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Prezenta inventie se refera la o metoda de separare cromatografica pe strat subtire
in cdmp de microunde a compusilor chimici dintr-un amestec in faza lichida si la o instalatie
pentru aplicarea acestei metode.

Procesele cromatografice se bazeazd pe fenomene de adsorbtie-desorbtie a
solutului, intre un mediu poros si eluent. Aceste procese pot fi influentate de forte externe,
inclusiv cele electrice, magnetice sau electromagnetice [Ed. Jack Cazes, Encyclopedia of
Chromatography, Marcel Dekker Inc., 2004].

Separarea cromatografica se utilizeaza atat pentru analiza compozitiei unor ames-
tecuri lichide sau gazoase, cat si pentru separarea lor. Prezenta inventie se aplica in cazul
separarii cromatografice in strat subtire pe suport dielectric (Thin Layer Chromatography,
TLC).

Separarea cromatografica este o metoda utilizatd pentru separarea compusilor
chimici aflati in stare lichida sau gazoasa, prin trecerea lor printr-un strat poros solid de
compusi oxidici. Separea fizica a compusilor se realizeaza de obicei prin cromatografie pe
coloand, caz in care fluidul cu proba este antrenat prin mediul solid datorita unui gradient de
presiune sau temperatura intre extremitatile coloanei de separare.

Pentru analiza calitativa si cantitativéd a compusilor dintr-un amestec lichid (proba),
se utilizeaza cromatografia plana in strat subtire (TLC). In acest caz, antrenarea probei se
face cu un solvent (eluent), in principal prin forte de capilaritate. Fiecare specie din amestec
se deplaseaza grupat, rezultatul este un set de benzi sau puncte de culori diferite, numite
spoturi. [dentificarea spoturilor se realizeaza in lumina ultravioleta (UV). Rezolutia separarii
este direct proportionala cu distanta dintre doua spoturi vecine [Ed. Sz. Nyiredy, "Planar
Chromatography - A retrospective view for the third millenium” Springer, 2001, Ed. Jack
Cazes, "Encyclopedia of Chromatography”, Marcel Dekker Inc., 2004].

Pentru cresterea rezolutiei sunt utilizate metode in care se aplica campuri electrice
continue sau alternative.

Efectele campului electric sunt utilizate in cazul electro-cromatografiei si in cazul
dielectro-cromatografiei [Pretorius, V.; Hopkins, B.J.; Schieke, J.D. J. Chromatogr. 1974, 99,
23-30, Isambert, H.; Ajdari, A.; Viovy, J.L;. Prost, J. Phys. Rev. E 1997, 56, 5688-5704] si
sunt metode de separare cromatograficad cunoscute.

Sunt cunoscute si aplicatiile de separare cromatografica pe strat subtire (TLC) in
campuri electrice variabile sinusoidal, aplicatie din domeniul dielectro-cromatografiei [St.
Kreibik, V. Surducan, V. Coman, C. Marutoiu, Horizontal Planar Dielectrochromatography.
I Preliminary results, J. Planar Chromatogr., 15 (2002), 425-428].

Efectul termic al radiatiei de microunde este utilizat in separarea cromatografica pe
coloana ca o solutie pentru evaporarea solventului, stimularea reactiilor chimice sau a
deplasarii compugilor intr-un gradient de temperatura.

Una dintre primele aplicatii in domeniu utilizeaza adaosuri cu absorbtie ridicata in
camp de microunde, introduse in coloanele de separare, pentru incalziri uniforme ale
coloanelor cu probele si solventul [Walters, et al., Chromatographic column for microwave
heating, US 6029498, 2000].

Sunt si solutii bazate pe efectul unui gradient de temperatura, utilizate in metodele
de separare gaz-cromatografica pe coloana. Gradientul de temperatura este realizat prin
incalzire prin absorbtie de microunde in constituentii solizi ai coloanei si racirea fluidului de
antrenare [Crnko, et al., Negative temperature profiling using microwave GC apparatus,
brevet US 7291203, 2007].
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Unele solutii ce folosesc radiatia de microunde pentru incalzire, utilizeaza forma
distributiei de microunde din cavitati coaxiale, folosite ca celule de tratament, pentru a realiza
un gradient termic in coloana de separare cromatografica cu fluid de antrenare gazos (gaz-cro-
matografie) [Gaisford, etal., Microwave heating apparatus for gas chromatographic columns,
brevet US 6316759, 2001].

