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NOTES

ca.ROnr . 5991

Einfache Anordnung zur Herstellung einer stark ungesattigten
Dunnschichtchromatographie-Kammer

Bei der nachstehend beschriebenen Anordnung handelt es sich um ein dunn-
schichtchromatographisches (DS) System, bei dem sowohl eine Vorbeladung der
trockenen Kieselgelschicht durch das Fliessmittel, als auch ein Abdampfen desselben
aus Bereichen mit kapillarer Sattigung unterbunden wird . Es zeigt eine gewisse Ahn-
lichkeit mit der Chromatographie in einer trockenen Saule, hat eine praktische Anwen-
dungsmoglichkeit and kann zur Klarung theoretischer DC-Probleme eingesetzt
werden .

Versuclzsanordnung
Verwendung findet eine Doppelfolienanordnung - in der Folge als DFA be-

zeichnet - bei der zwei DC-Plastikfolien (Kieselgel F254 , Merck) der Abmessung
q.o x 1So mm and 40 X 200 mm, an deren Langsseiten die Kieselgelschicht in einer
Breite von ca . 2 mm abgeschabt wurde, Schicht an Schicht zusammengelegt werden .
Vier kraftige Papierklammern pressen mit Hilfe zweier Glasplatten (Go x zoo x
5 mnm) and einer Schaumgummiplatte (Go X 200 X 30 mm) die beiden Kieselgelfolien
aneinander (Fig . 1) . Plastikfolien sind wegen der mechanischen Stabilitat der Schicht,
der glatten Oberfiache, der Flexibilitat and der Transparenz den selbst he- rgestellten
DC-Platten unbedingt vorzuziehen .

Die langere Kieselgelfolie (Eintauclifolie) steht um ca . 20 mm aus der Press-
anordnung vor and taucht bei der Entwicklung in das Fliessmittel ein . Auf diese
Folie tragt man cu . 45-G0 mm vom untereri Rand entfernt das zu trennende Gemisch
aut . Tai; zweite, kfirzere Folie (Deckfolie) wird so aufgelegt, dass die Oberkanten
beider F''I ;en 111'ereinstimmen . Urn ein Eindringen von Fliessmittel in den Schaum-
gummi zu VVn I ii derii, 1st es vorteilhaft, auch diese Folic einige Millimeter aus der
Pressanordnuri L;rvortreten zu lassen. Diese DFA kann, wie Fig . i zeigt, direkt in
eine DC-Kammer : ineingestellt werden .

Exl5crinzentelles
Zur Bestimmung der Vorbeladung (V) and der kapillaren Sattigung (KS)' der

DC-Folien in-der DFA and in gesattigter Kammer wurden gravimetrische Analysen
durchgeffihrt . Die kapillare Sattigung ergab sich durch Bestimmung der Vorbeladung
and Ermittlung des direkt durch die Kieselgelschicht transportierten Fliessmittel-
anteiles . Dieser (KS - V)-Wert konnte dadurch bestimmt werden, dass Tint einem
Fliessmittelgemisch aus Benzol and Paraffinum liquidum (OAB .9), dessen Mischungs-
verhaltnis genau bekannt war, entwickelt wurde . Ein anschliessendes Erhitzen auf
900 ermoglichte die Entfernung des Benzols aus dem Kieselgel, wffhrend das schwer
fluchtige Paraffin in der stationaren Phase blieb . Das Sorptionsmittel mit dem darin
enthaltenen Paraffin wurde nun quantitativ von der Folie abgekratzt and das Ge-
samtgewicht festgestellt . Anschliessend erfolgte mittels Aceton die Entfernung des
Paraffins aus dem Rieselgel durch saulenchromatographische Frontalanalyse . Unter
der Annahme, dass die gefundene Paraffinmenge der integralen, durch die Schicht
transportierten Fliessmittelmenge proportional ist, kann der (KS - V)-Wert durch
einfache Rechnung ermittelt werden . Hierbei wurden die entsprechenden Fliessmitteln-
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mengen zwischen Start and Front erfasst . Dieses Verfahren gibt bei geeigneter
Klimatisierung des Kieseigels vor jeder Wagung befriedigende Ergebnisse .

