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Die Diinnschichtchromatogr~phie (DC) hat sich in der Toxikologie 
- -  nicht nur zur Erfassung verschiedener Pharmaka und ihrer Metabo- 
]iten im Urin - -  in einer kaum zu erwartenden Weise bew/ihrt und ist in 
der praktischen Arbeit nahezu unentbehrlich. Fiir eine schnelle routine- 
m/iBige Anwendung bestehen jedoch drei Schwierigkeiten : 1. Die Aktivi- 
t/it der Schicht ist wcgen ihrer leichten Ver/~nderlichkeit jeweils verschie- 
den und schwer vorausbestimmbar; 2. die Herstellung und Aufbew~h- 
rung standardisierter Platten ist kaum mSglich; 3. die l%f-Werte sind 
unter den bisherigen Bedingungen schlecht reproduzierb~r. Diese Schwie- 
rigkeiten, auch die Versuche einer exakteren Standardisierung (B~oK- 
MANN und SC~IODDE~, 1941; HERNANDEZ U. AXELROD, 1961; STAttL U. 
SCHO~N, 1961 ; B~ENNE~, 1N~IEDEI~WIESEI~, PATAKI U. WEBEIr 1962) sind 
bekannt. Eine bisher nicht genfigend beachtete M6glichkeit (LIE und 
Nu 1962) schien gegeben zu sein durch Benutzung yon Dfinnschichten 
in geschlossenen I~6hren. Unter der Voraussetzung, zwischen Wasser- 
gehalt der Schicht und Aktivierungstemperatur bestehe ein bestimm- 
barer Zusammenhang, h/itte eine derartige Methode folgende Vorteile: 
a) Die Abh/~ngigkeit der Schichtaktivitat yore Wassergehalt kann quan- 
t i tat iv bestimmt werden, b) durch Teilaktivicrung der verschlossenen 
RShren bei verschiedenen Temperaturen ist die Schicht auf den jewefls 
giinstigsten Aktivierungsgrad einstellbar, c) die RShre selbst kann a]s 
Entwicklungskammer benutzt werden, d) dutch die kreisrunde Form dcr 
Laufmitte]front ist einerseits eine konstante Kammers/ittigung gegeben, 
andererseits entstehen keine Randph/inomene. Da bei gleichbleibender 
Beschichtung der Aktivit/itsgrad ausschlieBlich vom Wassergehalt der 
Schicht abh/ingt, kann die Aktivit/it durch die Temperatur, die durch 
Trocknung zur Gewichtskonst~nz fiihrt, gekennzeichnet werden. 

Die unter a - -d  angeffihrten Einzelbedingungen wurden experimentell 
geprfift. 

* Herrn Prof. Dr. B. MVEr~LE~ zur Vollendung des 68. Lebensjahres. 

] a  Dtsch. Z. ges. gerichtl. ~ed . ,  Bd. 60 



P. POGAC~a~ und H. KLEIN: 

E x p e r i m e n t e l l e  Pri ifung 

1. Glasr6hrchen. Die zur DC verwendeten GlasrShrchen (,,Tubes") sind 125 mm 
lang, Durchmesser 24 ram, innen mit 1,8 g Silicagel G beschichtet, Schichtdicke 
0,25 ram. Der obere und untere Rand der Schicht ist etwa 5 mm abgeschliffen. Die 
tubes sind durch Gummikappen luftdieht verschlossen. 

2. Wassergehalt und AktivitSt. Die Abh~ngigkeit des Wassergehaltes der Schicht 
yon der Aktivierungstemperatur wurde gepriift. Es wurden jeweils sechs luft- 
trockene Tubes bei den in Tabelle 1 angeffihrten Temperaturen bis zur Gewichts- 
konst~nz im Trockensehrank gehalten, dann sofort versehlossen, auf Zimmer- 
temperatur (etwa 20~ abgekfihlt, kurz entliiftet und die wieder versehlossenen 
tubes gewogen (x). Von den 6 Tubes wurden 2 zuriickgehalten, 4 bei llO~ bis zur 

