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Impregnation ojsiIica gel layers by formamide ir; the gas phase 

For good separations by gradient thin-layer chromatography the necessity of 
a rninimai impregnation rate of 70% has become evident. The most evenly impreg- 
nated silica gel fayers of laboratory-made or prefabricated products 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 ge1 layers impregnated with 
formamide; 

EINLELTUNG 

Die Imp&gnierung mit Formamid, Acetamid, N-Methylformamid und N,N- 
Dimethylformamid hat ftihzeitig Eingang in die Papier-1-5 und in die Diinnschicht- 
chromatographie (DC)6*7 zur Trennung stark polarer Substanzgemische gefunden. 
Durch diese “Hydrophiiisierung” burden Tremmngen von Steroiden p*, Alkaioiden4d 
und insbesondere von Phenoigemischen2~3~9-1” in erheblich verbesserter Qualitat in 
bezug auf Zonenform tmd RpWertdifTeremxen erreicht. SpZiter wurden dann Vor- 
stellungen @her-den Eikfhss des Formamids auf den chromatographischen Prozess 
bei der _Papierchromatographie von Phenolen entwickeltL1-‘3@. Danach ist ftir den 
Verieilungsvorgang die reversible _Assotiatbiidung zwischen Phenol und Amid durch 
WasserstofTbr6ckenbindungen11~1z~1s trennungsbestimmend. Der ER- und NMR- 
spektroskopische Nachweis starker H-Briickenbindungen bei 1: I-Phenol-Amid- 
associaten hat diese Deutung untermauert 16-20_ Mit der EinfiZuxng und Verbreitung 
der D&rnschichtchromatographi~1-*6 als einfaches, schnelles und potentes Trenn- 
verfahren wird nach einer gewissen “Enkubationszeit” die Technik der Formamid- 
Lmpr@rierung iibernommen. Sie bfeibt jedoch anfangs auf Celluloseschichten be- 
&~fi.‘.“r”o_ 

Erst 1965 zeigen dann Braun und Vohrendohre3’ und such Waksmundski und 
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Mankind, dass eine Formamid Impr&nierung van K.iesdgeZsc~hicbten zur Trermung 
von Phenolgemischen vorteilhaft ist. Wie die Veroffentlichungen der Z-wischenzeit 
zeigen3’*, werden sogar zur DC van Phenoien formamidimpri$nierte Kieselgel- 
schichten den ebenfalls hierfr’ir geeigneten Pol:lamidschichten3’- vorgezogen. 

Bei Durchsicht der Arbeiten, die sich .mit der -impr&&erung van Trenn- 
schichten befassen, fght folgendes besonders auf: 

(I) Nur in wtnigen _~beiten~~1~*1”,2s*29 werden Angaben fiber. die Auswahl- 
griinde des Impragnierungsmittels .-fur bestimmte Trennprobleme angegeben. Fiir 
Kieselgelschichten &den sich zum Teil sehr widerspriiehliche ImprBgnierungs- 
~;orschriften7,j*-~,~l’f3, 

(2) Der EinfIuss des Impr~gnierungsgrades 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 Impr@qierung verwendeten Formamids 
zum Ausdruck7*31-36*ti-‘,“5 

_ (3) Es werden verschiedene Methoden zur Impragnierung beschrieben, die wir 
als sogenannte Nassimpragnierung bezeichnen wollen, so z.B. durch Aufsprfihen des 
impr8gnierungsmittels, durch Tauchen oder durch Aufsteigenlassen in der Schicht; 
am hgufigsten ist das Zumischen zur Ausstreichsuspensior?. 

(4) Die Mogiichkeiten einer gesundheithchen Gefshrdung durch die toxischen 
und zum Teil cancerogenen Amide wurden offenbar nie in Betracht gezogen. In 
diesem Zusammenhang sei envghnt, dass man such bei der ImprHgnierung die 
MAK-Werte beachten solfte. 

Die Erfahrungen tit Phenoltrennungen auf form.amidimPr+qierten Kieselgel- 
schichten im eigenen Arbeitskreis %* h&en uns bewogen, weitere Untersuchungen 
anzusteflen, iiber die im folgenden berichtet wird. 

