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TUBE-CHROMATOGRAPHIE AUF SELBSTGEFERTIGTEN SCHICHTEN 

I. HERSTELLUNG VON CHR.OMATOTUBES MIT EINEM 
BESCHICHTUNGSGERAT 
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SUMMARY 

Chvontatograj!My in self-coated tubes. I. Manivfacture of chromatotubes acsiqg a coat&g 
apfiaratw 

Coating of chromatotubes with any given adsorbent was successful when using 
a special apparatus with alcohol as the suspending medium. Thin-layer chromato- 
graphy preparations with and without an admixture of plaster of Paris, starch or 
fluorescence indicator may be applied. The amounts of adsorbent and alcohol per 
mixture (three tubes) and the filling quantities per tube are given, Thirty adsorbents 
from three manufacturers were used: cellulose, silica gel, aluminium oxide, kieselguhr, 
magnesium silicate and polyamide. Acetone as the suspending medium gives less 
compact layers and reduces the drying times considerably. 

EINLEITUNG 

Bei einer Variante der Diinnscl~ichtcl~ron~atographie werden innenbeschichtete 
Glasrohre verwendet. Diese Rohre kijnnen mit Kieselgel G beschichtet als “Chromato- 
tubes” von der Firma Desaga (Heidelberg) bezogen werden. Sie sind 125 mm lang 
und haben einen Aussen- bzw. Innendurchrnesser von 26 bzw. 24 mm.. POGACAR UND 

KLEINI untersuchten diese Chromatotubes auf ihre Brauchbarkeit. Sie fanden eine 
bessere Reproduzierbarkeit der RF-Werte und ftihrten das auf die exakte Einstell- 
barkeit des Wassergehaltes der Schicht zuriick. Weil das Tube selbst als Entwick- 
lungskammer benutzt wird, ist die Kammer&ttigung konstant und es treten keine 
Randphsnomene auf. Tubes kijnnen nach Wgrme-Aktivierung mit Gummikappen 
verschlossen werden. Sie lassen sich in- diesem Zustand unvergndert aufbewahren, 
was bei Platten schlecht mijglich ist. POGACAR et aL2 trennten Phenacetin und ver- 
wandte Verbindungen an Chromatotubes. Sie fanden bier eine giinstigere Flecken- 
form als auf den Platten. 

. . 

Im Handel sind nur solche Chromatotubes erhaltlich, welcbe mit Kieselgel G 
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beschichtet sind. Urn die Tube-Chromatographie auf breiterer Basis anwenden zu 
kijnnen, werden such Rohre mit anderen Sorptionsmitteln bendtigt,. Fur Vergleiche 
mit der Dtinnschichtchromatographie auf Platten werden sie ebenfalls gebraucht, 
HANNIG UND LENK~ beschrieben ein Ger&t, mit welchem drei Chromatotubes gleich- 
zeitig mit beliebigen Sorptionsmitteln im eigenen Labor beschichtet werden kijnnen. 
Die Rohre werden dazu waagerecht in Halterungen eingespannt, welche durch einen 
regelbaren Antriebsmotor gemeinsam mit diesen zum Rotieren gebracht werden. 
Durch die Wirkung der Zentrifugalkraft wird die eingebrachte Suspension gleich- 
massig tiber die Innenzylinder der Rohre verteilt. Die Entltiftung der Rohre erfolgt 
durch die Sogwirkung von Bohrungen, welche sich in den Halterungen befinden. 

EXPERIMENTELLES _ 

Zur Beschichtung wurden Cellulose-, Aluminiumoxid-, Kieselgel-, Kieselguhr-, 
Magnesiumsilicat- und Polyamid-Praparate fur die Diinnschichtchromatographie der 
Firmen Merck (Darmstadt), Macherey, Nagel & Co. (Dtiren) und Woelm (Eschwege) 
verwendet. Im allgemeinen wurden fur drei Rohre 20% der Menge angesetzt, wie sie 
zum Bestreichen von fiinf Dtinnschichtplatten (20 cm x 20 cm) benGtigt wird. Teil- 
weise entstanden so zu dicke Suspensionen. Urn dem abzuhelfen, wurde eine grZjssere 
Menge Suspensionsmittel verwendet. Als solches diente meist Athylalkohol. Einige 
Versuche wurden such mit Aceton und verschiedenen Mischungen aus Wasser und 
Aceton oder Allcol~ol sowie Alkohol und Aceton durchgeftihrt. Verggllter Alkohol ist 
fur diese Zwecke ausreichend. Am zweckmgssigsten verwendet man Alkohol, welcher 
mit Butanon (Athylmethylketon) vergallt ist, weil dieses dem Athanol in seinem 
Verdunstungsverhalten 2ihnlich ist. Mit Pyridin vergallter Alkohol ist nicht zu 
empfehlen, weil jenes nur langsam verdunstet. 

