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CHROM. 3662 

Bedeutung und zerstiirungsfreie Messung der Sahichtdiske von 
Diinnsc+htchromatogrammen sowie deren Abstandsmessung am 
Radiodiinnschichtchromatographen 

Der Einfluss der Schichtdicke von Diinnschichtchromatogrammen auf die Re- 
produzierbarkeit der RF-Werte ist umstritten. W&end einerseits Schicht~cken~nde- 
rungen zwischen 200 and 300 ,um keine Einflussnahme zugcschrieben wirdl, zeigen 
Untersuchungen von PATAKI UND I<ELEMENa uncl eigene Versuche, dass such in die- 
sem Bereich bei &em Vergleich von manuell und mit einem Streichgertit hergestellten 
Diinnschichtchromatogranx~~en, erstere infolge einer grosseren Diskontinuitat der 
Schicht z- bis 4-fach hijhere Standardabweichungen (sR~) der RF-Werte aufweisen. 

Untersuchungen zur Frage der Nachweisempfindlichkeit auf Diinnschichtchro- 
matogrammen lassen den Einfluss von Schichtdickenkinderungen such auf die Erfas- 
sungsgrenze qualitativer Farbreaktionen erlcennen 3. Bei Schichtdicken van go, 175 und 
350 pm (Kieselgel G Merck) zeigt z.B. die Antimontrichlorid-Digitoxin-Real&ion mit 
zunehmender Schichtdicke einen Abfall der Nachweisempfindlichkeit im sichtbaren 
Bereich von 0.5 auf etwa 3.5 pug und im U.V. von 0.05 auf 0.5 pg, wobei im U.V.- 
Bereich such die Mijglichkeit einer starkeren Fluoreszenslijschung in Erwagung ge- 
zogen werden muss. 

Von wesentlicher Bedeutung erweisen sich Schichtdicken2inderungen fiir die 
Nachweisgrenze und Reproduzierbarlzeit radiometrischer Messungen an Dtinnschicht- 
chromatogrammen 4~6. Dies gilt im besonderen Masse fiir energiearme ,&Strahler. Bei 
der radiodiinnschichtchromatograpl~ischen Alctivit2tsmessung tritiummarkierter 
Diinnschichtchromatogramme bedingt ein Anstieg der Schichtdicke von IOO auf 300 
pm bei ltonstantcr Ausgangsaktivitat einen Abfall der Messeffektivitat urn 60 %6. 

Auch bei der Verwendung van Streichgerkiten konnen bei gleichbleibender 
Streichdiclce die getrockneten Schichten je nach Korngrosse des Sorptionsmittei9, 
Zusammensetzung und Herstellung der Suspension, der Streichgeschwindiglceit und 
der angewandten Trocknungsbedingungen erhebliche Abweichungen aufweisen3. 
Kontrolhnessungen zeigten, dass bei ungiinstiger Streichfiihrung sowie Nichteinhal- 
tung der genannten Bedingungen zwischen den Streichchargen, in besonderen Fallen 
such zwischen einzelnen Platten derselben, Schichtdickendifferenzen der getrockneten 
Schicht bis jl 20 “/” moglich sind. 

Die fiir die Beurteilung dieser und ahnlicher Fragen ‘gegebenenfalls erforder- 
lichen Schichtdicl~enmessungen ktinnen mittels der nachstehend beschriebenen, prak- 
tisch zerstijrungsfreien Methode such im Rahmen von Routineuntersuchungen mit 
ausreichender Genauiglceit durchgeftihrt werden. Sie erfolgen als einfache Differenz- 
messung zwischen Schichtoberflache und -unterlage (Glasplatte) unter Verwendung 
einer’ mit einem spitz ausgezogenen Messfinger versehenen station&-en Messuhr. Bei 
einem Skalenwert von IO pm betragt der Gesamtmessbereich 25 mm. Der Wert der 
Schichtoberfl~che wird ohne Beschadigung der Tragerschicht mit Hilfe eines schrag 
einfallenden kraftigen Lichtstrahles (Mikroslropierleuchte) nach dem Schattenprinzip 
(Fig. I) ermittelt, wahrend die Unterlage am nicht beschichteten Plattenrand oder 

J. Ckrom@og., 37 (r968) 350-352 



NOTES 3s 

durch Durchstossen der Schicht ausgemessen wird. Der mittlere Fehler der Messwerte 
betragt bei einer Schichtdicke von ,200 pm -& 4*2 yO (9~ = IO)*. 

Die quantitative Auswertung radiodtinnschichtchromatographischer Aktivitats- 
messungen tritiummarlcierter Diinnschichtchromatogramme erfordert neben einer 
gleichbleibenden Schichtdicke der Chromatogramme ua. die Vorlage eines repro- 
dmierbaren Minimalabstandes zwischen Zahlrohrblende und Chromatogrammober- 

Fig. I. Schichtcliclcenmessung clurch zerstijrungsfreie Abtastung cler Chromatogramm-Obcrfl&che 
nach clem Schattenprinzip. 

$Bl-Ch 

: 
Fig. 2. Messung cles Abstancles (dnl_clJ zwischen ZYhlrohrblencle (Z) uncl Dtinnschichtchromato- 
gramm (D) am Racliodtinnschi~htchromatographen. M = Messuhr, T = Transportschlitten. 
(ErlclBrung im Text.) 

*s= f 
J 

X((x.l - X)2 
$2 - I 
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fl&ch& 6~ 718. Voraussetzung hierftir ist eine geniigend empiindliche und routine- 
massig durchzuftihrende Abstandsstzesszcpt,) @ bei der eine Beschadigung der Schicht- 
oberflache aus Kontaminationsgriinden unbedingt vermieden werden muss. Bei Ver- 
wendung von Radiodiinnschichtchromatogrammen mit vom Normalmass abweichen- 
den Glasstarken und Tragerschichtdicken kommt dieser Forderung besondere Bedeu- 
tung zu. 

Die Abstandsmessung zwischen Zihlrohyblende und Chromatogramm (d~z-c/~) 
kann in Verbindung mit einer in entsprechender Genauigkeit mijglichen Hiihenver- 
schiebung des Detektors (station&e Messskala) durch eine indirekte Differenzmessung 
nach dem Prinzip der Schichtdickenmessung erfolgen (Fig. 2). Nach einmalig vorge- 
nommener Justierung der Messanordnung durch die Werte KO (Wert der Hijhen- 
verschiebungsskala des Detektors bei direkter Auflage der Zahlrohrblende auf dem 
Transportschlitten T) und AT (Abstand: stationare Messuhr-Transportschlitten) ist 
fiir jedes neue Chromatogramm lediglich die Ermittlung des mit Au gekennzeichneten 
Abstandes zwischen Messuhr und Chromatogramm-Oberflgche nach ‘dem Schatten- 
prinzip (Fig. I) erforderlich. Durch Berechnung von ABZ-cl‘,, (Abstaud Zahlrohrblen- 
de-Chromatogramm-OberfUche = o) entsprechend der Beziehung 

und Addition des fiir den j eweiligen Messvorgang gewiinschten Abstandswertes kdnnen 
Minimalabstande zwischen Zahlrohrblende und Schichtoberflache bis 50 pm reprodu- 
zierbar eingestellt werden. Die relativen Standardabweichungen der Einstellwerte* 
betragen fiir &z-oh 0.5 mm & 3.4 y0 und fiir 1.0 mm & 2.7 y0 (~2 = IO). 
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