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DUNNSCHICHT-SCRAPER — EIN HALBAUTOMATISCHES
ABSCHABGERAT FUR FERTIGPLATTEN
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Max-Planck-Iustitut fiir Biochemie, Minchen, und Max-Planck-Tustitut fiir Verhaltensphysiologie,
Scewicsenn (B.10.0D)

(Bingegungen am 11. September 1970; geinderte Fassung any 1, April 1971)

SUMMARY
Thin-layver scraper — a half-automatic scraper for precoated thin-layer plales

A new half-automatic scraper for precoated thin-layer plates is described. This
scraper permits complete transfer of zones without mixing of test substances. The

instrument is simple in operation. The zones are separated with high analytical ac-
curacy in short time.

EINLEITUNG

Der Diinnschicht-Scraper (I"ig. 1) wurde {iir die Wiedergewinnung organischer
und anorganischer Substanzen in der Diinnschicht-Chromatographie entwickelt. Die
Diinnschicht-Chromatographie zeichnet sich durch Schnelligkeit der Durchitihrung,
holhe Trennschirfe sowie grosse Empfindlichkeit aus, Sie ist seit Jahren eine der
vielseitigsten und meist benutzten Methoden zur analytischen und préiparativen
Trennung von Stoffgemischen.

Diinnschichtchromatograpliisch getrennte Substanzen miissen hiutig zum Nach-
weis oder zu weiteren Verwendung vom Tragermaterial eluiert werden, was das
Abschaben der substanzhaltigen Iflecken oder Zonen erforderlich macht.

STAND DER TECHNIK

Nicht selten begegnet man in modern und zweckmaissig eingerichiteten Labo-
ratorien umstindlichen und ungenauen Abschabtechniken. Spatel, Rasierklingen
oder Streifen eines Roéntgenfilms bilden die ganze Abschabausriistung. Dic Ein-
fithrung sogenannter ‘‘simple scrapers’’?, einfacher Abschabhilfen fiir cinzelne IFlecken
oder Zonen, war zweifellos ein Fortschritt. Das gilt auch {tir sogenannte ‘‘Zoneii-
kollektoren’ oder ‘‘vacuum cleaners’ (Mikrostaubsauger)?, die jedoch nur zum
Absaugen losen Trigermaterials geeignet sind. Diese Techniken sind nicht nur zeit-
raubend und oft ungenau, hiufig geht beim Abtragen und Transfer durch den Verlust
von Trigermaterial auch wertvolle Substanz verloren. Um diese Mingel beim Ar-
beiten mit radicaktiven Substanzen zu belhieben, wurden von SNyDER und Mitarbei-
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TFig, 1. Dannschicht-Scraper. Messer 5 mm breit.

tern sogenannte ‘‘manual scrapers’® und ‘‘automatic zonal scrapers’’# 5 entwickelt.
Alle ““zonal scrapers’ bestehen im wesentlichen aus einer Vorrichtung zur Befestigung
und zum Vorschub der Platten, aus einem Schaber und einer Auffangvorrichtung
fiir das abgeschabte Material. Thre Funktion sei kurz beschrieben. Die Diinnschicht-
platte wird nach ihrer Befestigung an einem Schlitten millimeterweise so an einer
auf und ab schwingenden Schaberklinge vorbeigefiihrt, dass das abgeschabte Triger-
material direkt in das Auffanggefiss fillt. Nach jedem Abschabvorgang riickt die
Diinnschichtplatte entweder um 1, 2 oder 5 mum weiter, das unter dem Schaber
befindliche Auffanggefiiss wird jedesmal durch ein neues ersetzt. Bei den vollauto-
matischen ‘‘zonal scrapers’’®7 werden wie bei den automatischen alle beweglichen
Teile maschinell angetrieben, sie sind ausserdem mit einem Fraktionssammler und
einer Pipettiereinrichtung zur automatischen I'iillung von Szintillationsflischchen
versehen. ' -

