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ZIRKULAR- UND RADIALTI:CHNIK IN DER DUNN SCHICHT-CHROMA--
TOGRAPHIE '
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SUMMARY

Circular and radial teclmzques in tkm-layer chromatography

- The efficiency of radial and circular chromatography on POLYGRAM sheetS
ready-for-use was demonstrated by the separation of food colours, phenohc ‘com-
pounds, catecholamine and serotonine metabolites, hypnotics - and condensed
phosphates. Sheets coated with native fibrous cellulose acetylated cellulose, poly-
amide and silica gel were used. The ready-for-use sheets can be used w1thout any
preliminary treatment, such as activation. : :

‘It was shown that differences in development technlques do not cause any
fundamental difference in the separation. Circular and radial chromatography give
bands that are more sharply separated than those obtained in.ascending chromato-
graphy. With radial chromatography 5-10 times more material can be applled to
the layer than for the ascending procedure, with circular. chromatography it is up to
100 times more. The use of radial and circular techniques is particularly advantage-
ous for the separation of large amounts of a. substance A in the presence. of small
amounts of a substance B. The technique described in this paper merits. particular
attention because of 1ts s1mp11c1ty and sharpness of separat1on : '

In der Papier-Chromatographie (PC) wurde neben der auf- uncl abstelgendenv
Entwicklungsmethodik vor allem die Rundﬁlter-Chromatograplne in.ihren verschie-
densten Formen eingesetzt. Es handelt sich bei letzterer um eine horizontale® Tech-
nik, die sowohlin Form der Zirkular- als auch der Rad1al-Chromatographle Anwenclung
fand. Wenn auch in der Literatur die Anwendung der Zirkular- und Radial-Ent-
w1cklung in der Diinnschicht-Chromatographie (DC) .schon friih?-5 erwihnt wird,
so hat sie bisher kaum Beachtung gefunden weil che apparatlve Anordnung entweclerﬂ
zu einfach oder aber zu aufwendig war.

Mit fortschreitender Entwicklung der dc-Techml\, msbesondere im Zuge der

" Neben der horizontalen Zirkulartechnik hat in der DC eine’ von BRDNNER UND Nn:m:n-
WIESER! entwickelte horizontale Technik breitere Anwendung: gefunden Diese  Methodik ent-:
spricht im wesentlichen der aufsteigenden Chromatographie, d.h. man. trigtidie Substanzflecken
punkt- oder strichférmig nebeneinander auf einer Geraden auf und filhrt das’ ‘Laiifmittel mittels,
einer’ Filtrierpapierzunge, deren ‘Lange der Sclnchtbrelte cntspr-cht cler horuontal gelagerten
Platte zu: . R it G sy SRR R R E P
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176 /P, WOLLENWEBER
maschinellen Herstellung von Schichten in Form von Fertigfolien, sollte man sich
der guten Dienste der Zirkular- und Radialtechnik in der Pap1er-Chromatograph1e
wieder erinnern, und diese Technik in grésserem Masse auch in der DC einsetzen.
Gerade die Fertigfolien gestatten mit geringstem Aufwand und ohne grosses Ge-
schick die Anfertigung von Zirkular- und Radial-Chromatogrammen. k
Mit Zirkulartechnik méchte ich diejenige Methode bezeichnen, bei der das zu
trennende Substanzgemisch und das Laufmittel in der Mitte einer kreisrunden oder
quadratischen Fertigfolie aufgetragen bzw. zugefiihrt werden. Die Substanzen ver-
teilen sich bei der Trennung ringférmig um den zentral angebrachten Punkt der

Laufmittelzufuhr (Vgl. Fig. I)
Unter Radialtechnik sei diejenige Methodik verstanden, bei der d1e Laufmittel-

Fig. 1. Schematxsche Darstellung der Zirkulartechnik. a — Substanzﬂeck b = Laufm)ttelzufuhr
c = konzentrlsche Substanaausbreltung

zufuhr wie be1 der élrkulartecllnllx in der Mitte erfolgt d1e Substanzproben——es
konnen im Gegensatz zur Zirkulartechnik mehrere sein—jedoch auf einem Kreis von.
etwa 2-3 cm Durchmesser um den Laufmlttelzufuhrpunlst -strichférmig aufgetragen
werden. Die Substanzen verteilen sich bei der ‘Trennung in radial um den Mlttelpunlst

angeordnete Banden (Vgl F1g 2).

