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Esta invencidn se relaciona con un método de preparar un
elemento cromatogrdfico para la cromatograffa de capa fina y con el
elemento as{ preparado. .

Las técnicas cromatogrdficas de capa fina hasta ahora conocl
das han sido cada vez mds populéres en la quimica analftica., Sus
ventajas incluyen la senclllez, rapldez, y aplicabilidad a una gren
variedad de sepa2raciones. El gran nimero disponible de'adsorbentes,
la facllidad de introducir otros componentes, como agentes fluore-
scentes o complejos, y de varias condicioneé, como la seleccidn de
disolventes deslavadores, presentan un nimero de pardmetros que
pueden manipularse para obtener la separzacidn conveniente,

Una gran desventaja ha impedido la aceptacidn mds extensa de
la cromatografia de cépa fina: la fragilided y el riesgo al dano
por rozamiento de los elementos cromatogiéficos de capa fina de la
técnica anterlor., Los elementos cromatogrédficos coﬁunes y corrientle
comprenden una placa de vidrioc portadorz de una capa fins de polvo
absorbente y adherente dispersado débilmente. Se consiguen comerw
cialﬁente, pero como estas capas preformadsas son frégiles son mu&
propensas a dafiarse con el manejo proveniente del empaque y embarqule.
Ademés, son inconvenlentes para almacenar y generalmente no ée '
prestan para fines de registro debido a su susceptibilidad a la
rayadura y rotura. Por conslguiente, las placas son revestidas
con mds frecuencia por el consumidor cuando las mecesita.

Un objeto de esta invencién es proveer un método de preparar

elementos cromatogrdficos de capa fina, flexibles y livianos que
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disolvente »arcial para la resina, (b) revestir la mezcla sobre un

soporte, y (e) remover el disolvente parcial,
La invencidn consiste tanbién en un elemento cromatogrdfico

que consiste en una capa coherente que se sostiene por s{ sola de

un ligador resinoso conteniendo un adsorbente cromatogrdfico fina-
mente dividido.

A fin de no perjudicar la actividad cromatogrdfica del adsord
bente, la centidad del ligador puede ser suficientemente baja para
no cubrir las part{culas cromatogrdficas ml rellenar completamente

10 || los huecos entre las particulas y el material ligador, Las part{-
culas del ligador se adhleren a porclones de las superficies de lad
part{iculas del adsorbente adyacente para juntar las partfculas

cromatogrdficas en una capa de buena resistencia mecénica. Tambiéy
proveen adhesidén & la base cuando se desea una capa en soporte.

Las capas cromatogrdficas hechas de acuerdo con la presente

invencidén son microscdpicamente heterogéneas, varticuladas y porosds.
Vistas bajo un lente de aumento, presenten una apariencia sinterizg-
da o como una esponja.

El'método de la presente invencidn permite hacer la prepara-
20 | cién de revestimientos de capas porosas, coherentes y fuertes con
cépacidad cromatogrdfica igual a 13 de los revestimientos sin lirad

dor de la téenica anterior. Como las capas de esta invencidn son

9

coherentes, flexibles y resistentes a las rayadurcs, no es necesari
usar placas de vidrio ni otros soportes r{gidos para proveer resisd

tencia y proteceidn vara los revestimientos cromatogréficos comunes
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f Yy corrientes. Bs posible emplear un soporte flexible e

inerte, o la capa cromatogrédfice porosa se puecde emplear
sin ningin soporte separado; Sin embargo, si fuera conve~
niente poner estas nuevas capas porosas sobre vidrio, los
elementos resultantes serisn superiores a los elementos de
la téonica anterior porque la cape oromitogrdfica se puede

pre-revestir y menejar de un modo rutinario sin causarle

ningn dafio, Tambidn se puede retener como wn registro

permanenteQ

Ia cromatogrefia de capas fina es una téecnica de sepa-
racifn que tiene una gran utilidad con numerosos materia-
les desqonocidos y disolventes. Como cominmente se emplean
disolventes orgénicos en la cromatografia de capa fina, la
ilustracidn de esta invencidén se relacionaré principalmen-
te con los ligadores que funcionan del modo deseado con ta-
les disolventes., Sin embargo, esta invencidn es igualmente

aplicable a deslavadores cromatéagraficos menos usados ¢o-

minmente, incluyendo liquidos acuosos,

Los elementos cromatogrdficos de capa fina tipicos
tienen capas adsorbentes de un espesor alrededor de 0,254
o, Sin embargo, por medio de la invencidn es posible pre-