Die ersten Versuche mit “automatic zonal scrapers’’ bereiteten grosse Schwierig-
keiten. Die Schichten wurden entweder unvollstindig abgeschabt, das Trigermaterial
platzte unvorschriftmiissig ab, oder das abgeschabte Material blieb zum- Teil an der
Platte und am Schaber hdngen. Um dem zuletzt genannten Ubel abzuhelfen, wurden
alle automatischen ‘‘zonal scrapers’ mit Vibratoren ausgeriistet. Mit dieser Zusatz-
einrichtung kann man die Platte in Schwingungen versetzen und lose anhingendes
Material vollstindig abschiitteln. Die ‘‘zonal scrapers’ bewihrten sich vorwiegend
bei nicht zu losen, aber nicht bei zu festen Schichten. I.ose Schichten werden bei
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Verwendung von Vibratoren beschiidigt, feste Schichten, wie sie z.13. bei den meisten
handelsiiblichen Fertigplatten vorliegen, pflegen bei maschineller Bearbeitung leicht
zu reissen und abzuplatzen.

Mit dem von uns entwickelten Ditnnschicht-Seraper konnen wir lose und feste
Schichten, praktischi alle bekannten und handelsiiblichen Diinnschichtplatten und
-folien ohne Verlust abschaben.

- Der Diinnschicht-Scraper ist von der Garching Instrumente (Miinchen) und
der Desaga (Heidelberg) fiir die industrielle Fertigung weiterentwickelt worden.
Patent- und Gebrauchsmusterschutz wurden angemeldet.

BESCHREIBUNG DER KOKNSTRUKTION

Die Konstruktion des Diinnschicht-Scrapers ist aus der schematischen Darstel-
lung (I'ig. 2) zu erschen. In dieser Zeichnung weist der an einem Stativ (1) befestigte,
gegen die Vertikale um 25° geneigte Arbeitsschlitten (2) zwei oder vier Halterungs-
federn (3) fiir die Diinnschichtplatte auf. Die mit ciner Handkurbel {4) versehene
Antriebsspindel (5) dient der horizontalen Schlittenfortbewegung. Der IFeinantrieb
ermdglicht eine Einstellgenauigkeit von 4 0.1 mm. Dieselbe Neigung wie der Arbeits-
schlitten (2) haben zwei an Gleitschienenhalterungen (6) befestigte Vertikalgleit-
schienen (7), auf denen Kugelgleitbiichsen (8) laufen, die ihrerseits iiber Horizontal-
schwenkachsen (g) mit der Schaberplatte (10) verbunden sind. Auf dem Oberkantenteil
der Schaberplatte (10) sind verstellbare Schaberhalter (r1) angebracht, in die aus-
wechselbare, in IFForm von flachen Klingen ausgebildete Schaber (12) in der Weise
einsetzbar sind, dass sich die Klingenenden in einer Ebene befinden. Die Klingen sind
scharf geschliffen und leicht nach unten gebogen. Sie bestehen aus sehr hartem und
elastischem Material, 2. 13. aus Uhrfederstahl.

Unterhalb der Schaber sind auf einer Trichterleiste (x3) Trichter angeordnet,
durch die das abgeschabte Material in Probenauffanggefisse (14) geleitet wird, die

Tig, 2. Schematische Darstellung des Diinnschicht-Scrapers. Dimnschicht-Platte zo0 mm lang
50 mm breit; Messer 5 mm breit. Flir Erliuterung sielic BESCHREIBUNG DER KONSTRUKTION.
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in einem zwischen Horizontalgleitschienen (15) linear beweglichen Gefissschlitten
(16) befestigt und unter die Trichter zu schieben sind. Das Stativ (1), die Gleitschienen-
halterung (6) und die Horizontalgleitschienen (15) sind auf einer mit Sauggummis
(17) versehenen Bodenplatte (18) montiert.

ANWENDUNG

. Die Konstruktion des Diinnschicht-Scrapers ermoglicht in einem Arbeitsgang
gleichzeitiges Abschaben von ein bis fiinf Streifen. Die leichte Neigung des Arbeits-
schlittens und die manuelle Beweglichkeit der Messerleiste bieten gegeniiber dem
““zonal scraper’’ die Moglichkeit, Schabgeschwindigkeit und Messerdruck dem Schicht-
material anzupassen. Die Verwendung dieses Abschabgerites filhrt zu zahlreichen
wesentlichen Vorteilen: kein Vermischen von Zonen und Abplatzen von Triger-
material, scharfe Streifen und feinkdrnig abgeschabtes Material,

So kénnen z.B. diinnste Zonen mit bisher nicht erreichter Prizision in [Form
eines pulverformigen, leicht zu eluierenden Schichttrigermaterials abgetragen werden.
Aber auch verhiltnismissig dicke Schichten, z.B. solche von sogenannten pripara-
tiven Platten, lassen sich mit diesem Scraper unter Verwendung einer Schablone prak-
tisch verlustlos aufarbeiten.

