitdtsunterschiede verloren gehen und das

Kopieren selbst etwas miithsam ist.
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Intensitdtsverteilungen lassen sich durch densitometrische Auswertung von
Chromatogrammen erhalten, doch ist es dazu fiir Verfahren, die nach dem Durch-
strahlungsprinzip arbeiten, notwendig, die Trigerschicht zuerst transparent zu
machen. Man erhilt so eine graphische Aufzeichnung der Substanzkonzentrationen
und damit die Moglichkeit der quantitativen Auswertung. Das gleiche gilt auch fiir
die Bestimmung der Aktivititsverteilung mittels entsprechender Nachweisgerite
bei Radiochromatogrammens-12,

Photographieren dev Chromatograninield—19

Dieses Verfahren ist objektiver als die vorgenannten und hilt Intensitdtsunter-
schiede fest. Zudem lassen sich von einem Negativ beliebig viele Kopien anfertigen.
Der Nachteil der fehlenden Farbe bei schwarz-weiss Aufnahmen fillt bei der, aller-
dings bedeutend teureren, Farbphotographie weg. In beiden TFillen erfordert das
Entwickeln und Kopieren einen gewissen Aufwand an Apparaturen und Zeit. Beim
Polaroid-Verfahren®.2! jst Umstindlichkeit und Zeitaufwand in eleganter Weise
auf ein Minimum reduziert; allerdings liefert es im Gegensatz zu den konventionellen
Negativ-Positiv-Verfahren nur Unikate. Gemeinsam ist allen photographischen
Verfahren, dass sich brauchbare Reproduktionen nur von kontrastreichen Chromato-
grammen herstellen lassen; bei farbphotographischen Aufnahmen miissen zudem
die Farbunterschiede zwischen Untergrund und Substanzfleck deutlich sein.

Die photographischen Verfahren bewidhren sich vor allem bei der Dokumen-
tation von Substanzen, die im ultravioletten Licht fluoreszieren oder Absorption auf
fluoreszierendem Grund zeigen!?. 20,22, sowie beim Substanznachweis mit nicht be-
stdndigen Tarbreaktionen. Als Routinemethoden im normalen Labor wird sich die
photographische Aufnahme der Diinnschichtchromatogramme aber nicht durchsetzen
kénnen, da, besonders fiir die Farbphotographie, Aufwand und Preis zu hoch sind.

Die Autoradiographie als Spezialfall der photographischen Methoden wird
meist als Nachweismethode eingesetzt, liefert dabei jedoch gleichzeitig ein haltbares
Dokument?23-26,

Photokopie- und Lichipausverfahren®—34

Diese Verfahren arbeiten rasch und sind relativ einfach in der Durchfiihrung.
Sie benétigen aber auch kontrastreiche Chromatogramme, geben nur schwarz-weiss
Reprodukt'onen und sind immer noch verhiltnismissig teuer. Fiir Lichtpausver-
fahren muss zudem die Sorbensschicht im allgemeinen vorerst transparent gemacht
und etwas verfestigt werden?2,

Xerographied0,36-37

Mit Hilfe der Xerographie lassen sich sehrraschund mit geringem Arbeitsaufwand
schwarz-weiss Reproduktionen von Chromatogrammen erhalten. Die Methode ist je-
doch relativ teuer, die Kopierapparatur zudem nicht allgemein zu géinglich, und wie bei
Photokopie- und Lichtpausverfahren kénnen keine Halbténe wiedergegeben werden.

DIREKTE METHODEN ZUR DOKUMENTATION

Alle die bisher betrachteten indirekten Methoden sind auch bei Papierchromato-
grammen mdoglich, dort aber nur notwendig, wenn die Methoden fiir die Sichtbar-
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KONSERVIERUNG VON DUNNSCHICHTCHROMATOGRAMMEN 81

machung der getrennten Verbindungen zur Zerstérung des Papiers fithren oder un-
stabile IFarbungen ergeben. In allen anderen Fillen ist jedoch das Papierchromato-
gramm als solches ein dauerhafter Beleg fiir den betreffenden Versuch. Anders bei
der Diinnschichtchromatographie. Hier muss, soll das Chromatogramm selbst als
Dokument verwendet werden kénnen, die auf die Glasplatte gebrachte Sorbens-
schicht in irgend einer Weise stabilisiert werden, so dass sie mit der Platte zusammen,
oder besser, von der Platte gel6st, aufbewahrt werden kann. Fiir eine solche Konser-
vierung wurden bereits verschiedene Verfahren vorgeschlagen.