I‘1g 2. Schematxsche Darstellung der Radxaltechmk a == Substanzﬂecken, strxchf&rmlg, b .-.‘
La.uflmttelzufuhr ¢ = radiale Substanzausbreitung. R A
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ZIRKULAR- UND RADIALTECHNIK IN DER DC 177

Bei der Zirkular- und Radialtechnik fliesst das Laufmittel nicht nur in der Be-
wegungsrichtung der zu trennenden Verbindungen iiber das Chromatogramm, son-
dern:breitet sich gleichzeitig:senkrecht dazu aus. Hierdurch werden die Substanzen
quer zur Laufrichtung auseinandergezogen und: ‘tiberlagern sich selbst bei geringen
Unterschieden ihrer Wanderungsgeschwindigkeit nicht. Spuren von Beimischungen,
die in iiblichen Chromatogrammen von der Hauptsubstanz meistens zugedeckt wer-
den, 'sind 'im -Radial- und' Zirkular-Chromatogramm ‘nachweisbar. Eine mit der
Radialtechnik.vergleichbare Methode ist die Keilstreifen-Chromatographie.’

~ In der einfachsten Form, nédmlich ohne Kammer, wurde die Zirkulartechnik
bereits 1938 von IzMAILOV UND SCHRAIBER? angewendet. Ebenfalls ohne Kammier ar-
beiten MEINHARD UND HALL3. In der Mitte des punktférmig aufgetragenen Sub-
stanzfleckes erfolgt die Laufmittelzufuhr mit-Hilfe einer Pipette; die auf der hori-
zontal gelagerten Platte — Schicht nach oben — aufsteht. STAHLS schlug vor, diese ein-
fachste Technik der Zirkular-Chromatographie zur Ermittlun"g’-[des- geeignetsten
Laufmittels auszunutzen. Dazu trigt man das zu trennende Substanzgemisch punkt-
férmig im Abstand von einigen Zentimetérn nebeneinander auf. Nach dem Verdun-
sten des Lésungsmittels setzt man jeweils auf die Fleckmitte eine: mit Elutions-
fliissigkeit gefiillte Kapillare. Die austretende Fliissigkeit breitet sich kreisférmig aus
und trennt' gegebenenfalls das Substanzgemisch auf. Bei der Zirkular-Chromato-
graphie ohne Kammer dampft das Laufmittel schnell ab- und man erhidlt Rundchro-
matogramme von nur wenigen cm- Durchmesser Dlese Methode 1st fur orlentlerende
Versuche zu empfehlen.
- Bei der eigentlichen Zirkular-- und Radlaltechmk muss man m geschlossenen
Systemen arbeiten. Fiir fest haftende Sorptionsschichten. schlagt 'STAHLSS zwei
Systeme gemdss Fig. 3 vor. Bei Verfahren A llegt d1e zentral durchbohrte Glasplatte
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v 1"1g 3. 'Schematl\sc':'h'e 'Darstellung von zwei Gerateahmdnungeﬁ zur Zirkular- und Radialtechnik
nach StaHL. a = Glasplatte; b’ = Schicht; ¢ == Bohrung; d = Substanz e = "Watte; f = Trog;
g = Laufmlttel h = Deckplatte i= Glaslexqte ' : i

mlt der Schlchtselte auf emer mlt Fhesamlttel besclnchteten ﬂachen Schale von ent-‘

durch einen Docht aus Watte hergestellt Be1 Verféﬂifen B benutzt man eme so'ge-v
nannte Vortrennsiule. Die zentral durchbohrte Glasplatte liegt diesmal mit der

Schlchtselte nach oben. Die Lochbohrung ist mit'Sorptionsmittel ausgefiillt. Das zu
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178 P. WOLLENWEBER .
trennende Substanzgemisch wird auf der nicht beschichteten Seite auf die Vortrenn-
siiule aufgegeben. Die Laufmittelzufuhr erfolgt durch einen Wattebausch, dem
zwischen Vortrennsédule und Boden der Schale ein‘géklemmt ist. Zur Vermeidung von
Laufmittelverlusten wird d1e Schlcht mittels. einer Glasplatte, die auf Glaslelsten
ruht, abgedeckt. . , TR

