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PRZYRZAD DO LINTOWEGO NANOSZENIA WARSTWOWEJ CHROMATOGRAFII

Przedmiotem wynalazku jest przyrzgqd do liniowego nanoszenia warstwowej chromatografii,
posiadajgoy plyte podstawy z naniesiong warstwg sorbentu,

Za pomoog tego przyrzgdu, za posrednictwem sprezystej ptyty, pneumatycznie, hydrauli-
cznie, albo w inny sposéb uzyvekanym oiénieniem na zemknietg warstwe sorbentu motna przy
nastawnej temperaturze chromatografowaé na dowolnej diugoéci 1 szerokoéci, w jednym albo
w dwéch kierunkach, na mokro albo na sucho, igokratycznie albo stopniowo, jedno- albo
dwuwymiarowo réwniez i tzw. techniks przelewowa.

Nanoszenie warstwowej chromatografii jest technikg ohrometografowania cieczg na zam-
knietych powierzohniach ptaszozyen. Warstwa sorbentu jest celkowicie zamknigta plytg
zna jdujgcg sie¢ pod naciskiem od zewngtrz, & miedzy czgqsteczkami sorbentu jest utrzymywa-
ny dzig¢ki urzgdzeniu dozujacemu w wymuszonym strumieniu $rodek rozpuszozajgcy /weglerski
opls patentowy nr 173 749/. Ta najnowsza chrometografia ciekla na powierzchnie, posiada
wiele zalet w porbwnaniu do klasyozne] warstwowe] chromatografii. Czas przebiegu jest
krétsey, rozpuszczanie lepsze, potrzeba mniej $rodka rozpuszceza jaoego. Wstepne mieszanie
érodka rozpuszcrajgcego mozna przyspieszyé. Przebieg prooesu mozna kontrolowaé wirualnie,
mo2liwe jest uzyoile agresywnych substencji reagujsocych, itd. Ponadto nenoszenie warstwo-
wej chromatografii posiada wszystkie zalety wysokoocisnienioweJ kolumnowej chromatografii.

Prey nanoszeniu warstwowej ohromatografii wnana jest dotychczas tylko okrggls komora
ciénieniowa /E.Tyihédk, E.Mincsovices i H.Kalasz: I.Chromatogr. 174.75/1979/. W przyrzg-
deie wykonanym z plexl enajdujgoym sie pod plytg, Jest dostepna w handlu albo naniesiona
warstwa sorbentu o weksymalnych wymiarach 200 x 200 mm. Na niej usytuowana jest plyta
prezykrywa jaoa ¥ plexi, a w poszczegdlne elementy wbudowane sg: a/ manometr, b/ uregdze-
nie do dozowania zna jdujgce si¢ pod oidnieniem, o/ otwdr do przewodu doprowadrajgocego
g8z, d/ pierfociedt o przekroju okrgglym do chwytania folil z tworeywa sztucznego,
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e/ membrana, f/ otwér do doprowadzania $rodka rozpusrozajgcego, raopatrzone w gietkie
przewody metalowe. Plyta pokrywajaca jest odpowiednio zamocowana £ poduszkq, na preyk-
lad,‘napelnionq agotem.

We wsrystkich dotychozas znanych rodza jach warstwowej chromatografii oharakterys-
tyozne jest, Ze droga przebyta przez $rodek rozpuszoz;dqcy /2 - om/ i1 niezbedny do poko-
nania tej drogi czas /t - sek/ msg wyrazone wgorem % = k, gdele k jest stalq predkoscig.
Odnosi si¢ to zaréwno do odmiany g tarczaml okrgglymiyjak i do nanoszenia liniowego,
tzw. techniki HPTLC /R.E.Kaiser; Wprowadzenie do wysokosprewne]j ocienkiej warstwy chro-:
matografii, Instytut Badati Chromatografii, Bad D#rkheim, 1976/, Jjak réwniegz i do przy-
rzgqdu z tarozg okragla do nanoszenia warstwowej chrometografii /Tyih8k et od.: I.Chroma-
togr. 174.75/1979/. W tym ostatnim przypadku nie moze byé utrzymywana wzdiuz promienia
kola stala szybkos$é strumienia rozpuszozejgoego.