veer oapas crometograficas mis gruesas, hasta de unas

1,016mm de espesor, fara faciliter la separacidén de canti-

dades mayores de un sblo compuestoL Los ensayos anteriores

para hacer tales capas més gruesas hen resultado general-

mente en revestimientos que se rompen, aun manejéndolos

Zcon mucho cuidado. Los elementos de la presente invencidn

. provistos con capas .sromatégraficas gruesas, no tienen

- egta desventaja,
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En 1a separacidn cromatogrdfica de compuestos incoloros, se
enplea unz téenlcea visual llamada de "visualizacidén". 3sta téenles
consiste en un tratamiento para mostrar la separacidn cromstogrs..
fica, v.g. ocarbonizacidén por dcido sulflirico. La "visualizacién'
de cromatogramas mediante las técnicas de 1a carbonizacidn por
dcido, estd divulgada en las péginas 85.86 (en inglés) de "Thina
Layer Chromatography" por James M. Bobbit, publicado por Reinhold
Publishing Corporation, Nueva York, 1943.

Hasta ahora, ha sido imposible obtener visualmente una sevarg-
cién cromatogrdfica que pueda soportar el msnejo normal sin desgasd
tar o destrulr parte del registro. Los elementos de la presente
invencidn soportan este tratamiento de visualizacidn y ain proveen
un registro de calidad apropiada para archivo, sin detrimento de
las propiedades cromatogrédficas y de manejo.

Las capas cromatogrdficas de capa fina de la presente inven-
cldén son revestidas comin y corrisntemente sobre soportes inertes
escogldos para no afectar la actividad cromatogrdfica del adsorbente,
Con las capas fuertemente coherentes de la invencidn, el soporte
no es necesarlo, excepto como una medida provisional péra preparar
el revestimiento inicial. Después que la capa coherente ha sido
ﬁreparada, el soporte temporal se puede despegar, si es convenientel,
S1 se desea tener un soporte permanente, las capas cromatogrdficas
de la invencidén se pueden revestir sobre muchas superflcies, y
vents josamente sobre peliculas plésticas, v.g., peliculas hechas

de pollolefinas, poliésteres, poliésteres con subcana de poliolefina,




boliamidas, policarbonetos, ésteres de celulosa, o sobre
papel revestido con materisl pldstico , sobre aluminio o so-
bre otros soportes de metal, o sobre vidrio, Los pepeles re-
vegtidos con poliolefine se prestan sspecialmente; son mu-
chos menos costosos que un espesor equivalente de poliole-
fina solamente,

Ta invencién no estd limitada con respecto al adsorben-
te particulado, como por ejemplo, la alidmina, sflice gela-
tinosa, quiselgur, poliamide o celulosa, Ventajosamente,las
lartfculas deben ser lo suficiente finas para pasar por un
cedazo de 44 micras de aberturs de malla. Es posible incor-
porar aditivos, como los compuestos fosforecentes o fluores-
centes y otros que se hen empleado en la téenica anterior en
elementos cromatogridficos de capa fina.-Estos incluyen, sili-
cato de calclo, metasilicato de caleio, y silicato de cinc,

Elrempleo de los elementos de nuestra invencién facili-
ta los procedimientos separativos en los cuales se han usa-
do elementos cromatogrificos en placa de vidrio libres de li~
gador, disponibles corrientemente. Asi, pues, el nitrato de
plata es incorporado & menudo en la cape adsorbente para
formar complejos débiles con los grupos olefinicos para dig-
tinguir estos materiales. Cuando se emplea el nitrato de plata
con los elementos libres de ligador de la téenica anterior
aquél se aflade a la solucidn pastosa de adsorbente antes del
revestimiento. Esto hace ain més frégil el revestimiento ad-
sorbente polvoriento que es ya frégil. Sin embargo, basta

meramente meter log elementos de la invencién en una soluoién
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alcohdlica de nitrato de plata y secarlos antes de usarlos. Los
elementos tratados retienen su excelente coherencla y resistencia
a las raspaduras. |

S1 blen, no es esenclal, los elementos cromatogrédficos de la
invencidn pueden ser activados de um modo conocido calentdndolos
antes de usarlos. Los elementos responden a esta activacién esen-
clalmente del mismo modo que los elementos cromatogrédficos de capa
fina libres de ligador, mostrando précticamente el mismo grado de
me Joramiento después de calentarlos por mds o menos una hora a 1109
Esto ilustra ademds que las propiedades cromatogrdficas de los ele-
mentos de la invencidn mo sufren por 12 presencia del ligador par-
ticulado que mejora notablemente las propledades mecénicas del
material,

Hay disponible una gran seleceidn de ligadores resinosos que
se pueden emplear én forma finamente particulada para hacer las
capas fuertes y sumamente adsorbentes de la invencidn.