Verfestigung oder Kaschierung der Sorvbewmssclicht zur Aufbewahrung des Chromato-
gramms mit dev Trigerplatie

Impréagnierung der Sorbensschicht mit Paraffin oder Kollodium liefert unbe-
friedigende Resultate3® 3-11, Dje Kaschierung mit einer Kontaktfolie in einer Presse
ist teuer??. Ganz allgemein kommen diese Verfahren nur dann in Frage, wenn als
Tréigerplatten sehr billiges, leichtes und wenig Platz beanspruchendes Material ver-
wendet wird. Mit Glasplatten ist diese Methode ungeeignet. Gut dokumentierbar
sind Trennungen an Kieselgelschichten auf Kunststoff-Material als Trigert®, Neuer-
dings befinden sich solche vorbeschichtete Kunststoff-Folien im Handel4: *, Da die
Schicht im einen Fall ein wasserldsliches Bindemittel enthélt, ist die Verwendung
der entsprechenden Folien auf Trennungen mit Fliessmittelsystemen beschrinkt,
welche diesen Binder nicht herauslésen. Ganz allgemein ist bei dieser Methode eine
Sichtbarmachung der getrennten Substanzen mit Universalreagenzien, die auf der
Verkohlung der Verbindungen beruht, nicht mdoglich. Schliesslich sind auch glas-
faserverstirkte Kieselgelschichten auf dem Markt**, bei denen diese letztere Ein-
schrinkung natlirlich wegfillt. Die Preise fiir alle diese Folien bzw. fiir die Glas-
faserschichten sind leider sehr hoch.

Konservievung der Sovbensschichi

Kontakifolien. Nach Aufpressen einer Kontaktfolie lisst sich bei vorsichtigem
Arbeiten die oberste Schicht des Chromatogramms von der Trigerplatte abziehen45, 48,
Man erhilt so aber ein mechanisch empfindliches Dokument und die sehr diinne an
der Folie haftende Sorbensschicht lidsst nur Substanzen erkennen, die in grossen
Konzentrationen vorliegen.

Aunfgiessen einer Polymerldosungd’»18, Bei sehr sorgfiltiger Ausfilhrung kénnen
auf diese Weise brauchbare Resultate erzielt werden. Eigene Versuche zeigten aber,
dass meist zahlreiche Luftblasen im Polymerfilm eingeschlossen werden, was das ein-
heitliche Bild des Chromatogramms stort.

Aufspriihen einer Polymeriosung bzw. Polymerdispersion?449-52, Nur niedervis-
kose Polymerlésungen vermoégen die Sorbensschicht vollstindig zu durchdringen.
Man erhélt so nach den bisherigen Verfahren jedoch keine stabilen Filme und meist
ist eine mehrfache Applikation notwendig, um eine Schicht zu bekommen, die
itberhaupt von der Platte abgezogen werden kann. Bei héheren Polymerkonzen-
trationen bietet das Versprithen Schwierigkeiten. Die Verschmutzung des Arbeits-

* Eastman-Chromagram-Sheet der Eastman Kodak Company, Distillation Products In-
dustries, Rochester, N.¥., U.8S.A.,, bzw. MN-Polygram Folien der Macherey, Nagel & Co., Diiren,
‘Wes tdeutschland,

** Gelman DC-Schichten der Firma Gelman Instrument Co., Ann Arbor, Mich., U.S.A.,
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platzes oder der Spritzkapelle ist unangenehm. Das Gleiche gilt auch fiir Polymer-
dispersionen.

Eintauchen der beschichicten Platte in die Losung eines Polymeren®®. Zur Ver-
meidung der Luftblasenbildung ist es wichtig, dass die Platte langsam in die Lésung
eingetaucht wird. Nach guter Durchnetzung der Schicht nimmt man die Platte aus
der Polymerlésung heraus und trocknet in horizontaler Lage. Sobald sich das Lé-
sungsmittel verfliichtigt hat, ldsst sich die in das Polymere eingebettete Schicht von
der Platte abziehen.

