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STJMMRRY 

New alzalytical $ossibilities of cJwonaatograpJ& tlzin layers 01% fle,lcible $lastic su$@ort 

The use of chromatographic thin layers on flexible supports allows one to 
combine the advantages of both thin-layer chromatography and paper chromato- 
graphy. 

In the laboratory, the practical realisation of thin layers on a ,film of ethylene 
polyterephthalat allows the use of many different substrates and chromatographic 
techniques. 

Two original analytical processes are proposed : two-dimensional fractional chro- 
matography on large homogeneous thin layers, and one- or two-dimensional fractional 
chromatography on plates with three layers of different kinds placed side by side. 

INTRODUCTION 

Un certain nombre de travaux r&entsl-5 ont souligne l’interet des couches 
minces sur support plastique souple, qui possedent a la fois les avantages des papiers 
chromatographiques (souplesse, decoupage possible, formats les plus varies), tout en 
conservant la polyvalence des couches minces classiques (utilisation des sub&rats 
organiques ou mineraux les plus divers), 

L’intdr&t commercial des couches minces sur support plastique souple n’a pas 
Bchappd d’ailleurs & certaines firmes* , mais les couches proposdes dans le commerce 
presentent encore un certain nombre d’inconvenients: prix de revient relativement 
Bleve, variet6 de substrats limitde et pr&ence, dans les couches minerales, de divers 
liants organiques, qui s’opposent a la revelation par certains reactifs (H&SO4 concentr6, 
derives iodes, etc. . .). 

C’est pourquoi, nous avons 8th amen& a Studier les possibilites de rBal_isation 
pratique, au laboratoire, sur un support plastique souple convenable, de couches 
minces de dimensions et de nature extremement variees et en particulier des couches 

* Kodak-Pathc France, 37-39, Avenue Montaigne, Paris (go) et Machcrey Nagel, 516 Dtken 
(Allemagne). 
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multiples juxtapo&es, dont le principe et les premieres applications ont d&j& dtd 
publi6sG-0. A.., . 

RlhLISATION DES COUCHES MINCES SUR SUPPORT PLASTIQUE SOUPLE 

Une etude prdliminaire des propriMs physiques et chimiques de plusieurs 
sortes de mati6re plastique nous a conduits k fixer notre choix sur le film de poly- 
t&dphtalate d’ethyl6ne de 0.2 mm environ d’epaisseur*. 11 fait preuve, en .effet, d’un 
comportement excellent aux principaux agents physiques, ainsi qu’aux solvants usuels 
et permet de rdaliser des couches minces, dont l’adherence reste correcte au tours des 
diverses operations, mises en jeu en chromatograpl~ie sur couches minces. 11 est 
evident cependant clue, sans addition de liant organique, les couches mirkrales 
perdent a la longue cette adherence et ne peuvent Btre stoclcees t&s longtemps avant 
leur emploi. 

Les caractdristiques de l’appareillage pour couches minces employ6 condition- 
nent les dimensions des feuilles de plastique utilisdes, qui sont la&es au prbalable 
avec une solution aqueuse de detergent et rincees successivement B l’eau distill&e, h 
l’ethanol et ti l’&her. Pour les couches minces homogkes, l’etalement de la suspension 
des divers substrats utilisds est realisd selon le pro&de habituel, le film de plastique 
&ant maintenu parfaitement horizontal sur une plaque de verre, de dimensions 
appropriees. Pour les couches multiples juxtaposees, le mode operatoire est identique 
i celui decrit par ailleur+*. 

Nous avons tenu & contrbler, l’efficacite des couches minces rdalisees au labo- 
ratoire, k. base des substrats les plus courants, tels que cellulose, silice, alumine, 
rdsines ou cristaux Bchangeurs d’ions et a comparer, le cas &h&ant, les rdsultats 
obtenus &. ceux enrdgistrds avec les couches commerciales. Toute une serie cl’expk 
riences, qu’il est inutile de detailler ici, permettent d’affirmer que le film de poly- 
tdrdphtalate d’ethylene peut Qtre valablement utilisd, pour la confection de couches 
minces de performances coinparables h celles realisdes sur plaques de verre. 

CHROMATOGRAPHIE BIDIMENSIONNELLE FRACTIONN6E SUR COUCHE MINCE HOMOGtiNE 

DE GRAND FORMAT 

Comrne les papiers chromatographiques, mais contrairement aux plaques de 
verre, les couches minces sur support plastique souple se p&tent ai&ment, en tours 
de chromatographie par exemple, a tout ddcoupage Bventuel, que des imperatifs tech- 
niques sont susceptibles d’irnposer. Nous schernatiserons tout cl’abord le pro&de 
original, que nous avons 6th amen& A. concevoir et qui a permis de rdsouclre certains 
problemes ana.lytiques, pos& par des melanges complexes. Nous donnerons ensuite 
un exemple d’application, choisi parmi les divers essais, qui ont et6 &.alis&. 

