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SUMMARY 

Ciwzclar and radial teclznniqz~es in h&u-layer chzromatogra#y 

The efficiency of radial and circular chromatography on POLYGRAM sheets 
ready-for-use was demonstrated by the separation of food colours, phenolic .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 without any 
preliminary treatment, such as activation. , ,’ ‘. 

It was shown that differences in development techniques do not cause any 
fundamental difference in the separation. Circular and radial ,chroinatography give 
bands that are more sharply separated than those ‘obtained ,in.. ascending chromato- 
graphy. With radial chr,omatography S-IO times more material can’ be applied to 
the layer than for the ‘ascending procedure, with circular.,chromatography’it is up to 
IOO 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 its simplicity and sharpness.of separation :, 

..: .’ ‘8’. 

‘,;>,‘.:, I, ‘,I I., ‘. 

In der Papier-Chromatographie (PC) wurde neben der auf- und absteigenden 
Entwicklungsmethodik vor allem die Rundfilter-Chromatographie inihren verschie- 
densten Formen eingesetzt. Es, handelt sich bei letzterer um eine hori~,on&ile~ Tech- 
nik, die sowohl in Form der Zirkular- als such der Radial-Chromatographie’Anwendung 
fand. Wenn such in der Literatur die Anwendung der Zirkular- und Radial-E& 
wicklung in der Diinnschicht-Chromatographie (DC) :schon frtihe-6 ~er.@ihnt wird,, 
so hat sie bisher kaum Beachtung gefunden, weil die apparative Anordmiing entweder 
zu einfach oder aber ,zu ‘aufwendig war. 

4’ ,, : 1: -: 

Mit fortschreitender Entwicklung der dc-Technik, insbesondeie im Zuge. der 
‘1,. .’ 

. . . ,, 
* Neben dsr horizontalen Zirlculartechnilr hat in der DC einc,Gon BRE~NER UND NI~DER- 

WIESER~ entwiclcelte horizontale Technik breitere Anwendung gkftqden. Diese ‘Methqdilr ent- : 
spricht im wcsentlichen der aufssteigenden Chromatographie, ,d.l-+ man~t+jf”dio +bstanzfleclcen 
punlit- oder strichftkmig nebeneinandcr auf einer Geraderi auf und ftilirt daS%a$f&ttel mittels, 
einer Filtrierpapiereunge, deren Lkinge .der Schichtbreite entspricht, der :horizontal:: gelagei-ten 
Platte zu. .’ ‘. _-,, ,, /’ : ‘., ” .., “‘,,< .’ i , y. 1. ,‘_,, : ., _j ,,; ‘.,, ‘- 

J. Ckronzafog.; ,33.,(rg@): x,75-185 
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maschinellen Herstellung von Schichten in Form von Fertigfolien, sollte man sich 
der guten Dienste der Zirkular- und Radialtechnik in der Papier-Chromatographie 
wieder erinriern, und diese Technik in grosserem Masse such in ‘der DC einsetzen, 
Gerade die Fertigfolien gestatten mit geringstem Aufwand und ohne grosses Ge- 
schick die Anfertigung von Zirkular- und Radial-Chromatograrnmen, 

Mit Zirlculartechnik mochte ich diejenige Methode bezeichnen, bei der das zu 
trennende Substanzgemisch und das Laufmittel in der Mitte einer, kreisrunden oder 
quadratischen Fertigfolie aufgetragen bzw. zugeftihrt werden. Die Substanzen ver- 
teilen sich bei der Trennung ringfijrmig urn den zentral angebrachten Punkt der 
Laufmittelzufuhr (Vgl. Fig. I). 

Unter Radialtechnik sei diejenige Methodik verstanden, bei der die Laufmittel- 

Fig. T. Sdh&natische Da&tellung der Zirkulartechnilc. a = Substanzfleck; b = Laufmjtteleufuhr; 
c = konzentrische ‘Substanzatisbreitung. 

: 
: 

zufuhr wie bei der Zirkulartechnik in der Mitte erfolgt, die Substanzproben-es 
kiinnen im Gegensatz zur Zirkulartechnik mehrere sein -jedoch auf einem Kreis von 
etwa 2-3 cm Durchmesser urn den Laufmittelzufuhrpunkt strichfbrmig aufgetragen 
werden. Die Substanzen verteilen sich bei der Trennunn in radial urn den Mittelpunlct 
angeordnete Banden (Vgl. Fig. 2). 