De asemenea, sunt metode care utilizeaza un mediu solid poros cu sau fara aditivi
cu reactivitate chimica pentru separarea cromatografica pe coloana aflatd in camp de
microunde de putere [Jamalabadi, et al., Processing of chemicals in flow-through device with
porous media, brevet US 7063784, 2006]. Mediul solid prezinta pierderi dielectrice ridicate
si se incalzeste in cdmp de microunde de putere.

in unele aplicatii recente, este realizat un control cu sistem cu microprocesor al
vitezei de curgere a fluidului prin coloana cromatografica si al regimului de operare a
microundelor in pulsuri de putere [Kind Code, Microwave-Assisted Chromatography
Preparation, cerere de brevet US 20060261058, 20086].

in separarea cromatografica pe coloana, radiatia de microunde este utilizata si in re-
gim de pulsuri la frecventéa fixa, pentru un control eficient al gradientului de temperatura, incal-
zirea fiind bazata in esentd numai pe vibratia dipolilor fazei lichide, metoda nefiind optimizata
pentru absorbtia microundelor pe niveluri energice vibrationale ale speciilor moleculare [Mark
A. Stone, Chromatogrphy using microwave pulsing, aplicatie de brevetUS 2003/0109053A1].
Mecanismul principal de separare se bazeaza pe diferenta de temperatura si/sau de presiune
intre capetele coloanei de separare, iar efectele de modificare locala a constantei dielectrice
in coloana cromatografica nu sunt luate in considerare.

in toate aplicatiile de separare cromatografica pe coloana, fluidul de antrenare este
introdus cu presiune la un capat al coloanei sau este antrenat printr-o depresiune realizata
prin vidare la capatul opus al coloanei.

Cromatografia plana pe strat subtire (TLC) este o metoda utilizata in optimizarea
reactiilor chimice efectuate in cdmp de microunde de putere [Lorenzo Williams, Thin layer
chromatography as a tool for reaction optimisation in microwave assisted synthesis, Chem.
Commun., 2000, 435-436].

Nu au fost identificate aplicatii care sa utilizeze radiatia de microunde in procesul de
separare cromatografica prin cromatografie plana pe strat subtire (TLC).

Problema tehnica pe care o rezolva prezenta inventie este de a imbunatati rezolutia
de separare cromatografica in cromatografia pe strat subtire, prin cresterea distantei de
separare intre doua spoturi vecine.

Metoda de separare cromatografica pe strat subtire (TLC), conform inventiei, consta
in aceea ca se aplica un spot de analizat 3 pe un suport cromatografic dielectric planar 2
avand un strat poros de oxizi 1 depus pe o fatd, ansamblu care se introduce impreuna cu
un vas 4 cu eluent § intr-o incinta de separare 30, caracterizata printr-o distributie specifica
de microunde in mod transversal electric TE sau transversal electro-magnetic TEM,
componenta de camp electric 6 a campului de microunde avand liniile de camp aplicate
perpendicular pe suportul cromatografic planar cu spotul de analizat 1, 2, iar incinta 30 este
conectata la un ansamblu generator de microunde 28 de putere maxima in domeniul 400-
1200 W, aplicarea microundelor se face intr-un regim discontinuu, caracterizat de emisia
simultand a unui spectru larg de frecvente in domeniul de 2,45 - 21 GHz, compus din
armonici superioare frecventei nominale de 2,45 GHz, si un regim pulsatoriu in putere cu o
pulsatie pe secundg, cu largime de puls controlabila intre 10 si 100% dintr-o secunda, aleasa
convenabil in functie de natura eluentului, pentru o durata totala de tratament de 3-10 min,
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cu controlul temperaturii maxime in eluent in domeniul 20-100°C, intr-un regim de activare
prestabilit dintr-un sistem cu microcontroler 26 ce comanda generatorul de microunde 23,
sistem prin care se controleaza temperatura de eluent, largimea de puls si timpul de
tratament, interpretarea rezultatelor facandu-se prin metode specifice de cromatografie
planara.

Instalatia de separare cromatografica in cdmp de microunde, conform inventiei, este
compusa dintr-un ansamblu generator de microunde 28, la care este conectata o incinta de
tratament cromatografic 30 interschimbabila printr-o trecere coaxiala 24a si un traductor de
temperatura 29 specific pentru operare in camp de microunde de putere.

Intr-o altd variant& de realizare a inventiei, metoda de separare cromatografica pe
strat subtire TLC in cdmp de microunde de putere, conform inventiei, se aplica unei
cromatograme pe suport dielectric planar, obtinute in mod clasic, inainte de evaporarea
totala a solventului de pe suport, cu scopul cresterii rezolutiei de separare.

