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(54)  STEUEREINHEIT FUER EIN GERAET ZUR UEBERDRUCK-SCHICHTCHROMATOGRAFIE

(57) Die Erfindung betrifft eine Steuereinheit flr ein Gerat zur Uberdruck-Schichtchromatographie.
Das Gerit zur Uberdruck-Schichtchromatographie (die Instrumentengruppe) besteht somit aus
zwei Einheiten. Die eine Einheit ist die eigentliche Vorrichtung zur Uberdruck-
Schichtchromatographie {die Uberdruck-Ultramikrokammer UM), die andere die Steuereinheit
VL, an die periphere Gerate angeschlossen werden kdnnen, sofern diese nicht in der Steuereinheit
VL enthalten sind. Die zwei Pumpen P, und P, die Behélter flir Wasser und Eluent, dsr Thermostat
T, sowie die Instrumente zur Kontrolle, Regelung, Messung, Datensammlung und Speicherung
sind in der Steuereinheit enthalten. Die Untereinheiten der Steuereinheit sind die Tastatur BL, die
Operation einstellenden Organe K, die Anzeiger K;, die Drlcker N, und die Interface-Einheit J
verbunden mit einem Computer, die samtlich dem gesetzten Ziel entsprechend angeordnet sind.
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Steuereinheit fir ein Gerdt zuxr
Uberdruck-Schichtchrometographie

Anwendunggsgebiet der Brfindung:

Die Erfindung betrifft eine Steuereinheit fiir ein Gerdt
zur Uberdruck-Schichtchromatographie, die zur sutomati-
schen Durchfilhrung der Uberdruck-Schichtchromatographie
dient. :

Charakteristik der bekennten technischen Ldsungen:

Bei der in den vergangenen Jahren entwickelten neuen fliis-
gsigkeitschromatographischen Technik planarer Anordnung, d.
~h. bei der Uberdruck-Schichtchromatographie, wird die Sor-
- bensschicht von einer, unter HuBerem Druck stehenden Deck-
platte vollig abgedeckt, wobel das Losungsmittel zwischen
den Kornern der Sorbensschicht in einer Zwangsstromung

(mit Hilfe einer Dosiervorrichtung)gehalten wird. Eine der-
artige Losung ist in der HU~-PS 173 749 beschrieben., Die so-
genannte Uberdruck-Ultremikrokammer ist in einer zirkulae-
ren Ausfilhrung (J. Chromatog. 174, 74/1979) und in einer
linearen Ausfiihrung bekannt.
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Die beiden Versionen der Uberdruck-Schichtchromatographie
bieten gegeniiber der klassischen Schichtchromatographie,

aber auch der sogenannten Hochleistungs-Schichtchromatogra-

phie mebrere Vorteile, und zwar:

kurze Leufzeit, auch bei griferen laufstrecken (30 bis
40 cm) und euch auf feinkdrnigen Sorbensschichten;
begsere Auflidsung; '

Moglichkeit der visuellen Bewertung;

Beschleunigung der Wanderung der viskosen LOsungsmittel-
gewisgche;

lMecdellierung der hochleistungs-sdulenchromatographischen
Verh&linisse,

Zu den operativen Kennzeichen der linesren und zirkularen

Vorrichtung zur Uberdruck-Schichtchromatographie gehdren
die folgenden:

a)

b)

d)

Die Trennung erfolgt stets suf einer bestimmten Strecke
und mit einer bestimmten Stromungsgeschwindigkeit des
Logungsmittels. Diese Werte hiéngen von der jeweiligen
Aufgebe (Trennung zweier oder mehrerer Komponenten ver-
schiedener Verbindungsgruppen), der Schichtdicke, der
GroBe der Sorbenskdrner usw. ab.

Der Kisgendruck ist auf einem konstanten Wert zu halten
(beim Schadhaftwerden des Kissens ist das Aufrechterhal-
ten eines konstanten Niveaus nicht mdglich).

Dexr von der Flﬁssigkeits-Dosiérpumpe erzeugte Eingangs-
wert des Losungsmitteldruckes &ndert sich nach der ent-
sprechenden Funktion, wobei der Kissendruck in dem Sys-
tem eine gewisse beschrénkende Wirkung ausiibt. Eine Ab-
weichung von der Zielfunktion filhrt zu einer regelwidri-
gen Entwicklung.

