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STANDARDISIERUNG DER DUNNSCHICHTCHROMATOGRAPHIE DURCH 
VERWFNDUNG VON FERTIGPLATTEN 

H. HALPAAP 

Chemische Forschung, E. Merck AG, Darnastadt (Deutscldand) 

SUMMARY 

Standardisation of thirt-layer ckromatogra$hy ushag $refabricated Layers 

The use of abrasion-proof, prefabricated, standardized layers makes a ratiori- 
alisation of the laboratory work possible and facilitates application, impregnation, 
detection of substances and quantitative determination. 

: Mit dem Begriff der Dtinnschichtchromatographie verbindet man die Vorstel- 
lung einer Schnellmethode mit ausgezeichneten Trennungen, gleichzeitig denkt man 
aber such an den Umfang der Vorbereitungen : 

das Abwiegen und Abmessen von Sorptionsmittel und Wasser, 
das Suspendieren im Kolben oder Mixgergt, 
das Auslegen der gereinigten Glasplatten auf die Schablone, 
das ,Einfiillen und- Ausstreichen der Suspension, 
das Ablegen der Platten.in das Gestell zum Vortrocknen an der Luft und zum 

Aktivieren im Trockenschrank. 
Es ist erstaunlich, wie bereitwillig der ,Verbraucher es viele Jahre lang auf sich 

genommen hat, die Platten im eigenen Labor selbst zu beschichten, womit er von.der 
technischen Seite her .im Vergleich zur’ Papierchromatographie einen Schritt y ZIG 

riickgetan ,.hat. Doch spricht diese Tatsache,,ftir die Uberlegenheit der .D.C-Methode; 
Schon die’ Anwendbarkeit verschiedener Sorptionsmittel, vorwiegend anorganischer 
Natur, ,im Vergleich zu dem einen TrZgermaterial Papier bedeutet, : dass: man: ,sich 
kei’ner Beschrankung infolge der stoffliches Eigenart unterwerfen muss. So kdnnen 

Trennungen :durch ,Adsorption, Verteilung 'und Ionenaustauscb durchgeftihrt wer:. 
den., ,Ausserdem bewegt sich in einem pulverformigen Sorptionsmittel -die Substanz 
gleichmZssig, .meist als runder Fleck nur infolge, der Kapillarkrgfte,’ eine zus&iche 
Entwicklung entlang der Faser wie -beim. Papier ist ausgeschlossen. Das ergjbt ge- 
ringe ,Diffusion;- also kleinere. Fleckengr&sse, also. erhdhte Trennsch&fe un’d , erhijhte, 
Empfindlichkeit, :die noch ,gesteigert : wird durch ..die Vertr~glichkeit .‘der anorganit 
schen. Schicht ‘gegen yaggressive Reagenzien. Der geringe apparative Auftiand, bei der 
Trennung.:selbst; die ,Variationsm(jglichkeit :des.:Verfahreas sowie die Zuverl&sigkeit 
der j3rgebnisse .haben .iu der ,grossen .Verbreitung der Diinnschichtchromatograpl~ie’~ :,: 
innerhalb-.weniger’. Jahre &tfi.&rt. ,, ‘~ .. ,‘. ,:, ,’ :) .., .,’ ‘,: : ‘.,.‘I .‘,.-.:,t.- ,- 

Ein Hindernis ftir eine ,noch hgufigere und umfassendere ,Verwendung, der DC: ,. 
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Methode ist sicherlich der Aufwand mid die’ Unbequemlichkeit,. .bei der ,n&inucllen 
Beschichtung? ‘Zwar bereitet ‘diese in einem 8vbrausplanenden Labor: oder ; ,I+t&b 

k&e Schwierigkeiten, man. kennt den taglichen’ Bedarf an’ den verschiedene,n’~DC- 
Beschichtungen und wird ,im, voraus, etwa, ftir. eine Woche; die: gewiin’Sch~en”Rlatten 
bestreichen, ,damit sie jederzeit einsatzbereit sind. In:‘gr&sseren Betrieb,en,: sind.. .daftir 
zentrale Streichstellen eingerichtet, von denen die einzeliien L,abors ihre ‘beschichteten’ 
Platten, beziehen.’ .’ ” ‘, :. 

I. 
. . . . . 

‘1.’ Seit, kurz&ii ‘sind such einige Sorptionsmittel-, Folien- und : Geratehersteller 
urn ‘eine Vereinfachung der DC-Technik ftir,'den Verbraucher bemiiht in+ :.bieten 
fertige Beschichtungen zum einmaligen Gebrauch an’. Dab&v&den, drei’ unterschied- 
lithe Wege began&n, die ich an dem ,vereinfachten B&pie1 einer. Celluloseschicht ‘er- 
klaren will. Die Chromatographieverfahren’. an Papier und an der Cellulosebeschidh- 
tung stimmen darin tiberein, dass nach beiden Methoden an einer Flache mit :ihren 
Vorteilen des Trennvermijgens und vor allem. des einfachen Substanenachweises 
chromatographiert wird. Das Chromatographiepapier ist als selbsttragende Schicht 
von seiner ‘Art- her ideal, weil es in liohem Masse stabil ist und s&h fur alle E&wick- 
lungsmethoden verwenden lasst. Demgegentiber setzt jede Beschichtung mindestens 
zwei Material& voraus, die Unterlage’ und das Sorptionsmittel. Beide Unterlagen, 
Folie und Glas, lassen sich ohne Bindemittel mit Cellulosepulver beschichten, das 
hinsichtlich des Trennvermijgens dem faserfijrmigen Papier iiberlegen ist. Dem Vor- 
teil der ,Folie, dass ‘man sic’ evtl; such fiir absteigende Chromatographietechnik ver- 
wenden kann, steht der Nachteil einer geringeren Stabilitat der Schicht gegeniiber, 
die in der Flexibilitat der Folie begrtindet ist. Die in ihren, stofflichen, Eigenschaften 
meist stark voneinander -abweichenden Materialien, Unterlage und Sorptionsmittel, 
haften nur dann, optimal, wenn sie Starr ,miteinander ‘verbunden’ sind. ‘. 1 

