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Uj multi-informaciés vékonyréteg-kromatografias modszer és
berendezés
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A talalmany targyat multi-informacios vékonyréteg-
kromatografias eljaras képezi, amelyet egy olyan berendezésben
hajtunk végre, amelyben a mozgd fazis linearis aramlasat is kj-
alakithatjuk egy olyan kromatografias réteglapon, mely gy van
részlegesen lefedve egy, a mozgé fazis szamara atjarhatatian
feddlappal, hogy a réteglap egyik vagy mindkét vége mar nincs
lefedve, és igy az odaérkezé mozg6 fazis elparolog, és igy a
réteglap ezen részén a mozgé fazissal oda eljuté komponensek
koncentralédnak. Az eljaras alapvetd jellemzéje, hogy a fedélap
alatt vonulé mozgd fazis komponenseit egy vagy tébb allé hely-
zetl detektorral figyeljuk, tovabba az, hogy az inditas ellentétes
oldalan koncentralédott komponenseket ujabb
kromatografalasnak vethetjuk ala anélkul, hogy azokat eltavoli-
tanank a réteglaprol. A fenti "on-line" mérést megismeételhetjuk
tetszés szerinti szamban, és ezutan ugyan azon a réteglapon
végezhetink hagyoméanyos "off-line" kromatografalast is.

A talalméany targyat képezi a fenti eljarasban alkalmazhaté

berendezés is.
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Uj multi-informaciés vékonyréteg-kromatografias mod- 1Dr ’

szer és berendezés

A talalmany targyat uj vékonyréteg-kromatografias moédszer
képezi, mellyel jelentésen novelhetd a kromatografalas haté-
konysaga, ami els6sorban abban nyilvanul meg, hogy ugyanazt a
mintat tobbszdri analizisnek lehet alavetni, és igy Iényegesen
tobb informaciét lehet begydjteni a vizsgalt anyagrél [ennek
megfelelden a médszert esetenként MI-PC réviditéssel is hivat-
kozzuk, ami a médszer angol elnevezésére utal (Multi—
Information Planar Chromatography)].

Az alabbiakban 6sszefoglaljuk az ismert folyadékkromatog-
rafias modszereket.

A folyadekkromatografias technikakat két nagy csoportra le-
het osztani: az oszlop- és a sik-, vagy mas szoval
planarkromatogréafias rendszerekre. Mindkét csoporton belul
megkuldnboéztetink kapillaraktivitassal és kényszerarammal m-
k6ddé mddszereket. Analitikai mérésekre, tehat az adott minta
komponenseinek minéségi és mennyiségi elemzésére az oszlop-
kromatografias modszerek kézul csak a HPLC [High Performance
(Pressure) Liquid Chromatography = nagynyomasé
folyadékkromatografia]. alkalmazhaté, mig a
planarkromatografias modszerek mindegyike alkalmazhato anali-
tikai elemzésekre. A legelterjedtebb planarkromatografias méd-
szer a TLC (Thin Layer Chromatography = vékonyréteg-
kromatografia) és a HPTLC (High Performance TLC = nagy telje-
sitményd TLC), mig a legelterjedtebben alkalmazott analitikai

folyadékkromatografias médszer a HPLC



Ez utdébbi médszer szdmos elénnyel bir, melyek kézul ki-
emeljlk, hogy a kényszeraramoltatott mozgé fazis alkalmazasa
miatt az elvalasztas és a detektalas folyamatosan torténik, és a
minta adagolasa is a mar mozg6 fazisba térténik, igy a technika
— a szakteruleten hasznalt kifejezést hasznalva - “fully on-line”.
A modszer kénnyen automatizalhatd, ennek megfeleléden a HPLC
muszerek manapsag teljesen automatizaltak és komoly szoftver
tamogatottsaggal rendelkeznek.

A HPLC moédszer hatranyaiként a kovetkezéket emlithetjuk:

a) Egyszerre csak egy minta elemezhetd, amely az egész
muiszert lefoglalja.

b) Gyakorlatilag csak UV elnyeléssel rendelkezé komponen-
sek analizalhatéak (a posztkromatografias derivatizalas techni-
kailag rendkivil nehézkes).

c) Az elvalasztasokhoz csak az UV detektalast nem zavaré
(megfeleld “cut off” UV elnyelési értékii) olddészerek alkalmaz-
hatdak.

d) Az elemzés soran a kis mennyiségi (kb. 1 pl) minta kom-
ponensei nagy mennyiségl oldészerrel (kb. 30 ml) elualdédnak,
igy az output oldalon 6sszegyljtétt komponensekbdl a kiindulasi
minta gyakorlatban rutinszerlen alkalmazhaté médszerrel nem
nyerhetd vissza.

A jelen talalmany szerinti megoldas a klasszikus
planarkroma-tografids (TLC és HPTLC) modszerek tovabbfej-
lesztett valtozatanak tekinthetd, igy az alabbiakban attekintjuk
azok eldnyeit és hatranyait.

A "klasszikus” TLC/HPTLC eldnyei

a) Az elemzések 90-95 %-aban szilika alléfazist alkalmaz-

nak, mely jelentds kélcsdnhatast biztosit az elvalasztandé kom-
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ponensek és az allé fazis k6z6tt, igy nehezen elvalaszthato
komponensek is jol kromatografalhatdak.

b) A réteglap egyszer hasznalatos, igy nem kell komoly
minta-el6készitési mlivelet és nem jelentkezik az un. "remember”
effektus, azaz az all6 fazist nem befolyasolja egy elé6z6 elva-
lasztasbdl szarmazé esetleges anyagmaradék.

c) A mozg¢ fazis optimalizalasahoz kb. 80 olddszer alkal-
mazhatd, parhuzamos kisérletekben, tehat a mozgé6fazis optima-
lizalasa gyors muvelet.

d) Egy-egy réteglapon 15-30 minta elemezheté parhuzamo-
san,

e) Tébbféle kifejlesztési mod (linearis, cirkularis,
anticirkularis, két dimenziés, tobbszori kifejlesztési) alkalmaz-
hatbé az elemzési problématdl fuggdben.

f) Az “off-line” detektalasbél (azaz: a kromatografalas befe-
jezése utan, attdl térben és idében elvalasztva torténik a detek-
talas) kévetkezik, hogy gyakorlatilag barmely oldészer alkalmaz-
haté a mozg6 fazis alkotérészeként, mivel a kifejlesztés utan, a
szaritas soran leveg6 aramoltatasaval vagy melegitéssel eltavo-
litasra kerulnek az old6szerek, igy azoknak az UV tartomanyban
zavar¢ tulajdonsaga ("cut off” UV elnyelési érték) nem tud érveé-
nyesdlni.