Ansamblul generator de microunde 28 din instalatia de separare cromatografica in
camp de microunde conform inventiei se compune dintr-un magnetron ca generator de
microunde 23 de putere maxima in domeniul 400-1200 W, caracterizat de emisia simultana
a unui spectru larg de frecvente in domeniul de 2,45 - 21 GHz, compus din armonici superi-
oare frecventei nominale de 2,45 GHz, avand un regim pulsatoriu in emisia de putere cu o
pulsatie pe secunda, cu frecventa de 1Hz, cu largime de puls controlabila intre 100 si
1000 mS, si este conectat la un ghid de unda 24, terminat cu o trecere coaxiala 24a. Gene-
ratorul de microunde este comandat de un sistem cu microcontroler 26, ce controleaza
timpul de tratament, temperatura eluentului si largimea de puls de microunde si poate
comunica prin interfete seriale 26a, 27 cu perifericele calculator de proces si un senzor de
temperatura 29.

Incinta de tratament din instalatia de separare cromatografica in camp de microunde
conform inventiei este realizata intr-o astfel de geometrie, incat distributia campului de
microunde sa corespunda modurilor transversal electric TE sau transversal electromagnetic
TEM, respectiv componenta electrica din unda 6 sa aiba liniile de camp electric perpendicu-
lare pe planul placii cromatografice dielectrice 1, 2.

Instalatia de separare cromatografica in cadmp de microunde conform inventiei
cuprinde un senzor de temperatura 29 care trebuie sa reziste la densitati de putere de micro-
unde maxime de 60 W/cm?.

Instalatia de separare a compusilor chimici prin cromatografie, descrisa de acestbre-
vet, are la baza efectele undelor electromagnetice din domeniul de microunde asupra
proceselor specifice cromatografiei. Aceste efecte sunt determinate de distributia specifica
a densitatii de putere sau a distributiei de camp electric (E) in incinta de tratament, de pozitia
relativa a liniilor de cdmp electric fata de pozitia si geometria suportului compozit utilizat in
separarea cromatografica, precum si de efectul termic al microundelor corelate cu aplicarea
lor in regim de impulsuri, in instalatia de separare cromatografica. Suportul compozit este
compus din suport dielectric plan cu un strat de oxizi depusi uniform pe una din suprafete.

Instalatia de separare prin cromatografie in prezenta campului de microunde
imbunatateste gradul de separare a compusilor chimici. Acestd metoda de separare poate
fi utilizatd si dupa ce suportul compozit cu proba a fost developat in conditii clasice (in
absenta microundelor) prin introducerea ulterioara a suportului de separare cromatografica
inincinta de tratament si in cAmp de microunde de putere, dar inainte de uscarea eluentului.

Instalatia de separare a compusilor chimici prin cromatografie este o instalatie
specificd compusa dintr-o incinta de tratament si un generator de microunde de putere care
sa poata genera pulsuri de microunde intr-un regim specific cu durata de puls controlata.
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Metoda de separare conform inventiei consta in aplicarea spotului (amestecul de
compusi chimici in faza lichida) pe un suport cromatografic. Suportul cromatografic se
introduce intr-o incinta de separare caracterizata printr-o distributie specificd de microunde
[G.Rulea, Tehnica microundelor, Ed. Didactica si Pedagogica, Bucuresti, 1981]. Incinta este
conectata la un generator de microunde de putere. Tot in incintd se gaseste un vas din
material dielectric ce contine faza mobila (eluentul). La activarea microundelor, tot ansamblul
(placa cromatografica cu proba, eluentul) se afla intr-o distributie specifica de cdmp de
microunde la un regim de activare prestabilit din meniul de comanda al generatorului. in
aceste conditii, solventul migreaza pe suportul poros, separand componentii din proba.
Aceastd separare are loc in prezenta unui cadmp de microunde, cu linii de camp electric
aplicate perpendicular pe suportul cromatografic. Dupd un anumit timp, cantitatea
suplimentara de solvent este inlaturatd, iar suportul este lasat sa se usuce. Interpretarea
rezultatelor se face prin metode specifice de cromatografie.