” i 

Fig: 2. Schdmatische: Darstellung .der Radialtechnils. a 
Laufmittelzufuhr ; c = radiale Substanzausbreitung. 

= Substanzfleclren, stricl!f&mig; b 5. 
.” .’ ,, 

, 
JT: Cirromatog.l .33, (x968) 175-185 .,.’ 
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_. ,” Bei der Zirlrular- und,Radialtechnik flies& 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 Mauptsubstanz 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, namlich ohne : Rammer, wurde die Zirlrulartechnilc 
bereits 1938 von ~ZMAILOV UND SCWRAIBER~ angewendct. Ebenfalls ohne Kammer ar- 
beiten MEINHARD’ UND HALL?. In’ der -Mitte des punktfijrmig aufgetragenen Sub- 
stanzfleckes erfolgt die Laufmittelzufuhr mit :Hilfe einer .Pipette, die auf der hori- 
zontal gelagerten Platte k Schicht nach oben - aufsteht., STAI-IL~ schlug vor, diese ein- 
fachste Technilc der Zirkular-Chromatographie zur Ermittlungxdes geeignetsten 
Laufmittels auszunutzen. Dazu,tragt man das zu trennende Substanzgemisch punkt- 
fijrmig im Abstand von einigen Zentimetern nebeneinander auf. Nach dem Verdun- 
sten des L8sungsmittels setzt man jeweils auf die Fleckmitte eine, mit Elutions- 
fltissigkeit gefiillte Kapillare. Die austretende Fltissiglceit breitet sich lcreisfiirrnig aus 
und trennt gegebenenfalls das Substanzgemisch auf. Bei ,der Zirkular-Chromato- 
graphie ohne Kammer dampft das Laufmittel schnell ab und man erhalt Rundchro- 
matogramme von nur wenigen cm Durchmesser. Diese Methode ist fiir orientierende 
Versuche zu empfehlen. 

Bei der eigentlichen Zirkular- und Radialtechnik muss man’ in,. geschlossenen 
Systemen arbeiten. Fiir fest haftende Sorptionsschichten .,schlagt ST.41-IL5~6 zwei 
Systeme gem+ Fig. 3 var. 13ei Verfahren A.liegt die aentral, c$.&hbohrte Glasplatte .’ 

: ; 

.C 

,. ., 
l?ig. 3. Schenmtischc Darstsllung von zwei Gergteanordnungen zur Zirlrular- und E+dialtechnilr 
naqh STAHL. a = Glasplatte ; b .F Schicht ; c = Bohrung ;, d = Subs+anz; e = Watte ; f = Trog; 
6. = Ltiufrnittel ; h.. 4 Decl+la.tte i i’ = ‘Glasleke. 

\ .% 
. ‘.’ ,, 

mit dkr ‘Schicl-keite .auf ,einer mit Fliessmittel beschichteten Rachen S&ale, von ent- 
g~~eche~~~~~‘:~u~~l~~e~s~er. Die Verbinklung zwischen .Fliessmittel ‘und Schicht :wird ., ‘,, 
durch einen’ Docht ‘aus Watte hergestellt. Bei Verfahren ‘I3 benutzt ‘man’ eine sage- 
nannte Vortrennsaule. Die zentral durchbohrte ‘Glasplatte liegt ‘diesmal’ mit der 
Schichtseite nach oben: Die Lochbohrung, ist mit’ Sorptionsmittel ,ausgefiillt.’ Das zu 
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trcnnende Substanzgemisch wird auf der nicht beschichteten Seite auf die Vortrenn- 
sYule aufgegeben. Die Laufmittelzufuhr erfolgt durch einen Wattebausch, dem 
zwischen Vortrennsaule und Boden der Schale eingelclemmt ist. Zur Vermeidung von 
Laufmittelverlusten wird die Schicht mittels, einer Glasplatte, die auf Glasleisten 
ruht, abgedeckt. 

In der Literatur werden noch einige Vorrichtungen zur Zirkular- und Radial- 
technik in der DC beschrieben, doch weichen diese nur unerheblich von den beqxo- 
chenen Vorrichtungen ab.: Alle diese Verfahren weisen Nachteile auf gegeniiber dem 
in dieser .Arbeit ,beschriebenen Verfahren zur Zirkular- und Radialtechnik mit Fer- 
tigfolien, 2.B. ’ 

durchbohrte Platten.mtissen in grijsserer Anzahl vorhanden sein, 
durchbohrte Platten miissen beschichtet warden, 
eine 2 mm-Bohrung in Glasplatten lasst sic11 technisch schwierig anbringen 

und ist daher teuer, 
es ist eine grosse Laufmittelkammer und damit vie1 Laufmittel erforderlich. 