g) Az "off-line" detektaldsbdl kévetkezik, hogy mintegy 500
reagens alkalmazhatod posztkromatografias agensként, igy az UV
detektalas mellett a specifikus detekcid is megvaldsithato,

h) A mar denzitométerrel in situ detektalt réteglap akar
évekre is archivalhato,

i) Az egy mintara es elemzési koltség igen alacsony (a

HPLC kéltségének kb. egyharmada).
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A "klasszikus” TLC/HPTLC hatranyai

a) A felbonté képesség kicsi, mivel csak kapillaris aktivitas-
sal és nem kényszerarammal migral a mozgé fazis, igy annak
aramlasi sebessége folyamatosan csékken, nem az optimumon
folyik az elvalasztas.

b) Az alléfazis atlagos szemcsemérete nagyobb (5-6 um a
HPTLC lapoknal és 11 um a TLC lapoknal) és nem szferikus,
mert az a jelenlegi miszaki megoldasokkal nem ragaszthato a
réteglap hordozéjahoz.

c) A modszer "fully off-line”, tehat az egyes fazisok (minta
felvitel, elvalasztas, detektalas) térben és idében egymastol el-
kalénulnek, igy az egyes muveletek csak kulén-kialén automati-
zalhatoak.

d) A TLC/HPTLC elvéalasztads mindig szaraz réteglappal kez-
dodik. Ebbdl kévetkezik, hogy a rétegen a tébb komponensdi
mozgé fazis maga is kromatografaldédik. A szaraz (telitetlen) ré-
teglapon kezdett elvalasztasnal az egyes olddszerek frontjai
lépcsds gradienst alkotnak, a frontok zavarhatjak a
denzitometridas mérést.

e) A TLC/HPTLC elvalasztasok megfelelé reprodukalhatésa-
gadhoz komoly szakismeret és tapasztalat kell. A médszer kutatéi
presztizse kicsi, a kutatok nem szivesen dolgoznak a nem telje-
sen automatizalt médszerrel.

Lenyegében a TLC és HPTLC elényei és hatranyai meg-
egyeznek. A két modszer kozti Iényeges kulénbség az allé fazis
szemcseméretébdl adddik. A HPTLC allé fazisanak kisebb szem-
cseméretébdl (nagyobb fajlagos feltletéb6l) kovetkezéen jobb az
elvalasztoképessége, de mivel kisebb a kapillaris aktivitas, igy

csak kisebb tavolsagra fejleszthetd ki.
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Régebb ota fennall az igény arra, hogy kiaknazzak a vé-
konyréteg-kromatografias médszerek esetében is a folyamatosan
mozg6 olddszerfazis alkalmazasabdl szarmazo elényéket. Példa-
ul a Brenner—Niederwieser (BN) kamra [A. Niederwieser and
C.C. Honegger, in J.C. Giddings and R. A. Keller (Editors),
Advances in Chromatography. Vol. 2, Dekker, New York, 1966,
pp. 123-131] alkalmazasanél a horizontalisan elrendezett és a
mintakat mar tartalmazod réteglap egy uveglappal van lefedve,
ugy hogy a réteg és az uveglap kozti tdvolsdg 3 mm-nél kisebb
legyen. A mozg¢ fazist egy szlrépapir segitségével juttatjak a
retegre, ezzel megkezdédik a kromatografias elvalasztas. A ré-
tegen a mozg¢6 fazis a kapillaris aktivitas hatasara kezdetben
gyorsan, majd egyre lassabban migral. Ahogy az olddszerfront
eléri a fedblap végét, egy futdblokk hatasara a mozgd fazis el-
kezd parologni, és ettél kezdve a mozgd fazis aramlasi sebessé-
ge allandé lesz. A kamra és a technika az alsé RF tartomanyban
elhelyezkedé komponensekre nézve kivald elvalasztast biztosit.

Ezen az elven alapszik egy masik hasonlé megoldas, az
SB-CD (Short Bed—Continuous Development= révid agyas folya-
matos kifejlesztés) kamra [T. Omori, in: Planar Chromatography,
A Retrosprective View for the Third Millennium (Sz. Nyiredy,
Ed.), Springer, Budapest, 2001, pp. 120-136] miik6édése is, ahol
egyrészt a géztér nagyobb, masrészt a mozgé fazis elparologta-
tasa szoba hdmérsékieten térténik. A kifejlesztési tavolsag és
ezzel az aramlasi sebesség szabadon valtoztathatd. Minél ki-
sebb a kifejlesztési tavolsag, annal nagyobb aramlasi sebességi
szinten allandésul a mozgé fazis allando sebessége. Az 1. abra
az SB-CD kamra két végallasat szemlélteti, a maximalis, illetve

a minimalis elérhetd aramlasi sebességgel.



Mindket kamra tipussal egy id6 eltelte utdn (miutan az oldé-
szerfront elérte a fed6lap végét) alland6 aramlasi sebesség ér-
hetd el, igy az alacsony RF értékkel migralé komponensek haté-
konyan elvalaszthatok.

Tovabbi elvalasztasi nehézségek kizdheték le az un. szek-
vencialis technikaval [P. Buncak, G/T Suppl. Chromatogr., 3
(1982)], ahol a mozgé fazis térben és idében szabadon varial-
haté médon juttathaté a rétegkromatografias lemez barmely ré-
szére. Alkalmazasaval a minta azon komponensei, amelyek egy
adott mozg¢6 fazissal nem valtak el egy masik, adekvat mozgo
fazis alkalmazéasaval elvalhatnak, mikézben a mar elvalt kompo-
nensek nem talalkoznak az Uj mozgo fazissal. Az elvalasztast
nemcsak az uj adekvat mozgé fazis segiti, hanem a kezdeti na-
gyobb migracidés sebesség is.

A technika nemcsak a klasszikus TLC/HPTLC kifejlesztések-
nél alkalmazhaté, hanem a preparativ RPC (Rotation Planar
Chropmatography) technikanal is [Sz. Nyiredy, C.A.J.
Erdelmeier, O. Sticher, in R.E. Kaiser (Editor), Planar
Chromatography Vol.1, Huethig, Heidelberg-Basel-New
York,1986, p.119], ahol a mozgé fazis migralasat a kapillarakti-
vitason tulmenden a centrifugélis eré is segiti, mivel a modszer-
ben kdralaké réteglapot hasznalnak, melyet a lap ké6zéppontja
kéral megpérgetnek, valtoztathaté szégsebességgel.

Az utobbi évtizedekben kerult kifejlesztésre az OPLC
(Overpressured Layer Chromatography = talnyomasos
rétegkromatografia) [E.Tyihak, E. Mincsovics and H. Kaldasz,
J.Chromatogr., 174 (1979) 75]. Alapvetd érdeme, hogy a mad-
szerrel sikertlt hatékony kényszeraramoltatast megvalésitani a

veékonyréteg-kromatografia teriletén. A megoldasban speciali-
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san harom oldalardl (off-line technika) vagy mind a négy oldala-
rél ("on-line" technika) specialis polimerrel impregnalt (széle-
zett) réteglapra kézvetlenul egy nyomasallé rugalmas zarélap
kerul, es igy a g6ztér kizarasaval, kb. 50 bar nyomas alatt,
"sikelrendezés( oszlop”’-pa alakithato at a rendszer, ami kény-
szeraram (pumpa) alkalmazasaval mind "off-line", mind "on-line"
moéduszban alkalmazhatd, hidat képezve az oszlop és planaris
kromatografias technikak kézétt.