Los polvos resinosos se ponen pegajosos mediante 1a aplicacid
del calor, presidn o disolventes o de alguna combinacidn de éstos.
51 temafio de la particula del adsorbente y de la resina, la provord
cién de adsorbente a resina, la seleccidn del vehficulo para hacer
1a solucidn pastosa y el revestimiento y el grado de ablandamiento
de la resina en el tratamiento después del revestimiento para pro-
ducir la coherencia convenlente de 1la capa, son todos importantes,
y se pueden variar dependlendo de las condliclomes particuléres de

uso.




‘ T{picemente, un volumen de ligador resinoso en polvo de 10
por clento a 50 por ciento del volumen del adsorbente cromatogrd-
fico produce resultados ventajosos, aunque otras escalas pueden
ser dtlles con combinaciones particulares de adsorbente y resina,
Para una hoja cromatogrédfica que se va a usar con la técnica

de 1la carbonizacidn de dcldo, un ligador particulado preferido es

f una poliolefina, especialmente polietilenc o polipropilenc. Ambas
poliolefinas de alta y bzja densidad producen buenos resultados.
Una pelfcula de poliolefina o un papel revestido con pollolefina
10 || o pelicula resinosa revestida, de una resina diferente, provee una
Ilbase excelente para tales capas. El ligador de resina se escoge
de modo que sea inerte a los disolventes que se van a usar en el
revelado cromatogrdfico. S5i biemn, no es necesario proveer una

subcapa entre el soporte y la capa cromatografica, estas subecapas

pueden ser ventajosas para mejorar la adhesidn del ligador al

soporte o para asegurar la buena separacidn cuendo es conveniente

usar un soporte teamporal que se pueda separar fdcllmente. Tazbién

es poslble obtener una buena adherencia a un soporte para uso en

este sisteva si la superficle del soporte se pone éspefa usendo un
20 Yl brozador o material abrasivo sobre la superficie.

Los lisadores que se usan en la invencidn son mezclados con
el adsorvente en forma de polvo o granular, De acuerdo con la
técnica descrita en esta especificacidn, es posible usar también
ligadores poliméricos. Estos ligadores incluyen polfmeroé hidréfilps

como el 2lcohol de polivinilo y mezelas de alcohol polivin{lico con
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gelatina, polimeros termofraguables como las resinas de po-
1i (vinilo acetal) y polimeros de olefina como el polietile
no y polipropilenc.

Eg posible emplear muchas de las resinas naturales o
termopldsticas sintéticas o ablandables a disolvente, en
los elementos de la invencidn. Los ejemplos de tales resi-
nas incluyen el cloruro de polivinilo, poliolefinas, polies
tirenos, polimetacrilatos, copolimercs de metacrilato esti-
reno-metilicos, acetato de polivinilo, copolimerocs butadie-
no-estirenos, poliacrilatos y derivados de dcldo poliacrili-
co., La goma lace y la colofonia y otras resinas naturales
también se pueden usar, pero hay que tener el cuidado de
ver que no se usen disolventes en la preparacidn y en el pa-
so de la separacidn para evitar destruir la porosidad de la
capa. Estos ligadores son incomparados en su forma particu-
lada, Por ejemplo, se obtienen resultados excelentes con
polvo, grdnulos o bolitas que pasen por un cedazo de 44 mi-
cras de abertura de malla,

Alternativamente, el ligador resinoso se puede usar
como un ldtex acuoso o emulsidn de la resina. A veces es
ventajoso emplear combinaciones de dos o mds resinas para
realizar la porosidad de la capa mejorando al mismo tiempo
la adhesidn del ligador a los adsorbentes y al soporte.

El vehfculo para la solucidén pastosa y el revestimien~
to es tipicamente un liquido que no es disolvente ni
reactivo quimico para el adsorbente o la resina. Pare
fdeil remocidn, se prestan los ligquidos voldtiles V. &.,
el alecohol etilico, agua o ligroina. Es posible escoger el
disolvente cosa de que tenga un efecto ablandador
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suficiente sobre la resina para lograr una buena adhesidn entre la
resina y las part{culas adsorbentes sin trateamiento separado. Al-
ternativamente, el vehiculo para la solﬁcién pastosa y el revestil-
miento se puede rewover y entonces las particulas resinosas se
vueden ablandar lo suficiente para asegurar la adhesidén 2 las part#-
culas absorbentes asociadas y al soporte mediante un calentamlento
breve 2l punto de ablandamiento de la resina, t{plcamente & una
temperatura entre 100°C, y 175°C,, dependiendo de la resina que se
use, Alternmativamente, se puede usar un vapor de disolvente para
la resina, Las combinaclones de calentamiento y disolvente son
ditiles y en algunos casos se puede combinar la presidn mecdnica
con calentamiento y/o disolventes para asegurar la armonia conve-
niente entre la porosidad y resistencia a la raspadura en la capa
cromatografica.

