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CHROMATOGRAPI—IISCHE EIGENSCHAFTEN VON KIESELGFLEN
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SUMMARY

Chromatographic properties of silica gels with different pore structures

Separations of polystyrenes and steroids on silica gels with pore diameters of
10 A, to 1000 A by adsorption respectively partition chromatography and by means of
the molecular sieve effect, on columns and layers are described and discussed. The use
of silica gels of various pore sizes offers the possibility of new separation effects.

Die fiir das chromatographische Verhalten wichtigen Eigenschaften ecines
Kieselgels werden einerseits von der Struktur der festen Geriistsubstanz Silicium-
dioxid, andererseits von der Struktur des Hohlraumsystems bestimmt!—5. Die
chemische Funktion der Oberfliche beruht auf den Strukturelementen der Poly-
kieselsdure, also der tetraedrischen Koordination der Sauerstoffatome um das Sili-
ciumatom, den Siloxanbriicken und den Silanol-Endgruppen, wihrend die Moleku-
larsiebfunktion auf den Wirkungen des Kapillarsystems zwischen den Kérnern und
dem Hohlraumsystem in den Kérnern beruhts.

Die chromatographischen Anwendungsmoghchkelten zur Trennung von nie-
dermolekularen Substanzen auf Grund chemischer Bindungen an der Oberfliche
des Kieselgels sind allgemein bekannt. Untersuchungen iiber die Trennwirkung
des’ Hohlraumsystems vorwiegend an hochmolekularen Stoffen sind vereinzelt
siulenchromatographisch durchgefiihrt worden®-12, wihrend Trennungen von nieder-
molekularen Substanzen an Kieselgelen mit unterschiedlichen Hohlraumstrukturen!3
und von hochmolekularen Stoffen durch Bindungskrifte der Oberfliche bisher wenig
erforscht sind. Auch die Ubertragung der gelchromatographischen Trennung von
hochmolekularen Verbindungen von der Kieselgelsiule auf die Kieselgelplatte ist
blsher nicht beschrieben worden.

Fiir unsere Untersuchungen ‘wurden Kieselgele mit systematisch abgeanderten ‘
Hohlraumstrukturen in unterschiedlichen Korngréssen fiir Siulen- und Diinnschicht-
chromatographle ‘eingesetzt. Als. charakteristische Grossen fiir die Geriistsubstanz
gelten der mittlere" Durchmesser der Primérteilchen und die Zahl der oberflichen-
stindigen (SiOH)-Gruppen pro Flicheneinheit. In Tabelle I sind weitere, fiir die
Hohlraumstruktur der Kieselgele bezeichnende Kennzahlen, wie Porenvolumen, spez.
vaerﬂache und mittlerer Porendurchmesser angegeben. Das Porenvolumen Vp (in
ml/g) wurde nach MorrLAU UND FISHERM bestimmt, die spez. Oberfliche O;p (in
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TABELLEI.

KENN&AHLDN VON KIESELGELEN UNTERSCHIEDLICHER STRUI(TURDIGL‘NSCHAFTFN

Poren- Oberfléche ; ' " Poren-
volumen — ‘ durch-
e  Methode . BET-Methode messer
Methode Sears - (4)
Fisher, - getrocknet Getrocknet Luftfeucht

Mottlaw . (m2lg) . (m3lg) (m2/g)

(mifg) . SR

0.23 9go — -_ 9
0.40 720 — —_ 22
0.76 - 560 502 326 54
0.81 196 173 128 165
0.78 69 52 38 ' 452

0.70 - 28 2 19 ‘ 1000

m?/g) wurde nach dem Naherungsverfahren von SEARs! ermittelt. Aus beiden Daten-
wurde unter ‘Annahme von Ayhndnschen Poren ein mittlerer Porendurchmesser
D = 4 V/Osp errechnetS, Die spez. Oberfliche wurde noch zusatahch nach der BET-
Methodel? bestimmt, die auf der Messung der moriomolekularen' Belegung der Ober-
fliche mit Stickstoff aus Adsorpt10ns1sothermen beruht. Dabei wurde nicht nur in
trockenem Zustand, sondern in Angleichung an die Normalbedmgungen ‘der Diinn-
scluchtchromatograplne auch in luftfeuchter ‘Atmosphire gemiessen. Auftretende .
‘Unterschiede "der drei nach verschledenen Velfahren erm1ttelten Oberﬂachenwerte
sind verstindlich. :