Principalele elemente distincte fata de stadiul cunoscut al tehnicii sunt urméatoarele:

- se aplica in cromatografia pe strat subtire TLC cu suport dielectric;

- in TLC creste rezolutia cromatogramei prin cresterea distantei de separare intre
doua spoturi vecine;

- este utilizatd combinatia efectelor termice ale microundelor cu cele de modificare
a constantei dielectrice in ansamblul proba-eluent-placa cromatografica prin utilizarea unui
camp electromagnetic cu spectru larg de frecvente, in regim de impulsuri de putere cu durata
reglabild, controlate din meniul instalatiei de tratament;

- pozitia liniillor de camp electric ale distributiei de microunde este normala la placa
cromatografica;

- aplicarea microundelor se face discontinuu intr-un regim pulsatoriu cu o pulsatie pe
secunda, coeficientul de umplere al pulsului se poate regla intre 20 si 900 mS. Ca rezultat,
proba se afla intr-un regim dinamic in care existé o propagare a radiatiei de microunde in
placa cromatografica si pe suprafata ei similar cu modul de propagare in ghidul dielectric
placa [G.Rulea, Tehnica microundelor, Ed. Didacticd si Pedagogica, Bucuresti, 1981,
pag. 121-129].

Principalele avantaje ale acestei inventii sunt:

- Imbunatateste rezolutia de separare cromatografica in strat subtite (TLC) prin
comparatie cu metoda clasica prin cresterea distantei de separare intre doua spoturi vecine;

- se poate aplica si cromatogramelor realizate prin developare clasica prin introducere
ulterioara a suportului cromatografic in incinta de tratament a instalatiei de separare cu
microunde, cu aplicarea unui regim de microunde adecvat.

Se dau in continuare exemple de realizare a inventiei, care sunt in legatura si cu
figurile:

- Fig. 1 reprezinta ansamblul placa cromatografica, proba si eluent faté de distributia
de camp electric, directia de migrare a eluentului cu proba si directia de propagare a
microundelor. in aceasta figura este prezentata principial metoda de separare cromatografica
aplicatd. Pe placa cromatografica compusa din suportul dielectric 2 si stratul poros de oxizi
1 este amplasat reproductibil un volum de proba (spotul initial) 3. Placa cromatografica cu
proba este introdusé intr-un vas dielectric 4 ce contine un solvent specific (eluentul) 5.
Intregul ansamblu se introduce intr-un cdmp de microunde cu o distributie specifica astfel
incat linile de camp electric 6 sa fie perpendiculare pe suprafata placii cromatografice,
distributie de mod transversal electric TE sau transversal electro-magnetic TEM. Sensul de
propagare al microundelor 7b este dinspre vasul cu eluent si spotul de proba 3 spre extremi-
tatea opusa, fiind acelasi cu cel de migrare 8 a eluentului cu proba prin capilaritate. in si pe
suprafata placii cromatografice existad o propagare de microunde 7a.
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- Fig. 2 reprezinta incinta coaxiald de separare cromatografica planara (TLC). in
aceasta figura este prezentatd o incintd de tratament coaxiala, utilizatad in instalatia de
separare si modul de amplasare a placii cromatografice. Incinta de tratament se compune
din perete metalic cilindric 11, prevazut cu capac metalic de acces 9, miez central metalic
14 coaxial fata de peretele exterior si trecere coaxiala prin care se conecteaza la generatorul
de microunde. In interiorul incintei se afld un vas coaxial dielectric 12 cu capac 10. Placa
cromatografica 2;1 cu proba 3 este fixata in capacul vasului coaxial 10 in canale 15 frezate
in capacul dielectric 10, canale dispuse astfel incat sa permita introducerea mai multor placi
cromatografice simultan. in sectiunea A1-A2 sunt prezentate o configuratie de sase canale
cu placi cromatografice. Eluentul 5 se afla in vasul dielectric coaxial la baza lui, cu un volum
ales astfel incat s& ude zona cu spotul de proba 3 de pe placa cromatografica 1, 2. In figura
este prezentatd si pozitia liniilor de camp electric 6, radiald fatd de miezul central si
perpendiculara pe suprafata placilor cromatografice, distributie specifica modului TEM in
cavitatea coaxiala.

- Fig. 3 reprezinta incinta rectangulara de separare cromatografica planara (TLC). in
aceasta figura este prezentatd o incinta de tratament rectangulara, utilizata in instalatia de
separare si modul de amplasare a placii cromatografice. Incinta se compune din perete
metalic 18 de profil dreptunghiular, capac metalic 16 cu lamele elastice (nefigurate) pentru
fixarea placii cromatografice 1, 2 si trecere de microunde coaxiald compusa din miez central
metalic 20, trecere dielectrica 22 si perete exterior metalic 21 de configuratie cilindrica si
coaxial cu miezul 20. Incinta rectangulara se termina la partea inferioara cu tronson similar
18a la 90°, de lungime egala cu semilungimea de unda la frecventa centrald de operare si
terminat cu perete metalic 18b. in incinta rectangulara pot fi amplasate doua piese polare
metalice 19. Sectiunea C1-C2 arata configuratia transversala a incintei cu piesele polare
montate. in incinté se afla de asemenea un vas dielectric 4 cu eluent (nefigurat) si placa
cromatografica 1, 2 cu proba (nefiguratd) amplasatd in zona vasului cu eluent. Placa
cromatografica este ghidata pe laterala de ghidajele dielectrice 17, dupa cum este prezentat
si in sectiunea B1-B2. In aceasta incinté liniile de camp electric respecta distributia specifica
modului TE.