Es posible emplear métodos y aparatos de revestimiento comunes
¥ corrientes para revestir la mezcla de adsorbente-ligador sobre el
soporte. As{, pues, se pueden emplear téenicas usando una espatuls,
espitula neumdtica, rodlllo ¥y tolva,

Un experimento que demuestrz el mejoramiento en los e1emento§
cromatograficos de capa fina de 1a invencidn, se llama "el experi-
ménto con brocha de pelo de camello". Esto cousiste en frotar el
elemento cromatogrdfico con una brocha de pelo de camello cinmcuenta
veces en condiciones mecdnicas controladas de presidn y velocidad
de aplicacidn. Con un elemento cromatogrdfico de capa fina sobre

una placa de vidrio, comin y corriente, 1la remocién completa del
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material ocurrid con menos de 50 brochazos, con frecuencia con el
primero o segundo brochazo, Los elementos cromatogridficos de cape
fina porosa producidos de acuerdo con la invencién no mostraron
ninguna pérdida visible de material de 1o capa adsorbente después
de 50 brochazos,

De-acuerdo con la invencidn se ilustra un elemento en los
dibujos acompahiantes, en el cual:

La Figura 1 es una vist2 ampliada de una proyeccidn vertical
del borde de un elemento cromatogrdfico de capa fina, de acuerdo
con la invencidn.

La Figura 2 es wna fista transversal de la hoja de la Figura
1, pero en una escala més ampliada, g

la Figura 3 es una gréfica mostrando los grados de la migra-
cidn del disolvente para un elemento cromatogrdfico previamente
conocido y para un elemento de acuerdo con esta invencidn.

La Figura 1 muestra un elemento que incluye un revestimiento
11 de un adsorbente particulado sdlido y un llgador resinoso par-
ticulado sobre una pelfcula polimérica 13, un vehfculo 1{quido que
se ha removido y la adhesidn de la capa porosa'resultaﬁte realzada
mediante tratamlento de calor.

La Fipura 2 muestra que la capa 1l estd hecha de particulas
activas 15 entremezcladas con particulas 17 de ligador resinoso.

En la gréfica de la Fipgura 3, 12 migrecidén del disolvente
pare metanol en centiﬁétros se ha trazado contra el tiempd en

minutos para dos elementos A y B cromatogrdficos. E1 elemento A




10

20

.

no tiene ninzin ligador, pero el elemento E es de acuerdo con la
invencidn., Se usd el mismo adsorbente y concentracién por wmidad
de drea en los dos elementos. La actuadién superior del elemento
B es evidente observando la grifica.

Ahora la invencidn serd ilustrada con referencia a los siguid
entes ejemplos.
Bjemplo I

Se mezclaron completamente a fondo 100 gramos de alumina
neutra, 65 gramos de polvo de polietileno (Microteno FN510, sumi-
nistrado por 1a U.S, Industrial Chemicals, uma divisién de la
National Distillers and Chemlcals Corpératipn), y 115 ml. de alcohd
de etilo, y la suspensién se revistid sobre un papel revestido con
polietileno. Después de la evaporacidn del alecohol, el reveasti-
miento fué calentado durante cinco minutos & 120°C,, resultando en
una capa porosa fuertemente adherente. Una mezcla de colorante
standard fué separada por el revestimiento después del deslavado
durante diez minutos con tolueno. '

La mezcla de colorante usada se obtuvo de la Brinkmann
Instruments, Inc.; ésta contenia 0,01% por peso de Y-dimetilamino.
azo-benceno, indofenol, y Rojo Sudan G en benceno. )

E1l aleohol se usd merzmente para formar una solucidn pastosa
del adsorbente y ligador para facilitar la aplicacidén de un revesti
miento uniforme., El tratamiento a calor 1ligd la resina y las part]
culas de adsorbente en una capa coherente y ligd el ligadcf firme-

mente al soporte, El tiempo y la temperatura del calentamiento
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deben controlarse cuidadosamente para asegurar que el polvo de
poliolefina no se junte y rodee el adsorbente, sino que sdlo se
ablende en la superficle para asegurar édherencia a las partfculas
adyzcentes, nreservando asi la porosidad necesaria parz la penetred
cidén rdpida y eficlente del revelador.
Ejemplo II