In der Literatur werden noch emlge Vornchtungen gur Zirkular- und Radlal-
technik in der DC beschrieben, doch weichen diese nur unerheblich von den besgro-
chenen Vorrlchtungen ab. Alle diese Verfahren weisen Nachteile auf gegeniiber dem
in dieser Arbeit beschuebenen Verfahren zur Zirkular- und Radialtechnik mit Fer-
tigfolien, z.B. ’ : -

durchbohrte Platten miissen in grosserer Anzahl vorhanden sein,

durchbohrte: Platten miissen beschichtet werden,

eine 2 mm-Bohrung in Glasplatten lidsst sich technisch schwierig anbrmgen
und ist daher teuer, : ‘

esist eine grosse Laufmlttell\ammer und damit: viel Laufmittel erforderhch

- Die ftir die Zirkular- und Radial-Chromatographie mit Fertigfolien erforder—
liche Vorrichtung (Vgl. Fig. 4) besteht aus 5 Bauelementen, und zwar aus:

(I) Emem Laufmltteltrog mit - einer plan geschliffenen Auflagefldche. Solche

F1g Schema.txsche Darstellung ‘einer Vornchtung zur Radxa]- und A:rku]ar-Cluomatograplue
mit Fertlgfolxen 1 = Laufmitteltrog; 2 = Glasplatten mit Bohrung; 3 = Fertigfolie; 4 = Docht;

5 = Uhrglas; 6 = Laufmittel,

Gefidsse sind sehr preiswert im Handel” zu haben. Der.mit'Laufmittel zZu fﬁllende
Trog hat ein Fassungsvermdgen von etwa 5 ml. Dariiber hinaus besitzt er ein Leer-
volumen von etwa 25 ml. Die ringférmige Auflagefliche von 13 mm Breite hat einen

max. Durchmesser von 11 cm.

(2) Zwei Glasplatten rund oder quadratisch von etwa 2o bis 22 cm Durchmesser
mit zentralen Bohrungen von 5 mm. Dicke der Glasplatten 4~5 mm. :

(3) Einer Fertigfolie.

(4) Einem Docht aus Filtrierpapier oder besser aus einem dicken welchen Fil-
tr1er1\arton z.B. Karton MN 866, von etwa 2 cm Léinge. -

(5) Einer Kappe zum Abdecl».en der Bohrung der oberen Platte (lslemes Uhr-‘
8las; ObJekttrager wi), - ;

' “Nachdermn man die Substan/en entweder zentral oder rad1a1-—be1 ersterer

Methodik als runden Fleck, bei letzterer strlchformlg, nicht punktforxmg aufge-
bracht hat, dUI‘ChSthht man die Folie mit einer Nadel genau in der Mitte - und zwar
’von der. beschlchteten zur unbeschlchteten Seite ~, und zieht durch das entstandene
Loch elnen Docht D1e I‘o]le mlt Docht Schlcht nach oben—- legt man so zw1schen o

L% B bé‘in‘_Macher‘ey,--.Nagél _& FCo.-,.'Dl?s 16-'Diiren.
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ZIRKULAR- UND RADIALTECHNIK IN DER DC 179

die durchbohrten Glasplatten, dass der Docht frei hiingt. Das Glasplattenpaar mit
der dazwischen liegenden Folie legt man so auf den Laufmitteltrog, dass der.Docht
in das Laufmittel eintaucht. Die Bohrung der Abdeckplatte wird durch ein Uhrglas
abgedeckt, damit kein Laufmittel verdunsten kann. Das Laufmittel stelgt durch den
Docht hoch und die chromatographische Entwicklung beginnt.- e

Vorteile der Zirkular- und Radialtechnik nach der beschriebenen Anordnung

(1) Kammersittigung und die mit ihr bedmgten Schw1er1gke1ten bezughch
Reproduzierbarkeit entfallen. : : L : C L

(2) Randeffekte entfallen. ERE : : S :

(3) Die getrennten Substanzen vertellen s1ch vollkommen zentrlsch um: den
Mittelpunkt und gestatten dadurch eine sichere Zuordnung der. V erglelchssubstanzen
(mlt dem Zirkel kénnen Kreise geschlagen werden).