- Fig. 4 reprezinta instalatia de separare in camp de microunde de putere. Instalatia
de separare cromatografica in cAmp de microunde se compune din ansamblul generator de
microunde 28 la care este conectata incinta de tratament cromatografic 30 interschimbabila
prin trecerea coaxiala 24a si un traductor de temperatura 29 specific pentru operare in camp
de microunde de putere. Ansamblul generator de microunde 28 se compune din generatorul
de microunde de putere, ce poate fi un magnetron, 23 conectat la un ghid de unda 24
terminat cu cuplajul coaxial 24a. Generatorul de microunde este comandat de un sistem cu
microcontroler 26 prin intermediul sursei de inaltd tensiune 25. Acest sistem 26 poate
comunica printr-o interfaté seriald 26a cu un calculator de proces si cu o interfata specifica
28 cu senzorul de temperatura 29.

- Fig. 5 reprezinta distributia campului de microunde in celulele de separare. in
aceasta figura sunt prezentate distributiile densitatii de microunde de putere in incintele de
separare cromatografica prin utilizarea unui traductor termografic 31, respectiv, distributia
densitatii de putere pentru modul TEM in incinta coaxiala si cea corespunzatoare modului
TE inincinta rectangulara [E. Surducan, V. Surducan, Traductor termografic pentru radiatie
de microunde de putere, brevet RO 116506]. Traductorul 31 este amplasat intr-o sectiune
diametrala a incintei de tratament. Zonele cu diferite nuante de gri de pe detector reprezinta
o sectiune a distributiei de microunde in incinta, zonele 31b corespund maximului de camp

6



RO 123363 B1

inconjurat de zone de distributii medii 31a. in exteriorul distributiilor medii se afla o distributie
minima de microunde (zonele deschise la culoare din exteriorul zonelor medii). Diagramele
ce insotesc figurile reprezintad pe o scala arbitrara valoarea modulului intensitatii de camp
electric (al microundelor) in functie de lungimea zonei in care se afla placa cromatogra-
fica1, 2.

- Fig. 6 reprezintd imaginea de separare pe placa cromatografica.

Aceasta figura prezinta imaginile unor placi cromatografice in urmatoarele situatii: (A)
separare cromatografica clasica, (B) separare cromatografica in camp de microunde in
incintd rectangulara, separare cromatografica realizata clasic inainte (C) si dupa (D)
introducerea ei in cdmp de microunde in incinta rectangulara. Se observa ca deplasarea
spoturilor in cdmp de microunde 32 se realizeaza pe distantd mai mare fata de spotul initial,
comparabil cu deplasarea similara 33 in separarea clasica.

Instalatia de separare cromatografica in cdmp de microunde este prezentatain fig. 4.
Instalatia se compune din ansamblul generator de microunde 28 la care este conectata
incinta de tratament cromatografic 30 interschimbabild prin trecerea coaxiala 24a si un
traductor de temperaturd 29 specific pentru operare in cdmp de microunde de putere.
Ansamblul generator de microunde 28 se compune din generatorul de microunde de putere,
ce poate fi un magnetron, 23 conectat la un ghid de unda 24 terminat cu trecerea coaxiala
24a. Generatorul de microunde este comandat de sistem cu microcontroler 26 prin
intermediul sursei de inalta tensiune 25. Acest sistem 26 poate comunica printr-o interfata
seriala 26a cu un calculator de proces si cu o interfatéd specificd 28 cu senzorul de
temperatura 29.