Diskussion und eigene Resullate

Die direkten Methoden zur Dokumentation haben gegeniiber den indirekten
den grossen Vorteil, dass mit einfachen Mitteln das Chromatogramm im Original-
zustand konserviert wird; es kommen also Intensititsunterschiede und Farbeffekte
voll zur Geltung. Natiirlich miissen an ein brauchbares Verfahren gewisse Anforde-
rungen gestellt werden. Dazu gehéren insbesondere, dass die Sorbensschicht selbst,
ohne Trigerplatte, konserviert werden kann und zwar als mechanisch stabiler, leicht
ablosbarer Film. Dazu muss die ganze Sorbensschicht vom filmbildenden Material
gleichmissig durchdrungen werden., Weder Fleckenfarbe noch Fluoreszenzeigen-
schaften der betreffenden Verbindungen diirfen verindert werden und Flecken-
grosse und -schirfe miissen erhalten bleiben. Das Verfahren soll einfach und sauber
in der Durchfithrung und mdglichst universell in der Anwendung sein.

Von den direkten Methoden zur Konservierung von Diinnschichtchromato-
grammen haben vor allem das Spriih- und das Tauchverfahren eine gréssere Verbrei-
tung gefunden. Das Tauchverfahren hat gegeniiber dem Sprithverfahren den Vorteil
der Einfachheit. Man benétigt weder spezielle Spritzgerite bzw. Aerosoldosen, noch
geeignete Spritzkapellen. Das Tauchgeféss ist zugleich das Aufbewahrungsgefiss fiir
das Konservierungsmittel. Beim Spriihverfahren dagegen ist bei Verwendung or-
ganischer Polymerlésungen bzw. -dispersionen eine sofortige Reinigung der Spriih-
vorrichtung nach Gebrauch unerlésslich; zudem ist die Veruureinigung der Kapellen
mit der organischen Polymerlésung héchst unangenehm.

Bei den bisher bekannt gewordenen Verfahren, welche organische Loésungs-
mittel verwenden, um eine Polymerlésung herzustellen®: 50, hat man zwangsliufig die
Schwierigkeit, dass lipophile Verbindungen- beim Xonservierungsvorgang dazu
neigen, sich in der betreffenden organischen Phase zu 16sen. Dadurch erhilt man un-
scharfe, verschmierte Flecken, wodurch die fiir eine quantitative Auswertung u.U.
wichtige Fleckengrosse verdndert wird; getrennte Zonen laufen ineinander und eine
potentielle Trennung wird durch das Konservierungsverfahren verschleiert. Da die
Diinnschichtchromatographie gerade auf dem Gebiet der lipophilen Substanzen die
Papierchromatographie weitgehend verdringt hat, scheint uns dieser Nachteil or-
ganischer Losungsmittel in Konserviermittelkombinationen ausserordentlich schwer-
wiegend. Zwar ldsst sich das Verlaufen der Flecken zum Teil umgehen, aber nur,
indem das bei den bisherigen Rezepturen unangenehmere Spriihverfahren anstelle
des Tauchverfahrens eingesetzt wird.

Wir haben deshalb versucht, ob es nicht gelingt, die organischen Polymerls-
sungen durch wissrige zu ersetzen. Im Polyvinylalkohol bot sich ein Polymeres an,
das geniigend wasserloslich ist, geeignete Viskosititen der Lésungen zuldsst und aus-
gezeichnete Filme liefert.” Wir verwendeten ein vollstindig verseiftes niedermole-
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kulares Produkt, weil hhermolekulare Derivate sehr spréde Filme gaben und infolge
zunehmender Viskositit schlecht applizierbar waren. Da diese wissrige Polymerls-
sung sich nicht nur fiir das Tauchverfahren, sondern bei saugkriftigen Schichten
ebensogut fiir das Spritzverfahren eignet, ist damit ein weitgehend universell an-
wendbares Konservierungsmittel — ausgenommen sind grobkérnige oder hydrophobe
Sorptionsmittel -— gefunden. Kritisch fiir diese allgemeine Verwendbarkeit scheint
der beigemischte Weichmacher zu sein. Von zahlreichen untersuchten Produkten
bewihrte sich Tris-tetrahydrofurfuryl-phosphat* bei weitem am besten. Ein sehr
grosser Vorteil gegeniiber den bisher im Handel befindlichen Produkten besteht darin,
dass die mit der Polymerlésung verunreinigten Gefisse und Platten spielend leicht
mit Wasser gereinigt werden kénnen. '