- (4) Die Dauer der Entwicklung-—abhéingig vom Dochtmaterlal und der Docht-
starl\e——lxann je nach Problem wvariiert werden. Die Entwicklungszeiten liegen:je
nach Dochtgrosse und Laufmittel in der Grossenordnung von 30—90 Mmuten

_(5) Mehrfach-Entwicklung ist méglich, : ‘ RO

(6) Durchlauf—Chromatographle ist: moghch Am Plattenrand kann durch dle
Laufmlttelverdunstung eine-Anreicherung: der' Substanzen erfolgen.: s

(7) Durch Abdecken oder Ausschneiden einzelner Segmente: konnen Zn‘kular-
und- Radial-Chromatogramme wie bei jeder anderen Entw1ck1ungstechn1k m1t ver-
schledenen Nachwelsreagenaen bespruht werden ' : e

TRENNBDISPIELE

( I ) Trennung von Lebensmzttelfarbstoﬁen auf Cellulose-Schwhten R :
‘ - Testlosung. 0.1 %ige Losung. je Farbstoff in Wasser. Das Gemlsch besteht aus
den Farbstoffen ‘Erythrosin .J; - Brillantschwarz BN Echtrot E; Naphtholrot S;
Gelborange S; Brlllantponceau 4 RC; Tartrazin;:Scharlach GN. .= . ..

Aufiragsmenge. . Aufsteigende. Chromatographie '0.5-1.0-1. 5——2 o ,ul Radlal-
Chromatographie 0.5-1.0 ul; Zirkular-Chromatographie 2.0 ul. -

Schicht. Cellulose MN 300 oder MN 300 UVn54 als Fertlgfohen POLYGRAM
CEL 300 bzw. CEL 300 UVy5. - -
‘ Laufmzttel 2.5 %Jge N atrmmmtratlosung—zs %Jges Ammomak—Methanol (20
5:3, v/V)
Laufzezt 30 Mmuten be1 aufstelgender Methodlk 60—90 Mmuten bel Radlal- '
und Zirkulartechnik."

Nachwetis. Kein- besonderer N achwels erforderhch D1e elnaelnen F arbstoffe
erschemen in der Relhenfo]ge wie oben angegeben von unten nach oben bzw 'von
innen nach aussen. L SRR BRI ' Lo

Dzsl’usszon : L s 3 REE RN

.. .. Die,. Trennungen be1 der aufstelgenden Methodlk smd be1 Auftragsmengen von
0.5—-2 y. je- Farbstoff. scharf  getrennt.: Halbquantitative: Aussagen:sind.durch:Ab-
schitzung der: Fleckengrésse mdéglich.:DieRadial-Chromatogramme" zeichnensich
durch .scharfe Banden mit -weiten: Abstinden -aus.: Bei Emtexlung des; Radial-Chro-
matogramms-in. 16°Segmente: ist :eine ‘Auftragung von I 9. je-Farbstoff: als' optimal
'anzusehen Bei der Zirkular-Methodik eraelt man eine sehr scharfe Trennung bei

J* Chromatog., 33.(1968): 175—185



180 P. WOLLENWEBER

Auftragung von 2 y je Farbstoff. Auftragung von mehr als 10 y je Komponente fuhrt
zu Uberlappungen der Krelse ,‘ : ,

(2 )J‘ rennung von pkenolzsclzen»Verbz'ndungen'auf Polyamid-Schichien R

Testlosung. 0.1 bzw. 1 %ige Lésung je Komponente in Athanol: (1) 3-Methyl-
phenol; (2) 2 5-D1methylphenol (3) 8- O:;yclunolm (4) 8- O\ydlphenyl (5 Gemlsch
aus 1 bis 4.

Auftmgsmenge Aufstelgende Chromatographle .0.5~1.0~I.5~2.0 ul einer o.1
%igen Losung; Radxal-Chromatographle 0.5-1.0-2.0 wul einer 1 %1gen Lésung; Zir-
kular-Chromatographie 1 ul einer 1 9%igen Lésung. *

Schicht. MN-Polyamid-DC 11 als Fertigfolie.

Laufmittel. Methanol-Wasser (3:x, v/v).

Laufzett. 30 Minuten bei aufsteigender Chromatographle 60—90 Mmuten be1
Radial- und. Zirkular-Chromatographie.

Nachweis. Nach dem Trocknen des Chromatoglamms (Io Minuten bei 105 )
wird bespriiht mit o.4 %iger Lésung 2,6-Dibromchinonchlorimid in° Methanol; da-
nach wird ' wieder getrocknet und ’-besprﬁht mit 10 %iger Lésung von Na,COy in
30 %igem Methanol. :Erneut trocknen.. Die getrennten Substanzen erscheinen als
leuchtend:.blauc Flecken auf fast weissem Untergrund.