In incinta de tratament cromatografic are loc procesul de separare cromatografica in
camp de microunde de putere. Indiferent de tipul de incinta de tratament, conditia de functio-
nare a metodei este daté de asigurarea unei distributii de cadmp de microunde cu compo-
nenta de camp electric perpendiculara pe placa cromatografica, utilizarea unui regim de
microunde discontinuu $i pulsatoriu, amplasarea specifica a vasului cu eluent si spotul de
proba la o distantd de minim o semilungime de unda fatd de capatul incintei cu capac
metalic, la frecventa centrald de microunde. Regimul discontinuu de aplicare a microundelor
se caracterizeaza printr-un spectru de frecvente in domeniul de 2,45 - 21 GHz, compus din
armonici superioare frecventei nominale de 2,45 GHz. Regimul pulsatoriu se referé la modul
de aplicare a puterii de microunde si este caracterizat de o pulsatie pe secunda, cu largimea
de puls controlabild intre 10 si 100% dintr-o secunda, aleasa convenabil in functie de natura
eluentului, pentru o durata totald de tratament de 3-10 min. In fig. 1 este prezentat ansamblul
placa cromatografica, proba si eluent fata de distributia de camp electric, directia de migrare
a eluentului cu proba si directia de propagare a microundelor. Pe placa cromatografica com-
pusa din suportul dielectric 2 si stratul de oxizi poros 1 este amplasat reproductibil un volum
de proba (spotul initial) 3. Placa cromatografica cu proba este introdusa intr-un vas dielectric
4 ce contine un solvent specific (eluentul) 5. Intreg ansamblul se introduce intr-un cadmp de
microunde cu o distributie specifica astfel incéat liniile de camp electric 6 sa fie perpendiculare
pe suprafata placii cromatografice. Sensul de propagare al microundelor 7b este dinspre
vasul cu eluent si spotul de proba 3 spre extremitatea opusa, fiind acelasi cu cel de migrare
8 a eluentului cu proba prin capilaritate. in si pe suprafata placii cromatografice exista o pro-
pagare de microunde 7a. Incintele de tratament utilizate in prezenta inventie sunt coaxiale
(mod de camp TEM) si rectangulare (mod de camp TE) cu s-au fara concentrator de camp,
dar pot fi utilizate si alte tipuri de geometrii de incinte cu conditia existentei unei distributii de
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camp de microunde mono-modale in zona de separare cromatografica. in fig. 5 sunt prezen-
tate distributiile de cdmp de microunde 31, 31a, 31b pentru cele doua tipuri de incinte de
tratament utilizate, respectiv, pentru modul TEM si TE.

Se prezinta in continuare doua exemple de realizare a inventiei cu cele doua tipuri
de celule de tratament, coaxiala si rectangulara.

Incinta coaxiala de separare cromatografica planara (TLC) utilizata in instalatia de
separare si modul de amplasare a placii cromatografice este prezentat in fig. 2. Incinta de
tratament se compune din perete metalic cilindric 11, prevazut cu capac metalic de acces
9, miez central metalic 14 coaxial fatd de peretele exterior si trecere coaxiala 13 prin care
se conecteaza la generatorul de microunde. in interiorul incintei se afld un vas coaxial
dielectric 12 cu capac 10. Placa cromatografica 2;1 cu proba 3 este fixata in capacul vasului
coaxial 10 in canale 15 frezate in capacul dielectric 10, canale dispuse astfel incat sa
permitd introducerea mai multor placi cromatografice simultan. in sectiunea A1-A2 este
prezentata o configuratie de sase canale cu placi cromatografice. Eluentul 5 se afla in vasul
dielectric coaxial la baza lui, avand un volum ales astfel incat sa ude zona cu spotul de proba
3 de pe placa cromatografica 1, 2. in figura este prezentata si pozitia liniilor de camp electric
6, radiala fatd de miezul central 14 si perpendiculara pe suprafata placilor cromatografice,
distributie specifica modului TEM.

Incinta rectangulara de separare cromatografica planara (TLC) utilizata in instalatia
de separare si modul de amplasare a placii cromatografice sunt prezentate in fig. 3. Incinta
se compune din perete metalic 18 de profil dreptunghiular, capac metalic 16 cu lamele elas-
tice (nefigurate) pentru fixarea placii cromatografice 1, 2 si trecere de microunde coaxiala
compusa din miez central metalic 20, trecere dielectrica 22 si perete exterior metalic 21 de
configuratie cilindrica si coaxial cu miezul 20. Incinta rectangulara se termina la partea infe-
rioara cu un tronson similar 18a la 90°, de lungime egala cu semilungimea de unda la frec-
venta centrald de operare si terminat cu perete metalic 18b. In incinta rectangulara pot fi
amplasate doua piese polare metalice 19. Sectiunea C1-C2 arata configuratia transversala
a incintei cu piesele polare montate si distributia de camp electric specifica modului TE. in
incinta se afla de asemenea un vas dielectric 4 cu eluent (nefigurat) si placa cromatografica
1, 2 cu proba (nefiguratd) amplasata in zona vasului cu eluent. Placa cromatografica este
ghidata pe laterala de ghidajele dielectrice 17 dupa cum este prezentat si in sectiunea B1-B2.