Bei den selbsttragenden Schichten handelt es sich: um’,Einlagerungen, anorga; 
nischer Sorptionsmittel .in faserformiges Material, wie Papier-.,oder Glasfaserri; Beide 
Produkte sind .jedoch sprijde und miissen daher vorsichtig ‘gehandhabt werden; Bei 
Papieren ,betragt der .,Anteil an’ Kieselgel, oder Aluminiumoxid bis zu 40?!:; bei ‘Glas- 
fasern ist der ,,Kieselgelanteil wesentlich geringer. Die Chromatographie erfolgt in 
beiden Fallen.an je ‘qwei in ihren spezifischen Oberflachen kontrarenSorptions1nitteln 
Kieselgel und’ Cellulosefaser bzw. Kieselgel und,Glasfaser; Diese Kombinationen sind 
wohl zur-‘ verteilungschromatographischen Trennung polarer Substanzen. geeignet, 
doch~wird~da.sAdsorptionsvermdgen durch die faserformige Komponente geschwacht; 

,Die- mit Kieselgel oder Aluminiumoxid beschichtete ,Folie stellt insofern einen 
Fortschritt dar,’ 81s: die Folienunterlage .‘.das Trenriverm8gen tdes anorganisclien 
Sorptionsmittels nicht beeinflusst. Eine Beeinflussung ware.nur von dem.zur Maftung 
erforderlichen Bindemittel zu erwarten, wobei der Zusatz fur ~die.. Trennung nicht 
einmal, ungiinstig zu sein braucht. ‘Bedeutsamer. ist der .Einfluss’ des :Bindemittels- auf 
das Verhalten gegen universelle Spriihreagenzien und auf die, Fliessmittelbestandig- 
~keit.XJng%nstig; wirkt! sich die geringe Starke der anorganischen Beschichtung -aus; 
derm dadurch wird’die Kapazitat vermindert und die.Trennung verschlechtert. :Man 
erkennt, das aus den beiden Chromatogrammen von Fig. I, bei denen. gleiche Sub- 
stanzmeiigen. aufgetragen wurden ,Da” die Starke der Schicht auf. dem :linken Chro- 
matogramm nur rqo p betragt, breiten sich die Substanzen ,darauf zwangslaufig’wei- 
ter aus ais-‘auf der i50~pYBeschichtung. Daher. sind im -r&l+& Chroniatogr,arm~ My- 
drocortison und Prednisolon gerade getrennt, im 1inken’Chromatogramm jedochnicht: 

J. CirromaEog.~,~33 (IgGS) .:14+1G& 
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l&e S&e, ‘Schichtd& 
!dcner St&Ice. Sorption 

ioo, ,u;‘?.@& S&i&, Schiclitdiclse 230 y. Aufgetragkc Substa&men&$~ I 
ad ,u& ~Rbichsteiris ‘Substanz S, ho ,ug Hq’drocortison, 20 ,ug Prednisolon.’ Fliessmittcl : Chloroform: 
Methanol (goi~o). ” ’ ; 

,.‘. ‘,: “’ ” 

Man erkennt, ferner, dass such der U.V.-Nachweis auf dem rechten Chromatogramm 
scharfer,, also auf der dickeren Schicht empfindlicher ist als auf der dtinneren. Die 
Flexibilitat bringt also keinen Vorteil, wenn gleichzeitig die Beschichtungsstarke zu- 
rtickgeht. Urn, ,anorganische. Beschichtungen normaler Starke von 250 p oder sogar 
bis 2 mm herstellen zu ktinnen, bedarf, es einer starren Unterlage, wobei sich Glas ,als 
das chemisch. .widerstandsfihigste Material erweist; 

Pas eine , Hauptproblem bei der Herstellung von versandfihigen DC-Fertig- 
platten.ist die .Wahl ,eines:geeigneten.Bindemittels zur:Erzielung abriebfester Schich- 
ten. So einfach wie bei Cellulose, die in dtinner .Schicht ohne weiteren Zusatz auf ,Glas 
haftet,: liegen ,die. .Verhgltnisse bei,den anorganischen Sorptionsmitteln nicht.’ H&ufig 
wind ,vergessen, ,.dass such die bisherigen Sorptionsmittel.zum Selbstausstreichen fast 
ausnahmslos mit: einem Bindemitteij meist Gips oder Starke, versetzt sind, wodurch 
die’/Trenneigenschafterr des urspriinglichen Sorptionsmittels vergndert werden. Gips, 
das dem Kieselgel meist in Mengenvon 5-15 Oh zugesetzt ist, ist keinesfalls immer inert, 
lassen sich .doch, auf reinen .Gipsschichten interessante adsorptionschromatographi- 
sche IJ-ennungen durchftihren. Bei der Auswahl geeigneter Bindemittel sollten einem 
folgende Forderungen .klar sein: i 

‘I. (a) D er .,B’ d m er soll mit dem Sorptionsmittel eine mijglichst abriebfeste Schicht 
bilden; die sichin fur den jeweiligen Verwendungszweck, optimaler Sttirke herstellen 
1&sst. ., ,;j ‘. ,: : I 

,;.: (b):Die.T’ renneigenschaften des ,Sorptionsmittels sollten durch den, Binder 
miiglichst -wenig beeinflusst werden, ,der Zusatz sollte also moglichst klein’ gehalten 
werden. ” ., :: ,... ,-:‘, ,: ; : : : 

” (c) ,Die Laufzeitcn in dem mit .Binder .versehenen Sorptionsmittel sollten nicht 
zu .&ark ..verandert. werden. 5 I I . ; ‘). :, .” : ‘. ,, 

1 :-,I .: ‘(d)Die,! abriebfesten- Schichten, soilten n&h wie vor”moglichst universeh, be- 
sonders such mit aggressiven Reagenzien ,bespriihbar .und ,erhitzbar sein.. ; ‘:. 