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

(I) Einem Laufmitteltrog mit einer plan geschliffenen Auflageflache. Solche 

‘. 
Fig. 4, Schen&i’s~li~~ Dkwsteilu~& ‘iin& Voriichtung zur Radial- und Zirltular-Chromatographie 
mit Fcrtigfolien. I = Laufmitteltrog; 2 = Glasplatten mit Bohrung ; 3 = Fertigfolie ; 4 = Docht ; 
5 = Uhrglas ; 6 = Laufmittcl, 

_. 
‘. 

Gefasse sind sehr preiswert im Handel* zu haben. Der mit Laufmittel zu fiillende 
Trog hat ein Fassungsvermijgen von etwa 5 ml. Dariiber hinaus besitkt er ein Leer- 
volumen von etwa 25 ml. Die ringfijrmige Auflagefkche von r3 mm Breite hat ‘einen 
max. Durchmesser von II cm. 

(2) Zwei Glasplatten rund oder qua,dratisch von etwa 20 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 weichen Fil- 

trierlcarton, z.B. I&-ton MN 866, von etwa 2 cm LZnge. 
(5) Finer Kappe sum Abdecken der Bohrung der ober’en Platte (kleines Uhr- 

glas:, Objel$trager ~.a.),: * 1 ‘, ‘. 

,,Nachdem man die Substanzen entweder _zentral ‘, odei- radial - bei ersterer 
$Kethodik als runden Fleck, bei letzterer strichfiirmig, nicht punktfkrnig - aufge- 
bracht hat, durchsticht man die Folie mit einer Nadel genau in der Mitte - und zwar 
van, der beschicliteten’ zGr unbeschic,hteten’Seite’~, ,und zieht durch das entstandene 

‘,*.,,. 
Loch, ei,n&‘Docht:~Dre, Folie 

; :,’ :,, 
mit Docht - Schicht nach’oben -‘legt’ man so zwischen 

,.’ ’ ,, , ‘.I’., ., .’ ; ; ‘.. ., ,I,.‘..> 

.,,. -:’ /, ,. .I 

. ‘, 1 

‘. , 
‘i),. 

.s * zl3. bei Machcrey; Nagel & Co:, D-516 Diiren. ,..,’ 

.J.: ChYOW2UbO~., 33 (1.968) I75TI85 
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die durchbohrten Glasplatten,’ dass der Docht frei htingt. 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 steigt durch den 
Docht hoch und die’ chromatographische, Entwiclclung beginnt; .I. 

Vorteile ,der Zirkular- und Radialtechnik nach der beschriebenen Anordnung: 
(I) Kammers%ttigung und ‘die mit ihr bedingten Schwierigkeiten beztiglich 

Reproduzierbarkeit entfallen. i ; .: -‘, ., ,’ : 

(2) Randeffekte entfallen. : ., 

(3) Die getrennten Substanzen verteilen sich vollkommen zentrisch ‘urn den 
Mittelpunkt und gestatten dadurch eine sichere Zuordnung der Vergleichssubstanzen 
(mit dem Zirkel kdnnen Kreise geschlagen .werden). ; ‘, ‘. ‘. *. 

(4) Die Dauer der Entwicklung-abhangig vom ,Dochtmaterial und’der Docht- 
starke-kann #je nach Problem variiert werden. Die Entwicklungszeiten. liegen : je 
nach Dochtgrdsse und Laufmittel .in der Gr&senordnung .von 30-90 .Minuten. 
: (5) Mehrfach-Entwicklung .ist mijglich. ., ” .( . ‘. ,‘, , 

(6) Durchlauf-Chromatographie ist : mdglich. Am Plattenrand,,kann durch die 
Laufmittelverdunstung ;eine,:Anreicherung< der, Substanzen erfolgen. :. .’ ; ‘i 

(7) Durch Abdecken oder Ausschneiden einzelner Segmente kijnnen. Zirkular- 
und Radial-Chromatogramme wie bei jeder anderen Entwicklungstechnik mit ver- 
schiedenen Nachweisreagenzien besprtiht werden. : ‘. ,‘j 

,‘, ., ‘.I : . ‘. 

TRENNBEISPIELE'~ : :' . .' 
., ; .' 