Se hizo una solucidn pastosa de 36 gramos de celulosa en
polvo fino, 24 gremos de polvo de polietileno, y 150 ml. de alcohol
et{lico, y se revistid sobre pelicula de poliproplileno. El revest]
miento se calentd durante 5 minutos a 130°C, y después de dejd
enfriar a la temperatura del local. La cava cromatogrifica fuerte
¥ porosa separd satisfactorizmente una mezecla de colores de alimend
tos después de un deslavado de 20 minutos en una mezcla de iso-
propanol etanol.agua,
Ejemplo IIT

Se mezclaron completamente a fondo 80 gramos de sflice gela.
tinosa en polvo fino, 40 gramos de polvo de pblietileno, 265 ml.
de alcohol de etilo y 140 ml. de agua y se revistid sobre un papel
revestido con polietileno. El revestimiento se calentd a 120°C,
durante cinco minutos. La capa cromatogrdfica resistente 2 la
raspadura resultante separd satisfactoriamente la mezcla de coloran
standard Brinkuann de ensayo, después de 10 minutos, usando el
tolueno como disolvente jeslavador.
Elemplo IV

Se hizo una solucidn pastosa de 80 gromos de silice gelatinos

en polvo fino, 40 gramos de polietileno en polvo, 265 ml. de alcohd

te
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de etilo y 140 ml. de agua, y se reveistid sobre un soporte

de pelicula de polipropilenc. El revestimiento se calentd a
1302C. por cinco minutos. El resultado fué una capa cromato-
gréfica fuertemente coherente que separd satisfactotiamente
la mezcla de colorantes standard Brinkmann de ensayo, des-—
bues de 10 minutos, usando el tolueno como deslavagdor.
Ejemplo V

‘ Se mexclaron completamente a fondo 45,4 klgs de Nylon
11 adsorbente de poliamida en polvo (Brinkmenn Instruments,
Inc.),29,5 kgs de polipropileno en polvo fino y 59,1 litros
ﬁe alcohol de etilo y se revistid sobre pelicula de polieti-
leno para obtener un espesor seco de poco mds o menos 1,016
mn. Despues de calentar la pelicula durante cinco minutos a
1302C, el revestimiento se pegbé firmemente al soporte y re-
sistié la abrasidén. una muestra de la pelicula separd la
mezcla de colores Desaga de ensayo depués del revelado por
diez minutos, usando cetona de isobutilo metilica como di-
solvente.

Ejemplo VI

' Se mezclaron completamente & fondo 45,4 kgs de dxido
de aluminio (alimice AG7, Bio-Rad Laboratories), 18,1 kgs
:de polipropileno en polvo fino y 54,4 litros de alcohol de
etilo y se revistid sobre papel revestido con polipropileno
‘para obtener un espesor seco de poco mgs 0 menos 0,127 mm,
El revestimiento seco entonces se calentd a 1302C. El ele-
mento cromatogrifico asi formado separé la mezcla de colo-
rantes standard Brinkmamm de ensayo, usando tolueno como

‘disolvente revelador, en cuatro minutos.
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Ejenplo VIT

Se mezclaron completamente 2 fondo 130 gramos de Nylon 11 en
polvo, 32 gramos de polletileno em polvo fino, 32 gmromos de poli-
propileno en »olvo fino y 250 ml. de alcohol de etilo y se revistid
sobre papel revestldo con polipropileno para obterner un espesor
seco de 10 milipulgadas. El revestimiento entonces se secd y
calenté durante cinco minutos a 120°C,, dando como resultzdo una
capa porosa adherente. Usando metanol como disolvente revelador,
se separd en cuatro minutos una mezcla de dos colorantes (colores
rojo y azul para alimentos suministrados por la R.T. French Company
Ejemplo VIII

Se hizo una solucion pastosa de 50 gramos de adsorbente de
celulosa no substitufda normal en polvo fino (Celulosa EN300,
Brinkmann Instruments, Inc.), 80 gramos de poliproplleno y 100 ml.
de aleohol de etilo y se revistio sobre un soporte claro de poli-
etileno. El revestimiento se secd y calentd por cinco minutos a
120°C. Una muestra del revestimiento fué probada con una mezcla
de dos colorantes de alimentos como en el Ejemplo VII, Los colo-
rantes fueron separados en cuatro minutos usendo metanol como

disolveute revelsador.

