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Fig. I. Schemazeichnung de? TAS-Ofens im Ungsschnjtt mit Patrone und ‘X-Platte., I ,= 

qbdichtuqg; P 4, Glaspatronc; 3 
Schicht. 

= Heiebloclr (Ofen) ; 4 = Probe; ,5 = Glsswolle ; ‘6 = DC: 
(. ,i 

,, ,’ ‘. ’ .’ ., 

davor gehalterte DC-Platte:,Der Aufdampfvorgang betragt je nach Substanz &r rs-go 
Sek. und die Startpunkte sind scharf ausgebildet. 

Man,, umgeht auf diese (W&se, eine ,ieitraubende Heiausl&ungf ‘der Substanzen 
durch Extraktion, mit Liisungsmitteln, und, anschliessendem Einengenj,und Auftragen 
mit Pipette. Die Thermomikro-Abtrennung la&t sich such stufenweise oder kon- 
tinuierlich .bei:verschieden hoher Temperatur durchfiihren. Die DC-Platte wird’dabei 
schrittweise’in einer Richtimg.verschoben; Man kann so eine weitere Vorfrakti&iierung 
erreichen. 

..’ I’ ,, ..‘*:, 

Das TAS-Verfahren erdffnct zahlreiche weiterc, Mdglichkeitep. &nige,$nd in 
der Fig.’ 3 schematisch zusammengestellt~: So kann ,z.B.. durch eine Zusat&ii!lung der 
Patrone’ mit Kieselgel von bestimmtem Wassergehalt eine Art “Ultramikrodestilla- 
tion” durchgefiihrt werden (Fig. 3a). Au& eine “Heissdampfeextraktion” ist durch 
Injektion von einigen.,Mikrolitern Losungsmittel, mijglicl~,(Fig: 3b ung 3~). ’ ,,, 

Fern& ist das’ Austreiben. in ’ Konibination mit”einem” InertgaSstrom mijglich 
(Fig. 3d). .” 

Die in den Fig. ,.3e~3h:,zusammengestellten Techniken, sind fur jeden, der sich 
mit Synthese oder Abbau:. cheii&cher Substanzen beschaftigt; van, ,Interesse. Auf 
diesem Wege lassen., sicli”‘;fhermjsche ; Umlagerungen,.. Dehydratisieiungen, Dehy- 
drierungen, Alkalischn&en~~~~~~Z~nk&iubdestillationen usw. als Vorversuch durch- 
ftihren, und das Ergebnis lasst.;,sich. direkt anschliessend mittels .,der DC erkennen 
Beachtenswert, ist, such die Moglichkeit des direkten Aufdampfens von Substanzen 
~~f’Qual’zscl~e~~‘en,,odIdr’ ‘I<Br7Presslinge mit dem Zel der spektro’analyti~cheti ,Unt’er- 
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Fig, 2. Komplette TAS-Apparatur, Model1 68 mit eingeschobener Patrone ; 
nachfolgcnden bcreits gcftillten Patroncn (Fa. Desaga, I-Icidelberg, D.B.I.X.). 

rcchts daneben c lit 

suchung. Auf normalen Glasplatten im Objekttr&gerfotiat lassen sich kristalloptisclie 
Identifizierungen ebenso durchfiihren wie Tiipfelreaktionen usw. Der TAS-Ofen er- 
m8glicht ausserdem die Mikrokugelrohrdestillation bzw. Sublimation im Vakuum zur 
Schnellreinigung kleiner Substanzproben (Fig. 3i). 

Eine weitere Anwendung des TAS-Verfahrens ist die gezielte Niedertemperatur- 
Pyrolyse (150-450”) im Mikrdmassstab in direkter Kopplung mit der DC. Sie kann 
ebenfalls zur Substanzidentifizierung herangezogen werden. So crhHlt man z.B. beim 
TAS-Verfahren von Zuckern und Polysacchariden bei 275” und Erhitzungszeiten 
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l%$ 3. Die ierschiedeneti Mdglidlikeiten &r &eschickun& &a Ausftihrung der Patronen sot& 
kinike w&e& Tecliniken ‘(Einzellieiteli s. Text und ref.‘,‘s; Ziflern I& s; Fig. I). t 
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zwischen 30 und 120 Sek., sowie. Einwaagen von IO mg auf dem Chromatogramm 
Zonen .von Furfural, Hydroximethylfurfural und Furfurylalkohol. Sind, I&nine zu- 
gegen, wie 2.13. bei Holz, Kleie oder Zeitungspapier, so treten nacb der,Sichtbarmachung 
zus2tzliche Farbzonen beispielsweise vom Coniferylalkohol hcrvor. Auch bei andercn 
natiirlichcn und synthetischen Polymeren ist diescs Verfahren niitzlich. 

Geriitebeschreibung , ‘. 

Das Kernstiick ist der elektrisch aufheizbare Aluminiumblockofen (Fig. I und 2) 

mit ,einer zentralen Bohrung ,zur Aufnshme der Patrone und einem Metallrundther- 
mometer., ,Mittels eines Energiereglers ltisst sich die gewiinschte Ofentemperatur. ein- 
stellen. Der Ofen ist in seiner Langsatihse tiber einen Spindeltrieb (Drehknopf,unter 
dem Ofen) urn, einige Millimeter beweglich., Auf. diese Weise lasst sich, der Abstand 
zwischen der Patronenspitze und ~der’~Oberfkiche der DCPlattc auf. den:,gtinstigen 

.‘. - .., .’ 

