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Steuereinheit zu einem Gerit fiir die Ueberdruck-Schichtchromatographie.

@ Die Steuereinheit besteht aus zwei Einheiten. Die eine
Einheit ist die eigentliche Vorrichtung fiir die Uber-

druck-Schichtchromatographie (die Uberdruck-Ultrami-

krokammer (UM), die andere ist der Steuerteil (VL), wel- ' ;

chem die peripherialen Geréte angeschlossen sind. Dazu

gehoren zwei Pumpen (Pe, Pp), die Behilter fiir das Wasser E E E VL

und Eluent, der Thermostat (Tt), sowie die Instrumente fiir t

die Kontrolle, Regelung, Messung, Datensammlung und

Speicherung. Untereinheiten des Steuerteils sind die Mani-

pulation einstellenden Organe (Ks), wie die Anzeiger (Kj)

und die Parametermesser (Ny, J).
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PATENTANSPRUCHE

I. Steuereinheit zu einem Geriit fiir die Uberdruck-
Schichtchromatographie die Anzeige- und Manipulations-
einheiten enthiilt, dadurch gekennzeichnet, dass die Anzeige-
einheiten (K,) und die Manipulationseinheiten (K.,) einem
logischen Steuerteil (VL) angeschlossen sind, wobei der letz-
tere durch Steuerausginge mit Einheiten zur Bedienung
einer Uberdruck-Ultramikrokammer (UM), d.h. mit einer
ein Druckkissen ausfiillenden Pumpe (Pp), einer einen
Eluenten dosierenden Pumpe (P:) sowie einem Thermostat 1
(Ti). sowie durch Ausginge mit Einheiten zum Erfassen des
Zustands der Uberdruck-Ultramikrokammer (UM) sowie
dem Thermostat (T:) verbunden ist.

2. Steuereinheit nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der logische Steuerteil (VL) einem Drucker 1
{Ny) und/oder einem mit einer Rechenmaschine koppel-
baren Interface (J) verbunden ist.

3. Steuereinheit nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet. dass zwischen dem logischen Steuerteil (VL) und
der Uberdruck-Ultramikrokammer (UM) eine losbare Ver- 0
bindung vorhanden ist.

4. Steuereinheit nach Anspruch 2 oder 3, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der logische Steuerteil (VL) und das Interface
(J) als separate Teile der Anzeigeeinheiten (K;) und der Mani-
pulationseinheiten (K<) ausgebildet sind.

3. Steuereinheit nach Anspruch 2 oder 3, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der logische Steuerteil (VL) und das Interface
(J) zusammengebaut als ein einheitlicher Teil ausgebildet
sind.

6. Steuereinheit nach Anspruch 5, dadurch gekenn-

- zgichnet, dass der logische Steuerteil (VL) als ein Teil der
Uberdruck-Ultramikrokammer (UM) ausgebildet ist.
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Die Erfindung betrifft eine Steuereinheit zu einem Gerit
fiir die chrdruck-Schichtchromatographie. Die Steuerein-
heit dient zur automatischen Durchfiihrung der {iberdruck-
schichtchromatographischen Entwicklung (des Laufes).

Bei der in den vergangenen Jahren entwickelten neuen
flissigkeitschromatographischen Technik planarer Anord-
nung, d.h. bei der Uberdruck-Schichtchromatographie, ist
die Sorbensschicht mit einer. unter dusserem Druck ste-

- henden Deckplatte vollkommen abgedeckt, wobei das
Ldsungsmittel zwischen den Kérnern des Sorbens in einer
Zwangsstromung (mit Hilfe einer Dosiervorrichtung)
stromt; eine derartige Losung ist in dem ungarischen Patent
HU-PS 173 749 beschrieben. Die sogenannte Uberdruck-
Ultramikrokammer ist in einer zirkularen Ausfiihrung (J.
Chromatog. 174, 74/1979/) und in einer linearen Ausfiih-
rung bekannt.