In Fig. 1 sind die Porenvertellungsfunktlonen der drei weitporigsten Kleselgele
von 1000 A Porendurchmesser (0324), von 450 A (0326) und von 165 A (0323) dar-
gestellt. Sie wurden nach dem Quecksilberpenetrationsverfahrenl8 mit einem Queck-

0325
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15

i F F l
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Fxg 1. Porenvertellung von I\lesulgelen.
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silber-Druckporosimeter* gemessen, dessen Leistungsgrenze bei 150 A liegt. Die
Maxima der drei Verteilungskurven liegen bei 750 A (0324) bei 360 A (0326) und bei
150 A (0325). Bei den hoheren Porendurchmessern wird ein grosserer Bereich: uber-“
strichen als bei den niederen; so reicht das Porenspektrum des Kieselgels mit dem
Maximum bei 750 A von etwa 1500 A bis unter 150 A, wihrend das Kieselgel mit
dem Maximum bei 150 A bereits bei 220 A deutlich seine obere Grenze erreicht
hat. Es muss beriicksichtigt werden, dass die Quecksilberporosimetrie jeweils die
mittleren Durchmesser der Poren6ffnungen erfasst unabhingig von Form und Grd&sse
der Poren selbst. Differenzen zu den errechneten Werten fiir den mittleren Poren-
durchmesser sind erkldrlich (Tabelle I). -

Es wurden zunidchst die Trennwirkungen der vier weitporigsten Kieselgele
auf Grund ihrer unterschiedlichen Hohlraumstrukturen sdulenchromatographisch an
Polystyrolen iiberpriift. Die Versuche wurden an 50 cm langen, temperierten Glas-
sdulen von 15 mm Durchmesser ausgefithrt. Um eine gleichméssige Packung des
Gels zu erreichen, wurden die Sdulen mit dem in Benzol angesch]ammten Kieselgel
von I00-200 . Korngrosse unter Vibrieren gefiillt. Als Detektor diente ein Differen-
tlalrefraktometer ..Es wurden je 4 mg der Polystyrol-Standardpraparate mit Mol-
gewichten von 5,000 bis 867,000. (My/M, ~ 1)** in o. 4%1ger Losung aufgegeben,
eluiert wurde mit destllhertem, getrocknetem Benzol.

. In Fig. 2 sind die Versuchsergebnisse aufgezeichnet, wobei fur ]edes der Ix1ese1-
gele die. Elutionsvolumina ¥V, der einzelnen Polystyrole gegen den Logarithmus des
zugehongen Molekulargew1chtes aufgetragen sind!?. Als Elutionsvolumen gilt dabei
die Menge Lésungsmittel, die notwendig ist, um die jeweilige Probe durch die Siule
zu transportleren ‘Aus der Darstellung erkennt man die unterschiedlichen Trennlel-
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ng 2, Gelchromatographxscher lrennberelch von K1ese1gelen

. * Firma Carlo’ Erba., Ma.11a.nc1 ‘
L ** Firma Waters Assocmter, Framingham, Mass., U.S.A.
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stungen der Kieselgele. Der Molekulargewichtsbereich, in dem Polystyrole fraktio-
niert werden, erstreckt sich bei dem Kieselgel von 1000 A Porendurchmesser (0324)
von z-:10% bis > 108, wihrend fiir das Kieselgel von 450 A (0326) der Trennbereich
bei 4+ 108, fiir das Gel von 165 A (0325) bei 10® und fiir das {iblicherweise gebriuch-
liche Gel von 50-60 A (7733) bereits bei 10 Molgewichtseinheiten endet. Bei den an-
gegebenen Molekulargewichtswerten wird das Porensystem fiir die entsprechende
Polystyrol-Molekiilgrésse sterisch unzuginglich, man bezeichnet diese Grosse als
Ausschlussgrenze. Die ermittelten Daten (Tabelle II) stehen mit den Werten fiir
die mittleren Porendurchmesser bzw. mit den Aussagen der Porenvertellungskurven
(Fig. 1) in Einklang. Die Versuche zeigen, dass bei einer Trennung nach dem Prinzip
der Gelchromatographie, die im Idealfall eine Trennung ausschliesslich nach Mole-
kiilgrésse und -form ist, die Hohlraumstruktur der Kieselgele der ausschlaggebende
Faktor ist.