J.--C&romatog., 33, (1968) .14?-164 
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GEL F,,, 

FZi~ssmitteZ L’auJhiihen LaufzSiten (iwin.) Vevliingevungs- 
(cm) faktore,n 

KieselgeZ G DC-Fertigplatten 
Platten Kieselgel F,,, 

Bfkol 2 0.8 

2 ;:: 
8 8.3 

IO 12.4 

2 

: 

8 
IO 

: 

Methanol 2 1.2 

; it: 

8 10.7 
IO. 16.2 

Methanol- 2 
Was&r 

2.5 ” 

: ,,., 8ao (50: 50) 15.8 
8 25.3 

,, ,’ IO 38.0 ” 

2.0 2.7 
5.5 2.3 
9.8 2.0 

15.0 I.8 

21.3 I.7 

;:: 2.4 2.2 
10.5 I.9 
16.0 I.8 

22.7 I-5 

5:; 2.5 2.6 

15.0 2.3 
23.0 2.2 
32.0 2.0 

10.0 4.0 

30.0 3.8 
55-o 
85.0 

3:: 

120.0 ‘,3.2 

J. Clrrpmatog., 33, (1968) .r44-,I9 
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Fig; ,‘. 6. .$eigt eine, Steroidtrennung bei einer Laufstrecke ,von 16 : tin, rechts auf t einer 
Schicht mit, Kieselgel GFa,& links auf~~ei,ner DC-Fertigplatte, ,Kieselgel F&i. Ausser- 
dem sieht.I’m,an,, dass bei gleichem ,Fliessmitt&l, die, Laufzeit ,auf der. ‘Fertigplatte 25 
Min. auf,‘der, mit Kieselgel, G ‘beschichteten Platte jedoch nur,, 3.5 Mini-,betragt. Die 
Laufkeiten”:wcrden einerseits von d&n Fliessmittel; anderers,eits von ~charakteristi~ 
schen.:, Stoffkonstanten der Sorptionsmittelschicht;‘, also. des ’ Sorptionsmittels’ .‘ein- 
schliesslich ‘des “Bindemittels bestinimt, tiie .’ Porendurchmesser, ,” Porenvolumen; 
Dichte’ und .Teilcheq$sse; Tabelle I vergleicht die Laufzeiten iwisehen Kieselgel 
,G-Platten ‘und DC-Fertigplatten Kieselgel’ ,I? a,& an verschiedenen Fliessmitteln ’ bei 
unterschiedlichen Laufhohen’. Bei ‘Benz01 betragt d& Verlangerungsfaktor der’ einen 
Beschichtung’zur anderen ,nachz cni Laufhdhe ‘2.7, nach 6, cm '29 und bei IO CJI-L nur 
noch ,r;7 ; ,bei dieser Laufhtihe~.sind die’ absoluten Laufzeiten 12 ,Min. bzw. 21: Min. 
Bei’ Chloroform liegen die absoluten Laufzeiten auf beiden ‘Schichten ahnlich wie .bei 
Benzol, bei ‘Laufhijhen zwischen 2 cm und IO cm nellmen. die Verlangerungsfaktoren 
von 2.4 auf 1.5 ab. Im ‘Vergleich zu diesen beiden Fliessmitteln lauft ‘Methanol, in 
beiden’, Schichten langsamer, dabei, fallt auf, “da& die Verkingerungsfaktoren ” ~0111 
wieder mit (Ii+ ,: ‘Laufhohe abhehmen, aber absolut genommen, hijlier liegen. Ein 
Gemisch’ aus : gleichen Teilen Methanol” und Wasser lauft such auf einer ,I(ieselgel 
G-Schicht ,langsam, auf der Fertigplatte allerdings.noch langsamer, wie man, aus ‘den 
Verlangerungsfaktoren sieht . 

Man erkennt, class mit zunehmender Polaritat der Fliessmittel die absoluten 
Laufzeiten ansteigen, aber such die Laufzeitunterschiede zwischen den beiden Be- 
schichtungstypen grosser werden. Mit der Hijhe der Laufstrecken hingegen verringern 
sich:die Unterschiede. Bei den iiblichen Laufhlihen von IO cm sind bei Verwendung 
der fur die Adsorptionschromatographie gebrZuchlichen Fliessmittel die Laufzeiten 
auf der DC-Fertigplatte 1.5-2 ma1 so lang wie bei ,der Kieselgel G-Beschichtung.. ‘. 

Tabelle II zeigt,‘dass mit einer Fertigplatten-Beschichtung nicht in jedem Fall 
eine Verlangerung der Laufzeiten im ‘Vergleich zu den, selbstgestrichenen Platten 
einhergeht. Im Beispiel der DC-Fertigplatte. Aluminiumoxid Faaa (Typ E) betragen die 
Laufzeiten im Durchschnitt nur 80% von denen auf Aluminiumoxid II, wahrend 
bei der DC-Fertigplatte Aluminiumoxid Fzsd (Typ T) die ,Laufzeiten wieder. ver- 
langert sind. Beide Aluminiumoxidtypen unterscheiden sich in ihrer IIerstellung und 
damit in ihrer Trennwirkung. Auch auf DC-Fertigplatten Cellulose mit ihrer Be- 
schichtung von mikrokristalliner Cellulose des Typs Avicel sind die Laufzeiten im 
Vergleich zu den mit nativem Cellulosepulver belegten Platten um das 1.6 faclie ver- 
langert (Tabelle II). Da in beiden Fallen kein Bindemittel angewandt wurde, ist 
der Unterschied in den beiden Cellulosesorten selbst begriindet. Da mit einer Ver- 
langerung der Laufzeiten die Zalil der theoretischen Trennstufen zunimmt und bis zu 
einem gewissen Grade such die Trennwirkung; ist dieser Effekt demnach nicht nach- 
teilig. .: 

