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Urzadzenie do ciagtego rozwijania chromatograméw cienkowarstwowych i bibutowych

Przedmiotem wynalazku jest urzadzenie do ciagtego rozwijania chromatograméw clenkowarstwowych i
bibutowych.

Aktualnie stosuje sie¢ dwa gtéwne typy komér chromatograflcznych w technice cienkowarstwowej
i bibutowej, komory nasycone o stosunkowo duzej objetosci i komory ,sandwicz’’ z niewielkg objetoscig
atmosfery nasyconej parami rozpuszczalnika. Pierwszy typ komér stanowig zwykle prostopadtoscienne stoje,
wytozone wewnatrz bibutg filtracyjna, zapewniajacq nasycenie komory parami rozpuszczalnikéw. Rozpuszczal-
nik nalewa sie na dno komory w wysokosci 1—2 cm. Wada tego typu komor jest konieczno$é stosowania duzych
objetosci rozpuszczalnikow.

W komorach typu sandwicz, cienka warstwa adsorbentu jest ostonieta ptytka szklang réwnolegta do
ptytki, przy czym odlegtos¢ obu ptytek szklanych jest bardzo niewielka i wynosi okoto 1 mm, co ogranicza do
minimum objetosé atmosfery graniczacej z warstwa adsorbentu. Odpowiedni dystans mozna zapewni¢ umieszcza-
jac na przyktad miedzy ptytkami bagietke szklang w ksztatcie odwrdconej litery U. W obu typach komér,
rozpuszczalnik jest doprowadzany do warstwy adsorbentu zwykle przez zanurzenie jednej krawedzi ptytki
w rozpuszczalniku albo za pomocg knota z bibuty lub innego porowatego materiatu. Wczesniej nakrapla sie
wzdtuz krawedzi ptytki, plamki rozdzielanych substancji. W nielicznych konstrukcjach, rozpuszczalniki dopro-
wadza si¢ kapilarng rurkg ze zbiornika potozonego nad ptytka, przy czym szybkos$¢ doptywu rozpuszczalnika,
zaleznie od jego lepkosci i wtasciwosci chtonnych uktadu, regulowana jest wysokoscia zbiornika oraz dtugoscia
i $rednica kapilary, gdyz przy zbyt szybkim doptywie rozpuszczalnik rozlewa sie po ptytce, a przy zbyt wolnym,
przedtuza sie czas analizy.

Giéwna niedogodnoscia obu rodzajéw komdr, a szczegélinie typu ,,sandwicz' jest moiliwosé demiksji
rozpuszczalnika. Efekty specyficzne dla techniki cienkowarstwowej w dotychczasowych rozwigzaniach konstruk-
cyjnych komdr powaduja, ze wyniki chromatografii otrzymane ta technika r6inia sie znacznie od danych
chromatografii kolumnowej, w ktérej ukfad sorbent — rozpuszczalnik osigga stan réwnowagi, za$ roztwor
analizowany wprowadza sie do uktadu juz po osiagnigciu réwnowagi w uktadzie. 2 powyiszych wzgledéw dane
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chromatografii cienkowarstwowej i bibutowej sq mniej powtarzalne i mniej doktadne z punktu widzenia badai
teoretycznych,

Niedogodnoéci opisanych nie posiada urzadzenie do rozwijania chromatograméw wedtug wynalazku,
w ktérym rozpuszczalnik jest doprowadzany do adsorbentu ze zbiornika automatycznie, na zasadzie sit
kapilarnych, syfonem z cienkiem rurki, z poziomu zblizonego, korzystnie nieco nizszego od poziomu sorbentu,
za$ substancje rozdzielane nakrapla sie¢ za czotem rozpuszczalnika, ktérego ciggty przeptyw powodowany jest
jego parowaniem po przeciwlegtej stronie uktadu. Dzieki mozliwosci nakraplania analizowanej mieszaniny za
czotem rozpuszczalnika, po osiagnieciu rownowagi obu faz, mozna wyeliminowac efekt demiksji rozpuszczainika
i inne efekty specyficzne dla metody cienkowarstwowej, zapewniajac warunkn procesu bardzo zblizone dla
metody koiumnowej.

Urzadzenie wedtug wynalazku sktada si¢ z komory typu,sandwucz zblormka oraz doprowaozagacej rurkn
kapilarnej. Istota urzadzenia jest zaopatrzenie komory chromatograficznej w dwudzielng ptytke przykrywajaca
lub ptytke przykrywajaca ze szczeling, Umozliwiajacq nakraplanie substancji w dowolnym momencie, wprowa-
dzenie syfonu z rurki kapilarnej doprowadzajacego rozpuszczalnik oraz umieszczenie zbiornika tak, aby poziom
rozpuszczalnika byt zblizony do poziomu ptytki z adsorbentem lub paska bibuty; korzystrie ponizej poziomu
sorbenta o okoto 2 mm. )

Zaletg rozwijania w urzadzeniu wedtug wynalazku jest niewielkie zuZycie rozpuszczalnika, ktéry pozostajac
w zbiorniku nie zmienia sktadu, mozliwo$é ciagtego rozwijania chromatograméw w warunkach zblizonych do
kolumnowych, co umoiliwia migdzy innymi dobieranie optymalnych uktaddéw kolumnowych z danych chroma-
tografii cienkowarstwowej, mozliwos¢ tatwej zmiany stosowanego rozpuszczalnika w trakcie procesu, w tym
takze stosowania elucji gradientowej zciagta zmiang sktadu rozpuszczalnika, prostota aparatury i mala
przestrzen przez nig zajmowana.

