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CHROM. 5737 

HILFSMITTEL l?uR DIE PRAPARATIVE SCHICHTCHROMRTOGRAl?HI.E 

E. VON ARX 

. Eorscltungslaboralorien dcr Division Pharma der Ciba-Geigy AG, Base1 (Scl~weiz) 

(Eingcgangon nm 28. Scptcmbcr 1971) c 

SUMMARY , 

Device for $m;barative Zayer ch;vomatfgma$&y 

An apparatus for preparative layer chromatography is described. It allows the 
simultaneous development of up to forty plates of I. m length. . 

EINLEITUNG ,I 

Die praparative Scl~icl~tcl~romatographie* ist eine leistungsfahige Methode’ zur 
Abtrennung und Isolierung reiner Stoffe aus Gemischen. Sie hat gegentiber der Saulen- 
chromatographie den Vorteil des geringen Zeitaufwandes, der Mijglichkeit der Mehr- 
fachentwicklung und der Mijglichkeit, gtinstige Trennbedingungen in Vorversuchen 
einfach zu ermitteln und auf den EIauptversuch iibertragen zu kijnnen (vgl. Lit. 2) 

Die Einftihrung von I-m langen Tragerplatten (HALPAAP~) schuf die Voraus- 
setsung, die praparative Schichtchromatographie such zur Trennung griisserer 
Substanzmengen (bis Griissenordnung IOO g) vorteilhaft d.h. mit tiberschaubarer 
Plattenzahl, einsetzen zu kijnnen. HALPAAP" beschrieb such ein zur simultanen 
Entwicklung von ftinf solchen Platten passendes Entwicklungsgefass und VON ARX 
UND NEIIER~ konstruierten ein fur 2-m Strich&nge dimensioniertes Beschichtungs- 
gerat, sowie einen Substanzapplikator zum gleichmgssigen Auftrag der Substanz- 
lijsungen. Rei sehr hohem Substanzanfall haben sich Substanzapplikator und 
Beschichtungsger%t gut bew&hrt. Hingegen l&St die Kapazitat der HALPAAP'schen 
Entwicklungskammern iu wtinschen tibrig. 

In der vorliegenden Arbeit wird ein neuartiges Entwicklungsgerat holler 
Kapazitat beschrieben. Es gestattet auf einfache Weise die Behandlung und den Lauf .* 
von bis zu vierzig I-m Platten in einem Arbeitsgang. 

Die Wannen des’neuen Entwicklungsgerates sind fur die Aufnahme von maxi- 
-- 

l Die oft vcrwondctcn Ausdrtkltc prtlparativc Dfinnschichtchromatogruphic o&r Diclc- 
schichtchromatogrsphic worclcn in clicskr Arbcit clurch die acl!Lquntcro Bcecichnung prtlpnrativc 
Schichtchromatographic orsetzt. 
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ma1 zwanzig I-m Platten dimensioniert. Die Entwicklung kann in den folgenden drei 
Entwicklungstechniken betrieben werden. 

Entwicklung mit I<ammers&ttigung ist die tibliche, such bei der Dlinnschicht- 
chromatographie allgemein angewendete Technik. Das I<ammervolumen wird durch 
mit Liisungsmittelgemisch getr2inkte Filtrierpapiere mit dessen Gaspkasen ges%.ttigt. 
Bei den bisher tiblichen Gefgsstypen haften diese Piltrierpapiere an der Kammer- 
wand. In der neuen Rammer wird die Sgttigung durch mehrere, an einem Halter 
befestigte Papierstreifen gcw&hrleistet (siehe Fig. IA und Fig. 3), Mit dieser Technik 
k&-men im neuen Ger5t gleichzeitig zwijlf Platten entwickelt werden. 

Die Schicht jeder Platte wird dabei’ganz dem Binfluss der ges%tigten Gasphase 
unterworfen. Besonders bei leichtfltichtigen, stark polaren Lijsungsmittelkomponen- 
ten (z.B. Methanol oder Ammoniak) wird dadurch die Adsorptionsfihigkeit der 
Schicht stark verandert (vgl. VON ARX”). Ihre Trennf&higkeit fur ein gegebcnes 
Substanzgemisch wird dadurch beeinflusst- in positivem oder negativem Sinne. 

Fig. I. Schnitt durch die Wsnne (schomatisch) for die clrci ~.ntwicltlun~stcchniken : (A) Hntwiclc- 
lung mit l<smmerstt.ttiguug, (B) Entwiclclung .ohnc Kammcrstittigung, (C) Entwicltlung Schicht 
gegen Schicht. I = Filtricrpnpicr; 2 = Glasplatte; 3 = Trcnnschicht; 4 = Lt)sungsmittel. 