Incintele de separare cromatografica 30 se conecteaza la un sistem generator de
microunde 28 avand ca generator 23 un magnetron, cu domeniul de valori al puterii maxime
generate de (400-1200 W). Regimul de tratament se selecteaza din comanda generatorului
de microunde 26, respectiv se alege temperatura maxima ce poate fi atinsa de eluent in
domeniul de 20-100°C, pentru regimul pulsatoriu de un puls pe secunda se alege largimea
de puls, controlabila intre 10 si 100% dintr-o secunda si durata totala de tratament intre 3
si 10 min. Temperatura eluentului este marimea care controleaza iradierea cu microunde,
atingerea temperaturii prestabilite determinand oprirea pulsurilor de microunde pana cand
temperatura scade sub valorea prestabilitd. Din acest motiv, senzorul de temperatura 29 este
un element important in bucla de control, fiind ales sa reziste la densitati de putere de
microunde maxime de 60 W/cm?.

Separarea cromatograficé in camp de microunde conform prezentei inventii poate
fi realizatd in doud moduri, prin introducerea directa a placii cromatografice in incinta de
tratament in camp de microunde, pentru o durata determinata pentru fiecare situatie in parte
sau prin realizarea separarii cromatografice clasic urmata de introducerea placii in incinta
de tratament in camp de microunde de putere pentru o durata de timp specifica.
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in fig. 6 sunt prezentate imaginile unor placi cromatografice cu separarea consti-
tuentilor realizata in urmatoarele situatii: (A) separare cromatografica clasica, (B) separare
cromatografica in cdmp de microunde in incintd rectangulara, separare cromatografica
realizata clasic, inainte (C) si dupa (D) introducerea ei in camp de microunde in incinta
rectangulara. Se observa ca deplasarea spoturilor in camp de microunde 32 se realizeaza
pe distantd mai mare fata de spotul initial, comparabil cu deplasarea similara 33 in separarea
clasica.

in rezumat, elementele de noutate ale acestei inventii sunt:

Instalatia de separare cromatografica in camp de microunde compusa din ansambilul
generator de microunde 28 la care este conectata incinta de tratament cromatografic 30
interschimbabild prin trecerea coaxiala 24a si un traductor de temperatura 29 specific pentru
operare in camp de microunde de putere. Ansamblul generator de microunde 28 se com-
pune din generatorul de microunde de putere, ce poate fi magnetron, 23 conectat la un ghid
de unda 24 terminat cu trecerea coaxiala 24a. Generatorul de microunde este comandat de
sistem cu microcontroler 26 prin intermediul sursei de inalta tensiune 25. Acest sistem 26
poate comunica printr-o interfatd seriald 26a cu un calculator de proces si cu o interfata
specificd 28 cu senzorul de temperatura 29 ales sa reziste la densitati de putere de
microunde maxime de 60 W/cm? Regimul de microunde este discontinuu si pulsatoriu,
caracterizat printr-un spectrul de frecvente in domeniul de 2,45 - 21 GHz, compus din armo-
nici superioare frecventei nominale de 2,45 GHz si un regim de aplicare a puterii de
microunde de o pulsatie pe secunda, cu largimea de puls controlabild intre 10 si 100%.
Puterea de microunde generatd se incadreaza in intervalul de 400-1200 W. Realizarea
separarii cromatografice are loc in incinta de tratament cromatografic specifica, in camp de
microunde de putere cu controlul temperaturii de eluent in domeniul de 20-100°C. Indiferent
de tipul de incinta de tratament, conditia de functionare a metodei este daté de asigurarea
unei distributii de cdmp de microunde cu componenta de camp electric perpendiculara pe
placa cromatografica (in mod TEM sau TE), utilizarea unui regim de microunde in impulsuri,
amplasarea specifica a vasului cu eluent si a placii cromatografice cu spotul de proba la o
distantd de minimum o semilungime de unda fatd de capatul incintei cu capac metalic, la
frecventa nominala de microunde. Sensul 7b de propagare a microundelor, conform fig. 1,
este dinspre vasul cu eluent si placa cromatografica cu spotul de proba 3 spre extremitatea
opusa, fiind acelasi cu cel de migrare 8 a eluentului cu proba, prin capilaritate. in si pe
suprafata placii cromatografice existad o propagare de microunde 7a.

Separarea cromatografica in camp de microunde conform prezentei inventii poate
fi realizata in doua moduri, prin introducerea directa a placii cromatografice in incinta de
tratament in cdmp de microunde pentru o duratd determinata pentru fiecare situatie in parte
sau prin realizarea separarii cromatografice clasic, urmata de introducerea placii in incinta
de tratament in camp de microunde de putere pentru o durata de timp specifica.

