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SUMMARY
Impregnation of silica gel layers by formamide in the gas phase

~For good separations by gradient thin-layer chromatography the necessity of
a minimal impregnation rate of 709 has become evident. The most evenly impreg-
nated silica gel layers of laboratory-made or prefabricated prcducts can be obtained
by -application of formamide or N,N-dimethylformamide in the gas phase. Layers
with a defined impregnation rate can be obtained according to the corresponding
adsorption and desorption curves. Examples of separations of mixtures of phenols
and of cannabinoids illustrate the advantages of silica gel layers impregnated with
formamide.

EINLEITUNG

-Die Imprignierung mit Formamid, Acefamid, N-Methylformamid und N,N-
Dimethylformamid hat frithzeitig Eingang in die Papier-'-* und in die Diinnschicht-
chromatographie (DC)*’? zur Trennung stark polarer Substanzgemische gefunden.

" Durch diese “Hydrophilisierung” wurden Trennungen von Sterciden® %, Alkaloiden?*—%
und insbesondere von Phenolgemischen?3:°-* in erheblich verbesserter Qualitdt in
bezug auf Zonenform und Rp-Wertdifferenzen erreicht. Spiter wurden dann Vor-
stellungen iiber den Einfluss des Formamids auf den chromatographischen Prozess
bei der Papierchromatographie von Phenolen entwickelt''—13.13, Danach ist fiir den
Verteilungsvorgang die reversible Assoziatbildung zwischen Phenol und Amid durch
Wasserstofi briickenbindungen®’-!2-*> trennungsbestimmend. Der IR- und NMR-
spektroskopische Nachweis starker H-Briickenbindungen bei 1:1-Phenol-Amid-
associaten hat diese Deutung untermauert!®-2°. Mit der Einfiihrung und Verbreitung
der Diunnschichtchromatographie?!~?¢ als einfaches, schaelles und potentes Trenn-
verfabren wird nach einer gewissen “Inkubationszeit” die Technik der Formamid-
Imprignierung ubemommen Sze bleibt jedoch anfangs auf Celluloseschxchten be-
schrinkts7-27-30_

: st 1955 zeigen dann Braun und Vohrendohr und auch Waksmundski und
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' '\/Izmko’2 dass eine Formarmd Impraemerung von K!eselgelschjchten zur Trennung
von Phenolgemischen vorteilhaft ist. Wie die Veroffentlichungen der Zwischenzeit
zeigen* 3%, werden sogar zur DC von Phenolen formamidimprignierte Kieselgel-
schichten den sbenfalls hierfiir geecigneten Polramidschichten®’—*® vorgezogen.

Bei Durchsicht der Arbeiten, die sich mit der Impragme:ung von. Trenn-
schichten befassen, fallt folgendes besonders auf: v

(1) Nur in wenigen Arbeiten?!.12.28,2% werden Angaben iiber die Auswahl-
griinde des Imprignierungsmittels fiir bestimmte Trennprobleme angegeben. Fir
Kieselgelschichten finden sich zum Teil sehr w:derspruchhche Impragnierungs-
vorschrifien-39-3¢,41—43,

(2) Der Emﬁuss des Imprignierungsgrades auf die Giite der Trennung bleibt
weitgehend unbeachtet und wird nicht untersucht. Dies kommt in den recht unter-
schiedlichen Angaben zur Menge des fiir die Impragm»rung verwendeten Formamlds
zum Ausdruck?,31-36,34,35

. (3) Es werden verschiedene Methoden zur Imprignierung beschrieben, die wir
als sogenannte Nassimprignierung bezeichnen wollen, so z.B. durch Aufspriithen des
impragnierungsmittels, durch Tauchen oder durch Aufsteigenlassen in der Schicht;
am h&ufigsten ist das Zumischen zur Ausstreichsuspension®®,

(4) Die Mdoglichkeiten einer gesundheitlichen Gefdhrdung durch die toxischen .
und zum Teil cancerogenen Amide wurden offenbar nie in Betracht gezogen. In
diesem Zusammenhang sei erwihnt, dass man auch bei der Impraomeruno die
MAK-Werte beachten sollte.