Dzskusszan : :
Bei der aufsteigenden Chromatographle lassen smh Substanzmengen von 0.5 Y

ohne Schwierigkeiten erkennen, 1y als Auftragsmenge ist zu empfehlen, 2 y als Auf-
tragsmenge sollte man nicht iiberschreiten, da sonst Fleckeniiberlappung auftritt.
Halbquantitative Aussagen sind méglich, da sich die Flecken von 0.5-1-1.5 und 2 p
sowohl durch die Fleckengrésse als auch durch die Fleckenintensitit unterscheiden.
 “Bei der-Radial-Chromatographie kann man. bei Aufteilung in 8 Segmente
etwa die ro fache Menge auftragen. Besonders bei stark unterschiedlichen -Gehalten

an Emzelkomponenten ist die Radialtechnik’ sehr zu empfehlen. - -
Bei Anwendung. der Zirkulartechnik lassen 51ch neben 100 Y Substanz A noch

Iy der Substanz B klar erkennen,

(3) Trennung von Katecholamin- und Serotoninmetaboliten auf Cellulose-Schichten
 Testlosung. Gemisch aus Vanillinmandelsdure (pL-4-Hydroxy-3-methoxy-
mandelsiure) 6 mg; 5-Hydroxy-3-indolylessigsdure (Fluka): 10 mg; Homovanillin-
sdure (Fluka) 5 mg; Vanillinsidure (Fluka) 5 mg; Isopropanol-Wasser-Gemisch (1:9)
ad 10 ‘ml! Im. Kihlschrank aufbewahrt und mcht unnotlg lange dem Licht- ausge-
setzt ist- die: Testlosung 10 Tage haltbar. - ‘

Auftmgsmenge Bei aufsteigender Entw1ck1ung 0.5—1.0-1.5-2.0 ,ul der o.a.
Losung; bei Radial- und Zirkulartechnik 1 bzw. 3 ul der o.a. Lésung.

Laufmzttel Ess1gester—Isopropanol—zs %;iges Ammoniak (3:5:2, v/v).

i Durchfithrung: Entwickelt wird beim aufsteigenden Verfahren zweimal 10 cm
mit dem vorerwihnten- Laufmlttel Zwischeri beiden Entwicklungen bleibt die Platte
30°Minuten bei Zlmmertemperatur waagerecht liegen. Nach der zweiten: Entwmklung
wird wieder:30-Minuten  bei Zimmertemperatur. getrocknet und dann mit 2,6-Dich-
lorchinonchlorimid bespruht (s. Nachwels) Be1 Radlal- und A1rku1artechmk genugt ‘
emmahge Entwmklung : S TR I R R A R S
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ZIRKULAR- UND RADIALTECHNIK IN DER DC 181

Laufzeit. Zweimal 45 Minuten bei aufsteigendem Verfahren 60 blS 120 Mlnuten
bei Radial- und Zirkulartechnik. :
" Schicht. Cellulose MN 300 UV,;, als I‘ertlgfohe POLY GRAM CEL 300 UV:.M
' . Nachweis. Nach dem 2. Lauf ldsst man die Schicht an der Luft trocknen und
bespriiht- aus - 30 cm ‘Entfernung mit 2,6-Dichlorchinonchlorimid-Losung. (0.05 g
in 50 ml Methanol). Dunkel und kiihl aufbewahrt, ist das Nachweisreagenz 3 Tage
haltbar. Die Schicht wird kriiftig bespriiht und getrocknet. Danach wird die Schicht
solange konzentriertem Ammoniak ausgesetzt, bis die Flecken intensiv gefirbt sind.
-+ Die getrennten Substanzen erscheinen wie folgt (von unten nach oben bzw. von
innen ndch aussen): Vanillinmandelsiure blau-violett; Hydroxyindolessigsdure
v1olett-grauv1olett Homovanillinsdure schwachbraun (na.ch etwa I Std bewerten)
Vanillinsdure blass-grauvmlett » :
Die Fleckenfirbung ist abhingig von der Substanzmenge uncl de1 Ze1t in der
man die Schicht dem Ammoniak" ausgesetzt hat.: : o

Diskussion S : Co - - - -

Nach DrrrMaANN? kann zur Prufung auf patholog1sche Ausscheldung von
Vanillinmandelsiure der Harn ohne vorherige Isolierung des Metabolites aufgetragen
werden. Ob dies auch mit den anderen drei hier aufgefuhrten Metmbohten moghch
ist, wurde nicht niher untersucht