Fig. 4. DClnnschicht-Chromatogramm clcr fltkhtigen Irihaltsstoffe von Labiatonbkittern unil 
-blWen nach Direlrtauftragung mit clcm TAS-Verfahrcn. I = Folia Menthae; 2 7. J-l&r.+ Thymi; 

= Folia Salviae, spsnisch; 4 = Folis Salviae, clalmatinisch ; 5 = Folia Mkithae crlspae; G = 
%olia Melissae; 7 = Folia Rosmarini; 8 = Flares Lavnnclulae. TestlCIsutqen: A = Menthon 
(trRb* Go), Thyinol (IIRF 50), Cineol (Irfi!~ 35),, Menthol +. Campher (hZ?p 20) I3 = .‘i’liujon;,C = Li- 
nalylacctat (~RF 60-G5), Cineol (/tXp 35-40), Citral (hRp 35-40); I? 7 Duttcrqlb (/d?~ ,G_5-7p), 
Suclanrot G (I&p 40-45)~ Inclophcnol (/d?l,$ 30). 

Abstand von ca. I mm einstellen. ,Ein Projektionsscheinwerfer erleiclitert diesen Ein- 
stellvorgang wesentlich. An der Rtickseite des Gerates ist eine Fiihrungsschienc und 
ein Haltearm mit verstellbarer U-Schiene ftir verschieden. .grosse Glasplatten vor- 
gesehen. Bei den TAS-Patronen handelt es sich urn eine genau dimensionierte Spezial- 
anfertigung aus Gertiteglas 50. Der MD-Clip ermijglicht es; die TAS-Patrone’ mit &ier 
Hand zu verschliessen und such einen Wechsel bei heisser Patrone. Er garantiert einen 
dichten Verschluss und ermoglicht das Einstecken von Metallkapillaren, urn Gase 
oder Liisungsmittel in ‘die heisse ,Patrone einzuftihren. 
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Die ZubehBrteile, wie TAS-Patrone, HD-Clip (= Halte- und Dichtungsklam- 
mer) und Silikon-Dichtungsscheibchen sind in der Gerateschublade untergebracht. 
Eine. gerillte Ablageflgche macht einen .schnellen Wechsel der u.U. heissen Patronen 
mtiglich. 

Handha bungs beispiele 
(a) Vorversuch. Einige Milligramm des unbekannten Gemisches in ein im 

Durchmesser genau in die Bohrung des TAS-Ofens passendes Reagenzglaschen ftillen 
und einige Zentimeter tief einstecken. Heizung einschalten und feststellen, in welchem 
Temperaturbereich sich im .kalten’ Teil des Reagenzgkischens ein Kondensat- oder 
Sublimatring .bildet. 

; (b) Hazi..fversuch. Substanz; in die TAS-Patrone ftillen, verschliessen und in 
den .aufgebeizten TAS-Ofen (Temperatur siehe Vorversuch) stecken. Abstancl zur 
DC-Platte auf I mm regulieren. Nach der ebenfalls in einem Vorversuch ermittelten 
Aufdampfzeit (ca. I Min.) Patrone herausnehmen und DC-Platte urn 1-2 cm ver- 
schieben. .’ ,, x’, 

(c) Reihelzversztch’. Zun&zhst ‘alle zu untersuchenden Proben in verschieden 
markierte Patronen fiillen und dann nacheinander die Direktaufgabe nach dem TAS- 
Verfahren durcbfiihren; Auf eine 20 x 20 cm DC-Platte ,bringt man etwa acht bis zehn 
Proben rind zwei Vergleichsgemische auf. 

:,_. .., I, ; 

A~~end~‘lzgsmiSglchk~~t~n ‘! .’ I. :,r; 

Im Bereich der Analytischen Phytochemie wurden an nahezu 30 Drogen .mit 
atherischen &en ‘die. Vorteile dieses neuen Verfahrens demonstriert 193. Aber such 
manche Alkalcide, Amine, : viele ~.‘Cumarine, Anthrachjnone, (Purinei:,:, Rauschgifte . 

lassen sich ,at$ diesem Weg”‘direkt ‘der Diinnschicht-Chromatographie~~uftihren”. D&s 
TAS-Verfabren -wird, wie orientierende ,Versuche zeigten, such auf folgenden ,Gebieten 
eine wertvolle Hilfe”‘I,bringen : .Riickstandsanalyse von “Nahrungsmitteln und “Ge- 
brauchsgegenst$indenj” ferner bei, cl@+ Untersuchung van Kunststoffen und ,Wei&i- 
machern, beirn Abtrennen, van’ Holzsclnrtzmitteln und Isolierungsmaterial. Auch die 
Abtrennung ‘michtiger~’ Elementeiyund’ Verbindungen aus Mineralproben dnd aus 
kiinstlichen anorganischen Gem&hen ist auf diesem Wege m(iglich. Wertvoll ist das 
TAS-Verfahren ausserdem zur Reinigung kleiner Substanzmengen und fiir gezielte 
Umsetzungen im Mikromasstab.~ 

‘. ,,,,, ..‘L 
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