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Zur Durchfithrung der Diinnschicht-Chromatographie werden plane Platten
oder Folien mit Sorptionsmitteln beschichtet. Weiterhin sind konventionell beschich-
tete Diinnschichtplatten mit aus der Schicht herausmodellierten schmalen Sorptions-
mittelbdndern bzw. Sorptionsmittelkanédlen!-2 bekannt. Im Gegensatz hierzu wird
von uns, um eine breite Anwendung zu realisieren, der Diinnschichttriager mit defi-
nierten und im Profil rechteckigen Vertiefungen zur Aufnahme von Sorptionsmittel-
biandern versehen, wobei die Sorptionsmittelbdnder zugleich als “offene Mikrosiu-
len” fungieren. Die Diinnschichttriger bestehen aus V,A-Stahl und sind in verschie-
denen Formaten mit profilierten Doppel- oder Mehrfachvertiefungen ausgestaltet,
wobei im gegebenen Anwendungsbeispiel, angepasst an die Trennkammerdimensio-
nen, das Format 25 x 200 mm benutzt wird. Die Diinnschichttriger sind hierbei mit
profilierten Doppelvertiefungen zur Aufnahme von zwei schmalen Sorptionsmittel-
bindern versehen. Die Vertiefungen betragen fiir analytische Zwecke 500 um und fiir
priparative Arbeiten 1000 um sowie 1500 um. Experimentelle Befunde mit verschie-
denen Sorptionsmittelbindern in Diinnschichttrdgern, einschliesslich einer verglei-
chenden Testung mit kommerziellen Linien- bzw. Rillengldsern sowie von Kunst-
stoffplatten mit Rillen, die vorwiegend ein U-formiges Profil besitzen, zeigten den
Einfluss der Breite und des Profils der Binder. Entsprechend hierzu wird vorzugs-
weise eine Breite von 2, 3 und 5 mm und ein rechteckiges Profil fiir die in den Diinn-
schichttrigern angeordneten Vertiefungen zur Aufnahme der Sorptionsmittelbidnder
verwendet. Die Benutzung eines gebrduchlichen Beschichtungsgerites ist nicht erfor-
derlich, da eine glatte Abstreifleiste fiir die Oberfliche geniigt. Bei der Beschichtung
von grosseren Plattenserien kann auch jedes konventionelle Beschichtungsgerit ein-
gesetzt werden.

Die dargestellten profilierten Diinnschichttriger zur Aufnahme von Sorptions-
mittelbdndern werden in Kombination mit einer Mehrzweck-Trennkammer? einge-
setzt. Die Mehrzweck-Trennkammer fiir streifenférmige Diinnschichttriger (Fig. 1)
(VEB Kombinat Technisches Glas Ilmenau, D.D.R.) ist fiir die Durchfiihrung der
aufsteigenden, absteigenden, horizontalen und durchlaufenden Arbeitstechnik ein-
setzbar. Weiterhin ermdglicht sie im Zusammenhang mit der Durchlauftechnik eine
Elution von Substanzen fiir eine spezielle Charakterisierung bzw. Identifizierung und
durch ein austauschbares Verbundstiick bzw. Verbundrohr, insbesondere den Finsatz
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Fig. 1. Mehrzweck-Trennkammer nach Radowitz und Kriegsmann®. Chromatographie mit profilierten
Diinnschichttrigern nach der aufsteigenden Methode (links) und der absteigenden Methode (rechts).

der absteigenden Arbeitstechnik bei verldngerten Laufstrecken fiir mikropréparative
Arbeiten bei der Verwendung profilierter Diinnschichttriger von >400 mm Linge.
Die Mehrzweck-Trennkammer stelit somit fiir die komplexe Durchfithrung der
Diinnschicht-Chromatographie auf schmalen Sorptionsmittelbindern in profilierten
Diinnschichttrigern ein vielseitig anwendbares Trennkammersystem dar.

