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54)  VORRICHTUNG ZUR LINEAREN UEBERDRUCK-SCHICHTCHROMATOGRAPHIE

57) Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur linearen Uberdruck-Schichtchromatographie, mit
riner die Sorbensschicht aufnehmenden Grundplatte. Fiir die Vorrichtung ist charakteristisch,
1aR sie (iber eine an der Grundplatte fixierbare, mit einer die Sorbensschicht von oben elastisch
ibschlieBender Membran versehene Deckplatte, ein zwischen die Membran und die Deckplatte
sin' Druckmedium einfihrendes Ventil und, abgedichtet durch die Deckplatte und die Membran
rindurchgefiihrt, wenigstens ein Einleitungsorgan fir das Eluiermittel und wenigstens ein
robeaufgabeorgan aufweist. Mit dem Gerat kann an einer mittels einer elastischen Platte
yneumatisch, hydraulisch oder auf sonstige Weise unter Druck gesetzten, abgeschlossenen
Sorbensschicht bei einstelibarer Temperatur Giber beliebige Ldnge und Breite in einer oder zwei
dichtungen, trocken oder naR, isokratisch oder gradient, in einer oder in zwei Dimensionen und
wich in der sog. Uberlauftechnik chromatographiert werden. Fig. 1
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Vorrichtung zur linearen Uberdruck-Schichtchromatographie

Anwendungsgebiet der Erfindung:

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur linearen Uber-
druck-Schichtchromatographie mit einer die Sorbensschicht
aufnehmenden Grundplatte

Charakteristik der bekannten technischen Losungen:

Die Uberdruck-SchichtChromatographie ist eine flilissigkeitfs~
chromatographische Technik suf abgeschlossenen, ebenen
Fldchen. Die Sorbensschicht wird durch eine von auBen unter
Druck stehende Platie v0llig abgeschlossen, und zwischen
den Teilchen des Sorbens wird das Ldsungsmittel mit Hilfe
einer geeigneten Dosiervorrichtung in Zwangsstromung gehal-
ten. (HU-PS Hr. 173 T49). Diese neueste Form der PFlilssig-
keitschromatographie euf Fléchen hat im Vergleich zur klas-
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sischen Schichtchromatographie_mehrere Vorteile: die Lauf-
zeit ist kiirzer, die Aufldsung besser und es wird weniger
Losungsmittel bendtigt. Die mit viskosen LOsungsmittelge-
mischen vorgenommene Eniwicklung kann beschleunigt und

der Vorgeng visuell verfolgt werden, ferner ist eine Ver-
wendung aggresiver Reagentien mSglich. AuBerdem weist die
ﬁberdruck-Schichtchromatographie sédmtliche Vorteile der
Hochdruck-S&ulenchromatographie auf. '

Fiir Untersuchungen nach dem Prinzip der Uberdruck-Schicht-
chromatographie ist bisher nur die kreisrunde Uberdruck-
kammer bekannt (E. Tyih&k, E. Mincsovics und H. Kalbsz:

J. Chrometogr. 174, 75/1979). Auf einer unteren Platte des
aus Plexiglas gefertigten Gerites befindet sich eine han-
‘delsiibliche oder aufgestrichene Sorbemsschicht mit den
meximalen Abmessungen von 200x200 mm. Auf dieser liegt eine
Deckplatte aus Plexiglas auf, in die folgende Bauelemente
eingebaut sind: a) ein lanometer, b) eine unter Druck ste-
hende Probendosierverrichtung, c¢) eine Gaséinleitungsﬁff-
nung, d) ein O-Ring zum Einfassen der Kunststofffolie,

:e) eine Kunststoffmembran und f) die Offnung zum Einleiten
des Losungsmittels, die mit elastischen, spiraligen Me-
talleitungen versehen ist. Die Deckplatte wird entsprechend
befestigt und das Polster zum Beispiel mit Stickstoff auf-
geblasen.