EXPERIMENTELLER TEIL 

IV6geappamtur 
Es wird eine efektronische Mikrowaage Typ Nr. 4135 der Fa. Sartorius 

(Gottingen) mit zwei Wggebereichen (O.Ol-Xl0 mg und 0.001-10 mg) verwendet, 
HSchstlast 25 g, UnterfIurgeh&ge einseitig, Nullpunktsdrift in sieben Tagen 0.000 mg, 
Anschluss an Kompensationsiinienschreiber Typ Servogor der Fa. Metrawatt (Niirn- 
berg), Aufstellung im thermostatisierten Raum. 

Fur die Wagungen werden Kieselgelschichten verwendet, selbstgestrichen Typ 
HF,, oder maschineli vorgefertigt Typ 60 Fza auf Ahuniniumfolie, G&se f 8 cm x 
5 cm,befestigt an Unterflurgeh&ge aus Stahldraht tit einem Durchmesser von I mm. 
Die Schichten werden bei 120” aktiviert und iiber Blaugel abgekiihlt. 

Ein Glaszylinder mit einem Durchmesser von 7 cm und einer Miihe von 
24 cm, mit zentrisch durchbohrtem (Durchmesser IO mm) Schlii’fdeckei, wird mit 
Fiitrierpapier ausgekleidet und mit Impr~gnierungsmitel (eingegebene Menge an 
ImprQnierungsmittel 5-7 ml) getr%nkt. Die .Messung der Aufnahmekurve fYindet 
statt bei geschlossenem Zylinder und einer Temperatur von 20”. 
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Die Gewichtsabnahme der beladenen Schicht wird verfolgt bei bekanntem 
Gewicht, Hangen in freier Atmosphee und einer Temperatur von 20”. 

NerstelEung der Formamid-T-Gradientschichten O-I&@, 
fe 22 g Kieselgel 60 HFs5 werden mit 55 rn_Z Wasser (0°% Form&rid) bzw. 

20 ml Formamid und 35 ml Wasser (100% Formamid) zur Suspension verriihrt. Die 
beiden Suspensionen werden in die Teilertrage des DESAGA-Gradient-Streichers 
nach Stahl= gegeben und nach dem Vermischen in bekannter Weise7*“-z6*30 zu 
250 pm dicken Schichten ausgestrichen. 

Nassimprcs,Snnierung von _KieseIgelschichten 
30 g Kieselgel60 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 Weise7.21-26*M zu 250 pm dicken Schichten ausgestrichen. Der 
fmpri@ierungsgrad ist jeweils 75 %. 

GasphasenimprZgnierung von Ki’eselgeischichten zur DC 
Selbstbereitete oder vorgefertigte Kieselgel 60 HFzs., (F,,)-Schichten werden 

2 h bei 110” aktiviert und sofort in senkrechter Stellung (!) im Trockengestell in einen 
30 cm-Exsikkator eingestellt, der im unteren Teil eine S&ale mit ca. 100 ml Im- 
prQnierungsmitte1 enthih. l 

Aujbewahrung itnprc?ignierter Schichted7 
Nicht sofort verwendete formamidimpr&nierte Schichten kijnnen in der 

Anordnung zur Gasphasenimpriignierung aufoewahrt werden. 

Phenolgemische zur DC 
Phenolgemisch I. Das Phenolgemisch 1 besteht aus je 80 mg Bisphenol A 

(2,2-Bis(4-hydroxyphenyl)propan), Phenol, o-Kresol, 2,CDimethylphenol und 2,6- 
Dimethylphenol in 100 ml AthanoI (= 0.1 %ige Losung)). 

Phenolgemisch 2. Das Phenolgemisch 2 besteht aus je SO mg Bis(4-hydroxy- 
phenyl)methan, p-Kresol, p-Athylphenol, p-lsopropenylphenol, p-Isopropylphenol, 
2,CDimethylphenol uncl2,4,6-Trimethylphenol in lOOmI Athanol(= 0.1 %ige Losung). 