W przypadku liniowego nanosgzenia warstwowe] chromatografii mogg byé speinione wyma_
gania dobrej warstwy chromatografii, e mianowicie stala szybko$¢ strumienia $rodka
rozpuszoza jgcego, wzglgdnie liniowy front $érodka rozpuszczajgocego tylko przez zastosowa-
nie zamknietej warstwy na brzegach i wprowadzenie $rodke rozpuszozajgqcego ze pomocsg
drutu lub piytki przed mieJjscem doprowadeenia $rodka rozpuszczajgcego albo przez wykona-
nie rynienki usytuowanej w warstwie sorbentu /weglerskie zgloszenie patentowe z dnie
6 grudnia 1979, Zgi. Chinoin Rt./.

Przy liniowym nakiadaniu warstwowej chromatografii miedzy przebyte drogg /z - om/
érodka rozpuszcza jgoego w niegbednym do tego ozaﬁie /t = sek/, wystepuje liniowas zalez-
nosé: % = k, gdzie k jest stalg szybkosécigq, tj. nenoszenie warstwowej chromatografii
przedstawia stosunek jek przy kolumnowej ohrometografii i Swiedozy o jako$ci noweJ
techniki chromatografii. 2 tych odmian nakiadania warstwowej chromatografii,a mianowiote
kotowej i liniowej wywodzi sie postep ostatniego okresu i nalezy oczekiwaé rozwoju
techniki w kierunku osiqgniecia caitkowitego rowdzielenia tych technik,

Do liniowego nanoszenia warstwowe]J chromatografii niezbedme sg specjalne ptyty
sorbentu, jak réwniez i odpowiedni preyreed.

Przyrzgd przedstawiony zgodnie z wegilerskim opisem patentowym nr 173 749 jest dosto-
sowany wediug szozegblowego objaénienie /Tyihdk et al.: I.Chromatogr. 191.293/1980/ dla
chromatografii i1 nadaje sie¢ tylko do krétkich odcinkéw, co widoozne jest w przedstawio-
nej uprzednio plerwszeJ zaleznoSci, gdzie szybko$é strumienis $Srodka rozpuszcza jgqcego
pozostaje state réwniez w dalszym oddaleniu, Poniewaz jek ogélnie giadomo, teoretyczna
11046 warstw albo jak w ksigzce Wyd.Keiser p.t. "Zapoznanle T Wysokosprawng Cienks
Werstwgq Chromatografii " /Instytut Chromatografii, Bad Dtirkheim, 1976/ wprowadzona
ilo8¢é oddzielnych warstw wzrasta proporocjonalnie do odoinka ulatniania i moge byé osig-
gnieta na wigkszych odcinkach /na przykiad 30 - 100 cm/, przy zechowaniu catkowitego
oddzielenia,