(I) Trennung von Lebensmittelfarbsto~en auf .CelZulose-Schichten , .,1’ 
Tes&&ng. 0.1 ?/Oige. Lijsung je Farbstoff in .Wasser., Das Gemisch besteht aus 

den Farbstoffen :, Erythrosin J ; ,’ Brillantschwarz BN; Echtrot E ; Naphtholrot S ; 
Gelborange S ; Brillantponceau. 4 RC; Tartrazin ;: Scharlach .GN: I, 0, : , 

Azlftragsmenge; .Aufsteigende Chromatographie 0.5-r .071.5-2.0'. ,ul ; Radial- 
Chromatographie o.5-1.0 ~1;. Zirkular-Chromatographie’,z.o ;ccl. , ‘, : ,’ 

Schicht. Cellulose ,MN ,3oo oder MN 300 UV,,d,.als. Fertigfolien POLYGRAM 
CEL.300 bzw: CEL 300 UVislr. 

Laufbnittel. 2.5 %ige .Natriumcitratliisung-25 %iges Ammoniak-Methanol, (29 : 

5:3, v/v). ; : ; .’ ! : :’ <; :, ::, ‘, 

: Laufzeit. 30 Minuten bei aufsteigender Methodik, 60-90 Minuten bei Radial- 
und Zirkulartechnik. ..,_ /I. ,,:. ,: : 1 

Nachweis., Kein besonderer Nachweis, erforderlich; ,Die einzelnen” Farbstoffe 
. 

erscheinen in der, Reihenfolge wie oben angegeben von unten, nach oben bzw. lvon 
innen, nach aussen. /, ‘,, 

,, (., ‘. ., 

Diskztssioti. ‘. ; ,I.: :, ,:._I, ~ > . 

,, ., DieTrennungen bei der aufsteigenden, Methodil: sind bei Auftragsmengen von 
0.5-2 y. je ,-Farbstoff. scharf I getrknnt. Malbquantitatixe Aussagen sind,..durch.; Ab- 
schatzung der; Flecl~engrijsse~~,miiglidh.::Die~~~~adi&l-Cl~ro~a~o~amme’:~.zeichnen sich 
durch scharfe Banden :mittweiten ~.Abst~nd,enaus. .:Bei .Einteihmg :des, RadialChro- 
matogrammsin. .I6S@-nente; ist. einc .Auftragung. von I .y. -je.,,Farbstoffi alsl.optimal 
anzusehen. ‘Bei der Zirkular-Methodik erzielt man eine sehr scharfe.. YTrennung bei 

$y,. Chvomatog., ,33~, (1968) ~75-185 
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Auftragung von 2 y je,Farbstoff. Auftragung von mehr als IO y je Komponente fiihrt 
zu Uberlappungen der Kreise. 

.: 

(2) Trewwng vow f5henoListihen Verbindungen ‘aazbf PoLyamid-Schzichten 
TestZiisung. 0.1 bzw. I y&e Ldsung je Komponente in Ethanol: (I) 3-Methyl- 

phenol; (2) z.5-Dimethylphenol; (3) 8-Oxychinolin; (4) S-Osydiphenyl; (5) Gemisch 
aus’ I bis 4. ’ 

A ufttragsmenge. Aufsteigende Chromatographie O.S-I.O-1.p2.0 ~1 einer 0.1 

%&en Lijsung ; Radial-Chromatographie o.pr.o-2.0 ,ul einer I %igen Ldsung; Zir- 
kular-Chromatographie r ,cll einer 1 Ohigen Lijsung. 

S&i&. MN Polyamid-DC II als Fertigfolie. 
Laufmittel. Methanol-Wasser (3 :I, .‘v/v>.. 

Laufzeit. 30 Minuten bei aufsteigender Chromatographie, 60-90 Minuten bei 
Radial- und. Zirkulai--Chromatographie; 

Nachweis. Nach dem Trocknen des Chromatogramms (IO Minuten bei ro5”) 
wird bespriiht mit 0.4 %iger Lijsung z,6-Dibromcl~inoricl~lorimid in Methanol; da- 
nach wird wieder ~getrocknet uild ‘bespriiht mit IO %iger .Ldsung von Na,CO, in 
30 %igem Methanol. Erneut trocknen. Die getrennten Substanzen erscheinen als 
leuchtend -blaue Flecken auf fast weissein Untergrund. 

