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Sposób wykonywania podkładu pod cienkowarstwowy adsorbent
dla dwukierunkowej chromatografii

Przedmiotem wynalazku jest sposób wykonywa¬
nia podkładu pod cienkowarstwowy adsorbent dla
dwukierunkowej chromatografii.

Dotychczas jako podkład pod cienkowarstwowy
adsorbent dla dwukierunkowej chromatografii sto¬
sowano płytkę szklaną, jak opisano w publikacji
E. Stahl, Dunnschicht-Chromatographie, Springer-
-Verlag, Berlin 1962. Dopiero od niedawna zaczęto
zastępować je płytkami wykonanymi z innych ma¬
teriałów, np. z tworzyw sztucznych, opisanymi we
francuskim opisie patentowym Nr 1.370.780 lub
z blachy bądź folii metalowej o różnej grubości,
jako podano w następujących publikacjach: F. Sny-
der: Anal. Chem. 35, 599 (1963); F. W. Koss Natur-
wissenschaften SI, 382 (1964); J. C. Brown; J. Soc.
Dyer Colourits 81, 161 (1965); B. Rabenort: J. Chro-
mat. 17, 594 (1965). Jednakże płytki do chromato¬
grafii wykonane z folii lub blachy metalowej ma¬
ją szereg wad, które ograniczają ich przydatność.
Ulegają one np. deformacji, w wyniku czego po¬
wstają na ich powierzchniach zgięcia i wgłębie¬
nia, powodujące zniekształcenie wyników analizy
chromatograficznej. Podobnie płytki wykonane ze
szkła lub z folii z tereftalanu polietylenu mają
szereg wad. Wskutek ich przezroczystości zacierają
się kontury granic plamki na cienkiej warstewce
adsorbenta. Przy stosowaniu jako podkładu np.
folii z tworzyw sztucznych dla określenia granic
w plamce konieczne jest stosowanie specjalnej apa¬
ratury. Poza tym płytki szklane mają szereg wad
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mechanicznych, jak kruchość, rozgraniczanie po¬
wierzchni, znaczny ciężar itp.

Wszystkie te wady zostały usunięte przez wyna¬
lezienie podkładu pod cienkowarstwowy adsorbent
dla dwukierunkowej chromatografii, wykonanego
sposobem według wynalazku.

Sposób wykonywania podkładu według wyna¬
lazku polega na tym, że na powierzchnię z niekle-
jonego kartonu o grubości 0,2—0,5 mm wpraso-
wuje się lub przykleja folię metalową, np. wyko¬
naną z aluminium lub cyny.

Powierzchnie podkładu pokrywa się korzystnie
obustronnie folią metalową. Karton, na który na¬
kleja się lub wprasowuje folię metalową, można
przedtem nasycić związkami mającymi własności
hydrofobowe, np. żywicami metylo-silikonowymi
lub 0,5—2,5% emulsją wodną oleju silikonowego.
Do przyklejania folii metalowej stosuje się klej,
korzystnie wykonany ze skrobii, do którego doda¬
no uprzednio związki mające własności hydrofo¬
bowe, albo klej z żywicy epoksydowej zmieszanej
z utwardzaczem, lub klejem wykonanym ze skro¬
bii bądź klejem wykonanym ze szkła wodnego
z dodatkiem związków mających własności hydro¬
fobowe.

Jak już wspomniano, podkład otrzymany według
wynalazku składa się z dwóch składników: z me¬
talowej folii, korzystnie aluminiowej lub cynowej
i z nie klejonego kartonu, który służy jako nośnik
folii. Metalowa folia może być bardzo cienka, gdyż
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mechaniczne właściwości całego podkładu wyzna¬
cza jego dolna warstwa. Właściwości chemiczne
powierzchni podkładu zależą przy tym od górnej
warstwy metalowej. Dotyczy to np. odporności na
działanie odczynników agresywnych, jak kwas
siarkowy. Karton jest trwale połączony z folią me¬
talową przez sprasowanie albo przez przyklejenie.
Na folię nakłada się w znany sposób warstwę ad-
sorbenta.

Zależnie od grubości użytego kartonu podkład
wykonany sposobem według wynalazku można
stosować w chromatografii wstępującej lub zstę¬
pującej. Jeśli zastosuje się aktywowanie podkładu,
wówczas • można go poddawać działaniu znacznie
wyższych temperatur, niż ma to miejsce w przy¬
padku użycia podkładu z tworzyw sztucznych.

W przypadku pokrycia kartonu obustronnie me¬
talową folią, warstwę adsorbenta nakłada się tyl¬
ko na jedną stronę. Metalowa folia nałożona obu¬
stronnie chroni podkład przed deformacją wsku¬
tek pęcznienia w trakcie rozwijania przy użyciu
niektórych mieszanin rozpuszczalników.