Ejemplo IX

3e mezclaron completamente a fondo 150 gramos de silice
gelatinosa en polvo fino, 100 gramos de copolimero metacrilato
estireno-metilo en polve fino y 470 ml, de alecohol de etilé y se
revistid sobre un soporte de pelfcula de polipropileno. #1 revesty

miento se calentd, después de la remocidn del disolvente, en um
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horno & 115°C. por cuatro minutos. Bl revestimiento resultznte
separd satisfactoriamente la mezcla de colorante standard de ensayd
en ¢inco minutos. |
Ejemplo X

Se mezelaron 50 grazos de adsorbente de celulosa uo substituf-
da normal en polvo fino, 70 gramos de polietileno en polvo fino,
225 ml. de alecohol de wmetilo, y 150 ml. de alcohol de isopropilo y
se revistid sobre un soporte de pelicula de polipropilemo. El
revestimiento se curd despuds de la remocidn del disolvente calentdn-

dolo en un horno por cinco minufos a 150°C, E1 revestlmiento

n

resultante seperd satisfactorizmente 12 mezcla de colorente standaia
de prueba en 10 minutos.
Slemplo X1

Se mezclaron completamente 2 fondo 130 grzmos de Nylon 11 en
polvo, 70 gramos de dcido poliacrilico en polve fino, 225 ml. de
benceno, y 150 ml. de tolueno y se revistid sobre un soporte de
pelicula de polipropileno. El revestimiento se calentd después
de 1a remocién del vehiculo 1{quido en un horno durante cinco
minutos a 130°C., El revestimiento resultante separd satisfactorial

mente la mezcla de colorante standard de emsayo, en 10 minutos.

Ejemplo XII

Se mezclaron completamente & fondo 150 gramos de silice gelaq
tinosa en polvo fino, 100 gramos de resina de polimetacrilato en
polvo fino, 470 ml. de 2lcohol de etllo y se revistid sobre papel

revestido con polipropileno. El revestimiento se secd y cslentd
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en un horno a 125°C., por 8 minutos. E1 revestimiento resultante

separd satisfactoriamente la mezcla de colorznte stendard de ensayd
en cinco minutos.
Ejemplo XIII

Se mezclaron completamente a fondo 80 gramos de s{lice gela-
tinosa en polvo fino, 50 gramos de resina de cloruro de polivinilo
en polvo fino, 225 ml. de alcohol de etilo y 150 ml. de alcohol de
isopropllo y se revistid sobre papel revestido con polipropileno.’
Bl revestimiento se secd y calentd en un horno a 125°Q. por cinco
minutos. El revestimlento resultante separd satisfactériamente
la mezcla de colorante standard de ensayo, en cinco minutos.
Ejemplo XIV '

Se mezclaron coqpletamente a fondo 80 gramos de silice gela-
tinosa en polvo fino, 40 gramos de polietileno en polvo, 265 ml.
de alcohol de etilo, y 140 ml, de agua y se revistid sobre peliculd
de terftalato de polietileno sin subcapa. El revestimlento se
calentd a 115°C. por cinco minutos, se enfrid a la temperatura del
local y se.despegd de la pelfcula de terftalato de polietileno.
ZIste revestimiento eré tan flexible como los revestimlentos ante-
riores y separd satisfactoriamente 1la mezcla de colorante standard,
en dlez minutos. |
Ejemplo XV

Una solucién psstosa conteniendo 150 gramos de celuloss wicrd

cristalina, 9,4 gramos de polietileno en polvo, y 53 gramos de
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de poliproﬁileno de un espesor seco de 10 milipulgadas. Entonces,
el 3isolvente fué evaporado de la pelficula dejando un elemento
cromatogréfico poroso y adherente. Usaﬁdo el metanol como disolveT-
te revelador, se separd una mezela de dos colorantes para zlimento
como se describid en el Ejemplo VII, en cuatro minutos.

Esta técnica de fundir el disolvente para obtemer una capa
porosa es dtil, pero hay que.encontrar el disolvente aproplado parad
ablandar, y no disolver, las particulas poliméricas de modo gue,
al secarse, las part{culas adsorbentes se adhieran al polfmero y
la capa permanezea porosa,

Ejemplo XVI

Se mezclaron completamente a fondo 100 gramos de alitmina
neutra, 65 gramos de polietileno en polvo y 115 ml. de 2lcohol de
efilo y la suspensidn se revistid sobre papel revestido con poli-
bropileno. ‘Después de evaporar el alcohol, el revestimiento se
sometid a un rocfo de 1,1,1-tricloroetano por dos minutos. Despuéﬁ,
el revestimiento se secd. El revestimiento fué probado como en el
Ejemplo XV y se encontrd que separd los colorantes de alimentos en
cuatro minutos. ’

Ejemplo XVII

Se afiadieron 80 gramos de sflice gelatinosa en polvo fino a
un ldtex de 40 por ciento de poliestireno en agua, y seé mezclaron
completamente a fondo. La mezela entonces fué revestida sobre
vapel revestido con polietileno y se secd, EL revesfimienﬁo recul.