Die Erfahrungen mit Phenoltrennungen auf formamidimprignierten Kieselgel-
schichten im eigenen Arbeitskreis®**® haten uns bewogen, weitere Untersuchungen
anzustellen, Giber die im folgenden berichtet wird.

EXPERIMENTELLER TEIL

Wédgeapparatur

Es wird eine elektronische Mikrowaage Typ Nr. 4135 der Fa. Sartorius
(Gottingen) mit zwei Wigebereichen (0.01-100 mg und 0.001-10 mg) verwendet,
Hachstlast 25 g, Unterflurgehiinge einseitig, Nullpunktsdrift in sieben Tagen 0.000 mg,
Anschluss an Kompensationslinienschreiber Typ Servogor der Fa. Metrawatt (Niirn-
berg), Aufsteltung im thermostatisierten Raum.

Schichten fiir die Wéigungen

Fiir die Wigungen werden Kieselgelschichten verwendet, selbstgestrichen Typ
HF,s; oder maschinell vorgefertigt Typ 60 F,s, auf Aluminiumfolie, Grosse 18 cm X
5 cm,befestigt an Unterflurgehiinge aus Stahldraht mit einem Durchmesser von I mm.
Die Schichten werden bei 120° aktiviert und iiber Blaugel abgekiihli.

Adsorptionsmessung

Ein Glaszylinder mit einem Durchmesser von 7.cm und einer Hohe von
24 cm, mit zentrisch durchbohrtem (Durchmesser 10 mm) Schliffdeckel, wird mit
Filtrierpapier ausgekleidet und mit Imprignierungsmittel (eingegebene Menge an
Impragnierungsmittel 5-7 ml) getrankt Die Messung der Aufnahmemwe findet
statt bei ce<chlossenem Zylinder und einer Tempetatur von 20°.
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Desorpttonsmessung
Die Gewichtsabnahme der beladenen Schicht wird verfolgt bei bekanntem

Gewicht, Hingen in freier Atmosphire und einer Temperatur von 20°,

Herstellung der Formamid-T-Gradientschichten 0-100%,

Je 22 g Kieselgel 60 HF,;, werden mit 55 ml Wasser (09, Formamid) bzw.
20 ml Formamid und 35 ml Wasser (1009, Formamid) zur Suspension verriihrt. Die
beiden Suspensionen werden in die Teilertroge des DESAGA-Gradient-Streichers
nach Stah!*® gegeben und nach dem Vermischen in bekannter Weise?-21-26.30 zy
250 pm dicken Schichten ausgestrichen.

Nassimprdgnierung von Kieselgelschichten

30 g Kieselgel 60 HF,., werden mit 20 ml Formamid und 55 ml Wasser oder
mit 24 ml N,N-Dimethylformamid und 51 ml Aceton zu einer Suspension verriihrt
und in bekannter Weise™21-26-3% zu 250 um dicken Schichten ausgestrichen. Der
Imprignierungsgrad ist jeweils 759%.

Gasphasenimprdgnierung von Kieselgelschichten zur DC

Selbstbereitete ader vorgefertigte Kieselgel 60 HF,s; (F,s;)-Schichten werden
2 h bei 110° aktiviert und sofort in senkrechter Stellung (!) im Trockengestell in einen
30 cm-Exsikkator eingestellt, der imn unteren Teil eine Schale mit ca. 100 ml Im-
praganierungsmittel enthalt.
Aufbewahrung impragnierter Schichten®

Nicht sofort verwendete formamidimprédgnierte Schichten k&nnen in der
Anordnung zur Gasphasenimprignierung aufbewahrt werden.

Phenolgemische zur DC

Phenolgemisch 1. Das Phenolgemisch 1 besteht aus je 80 mg Bisphenol A
(2,2-Bis(4-hydroxyphenyl)propan), Phenol, o-Kresol, 2,4-Dimethylphenol und 2,6-
Dimethylphenot in 100 ml Athanol (= 0.1 %ige Ldsung).