Fur sémtliche bisher bekannten Gerdte bzw. Verfahren der
Schichtchromatographie ist charskteristisch, daB der vonm
Losungsmittel zurlickgelegte Veg (z in cm) und die dazu er-
forderliche Zeit (% in sec) iiber eine Gleichung 2. Grades

2
2 . x
t

- miteinander zusammenhingen, worin k die Geschwindigkeits~

konstante ist. Dies trifft sowohl flir die Rundscheiben-
veriante und die lineare Variante der sog. HPTLC-Technik
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(R.E. Kaiser: Einfihrung in die Hochleistungs-Diinnschicht~-
Chromatographie, Institute for Chromatography, Bad Diirkheim,
1976) wie auch fiir das Rundscheibengeridt der Uberdruck-
Schichtchromatographie zu (Tyihé&k et al.: Chromatogr. 174,
75/1079); im letzteren Falle kann entlang des Kreisradius

schon allein aus prinzipiellen Griinden keine konstante Lo-

sungsmittelgeschwindigkeit eingehalten werden.

Bei der linearen Variante der Uberdruck-Schichtchromato-
graphie kann die Voraussetzung flir ein gutes Schichtchroma-
togramm, nimlich die konstante Stromungsgeschwindigkeit

des Losungsmittels beziechungsweise die lineare Losungsmit-

‘ telfront, nur -durch Anwendung von an den Riéndern geschlos=< -

senen Schichten und Einfiihren des Losungsmittels mittels
eines vor die Eintrittstelle des Losungsmittels gelegten
Drahtes oder Pldttchens oder durch eine in die Sorbens-
schicht eingeritzte Rinne erreicht werden.

Bei der linearen Uberdruck-Schichtchromatographie besteht
demnach zwischen dem vom Losungsmittel zuriickgelegten VWeg
(z in cm) und der dazu erforderlichen Zeit (%t in sec) ein
linearer Zusammenhang:

2. x
t

worin k die Geschwindigkeitskonstente ist. Die Uberdruck-
Schichtchromatographie bietet somit Verh#ltnisse wie die
S#ulenchromatographie, was eine qualitativ neue chromato-
graphische Technik bedeutet. Von den beiden mbglichen
Verianten der Uberdruck—Schichtchromatographie, némlich der
kreisrunden und der linearen, ist die Intwicklung der letz-
teren vorrangig, da dort ein technischer Fortschritt-in
Richtung wirkungsvollerer Abtrennung zu erwarten ist.

Zur linearen Uberdruck-Schichtchromatographie'sind spezielle
Sorbenspletten sowie ein Geridt (eine Kemmer) erforderlich.

-4 -
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Das weiterentwickelte Gerdt gemdB der HU-PS Nr. 173 749 ist,
nach bisherigen Berichten (Tyih&k et al.: J. Chromatogr. 191,
293/1980) nur fir eine Chromatographie iiber verhdlinismiBig
kurze Strecken geeignet, obwohl aus dem obigen Zusammenhang
ersten Grades ersichtlich ist, daf die Stromungsgeschwindig-
keit des Losungsmittels auch in weiterer Entfernung konstant
bleibt. Da nun, wie allgemein bekarnt is$, die theoretische
Bodenzahl oder die von Kaiser in dem Buch "Dinfihrung in die
Hochleistungs-Dilnnschicht-Chromatographie" (Institute for _
Chromatography, Bed Dirkheim, 1976) eingefiihrte Separations-.
zahl proportional der Laufstrecke ansteigt, komnte iiber
grofere Strecken (zumiBeispiel 30 bis 100 cm) eine alle bis-
1hefigen Ergebnisse ibertreffende Trenhﬁng erreicht werden.