Az OPLC elvélasztas detektalasa harom féle médon old-
haté meg. Egyrészt az elvalasztast kévetéen (amikor a kifej-
leszt6 rendszer frontja eléri a réteglap felsé végét) "off-line"
detektalas alkalmazhaté. Ebben az esetben a szaritott réteglapot
az érzékelb rendszer, a denzitométer el6tt elmozditjak és a ref-
lektalt, illetve ateresztett fényben az elvalasztast értékelik. Mas-
részt, tulfuttatast alkalmazva, a réteglap végét elhagyé efluens
G6sszetevbire végzik az értékelést az aramlé anyagban atfolyé
kUvettas detektor, vagyis "on-line" detektalas alkalmazasaval.
Abban az esetben ha komplex mintdk komponenseinek elvalasz-
tasa a feladat és a komponensek retencidja kézti kulénbség igen
nagy, akkor harmadik megoldasként lehetéség van a kétféle de-
tektalas kombinalésara. llyenkor a magas Rf tartomanyban el-
helyezked6 komponenseket elvezetik a rétegrél, vagyis "on-line"
detektaljak atfolyo kuvettas detektor alkalmazasaval, mig az ala-
csony Rf tartomanyban elhelyezkedd® komponenseket az elva-
lasztas befejezte és a réteg megszaritasa utan a denzitométer
el6tt elmozditva, "off-line" detektaljak (lasd HU 196509 szamé

szabadalmi leirasban ismertetett mdodszert).



A talalmany szerinti megoldas targyalasahoz célszerd a
TLC/HPTLC médszereknél altalanosan alkalmazott kiértékelési
technikat, a denzitometrias mérést réviden ismertetni.

A szokasos off-line detektalasnal a mar kifejlesztett, azaz a
kromatografalt réteget helyezziuk a denzitométer x—y koordinatak
iranyaba mozgathaté asztalara, ahol s6tét térben egy—egy minta
elvalasztott komponenseit adott hullamhosszé (UV vagy lathato)
fénnyel megvilagitjuk és a visszaver6do6tt fény mennyiségét ala-
kitjuk at Gauss-gorbe formaju kromatografias csucsokka egy el-
nyelést vagy a visszaver6dést mérd optikai berendezés segitsé-
geével. A szkennelés utan kapjuk meg a denzitogramot, ahol az
egyes csucsoknak a minta felvitel helyétdl mért tavolsaga a
komponens mindségére, a csucsok alatti teruletek nagysaga pe-
dig a komponens mennyiségére jellemzé. A technika hatranya,
hogy a réteglap sik felulete (amely sztereomikroszkdp alatt néz-
ve erbsen tagolt, éles kiemelkedések és bemélyedések jellemzik)
erésen szdorja a fénynyalabot, igy ezzel sokat veszit a mérés az
érzékenységébdél. Ennek tulajdonithaté, hogy ha egy vonalkdédot
(idealizalt kromatogram) szkennelink, csak akkor kapunk alap-
vonal elvalasztast, ha két vonal kéz6tt legalabb 1 mm tavolsag
van. Amennyiben egyméas mellé felvitt, de ki nem fejlesztett
mintakat szkenneltunk, ugy legalabb 1,5 mm tavolsag esetén ka-
punk alapvonal elvalasztast. igy gyakran eléfordul, hogy a
denzitométer hibajabol a (vizualisan) teljesen elvalasztott kom-
ponensek nem adnak a denzitogramon alapvonal-elvalasztast.

A "klasszikus" TLC/HPTLC mddszereknél problémat okoz az
un. “hattér effektus”, mely akkor jelentkezik, ha a mozgé fazis
valamelyik komponensének frontja egybeesik egy vizsgalt anyag

foltjaval. A probléma tobbszér6zdédése esetén beszélink az un.



multi-front hatasrél, ami felléphet tébb komponensu kifejlesztd
rendszerek esetén. Megjegyezzik, hogy ez a hatas a
TLC/HPTLC elvalasztasoknal denzitometridsan korrigalhato, il-
letve az OPLC mddszernél elkerilhetdé, ha a mozgé fazissal
ekvilibralt réteglapot, vagyis "on-line” technikat alkalmazunk.

Egy elemzés soran az analitikus feladata, hogy az adott
mintardl minél tébb, lehetdleg teljes informaciét nyerjen. Erre a
célra szolgalnak a multi-dimenzionalis kromatografias rendsze-
rek. Példaul a multi-dimenzionalis HPLC mddszernél az elsé el-
valasztas utan az egyes frakcidkat egy masodik oszlopon tovabb
frakcionaljak, az igy kapott frakcidok kézul a tovabb vizsgalandot
egy harmadik oszlopon tovabb elemzik stb. Nyilvanvalé, hogy a
modszer gyakorlati alkalmazéasa igen bonyolult és kéltséges.

A fenti médszer kétdimenziés valtozata konnyen megvalésit-
haté a "klasszikus" TLC /HPTLC mddszerrel, amennyiben az elsd
kifejlesztés utan a kapott foltokat egy masodik iranyban — meré-
legesen az els iranyra — ismételten kifejlesztjuk (elénydsen mas
mechanizmussal, vagy all6— és/vagy mozg6 fazis alkalmazéasa-
val). Ezzel a technikaval az elemzendé mintarél kapott informa-
cié névelheté, de a minta Ujra mar nem elemezheté.

A talalmany kidolgozasa soran célul tGztuk ki olyan vé-
konyréteg-kromatografias médszer kidolgozasat, ahol az elem-
zendd mintardl a lehetd legtébb informacio szerezhetd be. Ennek
érdekében célul tliztuk ki egy olyan rendszer kidolgozaséat,
melyben

a) lehetéség van arra, hogy folyamatosan aramlé mozg6 fa-
zist alkalmazzunk (igy a mintat injektalhassuk egy olyan
ekvilibralt réteglapra, amely mar egyensulyba jutott a mozgé fa-

zissal, azaz a mintaadagolas "on-line” térténhessék),
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b) lehetdség van arra, hogy a mozgé fazisban migralé minta
komponenseit folyamatosan detektalhassuk (szintén "on-line”
moédon),

c) az elvalasztason és az "on-line” detektalason atjutott
anyagot olyan allapotban gyujtsuk 6ssze, ami lehetévé teszi,
hogy azt tovabbi elemzéseknek (elvalasztasoknak és detektala-
soknak) vessuk ala (akar ismételten "on-line" médon, akar "off-
line" médon) az adott réteglaprdol ki nem Iépve, |ényegében tet-
szés szerinti szamban.