In den bisher entwickelten Ultramikrokammern kann die

Grundplatte thermostiert werden, wodurch ein gut repro-
duzierbares Ergebnis zur Verfiigung steht. Bei einer Ab-
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weilchung des Temperaturwertes von dem gewdhlten Tempera-
turprogramm ist die Reproduzierbarkeit nicht moglich. Die
Wahrnehmung der Abweichung und deren Korrektur stellen
also &uBerst wichtige Faktoren dar.

Es kann daher festgestellt werden, daB bei den iiblichen Ge-
ridten das Bedienungspersonal die Temperatur, den Kissen-
druck, den Druck und die Menge des Eluenten, den Verlauf
und das Ende des Laufes unbedingt beobachten mus.

Dag Erfordernis, zahlreiche Parameter zu iiberwachen, stellt
fiir das Bedienungspersonal eine erhebliche Belastung dar,

und es ist nicht moglich, daB das Bedienungspersonal wihrend
. dieser Zeit sonstige Tdtigkeiten (z.B. Vorbereitung der Pro-
be, qualitative Auswertung usw.), ausTithrt. AuBerdem kann es
zu zahlreichen subjektiven Fehlern kommen,

Ziel der Erfindung:

Ziel dér Erfindung ist es, die oben erwihnten Mingel zu be-
seitigen und die Forderungen der Praxis durch die Entwick-
lung einer Steuereinheit zu erfiillen.

Darlegung des Wesens der Erfindung:

Um das gesetzte Ziel zu erreichen, wird der Apparat zux
Uberdruck-Schichtchromatographie (Gerdtegruppe) aus zwei
Einheiten aufgebaut. Die eine Einheit ist das eigentliche
Gerdt zur Uberdruck-Schichtchromatographie (die Uberdruck-
Ultramikrokemmer), die andere die Steuereinheit, an die die
peripheren Gerite angeschlossen werden kdnnen, sofern diese
nicht in der Einmheit mit enthalten sind. In der Steuereinheit
gind die beiden Pumpen, die Wagser- und Eluentenbehélter, der
Thermostat und die zur Kontrolle, Regelung, Messung, Daten-
sammlung und Speicherung dienenden Instrumente angeordnet.
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Die Erfindung beruht auf der Erkenntnis, dal bei der
schichtchrométographischen Trennung eine erhchte Standar-
disierung, Reproduzierbarkeit und Betriebssicherheit durch
die Steuerung der gesemten Operation erreicht werden kdn-
nen, wodurch diese Technik, n#&mlich die Uberdruck-Schichi-
chromatographie der Gruppe der modernen trennungstechni-
schen lMethoden zugeordnet werden kann.

Die Erfindung beruht suf der weiteren Erkemntnis, daB durch
die Anwendung der automatischen Steuerung die subjektiven
Fehler der Uberdruck-Schichtchrometographie erheblich ver-
ringert werden konnen. - ‘

Weiterhin wurde erkannt, daf die automatische Steuerung
zur besseren Ausnutzung der Arbeitszeit des Bedienungsper-
sonals fithrt (Vorbereitung der luster, quantitative Bewer-
tung mit Instrumenten).

Démnach bezieht sich die Erfindung auf eine Steuereinheit
fiir ein Gerdt zur Uberdruck-Schichtchromatographie, zu de-
ren Untereinheiten die folgenden Bedienungsorgane geh3ren:
der Netzhauptschalter, der gleichzeitig auch den Thermosta-
ten betédtigt und der Startschalter, der das Laufprogramm
in Geng setzt, das das Bedienungspersonal mit dem Stop-
schalter abstellen kann, Desweiteren kdnnen der Kissen-
druck, die Strﬁmungsgeschwindigkeit'ﬁnd der Operations-
druck des Eluenten, die Dauer des Laufes (der Entwicklung)
und die Operationstemperatur des Gerdtes eingestellt wer-
den. Der aufgeheizte Zustand des Thermostaten, also dasg
Erreichen der eingestellten Betriebstemperatur, wird von
einer Lempe angezeigt. Wenn der Druck des Eluenten einen
kritischen Wert erreicht, leuchtet eine Signallampe auf
und der Lauf wird abgestellt (oder die Leistung der Pumpe
auf einen entsprechenden Wert herabgesetzt). Das Gerat
zeigt an, wenn es sich im eingeschalteten Zustand befindet,
wenn die Fllssigkeit (zweckméBig Wasser) zum Aufpumpen des
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Kissens nicht ausreicht, und wenn ungeniigend Eluent zur
Verfligung steht oder die Temperatur von dem gegebenen Wert
abweicht. Das Ende des Laufes wird von einem akustischen
und Lichtsignal begleitet. Die genesnnten Parameter werden
von Anzeigeelementen angezeigt., Zu der Gruppe der Parame-
terfiihler und NMefgerdte gehdren die Temperatur-, Sirtmungs- .
und Druckmesser und der Chronometer.,