Z zalozeh przy nanoszeniu warstwowej chrometografii wynika, 2e réwniez jak przy
kolumnowej chromatografii o stalyh napelnieniu - preca przebiega prezy wylqczeniu par
érodkéw rozpuscora jgoych, To prowadzi przede wseystkim przy cieklej - statej - ohroma-
tografii /chromatografii adsorbcyjnej/ ® uzywanymi gwykle wielokomponentami 1 skiadni-
kami lotnymi do oddzielenia #érodka rozpuszoza jaoego, oo w niektbérych przypadkach prowa-
dzl w nastepatwie do niezadawalajqoego oddzielania i wybrruszania rozochodzgoych sie od
siebie materialéw na koficou strefy. W prrzypadku wysokosprawnej - kolumnowe] chromato-
grafii sorbent mostaje do tego celu wstepnie skondensowany ze Srodkiem rozpuszorajgcym,
Niezneny byl dotychcras przyrzad do liniowego nanoszenia tym sposobem. Usprawnienie
odpowiedniego liniowego przyriﬁdu nawvet do sposobu na mokro jest dlatego wskazenme, po-
niewa2 deieki niemu mogg byé prowadzone procesy modelowania wysokosprawnej kolumnowe]
chromatografii 1 jednoozesnie prowadrone obie techniki dla celéw analityczoych i/albo
preparowania.
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Celem wynalazku jest wyeliminowanie istniejacych niedogodno$oi i skonstruowenie
przyregdu do liniowego nakladania warstwowe] chromatografii, w ktérym za pomocs sprezys-
tej pityty, pneumatycznie, hydraulicznie albo w inny sposéb uryskanym ciénieniem na
zamknigtq warstwe sorbentu mozne przy nestawnej temperaturze ohromatograefowaé na dowol-
nej diugofoi i szerokosci, w jednym albo w dwbch kierunkach, na mokro &lbo na sucho,
izokratyoznie albo stopniowo, jedno- albo dwuwymiarowo réwnie¢ 1 tzw. technikg przele-
wowg. Liniowe nanoszenie warstwowej chromatografii wiono posiadaé stalg szybko$é stru-
mienia srodka rozpuszozajgoego na catej diugo$ci warstwy, co umozliwia wytwarzanie
ditugioh odcinkém,a przez to i lepsze ich oddzielanie.

Niekorzystne skutki odparowenia Srodke rozpuszore jgoego podobnie jak przy wysoko-
sprawnej = kolumnowe] chromatografii powinny byé wyeliminowane przez wst¢pne kondyc jono-
wanle ze Srodkiem rozpuszczajgacym i w danym preypadku przez oddzialywanie ciénienia na
prébke. To sq zarazem wytyczne dla modelowania procesé4w oddzielanie przy wysokosprawnej
- kolumnowej chromatografii. Ponadto nalezy chromatografowaé w jednym elbo w dwbch kie-
runkach, jezeli uzywa si¢ warstw sorbentu, ktére tylko na odpowiednich stronmach gzemknig¢te
ponadto prezyrzad do chrometografii powinien posiadaé ukied, w ktérym w zaletnoéci od
potrzeby ugywane bedg otwory do wprowadzania $rodka zabezpieoza jgcego. Stwierdzono tez,
2e po ustaleniu temperatury warstwy sorbentu wedlug warto$oi odbiegajgcej nieco w déi
albo w gére od normalpej,mozna polepszyé ostroéé oddzielania.

Celem wynalazku Jest opracowanie konstrukcji przyrzqdu do liniowego nanoszenia
warstwy chromatografii, ktéry nie ma wad przyrzqdéw znanyoh ze stanu techniki,

Istota wynalazku polega na tyr:, 2e preyrzgd zawiera plyt¢ dociskowg zamocowang nad

‘plytq podstawy zaopatrzong w warstwe sorbentu, posiadajgoq membrane, Tamykajqogq od

g6ry sorbent, zawér wprowadzajaoy orynnik pod ciénieniem mi¢dzy membrang e plyte docis-
kowg oraz co najmniej jeden ukled wprowadzajgoy dla $Srodke wymywajgcego i co najmnie]
Jeden ukiad dla wprowadzania prébki, Dla procesu mokrego przyrzad jest wyposazony

w uklad dozujgcy dle zmiennego doprowadzania $rodke rozpuszozajgcego. Dzigki wbudowaniu
regulatora temperatury stworzona jest mozliwo$é regulacji temperatury warstwy sorbentu,
a przez to 1 temperatury roboozeJ.

