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Prezenta inventie se refera la o camera cromatografica pentru cromatografia pe strat
subtire, circulara, cu gradient de umiditate (de vapori).

Gradientul de vapori (umiditate) influenteaza vitezele de migrare a diferitilor compo-
nenti in cadrul separarilor, obtinandu-se o rezolutie buna. in vederea controlului si a posibi-
litdtilor de programare a acestor vapori, s-au imaginat dispozitive corespunzatoare. Astfel,
s-arealizat o camera cu ajutorul careia s-a obtinut un gradient paralel discontinuu de vapori.
Aceasta camera se compune dintr-o placa pe care sunt montate rezervorul cu eluent si un
dispozitiv cu doudzeci $i unu de jgheaburi. La intrebuintare, jgheaburile sunt umplute cu
amestecuri de solventi, polari si nepolari, dupa un anumit program, formand un gradient
compus. Vaporii acestor amestecuri de solventi cu gradient de polaritate vor echilibra
adsorbentul de pe placa cromatografica, care este asezatad cu stratul subtire deasupra
jgheaburilor. Eluentul este plasat intr-un rezervor ce se afla la un capat al camerei, iar
legatura cu el si stratul subtire de adsorbent se realizeaza cu ajutorul unei benzi de hartie
de filtru. Developarea poate continua un timp nelimitat, deoarece la sfarsitul placii, eluentul
este evaporat cu ajutorul unui tub izolat cu azbest, prin care circuld apa calda (R. A. De
Zeeuw, Analyt.Chem., 40, 2134, 1968).

in cazul cromatografiei plane circulare, gradientul de vapori s-a realizat intr-o camera
prevazuta cu o serie de jgheaburi circulare. Migrarea eluentului are loc centripetal, compo-
nentii sunt pipetati sub forma unui cerc la marginea exterioara a placii, elutia este continua
si colectarea componentilor se face separat. Placa cromatografica este formata dintr-un disc
de sticla (avand diametrul de 23 cm), prevazuta cu un orificiu central. Numarul jgheaburilor
pentru programul de vapori a fost de cinci (J. H. Van Dijk in Chromatographie sur colonne
p. 234, E. Kovats (ed), Lausanne, 1970).

Prin adaptarea unor accesorii la camera Vario KS, s-a realizat un gradient ortogonal
discontinuu de vapori. Accesoriile constau dintr-o serie de cinci cuve mici pentru eluenti (S.
Sandroni, H. Schitt, J. Chromatogr., 52, 169, 1970, C. Liteanu, S. Gocan, Cromatografia de
lichide cu gradienti, Editura tehnica, Bucuresti, 1976).

Pentru a mari eficienta de separare a camerelor cromatografice, s-arealizat o camera
cromatografica, cu gradient de temperatura combinat cu gradient de vapori (C. Marutoiu, O.
Lujerdean, C. Liteanu, S. Gocan, C. Sarbu, |. Gebefugi, brevet RO 88815. Cu ajutorul acestei
camere, se pot obtine gradienti longitudinali sau ortogonali de temperatura, combinati cu
gradienti de vapori. Gradientii de temperatura sunt realizati cu ajutorul unor corpuri de
incalzire, iar gradientii de vapori cu ajutorul unor cuve atasate pe o placa de sticlg, in care
se toarna solventi de polaritati diferite. Camerele realizate prezintd dezavantajul c&, nefiind
din portelan, solventii pot reactiona cu materialul din care este confectionatéd camera si in
special cu acizii cand acegtia sunt folositi pentru realizarea gradientilor de umiditate. De
asemenea, alimentarea cu eluent se face greoi prin filire de hartie care fac legatura intre
rezervorul cu eluent si placa cromatograficd sau prin ascensiune capilard (brevet
US 3146616; US 3413842; Saxena Vinit, Andresen Brian, brevet US 4865729; J. Chalmers
Hecker, brevet GB 1143492; T. Dzido, E. Soczewiski, J. Chromatogr. A, 516, 461, 1990).

Problema tehnica pe care isi propune sa o rezolve inventia este de a realiza o
camera cromatograficad pentru cromatografia pe strat subftire, circulard, cu gradient de
umiditate, care sa fie rezistenta la acizi si baze, si care sa permita reglarea si mentinerea
constanta a debitului fazei mobile.