TABELLE II

STRUKTURKENNZAHNLEN VON VERSCHIEDENEN KIESELGELEN

Vers.-Nv. Vsp Osp D Maximum Gelchrvomato-
: (mllg) . (m2|g) (A4) AV[AD graphische Aus-
(Ad) schlussgrenze fily

Polystyrole

7733 0.76 560 54 — 1o
0325 0.81 106 165 I55 108
0326 0.78 69 450 360 4105
0324 0.70 28 1000 750 . >108

Bei dem Versuch, unter Anwendung der glelchen Kieselgele sowie zweier
weiterer,, engporiger Proben die an der Siule gewonnenen Ergebmsse auf die Schicht
zu iibertragen, erzmlten wir Resultate. die mit dem Prinzip einer Molekularmebwu-
kung nicht zu erklidren sind. In Fig. 3 sind die an den Kieselgelproben von g A-1000 A
Porendurchmesser ermittelten Rp-Werte der acht Polystyrole (Molekulargewichte
zwischen 5,000 und 867,000) als Kurven wiedergegeben. Die Diinnschichtplatten
wurden unter Zusatz von 10% Gips und einem Fluoreszenzindikator hergestellt und
nach dem Trocknen in luftfeuchtem Zustand eingesetzt; Cyclohexan—Benzol (40: 60)
dienten als Fliessmittel. Es wurden gleiche Versuchsbedingungen eingehalten. Unter-
schiede ergaben 51ch nur in den Laufzeiten; diese waren bei den Kieselgelen von 450 A
und von 1000 A um das 1. 8- bzw. 2. 5-fache zu den’ iibrigen verlangert S ,

Bei allen Kieselgelen zeigte sich eine deutliche Rp-Wert-Abstufung, d1e Poly-
styrole mit kleineren Mol.gewichten ergaben hthere Laufstrecken als die mit grosse-
ren. Unter den angegebenen: Versuchsbedingungen -muss daher: die ‘Trennung. der
Polystyrole vorwiegend als Adsorptions- bzw: Verteilungsvorgang betrachtet werden.
Auffalhg ist die sehr geringe Bindung selbst der hochmolekularen Polystyrole an dem
engpongen Kieselgel von.g.A. Mit -Ausnahme dér:Proben .von.g A und von 1000 A
zeigen die iibrigen  Kieselgele Rp-Wert-Kurven, die:mit zuné¢hmendem Molekular-
gewicht zunédchst stark abfallen, um sich dann fast parallel zur Abszisse zu bewegen.

 Aus dem Verlauf. dieser Kurven, .die.denen der. E]ut1onsvolumen/Molgemchtsbe-
mehungen (Fig. 2) dhneln, lassen sich die Bindungsgrenzen der: Polystyrole an.den

: T Clwoma_tog.; 3 3,(1968) 8o-89
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I‘xg 3. Dunnsch1chtchroma.1;ograplne von Polystyrolen an Kieselgelen unterschxedllcher Struktur-
eigenschaften. Eliessmittel : Cyclohexan—Benzol (qo0: 6o). _ , ..

elnzelnen I{leselgelen ermltteln D1ese stelgen von dem 22 A K1eselge1 blS zu dem
1000 A Kieselgel an, sind aber besonders hoch bei dem engporigsten Material von g A.

»In" Tabelle ‘III' sind‘die -Zahlenwerte ‘dieser Bindungsgrenzen angefiihrt, sie
geben ‘den Molekulargewmhtsberelch an, ‘bis -zu welchem Polystyrole fraktioniert
werden kénnen: Aus der. weltgehenden Ubereinstimmung. dieser’ Zahlen mit - den

‘j'.‘ Chromatog.; 33 (19G8) 80—89
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- TABELLE III

DUNNSCHICHTCIIROMATOGRAPHIL VON POLYSTYROLEN AN KIESELGELEN UNTERSCHIEDLICHER
STRUKTUREIGENSCHAFTEN : . . R

Fliessmittel: Cyclohexan-Benzoal (40:60).