Sur une coucl~c mince de Gel de Silice, par exemple, de 20 cm sur 30 cm, on 
depose a 8 cm environ du bord infdrieur et A 1.5 cm d’un bord lateral (point D, sur la 
Fig. I), la prise d’essai de quelques microlitres du melange in analyser. On soumet ce 

* SociBtB “La Cellophane”, I 10, Bd. Ilaussmaml, Paris (SO). 
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mdlange a une premiere chromatographie ascendante avec le solvant I, jusqu’a 
ce que le front du solvant soit parvenu a 7 cm environ du bord superieur de la couche 
mince. 

Des essais preliminaires ayant montre, que cette premiere op6ration n’engen- 
drait qu’une amorce de separation des divers constituants, dont certains restent 
encore group&s, on d&coupe alors la couche mince perpendiculairement au sens de la 
premiere migration, de manierc A obtenir deux segments, correspondant chacun a des 
groupes de substances chimiquement voisines. 

Sur chaque demi-chromatogramme obtenu, les espaces de 7 a 8 cm reserves au 
tours de la premike chromatographie, & chaque extremite de la couche mince intitiale, 
permettent d’effectuer les temoins extemes, correspondant aux divers constituants 
de chaque groupe. 

Perpendiculairement au sens de la premiere migration, on soumet alors &pare- 
ment chaque demi-chromatogramme 2~ une nouvelle chromatographie, respective- 
ment avec les solvants z et z’, susceptibles d’engendrer la meilleure separation des 
substances non differentiees par le premier solvant. 

On obtient finalement deux chromatogrammes avec temoins externes, oz1 tous 
les constituants du melange initial sont parfaitement sepat+s et identifies. 

A$&icatiom ci nn mG?a~zge de witnmines et de st&o%des (Fig. I) 
Composition du melange : acide ascorbique, pantothknate de calcium, cholest& 

rol, cortisone, hydrdcortisone. Cou’che mince : Gel de Silice. Solvant I : eau distill&e. 
CJtvomatogru$#zie I. La premiere chromatographie .&pare, selon un RF croissant, 

le cholesterol du groupe I (cortisone + hydrocortisone) et du groupe II (acide ascorbi- 
clue et acide pantothdnique). On d&coupe ce premier chromatogramme entre les 
groupes I et II, rep&% aux U.V. et l’on soumet chaque demi-chromatogramme h une 
seconde chromatographie. 

CJaromatogra$Jzie 2 : Le groupe des stCroTdes est fractionne avec le solvant z 
(chloroforme-acetone, 70 : 30) et les tdmoins externes perrnettent d’identifier chole- 
stdrol, cortisone et hydrocortisone, apres revelation par H,S04 concentrd et’2 chaud. 

Clzronaatogra$Me 2’. Les deux vitamines sont &par&es avec le solvant 2’ (ben- 
z&e-methanol-acetone-acide acetique, 70: 20 : 5 : 5). L’acide ascorbique est rt5vdle par 
l’iodoplatinate et l’acide pantothenique par la ninhydrine. 

Cc nouveau procede, qui fait bdneficier la chromatographie bidimensionnelle 
sur couche mince de l’avantage incontestable des tdmoins externes, souligne l’un des 
inter&s majeurs du support plastique souple. 

CI;IROMATOGRAPWIE SUR TRIPLES COUCHES JUSTAPOS%ES 

Le pro&d6 est fond8 sur l’utilisation simultan&e de trois substrats differents, 
dont les proprietks specifiques respectives permettent de &parer successivement les 
constituants d’un melange, appartenant b trois groupes chimiques homogenes. Dans 
l’exemple choisi, il s’agit de colorants, de stero’ides et de cations mindraux. 

Co?zfectiogz des tri;hZes coz&ies (Fig. 2) 

Les modifications de l’etaleur classique (Desaga), d&rites pour la realisation 
des doubles couches j uxtapos6esb-0, sont toujours valables et l’introduction, dans le 
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Fig. I. Excmplc dc chromatographic bidimensionncllc fractionndc, sur couche mince dc Gel de 
Silice, d’un melange de vitamines (acide ascorbique, pantothdnate dc calcium) ct de sterokles 
(cortisone, hydrocortisone, cholest6rol). Apr&s la premike migration, la fcuille cst ddcoupGc entre 
les deux groupcs de constituants, incompl&tement &par&. Les stdroi’des et lcs vitamines sont 
diffdrentids ensuite respectivemcnt avec lcs solvants 2 et z' et identifi6s par comparaison avec les 
tc?moins cxkernes correspondants. 