Das Auftragen der Phenolgemische erfolgt mit einem Mikroapplikator oder 
dem Autoliner nach StahPO durch Einfachauftiagun,. a Die Phenolzonen werden &rch 
Mitchromatographieren authentischer Vergleichsproben lokalisiert und identifiziert. 

Cannabinoidgemisch 
0.5 g Haschischdroge werden mit 10 ml Petrol&her (S-p. 40-60”) einige Stunden 

mazeriert, filtriert und auf 5 ml eingeengt. 

DC-Bedingrngen (Standardmethocie) 
F% Phenolgemische gelten die folgenden Bedingungen: 
Schicht, selbstgestrichene Schichten Kieselgel 60 HF25d und- Fertigschichten 

Kieselgel 60 Fti4 (Merck); Fhessmittel f?ir nichtimpr&gnierte Schichten, Chloroform 
(Laufstrecke, 2 x IO cm; Zweifachentwicklung mit 5 min Zwischentrocknen; KS); 
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Fliessmittel fur formamidimpr@nierte Schichten, Toluol-Dichlormethan (5+50) 
(Laufstrecke, 1 x 10 cm; KS); Fhessmittel fii,r DMF-imp&gnierte Schichten, CycIo- 
hexan-Dichlormethan (80:20) (Laufstrecke, 1 x 10 cm; KSj. 

Fur Cannabinoide gehen die folgenden Bedingungen: 
Schicht, Fertigplatten Kieselgeel 60 F,, (Merck) ; Auftragung mit Autoliner 

nach Stahl (Dreifachauftragung); Fliessmittel fir nicht imprggnierte Schicht, Petrol- 
%ther (S.p. 40-60”)-&her (80:20) (Laufstrecke, 1 x 14 cm; NS); Fliessmittel fur 
DMF-impr@lnierte Schicht, Petrolather (Sp. 40-60”)-&her (80:20) (Laufstricke, 
1 x 14 cm; NS); Fhessmittel fur formamidimpr@nierte Schicht, Toluol-Dichlor- 
methan (5050) (Laufstrecke, i x 14 cm; KS)_ 

Sichfbarmachung 
Die Sichtbarmachung erfolgt durch Aufspriihen einer 20 zigen w%srigen Echt- 

blausalz E-Lijsung; anschliessendes Bedampfen der Schicht mit konz. Ammoniak 
steigert die Farbintensit%en. Die Konservierun g der Farben erfolgt durch Auf- 
spriihen von konz. SalzsIure. 

ERGEBNISSE 

ImprCgnierungsgrad tmd Trenneflekt 
Zur Feststellung des optimalen Impr&nierungsgrades ist die bereits fr3xer von 

uns .beschriebene T-Gradient-Technik= das Mittel der Wahl. Es wurden Schichten 
mit einem hnearen Formamidkonzentrationsgradient von O-100 oA hergesteht. Urn 
den Trenneffekt zu studieren, dienten zwei verschiedene Phenolgemische. Sie wurden 
strichfdmig aufgetragen, dann entwickelt und sichtbar gemacht. Die Fig. 1 und 2 
zeigen, dass sich erst bei einer Formamidkonzentration von 50% eine deutliche Ver- 
besserung des Trennesekts einstellt. Man vergleiche hier insbesondere bei der Fig. 1 
den Kurvenverlauf des 2,4_Dimethyiphenols und des o-Kresols. Enteressant ist bei 
dem in Fig. 2 gezeigten Chromatogramm der Verlauf der Kurven des 2,CDimethyl- 
phenols im Vergleich zum CIsopropylphenol. Hier tritt im Verlauf des Gradients eine 
Umkehr des Trennverhahens der beiden Phenole ein. 

Zusammenfassend ergibt sich aus diesen und weiteren Versuchen, .dass man 
eine mindestens 70 %ige Formamidkonzentration, bezogen auf das Kieselgdgewicht, 
erreichen muss, urn in den Bereich optinnder Trermungen zu gelarrgen. .Das Beispiel 
PIsopropylphenoI und 2,4_Dimethylphenol zeigt, dass jedoch in speziellen FBllen 
eine Konzentration zwischen 80 und 90% erforderlich ist. 