tente se calentd a 125°C, por cinco minutos, después se enfrid a
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la temperaturs del local. El elemento cromatogréfico separd
satisfactoriamente la mezcla de colorante standard de ensa-
¥0, en cinco minutos.
Ejemplo XVIII

Se repitid el ejemplo XVII excepto que se usé un lédtex
de 45 por ciento de cloruro de polivinilideno en agua. El
‘resultado fué esencialmente el mismo del Ejemplo XVI.
Ejemplo XIX

Se hizo una solucidn pastosa de 100 gramos de alimina
‘neutra,44 micras de abertura de malla y 65 gramos de polvo
de polietileno, 44 micras de abertura de malla en 115 ml.
de alcohol de etilo y la suspensién se revistid sobre la
superficie de polietileno de un soporte compuesto de polio=-
lefina-poliester, que congistid-en una capa de 0,178 mm de
espesor de polietileno laminada a una capa de 0,178 mm de
espesor de un terftalato de polietileno. E1 alcohol se dejéd
evaporar, y despues el revestimiento se curd por cinco minu~
tos a 12590, lo que dié como resultado una capa firmemente
‘adherente y porosa. ELl revestimiento se probdcomo en el E-
jemplo 1 con buenos resultados equivalentes.
Ejemplo XX

Es posible usar resinas naturales o sintéticas que se
’ponen pegeajosas cuando hacen contacto con agua como resul-
tado de ser solubles en agua 0 ablandables en agua (las
.llamadas gomas o0 mucilagos solubles en agua), para for-
‘mar particulas ligadoras para la prdctica de la inwen-
‘¢ién. TLas hojas cromatogrédficas resultantes |
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se pueden usar ventajosamente en la cromatografias de capa
fina con soluciones de disolventes orgdnicos. Asi, pues,
es posible emplear varios almidones, v.g. de maiz, patata,
raices de taro, algarrobo, mucilagos y gomas solubles en
agua, como la gelatina, tragacanto, karaya, acacia, dcidos
alginicos y derivados, hidroxietilecelulosa, carboximetilce-~
lulosa, hidroxietilecarboximetileelulosa, dcido polimetacri-
‘lico, alcohol polivinicolo, flalato acetato de celulosa y
materiales similares. Estos materiales resinosos son duros,
fuertes y sélidos en una condicidn seca y se pueden moler
para obtener particula del tamafio apropiade pamuso en la
préctica de ésta invencidn. La cohesidn de las particulas
de resina y la adhesidén al soporte y a las particulas adsor-
‘bentes se puede realizar mojando ligeramente la superficie.
Por ejemplo, se puede hacer una solucidén pastosa de polvos
granulares del adsorbente y un ligador de almiddén o goma
ardbigs, y revestirse partiendo de un deslavador como el de
Stoddard. Despues de la remocidén del liquldo portador, la
necesaria adhesidn se puede lograr mediante el tratamiento
con un rocio con agua caliente, o la aplicacidn de una so-
lucidn acuosa de alcohol, v.g. solucidn de etanol enagus
al 30 por cilento.
Bjemplo ZXT
' Se mezclaron completamente & fondo 10 gramos de
elmidén de algarrobo molido & una particula de tamafio
de 5-10 micras con 85 gramos de elumina de particu-
la de tamafio de 10-25 micras y se hizo una solu--
cién pastosa en 200 cc. de ligroina y se revistid a un

espesor seco de 0,127 mm sobre pelicula celulosa con
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subcapa. La ligroina fué removida secando con aire forzado
a 959F, y el revestimiento se fijé mediante tratamiento con
rocio de solucidn de isopropanol al 30 por ciento en agua.
‘Se obtuvo un revestimiento de buena resistencia mecdnica
con fuerte wnién al soporte. Este se usdé en una separacién
cromatografica de una mezcla de tres colorantes (rojo sudan
amarillo y azul de indofenol) disolviendo en benceno,
Ejemplo XXIT

Se mezclaron completamente a fondo 25 gramos de hi-

droxietilcelulosa (didmetro promedio de 5-10 micras) con

250 gramos de silice gelatinosa (didmetro promedio de 10—
25 micras), en solucidn pastosa con 320 ml, de kerosina
desinfectada y se revistid sobre un soporte de pelicula ce-
1ulésica con subcape de hidroximetilcelulosa. La portadora
de liquido fué removida en un secador de aire caliente a
602C, y el revestimiento fué estabilizado enfriandolo a
1,72C, y después pasandolo por una recdmara conteniendo ai-
re saturado con vapor de agua a 492C,
| El agua que se condensd en el revestimiento ablandd
los grdnulos de hidroxietilcelulosa y la subcapa 1o sufi-
@iente para promover buena adhesidn al soporte y para for-
mer un revestimiento de resisiencia mecdnice adecuada. La
hoja resultante se usd en la seperacidn cromatogréfica de
la mezcla de colorantes del Ejemplo XXI. Se obtuvo buena
separacidn.