Urzadzenie w przyktadzie wykonania uwidocznione jest na rysunku na ktérym fig. 1 przedstawna widok
gérny komory chromatograficznej typu ,sandwicz”, fig. 2 uktad chromatografii w widoku bocznym, Komora
przedstawiona na fig. 1 sktada sie z ptytki 2 adsorbentem lub paska bibuty 1 umieszczonej poziomo na ptytce
podstawy, wykonanej w przyktadzie wykonania ze szkfa, obramovsanej z trzech stron ptytkami szklanymi 2
w formie odwiéconej litery U. Grubos$é ptytek 2 przekracza o 0,5 mm grubos¢ ptytki 1. Komora przykryta jest
dwudzieing ptytka 3. W jednej czesci ptytki 3 znajduje sie niewielki otwdr 4 umotliwiajacy wprowadzenie
kapilary doprowadzajacej rozpuszczalnik. Ptytka 1 na przeciwlegtym koricu posiada okoto 1 cm odcinek
nieostoniety, co umozliwia odparowywanie rozpuszczalnika i ciagty przeptyw. Substancje chromatografowane
nakrapla si¢ przez chwilowe rozsunigcie ptytek gérnych 3. Syfon kapilarhy‘ 5 doprowadzajacy rozpuszczalnik ze
zbiornika 6 uwidoczniono na fig. 2. W niektérych przypadkach, szczegélnie przy rozdziatach mikropreparatyw-
nych, istotne jest, ze w wyniku odparowania lotnych rozpuszczalnikéw; substancje opuszczajgc ostonigty
odcinek ptytki zatezaja si¢ w postaci waskiego pasma, ktérego potozenie moZna regulowac pozycjq ptytki 3.

Wynalazek zostanie dalej objasniony na przyktadach.

Przyktad | Ptytke z Zelem krzemionkowym firmy Merck (Darmstadt RFN) o wymiarach 6 X 20 cm
na podtozu szklanym o grubosci 1 mm, umieszczono w ptytkach dystansujgcych o grubosci 2 mm, w ksztatcie
litery U. W celu szybkiego wyréwnania czota rozpuszczalnika, adsorbent w okolicy miejsca doprowadzenia
- rozpuszczalnika uformowano w ksztatcie tréjkata, ktdrego wierzchotek znajdowat sie pod wylotem syfonu
kapilarnego. Czoto rozpuszczalnika wyréwnato sie w odlegtosci 2 cm od korica kapilary i w tejze odlegtosci
naniesiono w postaci pasma testowg mieszanine barwnikéw Mercka. Barwniki rozdzielity sie w postaci réwnoleg-
tych pasm. Czas rozwijania benzenem na odlegto$é 20 cm wynosit okoto 60 min, zuzycie benzenu 0,8 cm®/60
min,

Przyktad Il. Wcelu regulacji i doktadnej kontrali temperatury uktadu, zestaw opisany w przyktadzie
I, sktadajacy sie z ptytki nosnej z adsorbentem oraz ptytek dystansujacych, umieszczono na ptytce aluminiowej
grubosci 2 cm, zaopatrzonej w otw6r do ktérego wprowadzono termometr. lzolacje termiczng stanowity ptytki
ze styropianu. Blok aluminiowy mozna byto ozigbia¢ lub ogrzewaé, konstrolujgc temperature uktadu
z doktadnoscia * 0,2°C.

Winnej wersji aparatury wyeliminowano ptytki dystansujgce przez wyciecie w bloku aluminiowym
prostokatnego zagtebienia o wymiarach odpowiadajgcych ptytce z adsorbentem i o gtebokosci przekraczajgcej
o 1 mm grubos$é tej ptytki. Dwudzielng ptytke pokrywajacq zastapiono jednolita ptytka z otworami nad linig
startu umozliwiajagcymi nakraplanie substancji w dowolnym momencie.
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ZastrzezZzenie patentowe

Urzadzenie do ciagtego rozwijania chromatograméw cienkowarstwowych i bibutowych, sktadajace sie
z komory typu,,sandwicz’’ doprowadzajacej rozpuszczalnik rurki kapilarnej oraz zbiornika z rozpuszczalnikiem,
znamienne tym, Ze ptytka (3) przykrywajaca komore jest dwudzielna lub posiada otwory umozliwiajace
nakraplanie substancji za czotem rozpuszczalnika w dowolnym momencie, kapilara (5) posiada ksztatt syfonu,
a zbiornik (6) jest usytuowany tak, Ze poziom rozpuszczalnika jest zblizony, korzystnie nieco nizszy od poziomu
ptytki z sorbentem.
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