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HILFSMITTEL FUR DIE PRAPARATIVE SCHICHTCHROMATOGRAPHIE

E. VON ARX
Forschungsiaboralovien dev Division Phavma dev Ciba-Geigy AG, Basel (Schweiz)

(Eingegangen am 28, September 1971) ,

SUMMARY
Device for preparative layer chromatography

An apparatus for preparative layer chromatography is described. It allows the
simultaneous development of up to forty plates of 1 m length.

L]

EINLEITUNG

Die priparative Schichtchromatographie" ist eine leistungsfihige Methode! zur
Abtrennung und Isolierung reiner Stoffe aus Gemischen. Sie hat gegeniiber der Sdulen-
chromatographie den Vorteil des geringen Zeitaufwandes, der Moghchkelt der Mehr-
fachentwicklung und der Moglichkeit, giinstige Trennbedingungen in Vorversuchen
einfach zu ermitteln und auf den Hauptversuch iibertragen zu kénnen (vgl. Lit. 2)

Die Einfithrung von 1-m langen Trigerplatten (HALPAAP?) schuf die Voraus-
setzung, die prédparative Schichtchromatographie auch zur Trennung grosserer
Substanzmengen (bis Gréssenordnung 100 g) vorteilhaft d.h. mit tiberschaubarer
Plattenzahl, einsetzen zu konnen. HALPAAP® beschrieb auch ein zur simultanen
Entwicklung von fiinf solchen Platten passendes Entwicklungsgefiss und voN ARX
UND NEHER? konstruierten ein fiir 2-m Strichlinge dimensioniertes Beschichtungs-
gerit, sowie einen Substanzapplikator zum gleichmissigen Auftrag der Substanz-
lsungen. Bei sehr hohem Substanzanfall haben sich Substanzapplikator und
Beschichtungsgerit gut bewidhrt. Hingegen lisst die Kapazitidt der HALPAAP'schen
Entwicklungskammern zu wiinschen tiibrig.

In der vorliegenden Arbeit wird ein neuartlges Entwicklungsgerdt hoher
Kapazitit beschrieben. Es gestattet auf einfache Weise die Behandlung und den Lauf
von bis zu vierzig 1-m Platten in einem Arbeitsgang. .

ENTWICKLUNGSTECHNIKEN

Die Wannen des'neuen Entwicklungsgeriites sind fiir die Aufnahme von maxi-

* Dic oft vcrwendctcn Ausdriicke prﬁ.p'u'ativc Dl\rmschxchtchromatographlc oder Dick-

schichtchromatographic werden in dlcser Arbeit durch die ad’tquatcrc Berclchnung pritparatwc
Schichtchromatographic ersetzt.
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mal zwanzig 1-m Platten dimensioniert. Die Entwicklung kann in den folgenden drei
Entwicklungstechniken betrieben werden.

A. Entwicklung mit Kammersdttigung

Entwicklung mit Kammersittigung ist die iibliche, auch bei der Diinnschicht-
chromatographie allgemein angewendete Technik. Das Kammervolumen wird durch
mit Lésungsmittelgemisch getrinkte Filtrierpapiere mit dessen Gasphasen gesittigt.
Bei den bisher iiblichen Gefisstypen haften diese Filtrierpapiere an der Kammer-
wand. In der neuen Kammer wird die Sittigung durch mehrere, an einem Halter
befestigte Papierstreifen gewéhrleistet (siehe Fig. 1A und Fig. 3). Mit dieser Technik
konnen im neuen Gerit gleichzeitig zwdlf Platten entwickelt werden.

Die Schicht jeder Platte wird dabei' ganz dem Einfluss der geséiittigten Gasphase
unterworfen. Besonders bei leichtfliichtigen, stark polaren Losungsmittelkomponen-
ten (z.B. Methanol oder Ammoniak) wird dadurch die Adsorptionsfihigkeit der
Schicht stark verindert (vgl. voN ARX%). Ihre Trennfihigkeit fiir ein gegebcnes
Substanzgemisch wird dadurch beeinflusst—in positivem oder negativem Sinne.