Es folgt aus dem Grundprinzip der Uberdruck-Schichtchromato-
graphie, dafl - ebenso wie beil der S&ulenchromatographie mit
fester Fiillung - unter AusschluB der Dimpfe des Idsungs-
mittels gearbeitet wird. Das fihrt vor allem in der Fliissig-
Fest-Chromatographie (Adsorptionschromatographie) bei den
hdufig benutzten Hehrkomponenteﬁ—Laufmitteln zu einer Ent-
‘mischung der Lésungsmittel, was in einer Reihe von Fgllen
eine unzureichende Trennung und eine Anh#ufung der vonein-
ander zu trennenden Stoffe an der Zonengrenze zur Folge hat.
Bei der Hochleistungs-S&ulenchromatographie wird in solchen
Fdllen das Sorbens mit dem Losungsmittel vorkonditioniert;
eine fir dieses Verfahren geeignete linear arbeitende Vor-
richtung ist jedoch zur Zeit nicht bekannt. Die Entwicklung
eines auch fir NaBverfahren geelgneten linearen Gerdtes ist
auch deshalb winsckenswert, weil mit ihm die Vorginge bei

der Hochleistungs-Sdulenchromatographie modelliert und bei-
de Techniken flir analytische und/oder priparative Zwecke
simultan eingesetzt werden kdnnen.

Ziel der BErfindung:

Ziel der Erfindung ist die Beseitigung der beschriebenen
ltngel und die Bereitstellung einer Vorrichtung zur linearen

-5 =
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Uberdruck-Schichtchromatographie, mit der an einer mittels
einer elastischen Platte pneumatisch, hydraulisch oder auf
sonstige Weise unter Druck gesetzten; abgeschlosgsenen Sor-
bensschicht bei einstellbarer Temperatur iiber eine beliebi-~
ge Lénge und Breite in einer oder in zwel Richtungen, trok-
ken oder nafl, isokratisch oder gradient, in einer oder in
zwel Dimensionen und auch in der sog. Uberlsuftechnik chro-
matogrephiert werden kann.

Darleguns des Wesens der Erfindung:

Die Erfindung beruht auf der Erkenntnis, daB bei der line-
aren Uberdruck-Schichichromatographie die Strémungsgeschwin-
digkeit des Losungsmittels iiber die gesamte Lénge'der Schicht
hinweg konstant ist, was in Prinzip die Mbgliéhkeit zum Ar-
beiten ﬁber'léhgere Strecken und demit einer besseren Tren-~
nung bietet.

Die Erfindung beruht ferner auf der Erkenntnis, dalB die
nachteiligen Folgen der Losungsmittelentmischung, shnlich
wie bei der Hochleistungs-S&ulenchromatographie durch Vor-
konditionieren mit einem LOsungsmittel, durch eine gege-
benenfells unter Druck erfolgende Aufgabe der Probe beseitigt
werden konnen. Dies ist gleichzeitig die Voraussetzung fiir
‘die lodellierung der Trennungsvorginge bei der Hochleistungs-
S&ulenchromatographie. Es wurde ferner erkennt, daB in

einer oder in zwei Richtungen chromatographiert werden kann,
wenn man Sorbensschichten verwendet, die nur an den ent-
sprechenden Seiten abgeschlossen sind, und das Chromato-
graphiegerédt ein System von verschiedenen, jeweils nach Be-
derf benutzbaren Offnungen zum Einleiten des Losungsmittels
besitzt. SchlieBlich wurde erkannt, daB durch Einstellen

der Temperatur der Sorbensschicht auf einen vom Hormalen
nach unten oder oben abweichenden Wert die Schirfe der
Trennung verbessert werden kann.
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Gegenstand der Erfindung ist demnach eine Vorrichitung zur
linearen Uberdruck-Schichtchromatographie mit einer die
Sorbensschicht aufnehmenden Grundplatte. Beim Aufbau der
erfindungsgeméfen Vorrichtung wird der theoretisch-bewiese=-
ne lineare Zusammenhang zwischen der theoretischen Boden-
zahl (Separationszahl) und deér vom Lésungsmittel zurlickge-
legten Vegstrecke ausgenutzt, indem eine guch fiir lange
Strecken geeignete Vorrichtung geschaffen wird. Flir die
NaBverfahren ist die Vorrichtung mit einem fiir eine variab-
1e'Lﬁsungsmittelzufﬁhrung geeigneten Dosiersystem ausge-
riistet. Durch Einbau eines Temperaturreglers wird die log-
. lichkeit geschaffen, die Temperatur def‘Sorbensschicht-undl
demit die Arbeitstemperatur zu regeln. -