Eindeutig geht aus diesen Versuchen der starke Einfluss des Impr@tierungs- 
grades auf die Trenmmg hervor. Ein Nichtbeachten dieses Effekts steht die Repro- 
duzierbarkeit von Trennungen in Frage. 

Aufnahme 2nd Abgabe des Formamids und des Dimethylformamids von Kieselgelschich- 
ten iiber die Gusphase 

ZunHchst wurde eine Versuchsordnung aufgebaut, die es erlaubt, die Aufgabe 
und Abgabe. der Lmpr5gnierungsmittel auf Kieselgelschichten $ber die Gasphase 
gravimetrisch. zu verfolgen. Hierzu wtirden die aktivierten Kieselgelschichten in eine 
konstant gedttigte Atmosphse des Impr&tierungsmittels gebra&t und die Ge- 
witihtszunahme mit einem Schreiber reg&riert. 
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Fig. 1. PbenoIgemkcb 1 ati einer Formamid-T-Gradients&i&t getrenat: liiks Ox, rechts IUO% 
Formamid. S&i&t, Kieselgel 60 HF=; Fliessmittel, ToIuo!-Dicfilormet (50:50); KS; Lauf- 
are&e, 1 x 1Ocm. 

Urn den Eitiuss der Ltitfeuchtigkeit auf die A%essergebnisse zu ermitteln, 
wu.rc&e eine aLtivierte Kie5elgelsc&&t in freier LaboratmosphIire gewogeen. Die 
Wasseraufk&me erfolgt sehr rasch, so dass nach f tin berefts die Eilfte der Wasser- 
menge adsorbiett ist. Nzch 20 min ist die Wasseraufnabme abgeschlossen. Die Ge- 
wichtszutahme betrsgt dann bei einer rel. Feuchte van 55 oA nut 4%. Auch der Ein- 
fluss van Schwankungen der Luftfeuchtigkeit wurde an nicht aktivietien Schichten 
untersucht. Beim Anstieg der relativen Luftfeuchtigkeit urn 7 % im Bereich van 48 
auf 55% m&m das Gewicht der Kiesefgelschi&t nur urn 0.25 o/O zu. Mormale Schwan- 
kungen in der relativen Luftfeuchtigkeit bewirken also einen vernachlbsigbaren 
Fehler. 

Formamid. Zun&hst wurde die Aufnahme von Formamid registriert (Fig_ 3, 
Kurve I). Wie aus der Kurve hervorgeht, zeigt die KieseIgeIschicht eine stetige 
Gewichtsnrnahme bis zur S%Xigungsgrenze. Dieser Gfeichgewichtszustand liegt bei 
90-ia0 Gewichtsprozent Formamid bezogeen auf das Gewicht an Kieselgei. Dieser 
&stand ist nach etwa 40 Tagen erreicht. Der Anfangswert fiir die Gewichtsnrnahme 
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Fo rmamid 

n p- lsopropyiphenol 

2,4 - Dimethylphenol 

m 2,4,6 -Trinethylphenoi 

m 2,2 - Bist tiydr&yphenyilmethan I 
Fig. 2. Phenoigemisch 2 auf einer Formamid-T-Gradientschicht: finks O%, rechts 100% Formamid. 
Schicht, Kieselgel 60 HFm; Fliessmittel, ToluoJ-Dichlormethan (5050); KS; Laufstrecke, 1 x 10 
cm. 

Fig. 3.~‘Q VerJauf der Fo rmzmidaufnahme; Zeit t in %&esx(!). (IL) VerJauf der N,,N-Dimethyl- 
formwCiaufn&me (a) bzw. -abg&e (b); Zeit t in Stunden( 
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betri%gt 0_4%/Std. Der SO%-Wert ist nach 10 Tagen erreicht, und 70 % Formamid 
enthalt die Schicht nach efsva 20 ‘Fagen. Die Reproduzierbarkeit ist von %70x 
Formamidanteil besser als 2% absolut. Bei h6hererc Formamidgehalt vergr6ssern 
sich die Schwankungen. Das Einstellen von Kieselgelschichten auf einen bestimmten 
Formamidgehalt ist nun anhand der Aufnahmekurve mijglich. Beim Herausnehmen 
der beladenen Schicht aus der Formamidatmosphare beginnt die Desorption. Der 
Gewichtsverlust in einer angemessenen Zeit ist fi% die Brauchbarkeit der Imprgg- 
nierung massgeblich. In 24 Std. verliert die Schicht maximal 10% Formamid. Dieser 
Zeitraum genfigt, urn jeden Chromatographievorgang zu beenden. 