LA (A AN e L AR o VLl A

Fig. 1. Schnitt durch die Wanne (scﬁematisch) for die drei Entwicklungstechniken: (A) Entwick-
lung mit Kammersidttigung, (B) Entwicklung ohne Kammersiittigung, (C) Entwicklung Schicht
gegen Schicht, 1 = Filtrierpapier; 2 = Glasplatte; 3 = Trennschicht; 4 = Ldsungsmittel,

B. Entwicklung ohne Kammersétligung - -

Bei dieser Entwicklungstechnik werden die Platten mit einem Abstand von
10-12 mm in Halter aus rostfreilem Stahl gestellt, wobei die Schicht gegen die Riick-
seite (Glas) der Nachbarplatte gerichtet ist (Fig. 1B). Technik B lisst sich nur an-’
wenden, wenn auf die Einwirkung der fliichtigen Ldsungsmittelkomponenten ver-
zichtet werden kann. Der Platzgewinn gegeniiber Entwmklungstechmk A ist erheb-
lich, lassen sich doch nach Technik B gleichzeitig bis zu zwanzig Platten entwickeln.
Vorversuche unter analogen Sittigungsbedingungen lassen sich vorzugsweise in
einem U-térmigen Blechhalter nach voN Arx? durchfiihren.
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I‘xg 2. Gesamtansicht des Enthcklungsgerﬁtes 1 = Wanne zur Entwwklung, 2 = Auslauf (von
innen verschliessbar); 3 = Auflage fiir Papierhalter (innen vorstechende Schraube); 4 = Deckel;
§ = Glasfenster; 6 = Papierhalter (siche Iig. 3); 10 = Plattenhalter flr Enthcklungstechmk
A (siehe Fig. 4); 12 = Plattenhalter fiir Entwicklungstechnik B und C (siche Fig. 5); 13 == Trans-
portwagen; 14 = Hebevorrichtung; 15 = Drahtseil mit Haken; 16 = Kurbelwelle; 17 = Ar-

retierung; 18 = Doppelauszug, 19 = Position der Wanne wilhrend Trocknung der Platten;
20 = Abzugskanal,

c. Entwicklung Schwht gegen Schicht

Diese Technik liefert Trennbedingungen; welche zwischen Technik A und B
hegen Die Sorptionsschicht kommt wohl mit Lésungsmittelgasphase in Kontakt,
eine vollstindige Sittigung wird jedoch nicht erreicht. Es kénnen w1ederum ‘bis
zwanzig Platten glelchzeltlg entwwkelt werden., ' ;

BLSCHREIBUNG DES ENTWICKLUNGSGERATI‘ S

Kernstﬁck des Entw1cklungsger dtes (1‘1g 2, Gesamtansmht) sind dic Platten-
halter 10 und 12*.die mechanisch an Drahtseilen gehoben und gesenkt werden
kénnen, die Entwmklungsgef dsse I und der an der Laborventilation angeschlossene
Abzugskanal 20. Die Wannen't bestehen aus rostfreiem Stahl (105 X 43.X. 24 cm),
sind mit einem: verschhessbaren Auslauf 2 versehen und werden mit einem Deckel 4
mit Glasfenster.5 (12 ¥ 7.cm, zur Beobachtung der L6 sungsmlttelfront) verschlossen.‘
Fiir die Entwmklung nach Technik A wird ein Paplerhalter 6 (I"1g 3) emgesetzt

Der Paplerhalter 6 besteht aus einem Rahmen und paarweise, einen Schlitz 7
blldenden Blechstrelfen (20 X 1 mm), worm I‘lltrxerpaplere 8 (Whmtman 3MM oder

* Tm Tcxt ungcf figte Zahlen bezichen sich auf dic Nummern in den vcrqchxcdcnen Flguren
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Fig..3.: Pa,pxerhalter fur Entwicklungstechnik A:'6 = Rahmen; 7.= Schlitz zwischen zwei abge-
wmkelten Blechstrexfen 8. = I‘lltrterpapler 9, == Drahtstlft zur. Befestlgung der Fxltr:crpaptcrc

Plattenhalter 1o’ fiir ;zwélf Platten: (Enthcklungstechnik A)."1'="Wanne; 6 = Pa.plcr-
, tlFiltrierpa.pier zur Kammers&ttigung, 10' = Pla.ttenhulter 11 = U- Proﬁle (unten ver-
schloasen) zum- Einstellen von je zwei Platten.
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Fig. 5. Plattenhalter 12 fiir zwanzig Einzelplatten (Entwicklungstechnil B und C).

17) eingeschoben und mit Drahtstiften g (durch entsprechende Bohrung in den
Blechstreifen) fixiert werden. Zur Sittigung der Kammer werden die Papierbahnen
mit dem Lésungsmittelgemisch ibergossen. In die Plattenhalter 1o (fiir Technik A,
siehe Tig. 4) werden zwdlf Trigerplatten 100 X 20 cm paarweise Glas gegen Glas in
am untern Ende verschlossene U-Profile 11 eingeschoben und mit der weiter unten
beschriebenen Hebevorrichtungen 14 in die Wanne 1 eingetaucht. Die Schicht jeder
Platte ist damit gegen ein Filtrierpapier gerichtet (siehe auch Fig. 1).