Zur Bestimmung der Vorbeladung der DFA ist die Apparatur etwas zu andern .
Die Deckplatte wird horizontal geteilt and sell ungefahr in der Mitte der Anordnung
cinen dtinnen Spalt bilden . Nachdem bei der Entwicklung die Fliessmittelfront diesen
Spalt erreicht hat, werden die Folien mit 1-lilfe eines scharfen Messers horizontal
durchschnitten and die oberen, eventuell mit Fliessmittel vorbeladenen Folienteile
;ofort in ein dicht schliessendes Wageglaschen gegeben . Nach der Wagung, dem
Erhitzen auf 9o°, entsprechender Klimatisierung und erneuter Gewichtsbestimmung,
kann der Fliessmittelanteil als Differenz ermittelt werden .

Um vergleichbare Werte fiir eine DC in gesattigter Kammer zu erhalten,
wurden die Folien 30 Min in einer DC-Kammer vorgesattigt . Nun erfolgte die Be-
stimmung der Vorbeladung durch fiinf in einem temperaturkonstanten Raum
(20 ± r°) ausgeffihrte Wagungen . Zuerst wird das Gewicht des Wageglaschens mit
der darin enthaltenen Kieselgelfolie bestimmt . Dann gibt man dieses Wageglaschen
mit Inhalt in eine mit Fliessmittel gesattigte Kammer, Nach 30 Min kann eine ge-
eignete Vorbeladung der Kieselgelschicht mit Benzol angenommen werden. Das
Wageglaschen wird anschliessend dicht verschlossen and sein Gewicht festgestellt .
Das Gewicht setzt sich aus den Gewi.chtsanteilen des Wagegla.schens, des Kieselgels,
der Folie, des sorbierten Benzols and des dampfformigen Benzols zusammen . Danach
entfernt man das Kieselgel quantitativ von der Folio and wiegt diese . Durch Wagung
des Benzoldampfes kann bei Kenntnis des Gewichtes des Wageglaschens das Ge-
wicht des sorptiv gebundenen Benzols and des auf der Folie befindlichen Kieselgels
durch Differenzbildung ermittelt werden .

In Tabelle I sind die gefundenen Werte als Gramm Fliessmittel pro Gramm,
Kieselgel cingetragen. Sie wurden mit 1-lilfe von drei verschiedenen Paraffinkonzen-
trationen, namlich 5, 1o and 2o Gew . % ermittelt . Die Vorbeladung in der DFA
fiel erwartungsgemass sehr goring aus and wurde nur fiir das Fliessmittelgemisch
Benzol-Paraffin (95 :5) bestimmt. Hinsichtlich der auftretenden Analysenfehler
ist sic zu vernachlassigen . Unter DC-Bedingungen mit Kammersattigung wind da-
gegen ein verhaltnismassig grosser Ben2olanteil fiber die Gasphase sorptiv gebunden,
so dass der fiir cine Trennung wichtige (KS - V)-Wert" 3' 4 relativ lclein bleibt . Die
letzten drei K_olonnen der Tabelle I geben Rp-Werte von Sudanrot fiir die DFA and
die DC in gesattigter Kammer unter den angegebenen Bedingungen wieder .

Die Rp-Werte der Eintauchfolie and Deckfolie der DFA rind identisch and
grosser als jene, die unter gesattigten Kammerbedingungen erhalten wurden . Die
letzte Kolonne stellt Rechenwerte fiir die Rr-Werte der Anordnung dar, die man nach
der Formel

(KS - V)er• +(KS -V)DP
RFOPA bor. _- RrKf

	

__1 • (KS -• V)KF

erhielt. Die Ubereinstimmung der Rechenwerte mit den gefundenen Werten ist gut
and spricht fiir eine direkte Proportion alitat des Rr-Wertes mit den durch die
stationaren Phasen gelaufenen Fliessmittelmengen .