Die Trennung auf einer DC-Fertigplatte ist haufig ‘schon befriedigend, ohne 
dass man. die bisher iibliche Laufhijhe von IO cm einzuhalten braucht. Auf Fig. 5 

sieht man 2 Chromatogramme, die nach jeweils 18 Min. Laufzeit aus der gleichen 
Trennkammer genommen ‘kurden. Auf,, der ,mit Kieselgel GF,, beschichteten Platte 
ist : das. Fliessmittel IO cm, auf ‘der DC-Fertigplatte Kieselgel F,,, jedoch, nur 8 cm 
hoch ‘gelaufen. ‘Auf, beiden Cliromatogrammen ist die gleiche : Zahl aufgetrennter 
Substanzen zu erkennen. ‘, 

J.: Chromiztbg., ‘33 (1968) ‘r’44-~64 
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TABELLE II. ,’ ‘, .I ; ‘I .(,,,. 
,. .’ ., ). 

‘. .,’ : ,,’ 

V~RGL~ICH'DER.LA;U~~~ITBN ZWISCHEN ALUMINIUMOX~D 'k-PLATTEN.',UND DC-~ERTIGPLATTEN 
AL~MINIU~V~OXID Fsbp (TYP F),UND DC-FERTIGPLATTE'N ALUMINHJMOXID F&(TYP T) ';, ,’ ,. ., 

Fliessmittel &au.dken Ldufzeiten (Min.) .’ ,‘: “” :? “’ ” V~rZiingeYungsjiktoreur’ 
(cm) - 

A luminium- DC- Fertig- DC- Fertig- 
oxid I-I $Zatten ,A Zu’- 

DC- Fertig- DC- Fe&g- 
platten A Zu- 

Ptattsn 
$(atten AZu; plattkn A Iti- 

nziniumdxid. miniumoxid miniumoxid miniarmoxid 

FBB~ (TY$ E) FM (TYP T) F~aa’(Tyfi E) F,u (;rr+ ‘r) 

Chloroform 2 I.3 1.0 0.80 2-I 

2.. 3:; 2:: 
z 0.8G 2.0 

13.3 0.83 1.8 
8 12.0 9.9 21.3 '0.83 1.8 

IO 18.1 14.8 31.3 0.82 1.7 

Methanol 2 
J:: 

1.3 4.0 O.G9 2.1: 

2 
4.0 I0.I 0.80 . 2.0 

'9.4 7.4 18.2 0.79 I.9 
8 15.0 1I.8 29.5 0.79 2.0 

IO 21.5 16.3 45.8 0.76 2.I 
*._ 

VBRGL.EICHDERLAUPZEITENZWISCHENPLATTENMITNATIVEM CELLULOSEPULVER UND DC-BERTIG- 
PLATTEN CELLULOSE 

FZiessmitteZ LauJkrBken La22fzeiten (Min.) VerZdnger22ngsfakto~en 
(Cm) 

Platte92 mit DC- Fertig- 
nativem CeZ- @atten Cet- 
ZuZose;bzrZver &lose 

Aceton- 2 1.6 3.5 2.2 
Essigskture- 5.0 9.5 I.9 
Wasser 2 10.3 17.3 I.7 
(70:10:20) 8 16.8 26.3 I.6 

IO 23.8 38.0 I.6 

Als sehr .wesentlichen Vorteil einer Fertigplatte hinsichtlich ihres Trennver- 
mdgens bietet. sich die Moglichkeit an, das Substanzgemisch nicht, wie bisher tiblich, 
nur, punktfiirmig, sondern,, als Strich ,auftr,agen zu kdnne,n, Man streicht :mit einem 
an ! beiden’ ,,Seiten oRenen Schmelzpunktsr~hrchen oder., mit einer Mikropipette an 
einem aufge,ldgten Lineal : entlang und. l&&t .,die’ ,Fliissigkeit ,:$igig 1-2 cm:“lang’:. aus- 
treten. “Eine Verletzung ‘der Bbriebfesten. Sc,hicht an der. Startlinie tritt ‘dabeiimcht 
auf: .Welcher ., Trenneffekt .mit : dieser Technik erzielt ,w’erden k&-m, msg.’ Fig: ,S‘ n$t 

einer’. Trennung von IO Aminos%uren auf einer DC-Fertigplatte Cellulose’~verdeut- 
lichen: Es wurde’ hierbei’eine Platte von nur ,xo cm Gesainthijhe benutzt, die,eigent- 
lithe’ Laufhijhe betrug Jo cm, ‘wobei sich die Aminosauren’~ schon innerhalb einer H6he 
von:nur 3.5 cm trennten. Bei der strichfijrmigen Auftrageweise wird die diffusion. der 
Substanzen in das Sorptionsmittel; die bei punktfijrrqigem Auftragen nach allen Seiten 
erfolgt; deutlich zurtickgedrgngt ,und damit’ der Trenneffekt verbessert. “~ 

,’ Besonders vorteilhaft ist es, dass die hohe Festigkeit der Kieselgelbeschichtung 
der Fertigplatte die Anwendung von wasserhaltigen ,Fliessmitteln erlaubt:‘Wahrend 
sich die Kieselgel G-Schicht gerade n&h mit’ 50 %igem ‘Methanol entwickeln’ ‘l&St, ,’ ,;,, I( .,‘,.’ \ 

.I* C@+og., 33 (:c@.) 144,+54 .(. ., 
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Fig: 7; Tknnung eincs Riickstain’des der, Cddei~pkklulrtion a@ verkhiedendn’S&ichten. Ltkungs- 
mittcl: Chloroform-Methanol (go :IO) + NH, gasfiirmig; Laufzeit 18 Min.’ Link Seite: DC- 
Fcrtigplattd Kieselgel F,,, ; Laufsstreclre 8 cm.’ Rechte Seite: Mit Kieselgel GF,,, bcschichtiete 
Platte; Laufstreclre I0 cm. 

kann man bei einer Fertigplatte Kieselgel F 864 sogar 10 %iges Methanol als Fliess- 
mittel verwenden, ohne dass die Schicht beim Einstellen in die Fliissigkeit abbl%,ttert. 
Auch gegen mehrfaches Entwickeln zur Erhijhung der Trennleistung oder ftir gewisse 
quantitative Bestimmungen zur Vorreinigung der Schichten sind die Fertigplatten 
widerstandsftihiger als selbstbeschichtete Platten. 