Fiir die Entwicklungstechnik B und C wird der Plattenhalter 12 (Fig. 5) ohne
Papiereinsatz verwendet. Es kénnen zwanzig Einzelplatten 100 X 20 cm Schicht
gegen Glas oder Schicht gegen Schicht eingeschoben und zur Entwicklung in die
Wanne abgesenkt werden. Das Gewicht der beladenen Plattenhalter ist betrichtlich.
Es kann durch Verwendung diinner Glasplatten verringert werden (siehe Tabelle I).

Um Manipulationen mit dem Entw1cklungsgerat und insbesondere mit den

TABELLE 1

GEWICHT DER BELADENEN I’LATTENHAL"I‘ER

Dicke der Plattenhaltey 10 Plattenhaltey 12
Trdgerplatien mit zwdlf Platten  mit swanzig Plalten
(nm) (hg) (hg)

6-7 41 . 64

4 29 44
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erwihnten schweren Plattenhaltern im Einmannbetrieb durchfiihren zu kdnnen,
wurden Transportwagen x3 und Hebevorrlchtung I4 konstruiert (Fig. 2).

Die Hebevorrichtung 14 besteht aus einer Kurbelwelle 16 mit arretierbarem -
I-Iandgn?f 17. Zwei Drahtseile von 4 mm Durchmesser, die‘in die Lappen der Platten-
halter passende Haken 15 (swhe I‘lg 4) tragen, kénnen an der Kurbelwelle aufgerollt
werden. '

Der Betrieb mit dem Entwwklungsgerat gestaltet sich wie folgt Der mit den
Platten gefullte Plattenhalter wird auf dem Transportwagen 13 iiber die Wanne 1
gefahren, an der Hebevomchtung eingehéingt und hochgezogen Nach Entfernung des
Deckels 4 senkt man den Plattenhalter mit den: ‘Platten ab, sodass diese in das
Losungsmlttelsystem emtauchen hangt die Drahtseile aus und verschliesst die Wanne.
Nach Beendigung der Entwmklung zieht man w1eder hoch, schiebt-die Wanne auf
den Doppelauszhgen 18 zur Seite und senkt nun die Platten im Plattenhalter in den
freiliegenden: Abzugsschacht 20 zur Trocknung hinab. Fiir Mehrfachentwicklung
kénnen-die Platten ohne von der Hebevorrichtung entfernt werden zu miissen wieder
hochgezogen und in die zuruckgeschobene Wanne getaucht werden. Dabei muss
beachtet: werden, dass die Wanne nach jeder C)ffnung raschmoglxchst wieder geschlos-
sen wird, um Verinderungen der Losungsmlttelzusammensetmng zu verhindern.
- Nach der letzten Trocknung werden die Platten im Plattenhalter auf den Transport-
wagen. gesetzt und in-den Auswerteraum gefahren Alle ‘Manipulationen sind im
Einmannbetrieb durchfithrbar.

Die Lokalisierung der getrennten Substanzbanden erfolgt unter einer fahrbaren

~ Figi6.. Vorrichtung zum - Lokalisicren “der Substanzbanden, 21 = UV-Belichtungslampe mit
. -Schwadensicherem Gehluse; 22 = Rundstitbe (Durchmesser 12 mm); 23 = Aufhiingung mit je
‘drei Rollen 24 = Staubsnugcr
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UV-Belichtungslampe (Fig. 6) oder mittels Indikatoren (die am dusseren Rand auf-
gespritzt werden). Die Belichtungslampe 21 wird mittels Rollen 23 auf zwei Rund-
stiben 22 bewegt. Am gleichen Gerét befindet sich ein ebenfalls fahrbarer Staub-
sauger 24, der den durch das Anritzen der Banden mit einer feinen Klinge entstehenden
Staub entfernt. Die Substanzbanden selbst werden mit Teflonspateln abgeschabt und
anschliessend eluiert. _ |

Dank dem neuen Entwicklungsgerit und den beschriebenen Hilfsmitteln
konnte der ansteigende Bedarf unserer Forschungslaboratorien an préparativer
Schichtchromatographie bewiltigt werden. Allein im Jahre 1970 wurden 2300 Platten
a I m verarbeitet; dies entspricht einer Schichtldnge von 2.3 kin.
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