A talalmany kidolgozasat az az alapvet6 felismerés tette le-
hetévé, hogy amennyiben egy szokasos TLC/HPTLC lapot egy
olyan fedélappal, elénydsen kvarcuvegbdl készilt feddlappal fe-
dunk le, amely egy detektor, eldnydsen egy denzitométer adat-
gyujté egysége szamara atlatszé (azaz nem okoz szamottevo
informacidveszteséget) !!! vagy a feddlap ugyan nem atlatszo,
de azon akkora nyilas van, amibe illeszkedik a denzitométer
adatgyljté egysége, és a feddlap alatt lehetévé tesszuk, hogy a
mozg6 fazis folyamatosan aramolhasson, akkor egy ujfajta "on-
line" vékonyréteg-kromatografias adatelemzési megoldasra nyilik
lehet6ség, melynek segitségével egy adott mintardl lényegesen
tobb informaciét gyudjthetunk be, mint barmelyik ismert megol-
dassal.

A mozg¢ fazis folyamatos aramlasat a kévetkezé médon si-
kerult biztositani:

a) a fedélapot olyan kézel helyezzuk el a TLC/HPTLC lap
folott, hogy alatta a mozgé fazis Iényegében ne tudjon parologni,

b) a TLC/HPTLC lap belépési (input) oldalan folyamatosan
biztositjuk a mozgd fazist, eldnyésen ugy, hogy a TLC/HPTLC
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lap szilard fazisa egy szurdlap segitségével 6sszekdttetésben
van egy tartallyal, melyben a mozgé fazis talalhatd,

c) a TLC/HPTLC lap kilépési (output) oldalan folyamatosan
biztositjuk a mozgé fazis elparolgasat, elénydsen ugy, hogy a
fed6lap nem fedi le a teljes TLC/HPTLC lapot, még elényésebb
esetben kulén nitrogén gaz aramoltatasaval vagy vakuum alkal-
mazéasaval biztositjuk az egyenletes és gyors parolgast (hére
nem érzékeny anyagok esetében melegitést is alkalmazhatunk).

A mozg6 fazis aramlasi sebességének linearizalasa és az
optimum kézelitésének lehetésége azon a jelenségen alapszik,
hogy a réteget fed6 fedélap aldl kilépd kifejlesztészer (mozgd
fazis) szobahdmérsékleten toérténé elparologtatasaval, azaz a
kapillaraktivitas segitségével aranylag alacsony, de allandé
aramlasi sebesség érhetd el. Ezzel a detektalast zavaré multi-
front hatas is kikiszobdlhetd, miutan a rétegen a mozgé fazis
ekvilibralt allapotba kerul, ha mar az 6sszes oldészeralkotd eléri
a réteglemez output oldalat.

Az output oldalon a parolgas kdvetkeztében vékony savban,
szilard formaban 6sszegyujtdétt mintat djabb vizsgalatoknak vet-
hetjuk ala, akar

a) egy vagy tébb (elvileg tetszéleges szamu) ujabb, allandé-
an aramlé mozgo6 fazissal végzett elvalasztasnak és "on-line”
detektalasnak (itt a minta felvitele nem lesz "on-line", mivel az
allé fazison talalhatdé mintat kezdi kromatografalni a mozgé fa-
zis), vagy

b) egy olyan szokasos "off-line" kromatografalasnak, ahol a
mozg6 fazis nem aramlik folyamatosan, majd a kapott szokasos
kromatogramot szokasos "off-line" technikaval kielemezzulk, és

ezt kdvetden
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c) a kapott szokasos kromatogramot egy uj iranybol (célsze-
rGen merdlegesen az eredeti iranyra) ujabb szokasos "off-line"
jellegli kromatografalasnak vetjuk ala.

Megjegyezzuk, hogy a szokasos "off-line" elemzések alatt is
gyljthetunk adatokat a minta alkotdirél a detektor segitségével.

Tovabbi lekizdendd problémat jelentett az analizalando
minta "on-line" (mozgo fazisba térténd) adagolasa, mivel ez a
"klasszikus" TLC/HPTLC médszereknél eddig nem merult fel
igényként. A szamos kinalkozo6 lehetéség kdézll az injektalasos
technika bizonyult a legjobbnak a gyakorlatban (Hamilton-
fecskendd vagy annak automatizalt valtozata).

A talalmany elsédleges targya tehat multi-informaciés vé-
konyréteg-kromatografias eljaras, amelyet egy olyan berende-
zésben hajtunk végre, amelyben a mozgé fazis linearis aramlasat
is kialakithatjuk egy olyan kromatografias réteglapon, mely ugy
van részlegesen lefedve egy, a mozgd fazis szamara atjarhatat-
lan fed6lappal, hogy a réteglap egyik vagy mindkét vége mar
nincs lefedve, és igy az odaérkezd mozg6 fazis elparolog, és igy
a réteglap ezen részén a mozg6 fazissal oda eljuté komponensek
koncentralédnak, azzal jellemezve, hogy

a) a réteglap egyik végén visszik fel a mintat, azt
kromatografaljuk a mozg6 fazis segitségével, mikézben a réteg-
lap folétt elhelyezett egy vagy tébb detektorral “on-line” médon
jeleket veszink fel a detektor(ok) alatt elhaladé anyag(ok)rél,
majd a kromatografalast addig folytatjuk, mig a minta valamennyi
komponense 6sszegyllik a réteglap masik végén (tovabbiakban:
elsd "on-line" detektaldsos kromatografalas),

majd kivant esetben, amennyiben tovabbi informacioét kiva-

nunk szerezni a mintarél,
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bi) az a) Iépésben koncentralédott mintat ismert moédon ujra
kromatografaljuk az el6z6 kromatografalassal ellentétes irany-
ba, majd kivant esetben arra merdleges iranyban is, a kézvetle-
nul megeldz6 Iépésben alkalmazottal megegyez6 vagy eltérd
6sszetétell mozgo fazissal, mikézben kivant esetben a réteglap
fol6tt elhelyezett egy vagy tébb detektorral jeleket veszink fel a
detektor(ok) alatt elhaladé anyag(ok)rél, majd a réteglapot “off-
line” modszerrel kiértékeljuk (tovabbiakban: egy vagy két "off-
line" detektaldsos kromatografalas), vagy

b.) az a) Iépésben sszegylilt mintat Gjra kromatografaljuk
az el6z6 kromatografalassal ellentétes iranyba, az el6zével
megegyezb vagy egy eltérdé 6sszetételll mozgo fazissal, mikéz-
ben a réteglap f6l6tt elhelyezett egy vagy tobb detektorral “on-
line” médon jeleket veszunk fel a detektor(ok) alatt elhaladé
anyag(ok)rol, majd a kromatografalast addig folytatjuk, mig a
minta valamennyi komponense 6sszegyllik a réteglap minta in-
ditasaval atellenes végén (tovabbiakban: tovabbi "on-line" de-
tektalasos kromatografalas),

majd kivant esetben, amennyiben tovabbi informaciét kiva-
nunk szerezni a mintarél,

c1) a by) Iépésben 6sszegyllt mintaval végrehajtjuk a b,)
pont szerinti egy vagy két “off-line” detektalasos
kromatografalast, vagy

C2) a by) Iépésben dsszegyllt mintaval tetszés szerinti
szamban megismételjuk a b,) pont szerinti tovabbi “on-line” de-
tektalasos kromatografalast, majd kivant esetben végrehaijtjuk a
bi) pont szerinti egy vagy két “off-line” detektalasos
kromatografalast.