Przedmiot wynalezku Jest uwidoogniony w przykladzie wykonania ne rysunku, ne ktérym
fig. 1 przedstawia preyrzqd wediug wynalazku w przekroju wzdtuinym, fig. 2 - fragment
przyrzadu z fig. 1 w przekroju,preedstawiajgcy polgczenie rurki kapilarnej, fig. 2c¢ =
fragment innego rozwiszania prezyrzgqdu wediug wynalazku w przekroju, przedstawia jgcy
potaoezenie rurki kapilernej, fig. 2d - fragment jeszcze innego rozwigzanis przyrzgdu
wedlug wynalazku w przekroju, przedstawiajqcy polgczenie rurki kapilernej, fig. 2a -
fragment preyrzedu z fig. 2¢ w widoku z géry, fig. 2b - fragment przyrzadu z fig. 2d
w widoku z géry, fig. 3 - przyrzgd wedlug wynaslagku ¥ wprowadzong prébkg w przekroJju,
fig. Ua - przyrezgqd wedlug wynalezku w widoku z gbéry stuzgoy do wykonywania chromatografii
w jednym kierunku, fig. 4 - przyrzqd wediug wynalezku w widoku ® géry stuzgcy do wyko-
nywania ohromatografii w dwéch kierunkach, fig. Uc - preyrzgqd wediug wymalazku w widoku
z géry, stuggoy do wykonywania chromatografii w jednym kierunku przy jednoczesnym dopro-
wadzaniu prébki pod ciénieniem, a fig. 4d - prryread wedlug wynalazku w widoku e géry,
stuzqoy do wykonmywania chromatografii w dwéch kierunkach przy jednoceesnym doprowadza-
niu prébki pod ciinieniem.

Przyrzqd zawiera odpowiednio zwymiarowang plyte podstewy dla przejmowania warstwy
sorbentu 1 dle regulacji tempergqtury oraz dostosowang spr¢gysts, odpornq na chemikelia,
przezroozysts plyte dociskows do dooiskania warstwy sorbentu, zaopatrzong w poduseke,
Jak réwniez zawiera podilgozenia kapilarne dla doprowadzania $rodka wymywa jgoego i wpro-
wadzenia prébki.



u 128 659

Jak uwidoozniono na fig. 1 warstwa sorbentu 1 jest utrrymywana na termostatycezne]
pitycie podstawy 2. Plyta 2 moze byé poilgorona koficéwkemi 3 £ ultratermostatem. Membranma 4,
do ktérej ptyta dooiska warstwe sorbentu jest zamocowana do prrefroozystej, wykonane]

z tworzywea sztuocznego, plyty albo = piyty srklanej 5. Do membrany & podilsoceone sgq rurki
kapilarne 6 1 7 dla wprowadzania prébki i Srodke wymywajqcego. Rurki kapilarne 6, 7 sg
przeprowadzone prrez przefroczystg pityte 5 1 przez uszczelki 8 na zewnatrz. Piyta 2

i ptyta 5 dociskowa sg do siebie docifniete wa pomoos vamke 9. Do wprowadzania medium
pod ciénieniem do komory 10 /cieczy albo garu/ Enajdujqcego si¢ miedzy membrang 4 i pity-
tq 5 dooiskows, przewidziany jest rzawér 11. Cidnienie jest wskezywane ns manometrze 12.
Powstala na jednej stronie plyty 5 dociskowej sprezysta poduszka ramyka bezpoérednio
warstwe sorbentu 1. Sila nacisku zalegna jest od wielko$oi ciénienia.

Uszczelki 8 koricdwek kapitarnych umozliwia jg ruch membrany 4, wzglednie rurek kapi-
larnych 6 1 7 tak, Ze uzyskane jest uszczelnienie, znajdujgqcej sie pod oiénieniem kory 10.

Fig. 2 przedstawia polgczenie rurki kapilafnej 6 przeznaczonej do doprowadzania
érodka wymywa jacego nad stozek z membrang L. Szczelno$é zostaje osiggunieta preez stozko-
wa podkladk¢ 13 i wspblpracujacg nakretke 14 z gwintem.

Srodek wymywa Jacy moze byé doprowadwany przez kanalek 15 prrzebiegs jecy przez warstwe
sorbentu,ale mozliwe jest réwniez nalozenie na warstwe sorbentu elementu dystansowego.