Phenolgemisch 2. Das Phenolgemisch 2 besteht aus je 80 mg Bis(4-hydroxy-
phenyl)methan, p-Kresol, p-Athylphenol, p-Isopropenylphenol, p-Isopropylphenol,
2,4-Dimethylphenol und 2,4,6-Trimethylphenol in 100 m! Athanol (= 0.1 %ige Losung).

Das Auftragen der Phenolgemische erfolgt mit einem Mikroapplikator oder
dem Autoliner nach Stah!l*® durch Einfachaufiragung. Die Phenolzonen werden durch
Mitchromatographieren authentischer Vergleichsproben lokalisiert und identifiziert.

Cannabinoidgemisch
0.5 g Haschischdroge werden mit 10 m} Petrolither (S.p. 40-60°) einige Stunden

mazeriert, filtriert und auf 5 ml eingeengt.

DC—Bedmgzmgen ( Standardmethode)
ur Phenolgemische gelten die folgenden Bedingungen:
ScmchtA selbstgestrichene Schichten Kieselgel 60 HF,s, und- Fertigschichten
Kieselgel 60 F,5, (Merck); Fliessmittel fiir nichtimpragnierte Schichten, Chloroform
(Laufstrecke, 2 X 10 cm; Zweifachentwicklung mit 5 min Zwischentrocknen; KS);
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Fliessmittel fur formamxdimpraamerte Sc!:uchten, Toluol—Dxchlormethan (50 50)
: gLaufsttecke, 1 x 10 cm; KS); Fliessmittel far DMF—xmpraemerte Schxchten, Cyclo-
hexan-Dichlormethan (80:20) (Laufstrecke, I X 10 cm; KSj. - o

' Fir Cannabinoide gelten die folgenden Bedingungen: :

Schicht, Fertigplatten Kieselgel 60 Fps; (Merck); Auftragung mit Autohner
nach Stahl (Dreifachauftragung); Fliessmittel fiir nicht impragnierte Schicht, Petrol-
ither (S.p. 40-60°)-Ather (80:20) (Laufstrecke, 1 X 14 cm; NS); Fliessmittel fiir
DMF-imprignierte Schicht, Petroldther (S.p. 40-60°)-Ather (80:20) (Laufstrecke,
1 X 14 cm; NS); Fliessmittel fir formamldlmpragmerte Schicht, Toluol Dichlor-
methan (50:50) (LaufStrecke, 1 X 14 cm; KS) S v

Slchtbarmachung

Die Sichtbarmachung erfolgt durch Aufspriihen einer 20 / igen wissrigen Echt—
blausalz B-L8sung; anschliessendes Bedampfen der Schicht mit konz. Ammoniak
steigert die’ Farbintensititen. Die Konservierung der Farben erfolgt durch Auf-
sprithen von konz. Salzsiure. ;

ERGEBNISSE

- Impragnierungsgrad und Trenneffekt :

Zur Feststellung des optimalen Imprazmemngsgrades ist die berelts frisher von
uns beschriebene T-Gradient-Technik® das Mittel der Wahl. Es wurden Schichten
mit einem linearen Formamidkonzentrationsgradient von 0-100%/ hergestellt: Um
den Trennefiekt zu studieren, dienten zwei verschiedene Phenolgemische. Sie wurden
strichférmig aufgetragen, dann entwickelt und sichtbar gemacht. Die Fig. I und 2
zeigen, dass sich erst bei einer Formamidkonzentration von 509 eine deutliche Ver-
besserung des Trenneffekts einstellt. Man vergleiche hier insbesondere bei der Fig. 1
den Kurvenverlauf des 2,4-Dimethylphenols und des o-Kresols. Interessant ist bei
dem in Fig. 2 gezeigten Chromatogramm der Verlauf der Kurven des 2,4-Dimethyl-
phenols im Vergleich zum 4-Isopropylphenol. Hier tritt im Verlauf des Gradients eine
‘Umbkehr des Trennverhaltens der beiden Phenole ein.