Nur auf abriebfesten DC-Fertigplatten lassen sich die Schichten d&h ein- 
faches Tauchen impr&nieren. Man kann dicse Impragnierungen mit Losungen. durch- 

Val,“Ab~;/Try,‘t’Ala; Thr;, Gly; ‘Gli, Arg. : 

7. ‘Ch?%maE~g.,‘$j (x968) r&i64 
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Nlcht iny+gilo~ s : I : ,, : l,mqrlqniort rrht 5% Sllbernitrat ,. : ,, : .., ; ‘; ,‘. ; ; ._ .’ In 5O?b Mothanol -’ ,. 
. ‘I ,;, : ., : .; ; ,: ,‘, ., s ,,, i’ ‘, .’ a i ., ‘. ,,’ 8. ,: ” ~ .,, 

‘a”,,,u,,e “‘C,,lorof,,,,,, ; , ., ‘. :’ .‘,, ‘,‘.’ ,C,&-,rg,(,$~m’; “,i ‘, ; :. ; .: ‘:;‘,y 
,. 

,: 
in mm 1’ ‘, zwcimellgo gntwlcklung ’ zwplmaligo,Entwlcklung ,‘, : 

‘. (‘, :. 
loo- 

.,’ ” ,’ 
.,, :,_,, .’ 

: 
eo- ‘y 

.’ ., ,. ,“‘I 
‘: ., ,. \‘.., ‘1 .., 

.60’,“. ‘. ,‘, .’ ,’ ‘. s; 

‘. ” w ., ‘, 

40.. _, .“. ..B 

.====. _’ f-q, ‘. 

20- : ,.., :’ ; ,’ .’ x 
BtsxE!sJ 

. ,I. : ,, ., ,’ : . ,’ 

Cholesterin 7.Dihydro- I: Geniirch Cholsstsrln 7Gohydro- GcrrWh 
: cholertorlp, ,,, :, ‘, cholestarin 

Fig. ?q Trennuqg voti Cholesterin .unJ .,pDehydrocholesterin km DC-Fertigplatten Kicselgel kg6i, 

” I. :. ,’ ,’ .., ,‘. 

Beispiel (Fig. 20) : ‘zeigt die Wirkung einer Silberriitrat-impragnierung, sie fiihrt ,. im 
Gegensatz ,zur ,unbehandelten ,I<ieselgelschicht zu einer. cinwandfreien Trennung von 
Cholesterin und .+Dehydrocholesterin. : : I ‘:, : ” :’ .I’_ 

(, : ,Auch beim Anfirben der Substairzen bietet eine abriebfeste Schicht :Vorteile, 
einmal 1 durch ihre ,hohe ~Widerstandsfahigkeit beim Anspriihen, zum anderen, lassen 
sich die Platten viel, bequemer und dabei gleichmgijisiger im.einfachen Tauchve,rfahren 
mit der Reagenzliisung.~versetzen. ,Dabei eriibrigt ‘sic11 das Bcspriihen, das ‘wegen der 
notwendigen. feinen VerStCiubung unangenehm ist,, .bei Verweridting toxiscber Spr,uh- 
mittel::eine: Spriihkammoruud :‘einen guten Abzug -erfordert und , nicht immer : zu 

gleichm&ssiger Benetzung und : damit .Anfirbung. fiihrt., ,Die abriebfesten Kieselgel- 
platten lasserr sic11 : zum’ Substanznachweis selbst, in konz. Schwefelsjiure tauchen; 
ohne dass die Schicht abgelast wird; Selbstverst5ndlich sollte. man, wie ,beirri Bespriihe’n 
ein. Lijsungsmittel wahlen;. .das die getrennten Substanzen nicht herauswascht, :urid 
rein wassrige Ldsungen. vermeiden Besonders boi quantitativen Bestimmungen veri 
mag d&, ‘T~~~hBn”clie’.Genaui~~eit “~es&~~licll~ iu,. &h(jhefi. :, ,; ‘, :‘; ,’ 

.:Auch!;bei der’&i&fachen Handhabung is:t d!e Stabilitat der Schicht von Vorteil. 
.<..,:;:;., ,;_*.:, .:. ; .. 

,, ‘, ‘. 

.Berei~s-,:,da~urch,] ..dass :,$$an;.die ‘PlB~ten::.iznmitte!bar “a;f~i~~~a~~~~~~~,~.,k~~~; :.‘ollrxe, 
‘dass di&~,Scliicht en ::v+letztwerden, ;$+d.‘bei: der Lager’urig eirie .Veruiireinigung,~der .,, 
I ~+2i$ljk ,durch ~Ads&&$-van Staubteilchen ve,rhi,r&& ~Die~Schichteri.lassensich 
,fast ,wie Papier mit $-&ii~:Hleistift beschrciben~‘:Besonders’.vorteilhaft ‘ist die Mdglich- 
keit; ‘{ai&, ,Platte vor .: d&+-&&~l~n& .j&’ ‘F&&ate ‘&$,&&h$er. Grijsse abteilen%u 
:kbnneii.;.Da&wird’sie .mit der Schicht iiach u&en auf eine glatte Unterlage gelegt, 
da,n,n .mit’ einem einfachen 'Glasschneider .,mit, Stahlradchen entlaug .einem Lineal 
angeritz’~.~,~~‘~‘~g’~~roch~n.~~.~el~~~”iiei” die&-. &handlung’: wird,.,:die,.,,Schicht nicht 1 ver- 
letzt..~Nod~~,.~~~facher.,i~t es’n&..lich, .,von .vornherein ,,platten,~& ,~ew’ii;iscllt~~~.G;~~se 