De la descripeién anterior y de los ejem~
plos, es claro que la presente invencidén provee

elementos cromatogrdficos que se pueden
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pre-revestir de acuerdo con normas exactas y reproducibles en

condiciones de produccidn en masa. Después, las hojas se pueden
almacenar o transportarse fdcllmente sin tener que tomar nrecau-
ciones detalledas y sin temor a daﬁarias.

Los elementos de la presente invencidn tienen esencizlmente
todas las ventajas de los elementos cromatogrdficos de capa fina
libres de ligador sobre placa de vidrio, en los cuzles el adsorbent
es meramente dépositado sobfe un soporte de placa de vidrio sin un
ligador, evitando ademds las serias desventajas de tales elementos
cromatogriaficos libres de ligador. |

La presente sollicitud que corresponde a la presentada en
-Estados Unidos de América con fecha 1 de Agosto de 1.966 con el

nimero 569,441 se acoge a los beneficios del artfculo 51 del

vigente Estatuto 8obre Propiedad Industrial.

L




deivindicaciones

|
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1. Un wétodo de prevarar un elementec creomatorrifico connrend
diendo mezelar conjuntansnte un adsorbente cromatogrifico finsqente
dlvidido, un ligador resinoso de particulas fines y un lfiquico,
1{quido que es de tal clase que el adsorbente y/o 13 resina son
varcizlaente disusltos en 81, cuando mdsjrevestir 1a mezecla resul.
tante sobre un sonorte, secar la mezecla, y, sl es necesario, ablend
dar las superficles de las narticulas de 18 resina para formar una

capa coherente.

2. Un método como en lz reivindicacidn 1 en el cual el

ablandamiento de las perticulas de resina se hace con calor.

3. Un método como en lz reivindicacidn 2 em el cual 1a capa
es llzada al soporte calentando dicho elemento @ una tenperatura

entre 100°C, y 175°C,

4., Un método como en la reivindicacidén 1, 2 o 3, en el cual

el lipador es una poliolefina termopldstica.

&, Un método como en l2 reivindicazcidn 1, en el cuol las
particulas de la resina son oblandadas aplicdndoles un disolvente
en una csntidad y durante un tiempo suficlente para fundir las

superficles, y el disolvente entonces es eliminado.

6. Un método como en 12 reivindicacidn 5, taabién comarendi-

endo despegar 1la cans cohereute de su soporte,




‘ligodor resinoso es un material que se pone pegajoso cuando hace

7., Un métodoSoé:&iZe&ndicacién 1, 2.0 3 en el cuzl

el lisador resinoso de particulas finas es la fase dispersa de un

ldtex resinoso.

8. Un método como en la reivindiczoidn 1 en el cual el

contacto con el agua y las superficles de las partfculas de la

resina son ablandadas aplicdndoles agua.

9. Un método como en cualquiers de las reivindicaciones
precedentes, en el cual el soporte es wna pelfcula de terftalato

de polietileno.

10. Un método como en cualquiera de las reivindicaciones
precedentes, en el cual el adsorbente cromatogréfico es alimina,

s{lice gelatinosa, quiselgur, polvo de poliamida o nolvo de celulod

11. Un método como en cualquiera de las reivindicacidnes 1
alby?7 a0, también comprendiendo despegar la capa coherente de

su soporte.

12, Un método de preparar un elemento cromotogrdfico ccmpren
diendo (&) mezclar un adsorbente cromatogréfico finsmente dividido
con un ligador de resina de particulas finas eﬁ la presencia de un
liqﬁido que no es un disolvente p2ra el adsorbente o ligador de
resina, (b) revestir la mezcla sobre un soporte, (c) secar.la mezcl
y.(d) ablandar las superficles de las partfculas de dicha resina

para formar una capa coherente.

a
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13.- Un método de preparar un elemento cromato-:

‘gréfico comprendiendo (a) mezclar un adsorbente oromatogré—

;fico con resina particulada en la presencia de un disolven—

;te parcial para la resina, (b) revestir la mezcla sobre un
'soporte, y (¢) remover el disolvente parcial,

f 14.~ Un método de preparar un elemento cromato-

igréfico. ‘
% Tel y como se ha descrito en la Memoria que anté-
icede, representado en los dibujos que se acompafian y para
élos fines que se han especificado.

? Esta Memoria consta de velnticinco hojas escritas
a méquina por una sola de sus caras.

)

Madrid, 29 m 1968

P. A,
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