Tabelle. Einzelbestlmmungen: Trocknungstemperatur, Schichtdicke, Rl-Werte 

oC % H~O Rf.100 

Indo- Sudan- Butter- 
phenol rot gelb 

18 31,1 59,0 74,0 89,7 
30,6 

26 16,0 17,3 31,2 66,7 
15,7 16,5 31 ,1  63,5 

32,5 10,02 7,4 18,8  50,5 
9,88 7,7 19 ,0  50,5 
9,91 
9,56 

10,15 

40 8,53 4,6 15,2  43,6 
8,15 4,3 14,2  42,8 
8,47 
8,17 
8,50 

48 6,80 3,2 13,1 37,3 
6,52 3,2 12,8  47,4 
6,96 
6,72 
7,08 

60 5,58 2,0 8,6 28,0 
5,21 
5,5 
5,1 
5,44 

70 4,58 1,8 8,1 23,5 
4,18 1,2 7,2 23,0 
4,50 1,2 7,5 22,5 
4,82 

~ % H~O Rf. 100 

Indo- Sudan- Butter- 
phenol rot gelb 

80 3,25 1,2 6,7 19,6 
2,77 1,2 6,8 19,0 
3,31 1,0 6,0 19,0 
3,26 
3,20 

85 1,44 0,8 6,8 19,0 
1,51 1,0 6,8 19,0 
1,61 1,0 6,8 19,2 
1,52 
1,72 

90 1,44 0,9 6,3 17,9 
1,35 0,9 6,1 17,4 
1,48 0,8 6,2 17,5 
1,41 
1,58 

95 1,01 0,9 6,2 17,8 
0,99 0,9 5,3 17,8 
1,08 
1,17 
1,18 

100 0,47 0,8 4,9 15,8 
0,45 0,7 5,2 15,6 
0,68 
0,75 
0,72 

105 0,32 0,7 5,2 15,6 
0,25 0,8 5,1 15,8 
0,33 
0,47 
0,44 

110 0 0,5 4,5 12,2 
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Gewiehtskonstanz getroeknet und gewogen (b). Naeh Entfernung der Schicht wur- 
den die sauberen getroekneten tubes verschlossen und wieder gewogen. Wenn der 
WassergehMt bei 110 ~ mit  0% angenommen wird (a), ist der WassergehMt der 

x - - a  

Schieht bei der jewefligen Temperatur bes~immbar aus t = 100- ~ . Zwisehen 

750 und 85~ ist die WassergehMtskurve unregelm~t~ig, da der dem Silicagel G zu- 
gesetzte Gips bei dieser Temperatur pro Mol 1,5 Mol KristMlwasser ~bgibt (Abb. 1). 
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Abb. 1. Beziehung zwischen WassergehMt und  Troeknungstemperaturen (:Kurvenverlauf: Text) 
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Abb. 2. ]3eziehung zwisehen 3 R~-Werten und Trocknungstemperatur  

3. Schichtaktivitiit, Wassergehalt, R 1 -Weft. Von den bei verschiedenen Tempera- 
turen getrockneten Tubes wurden, wie angegeben, zwei zurtickbehMten. Zur Be- 
stimmung des Rf-Wertes wurde das Desaga-Testgemiseh naeh STAm~ milbtels geeieh- 
ter Mikrocapillaren yon 2 mm ~ InhMt aufgetragen. Die Tubes wurden mit  einer 
Entl~ftungskappe abgedeckt und in den mit  10 em ~ Benzol gefiillten Beh~lter ein- 
gestellt. Die Ergebnisse zeigt Tabelle 1. In Abb. 1 sind die Beziehungen zwischen 
Trocknungstemperatur und WassergehMt der Schicht ebenso deutlich wie in Abb. 2 
die zwischen Rf-Werten und Aktivit~tsgrad der Sehicht. 

4. Au]tragung: MikrocapiUaren. Es wurden 2 mm 3 Mikrocapillaren benutzt. Die 
Auftragung erfolgt mit einem HMterstift. Der Anschlag des Stiftes ist so Mn- 
geriehtet, dM~ die Substanz in 15 mm Entfernung veto t~and des Tubes auf- 

1" 



4 P. PooAc~m und H. KsErtr 

getragen wird. Die Laufstrecke betr~gt bis zum unteren Rand der Entliiftungskappe 
100 mm. Die Rf-Werte k6imen unmittelbar abgelesen werden. 

Dureh die experimentelle Prfifung k6nnen die nnter a - -d  gestellten 
einzelnen Voraussetzungen als besti~tigt angesehen werden. Die Ansi~tze 
zur Entwicklung der beschriebenen Methode sind bereits durch die 
Untersuehungen yon LIE und NYC (1962) gegeben: Durch zylindrisehe 
Anftragung der Dtinschieht - -  meist in einem Reagensglas - -  war die 
Front  der Lanfmittel weniger verzerrt, durch Verwendung yon zwei oder 
mehr Laufmitteln konnten bei komplexen Fettgemisehen bessere Tren- 
nungen erreicht werden. Eine Er6rterung theoretischer Grundlagen 
(ausftihrlich: Bt~ENI~EI~, NIEDERWIESER, PATAKI U. WEBER, 1962) der 
Tube-Methode erscheint zweckm~Siger, wenn weitere experimentelle 
Effahrungen vorliegen (PooAcAIr 1967). 

Zusammenfassung 

Es wird eine einfaehe Methode der Dfinnschichtchromatographie in 
Glasr6hren (Tubes) mit folgenden Vorteften beschrieben: 

1. Dureh die exakte Einstellbarkeit des Wassergehaltes der Schicht 
sind die Rf-Werte besser als mit den bisher fiblichen Methoden repro- 
duzierbar. 

2. Die vorgefertigten beschichteten R6hrchen (inaktive Tubes) er- 
m6glichen, bei versehiedenen Temperatnren aktiviert, die Auswahl je- 
wefts gfinstigster Trennungsbedingungen. 

3. Die standardisierten Bedingungen erlauben den unmittelbaren 
Vergleieh der Ergebnisse versehiedener Untersuchungen. 

Die beschichteten, aktivierten und lufttrockenen tubes sowie das n6tige Zu- 
beh6r k6Imen jetzt yon C. Desaga (Heidelberg) bezogen werden. 

Summary 
A simplified method for thin-layer chromatography (T.L.C.) in glass 

tubes is described, showing the following advantages: 

1. Due to the accurate adjustment of the water content of the layer, 
the Rf values are better reproducible than with the conventional techni- 
ques. 

2. Activated at the desired temperatures the ready-coated tubes 
(inactive tubes) allow the selection of the most favorable separating 
conditions. 

3. Owing to the standardized conditions it is possible to directly 
compare the results of different tets. 

Both the coated, activated, and air-dry tubes and the necessary 
accessories are available from C. Desaga, Heidelberg, Germany. 
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