Ihi benut,zenoder bereits in Normgrijssenvorgeritite Platten zu v&w&r&xi, di,e>ma,n 
je ,nach Wahl nur :noch, zu brechen braucht. Auf diese’ Weise steht eine ’ grosse, &ah1 
“~h”,For~;~en’,Goh’j.der G@sse 26, ,x, 2”. ZU:,,IQ,, y,.io und i >(; ,2q ,iq Hoch- pdor, .Quer- 
format 'bi$~zii';~o:.x,.~~b."und: 5 ; x ‘Io,als’~Mikroplat;rte :&ur. Varfiigung,’ wie .man .aus Fig’. ,I 

‘II erkennt . Die! gute Trennleistung selbst auf, kleineren :Formaten, in diesem Palle 
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abdecken und evtl, an den S&en verkleben. Die .auf diese W&e dicht aufeinander- 
liegenden Chromatbgrainme sind gegen Luft- und selbstverstUdlich gegen Licht- 
einwirkung geschiitzt und lassen sich so Ub& lange Zeitraume ‘aufbewahren. Zweck- 
mgssig ist es, die Chromatogramme nach Sachgebieten. zu ordnen. Etwa IOOO Origi- 
nalchromatogramme,.finden in einem Schrankfach von etwa 45 cm, SeitenlZnge; iiber- 
sichtlich in Styropork%sten geord&t Platz. .’ : ,’ .’ ,. ; : .’ I. ,,’ ; : ‘* 

Eine ,wichtige Frage ftir. den Verbraueher.. ist der Kostenverglleich’. zwischen 
selbstgestrichenen und DC-Fertigplatten. Dabei stellt sich% heraus, dass die Verwen- 
dung von DC-Fertigplatten nicht:nur ftir ein einzelnes Labor .,bei kleinem .Bedarf, 
sondern such fiir eiti grosses ch&misches Werk .bei grossem .Gesatitbedarf lohnend ist. 

Noch gtinstiger gestalten sich die Berechnungen ftir die -Fertigplatte,; wenn man’ 
in Betracht zieht, dass infolge von Streichfehlern bei der Selbstherstellung nicht alle 
Platten voll verivendbar sind, ausserdem die Fertigplatten sich besser ausnutzen 
lassen und zus%tzliche Kosten ;bei, der ?okumentation, ersparen. Es sollten such 
weitere indirekte Vorteile der Benutzung von Fertigplatten nicht tibersehen werden, 
wie ,,‘.yI / :I ., ‘, , .,I,.: .,I ‘_ ‘. 

Platzersparnis im Labor II ; 1, : ‘.. ” ,. 

(die tiblichen ,. Beschichtung~schabJoqq : sind tiber einen Meter lang) , 
keiti, Versch&&%i d&s. L&boss, .und:, k&e.. Bel&stigung durcb ,Sorptionsmittel- 

staub beim: Abwiegen: und: durch; Suspensionsreste ,.auf, derq :Arbeitstisch,::: I 

Zeitersparnis bei:&xChr6matographie. .: ,‘: .‘, ‘. ‘i.‘. I:.,.: ‘..:: : ,:,:.. ._.:, 
‘/ 

I (die Fertigplatten +d sdfort I einsatzbqit ,tind.‘+ie :Fachkl’aft. ivird :ftir we& 
:‘..-vollere?Arbe~t’:frei);:.. ;, :,; ,.:; ‘,,: ,~ .;.,.:,(: ,...:‘.. ‘.:., ‘,‘_,f ,‘.,,, -.. z’.,;:,y :.: ,;, ,t,:,,~.,,’ /<, 

,,’ ‘. ,Als :Fertigplatt& ftir analytische. Zwecke s&lien bisher .ai :anbrganisch&i B&i 
schichtungen .neben Kieselgel ,zwei, ,verschledene, mit”Typ;,E und Tylj ;T: bezeichnete 
Aluminiumqjride in. j eweils, 250 .+,q.&arker : Besqhicl-ittin& iuf : ~@.Q&i&; ..,B&& Type? 
uriterscl%de’n jsich ,,in’-ihixm :.I-Ierstellu~~sverfahren ,,und $&knit .a$@ !@ ih&i. Trenn- 
eigtintichaften, ,: Der “Typ’ E $t z;B:>, f!r,. den-,Nacll~~is,:von Iii$~k&&?leti :.gut :. gbeignet, 
‘w8hrer$ der.::Typ, ,T zur ~,Treimung.~gewisser~;isor+rer ;Verbindung&. +vprz+gt: wird. 
An’ orgaii~~~~en,~,~Bes~~i~htungen :,‘,iSt,: ~‘iieb~n~.,..Cellulo~e I: ,+s~~~, &$6i+a&t&iischer eine 
Poly~~hJilenimin-6ellui_se.. &; : ‘iur, T+++g +oti ~~udleoti’tleri~ ++@&$%+&rt. 

‘, ~~~~~.~f~r,,:~r2iparative: : ~&-&&-&~:, !$fJ :! &&$&h#&~.: +&:?.,K&&&l., mit 2 

‘mm. Sc@h&&&‘tirid, .‘v& ‘Alumi~iumo~a~d~s’,Ty~~‘,T-,~it,’r.5 ~++X+l-@htd~$$e im 
,, : ;.,. !.... .,<. ‘. ‘.‘: ,..,: 

Fq&$ &j &_::‘hG ‘~~‘:‘~i~~~~~h~t..-:3Si~~e: ,‘~~~s~~nli‘sicii:::~~~hi:,~~iir,,~~~’~~Pl~~~Snfdrin~~e, van 
,‘.,. 