Die beiden Versionen der Uberdruck-Schichtchrommogra-
phie bieten mehrere Vorteile gegeniiber der klassischen
Schichtchromatographie, aber auch der sogenannten
Hochleistungs-Schichtchromatographie. Diese Vorteile sind
die folgenden:
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- kurze Laufzeit auch in grésseren Laufstrecken
(30-40 cm) und auch auf feinkérnigen Sorbensschichten;

- bessere Auflésung;

- die Moglichkeit der visuellen Bewertung;

- Beschleunigung der Wanderung der viskosen Losungs-
mittelgemische;

~ Modellierung der hochleistungs-siulenchromatographi-
schen Verhiiltnisse.
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Zuden operativen Charakteristiken der linearen und zir-

kularen Vorrichtung fiir die Cberdruck-Schichtchromatogra-
phie gehdren die folgenden:

a) DieTrennung findet immer auf einer gegebenen
Strecke und mit einer gegebenen Stromungsgeschwindigkeit
des Losungsmittels statt. Diese Werte hiingen von der jewei-
ligen Aufgabe (Trennung zweier oder mehrerer Kompo-
nenten verschiedener Verbindungsgruppen), der Schicht-
dicke, der Grésse der Sorbenskdrner. usw. ab.

b) Der Kissendruck ist auf einem konstanten Wert zu
halten (beim Schadhaftwerden des Kissens ist das Auf-
rechterhalten eines konstanten Niveaus nicht méglich).

¢) Der von der Fliissigkeits-Dosierpumpe erzeugte Ein-
gangswert des Losungsmitteldruckes dndert sich nach der
entsprechenden Funktion, wobei der Kissendruck in dem
System eine gewisse beschrinkende Wirkung ausiibt. Eine
Abweichung von der Zielfunktion fiihrt zu einer regelwid-
rigen Entwicklung,

d) Inden bisher entwickelien Ultramikrokammern kann
die Grundplatte thermostiert werden. wodurch ein gut repro-
duzierbares Ergebnis zur Verfiigung steht. Die Abweichung
des Temperaturwertes von dem gewihlten Temperaturpro-
gramm ermdglicht die Reproduzierbarkeit nicht, die Wahr-
nahme der Abweichung. sowie die Korrektion derselben
stellen dusserst wichtige Standpunkte dar.

Es kann daher festgestellt werden, dass bei den {iblichen
Geriiten das Bedienungspersonal die Temperatur, den Kis-
sendruck, den Druck und die Menge des Eluenten, den Ver-
lauf und das Ende des Laufes zu beobachten verpflichtet ist.

Diese vielseitigen Beobachtungsverpflichtungen bean-
sprucht das Bedienungspersonal in vollem Masse, und ent-
zieht es von sonstigen Tatigkeiten (z.B. Vorbereitung der
Probe. qualitative Auswertung, usw.), was zu zahlreichen
subjektiven Fehlern fiithren kann.

Der Erfindung wurde das Ziel gesetzt, die obenerwihnten
Mingel zu beseitigen und die praktischen Forderungen—
durch die Entwicklung einer Steuereinheit zu befriedigen.

Die Steuereinheit zu einem Gerit fiir die Uberdruck-
Schichtchromatographie die Anzeige- und Manipulations-

-einheiten enthilt, ist dadurch gekennzeichnet, dass die

Anzeigeeinheiten (K,) und die Manipulationseinheiterf (Ks)
einem logischen Steuerteil (VL) angeschlossen sind, wobei
der letztere durch Steuerausgiinge mit Einheiten zur Bedie-
nung einer Uberdruck-Ultramikrokammer (UM), d.h. mit
einer ein Druckkissen ausfiillenden Pumpe (Py), einer einen
Eluenten dosierenden Pumpe (Pc) sowie einem Thermostat
(T), sowie durch Ausgiinge mit Einheiten zum Erfassen den - -
Zustand der Uberdruck-Ultramikrokammer (UM)sowie
dem Thermostat (T) verbunden ist.

Die Erfindung beruht auf der Erkenntnis, dass bei der
schichtchromatographischen Trennung eine erhdhte Stan-
dardisierung, Reproduzierbarkeit und Betriebssicherheit
durch die Steuerung der ganzen Operation erreicht werden
kann, wodurch diese Technik namlich die Uberdruck-
Schichtchromatographie umso mehr der Gruppe der zeitge-
missen trennungstechnischen Methoden zugeordnet werder
kann.