Tabelle I gibt die Menge an Sorptionsmittel und an Alkohol an, welche fur 
einen Ansatz (drei Tubes) beniitigt werden. Bei Verwendung dieser Suspensionen 
wurden die besten Beschichtungen erzielt. Die Zahlen wurden durch Variation der 
Menge der jeweiligen beiden Komponenten ermittelt. Ausserdem ist die Einfiillmenge 
pro Tube angegeben. 

Bei einigen Sorptionsmitteln gelang zwar die Beschichtung, doch fielen die 
Schichten schon bei geringftigigem Klopfen wieder ab, so dass sie zum Chromato- 
graphieren nicht verwendet werden konnten. In dieser Weise verhielten sic11 folgende 
Sorptionsmittel (in Klammern die Zahlenangaben entsprechend Tabelle I) : 

Kieselgel N MN (6;22:5), 
Kieselgel HF,,, silanisiert Merck (6;15;5), 
Aluminiumoxid neutral Merck (7 ~3 ;4), 
Aluminiumoxid neutral DC Woelm (6 ; 15 ;5), 
Aluminiumoxid sauer Merck (7 : 13 ;4), 
Aluminiumoxid sauer DC Woelm (6;15;5). 
Zur Herstellung der Suspension wird das trockene Sorptionsmittel mit der 

entsprechenden Menge Alkohol in einem Schliff-Erlenmeyer-Kolben mit Glasstopfen 
geschtittelt, bis die Suspension homogen erscheint. Von der fertigen Suspension wer- 
den 5 (bzw. 4) ml mit einer Stabpipette entnommen. Ftir diesen Zweck eignen sich 
am besten Bltere Ausftihrungen mit weiten Auslauf-&fnungen. Modeme Pipetten 
mit feinen t)ffnungen verstopfen leicht, besonders beim Arbeiten mit Cellulose. Der 
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TAUELLE I 

H. P. LENK, W. GLEICH 

MENGEN AN SORI’TIONSMITTEL UND ALICOHOL Fi)R EINBN ANSATZ (DREI TUBES) UND RINl’I)LL- 

MENGE PRO TUBE 
_--. 

NV. Sorptionsrnittel’ Fi.vma sovp- Alkoltol Einf W- 
tions- (ml) m.enge 
mittel (ml) 
ft?) 

I Merck 4 18 5 

2 

Ccllulosc n~ikroltristallin 
(Aviccl) 

Mikrokristallines Cellulose- 
pulvcr MN@ 6 

3 Celluloscpulvcr MN 300 MN@ 3 

4 

: 
7 

Kieselgel H Merclc G 
Kiesclgcl HP,,,, Merck 6 
Kieselgel HP,,, + a80 IMerck 6 
Kieselgcl DC Woclm 6 

8 Kicselgel G Merck 6 
9 Kicselgel Gl?shJ Merck 6 

IO Kicselgel G MNa 6 
II Kicselgel G DC Woclm 6 

12 Kicsclgel S 

I3 Aluminiumoxid H 
14 Aluminiumoxid HITaSQ 
I5 Aluminiumoxid N 

MN” 

Merck 
Merck 
MNa 

16 Aluminiumoxid G Merck 
17 Aluminiumoxid GF,,, Merck 
1s Aluminiumoxid G MN” 
19 Aluminiumoxid G DC Woclm 

6 

z 
6 

20 Aluminiumoxid basisch IMerck 
21 hluminiumoxicl basisch DC Woelm 

22 Kieselguhr N MN& 6 

23 Iiieselgu hr G Merck 6 
24 Kieselguhr G MN& 6 

25 Magnesiumsililcat DC 

Polyamid 
Polyamicl DC 6 
Polyamicl DC II 

Polyamicl DC 66 
Polyamicl DC 

Woelm 3 

26 
27 
28 

29 
30 

Merck 
1MNa 

ZK”. 
Woelm 

3 
3 
3 
3 
I.5 

22 5 

IS 5 

18 5 
18 5 

18 15 : 

15 5 
17 
I8 z 
15 5 

18 5 

13 4 
13 . 
18 5” 

13 4 
13 4 
22 . !I 
15 5 

I3 
I5 ;” 

25 5 

17 
25 2 

15 5 - 

13 4 
14 4 
14 4 

13 13,s :: 

a MN = Machercy, Nagcl & Co. 

Pipetteninhalt wird unter leichtem Blasen vorsichtig in ein Tube entleert. Die Tubes 
mit den eingesetzten Gummiringen befinden sich dazu bereits in dem Beschichtungs- 
Gertit. Vor Eingabe der Suspension werden sie in langsames Rotieren versetzt 
(#- 300 Umdr./min). Auf die angegebene Weise werden alle drei Tubes geftillt. Es 
empftehlt sich, die Suspension vor jeder einzelnen Entnahme nochmals kurz zu 
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