Regimul de microunde este controlat cu un sistem cu microprocesor, regimul de
operare al microundelor se face discontinuu intr-un regim pulsatoriu cu o pulsatie pe
secunda, coeficientul de umplere al pulsului se poate regla intre 20 si 900 mS. Ca rezultat,
proba se afla intr-un regim dinamic in care exista o propagare a radiatiei de microunde in
placa cromatografica si pe suprafata ei similar cu modul de propagare in ghidul dielectric
placa.
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Revendicari

1. Metoda de separare cromatografica pe strat subtire, TLC, in cdmp de microunde
de putere, caracterizata prin aceea ca se aplica un spot de analizat (3) pe un suport cro-
matografic dielectric planar (2) avand un strat poros de oxizi (1) depus pe o fata, ansamblu
care seintroduce impreuna cu un vas (4) cu eluent (5) intr-o incinta de separare (30) caracteri-
zata printr-o distributie specifica de microunde in mod transversal electric TE sau transversal
electro-magnetic TEM, componenta de cAmp electric (6) a cAmpului de microunde avand liniile
de camp aplicate perpendicular pe suportul cromatografic planar cu spotul de analizat (1, 2),
iar incinta (30) este conectata la un ansamblu generator de microunde (28) de putere maxima
in domeniul 400-1200 W, aplicarea microundelor se face intr-un regim discontinuu,
caracterizat de emisia simultana unui spectru larg de frecvente in domeniul de 2,45 - 21 GHz,
compus din armonici superioare frecventei nominale de 2,45 GHz, si un regim pulsatoriu in
putere cu o pulsatie pe secunda, cu largime de puls controlabild intre 10 si 100% dintr-o
secunda, aleasa convenabil in functie de natura eluentului, pentru o durata totala de tratament
de 3-10 min, cu controlul temperaturii maxime in eluent in domeniul 20-100°C, intr-un regim
de activare prestabilit dintr-un sistem cu microcontroler (26) ce comanda generatorul de
microunde (23), sistem prin care se controleaza temperatura de eluent, largimea de puls si
timpul de tratament, interpretarea rezultatelor facandu-se prin metode specifice de
cromatografie planara.

2. Metoda conform revendicarii 1, caracterizata prin aceea ca metoda se aplica unei
cromatograme pe suport dielectric planar, obtinute in mod clasic, inainte de evaporarea to-
tald a solventului de pe suport, cu scopul cresterii rezolutiei de separare.

3. Instalatie de separare cromatografica in cdmp de microunde, caracterizata prin
aceea ca este compusa dintr-un ansamblu generator de microunde (28) la care este conec-
tata o incinta de tratament cromatografic (30) interschimbabila printr-o trecere coaxiala (24a)
si un traductor de temperatura (29) specific pentru operare in cdmp de microunde de putere.

4. Instalatie conform revendicarii 3, caracterizata prin aceea ca ansamblul generator
de microunde (28) se compune dintr-un magnetron ca generator de microunde (23) de
putere maxima in domeniul 400-1200 W, caracterizat de emisia simultana a unui spectrularg
de frecvente in domeniul de 2,45 - 21 GHz compus din armonici superioare frecventei nomi-
nale de 2,45 GHz, avand un regim pulsatoriu in emisia de putere cu o pulsatie pe secunda,
cu frecventa de 1 Hz, cu largime de puls controlabild intre 100 si 1000 mS, conectat la un
ghid de unda (24) terminat cu trecerea coaxiala (24a).

5. Instalatie conform revendicarii 3, caracterizata prin aceea ca generatorul de
microunde este comandat de un sistem cu microcontroler (26) ce controleaza timpul de
tratament, temperatura eluentului si largimea de puls de microunde si poate comunica prin
interfete seriale (26a), (27) cu perifericele calculator de proces $i un senzor de temperatura (29).

6. Instalatie conform revendicarii 3, caracterizata prin aceea caincinta de tratament
este realizata intr-o astfel de geometrie, incat distributia cdmpului de microunde sa cores-
punda modurilor transversal electric TE sau transversal electromagnetic TEM, respectiv,
componenta electrica din unda (6) sa aiba liniile de camp electric perpendiculare pe planul
placii cromatografice dielectrice (1, 2).

7. Instalatie conform revendicarii 3, caracterizata prin aceea ca senzorul de tempe-
ratura (29) rezista la densitatii de putere de microunde maxime de 60 W/cm?.
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