Diskussio9t , 

Bei der aufsteigenden Chromatographie lassen sich Substanzmengen von 0.5 y 
ohne Schwierigkeiten erkennen,, I y als Auftragsmenge ist zu empfehlen, 2 y als Auf- 
tragsmenge sollte man nicht tiberschreiten, da sonst Fleckentiberlappung auftritt. 
Halbquantitative Aussagen sind mdglich, da sich die Flecken.von 0.5-1-1.5 und 3 y 
sowohl durch die Fleckengr6sse alsauch durch die Fleckenintensitat unterscheiden. 

d3ci der :Radial-Chrdmatographie kann man, bei, Aufteilung in 8 Segmente 
etwa die IO fache Menge auftragen. Besonders bei stark unterschiedlichen ,Gehalten 
an Einzelkomponenten ,ist die Radialtechnik’ sehr zu. empfehlen. 

Bei Anwendung’ der Zirkulartechnik lassen sic11 neben IOO y Substanz A noch 
I y Ider Substanz B klar’erkenneri. 

: ‘, 

(3). Trenwm~’ von Katecholami9z- und Serotoni9zmetaboZifen auf CeLhdose-Schichte92 
TesfZiisung. Gemisch aus Vanillinmandels&re (Dr_-4-Hydrosy-3-methoxy- 

mandel&iure) 6 ,,rng; 5-Hydroxy-3-indolylessigs2iure (Fluka) : IO mg ; Hoinovanillin- 
saure (Fluka) 5 mg ; Vanillinsaure (Fluka) 5 mg ; Isopropanol-Wasser-Gemisch (I : g) 
ad’.ro !ml.’ Im, Xtihlschrank aufbewahrt und’ nicht, unndtig lange dem Licht ausge- 
setzt ist die ,TestlBsung ro.Tage haltbar. ,I ‘I : I’ 

Aufttragsmpzge. Bei aufsteigender Entwicklung O.fj-1.0-1.5-2.0 ,A der o.a. 
Ldsung; bei Radial- und Zirkulartechnik T bzw. 3 ,ul der o.a. L&sung. 

Lauf+nitteZ. Essigester-Isopropanol-25 %iges Ammoniak (3 : 5 : 2, y/v). 

;I Dudzftikrung: Entwickelt .wird .beim aufsteigenden Verfahren zweimal, IO cm 

niit“dem +orerwahnten Laufmittel; -2wischeri beidei?~Entwicklungen ,bleibt die Platte 
30:Minuten b&Zim~ertemperafur~waager~cht ,liegenNach der i,weitenEntwicklung 
wird. tiieder :‘3d.:Minuten. bei Zimmertemperatur, getrocknet, .und .dann mit 2,6-D&11- 
lorchinonchldrimid bespi=i,iht (s. Nachweis) , Bei Radial- und Zirkulartechnik~ gentigt 
eirima;lige,:Eritwicklung;, . . z, ” ,. . ., i’ ,, , ” 1 .‘.: ., : I,,/’ ,,;,I 

J?C?womato,y.; 33. (1968)x75-r8$ 
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Laufzeit. Zweimal 45 Minuten bei aufsteigendem Verfahren; 60 bis i20 Minuten 
bei Radial-’ und Zirkulartechnik. ” /’ ,,: ,‘. 

S&i&t. Cellulose MN 300 UVgErl als Fcrtigfolie POLYGRAM CEL 300 UV,,i. 
Nachweis. Nach dem 2. Lauf lasst man die, Schicht an, der .Luft. trocknen und 

besprtiht., aus ‘. 30 cm -Entfernung mit 2,6-Dichlorchinonchlorimid-Lcsung, (0.05 Q 
in 50 ml Methanol). Dunkel und ktihl aufbewahrt, ist das Nachweisreagcnz 3,,Tage 
haltbar. Die ‘Schicht wird kraftig besprtiht und~getrocknet: Danach wird die, Schicht 
solangekonzentriertem Ammoniak ausgesetzt,, bis die, Flecken intensiv gefarbt sind. 

.’ Die’getrennten Substanzen, crscheinen wie folgt (von unten nach cben bzw. von 
i,nnen n&h aussen): Vanillinmandelsaure blau-violett ; Hydroxyindolessigsaure 
violett-grauviolett ; Homovanillinsaure schwachbraun, (nach etwa I Std. bewerten) ; 

Vanillins%_rre blass-grauviolett. 
Die Fleckenfarbung ist abhangig von der Substanzmenge uncl der &it, in der 

man die ‘Schicht dem Ammoniak ausgesetzt. hat.. ‘. 

., ., 

Diskztssion ,. 

Nach DITTMANN’ kann zur Priifung, auf pathologische Ausscheidung von 
Vanillinmandelsaure der Harn ohne vorherige Isolierung des Metabolites aufgetragen 
werden. ‘Ob dies such mit den anderen drei hier aufgeftihrten Metaboliten mijglich 
ist,, wurde nicht miller untersucht. 