Das erfindungsgemiBe Gerdt enthdlt somit eine den Forderun-
gen des Verfahrens entsprechend dimensionierte Grundplatte
zur Aufnshme der Sorbensschicht und zur Regelung der Tem-
peratur, eine zum Andriicken der Sorbensschicht geeignete,
elastische, mit einem Polster versehene, chemisch wider-
standsfdhige, durchsichitige Andriickplatte und Kapilleran-
schliisse zum Binfihren der Eluiermittel und FProben.

Ausfﬁhrungsbeispiele:

Die Erfindung wird an Hand von Ausfithrungsbeispielen an
Hand der Zeichnungen nachfolgend niher erliutert. Es zeigen:

Fig. 1: einen Schnitt durch eine erste Ausfilhrungsform
' der erfindungsgemifien Vorrichtung,

Fig. 2: einen Schnitt durch die Kapiliaranschlﬁsse zum
Einfiihren der Eluiermittel,

Pig. 2a, b, c und d: weitere Ausfihrungsformen der Kapil-
laranschliisse im Schnitt und in Draufsicht,
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Fig. 3: die Vorrichtung zur Probenaufnahme,

Fig. 4a, b, c und d: verschiedene loglichkeiten zur Auf-
gabe der Probe und des Eluiermittels,

Wie gus Fig. 1 ersichtlich, wird die Sorbensschicht 1 von
einer thermostatierbaren Grundplatte 2 getragen. Die Grund-
platte 2 kenn iiber Stutzen 3 mit einem Ultrathermostaten
verbunden werden. Die Liembren 4 der die Sorbensschicht an-
driickenden Platte ist an einer durchsichtigen Kunststoff-
oder Glesplatte 5 befestigt., An die liembran sind Kapillar-
stutzen 6;7 zum Einflihren der Probe und des Eluiermittels
. angeschlossen. Die-Kapillarstuﬁzen sind durch die durch-
sichtige Platte unter Verwendung von Dichtungen 8 hindurch
ins Freie gefihrt. '

Die Grundplatte 2 und die Andriickplatte 5 werden durch einen
Patentverschlul 9 gegeneinandergedriickt. Zum Einfiihren des
zwischen der Membrea 4 und der Andrilickplatte 5 befindlichen,
unter Druck stehenden lMediums 10 (Flﬁssigkeit oder Gas) dient .
ein Ventil 11. Druckverhiltnisse werden von einem lanometer
12 angezeigt. Das an der einen Seite der Andriickplatte 5
'gebildete elastische Polster schlieBt die Sorbensschicht 1
unmittelbar ab. Die Druckkraft hingt von der Hohe des
herrschenden Druckes ab.

Die Dichtungen 8 der Kapillarstutzen ermdglichen eine Be-
wegung der lLembran 4 bzw. der Kepillarstutzen 6;7 derart,
dafl eine Apdichtung des unter Druck stehenden Raumes 10
gewdhrleistet ist.

Wie aus Fig. 2 ersichtlich, ist der zum Einfilhren des Eluier-
- mittels dienende Kepillarstutzen 6 iiber einen Konus an die
llembran 4 angeschlossen. Die Dichtheit wird durch eine ko-
nische Unterlege 13 und eine Gewindemutter 14 erzielt.
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Dag Eluiermittel kann durch eine in der Sorbensschicht ver-
laufende Rinne 15 eingefiiart werden (Fig. 2a), jedoch ist es
guch moglich, auf die Sorbemsschicht ein Distanzstiick auf-
zulegen; in diesem Fall tritt die Fliissigkeit durch den
zwischen dem Distanzstiick 17 und der liembran 4 entstehenden
Kanal 18 in das Sorbens ein (Fig. 2d).