Az alkalmazott kifejezéseket az alabbiakban értelmezzuk.
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Kromatografias réteglapon (réviden: réteglapon) egy olyan
targyat eértink, mely egy megfelel6 hordozén (példaul uveg, alu-
folia, oldészerrezisztens mlanyag) egy arra egyenletesen felvitt
kromatografias szorbens réteget (példaul szilikagél vagy annak
amino-, C;.1s alkil-, ciano- stb. szarmazéka) tartalmaz, melynek
vastagsaga altalaban 10-25 um. A szorbens réteg atlagos szem-
csemérete altalaban 5-11 um, de specialis esetekben alkalmaz-
hatunk 5 um-nél kisebb atlagos szemcseméretl, elénydsen szfe-
rikus szemcséket tartaimazé réteglapot.

A mozgo fazis alatt a kromatografalas alatt alkalmazott ol-
dészert vagy egy vagy tobb oldészer keverékét értjiuk, amellyel a
kromatografalast végezzuk. Erre a célra szamos oldoszer és ol-
doszerelegy alkalmas, melyek kézul példaként emlitjuk a kévet-
kezbket: hexan, dietil-éter, metanol, etanol, tetrahidrofuran,
etilacetat, aceton, metil-etil-keton, toluol, kloroform, viz (tovéab-
ba ecetsav, hangyasav, ammoénium-hidroxid stb. vizes oldata).

A fedllappal szemben alapvetd elvaras, hogy az ne legyen
atjarhat6 az oldészer szamara, igy annak elparolgasat megaka-
dalyozza a réteglap lefedett részén. Azonban vagy a) Iényegé-
ben teljesen "atlatszénak" kell lennie a detektor szamara, azaz
nem arnyékolhatja le zavar6 mértékben a detektor altal vizsgalt
jeleket, vagy b) a fedOlap ugyan nem atlatszé, de azon olyan
nyilas van kiképezve, amibe illeszkedik a denzitométer adat-
gyujtdé egysége. Elényosen UV-ateresztd kvarcluveget alkalma-
zunk, de szines anyagok esetében hasznalhatunk normal Gdveget
vagy attetszd muianyagot is, tovabba izotépos kdvetés esetén
fény szamara at nem jarhaté anyagokat is (fém, mGianyag) alkal-
mazhatunk. Radioaktiv anyagokbdl szarmazo jelek esetén cél-

szerl a fenti b) lehetéséget valasztani, azaz ez esetben a de-
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tektor a fed6lap nyilaséaban helyezkedik el, és a sugarzas nem
jut ki a berendezésbdl.

A talalmany alapveté eleme az, hogy a réteglap fél6tt egy
vagy tébb detektor helyezkedik el, amely a mérés soran nem mo-
zog, azonban a mozgé fazis elhalad alatta, ezzel mozgatva
alatta a minta alkotdit. A detektornak képesnek kell lennie egy
vagy tébb olyan jel érzékelésére, amellyel kévethetd a minta al-
kotoinak mozgasa, és abbdl elényds esetben mennyiségi és mi-
néségi adatok olvashatdk ki.

A detektor célszerlien UV-detektor, de lehet egyéb hullam-
hosszé elektromagneses sugarzasra vagy egyéb sugarzéasra ér-
zékeny detektor is.

A minta injektalasat célszerlien "on-line" moédon végezzik,
azaz a mar aramlé mozgo6 fazisba adagoljuk a mintat. Ennek egy
eldnyods megvaldsitasa soran gazkromatografias mikrofecskendét
alkalmazunk, mellyel a kis térfogaté minta pillanatszertien juttat-
haté egy szeptumon &t a rendszerbe, oly médon, hogy a nedves.
réteglaptdl a fecskendd tijének vége optimalis tavolsagra le-
gyen. Még elénydsebb esetben alléfazis ekvilibralast kévetden
injektaljuk a mintat.

Egyes esetekben célszerl lehet az, hogy el6sz6r a mintat
visszUk a réteglapra, majd azt kovetéen inditjuk el a mozg6 fazis
aramlasat.

Elényds esetben a mozgo fazis sebességvektoranak iranya-
val megegyezd iranyban egymas utan tébb detektort alkalma-
zunk, és a nyert adatokbol a szokasos mennyiségi és minéségi
meghatarozasokon tul a kromatografalas idGbeli lefutasat is
analizaljuk. Még eldnydsebb esetben egy vonalban kettd, harom

vagy négy detektort helyezunk el igy.
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Masik elényés megoldas szerint a mozgd fazis sebesség-
vektorara meréleges iranyban téobb detektort alkalmazunk, me-
lyek kézul legalabb egyet ugy helyezink el, hogy az a minta al-
kotditdl mentes mozgo fazis jeleit érzékelje, majd annak adatai-
bél meghatarozzuk és szukség esetén kompenzaljuk a hattéref-
fektust. Még elé6ny6sebb esetben két ilyen detektort alkalma-
zunk, melyek kézul egyik az oldészerben vandorlé mintaalkoték
jeleit érzékeli, a masik pedig az anyagmentes mozgé fazis jeleit
méri.

Kulénésen elény6s az a megoldas, ahol a fenti két elényds
megoldast egyidejileg alkalmazzuk, célszerliien parban elhelye-
zett 4, 6 vagy 8 detektorral.

A detektor lehet egy szokasos sététben méré denzitométer
része [ilyen berendezésekre példa: CAMAG (Muttenz, CH),
DESAGA (Wiesloch, DE), vagy SHIMADZU (Tokié, JP)], azonban
a gyakorlatban kilénésen eldnydésnek bizonyult olyan detektor
alkalmazasa, mely képes normal megvilagitasban is dolgozni és
a kiértékeld berendezéssel Uvegszaloptikas 6sszekottetésben
van [J&M (Aalen, DE)].

A gyakorlatban célszerinek bizonyult olyan berendezés al-
kalmazasa, amely csak az egyik végén rendelkezik olyan lefe-
detlen résszel, ahol a mozgd fazis el tud parologni, igy a kulén-
b6zd futtatasok k6z6tt magat a réteglapot forgatjuk a kivant
iranyba (lasd az alabb részletezett 2. abrat). Azonban példaul
sorozatmérések esetén célszerld lehet olyan berendezés alkal-
mazasa, amelynek mindkét végén indithaté a mozgo6 fazis (lasd
az alabb részletezett 3. abrat), igy a réteglap mozgatasa nélkul

elvégezhetd a mérések legtébbje (a 90 °-os elforgatashoz ki kell
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emelni ez esetben is a réteglapot, hacsak nincs meg-oldva aré-
teglap tetszés szerinti forgatasa a berendezésen belil).