N,N-Dimethyiformrrmid. In gleicher Weise wurde die Impragnierung einer 
Kieselgelschicht mit N,N-Dimethylformamid untersucht. Da der Dampfdruck urn 
eine Zehnerpotenz hoher liegt, ver&uft such die Adsorption sehr rasch, und zwar 
mit einer Anfangsgeschwindigkeit vou 0.5%/min (Fig. 3, Kurve Ha, t = Stunden). 
Bereits nach 3-4 Std. ist eine 5O%ige Impragnierung eneicht, die SBttigung liegt bei 
etwa 70%. Die Reproduzierbarkeit fiir die Aufnahmekurve im Bereich zwischen 0 
und 60 y0 liegt bei 3 ‘A. Die Desorption verlguft, wie die Kurve Lib zeigt, rascher als 
die Adsorption. Bereits nach 1 Std. ist die Konzentration an N,N-Dimethylformamid 
in der Schicht um die HBlfte abgesunken. Ein Rest von 5 oA bleibt dagegen noch lange 
in der Schicht erhalten. 

Zur Herstellung der imprrfgnierten Kieseigelschichten 
Zur Bnpr&nierung industriell hergestellter oder selbstgefertigter Kieselgel- 

schichten hat sich folgendes Verfahren bewghrt: In einem 30 cm Exsikkator wird 
eine entsprechend grosse Schale mit dem Impr&nierungsmittel eingestellt. Zur 
Sittigung des Gasraumes ist es vorteilhaft, dieses Einstellen mehrere Stunden vorher 
vorzuuehmen. Die zu sgttigenden Kieselgelschichten werden dann in das DESAGA- 
Trockengestell eingeschoben und dieses so in den Exsikkator eingestellt, dass die 
Platten senkrecht (!) stehen. 1st der gewtinschte Impragnierungsgrad (siehe Fig. 3) 
erreicht, so kbnnen die Schichten in iiblicher Weise verwendet werden. Auf diesem 
Wege ist die Gefardung durch Dampfe des ImpriQnierungsmittels im Vergleich zu 
den Nassimpragnierungsverfahren stark vermindert. Dem Vorteil einer vSllig gleich- 
tissigen ImprQnierung der Kieselgelschichten itber die Gasphase steht beim Forma- 
mid der Nachteil der langen Zeitdauer ibis zur SO-90 ‘Aigen Impragnierung entgegen. 
Beim laufenden Bedarf von Formamidschichten fgllt dies jedoch nicht ins Gewicht. 
Es ist such im Forschungslabor vorteilhaft, sich immer einen Exsikkator mit im- 
prsgnierten Kieselgelschichten vorr%ig zu halten. 

Werden Formamidschichten jedoch unvorhergesehenerweise schnell benotigt, 
so empfiehlt sich nach wie vor eine Nassimpr&nierung, und zwar stellt man sich die 
Schichten am zweckmiissigsten mit einer 75 %igen wassrigen Formamidlosung anstelle 
von Wasser als Suspensionsmittei des Kieselgels her. Auf diesem Wege erhalt man 
eine annahemd irO%igen Formamidimpr~&erun g_ Die Aufbewahrung muss dann in 
bekannter Weise in einem formamidge&tigcen Exsikkator erfolgen. Es stellt sich 
dann nach der gezeigten Kurve (Fi g. 3, I) eine 90-100°/0igen Sattigung ein. 