4b, (-*;, ,?$: :undz rdij:.&m. ~etiFnd~&+L-~$ ,dL.?~ ‘si$; ,~~tl_~~~e~,:_~,~cksei~6’~~~~~ ‘&i’.& Glas_ 

oder Alu;mi;~~~pl~ttb entspr~~~en~~~.::~gln~~: ,* bef&st~&a;E;:~& ::le~~‘j~~g~~~~~rillssiges 

E&vi,ck&Jq :,der’SubS~,anzb~~der .tiu;;v&h~nd&r$~ :$&~,:8~& ~&&&$ti’: j$$‘&k. Stbss- 
st+& ,,9.5: dm & $ch& ~~,::de~,~.gan’zen’:Hahe, niit &in& Spatel:&itfern&.~~ 1:. :. 

,, ,’ Eini.x<:_, &-i&e: ~$hai~~t;-&~s~~?g : Tfer;G$eispiei& ,s+...,” ,,&‘ ,;Anive$a,*ngsmeg_ 

lichkejteti de?, .&x+hi$deri&i .Bks&iclitun&ti.: &d&&h;, ZunPc~Se,‘i~vei’,:Beispiele. aus 
ddr.‘,liiinischen”Diagric;stik, ~~~:;‘~~~~~~~i~~~tr~~~~~~’ ~~~~~~~~~~~~~~~~~~~ ;;a.& ‘bir;ier, DC_ 

F&i$@t$ ICi~~~lgei’IFz.~:‘,:~;” .‘,,., : ‘, :,’ ‘., ,‘~j~~,~~;.~,:.~ ‘,%:,:I J:,.,’ ;,. 1~~:,,;:,;1,,,,:;~: ,‘;::;:\;:‘, j_j;. ,:_::I:~;~~“‘::;,: ;,, :.; ,.I; :,,‘., 
;.; .. ,,i, I.,: ‘. ; .!, 

,. ,. Fli&&t~~l~‘., (r);‘Er$$++ir$~i~: Hdxan_Chlorocir~~~,,(z~‘:j5)‘_,12; :tirn.’ Koch : : ‘. 3. >’ .: _’ .’ ; ‘,’ I. ,, ,, 
;/ ” ;’ ..!, ,-,,. ” ,, ‘.’ ~.~~:‘~~~j_l:,~6~,~~~kl~~~:;~it~~Chlorijfo~~M~~ha~~~~~~~5~~.~~)~~~:~~~. ho& 
0 _, ,.:’ Na‘d~LSeis’: I Besp5tihg/.&c;~ !;!& “/oig~~,..~~~~~~~~~~~~~~~~~.~~~~~~~~~~~~~~~~~~ ; in, 

., .; 
&h&c&, ,+I&~ $ $!Iin; 9,~s.. izd”‘,,~~i&m .: :. ’ .,. : ;:,: ,._, :, :, ., i ,; .:’ : ‘., : ( ..: ,:I, I.,; ,“/ ..( ,: !,’ .’ 1 : “I (. ; :, : ; .’ : 

.,. .(’ ‘,‘, ,!.L’,’ :.: ,‘. ..‘., ‘,: 
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~Steightihen : Cholesterinester etwa 7 cm .’ 

” Triglyceride etwa 5 ‘cm i,’ / ,’ _i 

Cholesterin : 3-4.cm .,I .,’ :. I., ” 
,, : . ,freie Fettsauren 1-2 cm 

und der Auftrennung der verschiedenen Cholesterinester aus Serumextrakt auf einer 
DC-Fertigplatte Kieselgel’ Fase : ,. ,, 

.’ Fliessmittel: viermalige Entwicklung mit Petroleumbenzin-Chloroform (go :IO) 
je IO cm hock .. .’ 

I Nachweis : Respriihen mit zo%iger L&sung von Molybdatophosphorsaure in 
: Ethanol, dann 2 Min. auf 130~ erhitzen ‘. 

SteighBhen :, Cholesterinester 
,, ,’ ‘der gesattigten ,Fett&iuren 3-4 cm 
,, Cholesterinester ‘. ” .’ 

“‘I der einfach ungesattigten Fettsauren etwa 3 cm 
Cholesterinester 

der zweifacb ungesgttigten Fettsgiuren 2-3 cm 
Cholesterinester 

,’ der dreifach ungesattigten Fettsguren, ,I-2 cm ” 

“, Auf Fig. 13 sieht man die.‘Trennung ,einigerNucleotide auf DC-Fertigplatten 
PEI-Cellulose,‘F, und ‘zwar von~zAdenosinmonophosphat, Adiphosphat ,und -triphos- 
phat. Fig. r4 demonstriert die analytische, Trennung zweier strukturell ahnlicher Ste- 
roidpaare auf. DC-Fertigplatten. Aluminiumoxid. Fz6d (Typ ,T); :namlich von Dehydro- 
epi-androsteron und Androsteron sowie von Testosteron -und :rj-epi-Testosteron, 
eine.Trennun& die sich :tieder auf Aluminiunioxid Fii4 (Typ E) noch auf Kieselgel 
durchftihren’ ‘I&& Fig. Is ,zeigt. die entsprechende ,Trennung auf, einer PSC-Fertig- 
,platte Aluminiumoxid’Fz~i (Typ.:T) ,mit einer- Schichtdicke van’ 1;s mm., Auf Fig.,.16 
sind dinige Trenngefisse fur die.prgparative Schichtchromatographie auf PSC-Fertig- 
platten zusehen; ‘rechts’ EinsWe zur Aufnahme’ van 5 Platten :ftir die normalen 
Glasgefgsse bestimmt, daneben ,eine Spezialkammer zur Aufnahme von IO Platten 
20 x 26 cni,:,daneben Gefisse fiir. 40 cm und IOO cm Plattenlange. " : 

,': .,.,I I : J,' I. 
,: ,I' ,',' '. ., ,, ., .' 