Zusammenfassend ergibt sich aus diesen und weiteren Versuchen, dass man .
eine mindestens 70 / ige Formamidkonzentration, bezogen auf das Kieselgelgewicht,
erreichen muss, um in den Bereich optimaler Trennungen zu gelangen. Das Beispiel
4-Isopropylphenol und 2,4-Dimethylphenol zeigt, dass jedoch in speziellen Fillen
eine Konzentration zwischen 80 und 909/ erforderlich ist.

Eindeutig geht aus diesen Versuchen der starke Einfluss des Imprazmerunos—
grades auf die Trennung hervor. Ein Nichtbeachten dieses Effekts steilt die Repro-
duzlefbarkelt von Trennungen in Frage.

Auﬁzahme und Abgabe des Formamtds und des Dzmethylformamzds von Kteselgelsclztch- '
ten itber die Gasphase

Zunichst wurde eine Versuchsofdnung aufgebaut die es erlaubt, die Aufgabe
und Abgabe der Impragnierungsmittel auf Kieselgelschichten iiber die Gasphase'»
gravimetrisch zu verfolgen. Hierzu wurden die aktivierten Kieselgelschichten in eine
koastant - gesittigte Atmosphare des Impraﬂme*unesmlttﬂls cebracht lmd dle Ge-
wnchtszunahme mit einem Schremer regxstnert. : :
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Fiz. 1. Phenolgem;sch 1 auf einer Formamid-T-Gradientschicht getrennt: links 09, rechts 100 %
Formamid. Schicht, Kiesclgel 60 HF,s; Fliessmittel, Toluol-Dichlormethan (56:50); KS; Lauf-
strecke, 1 X 10cm.

Um den Einfluss der Luftfeuchtigkeit auf die Messergebnisse zu ermitteln,
wurde eine aktivierte Kieselgelschicht in freier Laboratmosphire gewogen. Die
Wasseraufnahme erfolgt sehr rasch, so dass nach I min bereits die Hilfte der Wasser-
menge adsorbiert ist. Nach 20 min ist die Wasseraufnahme abgeschlossen. Die Ge-
wichtszunahme betragt dann bei einer rel. Feuchte von 55% nur 4%. Auch der Fin-
fluss von Schwankuagen der Lufifenchtigkeit wurde an nicht aktivierten Schichten
uptersucht. Beim Anstieg der velativen Luftfeuchtigkeit um 7% im Bereich von 48
auf 559 nahm das Gewicht der Kieselgelschicht nur um 0.25 °/ zu. Normale Schwan-
kungen in der relativen Luftfeuchtlzkext bewirken also einen vernachlissigbaren
Fehler.

Farmamid. Zunichst wurde die Aufnahme von Formamid registriert (Fig. 3,
Kurve I).. Wie aus der Kurve hervorgeht, zeigt die Kieselgelschicht eine stetige
 Gewichtszunahme bis 2ur Saitigungsgrenze. Dieser Gleichgewichtszustand liegt bei
90-100 Gewichisprozeat Formamid bezogen auf das Gewicht an Kieselgel. Dieser
Zustand ist nach etwa 40 Tagen erreicht. Der Anfangswert fiir die Gewichtszunahme
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Fig. 2. Phenolgemisch 2 auf einer Formamid-T-Gradientschicht: links 09, rechts 10054 Formamid.
Schicht, Kieselgel 60 HF.q,; Fliessmittel, Toluol-Dichlormethan (50:50); KS; Laufstrecke, 1 x 10
cm.
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Fig: 3. (I) Verlauf der Fo:mamxdaufnanme, Zext tin Tagen(’) (H) Verlauf der- N\I-Dxmethyl-
formamidaufnahme (a) bzw. -abgabe (b); Zeit r in Stunden(!).
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betriagt 0.4 9//5td. Der 509%,-Wert ist nach 10 Tagen erreicht, und 709, Formamid
enthilt die Schicht nach etwa 20 Tagen. Die Reproduzierbarkeit ist von 0-70%
Formamidanteil besser als 2%, absolut. Bei héherem Formamidgehalt vergrdssern
sich die Schwankungen. Das Einstellen von Kieselgelschichten auf einen bestimmsten
Formamidgehalt ist nun anhand der Aufnahmekurve méglich. Beim Herausnehmen
der beladenen Schicht aus der Formamidatmosphére beginnt die Desorption. Der
Gewichtsverlust in einer angemessenen Zeit ist fiir die Brauchbarkeit der Imprig-
nierung massgeblich. In 24 Std. verliert die Schicht maximal 109, Formamid. Dieser
Zeitraum geniigt, um jeden Chromaiographievorgang zu beenden.