' Bei diesem Trennbe1%p1el zeigen Radial- und élrlxulartechmk den Vorte11 dass
man ‘mit einmaliger Entw1c1\1ung bereits scharfe Trennungen ermelt wahrend be1 der
aufstelgenden Methode eine zweimalige Entwicklung ‘erforderlich ist. Wahrend bei
der aufstelgenden Chromatographie auch bei geringen Auftragsmengen ein leichtes
tailing auftritt, erzielt man beim Radlal- und besonders ‘beim - anular-Chromato-
gramm scharf getrennte Banden ' - 2 : SRR

(4 ). Trennung von Schlafmztteln auf Kzeselgel-Sckzchten . ‘
: ~Sollen Schlafmitiel im I-Iarnna.chgew1esenwerden soist eserforderhch d1eSchlaf- .
mittel mittels’ Athere\traktlon zu isolieren. Dies kann wie folgt durchgefiithrt werden:
25 ml Harn werden mit 1 N Salzsdure auf einen pH-Wert von 3 bis.4 (pH-
Papxel) eingestellt und in einem Scheidetrichter dreimal nacheinander: mit je 30 ml
Ather ausgeschiittelt, wobei nur kurz und nicht zu stark geschiittelt werden'soll. Etwa
entstehende Emulsionen’ trennt. man: dadurch, dass man-aus’ einer Pipette 0.5"bis
1 ml Benzol langs derinneren Scheidetrichterwand einlaufen:ldsst. Der verschlossene
Scheidetrichter wird dann einmal ruckartig auf und ab bewegt, wobei sich die Phasen
trennen. Die verelmgten Atherextrakte werden iiber Natriumsulfat getrocknet,. fil-
trlert und -zur: Trockne emgedampft Den Rucl\stand fullt man rmt Methanol auf
1 ml auf. .= S A ‘ ; ~
Testloszmg In 100 ml Methanol werden ]e 100 mg der nachstehenden Schlaf-
m1ttel gelost :- ‘Thiogenal, Revonal, Prominal, Luminal; Veronal. .
» - Schicht. MN-Kleselgel N-HR/UV254 als I'ertlgfohe POLYGRAM SIL N-HR/
UV2D4 ‘ ‘
) Auftmgsmenge Von einer o.t %lgen methanohschen Losung I ,ul be1 aufstel-
gender Entw1ck1ung 3 ul bei Radlal-Entwmklung, 5 ,ul be1 Z1rku1ar-Entw1cklung
Laufmzttel Methanol—Wasser (I I) 2 : SRS
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182 P. WOLLENWEBER

Lawufzeit. 30 Minuten bei aufsteigender Methodik, 60o~go Minuten bei Radlal-
und Zirkulartechnik.

Nachweis. () Im kurzwelligen U.V. -Licht sind die Substan/en als blau-
violette Flecken auf griinem Untergrund sichtbar. Die Beurteilung sollte méglichst
unmittelbar nach der Entw1c1x1ung erfo]gen, da die Intensitit der Fluoreszenz bald
nachlidsst. .- ‘ ~
(2) Anfdrbung m1t Quecl\sﬂber(II) chlorld——Dlphenylcarba&on—Losung

2 g Quecksilber(1I)-chlorid werden zu 100 ml in Athanol gel6ést. Ebenso werden
0.2 g Diphenylcarbazon zu 100 ml in Athanol gelést. Anteile beider Lésungen werden
erst unmittelbar vor Gebrauch im Volumenverhéltnis 1:1 gemischt. Unmittelbar
nach dem Bespriihen sollte die Beurteilung erfolgen mit Ausnahme von Revonal.
Der Fleck von Revonal erscheint erst nach etwa 1o Minuten.

Die getrennten Substanzen erscheinen als rosafarbene Flecken auf violettem
Untergrund wie folgt (von unten nach oben bzw. von innen nach aussen): Thiogenal,

Revonal, Prominal, Luminal, Veronal.
Es sei darauf h1ngew1esen dass die Flecken nur unmittelbar nach dem Anfirben

klar sichtbar sind; sie verblassen-sehr rasch.

Diskussion
.~ Da die Rp-Werte der vorgenannten Schlafmittel verhiltnisméssig nahe zu-
sammenliegen, zeigt die Radlal—Chromatographle sehr scharfe Trennungen. Sie ist der

aufstelgenden Methodlk vorzuziehen. '

( 5) Tren’nung vo’n fcandensz‘erten Pkos;bhaten auf Cellulose-Schichten

Testlosung 1. Etwa gleiche P,0Oz-Anteile von Mono-, Di-, Tri-, Trimeta-, Tetra-
meta- und langkettigem Phosphat.