Ideal in bezug auf Schnelligkeit und Gleichm&sigkeit ist dagegen die Gas- 
phasenimpr&nierung von Kieselgelschichten mit N,N-Dimethylformamid. Das 
Stehen iiber Nacht in einem entsprechend geszttigten Exsikkator genfigt hier zur 
70 %igen ImprBgnierung. Die N&impr~gnierung mit N,N-Dimethylforrnamid ist da- 
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gcgen nicht zu empfehien, da bereits beim Trocknen der selbsthergestellten Schichten 
das Impr&nierungsmitte1 partiell mitabdampft und keine GewZhr fiir eine~.optimale 
ImprZ_tie&g me’hr gegeben ist. In jedem Fall ist jedoch bei den mit N,N-Dimethyl- 
formamid impr@nierten Schichten ein schnelles Arbeiten nach der Herausnahme aus 
der S%tigungsatmosphGe notvvendig (Auftragevorgang 5-10 min, Entwicklung 
15-30 min). 

Vergieiche chromaiographischer Trennzmgen 
Phenolgemische. Urn die Brauchbarkeit der Gasphasenimpr&nierung unter 

Beweis zu stelln, und urn gleichzeitig die Frage nach dem optimalen ImprZ_tierungs- 
mittel fti die Trennung phenolischer Substzmzen auf Kieselgel zu k&en, wurden 
entsprechende Vergleiche mit zwei Phenolgemischen angestelh. In jedem Falle wurden 
dabei die bisIang als optimal erkannten Fliessmittel verwendet. Bei diesen Versuchen 

zeigt sich, dass eine S%tigung des Fiiessmittels mit dem ImprQnierungsmittel keinen 
Einfhrss auf die TrennqualitZt hat. 

Die Fig. 4 fasst die Ergebnisse zusammen. Die Chromatogramme der Bahnen 
A zeigen die Trennungen der beiden Phenolgemische 1 und 2 auf unimpr&gnierten 
Schichten. Die Schichten der B&n B sind dagegen mit N,N-Dimethylformanu ‘d und 
die Bahn C ist mit Formamid impr@niert. Der Vergleich zeigt, dass die Formamid- 
impr&tierung fiir die Trennung der Phenolgemische 1 und 2 am besten geeignet ist. 
Entsprechende Vergleiche mit nassimpr@nierten Schichten ergaben bei entsprechend 
hohem Imp@nierungsgrad gIeichartige Ergebnisse. Diese Versuche zeigen eindeutig 

hRf 
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Fig. 4. Tremmng der Phenolgemische 1 und 2. (Aj Schicht, ES&gel 60 HF,, nichtimpSgniert; 
Fiiessmittel, Chloroform; KS; Lzmfstrccke, 2 x lOcm mit Zrvis&eatrockmmg_ (B) Schicht, 
Kieselgel g0 HF,, gzsphasen-impdgniert mit 60% N,N-Dimethylfo&amid; Fliessmittei, Cyclo- 
hexu_DichIormethan (8O:ZO); KS; Laufstrecke, 1 x lOti (C) S&i&t, KieseIgeI 60 HF,, gas- 
phascn-impr@@ert mit 90% Formamid; Fliessmitte!, Toiuol-DicbIormet (SO:W); KS; La& 
strecke, 1 x IOcm. 
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die .Votteile einer Formamidimpr&nierung im Vergleich zu den nichtimpr5gGerten 
oder den tit NJ’&DimethyEormamid imprzgnierten Schichten. 

TreMcng tier Cannabfrwide. Als weiteres Beispiel fGr eine Trennung auf im- 
prgignierten Kieselgelschichten boten sich die Cannabinoide an. Sie wurden erstmals 
van Katie und Siepeti1*J2 auf mit N,N-Dimethylfo rmamid impr@nierten Kieselgel- 
schichten gut aufgetrennt. Die Autoren bemerkten, dass die Laufgeschwindigkeiten 
der Substanzen und der Trenneffekt sehr starkvom Grad der ImprBgnierung abhlngen. 
Sie schlugen damals vor, die Schicht durch Aufsteigenlassen von Dimethylformamid- 
Chloroform (60:40) zu imprQnieren_ 

In der Fig. 5 sind nun die Trennungeen eines Carmabinoidgemisches auf einer 

unimpr2gnierten Kieselgelschicht (Bahn A) mit derjenigen auf einer iiber Gasphase 
imptignierten N,N-Dimethylformamidschicht (Bahn B) mit einer Formamidschicht 
(Bahn C) verglichen. 