Bezfiglich der weiteren DC-Eigenschaften der DFA ist zu erwahnen, class die

* Symbole siche Tabcllo I .
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Fliessmittelfront nach einer gewissen Einlaufzeit sehr regelmassig wandert, die
Rr-Werte gut reproduzierbar sind and die Entwicklungszeit entsprechend der
grosseren (KS - V)-Werte linger ist2.a. Hinsichtlich der Fleclcengrosse konnte unter
Beruclcsichtigung ahnlicher Laufstrecken zwischen der DFA and einer DC in ge-
sdttigter Kammer lcein signifilcanter Unterschied festgestellt werden . Die aufgetra-
genen Substanzen verteilen sich beim Trennvorgang zwischen den beiden Folien in
Abhangigkeit der Zeit . Mit Ausnahme von Substanzen, die uberhaupt nicht wandern,
kounten alle anderen auf bei.den Folien gefunden werden. Da die Flecken auf den
Folien identisch sind, ermoglicht these Anordnung die Herstellung einer naturgetreuen
Kopie.

Fig . 2, Vergleich von Dtlnnschichtchromatogrammen der DFA (b,c) mit ein^_m Chromatogramm
in gesitttigter Kammer (a) . Auftragmenge Substanz : je go pg. Fliessmittel : Benzol. DC-Plastilc-
folio : ICieselgol F z4 , Merck. Streclce Start-Front : io cm.

Fig. 2 zeigt die Eintauchfolie (b), Deckfolie (c) der Anordnung and eine DC-Folie,
in gesattigter Kammer entwickelt (a) . Chromatographiert wurden Formaldehyd-
2,4-Dinitrophenylhydrazon (2,4-DNPH) and Methyli.thyllceton-2,4-DNPH in Benzol .

In Tabelle II rind die Rr-Werte der in Fig . 2 wiedergegebenen Chromatogramme
verzeichnet. Ebenso 'scheinen hier Rp-Werte fur dieselben Substanzen enter Ver-
wendung des Fliessmittelgemisches Benzol-Petrolather (r : r) auf . Bei beiden Ver-
suchen stellte sick lteraus, class die Rp-Unterschiede der zwei Substanzen in der DFA
giinstiger liegen, sick also die Trennung verbesserte .

Ergebnisse
Das von DE ZEEUw el al.L and DxoNT ci at." gefundene Ergebnis, dass bei

einkomponentigem Fliessmittel die ungesattigte Kammer bessere Trenneffekte als die
ges'ittigte zeigt, Icann auch von uns bestatigt werden . Mit der grosseren Laufstrecke
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TABELLE II
VERGLEICII DER Rr-WERTE DER DFA MIT Rp-wERTEN DEI DC MIT ICAMMERSATTIGUNG
DC-Plastikfolie : Kieselgel F257, Merck. Fliessmittel : Benzol and Benzol-Petroliither (x : x) .

der Flecken in der DFA ist auch der Rr-Unterschied der Substanzen grosser als bei
einer DC in gesattigter ICammer . Da die DFA auch Abdampfvorgange aus der Kiesel-
gelschicht mit kapillarer Sattigung verhindert, miissen bier die besserenTrennergeb-
nisse allein auf die grossere durch die Schicht transportierte Fliessmittelmenge zurtick-

gefiihrt werden . Durch die quantitative Bestimmung dieser (KS - V)-Daten war es
moglich, die Rr-W erte der ungesattigten Kammer mit jenen der gesattigten Kammer
in Beziehung zu setzen . Es ergab sich hierbei eine direkte Proportionalitat der Rp •-
Werte mit den direkt durch die stationare Phase gelaufenen Fliessmittelmengen .
Zur Herstellung einer naturgetreuen Kopie mit Hilfe der DFA sei bemerkt, dass
diesel Verfahren dort niitzlich ist, wo zur Detektion der Substanzen eine irreversible
Veranderung durchgefiihrt werden muss and andererseits mit unveranderten Substan-
zen weitergearbeitet werden soil . Der Vorteil gegenuber einem anderen Kopierver-
fahren7 liegt darin, dass diesel nicht auf fitichtige Substanzen beschrankt bleiLt .
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Substanz RP-IVerte

Benzol-PetrolREker (r:r) Benzol

DFA Gas . Hammer DFA Ges . Hammer

Formaldehyd-2,4-DNPH 0.13 o.o6 0.44 0 .22
blethyliithylketon-2,4-DNPI-I 0.20 0 .111 o.56 0 .29
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