Mit den bisher bekannten Polymerlésungen bzw. -dispersionen gelang es nicht,
durch blosses Besprithen mechanisch stabile, ohne weiteres von der Platte ablésbare
FFilme zu erhalten. Tiir die so konservierten Schichten ist eine Stabilisierung mittels
Klarsichtfolie unumgénglich. Beim Tauchverfahren wurde der glasnahe Teil der
Schicht vom Konservierungsmittel ungeniigend benetzt, was dazu fithrt, dass bei
den getauchten Platten die unterste LLage der abgezogenen Schicht leicht abblittert.
Da die Polyvinylalkohollésungen fiir die meisten gebriuchlichen Sorptionsmittel
ein sehr hohes Durchdringungsvermdégen zeigen und sie, mit Ausnahme der erwihnten
grobkérnigen oder hydrophoben Produkte, vollstindig benetzen, erhalten wir damit
gleichmissige, flexible und mechanisch geniigend stabile Filme. Sie kénnen nach
kurzem Trocknen und Abtrennung der Randzonen leicht von der Glasplatte abge-
zogen werden und bediirfen keiner weiteren Stabilisierung. Da das Polymere im
Wasser geldst ist, begiinstigt eine hohe Saugfihigkeit und Hydrophilie von Sorptions-
mitteln die gute Durchnetzung mit dem Konservierungsmittel. Daher gelingt es
beispielsweise bei Schichten auf Zellulosebasis extrem diinne und doch stabile Filme
herzustellen**,

Bei der Konservierung von Kieselgelschichten nach der Sprithtechnik findet
man gelegentlich, dass die Filme sich schlecht abléssen lassen oder briichig sind.
Dieser Effekt ist darauf zuriickzufithren, dass beim Bespriihen infolge Esterbildung
zwischen dem Kieselgel und dem Alkohol des Spriihlacks eine hohe Reaktionswirme
frei wird, was sofort zur Koagulation der aufgebrachten Polymerlésung fiihrt.
Auf der anderen Seite wird dem Sprithlack durch das aktive Kieselgel Wasser ent-
zogen, wodurch die Viskositédt der Polymerlosung ansteigt. Beide Effekte wirken in
derselben Richtung: sie erschweren ein gutes Durchdringen der Schicht mit der
Sprithlésung. Durch Absidttigung der aktiven Zentren des Kieselgels vor der eigent-
lichen Komnservierung, beispielsweise durch kurzes Besprithen mit einer Methanol-
Wasser-Lésung (1:1), erhédlt man jedoch auch hier gute Resultate. Einfacher ist es
aber, in diesen Fillen anstelle des Spriithverfahrens nur das universell anwendbare
Tauchverfahren einzusetzen. Auch hier empfiehlt sich bei Kieselgel und Aluminium-
oxid vor der Konservierung die Schicht mit Methanol-Wasser abzusittigen; da-
durch wird ihre rasche Benetzung beim Tauchen gewihrleistet. Mit dieser Technik
erhilt man mit allen heute gebrduchlichen Sorbensschichten gut ablésbare Filme.

* Im Handel unter dem Namen Kroniflex THFP der FMC Corporation, New York,.
*¥* Eine speziell fiir Zelluloseschichten geeignete Konservierungslésung wird unter dem Namen
“Docufilm’’ als Spriih- bzw. als Tauchlack von der Firma Macherey, Nagel & Co., Diiren, West-
deutschland, in den Handel gebracht.
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Beim Tauchverfahren besteht die Gefahr des Ausblutens wasserléslicher Ver-
bindungen. Diese Erscheinung kann durch sorgfiltiges horizontales Eintauchen der
Platten in die Losung des Konservierungsmittels vermieden werden. Da aber wasser-
lgsliche Verbindungen meist an Zelluloseschichten getrennt und diese ausgezeichnet
durch Aufsprithen des Polymeren konserviert werden kénnen, lassen sich Diinn-
schichtchromatogramme auch von wasserléslichen Verbindungen ohne Verlaufen
der getrennten Zonen als Film stabilisieren.