,.; II.‘,_,;,,:L 
! 

l3ei diesem Trennbeispikl eeigen Radial: und Zirkularteclinik den Vcrteil, dass 
man mit eintijlliger Entwicklung bereits scharfe’Tre,nriurigen erSielt;‘@ihreiid~bei~der 
aufsteigenden Methode eine’ zweimalige Entwicklung’ erforderlich ist. W&rend%& 
der aufsteigenden Chromatographie such bei geringen Auftragsmengen ein leichtes 
tailing auftritt, erzielt man beini Radial- und besonders beim Zirkular-Chromato- 
gramm scharf getrerinte, Banden. ‘: 1 

: .’ ;,: 8. 

(4). T9v9znhg' vo9c SchZafmi’tteLn auf Kieselgd-Schichte6 ” :’ 

Sollen Schlafmittel ini Harnnachgewiesen werden, so ist eserfcrderlich; die Schlaf- 
. 

mittel mIttels‘~ther&traktion zu isolieren. Dies kann wie folgt durchgefiihrt werden :, 
25’ml Ham werden mit I: N ,Sal&&re auf einen pH-Wert von 3,‘bis.. 4 (pH- 

Papier) eingestellt und in einem Scheidetrichter dreimal nacheinander mit je 30 ml 
&ther,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 
I: ml ,Benzol 1Zngs :der,inneren Scheidetrichterwand, einlaufen;:l&st:‘,Der verschlossene 
Scheidetrichter wird dann einmal ruckartig,auf und ab bewegt; .wobei sich die ,Phasen 
trennen. Die vereinigten Atherestrakte w&den uber Natriumsulfat getrocknet ,~.~.‘I% 
triert, und’.ztirj ,Trockne eingedampft. Den Rtickstand ftillt’ man mit Methanol’ auf 
I ml auf. ,‘: ,.,, ‘I .’ ,, ,. : : : J : ., : . ,_ ,‘.’ .,{, ‘, ,,: ‘. :. , ., 

‘. Testliisurtg. ;In $00 ml. Methanol werden je IOO mg der nachstehenden Schlaf- 
mittel,geliist :.:Thiogenal, ‘Revonal,‘ Prominal, Luminal, Veronal. ‘. ,. 1 :-I+ 

‘, Schicht. MN-Rieselgel ,I NiHR/UV+, als Fertigfolie POL,FCRAM SIL N-FIR/ 
uv,,,. 

.,- .’ ,,. .!. ; ., : . . ; ,,!. I:/’ ‘.,‘. : , ( : 

Azcf2ragsmeqjk.: Von einer o. I ‘Ohigen methanolischen: Losung. I :,ul bei aufstei- 
gender Entwicklung ;, .3 ,ul bei- Radial-Entwicklung; 5 .pl’ bei ‘Zirkular-Entwicklung. 
_,.: !.,I Laufkazittel. -Methanol-Wasser.(r,:r).,, :; ,“. I ,, : ‘; .’ ,:Y.; : . ‘., CL -,’ 

. . ,,’ ‘,. ,; .’ :’ ; .,,“‘, ., ,‘T’ 
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LazcfzeiC. 30 Minuten bei aufsteigender Methodik, 60-90 Minuten bei Radial- 
und Zirkulartechnik. 

Nachweis. (I) Im kurzwelligen U.V.-Licht sind die Substanzen als blau- 
violette Flecken auf grtinem Untergrund sichtbar. Die Beurteilung sollte mijglichst 
unmittelbar nach der Entwicklung erfolgcn, da die Intensitst der Fluoreszenz bald 
nachliisst . 

(2) Anfarbung mit Qu~cl~silber(II)-cl~lorid-Dipl~enylcarbazon-Lbsung: 
2 g Quecksilber(II)-chlorid werden zu IOO ml in Athanol gel&t. Ebenso werden 

0.2 g Diphenylcarbazon zu IOO ml in Athanol gel&t. Anteile beider Lijsungen werden 
erst unmittelbar vor Gebrauch im .Volumenverhgltnis I :I gemischt. Unmittelbar 
nach dem Bespriihen sollte die Beurteilung erfolgen mit Ausnahme von Revonal. 
Der Fleck von .Revonal erscheint erst nach etwa IO 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 hingewiesen, dass die Flecken nur unmittelbar nach dem Anfarben 
klar sichtbar sind; sie verblassen, sehr rasch. 