N,N-Dimethylformamid. In gleicher Weise wurde die meragmerung einer
Kieselgelschicht mit N,N-Dimethylformamid untersucht. Da der Dampfdruck um
eine Zehnerpotenz hoher liegt, verlduft auch die Adsorption sehr rasch, und zwar
mit ciner Anfangsgeschwindigkeit von 0.5%//min (Fig. 3, Kurve Ila, r = Stunden).
Bereits nach 3—4 Std. ist eine 50 9jige Impragnierung erreicht, die Sittigung liegt bei
etwa 70%. Die Reproduzierbarkeit fiir die Aufnahmekurve im Bereich zwischen 0
und 609 licgt bei 3%. Die Desorption verlduft, wie die Kurve IIb zeigt, rascher als
die Adsorption. Bereits nach 1 Std. ist die Konzentration an N,N-Dimethylformamid
in der Schicht nm die Hilfte abgesunken. Ein Rest von 5% bleibt dagegen noch lange
in der Schicht erhalten.

Zur Herstellung der imprdgnierten Kieselgelschichten

Zur Imprignierung indusiriell hergesteliter oder selbstgefertigter Kieselgel-
schichten hat sich folgendes Verfahren bewihrt: In einem 30 cm Exsikkator wird
cine entsprechend grosse Schale mit dem Imprignierungsmiitel eingestellt. Zur
Sattigung des Gasraumes ist es vorteilhaft, dieses Einstellen mehrere Stunden vorher
vorzunehmen. Die zu sittigenden Kieselgelschichten werden dann in das DESAGA-
Trockengestell eingeschoben und dieses so in den Exsikkator eingestellt, dass die
Platten senkrecht (!) stehen. Ist der gewiinschie Imprignierungsgrad (siche Fig. 3)
erreicht, so kénnen die Schichten in iUblicher Weise verwendet werden. Auf diesem
Wege ist die Gefdhrdung durch Dimpfe des Imprignierungsmittels im Vergleich zu
den Nassimpriagnierungsverfahren stark vermindert. Dem Vorteil einer vollig gleich-
missigen Imprignierung der Kieselgelschichten iiber die Gasphase steht beim Forma-
mid der Nachteil der langen Zeitdauer bis zur 80-90%igen Imprignierung entgegen.
Beim laufenden Bedarf von Formamidschichten fallt dies jedoch nicht ins Gewicht.
Es ist auch im Forschungslabor vorteilhaft, sich immer einen Exsikkator mit im-
prignierten Kieselgelschichten vorritig zu halten.

Werden Formamidschichkten jedoch unvorhergesehenerweise schnell benstigt,
so empfiehlt sich nach wie vor eine Nassimprignierung, und zwar stellt man sich die
Schichten am zweckmaissigsten mit einer 75 %jigen wissrigen Formamidlosung anstelle
von Wasser als Suspensionsmittel des Kieselgels her. Auf diesem Wege erhdlt man
eine anndhernd 70 %igen Formamidimprignierung. Die Aufbewahrung muss dann in
bekannter Weise in einem formamidgesittigten Exsikkator erfolgen. Es stellt sich
dann nach der gezeigten Kurve (Fig. 3, I) eine 90-100 %jigen Sattigung ein.

