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CHROM. 5237 

Zersttirungsfreie Detektion von Monoterpenen auf Diinnschichtplatten 
durch ein Kopierverfahren 

Eine Wiedergewinnung von auf Dtinnschichtplatten aufgetrennten farblosen 
Substanzen wird am einfachsten mit Hilfe der Fluoreszenztechnikl~2 durchgeftihrt. 
Durch Adsorption von Joddampf erreicht man ebenfalls eine Lokalisation der aufge- 
trennten Stoffe ohne deren chemische Veranderung3~4. Es sind noch weitere ein- 
schkigige Verfahren in der LiteraturGl” angegeben, die es ermiiglichen, nach erfolgter 
Detektion die einzelnen Reinsubstanzen unverandert aus dem Kieselgel zu eluieren, 
urn damit mikrochemische oder mil~ropl~ysil~aliscl~e ‘1s Un tersuchungen vorzunehmen. 

Die Detektion der Monoterpene mittels der Fluoreszenztechnik erweist sich als 
unbefriedigend. Die meisten Substanzen dieser Klasse zeigen auf einer mit Fluores- 
zenzindikator versetzten Kieselgelschicht im UV-Licht gar keine oder nur geringe 
Fluoreszenzltischung. Eine Detektion mit Joddampf ist wegen der maglichen chemi- 
schen Veranderung des Untersuchungsmaterials nicht vorteilhaft. Auch die anderen 
einschI5gigen Methoden erscheinen ungeeignet. 

Methodo 

Bei dem von uns verwendeten Verfahren wird von der entwickelten DC-Platte 
eine naturgetreue Kopie hergestellt, die man dann mit den fiir Monoterpene tiblichen 
Sprtihreagenzien behandelt. Durch Einzeichnen der Substanzflecken der Kopie auf 
ein Transparentpapier und Ubertragen dieser Plecken auf die Originalplatte kiinnen 
dort die aufgetrennten Monoterpene einwandfrei lokalisiert werden. Im einzelnen 
gehen wir dabei folgendermassen vor: 

Eine entwickelte DC-Platte (Donatorplatte), von der das Fliessmittel entfernt 
wurde, wird mit einer zweiten Platte (Acceptorplatte) so bedeckt, dass beide Schich- 
ten zueinander liegen. Rnschliessend erwZ.rmt man die beiden Platten IO Min bei cn. 
XZOO. Die relativ fltichtigen Monoterpene gehen zum Teil von der Donatorplatte auf 
die Acceptorplatte tiber und bilden dort einen identischen Substanzfleck. Nach dem 
Abkilhlen ftihrt man mit der Acceptorplatte eine der tiblichen Anfarbereaktionen 
durch. Das Einzeichnen der sichtbar gemachten Flecken auf ein Transparentpapier 
erm6glicht die Ubertragung dieser Informationen auf die unbehandelte Donator- 
Platte. Dadurch wird dort eine einwandfreie Lokalisation der Substanzen erreicht. 
Bei der Ubertragung der Flecken vom Transparentpapier auf die DC-Platte muss 
beachtet werden, Class sich die Anordnung der Substanzen auf der Donatorplatte und 
Acceptorplatte wie Bild zu Spiegelbild verbtilt. Damit man bei der Wiedergewinnung 
der Substanzen eine gute Ausbeute erhglt, sol1 die Schichtdicke der Donatorplatte 
dick (0.5 mm) und jene der Acceptorplatte dtinn (0.1-0.2 mm) gehalten werden. 
Unter diesen Bedingungen kann man ~70-800~ der eingesetzten Substanzmenge durch 
Elution wiedergewinnen. Ausserdem ist es unter diesen Bedingungen m8glich, von 
einer Originalplatte melirere Kopien hcrzustellen. 

In der Pig. I sind die Donatorplatte (a) und die Acceptorplatte (b) nebenein- 
ander abgebildet. Das Plattenmaterial bestand aus DC-Plastikfolien Kieselgel F2&,r 
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Pig. I. Donntorplattc (a), von wclchcr durch thcrmische Behancllung cinc Kopic (lo) l~~:rgcd.ullt 
wurdc. 

der Firma Merck mit einer Schichtdicke van 0.25 mm. Als Testsubstanzen wurden 
je 50 ,ug Bornylacetat (Uahn I), Geranylacetat (Balm z), Hydrosycitronellal verun- 
reinigt (Balm 3) und in Rahn 4 ein Gernisch dieser drei Substanzen aufgetragen. 
Nacll der Entwicklung nlit Renzol-Athylacetat (So :zo) legten wir die beiden Folien 
Schicht auf Schicht zwischen zwe!. Glasplatten und temperierten IO Min bei 120~. 

Die Detcktion fiihrten wir rnit Anisaldehyd-Methanol-Schwefels~ure-~ssi~s~ure 
(0.5 :Sg :5 : IO) durch. Wie aus der Abbildung ersichtlich ist, konnten in der Kopie (13) 
alle Bestandteile der Originalplatte (a) nachgewiesen werden. 