Genaue Konzentrationsangaben liegen mcht vor, da uns die Testlésungen
freundlicherweise von der Chemlschen Fabnk Budenhelm zur Verfiigung gestellt
wurden; T S Do

Testlosung 2. I%lge wissrige Losung von Tr1- und Tetrametaphosphat

. Testlosung 3.. 2 Y%ige wissrige. Lésung von mittelkettigen Phosphaten vom
Kondensationsgrad # = 2 bis »:= 9. (Testlésung 3 wird von der Chemlschen Fabrik
Budenhelm unter der Be.aelchnung Budex g ‘gefiihrt.)

- Auftragsmenge. 0.5 bis 1 ul der.o. a. Testlésungen. Wihrend des Auftragens der
Testlosungen muss mit -Féhn zw1schengetrodmet werden, damit der Auftragsﬂeck
moglichst klein bleibt.: v ‘

Laufmittel. 75 ml Methanol p a.;.20: ml einer Losung aus. 700 ml Isopropanol
p.a. und 100 ml dest. Wasser; 25 ml einer Lésung aus 125 g Trichloressigsdure p.a.
und 3z ml'25 %igem Ammoniak:p.a. mit dest. Wasser auf 1000 ml aufgefiillt; 6 ml
emer Losung aus 200 ml Eisessig.g96. %ig p.a. und 8oo ml dest. Wasser (Vgl. R6ssELS).

" Laufzedt. 60 Minuten bei. aufste1gender Entwicklung, go Mmuten bei Radial-
und Alrkular-Entwmklung . R

:Schicht.. Cellulose-MN. 300" als. Fertlgfohe POLYGRAM CEL 300.

. Nachweis. Nach: der: Enthcklung trocknet man das Chromatogramm bei 105
wahrend etwa 5 -Minuten. Danach erfolgt Besprithen mit Sprithreagenz 1, Trocknung
bei 105° wihrend 5 Minuten, Besprithen mit Spriihreagenz z und wieder Trocknung
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bei 105° wihrend 5 Minuten. Bei ungeniigender Blaufirbung der Flecken kann der
Nachweisvorgang in der angegebenen Reihenfolge wiederholt werden. :

+ Die Phosphate erscheinen als blaue Flecken (von oben nach unten bzw von
aussen nach innen) in der Reihenfolge gemiss Testlosung I ‘
: - Spriihreagenz I 3 g Ammomummolybdat 4 H,O - 255 ml dest Wasser +
30 ml 1 N HCIl + 15 ml HCIO, (60 %ig).

Sprithreagenz 2: 0.2 g SnCly+2 HyO + 5 ml konz. HCl -+ 250 ml dest Wasse1
Spriihreagenz 2 ist nicht haltbar und muss stets frisch hergestellt werden. ‘

Diskussion ' ’ : ’

‘Die Trennquahtat ist starls von der Auftragsmenge abhingig, d1es gilt beson—
ders fiir das aufsteigende Verfahren. Wihrend bei der aufsteigenden Chromatographie
0.5 ul der o. a. Testldésungen saubere Trennungen mit nicht deformierten Flecken
liefert, kénnen bei Radial-Chromatogrammen mit 8 Segmenten 1 ul aufgetragen wer-
den. ‘Radial- und Alrkulartechmk kénnen fiur die Trennung von Phosphaten sehr

empfohlen werclen

(6) Tremnung  von mekri'ermgen aromatzscken Ixohlenwasserstoﬁen (KWn ) auf
acetylierter Cellulose

Testlosungen. 0.1 Yyige Losung je KW in Chloroform: 1 = 1,2,3, 4-D1ben4pyren
2 = Perylen; 3 = Chrysen; 4 = Decacyclen; 5 = 1,2-Benzanthracen; 6 = Pyren;
# = 20-Methylcholanthren; 8 = Tetracen; g = Picen; 10 = Fluoranthen; 11 =
Fluoren; rz = Phenanthren; 13 = Anthracen; 14 = Acenaphthen.

Auftragsmenge. o0.2—4.0 ul; die Auftragsmengen miissen von Substanz zu Sub-
stanz variiert werden da die K\’Ve eine untersch1edl1che I‘luoreszenzmtensnat auf-
weisen.

