PCT

WELTORGANISATION FUR GEISTIGES EIGENTUM
Internationales Biiro

INTERNATIONALE ANMELDUNG VEROFFENTLICHT NACH DEM VERTRAG UBER DIE
INTERNATIONALE ZUSAMMENARBEIT AUF DEM GEBIET DES PATENTWESENS (PCT)

(51) Internationale Patentklassifikation 6 :
GOIN 30/92 Al

(11) Internationale Veriffentlichungsnummer:

WO 95/07459

(43) Internationales

Veriffentlichungsdatum: 16. Mirz 1995 (16.03.95)

(21) Internationales Aktenzeichen: PCT/EP94/02871

(22) Internationales Anmeldedatum: 30. August 1994 (30.08.94)

(30) Prioritiitsdaten:

P 43 30 564.4 9. September 1993 (09.09.93) DE

(71) Anmelder (fiir alle Bestimmungsstaaten ausser US): MERCK
. PATENT GMBH [DE/DE]; Frankfurter Strasse 250, D-
64293 Darmstadt (DE).

(72) Erfinder; und

(75) Erfinder/Anmelder (nur fiir US): JUNKER-BUCHHEIT, An-
drea [DE/DE]; Am Steinbruch 22, D-64732 Bad Kénig
(DE). HAUCK, Heinz, Emil [DE/DE}; Am Martinsrain 15,
D-64823 GroB-Umstadt (DE). JOST, Willi [DE/DE] Paul-
Ehrlich-Strasse 38, D-63225 Langen (DE).

(74) Gemeinsamer Vertreter: MERCK PATENT GMBH; Frank-
furter Strasse 250, D-64293 Darmstadt (DE).

(81) Bestimmungsstaaten: CN, JP, US, europiisches Patent (AT,
BE, CH, DE, DK, ES, FR, GB, GR, [, IT, LU, MC, NL,
PT, SE).

Veriffentlicht
Mit internationalem Recherchenbericht.

(54) Title: CODE-MARKED SUPPORT MATERIAL FOR THIN-LAYER CHROMATOGRAPHY

(54) Bezeichnung: CODIERTER TRAGER FUR DIE DUNNSCHICHTCHROMATOGRAPHIE

(57) Abstract

The invention concerns support materials for thin-layer chromatography, characterized by a marker code applied using laser light.

(57) Zusammenfassung

Die Erfindung betrifft Triiger fiir die Diinnschichtchromatographie, gekennzeichnet durch eine mit Hilfe von Laserlicht aufgebrachtc
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Codierter Trager fiir die Diinnschichtchromatographie

Die Erfindung betrifft einen codierten Trager fir die
Dunnschichtchromatographie ("DC") sowie ein Verfahren zu dessen
Herstellung.

Die Anforderungen an moderne Analysenmethoden steigen stetig, z.B. im
Hinblick auf die RiChtigkeit, die Reproduzierbarkeit, die eindeutige Zuord-
nung und die Dokumentation von Analysenergebnissen. So haben die
steigenden Anforderungen an die Dokumentation beispielsweise ihren
Niederschiag gefunden in Richtlinien wie DIN-ISO 9000, Good
Manufacturing Practice (GMP) oder Good Laboratory Practice (GLP).

Dementsprechend ist es notwendig, daR auch Fertigschichten in der DC
wahrend und nach ihrem chromatographischen Einsatz individuell
markiert bzw. codiert und damit unverwechselbar gemacht werden.

Eine solche Markierung sollte eine méglichst hohe Informationsdichte
aufweisen und schnell auf bzw. in die jeweilige Schicht aufzubringen
sein. Vor allem sollte sie aber resistent sein gegentiber allen in der DC
ublicherweise eingesetzten organischen und anorganischen
Losungsmitteln, Basen und S&uren (nicht nur in flussiger Form, sondern
auch bei gasférmiger Einwirkung durch Bedampfung) und damit weder
die chromatographische Entwickiung noch das Ergebnis der Auftrennung
stort oder beeinfluRt. Dartber hinaus solite die Markierung nicht nur bei
Tageslicht, sondern auch bei UV-Bestrahlung (z.B. 254 und 366 nm)
lesbar sein.

Die bisher ublichen Markierungen, z.B. durch Aufkleben von Etiketten
oder durch Einritzen in die Tragerschicht, erfiillen diese Forderungen nur
teilweise oder gar nicht und sind tberdies umsténdlich. Wegen der
manuellen Ubertragung von Daten kénnen Ubertragungsfehler die
Eintrage unbrauchbar machen. Etiketten kénnen sich ablésen und
verlorengehen.
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Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, markierte (codierte) DC-Tréger
bereitzustellen, die die angegebenen Nachteile nicht oder nur in
geringerem MaRe aufweisen.