A fenti megoldasok esetében célszerl (és technikailag egy-
szeruen megoldhatd), hogy az egy vagy tébb detektor pozicidja a
reteglaphoz képest valtoztathatd legyen.

A talaimany targyat képezi tovabba egy, a fenti eljarasban
alkalmazhatd berendezés is (lasd 2. abra), amelynek felépitése
a kévetkezd: egy 1 tartéelemen régzitett 2 réteglap, ahol 3 tav-
tartok tartjak a 2 réteglap felett a réteglapnal kisebb méreti 4
fedélapot, amely f6l6tt egy vagy tobb 5 detektor van elhelyezve,
ahol a berendezés szélén 6 mozgo fazis taroldsara szolgalo 7
tarolé helyezkedik el, amely egy megszakithatéan kapcsol6do 8
kézvetitészervvel kapcsolddik a 2 réteglaphoz, és adott esetben
a 7 taroléval atellenes szélen parolgast elésegité 9 egységgel
rendelkezik, és/vagy a 7 tarolo feldli szélén 10 adagoléegység
van elrendezve.

A berendezés tartalmazhat két 6 mozgé fazis tarolasara
szolgalé 7 tarolét is (lasd 3. abra).

A berendezés részeit az alabbiakban ismertetjuk kézelebb-
rol.

Az 1 tartéelem megfeleld szilardsagu, alaktartd, a szobajovo
mozg6 fazist oldoszereivel szemben ellenallé anyagbodl készul. A
gyakorlatban elédnyésen mianyagbdl, még elénydésebben teflon-
bol készil az 1 tartéelem. Konkrét kialakitasa megfelelhet bar-
melyik szokasos TLC/HPTLC berendezés megfelelé elemének.

A 2 réteglapot a fentiekben mar targyaltuk.

A 3 tavtartok szintén megfeleld szilardsagu, alaktartdé, a
szobajévé mozgd fazist oldészereivel szemben ellendllé anyag-

bol készulnek. ElIényések a mldanyag (teflon) és veg tavtartok.
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Még elénybsebb esetben a tavtartdk csikszerien helyezkednek
el a berendezés két oldalan, parhuzamosan a mozg6 fazis se-
bességvektoraval.

A 4 fedbGlapot, a folotte elhelyezkedd egy vagy tébb 5 de-
tektort es a 6 mozg6 fazist a fentiekben mar targyaltuk.

A 6 mozg¢ fazis tarolasara szolgald, elényésen egy vagy
kettd 7 tarold szintén megfeleld szilardsagu, alaktartd, a szo-
bajové mozg6 fazist oldészereivel szemben ellenallé anyagbél
keszal. Elénydsen ugyanolyan anyagbdl készul, mint az 1 tarté-
elem.

A megszakithatéan kapcsol6dé 8 kézvetitészerv biztositja a
mozgd fazisnak a 3 réteglapra vald feljutasat. Lehet egy tavira-
nyitasu adagoldszerv is, de mikédhet a kapillaraktivitas elvén
is. Ez esetben képesnek kell lennie a mozg6 fazis felszivasara
és tovabbitasara. El6nydsen szirdpapirt alkalmazunk erre a cél-
ra, és a megszakithatésagot a szirépapirnak a 3 réteglaphoz
valé odaszoritasaval és eltavolitdsaval biztositjuk.

A parolgast elésegitd 9 egység alkalmazasa csak opcionalis,
mivel szamos mozgo fazisként alkalmazhaté olddszer megfeleld
mértékben parolog szobahémérsékleten (pl.: hexan). Nehezeb-
ben parolgé mozgdé fazis esetén alkalmazhatunk é6nmagaban is-
mert parolgast elésegitdé 9 egységet, ami alapulhat példaul me-
legitésen (pl. f(itészal), faGvatason (pl. szaraz nitrogénaram elve-
zetése a 3 réteglapnak a 4 feddlap aldl kinyulé része felett), il-
letve a szivatason (vakuum kialakitasa a 3 réteglapnak a 4 fe-
doélap aldl kinyuld része felett, és egyben biztositani a levegb
bearamlasat).

A 10 adagold egység alkalmazéasa szintén csak opcionalis,

mivel egyszerten kézzel is felvihetjuk a mintat a 3 réteglapra.
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Azonban célszerl egy olyan egység alkalmazasa, ami ezt a mu-
veletet megkdnnyiti. Alkalmazhatunk barmely szaktertleten is-
mert adagolasi médszert, példaul a Hamilton-fecskendés adago-
las automatizalt valtozatat. EI6ny6snek bizonyult a gyakorlatban
a 6. abran vazolt egység, ahol egy 12 szeptum atszurasaval egy
11 injektald nyilason keresztul elényésen Hamilton-fecskendd
segitsegével injektaljuk be a mintat. Az itt abrazolt adagolé egy-
ség tartalmaz tovabba egy 13 adagol6 nyilast is, melyen ke-
resztil a 6 mozgd fazist juttatjuk a 7. taroléba.

A talalmany szerinti megoldas elényeit az alabbiakban fog-
laljuk 6ssze:

1. A folyamatos kifejlesztési technikaval az alsd Rf tarto-
méanyban Iévé komponensek jobban elvalaszthatok.

2. A folyamatos kifejlesztési technikaval az aramlasi sebes-
ség linearizalhato attél az idéponttol kezdve, hogy a mozg6 fazis
a feddlap output szélét elérte. Ezzel az elvalasztas hatékonysa-
ga néd.

3. A vékonyréteg-kromatografiaban elséként kerult alkalma-
zasra az "on-line" injektalas, mellyel az elvalasztas hatékonysa-
ga né (az allé fazis és a minta kézti nem kivant kotédés csok-
kenthetd).

4. Az “off-line” mintaadagolasi technikaval jobb mintafelvitel
érhetd el, mint a jelenleg forgalomban Iévé automatikus minta-
felviteli berendezésekkel, ezzel az elvalasztas hatékonysaga né.

5. Az "on-line" detektalasnal a réteg feluletének egyenetien-
sége nem befolyasolja a detektalast, mivel a detektalas alatt a
hattér nem valtozik.

6. A megoldas soran nem vart tovabbi elényként jelentke-

zett, hogy az aramlé mozgé fazis felett végzett "on-line”
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denzitométeres mérések Iényegesen pontosabbak és érzéke-
nyebbek, mint a hagyomanyos, megszaritott lap felett végzett
"off-line" mérések.

7. Referencia detektor alkalmazasaval a tébb komponensd
mozgo6 fazisok frontjainak az elemzést zavar6 hatasa kikiusz6bol-
hetd.