Ausfiihrungsbeigpiel:

In der zugehdrigen Zeichnung ist der Aufbau eines Gerdtes
zur Uberdruck-Schichtchromatographie als Blockschema bei-
gefligt. Die wichtigsten Phasen der Funktion des mit einer
Steuereinheit versehenen Geridtes fiir die Uberdruck-Schicht-
chromatographie sind die folgenden:

1) -Nach erfolgtem Eindriicken des Netzhauptschalters wird
der Thermostat betdtigt und zeigt die Betriebsbereit-
schaft an.

'2) Die Einstellung der Parasmeter.

3) Das Eingetzen der Schichtplatte und das AbschlieBen des
Ger&tes von Hand. |

4) Nach dem Abdriicken des Startknopfes wird das Kissen
.auf den gewdhlten Wert (z.B. mit Wasser) aufgepumpt.

5) Die Stromung des Eluenten mit der vorgewdhlten Ge-
schwindigkeit wird in Gang gesetzt.

6) Nachdem eine gewisse Zeit abgelaufen ist, bzw. eine be-
stimmte Menge von Ldsungsmittel verbraucht worden ist,

wird die Eluentenstromung sbgestellt.

7) Der Kissendruck fdllt auf den Nullwert zuriick.
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8) Das Gerédt gibt ein akustisches und/oder Lichtsignal ab
und zeigt damit an, daB das Gerat gedffnet werden kann,

9) Aus dem gedffneten Gerédt wird die Schichtplatte heraus-

genommen und ausgewertet,

Die Ultramikrokammer UM wird von der Eluent-Pumpe Pe/ der
Pumpe Pp flir das Kissen und den Thermostaten Tt der Pumpe
komplettiert., Der Thermostat T, regelt die Temperatur fir
die Steuereinheit Vli die glei;hzeitig mit den Pumpen Pe

und Pp in Wirkverbindung stent.

Uber die Tastatur Bl und die Bedienungsorgane KSZ wird die

Steuereinheit V, eingestellt, die den Dricker N den Anzeiger

y’
Ki und die Interface-Einheit beaufschlagt. Die Interface-
Einheit J ist, wie durch einen Pfeil angedeutet, mit einem

Computer verbunden,

10101 1932+046695
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Erfindungsanspruch:

1.

24

3

5.

Gerét zur Uberdurck-Schichtchromatographie, gekenn-
zeichnet dadurch, daB der auilomatische Beirieb des Ge-
r&tes durch eine Steuereinheit sichergestellt wird, de-
ren Untereinheiten, nédmlich die Bedienungsorgane, die
Anzeiger, sowie die Parametermesser zweckmiBig dem ge-
getzten Ziel entsprechend angeordnet sind.

Gerdt nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daBl die
Steuereinheit mit der Uberdruck-Uliramikrokammer 1l&s-
bar verbunden ist.

Gerdt nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daf die
Steuereinheit und die peripheren Einheiten getrennt
voneinander angeordnet sind.

Gerdt nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB die
Steuereinheit mit den peripheren Einheiten eine Ein-
heit bildet, also mit diesen zusammengebaut ist.

Gerdt nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daf die

Steuereinheit, sd&mtliche peripheren Einheifen und die
Uberdruck-Ultramikrokammer eine Gesamteinheit bilden.

- Hierzu 1 Bl. Zeichnung -
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