I, Mittleve R p-Wervte dev Polystyrole

Molgewichte dev Porendurchimesser dev Kieselgele (A)

Polystyrole . ‘ ‘
9 22 54 165 452 I000
5,000 0.96 0.69 0.54 0.7a 0.83 0.84
10,300 0.91 0.47 0.36 0.54 0.79 0.81
19,850 0.83 0.40 0.23 0.38" 0.59 0.67
51,000 0.76 0.29 0.19 0.22 0.46 0.56
98,200 0.76 0.2 0.14 - 0.1 - 0.37 0.47
173,000 0.63 0.29 0.14 0.17 0.26 0.36
411,000 0.61 . . 0.2 0.14 0.14 0.17 0.27
867,000 | 0.54 0.23 0.14 o.14 o.14 0.19

II. Berechnete Bindungsgrenzen dev Polystyrole

Porendurchimesser dey

Kieselgele (A) g 22 54 165 452 1000
Molgewichte der ‘
Polystyrole [>108] 18,000 32,000 74,000 330,000 >108

Werten der Ausschlussgrenzen bei der Gelchromatographie (Tabelle II) muss man
schliessen, dass die bescliriebene Trennung der Polystyrole adsorptions- bzw. ver-
tellungschromatographlsch im Hohlraumsystem der Kieselgele erfolgt. Eine Aus-
- nahme blldet nur das sehr engporige g A Kieselgel mit seiner Trennung im Kapillar-

Laulhthe

in mm
) 109}
a0
‘a0
e Mothyltestosteron
70
' Raichateins Substanz S
60 1 ;
Hydrocortison
50 Prednisclon .
a04 ‘
30.
. 209"
10 4
p . IR R T T Y . T . T - d
2A IRERN 7Y S ) S [ 1] S 45=A S 10004

I‘xg 4 Dunnscluchtchromatogra.plne von emlgen Stcrmden ‘an Kleselgclen unterecluedhcher
Struktureigenschaften: chexls glelche Auftragsmengen des Stermdgemlschcs l‘hessmlttel
Chloroform—-Methanol (95:5). , . SR R

J. Chromatog., 33 (1‘968‘)‘__'1_8‘6—"89_ ‘
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TABELLE IV

SAULENCHROMATOGRAPHISCHE TRENNUNGEN VON POLYSTYROLEN
Sorptionsmittel: Kieselgel 165 A Porendurchmesser, 0,2—0.5 mm Korngrésse. ‘
Sdulenfiillung: in dem betr. Elutionsmittel suspendiertes Kieselgel 75 cm Hoéhe, 1.5 cm Durch-

messer. .
Aufgegebenes Substanzgenusch 60 mg einer Mischung gleicher Mengen von Polystyrolen der
Molgewichte 5,000, 19,850, 411,000 in Lésung.

Fraktionsabnahme: automatisch. : :
Uberpriifung der Fraktionen: durch Dunnsch1chtchromatographle an Kieselgel 165 A Pmen-
durchmesser + 109% Gips.

Fliessmittel: Cyclohexan—-Benzol (40:60).

Elutionsmittel Durvchfluss- Volumen der Trennung
geschwindig- Einzelfrak- :
keit tionen Fraktionen  Molgewichte der
(el Min. ) (ml) Polystyrole
Chloroform ' 0.5 2 26~-32 411,000
) 33—36 19,850
3743 5,000
Chloroform 4 2 25-32 411,000
3343 19,850
44—50 5,000
Benzol : 1.5 3 12—-15 411,000
16-18 19,850
19-23 5,000
Cyclohexan—~Benzol (20:80) I.5 3 I14—-17 411,000
18-22 19,850
23—28 5,000
(a) Cyclohexan—-Benzo] (40:60) R | 2 I— 2 5,000
bis Fraktion 16 3— 6 19,850
(b) Benzol ‘ 17-25 411,000
.ah Fraktion 17 o , _ . Gemisch

system zwischen den Ko&rnern, das die Eigenschaften eines sehr weiten Hohlraum-
system hat.

Aus Fig. 4 ist zu entnehmen, dass sich die Porengrésse der verwendeten Kiesel-
gele auch auf die Trennung niedermolekularer Substanzen, wie Steroide auswirkt!3.
Das iiblicherweise benutzte Kieselgel von 50-60 A Porendurchmesser zeigt dabei
ein Maximum an Aclsorptmnsvermogen Bemerkenswert sind die guten Trennergeb-
nisse an den {iibrigen, im Porendurchmesser engeren als auch weiteren Kieselgelen
mit Ausnahme des 1000 A Materials.