W takim przypadku ciecz wptywa do sorbentu przez powstaly kanal 18 mig¢dzy elementem
dystansowym 17 i membrang 4.

Na wstepie napeitnia si¢ kanatek 15 lub kanal 18, 8 po podwyzszeniu ois$nienia roepo-
cgyna sie, przez impregnacje 19, na stronie zetknigtej z warstwg sorbeatu 1 liniowy
przeptyw strumienia w kierunku pokazanym strzatkeq.

Uwidocznione na fig. 3 poilgczenie przedstawia rurke kapilarhg 7 przytozong bezpo-
érednio do prébki warstwy sorbentu 1. Prébka wprowadzona przez wysokie cifnienie prze-
dostaje sie do sorbentu. Prébka moze byé wprowadzona na suchg warstwe sorbeantu albo na
warstwe sorbentu uprzednio gwilzonego $érodkiem wymywajgcym., CisSnienie zasilania prébki
zalezne jest od wielko$ci cisnienia medium w komorze 10, od wielkosci czgsteczek sorbentu
i od stanu lepkoséci.

Na figurach ba, U4b, U4c, 4d przedstawione sg rb62ne odmiany zadan prébki 1 doprowsdza-
nia Srodka wymywajgcego.

Fig. 4a - Chromatografia w jednym kierunku, $rodek wymywajgqcy doprowadzany ¥ rurki
kapilarnej 6 preer kanatek 15 do sorbentu, przesuwa komponenty liniowo w Jednym kierunku
z uprzednio‘nalozonej prébki; fig. bb - chromatografia w dwéch kierunkach, $érodek wymywa-
jacy doprowadzony z rurki kapilarnej 6 przez kanaltek 15 do sorbentu transportuje kompo-
nenty w wieckszych iloéciach z naniesionej prébki 20 liniowo W dwébch kierunksch; fig. Uc
- chromatografia w jednym kierunku, Prébka pod ciénieniem, Srodek wymywe jgcy doprowadza-
ny przez rurke kapilarng 6 do kanatka 15 nawilza, wzglednie przemywa warstwe sorbentu.
Prébka zostaje wprowadzona przez rurke kapilarng 7. Strumier $rodke wymywa jacego transpor-
tuje prébke liniowo w Jednym kierunku; fig. 4d - chromatografia w dwéch kierunkach,
Prébkea pod ciénieniem, Srodek wymywajgoy doprowadrany przez rurke kapilarng 6 nawilza
sorbent ¥ dwbéch kierunkédw. Prébki zosta jg wprowadzane do warstwy sorbentu przez rurki
kapilarne 7 rozmieszoczone w dwéch rzgdach, Strumieri 4rodka wymywa jgocego transportuje
prébki liniowo w dwéch kierunkach.

Poczgtek doprowadzanego $rodka wymywa jgoego moze byé obserwowany wirualnie przez
przeifoozystq plytke dooiskows. Rury nawilza jaoych komponentéw obserwowaé mozna bezpo-
$rednio w prrypadku gabarwionej substanoji, a w przypadku nie sabarwionej substanoji,

Za pomoog wabarwienia farbé.
Analiza procesu chromatografii nastgpuje w sposé$b gnany dla chromatogramu warstwowego.
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Zastrzez2zenie patentowe

Przyreqd do liniowego nanoszenia warstwowe] chromatografii, posiadajacy piyte
podstawy £ naniesiong warstwg sorbentu, znamienny tym te sawiera piyte
dooiskowg /5/ zamocowang nad plytg podstawy /2/ zeopatreons w warstwe sorbentu /14

posiada jacq membrane /U/; gzamykejgoa od géry sorbent /1/, mawbér /11/ wprowadzajaoy
ezynnik pod oisnieniem migdey membrans /4/ a pilyteq doociskowgq /S/ orez oo najmnie]

Jeden ukiad doprowadea jgoy dla érodka uy-ynajqoego 1 00 najmniej jeden ukiad dla
wprowadzania prébki.
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