B. Entrelicklti~tg ohm ICanzmevs&tigwag ’ 

Bei dieser Entwicklungstcchnik werden die Platten mit einem Abstand von 
10-12 mm in Walter aus rostfrelem Stahl gestellt, wobei die Schjcht gegen die Rtick- 
seite (Glas) der Nachbarplatte gerichtet ist (Fig. IB). Technik B ltisst sic11 nur an- 
wenden,, wenn auf die, .Einwirkung der flticbtigen L6sungsmittelkomponenten ver- 
zichtet werden kann. Der Platzgewinn gegcnilber Entwicklungstechnik A ist erheb- 
lich, lassen sich do& nach Technik I3 gleichzeitig bis zu zwanzig Platten entwickeln. 
yor,versuche unter analogen SUtigungsbedingungen lassen sich vorzugsweise in 
einem U-t’ijrrnigen Blechhalter nach VON ARX~ durchfiihren, , 
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Fig. 2. Gesamt&icht des Entwicklungsgcrltes; I =’ Wan& iui Entwicklung; 2’ 4 Auslauf (von 
inncn verschliessbar) ; 3 4 ‘Auflagc ‘fUr Papierhalter (innon vo&chonclb Schraube) ; 4 = Declcel; 
5 = Glasfenster ; G = Papierhalter (&he Pig. 3) ; IO = Plctttenhalter fUr Entwicklungstechnilc 
A (siehe Pig. 4) ; 12 = Plattenhaltcr filr Entwicklungstechnik I3 und C (siehe Fig. 5) ; 13 = Trans- 
portwagen : I 4 = Hebevorrichtung,; 15 = Drahtsoil niit I-Eak&x; 16 = Kurbelwelle; 17 = Ar- 
rotierung; 18 = Doppelauszug; rg = Position der Wannc w&hrend Trocknung der Platten; 
20 = Abaugsltanal. 

c. Entwickkcng Scfhh! gcgen Sckich! 
Diese Technik liefert Trennbedingungen; welche ztiischen Technik A und 13 

liegen. Die Sorptionsschicht kommt wohl mit L6sungsmittclgasphase in Kontakt, 
eine vollst&ndige Wttigung wird jedoch nicht erreicht. Es ksnnen wiederum bis 
zwanzig Platten gleichieitig entyiqkelt werden. I’ 

,’ 
BESCHREIBiJNG~DES ENTWICKLUNGSGER~TBS 

Kernstlfck des Entwicklungsger%tes (Fig.. 2, Gesamtansicht)’ sind die, Plattec- 
halter IO uti,d &‘.;,.die ,medhanisch an Drahtseilen gehoben und, gesenkt, v@rd~~, 
kennen, die E&t&ickhnigsg&sse i: yd $er an de? Laborv&itilation angeschlossene 
Abzugskana! io; :?ii$~qyi~n:Z bestehenaus rostfreiem Stahl ‘(105 k’:+3.1~~ 24 cm), 
sind mit ‘kinem Vverschlies$bartifi Auslatif “2 versehen und werdeti, mit ;dinem Decke!!4 
mit Glasfenster .5. (ii ‘% 7 cm, zyr Beobachturig der Liiylngsmittelfrtint) verschlossen. 
Fi’Jr die Entwickl~n&h$& Te&nik A wird ein Papi@aJter 6 (Fig. 3) eingesetzt., ‘, 

Dei; PtipieihaltGil6’ b’esteht, &us ehieni JWqieri~ tind paayyeise,’ einen Schlitz 9 
bildenden Blechstrei’fen (20 X ‘I ‘i&i), worin Filt&e~@apiere 8 (Whatman 3MM.oder 
._--__ 

l Im Text cingcftigtc Zahlcn bcaichcn sich auf die Nutnmcrn in den verschicclctlen Pigurcn. 
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Fig. 5. Plattcnhsltcr 12 far zwsnzig Einzclplntten (Entwickltingste~htiik B uncl C). 

17) eingcschoben und mit Drahtstiften CJ (clurch entsprechende Bohrung in den 
Blechstreifen) fixiert werden. Zur Sgttigung der Kammer werden die Papierbahnen 
mit dem Lijsungsmittelgemisch ilbergossen. In die Plattenhalter 10 (fur Technik A, 
siehe Fig. 4) werden zwiilf Trggerplatten IOO x 20 cm paarweise Glas gegen Glas in 
am untern Ende verschlossene U-Profile IL eingeschoben und mit der weiter unten 
beschriebenen Hebevorrichtungen 14 in die Wanne I eingetaucht, Die Schicht jeder 
Platte ist damit gegen ein Filtrierpapier gerichtet (siehe such Fig, I). 

Ftir die Entwicklungstechnik B und C wird der Plattenhalter 12 (Fig., 5) ohne 
Papiereinsate verwendet. Es kiinnen zwanzig Einzelplatten IOO x 20 cm Schicht 
gegen Glas oder Schicht gegen Schicht eingeschoben und zur Entwicklung in die 
Wanne abgesenkt werden. Das Gewicht der heladenen Plattenhalter ist bef@chtlich. 
Es kann durch Verwendung dilnner Glasplatten verringert werden (siehe Tabelle I). 