- Aus Tabelle IV ist ersichtlich, dass sich d1e adsorptlv-baw. vertellungschroma-
tograplusche Trennung von Polystyrolen von der Schicht auch auf die Sdule tiber-
tragen ldsst. Die Versuche wurden mit Kieselgel von 165 A Porendurchmesser an
einer Saulenfullung von 75 cm Hoéhe und 15 mm Durchmesser vorgenommen, wobei
60 mg einer aus drei Komponenten bestehenden Polystyrolmischung aufgegeben
wurden. Bei Verwendung des gleichen Fliessmittels Cyclohexan-Benzol (40 60) er-
folgte die. Trennung adsorptions- bzw. vertellungschromatographlsch wie ‘bei der
Diinnschichtchromatographie, wobei das héchstmolekulare Polystyrol von 411,000
,uberems’ummend mit’ der Bmdungsgrenze des . angewandten Kieselgels von etwa.
75;000 zunichst adsorbiert blieb. Losungsmittel wie Chloroform, Benzol oder auch

JiChromatog., ;33 (1968) 80-89
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Molgewlchle

N §.§§ 285 G889 218 EEE EIE m..
R - - ; - - = ‘ .

& g § g g SR
. 150 - - FlieBmittelfront
o @0y ® o
. . FlieBmittelfront
. .  beim Auftragen
50 - ’ . ‘ i ‘der Substanzen
. . i . . . e . @ ® ® | Startpunkie
Chioroform Benzol k Besngol Cvclgggxnn Cycl%hoexan Cyclohexan  Fliefimitiel
_Chloroform . Benzal ‘ Benzol
i 50 60 50

Fig. 5 Dunnsch1chtchromatograplnsche Trennung von Polystyrolen an vor gesittigten Schlchten
Sorptxonsmxttel ‘Kieselgel mit 165 A Porendurchmesser iind '0.08 mm- Korngrésse. Methode: auf-
steigend, 30°, Kammersittigung, Vorenthcklung mit dem betr, Fliessmittel bis 6 cm,; dann Auf-
tragen. der dre1 Polystyrollbsungen in 4 cm Hohc im Entwmklungsgefass '

Cyclohexan—Benzol (20: 80) trennten d1e Polystyrole dagegen in umgekeln ter Relhen-
folge nach dem Molekularsiebeffekt.

Eine Ubertragung der gelchromatographischen Trenn-methode von der K1esel-
gelsdule auf die Platte liess sich an vorgesittigten Schichten erreichen. Dazu wurde
an den mit K1ese1ge1 von 165 A beschichteten Platten aufsteigend im Winkel von 30°

 TABELLE YV
' UBERSICHI UBER DIE TRENNUNG VON POLYSTYROLEN AN KIESELGEL 165 A ‘NACH VLRSCHIEDENL‘N PRIN-
ZIPIEN - : . . .

- Séulenchromalographie ‘ Dunnschzchtchromatogmphze Durmschzcktchramatographw

@Beweglichkeit
" der Polystyrole -

wemger mob11

starker mobll

Tsté‘xrk‘er mobil |

Jweniger mobil

weniger mob11

. Fliessmiltel
.- Cyclohexan— absteigend ‘vorgesdttigt aufsteigend 30° nm'mal aufsteigend
Benzol
: Molgewichte dev  Trenn- Molgewichte dev - Trenn- M olgewwhte der  Trenn-
Polystyrole prineip  Polystyrole prinzip  Polystyrole prinzip
tn 10%-Einheiten tn ro%-Einheiten in 10%Einheiten
'50:50 4 [4q00] Adsorption/ 5 Adsorption/ ~ Adsorption/
. °o Verteilung 20 Verteilung Verteilung
| : , . 400 ‘ : + 400/20/5 -
40:60 [400] Adsorption/ A 406 Molekular- - 5‘ » "A'clsorption/
- 20 Verteilang | sieb 20 - Verteilung
| ' 20/5 400
‘Molekular-< 4 400 Mo]ekular- 4 5/20/400 o Adsbi'ption/
sieb 20 sieb” | S Verteilung
400- o ' ! ‘ 5 . o ' L

Ist‘lrker mobﬂ

J. Clzfomatog.; 33 '(1968)-‘80;8'9 :
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unter Kammersittigung entwickelt, wobei die Substanzlésungen erst in der Trenn-
kammer auf die bereits vorentwickelte Platte aufgetragen wurden. Fig. 5 zeigt, dass
wie bei der Siulenchromatographie die Trennung nach dem Prinzip der Gelchromato-
graphie verlduft, wenn man Chloroform oder Benzol oder ein Gemisch beider Losungs-
mittel verwendet. Erst bei Mischungen von Cyclohexan und Benzol wird mit zuneh-
mendem Cyclohexan-Anteil der Ubergang von der Gelchromatographle zur Adsorp-
tions- bzw. Vertellungschromatograplne sichtbar. . »