Die gute Durchnetzung der Schichten mit dem Konservierungsmittel fiihrt
zu hoher Transparenz der Diinnschichtfilme, so dass ohne weitere Behandlung in
vielen Fillen eine densitometrische Auswertung direkt auf dem konservierten Chro-
matogramm moglich wird. Farbe oder TFarbintensitit der getrennten Substanzen
werden nicht verdndert und, im Gegensatz zu den im Handel befindlichen Produlten,
lgscht das hier beschriebene Konservierungsmittel die Eigenfluoreszenz der Ver-
bindungen im gesamten U.V.-Bereich nicht.

Bei der Verwendung von stark sauren, stark basischen bzw. stark oxydierenden
Reagenzien zur Sichtbarmachung der getrennten Verbindungen kénnen sowohl mit
den bekannten Konservierungsmitteln als auch mit Polyvinylalkohollésungen
Schwierigkeiten auftreten. Ganz besonders empfindlich auf pH-Effekte sind Kon-
servierungsmittel auf Dispersionsbasis24, 51,52, da durch die pH-abhingige Koagulation
der Dispersion ein Eindringen in die Sorbensschicht und damit Filmbildung ver-
hindert wird. Die Verwendung stark alkalischer Reagenzien (z.B. alkalische Tri-
phenyltetrazoliumchlorid-Lésung84,88) fithrt bei allen untersuchten Konservierungs-
mitteln zu einem stark erschwerten Ablésen der Schichten, wobei mit Polyvinyl-
alkohol immer noch die besten Resultate erzielt werden. In allen TFillen fiihrt die
Konservierung von Platten, die mit Chromschwefelsdiuref? bespriiht worden sind,
zu einem Vergriinen der ganzen Schicht, so dass die getrennten Verbindungen vorher
markiert werden miissen. Falls man fiir die Substanzlokalisierung konzentrierte
Schwefelsdure verwendet, sollte anstelle des Sprithverfahrens das Tauchverfahren
eingesetzt werden, weil die Stabilitit der Filme sonst nicht ausreichend ist. Beim
Nachweis von Aminosduren mit gewdéhnlicher Ninhydrin-Lésung sind die Flecken-
farben bekanntlich nicht stabil®. Es wird daher die Anwendung eines modifizierten
Ninhydrin-Reagens, das einen Zusatz von Kupfernitrat enthilt, empfohlen®, bzw.
eine nachtrigliche Behandlung mit einer Kupfernitrat-Losung®, um die Fiarbungen
haltbar zu machen. Auch bei der Konservierung mit Polyvinylalkohol muss das
modifizierte Ninhydrinreagens verwendet werden, da sich sonst der Untergrund —
besonders beim Tauchverfahren — nach einiger Zeit stark verfirbt und die Flecken
dadurch ihre urspriingliche Farbe verlieren und schwer sichtbar werden. Eine vor-
herige Markierung der Flecken empfiehlt sich in jedem Iall. Durch das Konser-
vierungsmittel kann aber auch eine unbestindige Firbung stabilisiert werden. So
bleibt die Farbe des Eisenhydroxamsiurekomplexes bei der entsprechenden Nach-
weisreaktion fiir Ester und Lactone?3, die normalerweise innerhalb einiger Stunden
wieder verschwindet, nach Konservierung mit Polyvinylalkohol bestehen.

Zur Archivierung kann man die Polyvinylalkoholfilme mit einem Kugel-
schreiber oder mit der Schreibmaschine beschriften. Zudem lassen sie sich nach
leichtenms Befeuchten der Unterlage dauerhaft auf Papier aufkleben.