Ideal in bezug auf Schnelligkeit und Gleichmissigkeit ist dagegen die Gas-
phasenimprignierung von Kieselgeischichten mit N,N-Dimethylformamid. Das
Stehen tber Nacht in cinem entsprechend gesittigten Exsikkator geniigt hier zur
70 %igen Imprignierung. Die Nassimprignierung mit N,N-Dimethylformamid ist da-
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gegen nicht zu empiehlen, da bereits beim Trocknen der selbsthergestellten Schichten
das Imprédgnierungsmittel partiell mitabdampft und keine Gewahr fiir eine optimale
Impragnierung mehr gegeben ist. In jedem Fall ist jedoch bei den mit N,N-Dimethyl-
formamid imprignierten Schichten ein schnelles Arbeiten nach der Herausnahme aus
der Sattigungsatmosphire notwendlg (Auftragevorganc '5-10 min, Entwicklung
15-30 min).

Vergleiche chromatographischer Trennungen

Phenolgemische. Um die Brauchbarkeit der Gasphasenimprignierung unter
Beweis zu stellen, und um gleichzeitig die Frage nach dem optimalen Imprignierungs-
mittel fiir die Trennung phenolischer Substanzen auf Kieselgel zu kliren, wurden
entsprechende Vergleiche mit zwei Phenolgemischen angestellt. In jedem Falle wurden
dabei die bislang als optimal erkannten Fliessmittel verwendet. Bei diesen Versuchen
zeigt sich, dass eine Sittigung des Fliessmittels mit dem Imprignierungsmittel keinen
Einfluss auf die Trennqualitit hat.

Die Fig. 4 fasst die Ergebnisse zusammen. Die Chromatocramme der Bahnen
A zeigen die Trennungen der beiden Phenolgemische 1 und 2 suf unimprignierten
Schichten. Die Schichten der Bahn B sind dagegen mit N,N-Dimethylformamid und
die Bahn C ist mit Formamid imprigniert. Der Vergleich zeigt, dass die Formamid-
impréignierung fiir die Trennung der Phenolgemische 1 und 2 am besten geeignet ist.
Entsprechende Vergleiche mit nassimprégnierten Schichten ergaben bei entsprechend
hohem Impriagnierungsgrad gleichartige Ergebnisse. Diese Versuche zeigen eindeutig
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Fig. 4. Trennung dez Phenolgemlsche 1 und 2. (A) Scbxcht Kxeselgel 60 HF,s., mchtunpragmert
Fliessmittel, Chloroform; KS; Laufstrecke, 2 x 10cm mit Zwischentrocknung. (B) Schicht,
Kieselgel 60 HF;s;, gasphasen-imprigniert mit 60% N‘,N—Dimethy!fonnauﬁd; Flessmittel, Cyclo-
hexan-Dichlormethan (80:20); KS; Laufstrecke, 1 X 10 cm. (C) Schicht, Kieselgel 60 HEF;s., gas-
phasen-imprigniert mit 905/ Formamid; Fhssmntel Toluol-Dichlormethan (50:50); XS; Lauf-
strecke, 1 X 10cm. ) -
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die Vortelle einer Formam_dlmpragmemnc im Verglexch zu den nichtimprignierten
oder den mit N,N-Dimethylformamid impragnierten Schichten.

Trennung der Cannabinoide. Als weiteres Beispiel fiir eine Trennung auf im-
pragnierten Kieselgelschichten boten sich die Cannabinoide an. Sie wurden erstmals
von Korte und Sieper':*? auf mit N,N-Dimethylformamid imprignierten Kieselgel-
schichten gut aufgetrennt. Die Autoren bemerkten, dass die Laufgeschwindigkeiten
der Substanzen und der Trenneffekt sehr stark vom Grad der Imprignierung abhangen.
Sie schlugen damals vor, die Schicht durch Aufsteigenlassen von Dimethylformamid-
Chloroform (60:40) zu imprignieren.