Die Erfindung beruht auf der weiteren Erkenntnis, indem
durch die Anwendung der automatischen Steuerung die sub-
Jjektiven Fehler der Uberdruck-Schichtch romatographie
bedeutend verringert werden kénnen.

Desweiter wurde es erkannt. dass die automatische Steue-
rung zur besseren Ausniitzung der Arbeitszeit des Bedie-
nungspersonals fihrt (Vorbereitung der Muster; quantitative
Bewertung mit instrumenten).

Die Steuereinheit zu einem Geriit fiir die Uberdruck-
Schichichromatographie, gemiiss der Erfindung enthilt



Untereinheiten zu welchen vorzugsweise die folgenden
Bedienungsorgane gehdren: der Netzhauptschalter, der
gleichzeitig auch den Thermostat betitigt, der Startschalter,
der das Laufprogramm-in Gang setzt, das das Bedienungsper-
sonal mit dem Stopschalter abstellen kann. Des weiteren
konnen der Kissendruck, die Stromungsgeschwindigkeit und
Operationsdruck des Eluenten, die Dauer des Laufes (der
Entwicklung) und die Operationstemperatur des Gerits ein-
gestellt werden. Zu der Gruppe der Anzeige-Einheiten
gehoren die folgenden: der aufgeheizte Zustand des Thermo-
stats, das Erreichen der eingestellten Betriebstemperatur
wird von einer Lampe angezeigt. Wenn der Druck des
Eluenten einen kritischen Wert erreicht, leuchtet eine Signal-
lampe auf und der Lauf wird abgestellt (oder die Leistung der
Pumpe auf einen entsprechenden Wert herabgesetzt). Das
Gerilt zeigt an, wenn es sich in einem eingeschalteten
Zustand befindet. wenn die Fliissigkeit (zweckmissig
Wasser) zum Aufpumpen des Kissens nicht reicht, wenn
ungeniigend Eluent zur Verfiigung steht oder die Temperatur
von dem gegebenen Wert abweicht; das Ende des Laufes wird
von einem akustischen und Lichtsignal begleitet. Zu der
Gruppe der Parameterfithler und Messgerite gehdren die
Temperatur-, Stromungs- und Druckmesser und der Chrono-
meter.

Das Blockschema der Figur stellt den Aufbau des Gerits
fiir die Uberdruck-Schichtchromatographie dar.

Dabei haben die verwendeten Bezugszeichen folgende
Bedeutung:
UM: Ultramikrokammer
Pe:  Eluent-Pumpe
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Pp:  Pumpe fiir das Kissen
Tt: Thermostat
VL: Steuerteil
Kj:  Anzeigegeriit )
5 KSZ: Bedienungsorgane
Bl:  Tastatur
Ny:  Drucker
J: Interface-Einheit, die mit einem Rechner zu ver-

binden ist, wie der Pfeil zeigt.
Die wichtigsten Phasen der Funktion des mit einer
Steuereinheit versehenen Gerits fiir die Uberdruck-
Schichtchromatographie sind die folgenden:
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1) Nach erfolgten Eindriicken des Netzhauptschalters

15 wird der Thermostat betitigt und zeigt die Betriebsbereit-
schaft an.

2) Die Einstellung der Parameter.

3) Das Einsetzen der Schichtplatte und Abschliessen des
Geréts mit der Hand.

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

5) Die Strémung des Eluenten mit der vorgewéhliten
Geschwindigkeit wird in Gang gesetzt.

6) Nachdem eine gewisse Zeit abgelaufen ist, bzw. eine
25 bestimmte Menge von Losungsmittel verbraucht worden ist,
wird die Eluentenstromung abgestelit.

7) Der Kissendruck fillt auf den Nullwert zuriick.

8) Das Gerit gibt ein akustisches und/oder Lichtsignal ab,
signalisierend, dass das Gerét gedéffnet werden kann.

9) Ausdem gedffneten Gerit wird die Schichtplatte her-
ausgenommen und ausgewertet.
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