8. Az "on-line" és "off-line" mintaadagolas és detektalas
szabadon kombinalhato.

9. Megoldhatd lett a minta elvalasztasanak a
kromatografalas alatti folyamatos nyomon koévetése.

10 Ugyanazon kis mennyiségl mintabol (kb. 1 ul) elvileg
szamtalan kromatografias informacio nyerhetd.

11. Ugyanazon kis mennyiségil mintabél (kb. 1 ul) elvileg
szamtalan spektroszképias informacié nyerhetd (egy adott
anyagnak minden oldészerben mas a spektruma).

12. Az ekvilibralt mozg6 fazison "on-line" injektalassal és
‘on-line" detektalassal elemzett minta elvalasztasi eredményei-
bdl rendkivul j6 kbézelitéssel valészinlisitheté a HPLC elvalasz-
tas eredménye.

Az alabbiakban megadott példakkal kézelebbrdl ismertetjuk
a talalmany szerinti MI-PC megoldast, anélkil hogy oltalmi igé-
nyunket az azokban foglaltakra szandékoznank korlatozni.
1.példa (lasd 4. abra)

Altalanos megoldas

1. Az els( lepésben az ekvilibralt TLC/HPTLC lap "A” oldalra
on-line injektaljuk a minta alikvot részét. Az allando sebesség-
gel migralé mozgé fazis a minta komponenseit kiilé6nbéz6 mér-
tékben osztja meg az allé-, és mozgd fazis k6zo6tt, ennek hata-

sara jon létre az elvalasztas. Az elvalasztasi tavolsag végén a
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denzitométer a komponenseket "on-line” detektalja, majd az el-
valt (vagy el nem valt) komponensek kilépve a kvarc Gveglap alél
a mozgo fazis evaporacidja miatt egy hajszal vékony savban

koncentralédnak. Ezzel a mintardl kapott elsé informacié utan a

minta alkalmassé valik a kévetkez6 elemzés végrehajtasara.

2. Az on-line elvalasztast és detektalast kovetéen, a réteg-
lap megszaritasa utan, a réteglap "B” (méasik) oldalardl megkez-
dédhet a vékony savban koncentralédott minta egy kezdetben
cs6kkend, majd allandésult sebességgel térténé kifejlesztése
eldnyésen egy masik mozgé fazis alkalmazasaval, majd on-line
detektaldsa. Ezen masodik elemzést kdvetéen a mintarél kapott

masodik informacié birtokaban a minta komponensei a réteglap

masik oldalan djra egy hajszal vékony savban koncentralédnak,
de most mar az eredeti mintafelviteli oldalon.

3. A masodik elvalasztast és on-line detektalast kovetden, a
réteglap megszaritasa utan, megkezdédhet az Gjra vékony sav-
ban koncentralédott minta egyre csékkené sebességgel térténd
kifejlesztése, majd off-line detektalasa. Ezen harmadik elemzést
kévetbéen (ami megfelel egy "klasszikus" TLC/HPTLC vizsgalat-

nak) a mintardl kapott harmadik informéacié birtokaban a minta

komponensei a réteglap "A"-"B" savjaban helyezkednek el.

4. A negyedik kromatografias elvalasztast a réteglap 90°-0s
elforgatasa utan, a réteglap masodik dimenziéjaban fejlesszuk
ki, majd az elvalasztast értékeljuk. Ezzel ugyanazon mintarél a

negyedik informacié birtokaba juthatunk.

Megjegyezzik, hogy a 2. |Iépés "n” alkalommal ismételhetd
meg, célszerlien mindig eltéré 6sszetétel(i mozgo fazis alkalma-

zasaval.
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Természetesen a 4 mlvelet kézll az adott elemzési fela-
dattol fuggdéen mar az elsé két vagy harom elemzés is elegendé
informaciot biztosithat, de akar az elsé is elegendé lehet.

Megjegyezzuk, hogy a "fully on—line" TLC/HPTLC eredménye
alapjan ugyanazon tipasu all6 fazis és azonos mozgé fazis ese-
tén adott minta HPLC elemzésének eredménye jo kézelitéssel
elére valdszinlsithetd. Ez kiléndsen komplex, altalaban biolégi-
ai matrixok elemzésénél elényés, hiszen a TLC/HPTLC alléfazi-
son a minta egy részének esetleges irreverzibilis adszorbcidja
egyrészt detektalhatd, masrészt annak eltavolitasa tanulma-
nyozhatd6, ezzel pedig a HPLC &ll6 fazisanak élettartama jelenté-
sen megnévelhetd.

2. példa

Az 1. példa szerint jarunk el, de paros szamé 2. 1épés sze-
rinti mérést végzunk, és csak egy irdanyban haijtjuk végre a
klasszikus “off-line” detektalast. A megvaldsitas folyamatabrajat
az 5. abra mutatja be .

3. példa

Az alkalmazott berendezést a 6. 4bra szemlélteti. A linearis
elrendezésl kamraba a szilikagél szorbens fazissal felfelé for-
ditva helyezzik el a 3 réteglapot, majd a 3 réteglap és a 4
kvarcuveg fedOlap kézo6tt a hosszanti elrendezés( 2 Uveg tav-
tartok segitségével 1 mm-es rést biztositunk. A 6 mozgé fazist
szurdpapir segitségével juttatjuk a 3 réteglapra (a szlrépapir
szolgal 8 megszakithatéan kapcsol6do kézvetitészervként).

Amikor a kivant kifejlesztési tavolsagot (célszeriien TLC ré-
teg esetén 7 cm, HPTLC réteg esetén 4 cm) eléri a 13 adagolo-
nyildson beadagolt 6 mozgd fazis leglassabban haladé utolsé

komponense és kialakul a teljes ekvilibracio, a mintat a 12
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szeptumon és a 11 injektal6 nyilason keresztul Hamilton-
fecskend6 segitségével beinjektaljuk. Az injektalast gyorsan, kis
terfogatban és kézelrél végezzik, hogy a minta a legkisebb
mértékben teruljon szét az aramlas alatt allé 3 réteglapon. A 4
fedGlap végén elhelyezett 5 denzitométer optikaja elétt elhaladt
elvalt (vagy csak részlegesen elvalt) komponensek jeleit "on-
line" detektaljuk.