Uberraschenderweise wurde gefunden, daR der angestrebte Erfolg durch
Bestrahiung der Trager mit Laserlicht erzielt werden kann, wobei man
eine entsprechende Schablone verwendet (z.B. Zahlen und/oder
Buchstaben bzw. Linien fur Strichcodierung) oder den Laser Uber einen
Computer steuert. Es entsteht dabei eine bleibende Kennzeichnung, die
bei Tageslicht und im UV-Licht gut lesbar ist. Bei der Steuerung des
Lasers mittels eines Computers werden keine Schablonen benétigt.

Gegenstand der Erfindung sind dementsprechend ein Trager fur die DC,
gekennzeichnet durch eine mit Hilfe von Laserlicht aufgebrachte
Codierung sowie ein Verfahren zu dessen Herstellung, dadurch
gekennzeichnet, daR man einen Ublichen Trager fur die DC mit Laserlicht
bestrahit.

Als Trager kommen in erster Linie Glasplatten und Folien (z.B.
Aluminium- oder Kunststoff-Folien, z.B. solche aus Polyterephthalat) in
Betracht, die mit Sorberis beschichtet sind und einen Binder sowie
gegebenenfalls einen Fluoreszenzindikator und/oder weitere Zuséatze
enthalten.

Als Sorbens eignen sich alle in der DC Tblicherweise eingesetzten statio-
naren Phasen, vorzugsweise modifizierte oder nicht modifizierte
Kieselgele, ferner z.B. Cellulose, Polyamide, Kieselgur, Aluminiumoxide.

Als Binder werden bevorzugt polymere organische Substanzen
verwendet, z.B. Polyacrylsaure oder Polymethacrylsaure sowie deren
Amide.

Als Laserquelle wird vorzugsweise ein gepulster oder ungepulster CO2-

Laser (Wellenlange 1,06 um) oder ein Yag-Laser (Festkérperlaser, *
Wellenlange 10,6 um) verwendet. Typischerweise betragt die

Bestrahlungszeit 5-50 Nanosekunden pro Zeichen.
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Die erzielte Codierung kann beliebige Daten enthalten, z.B. Schriftzug
der Herstellerfirma, Artikelnummer, Chargennummer, Herstellungsdatum,
individuelle unverwechselbare Numerierung (fortlaufende Ziffern).

Die Codierung erfolgt vorzugsweise, indem man die Sorbensschicht, die
einen Binder enthalt, bestrahlt. Es ist aber auch méglich, die nicht
beschichtete Ruckseite einer Tragerglasplatte oder einer beschichteten
Plastikfolie mit dem Laser zu beschriften. Im Fall der Glasplatte entstehen
bei der Bestrahlung feine thermische Spannungsrisse, die eine im Wellen-
langenbereich des sichtbaren Lichtes erkennbare Triibung der Glasober-
flache bewirken.

Auch ohne weitere Ausfuhrungen wird davon ausgegangen, daR ein
Fachmann die obige Beschreibung in weitesten Umfang nutzen kann. Die
bevorzugten Ausfuhrungsformen sind deswegen lediglich als
beschreibende, keineswegs als in irgendeine Weise limitierende
Offenbarung aufzufassen.

Die volistandige Offenbarung aller vor- und nachstehend aufgefihrten
Anmeldungen, Patente und Verdffentlichungen, sowie der korrespondie-
renden Anmeldung DE 43 30 564, eingereicht am 09. September 1993,
sind durch Bezugnahme in diese Anmeldung eingefthrt.

Beispiele

Beispiel 1:

Eine HPTLC-Fertigplatte (E. Merck Kieselgel 60 F254, Art.-Nr. 5642,

100 x 200 mm) wird mit einem gepulsten CO2-Laser, Wellenlédnge

10,6 um, Bestrahlungszeit jeweils 50 Nanosekunden fur jedes einzelne
Zeichen, bestrahlt. Dabei verwendet man eine Maske, die den gréten
Teil der Platte bis auf die Offnungen fiir die gewiinschten Zeichen
abdeckt; die Platte wird dabei so bewegt, daR jede Einzelbestrahiung die
Stelle fur das jeweilige gewlinschte Zeichen trifft.
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Beispiel 2: :

Eine HPTLC-Fertigplatte (E. Merck Kieselgel 60, Art. Nr. 5641, 100 x 200
mm) wird mit einem ungepulsten CO2-Laser (Wellenlange 10,6 um,
Leistungsaufnahme 10 Watt, Vorschubgeschwindigkeit 100 mm/sec)
beschriftet. Dabei wird der Laser tber einen Rechner gesteuert.
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Patentanspriiche
1. Trager fur die Dinnschichtchromatographie, gekennzeichnet
durch eine mit Hilfe von Laserlicht aufgebrachte Codierung.
5
2. Verfahren zur Herstellung eines Tragers nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet, dafl man einen tblichen Trager fur die
Dunnschichtchromatographie mit Laserlicht bestrahit.
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