Schzckt Cellulose MN 300 AC-10 K als I‘ertlgfohe POLYGR AM CEL 300 AC-10.

Laufmzttcl Dioxan—Wasser (1:1, v/Vv).

Laufzeit. 60 Minuten bei aufsteigender Methodik; 60o-120 Minuten bei Radial-
und Zirkular-Chromatographie.

Nachweis. U.V.-Licht bei 254 bzw. 350 nm.

Diskussion
Es sollte untersucht werden ob sich ein Gemlsch aus mehrkernigen Aromaten

mit Hilfe der Radial- und Zirkular-C hromatographle besser auftrennen lisst als mit
der aufsteigenden Chromatographie. Zunichst wurde das Verhalten der zur Verfiigung
stehenden Einzelsubstanzen mittels aufsteigender Chromatographie gepriift. Es
zeigte sich, dass die meisten Substanzen mehrere, meist runde Flecken aufwiesen.
Bei der Radialtechnik zeigte sich ein analoges Bild.

Die Trennung von Gemischen der mehrkernigen Aromaten fiihrte: bei keiner
Entwicl»:lungsmethodik zu dem erwarteten Erfolg. Es traten stets nur noch einige
“wenige Flecken auf, auch dann, wenn geméiss dem:Chromatogramm: der. Einzelkom-
ponenten ein ideales Gemisch zusammengestellt wurde, das zahlreiche, sauber von-
einander getrennte Flecken hitte zeigen miissen. Eine Erklirung fiir diese Erschei-
nung konnte noch:nicht gefunden werden Eine Zerset&ung der Substanzen scheint

nicht a.usgeschlossenD .
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ZUSAMMENFASSUNG

An der Trennung von Lebensmittelfarbstoffen, phenolischen Verbindungen,
Katecholamin- und Serotonin-Metaboliten, Schlafmitteln und kondensierten  Phos-
phaten wird die Leistungsfihigkeit der Radial- und Zirkular-Chromatographie auf
POLYGRAM-Fertigfolien gepriift. Es gelangen Folien zum Einsatz, die mit nativer
faserformiger Cellulose, acetylierter Cellulose, Polyamid und mit Kieselgel beschichtet
sind. Die Fertigfolien konnen ohne jede Vorbehandlung, wie beispielsweise Akti-
vieren, eingesetzt werden.

Es kann gezeigt werden, dass die Verschiedenartigkeit der Entwicklungstech-
niken keine grundlegenden Unterschiede in der Trennung bringen. Rund- und Radial-
Chromatographie liefern schirfer getrennte Banden als die aufsteigende Chromato-
graphie. Bei der Radial-Chromatographie kann man das 5- bis 10 fache der Menge
auftragen wie beim aufsteigenden Verfahren, bei der Zirkular-Chromatographie bis
zur roo fachen Menge. Besonders vorteilhaft ist die Anwendung der Radial- und Zir-
kular-Technik bei der Trennung grosser Mengen einer Substanz A neben geringen
Mengen einer Substanz B. Wegen ihrer problemlosen Handhabung und wegen der
erzielbaren hohen Trennschirfe verdient die hier beschriebene Technik besondere
Aufmerksamkeit. Bei der Zirkular- und Radialtechnik sind die Rgp-Werte in der
Regel stets grosser als bei der aufstelgenden Technik. Es gllt die allgememe Formel

(RP) cire. = '\/ RP lin.
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DISCUSSION

Dh GRAAr May I be allowed to ma.lxe a remark about Dr. WOLLLNWEBDR s
paper? According to my experience the separation is better with the radial technique
than with plates in S chambers, but the Rp values are changed. With the radial
technique, high Ry values from the S chamber are depressed and the lower R, values
.increased. The advantage of a sharper separation is thus jeopardized. SR

-Hais: Until now, the expressmns circular, ring, and disk chromatography as
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well as radial development (and sometimes radial chromatography as well) have been
applied to the same procedure, without differentiating modificatons. yielding full
circles or circular sections (bows) as their result. Thus Dr. ‘"WOLLENWEBER'S dlstmctmn
of the terms circular (derived from the shape of final zones) and radial (derived from
the direction of movement) is unusual, Perhaps rings and ring sections (“Ring-
bogen’’) might be more in line with present usage. I only mention this to show that
standardization of nomenclature, such as Prof. STAHL is gomg to advocate tomorrow,

would serve a useful purpose.
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