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Die Auswertung von Papierchromatogrammen farbloser
Substanzen st6Bt auf Schwierigkeiten, wenn lediglich die
UV-Absorption zur Auffindung und gegebenenfalls Identifizie-
rung herangezogen werden kann (z. B. Photoprintverfahren).
Im vorliegenden wird iiber eine einfache Auswertung von
Papierchromatogrammen im UV mit Hilfe eines Beckman-
Spektrophotometers berichtet.

Die Auswertung von Papierchromatogrammen setzt die Sichtbar-
machung der gewanderten Komponenten bei fehlender Eigenfarbe
voraus; die Anwendbarkeit der Chromatographie zur Trennung und
Erkennung von Substanzen ist somit auch an diese Bedingung gekniipft.
Diese Sichtbarmachung, auch vielfach das , Entwickeln des Papier-
chromatogramms genannt, wird bei den farblosen Substanzen durch
geeignete Farbreaktionen erzielt. Sind geeignete und hochempfindliche
Farbreaktionen nicht bekannt, so kann auch eine gegebenenfalls vor-
handene Fluoreszenz, Radioaktivitit u. dgl. zur Erkennung des Stoffes
und Ermittlung seines R-Wertes mit Hrfolg herangezogen werdenl,
Schliefilich wurde im Prinzip auch schon von mehreren Seiten die Ab-
sorption von UV-Licht (gefilterte Quecksilberdampflampe) zur Sichtbur-
machung herangezogen (Photoprintverfahren?).

* Dzt. in Fa. Dr. Slevogt, Wessobrunn b. Weilheim, Obb.
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Von letzterem Gedanken geleitet, haben wir nun mit Erfolg versucht,
das lichtelektrische Beckman-Spektrophotometer zur Erkennung farb-
loser, im UV kriiftig absorbierender Verbindungen zu bentitzen.

Wir fithren zu diesem Zwecke das getrocknete Papierchromatogramm,
frei eingespannt in einem Metallrahmen, der aufien eine geeignet an-
gebrachte Zentimeterskala S trégt (Abb. 1), zwischen Monochromator
und Photozelle vorbei. Der Melvorgang gestaltet sich wie folgt: Nach
dem Einbrennen des Beckman-Gerdtes wird in iiblicher Weise zunéchst

Abb. 1 Zusatzeinrichtung zum Beckman-Spektrophotometer.
Oben: Einspannrahmen R mit MaBstab S und Schlitzblende B. Unten: Xiivettengehduse G mit
eingeschobenem Papierchromatogramm p im Halterahmen R (Startlinie st).

der Dunkelstrom auf Null eingestellt. Bei richtig gewarteten Akkumula-
toren, gegebenenfalls nach dem Zwischenschalten zweier Niedervolt-
Elektrolytkondensatoren von 1000 bis 3000 MY zwischen Heizkreis
(2V) und Potentiometerkreis (4 V), bleibt erfahrungsgemifl durch fast
1 Std. der Wert des Dunkelstromes hinreichend konstant. Auch die
Helligkeitskonstanz der Wasserstofflampe, die von einem spannungs-
geregelten Netzgerit gespeist wird, ist bei normalem ruhigem Lichtnetz
fir die qualitative Erkennung meist hinreichend; im gegenteiligen Fall
kann noch eine geeignete Vorstabilisation, z. B. mit einem Regeltrafo?®
an Stelle des Giblichen Autotransformators zur Reduktion der Spannung
von 220V auf 125V oder mittels Eisenwasserstoffwiderstanden? vor-

3 Z. B. Constant Voltage Transformer der Advance Components Ltd.,
Walthamstow, London E 17.
¢ Vgl. dazu L. Kahovec und E. Treiber, Chem. Ing. Technik 25, 35 (1953).
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genommen werden. Man regelt nun (bei der gewiinschten Wellenlinge) —
bei einer Stellung des Papierchromatogramms vor der Startlinie im Licht-
weg (vgl. auch Abb. 2) — mit ,,Spaltbreite” und , Empfindlichkeit*
bei der Stellung des Wahlschalters ,,Mef3bereich 1 (!} (in vnginstigen
Fillen bei 0,1) und Trommelstellung des Skalenknopfes ,,Absorption
bzw. Extinktion“ , Null“ das
Anzeigeinstrument auf , Null*.
Bei nicht zu kleinen Wellen-
langen und wenig dichten Pa-
pieren ist diese Einstellung stets
zu erreichen. Auf ein Impra-
gnieren mit Paraffinsl usw.?
kann verzichtet werden. Hier-
auf wird ohne weitere Verstel-
lung das Papierchromatogramm
in  y-em-Schritten weiterge-
schoben und der Zeigerausschlag
mit der MeBtrommel, wie ib-
lich, auf Null kompensiert.
Die MeBtrommel- bzw. Extink-
tionswerte werden in Abhéngig.
keit von der Léngenskala 8§
am Rahmen notiert. Spitestens
am Ende der MeBreihe twber-
zeugt man sich von der Unver-
indertheit der anféinglichen
Justierung (Dunkelstrom und
Anfangswert der Transparenz).
Abb. 2. Bestimmung zweier Testsubstanzen: Methyl- Zur Erh(’)’hung der Anzeige-
orange (bei 470 mu gemessen) und Kakothelin (bei . . . .
350 mp gemessen). Extinktion E gegen Papierlinge empfmdhohkelt haben. wir vor
auwfgetragen. Die effektive ,,Lauf-Linge™ ist in der das Photozellenfenster auf der
Umzeichnung auf 1 pormiert, so daB der R.-Wert B .
unmittelbar auf der Abszisse ablesbar ist. ,,Apert-urplatte“ eine  5mm
breite Spaltblende B einge-
setzt (Abb. 1). Der Einspannrahmen R fir das Papier liuft im Ver-
langerungsgebiuse @ fiir die langen Kiivetten (2 bis 10 cm), in welches
zwei seitliche Schlitze eingefrist wurden, die man bei normalen Ab-
sorptionsmessungen wieder verschlieflen kann. Nihere Details sind
unschwer der Abb. 1 zu entnehmen. Die Messung wird in einem Raum
mit gedimpfter Beleuchtung ausgefiihrt. Die Markierung der Startlinie
vor dem Aufbringen der Substanz erfolgt nicht mit Bleistift, sondern
durch seitliches Anstechen mit einer Nadel. Erst nach dem Laufen und
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5 4. 0. Paladini und L. F. Leloir, Analyt. Chemistry 24, 1024 (1952).
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Trocknen wird die Startlinie st durch einen Bleistiftstrich leichter erkenn-
bar gemacht, so daB das Einspannen und Einstellen im Halterahmen R
auf die Nullmarke erleichtert wird.

Die Abb. 2 zeigt nun an zwei gefirbten Testsubstanzen — Methyl-
orange und Kakothelin (Nitrierungsprodukt des Brucins) —, die somit
gleichzeitig visuell auswertbar sind, die Ergebnisse mit unserer Hilfs-
vorrichtung. Die photometrisch und visuell ermittelten R,-Werte stimmen
vollkommen iiberein. Praktische Ergebnisse mit der beschriebenen
Methode werden an anderer Stelle verdffentlicht werden.

Fir die Beistellung von Hilfsmitteln danken wir der Rockefeller
TFoundation sowie der Osterr. Gesellschaft fiir Holzforschung.