Camera cromatografica circular, cu gradient de umiditate, conform inventiei, inlatura
dezavantajele dispozitivelor din stadiul tehnicii, prin aceea ca este constituita dintr-o camera
tip sandwich, circulara, din portelan glazurat, rezistent la acizi si baze, prevazuta cu cinci
rezervoare (jgheaburi) concentrice, in care se realizeaza gradientul de umiditate, aflate la
distante egale unele fatd de celelalte, aceeasi distanta existand si intre centrul camerei
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cromatografice si cel mai apropiat rezervor concentric de acesta, dintr-o placa cromato-
grafica pe care au loc separarile, care se fixeaza cu fata in jos pentru a intra in contact cu
vaporii solventilor aflati in cele cinci rezervoare, si dintr-un dispozitiv din teflon, amplasat in
centrul camerei din portelan, perpendicular pe placa cromatografica, prin care se realizeaza
alimentarea cu faza mobila (eluarea cromatografica).

Camera cromatografica circulara, cu gradient de umiditate, conform inventiei, prezinta
urmatoarele avantaje:

- constructie simpla si robusta;

- rezistenta la acizi si solventi;

- in camera se poate realiza un gradient constant de vapori cu substante diferite
(acizi, baze, neutre);

- iIn camera, cu ajutorul gradientilor realizati, se pot separa, pe placi cromatografice,
amestecuri de substante ce nu pot fi separate prin alte metode;

- imbunatateste performantele camerelor cromatografice existente, prin imbinarea
caracteristicelor cromatografiei pe strat subtire cu gradient de umiditate cu cele ale
cromatografiei de lichide pe coloana (posibilitatea reglarii si mentinerii constante a debitului
fazei mobile).

Se d3a, in continuare, un exemplu de realizare a camerei cromatografice, conform
inventiei, in legatura si cu fig. 1...3, care reprezinta:

- fig. 1, vedere frontald a camerei cromatografice, conform inventiei;

- fig. 2, privire de ansamblu si sectiune longitudinala prin camera circulara, conform
fig. 1;

- fig. 3, sectiune X-X, prin injector.

Camera cromatografica circulara, cu gradient de umiditate (fig. 1) este compusa din
urmatoarele componente: camera cromatografica S (sandwich) circulara 1, cu diametrul de
200 mm, cuplata la 0 micropompa cu piston 2, capabila sa asigure un debit constant de
eluent de 0...10 ml/min si recipientul 3 avand un volum de 250 ml, din care se aspira faza
mobila (developantul). Camera cromatografica S (sandwich) circulara 1 (fig. 2) este con-
fectionata din portelan glazurat, rezistent la acizi si baze 1, si este prevazuta cu 5 rezervoare
(jgheaburi) concentrice, in care se realizeaza gradientul de umiditate, avand volume de
20 ml, 30 ml, 40 ml, 50 ml, respectiv 60 ml, in care se introduce acid sulfuric de concentratii
diferite, si cu un stativ metalic 5, pe care se fixeaza placa din portelan, iar deasupra acesteia
se fixeaza placa cromatografica, pe care s-a aplicat proba de separat cu fata in jos, pentru
a intra in contact cu atmosfera de umiditate din camera sandwich. Alimentarea cu faza
mobila se face prin orificiul central 4 cu ajutorul unui dispozitiv (injector, fig. 3) confectionat
din teflon, avand lungimea de 67 mm, care se fixeaza perpendicular pe placa cromatografica
si in contact cu stratul subtire, fiind racordat la pompa cu piston. Dispozitivul de introducere
a fazei mobile (injectorul, fig. 3) este compus dintr-un corp 9, prevazut la partea superioara
cu o fritd de sticla 6, care este in contact cu placa cromatografica, fixata intr-un guler 7 si
mentinuta in contact cu placa cu ajutorul unui distantier 8. Alimentarea cu faza mobila se
face printr-un orificiu cu diametrul de 1,5 mm, prevazut cu oliva 11, fixat de corpul injectorului
cu o garnitura 12 si o piulitd olandeza 10. Injectarea probei se poate face prin orificiul 15 cu
diametrul de 1 mm, etangeizat prin garnitura 14 si piulita olandeza 13.
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Revendicare

Camera cromatografica circulara, cu gradient de umiditate, caracterizata prin aceea
ca este constituita dintr-o camera tip sandwich circulara (1), din portelan glazurat, rezistent
la acizi si baze, prevazuta cu cinci rezervoare concentrice, in care se realizeaza gradientul
de umiditate, aflate la distante egale unele fata de celelalte, aceeasi distanta existand siintre
centrul camerei cromatografice (4) si cel mai apropiat rezervor concentric de acesta, dintr-o
placa cromatografica pe care au loc separarile, care se fixeaza cu fata in jos, pentru a intra
in contact cu vaporii solventilor aflati in cele cinci rezervoare, si dintr-un dispozitiv din teflon,
amplasat in centrul camerei din portelan (4), perpendicular pe placa cromatografica, prin
care se realizeaza alimentarea cu fazé mobila.
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