Da die Rp-Werte, der vorgenannten Schlafmittel verhtiltnism%ssig nahe zu- 
sammenliegen, zeigt die Radial-Chromatographie sehr scharfe Trennungen. Sie ist der 
aufsteigendcn Methodik vorzuziehen. 

(5) Trennurtg van kondensierteuc Pkos#aten auf CeUulose-Sckichten 
TestZiiswzg r. Etwa gleiche P,Os-Anteile von Mono-, Di-, Tri-, Trimeta-, Tetra- 

meta- und langkettigem Phosphat. 
Genaue Konzentrationsangaben liegen nicht vor, da uns die Testltisungen 

freundlicherweise von der Chemischen Fabrik ~Budenheim zur Verfiigung gestellt 
wurden ‘,,( .-’ 

TestZbhrng 2. T %ige w&ssrige Lijsung von Tri- und Tetrametaphosphat. 
Teh%‘szmg 3.. 2 %ige wassrige LGsung von mittelkettigen Phosphaten vom 

Kondensationsgrad n = 2 bis n = g, (Testliisung 3 wird von der Chemischen Fabrik 
Budenheim~ ,unter der Bezeichnung Budex g ‘gefiihrt .) 

” Aztftvagsmetige. 0.5, bis I ;cll der. o. .a.. Testlosungen. Wahrend des Auftragens der 
Testldsungen muss mit ‘Fohn zwischengetrocknet werden, damit der Auftragsfleck 
mdglichst !klein bleibt:. ” ,I 

Lazcfmittel. .75 r-m Methanol ‘p.a. ; ,20 .ml einer Losung. aus, 700 ml Isopropanol 
p.a. und IOO ml dest. Wasser;. 25 ml einer LBsung aus 125 g Trichloressigsaure p.a. 
und 32 ml:25 :%igem ,Ammoniakp.a. mit dest. .Wasser auf IOOO ml aufgefiillt ; 6 ml 
einer Losung,aus 200 ml Eisessigg6. %ig p.a. und 800 ml dest.’ Wasser (Vgl. R&sEL~). 

,,’ : 
” ,Laufzeit.-; 60 Minuteu bei aufsteigender Entwicklung, go Minuten bei Radial- 

und Zirkular-Entwicklung. 
~ ;,’ :Sckickt.: .Cellulose .MN, 300 als, Fertigfolie POLSGRAM CEL 300. 

._, !’ ‘,I_ .’ .lVachtie& Nach der’ Fntwicklung trocknet i man das Chromatogramm bei 105’ 
wahrend.etwa 5 Minuten. Danach erfolgt Besprtihen mit Spriihreagenz I, Trocknung 
bei. 1050. wahrend, 5 Minuten, Bespriihen mit Spriihreagenz 2 und wieder Trocknung 
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bei 105~ wahrend 5 Minuten. I3ei ungeniigender Blaufarbung der Flecken kann der 
Nachweisvorgang in der angegebenen Reihenfolge wiederholt werden. 

: >ie Phosphate erscheinen als blaue Flecken (von oben nach: unten bzw. von 
au&en nach inuen) in der Reihenfolge gem&s Testliisung I’. 

S@%hreagennx 1: 3 g Amn~oniun~n~olybdat l 4 H,O + 255 ml dest. Wasser + 
30 ml I 'N NC1 + 15 ml I-IClO, (60 %ig). 

Sg5rGhreagennx.i: 0.2 g SnCl, l 2 I-I,0 + 5 ml konz. NC1 + 250 ml de&.: Wasser. 
Sprtihreagen% ,2 ist nicht haltbar und muss stets frisch hergestellt werden. 

Diskussion 
;Die Trennqualitat ist stark von der Auftragsmenge abhangig, dies gilt beson- 

ders fiir das aufsteigende Verfahren. Wghrend bei der aufsteigenden Chromatographie 
0.5 ,ul der o. a. Testltisungerr saubere Trennungen mit .nicht deformierten Flecken 
,liefert, kiinnen bei Radial-Chromatogrammen mit g Segmenten I 3~1 aufgetragen wer- 
den. Radial- und Zirkulartechnik kdnnen fiir die Trennung van Phosphaten sehr 
ernpfohlen werden. I_ _ 

‘, 

(6). Trennung van mehzrkernigen aromatischen KohLenwassersfo;0ren’ (KWn) auf 
acetylierter CeLldose 

Testliisunge~~. 0.1 Ohige Lasung je I<W in Chloroform : I = 1,2,3,+Dibenzpyren; 
2 = Perylen; 3 = Chrysen; 4 = Decacyclen; 5 = x,2-Benzanthracen ; 6 = Pyren; 

7 = zo-Methylcholanthren ; 8 = Tetracen; g = Picen ; IO = Fluoranthen; II = 

Fluoren ; 12 = Phenanthren; 13 = Anthracen; 14 = Acenaphthen. 
Azcftragsmenge. 0.2-4.0 ~1; die Auftragsmengen miissen von Substanz zu Sub- 

stanz variiert werden, da die KWe eine unterschiedliche Fluoreszenzintensitat auf- 
weisen. 