In der Fig. 5 sind nun die Trennungen eines Cannabinoidgemisches auf einer
unimprignierten Kieselgelschicht (Bahn A) mit derjenigen auf einer diber Gasphase
imprignierten N,N-Dimethylformamidschicht (Bahn B) mit einer Formamidschicht
{Bahn C) verglichen.

. Im Vergleich zu den mit N,N-Dimethylformamid impragnierten Schichten
bieten die “Formamidschichten” den Vorieil einer sehr guten Reproduzierbarkeit
und einer optimalen rdumlichen Verteilung der Cannabinoide auf dem Chromato-
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Fig. 5. Trennung der Cannabinoide. (A) Schicht, Kieselgel 60 Fas, nicht impriigniert. Fliessmittel,
Petrolétheﬁ—ﬁtherr(SO:ZO); NS; Laufstrecke, 1 X 14 cm. (B) Schicht, Kieselgel 60 Fas., gasphasen-
impragniert mit §0-70% N,N-Dimethylformamid; Fliessmittel, Petrolither—Ather (80:20j; NS;
Laufstrecke, 1 X 14 ¢m. (C) Schicht, Kieselgel 60 Fas., gasphasen-imprigniert mit 90% Formamid;
Fliessmittel, ToluoI—Dxchlormethan (50:50); KS; Laufstrecke, 1 X 14 cm. THC = Tetrahydrocanna-
binol; CBD = - Cannabidiol; CBN = Cannabinol; CBG = Cannabigerol; CBC = Cannabichromen.
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Wamm Dle gute Trennung der “Sauren” im unteren Berexch des Chromatogramms
ist fiir die Beurteilung der in Europa angebauten Hanfsorten sehr wichtig.
Bemerkenswert ist, dass die abgebildeten Chromatogramme auf “Fertigplatten™
erzielt wurden und dass die Trennungen auf selbsthergestellten Kieselgel-HF ;q-
Schichten der Chargen 1975-1976 erheblich schlechter ausficlen. Dies ist insofern ein
Phidnomen, als normalerweise die umgekehrte Beobachtung gemacht wird. Hierzu
gibt es zwei Erkldrungen: Entweder beeinflusst der “Binder” der Fertigschichten die
Trennung positiv oder die Qualitit des Kieselgels HF,;, hat sich verschlechtert.

SCHLUSSBETRACHTUNG

Die Imprignierung von Kieselgelschichten mit Formamid oder N,N-Dimethyl-
formamid {iber die Gasphase fiihrt zu einer sehr gleichmissigen Belegung. Eine ge-
sundheitliche Belastung oder Schidigung durch diese' Amide wird bei der beschrie-
benen Arbeitsweise weitgehend vermieden. ’

Das Verfahren gewihrleistet sowohl fiir selbstgestrichene als auch fiir sog.
Fertigplatten den optimalen Belegungsgrad nach der entsprechenden Lagerung im
Exsikkator. Die vergleichsweise durchgefiithrten Trennungen von Phenolgemischen
und Cannabinoiden zeigen sehr deutlich die Uberlegenheit der Formamidimprig-
nierung. Eine N,N-Dimethylformamidimprignierung iiber die Gasphase lisst sich
zwar sehr viel schneller durchfiihren, fiihrt aber im Vergleich zu den “Formamid-
schichten™ bei den gegebenen Beispicien zu weit schlechteren Trennungen.

ZUSAMMENFASSUNG

Mit der Gradient-Diinnschichtchromatographie wird gezeigt, dass zur Erzie-
Iung optimaler Phenoltrennungen eine mindestens 70 %ige Formamid-Impragnierung
ndéiig ist. Die gleichmdssigste Imprignierung sowoh! von selbsthergestellten als auch
von sog. Kieselgel-Fertigplatten erreicht man fiber die Gasphase. Nach den aufge-
nommenen Adsorptions- und Desorptionskurven Msst sich der gewiinschie Imprig-
nierungsgrad einstellen. An Gemischen aus einfachen Phenolen und Cannabinoiden
werden die Vorteile einer Formamid-Imprégnierung von Kleselgel-Schlchten demon-
striert.
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