A minta 6sszes komponensének atérése utan a 3 réteglapot
megszaritjuk, a 6 mozgé fazist befogadé 7 taroléban 6 mozgob fa-
zist cserélunk, és a 3 réteglapot forditva visszahelyezziik a 1
tartéelembe, majd egy Uj szirépapircsik alkalmazasaval kap-
csolatot teremtink a 6 mozg6 fazis és a 3 réteglap kéz6tt, és ez-
zel megkezdjuk az ellenkezd iranyé kifejlesztést. Az 5
denzitométerrel ismét "on-line" detektaljuk az elvalt (vagy csak

részlegesen elvalt) komponensek jeleit.
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SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Multi-informaciés vékonyréteg-kromatografias eljaras,
amelyet egy olyan berendezésben hajtunk végre, amelyben a
mozg6 fazis linearis aramlasat is kialakithatjuk egy olyan kro-
matografias réteglapon, mely ugy van részlegesen lefedve egy, a
mozgdé fazis szamara atjarhatatlan fedélappal, hogy a réteglap
egyik vagy mindkét vége mar nincs lefedve, és igy az odaérkezd
mozgo fazis elparolog, és igy a réteglap ezen részén a mozgd
fazissal oda eljuté komponensek koncentralédnak, azzal jelle-
mezve, hogy

a) a réteglap egyik végén visszik fel a mintat, azt
kromatografaljuk a mozgé fazis segitségével, mikézben a réteg-
lap f6l6tt elhelyezett egy vagy tébb detektorral “on-line” médon
jeleket veszunk fel a detektor(ok) alatt elhaladé anyag(ok)rél,
majd a kromatografalast addig folytatjuk, mig a minta valamennyi
komponense 6sszegydllik a réteglap masik végén (tovabbiakban:
elsé "on-line" detektalasos kromatografalas),

majd kivant esetben, amennyiben tovabbi informaciot kiva-
nunk szerezni a mintarol,

bi) az a) Iépésben koncentralédott mintat ismert médon ujra
kromatografaljuk az el6z6 kromatografalassal ellentétes irany-
ba, majd kivant esetben arra meréleges irdnyban is, a kézvetle-
ndl megel6z6 Iépésben alkalmazottal megegyezd vagy eltéré
Osszetétell mozgo fazissal, mikézben kivant esetben a réteglap
folott elhelyezett egy vagy tobb detektorral jeleket veszunk fel a

detektor(ok) alatt elhaladé anyag(ok)rél, majd a réteglapot “off-
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line” médszerrel kiértékeljuk (tovabbiakban: egy vagy két "off-
line" detektalasos kromatografalas), vagy

bz) az a) Iépesben 6sszegyllt mintat ujra kromatografaljuk
az el0z6 kromatografalassal ellentétes iranyba, az elé6zével
megegyezo vagy egy eltérd 6sszetételli mozgé fazissal, mikéz-
ben a réteglap f6l6tt elhelyezett egy vagy tébb detektorral “on-
line” mddon jeleket veszunk fel a detektor(ok) alatt elhaladé
anyag(ok)rdl, majd a kromatografalast addig folytatjuk, mig a
minta valamennyi komponense 6sszegydlik a réteglap minta in-
ditasaval atellenes végén (tovabbiakban: tovabbi "on-line" de-
tektalasos kromatografalas),

majd kivant esetben, amennyiben tovabbi informaciét kiva-
nunk szerezni a mintarél,

Ci) a bz) lépésben dsszegyllt mintaval végrehaijtjuk a b;)
pont szerinti egy vagy két “off-line” detektalasos
kromatografalast, vagy

C:) a by) Iépésben 6sszegylilt mintaval tetszés szerinti
szamban megismételjiuk a b,) pont szerinti tovabbi “on-line” de-
tektalasos kromatografalast, majd kivant esetben végrehaijtjuk a
bi) pont szerinti egy vagy két “off-line” detektalasos
kromatografalast.

2. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy
az a) lépésben elé6szér a mintat visszik a réteglapra, majd azt
kdévetden inditjuk el a mozgé fazis aramlasat.

3. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy az
a) lépésben el6szoér elinditjuk a mozgé fazis aramlasat, majd
rogtdon vagy az alléfazis ekvilibralast kévetéen injektaljuk a

mintat.
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4. Az 1-3. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal
jellemezve, hogy a mozg6 fazis sebességvektoranak iranyaval
megegyezb iranyban egymas utan tébb detektort alkalmazunk, és
a nyert adatokbdl a szokdsos mennyiségi és minéségi meghata-
rozasokon tul a kromatografalas idébeli lefutasat is analizaljuk.

5. Az 1-3. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal
jellemezve, hogy a mozg6 fazis sebességvektorara merdleges
iranyban tébb detektort alkalmazunk, melyek kézal legalabb
egyet ugy helyezink el, hogy az a minta alkotéitd! mentes mozgd
fazis jeleit érzékelje, majd annak adataib6l meghatérozzuk és
szlkseg esetén kompenzéaljuk a hattéreffektust.

6. Az 1-3. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal
jellemezve, hogy egyidejlileg alkalmazzuk a 4. és 5. igénypont
szerinti detektorokat.

7. Az 1-6. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal
jellemezve, hogy olyan berendezést alkalmazunk, amely csak az
egyik végen rendelkezik olyan lefedetlen résszel, ahol a mozgo
fazis el tud parologni, igy a kilénb6z6é futtatasok kozott magat a
réteglapot forgatjuk a kivant iranyba.

8. Az 1-7. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal
jellemezve, hogy a 6. abra szerinti berendezést alkalmazzuk.

9. Az 1-8. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal
jellemezve, hogy az UV-fényt atengedé kvarcuveg feddlapot al-
kalmazunk.

10. Az 1-9. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal
jellemezve, hogy detektorként egy UV-detektort alkalmazunk.

11. Az 1-10. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal
jellemezve, hogy réteglapként egy szokasos TLC vagy HPTLC

réteglapot alkalmazunk.
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12. Az 1-10. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal
jellemezve, hogy réteglapként egy 5um-nél kisebb atlagos szem-
csemeéretl, eldnydésen szferikus szemcséket tartalmazé rétegla-
pot alkalmazunk.

13. Berendezés multi-informacids vékonyréteg-
kromatografiahoz, azzal jellemezve, hogy egy tartéelemen (1)
régzitett réteglapja (2) van, tovabba a réteglap (2) felett egy a
réteglapnal (2) kisebb méret(i feddlap (4) van tavtartékon (3) ke-
resztll a réteglap (2) és a tartéelem (1) egyikéhez csatlakoztat-
va, tovabba a fedélap (4) fol6tt legalabb egy detektor (5) van el-
helyezve, és a berendezés szélén mozgd fazist (6) befogado ta-
rolé (7) van kiképezve, amely megszakithatéan kapcsolddo kdz-
vetitoszerven (8) at kapcsolddik a réteglaphoz (2), és adott
esetben a taroldval (7) atellenes szélen parolgast elésegité egy-
séggel (9) rendelkezik, és/vagy a tarolé (7) fel6li szélén ada-
goldéegység (10) van elrendezve.

14. A 13. igénypont szerinti berendezés, azzal jellemezve,
hogy a berendezés két szélén egy-egy mozgd fazist (6) befoga-

do tarold (7) van kiképezve.

A meghatalmazott:

~—_

VAN

DANUBIA
Szabadalmi és Védjegy Iroda Kt
dr. Torok Ferenc
szabadalmi figyvivo
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