Suspension 1 

COUCHB 2 

Fig. 2. Schdma dc l’dtalement dcs triples couches juxtaposdcs sur support plastique souple, B l’aide 
de l’appareillagc classique modif%, dont lc rckervoir comporte c!oux cloisons en plexiglass. 

rkervoir, d’une seconde cloison en plexiglass permet d’amdnager trois compartiments, 
destinds i recevoir les suspensions aqueuses des trois substrats, choisis en fonction 
du mdlange A analyser. L’Btalement de ces trois suspensions, schdmatis6 sur la Fig. 2, 

conduit S une juxtaposition parfaite des trois couches, de largeur respective variable, 

J, ChYOWZUtO~., 39 (1969) 167472 
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sur le m&me support plastique souple. Dans l’exemple choisi, les trois couches juxta- 
posees ont la composition suivante : 

Couche I : &sine complexante Chelex IOO (Biorad), additionnee de 15 ‘f!4, environ 
de cellulose. 

Couche 2 : Gel de Silice G. 
Couche 3 : Cellulose MN 300, 

O$&ations clzronaatogma$hiques (Fig. 3) 
Le melange synthetique analyse a la composition suivante: Colorants: Jaune 

Naphtol S, Ponceau cristallis6, Noir acide brillant ; Steroi’des : oestrone, cholesterol, 
pregnenolone ; Cations mineraux : Pb2+, Cu2+. 

Une premiere chromatographie, realisde avec de l’eau distillee (solvant I) a 
partir de la premiere couche de r&sine, entraine les colorants hyclrosolubles jusqu’k 
la troisieme couche de cellulose, oh leur separation est amorcee. 

Perpendiculairement au sens de cette premiere migration, on d&coupe la feuille 
de plastique au niveau de la seconde couche de silice et a I cm environ de la couche 

Fig. 3. Escmple de chromatographie fractionndc sur triple couche, constitu& par la juxtaposition 
de r&sine complexante (couche I), de Gel de Silicc G (couche z) et de cellulose (couche 3), qui 
permettent une sdparation respective excellente dcs cations (Pb’J+, Cua+), ‘des stdroi’des (oestronc, 
cholestdrol, pr&gx?nolone) et des colorants (Jauno Naphtol S, Ponceau cristallis6, Noir ,‘acido 
brillant)I 

f 
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#de cellulose. La couche de cellulose, ainsi isolee, est alors soumise sdparement a une 
seconde migration avec le mQme solvant et les trois colorants sont ainsi completement 
s6pards. 

Sur les deux couches juxtapos6es restantes et en partant toujours de la premiere 
couche de r&sine, on rdalise une nouvelle chromatographie ascendante avec le solvant z 
(benz&ne-ethanol, 95 : 5). Les steroi’des sont entrain&s, & leur tour, sur la seconde 
couche de silice. On d&coupe, comme pr&zkdemment, la feuille de plastique entre 
les couches I et 2 et l’on soumet la couche de silice, ainsi isolee, .a une nouvelle migra- 
tion avec le meme solvant. La revdlation par l&SO, et g chaud montre que les trois 
stdro’ides sont parfaitement difkentids. 

Enfin, la couche de r&sine restante est soumise $ une derni&re chromatographie 
avec le solvant 3 (solution aqueuse 0.05 M d’EDTA disodique) , qui sdpare PW+ de 
CUE+, r&wel& par le sulfure d’ammonium. 

Dans l’exemple choisi, des chromatographies successives et fractionndes 
unidimensionnelles sont suffisantes, pour obtenir une bonne separation des divers 
constituants du mdlange, mais il est evident qu’il s’agit 121 d’un cas particulier, Dans 
d’autres cas, en effet, des chromatographies bidimensionnelles fractionndes, avec 
d’autres solvants, peuvent &re systematiquement ndcessaires. 

Cette methode ndcessite toujours, pour chaque m6lange a analyser, une mise 
au point prealable, permettant de choisir la nature des diverses couches, leurs dimen- 
sions respectives, ainsi que les solvants les mieux appropries. Elle devrait pouvoir 
s’appliquer avec profit Q des analyses de contrale syst6matiques de melanges tr&s 
divers, tels que les produits pharmaceutiques ou certaines denrees alimentaires. 

L’emploi de couches minces chromatographiques sur support souple permet de 
concilier a la fois les avantages de la chromatographie sur couches minces et de la 
chroniatographie sur papier. 

La rdalisation pratique, au laboratoire, de couches minces, sur film de poly- 
t&dphtalate d’dthyl&ne, rend possible l’utilisation des substrats et des techniques 
chromatographiques les plus varik. 

Deux pro&d& analytiques originaux sont propo&s : la chromatographie bidi- 
mensionnelle fraction&e sur couches minces homogGnes de grand format et la chro- 
matographie uni ou bidimensionnelle fractionnhe sur triples couches juxtaposdes de 
nature difffdrente. 
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