Urn Manipulationen mit dem Entwicklungsger&t und insbesondere mit den 

GEWICRT DER BELADENEN PLATTRNHALTER 

Diclzc dev PCattonlrattcv x0 PZattcnhaEtcv 12 
‘I’rdgcvj!dattcn mit sivdlf Pdattcn mit zfuanzig Ptattcn 
(mm) (h?) (W 
___-.._- _____. _ 

G-7 4= 64 
4 29 44 
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erwahnten schweren Plattenhal,tern im Einmannbetrieb durchftihren zu kiinnen, 
wurden Transportwagen 13 und Hebevorrichtung 14 konstruiert (Fig. 2). 

Di Hebevorrichtung 14 besteht aus einer Kurbelwelle 16 mit arretierbarem 
Handgri R 17, Zwei Drahtseile von 4 mm Durchmesser, die in die Lappen der Platten- 
halter passende Haken rg (siehe Fig. 4) tragen, kijnnen an der Kurbelwelle aufgerollt 
werden. .I 

‘. 

Der Betrieb ‘mit dem Entwicklun’gsger&t gestalt& sich wie folgt : Der mit den 
Platten geftillte Platt,cnhalter wird auf dem Transportwagen 13 tiber die ,Wanne I 
gefahren, an der Hebevorrichtung eingehingt und hochgetiogen. N,aoh Entfernung des 
Deckels .4 .s,enkt man den Plattenhaltcr “mit den 1 Platten ab, sodass diese in das 
Liisungsniittels&em eintauchen, hdngt die Drahtseile, aus,und verschliesst die Wanne. 
Nach Beendigung der, ~ntwicklung’:zieht man wieder hoch, schiebt .die Wanne auf 
den Doppelausztigen’ i8 iur Seite und se& nun ‘die Platten im Plattenhalter in den 
freiliegenden,,: ‘~bqugsschacht 20 q,lr Trocknung hinab. Fur Mehrfaclientwicklung 
kiinnen’die,.Plattenohne von d&r Hebevorrichtung entfernt werden zu mtissen wieder 
hochgezbgen 1, und ‘.in die yitickgeschobene Wanne, ,getaucht werden. Dabei muss 
beachtet werden, dass die Wanne nach jeder &fnung raschm6glichst wieder geschlos- 
sen wirdl urn VerLnderungen der L&ungsmittel+sammensetzung zu verhindern. 
Nach der 1etiten’Trocknung werden die Platten im Plattenhalter auf den Transport- 
wagen gesetzt und in,, den Auswerteraum’ gefahren. Alle Manipulationen sind im 
Einmannbetrieb durchfuhrbar, ; cL. . 

Die Lokalisierung der getrennten Substanzbanden erfolgt unter einer fahrbaren 

,. ‘;.:‘:!, :;+ ..,. ‘j,‘, . ,o. ;,.. 
Fi 

‘SC 
‘~~~6;{~V&ri$li&i~ .zum”: Lokdlisicreti ” dor 
a ‘waddnsicho&m GchUuse ; 22 

Sub&&kb&don~ 'ir = UV-Belichtungslu 

drt$ R&I&; i4 = Stnubsnugor. 
= RundstUbe (‘Durchmosscr 12 mm) ; 23 = Aufhtlngu 
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UV-Belichtungslampe (Fig. 6) ocler mittels Indikatoren (die am tiusseren Rand auf- 
gespritzt werden). Die Belichtungslampe 21 wird mittels Rollen 23 auf zwei Rund- 
staben 22 bewegt. Am gleichen Ger8.t befindet sich ein ebenfalls fahrbarer Staub- 
sauger 24, der den durch clas Anritzen der Banden mit einer feinen Klinge entstehenden 
Staub entfernt. Die Substanzbanden selbst werden mit Teflonspateln abgeschabt und 
anschliessend eluiert. 

Dank dem neuen Entwicklungsger%.t und den beschriebenen Hilfsmitteln 
konnte cler ansteigende Bedarf unserer Forschungslaboratorien an prap’arativer 
Scl~ichtcl~romatograpl~ie bewaltigt werden. Allein im Jahre 1970 wurden 2300 Platten 
a I m verarbeitet ; dies entspricht einer Schichtl~nge von 2.3 km. 
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Stir die wertvolle Hilfe beirn Bau der beschriehenen Vorrichtungen danke ich 
den Herren J. ARQUINT, F. BRUDER, J. KAYS~R und H. Sc~iin, 

ZUSAMMENBASSUNG 

Ftir die praparative Schichtcl~romatograpl~ie wird ein Entwicklungsgerat hoher 
KapazitKt beschrieben. Mit dessen Hilfe kijnnen bis zu vierzig Platten von 'I m LKnge 
in einem Arbeitsgang entwickelt werden. 
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