In Tabelle V sind in einer Ubersicht die verschiedenen: Trennprm/,lplen und
Trennbedingungen wvon Polystyrolen an einem weltporlgen Kieselgel von 165 A
dargestellt. Entscheidend dafiir, ob die Trennung eines Polymerengemisches vor-
wiegend durch chemische Bindung an der Sorptionsmitteloberfliche oder auf Grund
der Hohlraumstruktur erfolgen soll, ist die Wahl des Fliessmittels. Zur Gelchromato-
graphie sind nur solche Fliessmittel geeignet, die bei iiblicher Diinnschichtchromato-
graphie die zu trennenden Substanzen mit an die Lésungsmittelfront nelunen. Durch
Kombination eines derartigen Losungsmittels mit einem anderen, das die Polymeren
nicht aus dem Startpunkt bewegt, lassen sich Fliessmittelsysteme zur Trennung der
Polymeren durch Adsorption bzw. Verteilung finden. Je nach Zusammensetzung der
Fliessmittel kénnen an der Siule, aber auch an einer vorgeséttigten Schicht Trennun-
gen nach beiden Prmmpmn durchgefiihrt werden. Wegen der etwas untersc]uedhchen
Sittigungsverhiltnisse in der Sédule und in der Trennkammer muss man die Fliess-

m1ttel.4usammenset.4ung germgfuglg dlfferenmeren.
DANK |
Herrn .I-I. BAUSCH dan‘ken ‘wir fiir chromatogfaphiéche Mitarbeit. h
ZUSAMMENFASSUNG

- . Es werden Trennungen von Polystyrolen und von Steroiden an Kieselgelen von
10 A bis 1000 A Porendurchmesser nach den beiden Prinzipien Adsorption bzw.
Verteilung und Molekularsiebwirkung in der Sdule und auf der Schicht beschrieben .
und diskutiert. Die Verwendung von Kieselgelen unterschiedlicher I—Iohlraumstruk-f

turen bletet neue Trenneffelxte
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DISCUSSION

ACKERMANN: Has it been tested whether a-Al,O4 prepared from different
starting materials possesses different properties?

HaLraaP: No, starting material for the preparation of a-aluminium oxide has
so far been only the technically nnportant hydrargllhte obtamed accordmg to the
Bayer process. ‘

, ACKERMANN: What is the behav1ou1 of the 1nd1v1dua1 p1eparat1ons towards
water-contamlng chromatographic solvents? '

. Harraap: Chromatographic behaviour towards water-contammg solvents has
not yet been systematically tested. We learnt, however, from comments of our
customers that some differences can be demonstrated e.g.,in the separatlon of pept1des
with polar solvent combinations. :

GElss: Are separation effects obtamed w1th AL.Q3 modlﬁcatlons prepared at
lngher temperatures not depending on adsorptlon? This should be so, since you have

‘found that water effects are of no account in your experlments Should pore diffusion
be involved as in the case of Porasil ®? :

- Harpraar: Highly calcmated aluminium oxide contams few hydroxyl groups and
binds_httle water adsorptively. As shown in Table 11, the loss on calcination of alumi-
nium oxide heated to 1150° amounted to 0.2 %, over a range of 300°to 1200°. Employing
water-free solvents the separation effect should thus be based on adsorption;, namely
on the adsorption on a weak adsorbent, in which the highly active centres being
present before the calcination, had been removed by the sinteri ing process. The pore
diffusion effect of the aluminium oxides is certainly not involved in the examples of
separation .of steroids having practically equal molecular welghts This effect.does,
however, " play a role in the separation of high-molecular substances as has been
explained in the example of the separation of polystyrene on 51hca gels of different
pore diameter.- x

-Geiss: The allegatlon that alunnmum ox1des of large sur[aces (more than 100
m-/g) is so difficult to work with, because the activities are not easy to control in open
layers, can no longer be maintained if climatized chambers are used. In this way, as
has been already stated, fine and reproducible adjustment of the activity can be
achieved. The cost is not excessive. Cf. also G. HESSE, Z. Anal. Chem. (1965). - ,
v HALPAAP It cannot be denied that it is possible to establish certam activity

‘ grades according to BROCKMANN, if a climatized chamber is-used for TLC. It seems,
however, more expedient. to-use the respective sorption:material in the state of its
- normal atmosphenc humidity. The standardization should thus not be done by the
addition of a certain proportion of water, but it should be based on true activity grades,
which can solely be derived from the structure of the sorbent, as has been explained

for dlfferent types, of alumlmum oxides and silica gels. ‘ e
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