Schicht. Cellulose MN 300 AC-IO I< als Fertigfolie POLYGRAM CEL 300 AC-IO. 
Laufmittel. Dioxan-Wasser (I : I, v/v). 
Laufzeit. 60 Minuten bei aufsteigender Methodik; 60-120 Minuten bei Radial- 

und Zirkular-Chromatographie. 
Nachweis. U.V.-Licht bei 254 bzw. 350 nm. 

Diskussion 
Es sollte untersucht werden, ob sich ein Gemisch aus mehrkernigen Aromaten 

mit Hilfe der Radial- und Zirkular-Chromatographie besser auftrennen lasst als mit 
der aufsteigenden Chromatographie. Zunachst wurde das Verhalten der zur Verfiigung 
stehenden Einzelsubstanzen mittels aufsteigender Chromatographie geprtift. Es 

zeigte sich, dass die meisten Substanzen mehrere, meist runde Flecken aufwiesen. 
Bei der Radialtechnik zeigte sic11 ein analoges Bild. 

Die Trennung von Gemischen der mehrkernigen Aromaten ftihrte bei .keiner 
Entwicklungsmethodik zu dem erwarteten Erfolg. Es traten stets nur noch einige 
wenige Flecken auf, ‘au& dann, .wenn gemass. dem..Chromatogramm der. Einzelkom- 
ponenten ein ideales Gemisch ,zusammengestellt wurde, das zahlreiche, sauber ,von: 
einander getrennte Flecken hatte ,zeigen miissen.. Eine Erkl&ng fur diese Erschei- 
nung konnte. noch .nicht gefuuden. werden :Eine Zersetzung der Substanzen ,scheint 
nicht ausgeschlossenD. 

.., ., 
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ZUSAMMENFASSUNG 

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

Es lcann gezeigt werden, class die Verschiedenartigkeit der Entwicklungstech- 
nilcen lceine grundlegenden Unterschiede in der Trennung bringen. Rund- und Radial- 
Chromatographie liefern scharfer getrennte Banden als die aufsteigende Chromato- 
graphie. Bei der Radial-Chromatographie lcann man das 5- bis IO fache der Menge 
auftragen wie beim aufsteigenden Verfahren, bei der Zirkular-Chromatographie bis 
zur roo fachenMenge. Besonders vorteilhaft ist die Anwendung der Radial- und Zir- 
kular-Technilz bei der Trennung grosser Mengen einer Substanz A neben geringen 
Mengen einer Substanz 13. Wegen ihrer problemlosen Handhabung und wegen der 
erzielbaren hohen, Trennschtirfe verdient die hier beschriebene Technik besondere 
Aufmerksamkeit. Bei der Zirkular- und Radialtechnik sind die RF-Werte in der 
Regel stets grijsser als bei der aufsteigenden Technik. Es gilt die allgemeine Formel 

(RF) circ. = d(RP lin. 

Meinen Mitarbeiterinnen Fraulein F. VON MONTIGNY und Frau H. DUDA miichte 
ich fur die gewissenhafte Mitwirkung bei den experime,ntellen Arbeiten danken. 
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DISCUSSION 
.’ ’ 

‘DE GRAAF: ,May I be allowed to make a remark about Dr. WOLLENWIXBER’S 
paper?,, According to my experience the separation is better.with the -radial technique 
than : with;plates in S chambers, but the RB values are’ changed.’ With the’ radial 
technique,‘~high RL,~ values from the S ch’amber are depressed and the lower RL,~ values 
increased. .The advantage of a sharper separation is thus jeopardised. .: > : 

HAIS: Until now, the expressions 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, proc,e,dure, without differentiating modificatons. ,yielding full 

circles or circular sections (boiits) as their result. Thus Dr.‘WOLLENV+i&3R’s distinction 

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 going to advocate tomorrow, 

would serve a useful purpose. 
.’ 
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