Die quantitativen Ergebnisse iiber die Verteilung von Bornylacetat zwischen 
den beiden Kieselgelschichten scheinen in Tabelle I auf. Bei den Versuchen wurden 
jeweils 300 ,ug substanz in benzoliscller I_&ung auf die Donatorplatte aufgetropft, 

ANALYTISCHE WERTIZ VON BORNYLACICTAT NACII mIzmIIsc1mIz BEHANDLUXG IXER DC-IXATTISN 
“/on= y0 Bornylxctat in cler Acccptorplattc; %, 1) = “/& Rornylncctat in clcr Donatorplattc ; 
A/D = Vertcilungsverh~ltnis clcs 13ornylncctc~ts zwischcn Acceptorplattc uncl Doonatorplnttc; 
A’/D’ = Quotient clcr Iiiesclgclnicngcn. 

20 5: 96 - 96 - - 
20 9.5 - 95 - - 
90 .5 54 36 90 0.00 I.43 

IZO 5 43 4.5 YS r.o.s I.43 
I.50 5 34 .56 90 1.05 I *43’ 
120 5 71 18 89 O.‘Zfj 0.3 ’ 

---_._....-p.-. .._---_ 
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Nach thcrmischer Behandlung der Platten eluierten wir dieses Monoterpen aus der 
Kieselgelschicht und bestimmten dessen Konzentration gaschromatographisch nach 
dem Zumischverfahren”. Donator- und Acceptorplatte erfuhren die gleiche Vor- 
behandlung, wiesen also die gleiclle Aktivitgt auf. 

In Tabelle I zeigen Zeile I und 2, dass das Bornylacetat relativ stark an die 
Kieselgelschicht gebunden ist, und bei Raumtemperatur keine wesentliche Tendenz 
des Verfllichtigens zeigt. In Zeile 3, 4, 5 und 6 sind die Ergebnisse der bei erhtihter 
Ternperatur durchgeftihrten Verteilung des Bornylacetats zwischen den beide%n 
Kieselgelschichten eingetragen. Spalte I gibt die Verteilungstemperatur, 2 die Be- 
hancllungszeit wieder. Spalte 6 zeigt den Quotienten der Substanzmengen der Ac- 
ceptor- zur Donatorplatte und Spalte 7 den Quotienten der Menge des Kieselgels, 
die sic11 pro cm2 auf der Acceptor- und Donatorplatte befanden. In Tabelle II sind 

ANALYTISCI~IE WERTE VON LIXALOOL UND ICAMPFER NACI-I THERMISCHER UEI-IANDLUXG DER I1)c- 

PLATTEN 

A/I) = Vcrteilungsvcrh~ltnis dcr Monotcrpcnc zwischcn Acccptorplattc uncl Donatorplattc; 
A’/D’ = Quotient der ICicsclgclmengcn. 

Xcmfieratw AID Al/D’ -- 

F) 

Lid001 90 0.43 0.78 

120 0.72 0.78 
150 0.89 0.78 
120 0.28 0.23 

Kampfcr 90 I .02 1~30 
120 I.TAf 1.16 

150 1,2G I.30 
120 0.2s 0.23 

weitere Quotienten der Substanzmengen (Spalte 2) ftir Kampfer und Linalool in Zu- 
sammenhang mit den entsprechenden Temperaturen und den Mengenverh5ltnissen 
des Kieselgels in der Donator- und Acceptorplatte (Spalte 3) angeftihrt. Die thermi- 
sche Behandlungszeit betrug bei diesen Versuchen IO Min. 

Aus den Werten der Tabellen geht hervor, dass es zwischen den Kieselgel- 
schichten der beiden DC-Platten zu einer Verteilung der untersuchten Monoterpene 
kommt, die bei einer Zeit von s-10 Min und einer Verteilungstemperatur von 120- 

I5O0 annghernd dem Quotienten der Menge des Kieselgels entspricht. Durch eine 
geeignete Wahl der Schichtdicken der verwendeten DC-Platten ist es daher mdglich, 
die Substanzmengen in der Acceptor- und Donatorplatte je nach Erfordernissen zu 
steuern. 

Neben Monoterpenen kijnnen such andere fliichtige Substanzen auf diese 
Weise nachgewiesen werden. Eine Verwendung von Kieselgelplatten als Acceptor- 
Platte scheint gegeniiber Glasplatten, wie sie bei der Detektion des CoffeinsO ver- 
wendet wurden, vorteilhaft, weil durch die Aktivitgt der Schicht die relativ fliichti- 
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gen Substanzen besser festgehalten werden. Die Verteilung kann ausserdern bei nie- 
drigeren Temperaturen erfolgen, und es ist keine Kiihlung der Acceptorplatte not- 
wendig. 

Hcrrn Msg. pharm. R/I. SCHNEIDER danke ich fiir seine Hilfe 1x2 den analyti- 
scllen Arbeiten. 
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