Eines der Hauptprobleme der Diinnschichtchromatographie, fiir das es bis
jetzt noch keine zufriedenstellende Lésung gab, war eine dauerhafte, billige Dokumen-
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tationsmoglichkeit. Wir glauben, dass durch die beschriebene, neue, ausserordentlich

einfache, saubere und fast universell anwendbare Konservierungsmethode eine opti-
male Lésung gefunden worden ist.

EXPERIMENTELLER TEIL

Allgemeines

Die Glasplatten wurden mit folgenden Sorbentien beschichtet (Schichtdicke
200 W):

Kieselgel H. Merck”, Kieselgur G Merck, Aluminiumoxyd Fluka**, Zellulose-
pulver MN 300 bzw. GF***, Zellulosepulver MN 400, Zellulosepulver MN 300 P
bzw. GP, Zellulosepulver MN 300 DEAE, Zellulosepulver MN 300 ECTEOLA,
Zellulosepulver MN 300 Poly P, Zellulosepulver MN 300 PEI, Zellulosepulver MN
300 CMC, Zelluloseacetat MN 300 AC bzw. G/AC, MN-Polyamidpulver MN.

TABELLE I
SUBSTANZGEMISCHE

Lipophile Farbstoffe
Buttergelb C.I.2 11 020
Sudanrot G C.I. 12 150
Indophenol C.I. 49 700

Hydvrophile Farbstoffe
Tartrazin C.l1. 19 140
Ponceau C.I. 16 150 i
Remazolbrillantblau R C.1., Erginzungsband, S. 515

Remazolgoldgelb G C.1., Ergiinzungsband, S. 400
Bromaminsiure

Reduzicrende Zucker
Glukose
Zellobiose
D-Glucuronsidure-y-lacton

Avomatische Sulfonsduren
Naphtionsidure
1,6-Clevesidure
Amino-G-Sédure

Aminosduren
Glycin
Arginin
Tryptophan

& Colour Index, 2. Auflage, Bradford, 1956,

Fiir die vergleichenden Versuche wurden die in den Tabellen I und IT zusammen-
gestellten TFliessmittel und Substanzgemische eingesetzt. Die Substanzlgsungen
wurden bandenférmig aufgetragen und aufsteigend entwickelt. Die getrennten Zucker
wurden auf den anorganischen Schichten mit Anisaldehyd-Schwefelsiure®, Bichro-
mat-Schwefelsiure® oder mit Triphenyltetrazoliumchlorid in alkalischer Lésung54. 55,

* E. Merck AG., Darmstadt, Westdeutschland.

** Fluka AG., Buchs, Schweiz.
*** Macherey, Nagel & Co., Diiren, Westdeutschland.
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TABELLE 1I
FLIESSMITTEL

Angegeben sind Volumenteile.

TH. ABEND, O. A, STAMM

Substanzgemisch Iieselgel H Kieselgur G Alox Zellulose
Lipophile Farbstoffe Benzol Hexan Benzol —
Hydrophile Farbstoffe 80 #n-Butanol I0 n-Butanol 2 m-Butanol 4 n-Butanol
13 Isopropanol 1 Wasser 1 Athanol 3 Athanol
7 Wasser 1 Wasser 3 Wasser
Reduzierende Zucker 2 n-Butanol 8o n-Butanol 2 n-Butanol 5 wm-Butanol
1 Athanol 13 Isopropanol 5 Athanol
1 Wasser 7 Wasser 1 Wasser 3 Wasser
Aromat, Sulfonsduren — 10 n-Butanol — 4 n-Butanol
1 Wasser 3 Athanol
3 Wasser
Aminosiuren 6 n-Butanol — —_ 6 n-Butanol
2 Eisessig 2 Eisessig
2 Wasser 2 Wasser

auf Zelluloseschichten mit Anilinhydrogenphthalat’ nachgewiesen. Die Naphthol-
sulfonsiuren wurden auf Grund ihrer Eigenfluoreszenz in langwelligem (350 mu) und
kurzwelligem (254 mu) U.V.-Licht lokalisiert. Die Aminosiuren wurden mit Ninhy-
drin-Kupfernitratreagens® 60 nachgewiesen.