'. 
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Ly$a : T .’ 8 :,:,9 : ., ,’ , /’ 
DC+oniaplotta K&l’Fk 
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chemische Untersuchungen in der klinischen Diagnostik, fur Reinheits- und Haltbar- 
keitsprtifungen von Arzneimitteln, fiir -1ebensmittelchemische ‘Untersuchungen, fur 
Riickstandsbestimmungen im Pflanzen$iut:~,’ und fiir Materialpriifungen Vorschrjf- 
ten erstellt werden und diese in Standardwerke der entsprechenden Fachgebiete 
Eingang finden. Der Organiker wird durch, die ,Fertigplatte noch leichter in die Lage 
versetzt; seine Reaktionen selbst :zu tiberwachen. Falls er eine prgparativ-chromato- 
graphische Aufarbeitung vornimmt, kann er die analytischen Bedingungen unmittel- 

,,,” .) ‘: . 
,’ ;. ,. .’ “,: : , : ,: _,( ‘. ‘. ,’ ,., _., : ,’ 

I, ” 
ZUSAMMENFASS+ [‘,’ -I. ” ‘. ,, : i, ,::;. ,, ., ,; ; ,, ‘,‘I 

;.,..! 

..i’ : 1’. ,, ;i, ,I, .,.’ ,’ : ., ,‘:. ‘,: ,_,. .; ‘. ,/’ :. ., .,.I’, .,I. ,,, : ,, .: 
Die’, Ve~wendun~ abrie~f~st~~~‘: maschirieil’~~~gestellter, StandardiSie~er SChi~l;_ 

ten erm,-~@~~:_i~e, ,a~tion~li~~~ni~~~~~~~..::,~.~~6~~~~~i~~~~~~ .lj;ietet ,v;&&J;b?& ‘:‘de; 

Auftragetechnik; ‘der Lm&ignierung,’ ,, i++, S,ubstanznach$e$ und der quarititative,~ 
Auswert$u@. . :., ,“. ‘( ‘,: , ‘:)‘Y , ,, ; ..,_ ‘.‘, , : , 1 ,: ‘(. .: 

,:J.~C&wrzatog.; 33 (:968) ~44~x64 
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DISCUSSION ‘, 
: 

,/ 

JORIC: If I am going ,to make some remarks concerning reproducibility’of RF 
values; layer, duration of run etc. in prefabricated ,TLC plates’ or foils, they may 
perhaps sound negative, but let me state beforehand that I am fully,,aware of the 
advantages and convenience of their manipulation and that I am not going to: deny 
them. Deliberately do I emphasize this fact, but all the same, I should like to pose 
the question of reproducibility of layer thickness. 

If I address myself primarily to you, Dr. I-IALPAAP, it is because I should like 
to link up with your paper. Basically, however, my question‘concerns the representa- 
tives of all the houses supplying prefabricated ,TLC plates or foils: What are the 
diffcrcnces in layer thickness of the’ individual plates? 

HALPAAP : Normally & s%, referring to a mean thickness of 250 pm. Initially 
the random errors were admittedly great&. 

JORK: What are then the variations of the layer thickness within the same 
TLC plate? 

KLAUS: These range about & 5 pm, as we could establish by transmission 
measurement. 

JORH: Thank you for the information. But I am afraid, it does not quite agree 
with the results of our investigation. At the moment I am unable to explain it. Three 
to four months ago,’ in more than 1000 measurements, we found greater diffixences. 
These investigations were. made within the fraine of a special Search into direct 
quantitative evaluation of thin-layer chromatograms: Perhaps I ,have the opportunity 
to go into the matter in more detail the day after tomorrow. 

PROCHAZKA: We have to keep in mind that the sharpness of the spots-depends 
on, several factors. Diffusion was already mentioned., In adsorption ,chromatography 
it is somewhat less important than in partition chromatography. The second factor 
is the size. and shape of the particles, i;e. their surface area. The third factor in, the 
dynamic process of chromatography is the adsorption equilibrium. When the~mobile 
phase is running through the chromatogram at too great a rate, there’is not sufficient 
time for the chromatographed substance to adsorb.on and desorb from the adsorbent 
surface and therefore the spots become elongated. It is possible that this adsorption 
equilibrium effect is the cause of the sharper spots on commercial thin-layer plates, 
because the solvent moves more slowly on them. It is evident that the particle size 
and’shape and the flow rate are interdependent. 

PETROWITZ: Better separations on prefabricated layers are achieved on account 
of prolonged running times, at least in the separations of the samples which we have 
examined. Whether this can be generalized remains to be solved by further experi- 
ments, ‘. ‘, ” ’ ‘. .’ ., ‘. ;; 

Dh LIGNY: I agree with Dr. PETROWITZ that the sharper spots obtained on 
“Fertigplatton” are caused by the lower flow .rates obtained ‘on’, these plates” as 
compared to normal thin-layer plates. 

J.:‘Chrowiatog,,’ 33 (rg68j r&164’ 
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According to the’ Van Deemter equatibn an optimal flow rate exists at tihich 
HETP is minimal. This is the flow.rate a! which the cqr$ri&tions to pea+ broa($ing 
of longitudinal diffusion and .,of resistance to mass transfer are : equal.. This occurs, in 
thin-layer dhroniatography when the eluent traveis at ” rate of approXimat:ely rd &n/h 
which, is. about the case on “Fertigplatten”. 

.’ 

‘GEISS: I should like to remark that the main topic of the Symposium leas been 
reproducibility. I thirik ‘i’t can be concluded that better reproducibility“ of Rp values 
can undoubte,dly ,be, achieved on prtifgbricated plates. 

BRENNER : The discussion all, turns .round “Fertigpl+t&n~~t 
“u&&tige Plz+i’!? ,. 

Has anyone tried 
.: 
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