350 ' NOTES

CHROM. 3662

Bedeutung und zerstdrungsfreie Messung der Schichtdicke von
Dunnschlchtchromatogrammen sowie deren Abstandsmessung am
Radiodiinnschichtchromatographen ‘

Der Einfluss der Schichtdicke von Diinnschichtchromatogrammen auf die Re-
produzierbarkeit der Rp-Werte ist umstritten. Wihrend einerseits Schichtdickeninde-
rungen zwischen 200 and 300 um keine Einflussnahme zugeschrieben wird?, zeigen
Untersuchungen von PATak1 UND KELEMEN? und eigene Versuche, dass auch in die-
sem Bereich bei einem Vergleich von manuell und mit einem Streichgeriit hergestellten
Diinnschichtchromatogrammen, erstere infolge einer grosseren Diskontinuitidt der
Schicht 2- bis 4-fach hohere Standardabweichungen (srz) der Rp-Werte aufweisen.

Untersuchungen zur Frage der Nachweisempfindlichkeit auf Diinnschichtchro-
matogrammen lassen den Einfluss von Schichtdickendnderungen auch auf die Erfas-
sungsgrenze qualitativer Farbreaktionen erkennen?. Bei Schichtdicken von 9o, 175 und
350 pm (Kieselgel G Merck) zeigt z.B. die Antlmontuchlol1d—-D1g1to>\1n Reaktion mit
zunehmender Schichtdicke einen Abfall der Nachweisempfindlichkeit im sichtbaren
Bereich von 0.5 auf etwa 2.5 pug und im U.V. von o.05 auf 0.5 ug, wobei im U.V.-
Bereich auch die Moglichkeit einer stidrkeren Fluoreszensléschung in Erwigung ge-
zogen werden muss.

Von wesentlicher Bedeutung erweisen sich Schichtdickendnderungen fiir die
Nachweisgrenze und Reproduzierbarkeit radiometrischer Messungen an Diinnschicht-
chromatogrammen?8, Dies gilt im besonderen Masse fiir energiearme B-Strahler. Bei
der radiodiinnschichtchromatographischen Aktivititsmessung tritiummarkierter
Diinnschichtchromatogramme bedingt ein Anstieg der Schichtdicke von 100 auf 300
pum bei konstanter Ausgangsaktivitidt einen Abfall der Messeffektivitit um 60 95.

Auch bei der Verwendung von Streichgeriten konnen bei gleichbleibender
Streichdicke die getrockneten Schichten je nach Korngrésse des Sorptionsmittels?®,
Zusammensetzung und Herstellung der Suspension, der Streichgeschwindigkeit und
der angewandten Trocknungsbedingungen erhebliche Abweichungen aufweisen®.
Kontrollmessungen zeigten, dass bei ungiinstiger Streichfithrung sowie Nichteinhal-
tung der genannten Bedingungen zwischen den Streichchargen, in besonderen Fillen
auch zwischen einzelnen Platten derselben, Schichtdickendifferenzen der getrockneten
Schicht bis 4 209, mdglich sind.

Die fiir die Beurteilung dieser und &dhnlicher Fragen gegebenenfalls erforder-
lichen Schichtdickenmessungen kénnen mittels der nachstehend beschriebenen, prak-
tisch zerstérungsfreien Methode auch im Rahmen von Routineuntersuchungen mit
ausreichender Genauigkeit durchgefiihrt werden. Sie erfolgen als einfache Differenz-
messung zwischen Schichtoberfliche und -unterlage (Glasplatte) unter Verwendung
einer mit einem spitz ausgezogenen Messfinger versehenen stationiren Messuhr. Bei
einem Skalenwert von 10 um betrigt der Gesamtmessbereich 25 mm. Der Wert der
Schichtoberfliche wird ohne Beschidigung der Trigerschicht mit Hilfe eines schrig
einfallenden kriftigen Lichtstrahles (Mikroskopierleuchte) nach dem Schattenprinzip
(Fig. ) ermittelt, wihrend die Unterlage am nicht beschichteten Plattenrand oder
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durch Durchstossen der Schicht ausgemessen wird. Der mittlere Fehler der Messwerte
betrédgt bei einer Schichtdicke von.200 um + 4.2% (n = 10)*.

Die quantitative Auswertung radiodiinnschichtchromatographischer Akt1v1tats-
messungen tritiummarkierter  Diinnschichtchromatogramme erfordert neben einer
gleichbleibenden Schichtdicke der Chromatogramme u.a. die Vorlage eines repro-
duzterbaren Minimalabstandes zwischen Z#hlrohrblende und Chromatogrammober-

Fig. 1. Schichtdickenmessung durch zerstérungsfreie Abtastung der Chromatogxamm -Oberfliche
nach dem Schattenprinzip.
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Fig. 2. Messung des Abstandes (Am cn) 2zwischen Zéhlrohrblende (Z) und DUnnschlchtchromato-
gramm (D) am Radiodiinnschichtchromatographen. M = Messuhr, T = Transportschlitten.
(Erklarung im Text.)
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fliche® 578, Voraussetzung hierfiir ist eine genitigend empfindliche und routine-
missig durchzufiihrende Abstandsmessung, bei der eine Beschéddigung der Schicht-
oberfliche aus Kontaminationsgriinden unbedingt vermieden werden muss. Bei Ver-
wendung von Radiodiinnschichtchromatogrammen mit vom Normalmass abweichen-
den Glasstédrken und Triagerschichtdicken kommt dieser Forderung besondere Bedeu-
tung zu.

Die Abstandsmessung zwischen Zdhlrohrblende und Chromatogramm (dgsi-cn)
kann in Verbindung mit einer in entsprechender Genauigkeit moglichen Hohenver-
schiebung des Detektors (stationire Messskala) durch eine indirekte Differenzmessung
nach dem Prinzip der Schichtdickenmessung erfolgen (Fig. 2). Nach einmalig vorge-
nommener Justierung der Messanordnung durch die Werte 4o (Wert der Héhen-
verschiebungsskala des Detektors bei direkter Auflage der Zihlrohrblende auf dem
Transportschlitten 7') und dr (Abstand: stationéire Messuhr~Transportschlitten) ist
fiir jedes neue Chromatogramm lediglich die Ermittlung des mit 4» gekennzeichneten
Abstandes zwischen Messuhr und Chromatogramm-Oberfliche nach dem Schatten-
prinzip (Fig. 1) erforderlich. Durch Berechnung von 4gi-crg (Abstand Zahlrohrblen-
de-Chromatogramm-Oberfliche = 0) entsprechend der Beziehung o

dpicny = ko — (dp — Ap)

und Addition des fiir den jeweiligen Messvorgang gewiinschten Abstandswertes kénnen
Minimalabstinde zwischen Zdhlrohrblende und Schichtoberfliche bis 50 um reprodu-
zierbar eingestellt werden. Die relativen Standardabweichungen der Einstellwerte*
betragen fiir 4p:-cr 0.5 mm =+ 3.4 % und fiir 1.0 mm 4 2.7 % (% = 10).
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