Die verteilungs-chromatographische Trennung von Di- und Polycarbonsduren
erfolgt auf Cellulose-Schichten (Cellulosepulver FND des VEB Spezialpapierfabrik
Niederschlag, Erzgebirge, D.D.R.) mit einer Schichtdicke von 500 ym und dem sau-
ren Fliessmittel #n-Pentanol-Ameisensdure- Wasser (48.8:48.8:2.4, v/v/v)*, wobei nach
der Entfernung der Ameisensdure im Heissluftstrom die Detektion mit dem Mischin-
dikator Methylrot-Bromphenolblau durchgefiihrt wird. Die punktférmig aufgetra-
genen Di- und Polycarbonséuren erscheinen nach dem Entwickeln und der Detektion
im Chromatogramm (Fig. 2) auf blauviolette Untergrund als hellrote Banden bzw.
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Fig. 2. Chromatogramme auf schmalen Sorptionsmittelbindern in profilierten Diinnschichttrigern mit
der zonenférmigen Trennung von Di- und Polycarbonsiuren. In der Reihenfolge steigender Ry-Werte:
(Methode aufsteigend; Binder von links nach rechts) 1. Band: Pyromellit-(Rg 0.30), Trimellit-(Rr 0.53),
Fumar-(Ry 0.62), Adipinsiure (Ry 0.69); 2. Band: Pyromellit-, Trimellitsdure; 3. Band: Pyromellit-, Tri-
mellit-, Fumarsiure; 4. Band: Pyromellit-, Trimellit-, Adipinsdure.
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Zonen. Es kénnen noch 2 bis 5 ug Di- und Polycarbonsiduren nachgewiesen werden.

Bei der halbquantitativen Auswertung von Chromatogrammen ergibt die Aus-
messung der Banden- bzw. Zonenbreite in mm multipliziert mit der vorgegebenen
Sorptionsmittelbandbreite in mm, unmittelbar die zu bestimmende Fldche in mm?2.
Hierbei wird der bei der Bestimmung nach der Fleckengréssenmethode gebrduchliche
Arbeitsgang der Planimetrie eingespart. Die Anordnung von nebeneinanderliegenden
Doppel- oder Mehrfachsorptionsmittelbdndern in den profilierten Diinnschichttra-
gern gewihrleistet die zweckdienliche Vergleichsanalyse durch das Mitlaufen (Leit-
bzw. Standardchromatogramm) bekannter Substanzen und Mengen. Der mittlere
relative Fehler der halbquantitativen Bestimmung betragt > 5%.

Die bekannten Vorteile der Diinnschicht-Chromatographie werden bei der
Anwendung von schmalen Sorptionsmittelbindern in Diinnschichttrdgern durch die
folgenden erweitert:

Eine einfache, exakt gleichméssige Beschichtung der profilierten Diinnschicht-
trager.

Einen relativ sparsamen Sorptionsmittelverbrauch, der sich insbesondere beim
Einsatz von speziellen und relativ teuren Sorptionsmitteln gravierend bemerkbar
macht.

Eine in Form von einseitig offenen Mikrosdulen geschiitzt angeordnete Sorp-
tionsmittelschicht in den profilierten Diinnschichttriagern.

Eine verkiirzte Laufzeit durch den kanalisierten Fliessmittellauf in den Sorp-
tionsmittelbdndern.

Eine bandenformige bzw. zonale Entwicklung der punktférmig aufgetragenen
Substanzen, die durch ein strichformiges Probenauftragen weiterhin verbessert wer-
den kann.

Eine gesteigerte Nachweisempfindlichkeit bei der Detektion durch den Kon-
zentrierungseffekt in den Substanzbidndern der Diinnschichttriger.

Die beschriebene Methode auf der Basis von schmalen Sorptionsmittelbdndern
in profilierten Diinnschichttrigern und/oder “Schmalband-Diinnschicht-Chromato-
graphie” (Small Band Thin-layer Chromatography; SBTLC) ist analytisch und mi-
kropréparativ universell einsetzbar.
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