Im Vergleich zu den tit N,N-Dimethylformamid imprQnierten Schichten 
bieten die “Formamidschichten” den Vorteil einer sehr guten Reproduzierbarkeit 
und einer optimalen riiumlichen Verteilung der Cannabinoide auf dem Chromato- 

A c 
6 

Fig. 5. Trenmmg der Cannabinoide. (A) Schicht, Kieselgel 60 F *, nicht impfignieti. Fliessmittel, 
Petrol&her-&her (S&20); NS; Laufstrecke, 1 x 14 cm. (B) Schicht, Kieselgel 60 F=, gasphasen- 
impr&niert mit @J-70% N,N-Dimethylformamid; Fliessmittel, PetrolZther-&her (80:20); NS; 
La&trecke, 1 x 14 cm. (C) S&i&t, Kiaelgel 60 F =, gz.q&asen-impegniert mit 90% Formamid; 
Flfessmitrel, Toluol-DichIormethan (50:50); KS; Lanfstrecke, 1 x 14 cm. THC = Teh-ahydrocama- 
binol; CBD = Cumabidiol; CBN = Cannzbinol; CRG = Carmabigerol; CBC = Cannabichromen_ 
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gmmm Die gute Trennung der “SHuren” im unteren Bereich des Chromatogramms 
ist fiir die Beurteihmg der in Europa angebauten Namsorten sehr wichtig. 

Bemerkenswert ist, dass dieabgebildeten Chromatogramme auf “Ferti_qlatten" 
erzielt wurden und dass die Trennungen auf s&lbsthergestelZten KieseIgel-HFti4- 
Schichten der Chargen 1975-l 976 erheblich schlechter ausfieien- Dies ist insofernein 
3%&1omen, als normalerweise die umgekehrte Beobachtung gemacht wlid. Hierzu 
gibt es zwei Erkl%ungen: Entweder beeinfiusst der “Binder” der Fertigschichten die 
Trennung positiv oder die Qualit% des Kieselgels HFZs.: hat sich verschfechtert. 

SCHLUSSBETRAC’XDJNG 

Die Impr@nierung.von Kieselgelschichten mit Formamid oder N,N-DimethyI- 
formamid fiber die Gasphase fiihrt zu einer sehr gleichtissigen -Beiegung. Eine ge- 
sundheitliche Belastung oder Schgdigung durch diese Amide wird bei der beschrie- 
benen Arbeiitsweise weitgehend vermieden. 

Das Verfahren gewghrleistet sowohl fur selbstgestrichene afs such fir sog. 
Ferti,oplatten den optimalen Belegungsgrad nach der entsprechenden Lagerung im 
Exsikkator. Die verleichsweise durchgefiihrten Trennungen von Phenolgemischen 
und Cannabinoiden zeigen sehr deutiich die OberIegenheit der Formamidimprag- 
nierung. Eine N,N-Di-methyiformamidimpr&nierung iiber die Gasphase I&St sich 
zwar sehr vie1 scbneller durchfiihren, fiihrt aber im Vergleich zu den “Formamid- 
schicbteri” bei den gegebenen Beispieien zu weit schlechteren Trennungen. 

ZUSAhiMENFASSUNG 

Mit der Gradient-Diinnschichtchromatographie wird gezeigt, dass zur Erzie- 
lung optimaler Phenoltrennungen eine mindestens 70 %ige Formamid-impr~gnierung 
notig ist. Die gleichmassigste Impr@nierung sowohl von selbsthergestelften als such 
von sog. Kieselgel-Fertigplatten erreicht man liber die Gasphase. Nach den aufge- 
nommenen Adsorptions- und Desorptionskurven llsst sich der gewiinschte Emprgg- 
nierungsgrad einstellen. An Gem&hen aus einfachen Phenolen und Cannabinoiden 
werden die Vorteile einer Formamid-Impr@nierung von Kieselgel-Schichten demon- 
striert. 
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