Nasycenie kartonu substancją o własnościach
hydrofobowych zapobiega pęcznieniu i deformacji
podkładu. Po nasyceniu kartonu np. olejem mety-
lo-silikonowym łączy się go z folią metalową za
pomocą kleju, korzystnie skrobi z dodatkiem sub¬
stancji o własnościach hydrofobowych.

Podkład wykonany sposobem według wynalaz¬
ku jest całkowicie nieprzezroczysty, dzięki czemu
granice warstw plamki na adsorbencie są wyraź¬
nie widoczne wskutek dużej kontrastowości. Kon-
trastowość tę poprawia jeszcze odbicie światła
od lustrzanej powierzchni metalowej folii. Praca
na podkładzie według wynalazku nie wymaga uży¬
wania dodatkowej aparatury takiej, jaka jest ko¬
nieczna przy stosowaniu przezroczystego podkładu
wykonanego np. z tworzyw sztucznych. Wreszcie
podkład według wynalazku jest w przeciwieństwie
do podkładu z płytek szklanych lekki, trwały i łat¬
wy do przechowywania.

Wytwarzanie podkładu pod cienką warstwę ad¬
sorbenta dla dwukierunkowej chromatografii we¬
dług wynalazku ilustrują następujące przykłady:

Przykład I. Podkład otrzymuje się z kartonu
o grubości 0,2 mm, na którego powierzchnie wpra-
sowuje się pod ciśnieniem aluminiową lub cyno¬
wą (staniolową) folię o grubości 0,01 mm. Powierz¬
chnia folii musi być idealnie gładka i błyszcząca,
przy czym przed nałożeniem adsorbenta dodatko¬
wo oczyszczona. Warstwę adsorbenta otrzymuje się
z żelu krzemionkowego, tlenku glinowego, celulozy
bądź mieszanin tych związków z dodatkiem środ¬
ków wiążących.

Przykład II. Na obydwie strony kartonu
wprasowuje się folię metalową w celu uniknięcia
deformacji podkładu w czasie pracy z roztwora¬

mi wodnymi. Adsorbent nakładą się jednak tyl-;
ko na jedną stronę podkładu.

Przykład III. Taśmę kartonu używanego dla
otrzymywania podkładu pokrywa się związkami

5 o własnościach hydrofobowych. W tym celu zanu¬
rza się ją w rozcieńczonym roztworze żywicy me-
tylosilikonowej, rozpuszczonej w toluenie, w sto¬
sunku 1 :100. Po zanurzeniu i wyjęciu taśmę su¬
szy się w temperaturze 100°C.

10 Po kilku minutach suszenia następuje odparowa¬
nie rozpuszczalnika i polimeryzacja hydrofobowe¬
go związku.

Przykład IV. Taśmę kartonu używanego do
otrzymywania podkładu impregnuje się wodną

15 emulsją oleju silikonowego, do którego dodano
uprzednio katalizatory powodujące jego polimery¬
zację. W tym celu obie strony kartonu natryskuje
się emulsją za pomocą pistoletu, lub w inny zna¬
ny sposób, nakładając określoną jej ilość. Susze-

20 nie taśmy przeprowadza się w temperaturze 110—
130°C. Następnie na jej powierzchnię przykleja się
klejem, do którego dodano uprzednio ,0,5% emulsję
wodną oleju metylosilikonowego, folię aluminiową,
w sposób podany w przykładzie II i III.

25 Przykład V. Metalową folię przykleja się do
powierzchni kartonu klejem wykonanym ze skrobi
z dodatkiem związków o własnościach hydrofobo¬
wych.

30 Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób wykonywania podkładu pod cienko¬
warstwowy adsorbent dla dwukierunkowej chro¬
matografii, znamienny tym, że na powierzchnię

35 z nieklejonego kartonu o grubości 0,2—0,5 mm
wprasowuje się bądź przykleja folię metalową, np.
wykonaną z aluminium lub cyny.

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
powierzchnie podkładu pokrywa się obustronnie

40 folią metalową.
3. Sposób według zastrz. 1 i 2, znamienny tym,

że karton, na który naprasowuje się lub przykleja
folię metalową, nasyca się związkami mającymi
własności hydrofobowe, na przykład żywicami me-

45 tylo-silikonowymi lub 0,5—2,5% emulsją wodną
oleju silikonowego.

4. Sposób według zastrz. 3, znamienny tym, że
na powierzchnie podkładu przykleja się metalową
folię klejem, korzystnie wykonanym ze skrobi, do

50 którego dodaje się uprzednio związki mające wła¬
sności hydrofobowe.

5. Sposób według zastrz. 1—4, znamienny tym,
że metalową folię przykleja się klejem z żywicy
epoksydowej zmieszanej z utwardzaczem, bądź kle-

55 jem wykonanym ze skrobi, bądź klejem wykona¬
nym ze szkła wodnego, z dodatkiem związków ma¬
jących własności hydrofobowe.
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