Konservierung

Polymerdispersion. Eine als Konservierungsmittel kidufliche Polyvinylester-
dispersion zur Konservierung von Diinnschichtchromatogrammen (ca. xo % Fest-
" -stoffgehalt) wurde nach Angaben der Lieferfirma bis zur guten Durchnetzung der
Sorbensschicht aufgespriiht. Anschliessend wurde die verfestigte Schicht gewissert
und ohne Verstirkung durch eine Kontaktfolie von der Trigerplatte getrennt. Die
konservierten Schichten liessen sich nur bei Zellulose befriedigend ablésen, doch war
auch hier die Stabilitdt der Filme ungeniigend.

Polymeridsung in orvganischem Losungsmitiel. Zur Konservierung nach dem
Tauchverfahren wurde eine Weichmacher-haltige, ca. 25 %ige Lésung von Polyvinyl-
chlorid verwendet, die als Konservierungslack fiir Diinnschichtchromatogramme im
Handel ist.

Die Platte mit dem entwickelten Chromatogramm wurde langsam vertikal in
die Lésung getaucht, nach vollstindiger Durchnetzung der Sorbensschicht herausge-
zogen und horizontal an der Luft getrocknet. Die Filme wurden bis zur leichten Ab-
lésbarkeit gewdssert und ohne Verstirkung durch eine Kontaktfolie abgezogen.
Dazu wurde der Film parallel zu den Kanten der Glasplatte eingeschnitten, von einer
Ecke her angehoben und durch gleichmissigen Zug von der Platte getrennt. Bei der
Konservierung von Kieselgur, Kieselgel und Alox-Schichten splitterten die unteren
Teile der konservierten Schicht leicht ab.

Zur Applikation durch Besprithén verdiinnte man 2 Volumenteile der Liefer-
form mit 3 Teilen Butylacetat. Durch Bespriithen liessen sich die unteren Teile der
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Schichten nicht geniigend verfestigen und wurden beim Wissern weggewaschen. Die
konservierten Filme mussten mit Kontaktfolie verstirkt werden.

Wiissrige Polymerlisung. Fiir die Konservierung nach dem oben beschriebenen
Tauchverfahren verwendeten wir eine 23-gewichtsprozentige, Weichmacher-haltige,
wissrige Losung von Polyvinylalkohol (Viskositit ca. 300 cP). Die Viskositit dieser
Losung entsprach etwa derjenigen des kiuflichen PVC-Tauchlackes. Je nach Platten-
format erfolgte das Tauchen parallel oder senkrecht zur Laufrichtung (vertikal bzw.
horizontal). Falls eine Desaktivierung der Schichten nétig war, wurde mit einem
Wasser—Alkohol-Gemisch (1: 1) so lange bespriiht, bis die Schicht eben angenetzt war.
Dann erst wurde das Chromatogramm mit dem Konservierungsmittel behandelt.

Nach dem Trocknen wurden die Filme ohne weitere Nachbehandlung oder
Verstidrkung von der Platte abgezogen, wobei vorher mit einem Messer rings um die
Platte herum eine schmale Randzone weggeltst wurde.

Durch das Verdiinnen mit Wasser—-Athanol (1:1) auf das doppelte Volumen
erhielt man eine Lésung, die leicht mit einer nicht zu feinen Diise aufgespritht werden
konnte. Mit dieser Sprithlésung liessen sich alle Sorbentien mit Ausnahme von
Acetylzellulose und Polyamidpulver so verfestigen, dass man sie ohne Verstirkung
von den Glasplatten 16sen konnte.

Um diese Filme auf Papier aufzukleben geniigte ein leichtes Befeuchten der
betreffenden Unterlage.

ZUSAMMENFASSUNG

Es wird eine Ubersicht iiber die bekannten Dokumentationsméglichkeiten in
der Diinnschichtchromatographie gegeben. Da bisher kein Verfahren wirklich be-
friedigen konnte, wurde eine neue Methode zur Konserviering von Diinnschicht-
chromatogrammen entwickelt. Bemerkenswert an dieser Methode ist ihre Einfachheit
und ihre relativ universelle Anwendbarkeit.

SUMMARY

A review is given of existing methods for documentation in thin-layer chromato-
graphy. Since no method, up to date, proved really satisfactory a new method for
the conservation of thin-layer chromatograms was developed. This new method is
remarkable for its simplicity and universal application.
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