Zuerst fiillt sich 'die Rinne 15 bzw. der Kanal 18, und durch

Erhdhung des Druckes beginnt in der durch Imprégnierungen

19 an der Seite abgeschlossenen Sorbensschi¢ht 1 die lineare

- Strémung in der durch Pfeile angezeigten Richtung (Fig. 2a
bzw. 2b).

Der in Fig. 3 gézeigte,Kapillaranschluﬁ 7 zum Einbringen
der Probe 20 liegt unmittelbar auf der Sorbensschicht 1 auf.
Die durch Uberdruck eingebrachte Probe stromt in das Sorbens
ein. Die Probe kann in die trockene Sorbensschicht odexr in
die vorher mit Bluiermittel benetzte Sorbensschicht einge-
bracht werden. Der Uberdruck bei der Einspeisung der Probe
hingt von der GrdBe des Druckes in dem Druckraum 10, von
der GrdBe der Sorbensteilchen und den Viskositétsverhdlt-
nissen ab.

Tn den Pig. 4a, b, ¢ und 4 sind verschiedene Varianten der
Probeaufgabe und der Eluiermitielzufiihrung dargestellt.

a) Chromstographie in einer Richtung:

Das aus den Kapillaranschlu8'6 durch die Rinne 15 in das

Sorbens eintretende Eluiermittel bewegt die Komponenten der

vorher sufgebrachten Proben 20 linear in einer Richtung
(Fig. 4a).

b) Chronmatographie in zweil Richtungen:

Das aus dem KapillaranschiuB 6 durch die Rinne 15 in das
Sorbens gelengende Eluiermittel transportiert die Komponen-

-9 -
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ten der in groferer Anzahl aufgebrachten Proben 20 linear
in zwei Richtungen (Fig. 4b).

¢c) Chromatographie in einer Richtung mit Probeaufgabe unter
Druck:

Das durch den Kapillarahschluﬁ 6 und die Rinne 15 eintreten-
de Eluiermittel durchfeuchtet bzw. durchwidscht die Sorbens-
schicht. Die Probe wird durch den Kapillaranschlufl 7 einge-
bracht. Die Stromung des Eluilermittels transportiert die
Probe linear in einer Richtung (Fig. 4c).

d) Chromatographie in zwei Richtungen mit Probeaufgabe un-
ter Druck:

Das durch den KapillaranschluB 6 eintretende Eluiermittel
durchfeuchtet das Sorbens in zwei Richtungen. Die Proben
gelangen durch die in zwel Reihen angeordneten Kgpillaran-
schliisse 7 in die Sorbensschicht. Die Stromung des Eluier-
mittels transportiert die Proben linear in zwei Richiungen.

Die Front des Eluiermittels kann infolge der durchsichtigen
Andriickplatte visuell verfolgt werden. Die Bewegung der
eluierten Komponenten kann im Falle farbiger Verbindungen
unmittelbar, im Falle farbloser Verbindungeh mit Hilfe mar=
kierender Farbstoffe beobachtet werden.

Die Auswertung des'Chromatogramms'geschieht in der fiir
Schichtichromatogramme iiblichen Art und Weise,

- 10 -
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. Brfindungsanspruch:

Vorrichtung zur linearen Uberdruck-Schichtchromatographie
mit einer die Sorbemsschicht aufnehmenden Grundplatte, ge-
kennzeichnet dadurch, daB sie eine {iber eine an der Grund-
" platte (2) befestigbare, mit einer die Sorbensschicht (1)
von oben elastisch abschlieBenden Membran (4) versehene
Deckplatte (5), ein zwischen die Hembran (4) und die Deck-
platte (5) ein Druckmedium einfiihrendes Ventil (11) und, ab-
gedichtet durch die Deckplatte (5) und die Lembren (4) hin-
durchgefiin?t, wenigstens ein Einleitungsorgan (6) fliir das

. Bluiermittel und wenigstens ein Probeaufgabeorgan. (7) auf-
weiste

~ Hierzu 4 Seiten Zeichnungen -
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