Mit Hilfe des Diinnschicht-Scrapers sind verschieden starke, z.I3. 0.1 bis 2 mm
dicke Schichiten verschiedenen Typs abschabbar. Zu verwenden sind alle bekannten
Diinnschichtplatten und -folien der Ausmasse 30 X 200, 100 X 200 oder 200 X 200
mm (Fig. ). Es kann sich um sogenannte IFertigplatten oder um solche mit Hand-
streichgeriten selbst hergestellte Diinnschichtplatten handeln. Nach einer grossen
Anzahl von Versuchen zeigte sich, dass bei Verwendung dieses Diinnschicht-Scrapers
der Typ der Beschichtungsmasse ebensowenig eine Rolle spielt wie die Breite der
verwendeten Schaberklinge. Das ist daranf zurlickzufithren, dass man die Schaber-
platte in einfacher Weise mit mehr oder weniger starkem Druck betitigen kann.
Verglichen mit dem ‘““‘manual zonal scraper’” arbeitet man mit dem Diinnschiclit-
Scraper wesentlich schneller und sauberer. Im Vergleich zum automatischen ‘‘zonal
scraper’ dauert das Abschaben mit dem Diinnschicht-Scraper zwar etwas linger,
dafiir ist das Geriit wesentlich kleiner und billiger, ausserdem einfacher im Aufbau,
in der Bedienung und Wartung. Der Diinnschicht-Scraper itbertrifft die ‘‘zonal scra-
pers’’ an Vielseitigkeit, zuweilen auch an Genauigkeit und Zuverlissigkeit. Die Zeit-
ersparnis-betriigt bei der Anwendung des Diinnschicht-Scrapers im Vergleich zur ein-
fachen Abschabmethode mit einem Spatel etwa 9o %.

BEPIENUNG

Nach der ditnnschichtchromatographischen Trennung des Substanzgemisches
in einzelne Zomnen oder Flecken wird das Chromatogramm auf dem Arbeitsschlitten
(2) mit Halterungsfedern (3) festgeklemmt. Durch Grobeinstellung kann man inner-
halb kiirzester Zeit die passenden 1 bis o mm breiten Klingen (12) des Schabers (10)
auf die interessanten Bereiche einstellen, dann durch Feinantrieb mit der Handkurbel
(4) die Klingen genau auf die abzuschabenden Zonen oder FFlecken ausrichten. Die
Trichter an der Trichterleiste (r3) und die Probenauffanggefisse (14) im Gefdssschlit-
ten (16) lassen sich mit wenigen Handgriffen so anordnen, dass sie direkt unter den
Schaberklingen bzw. Zonen stelien. Nach Einrichten von Platte und Gerét werden
die Schaberklingen in der Weise von oben nach unten iiber die Diinnschicht gezogen,
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dass anfangs flache, der Ifiilhrung des Materials dienende Rillen entstehen. Durch
Verstirkung des Drucks auf die Klingen und mehrmaliges Schaben lisst sich das
Triagermaterial ohne vorheriges Markieren innerhalb kiirzester Zeit praktisch voll-
stindig in die betreffenden Probenauffanggefisse iitberfithren.

Soll das gesamte Trigermaterial einer Platte in gleich breiten Streifen abge-
tragen werden, z.B, ein 150 mm langes Chromatogramm durch 6-maliges Abschaben
mit fiinf Klingen von je 5§ mm Breite in 30 gleichen Fraktionen, geht man am besten
so vor, dass man nach jedem Abschabvorgang die Klingen immer auf die jeweils
benachbarten Streifen einstellt und diese sorgfiiltig abkratzt, Dabei ist es gleich-
giiltig, ob man am Start oder an der I'ront des Chromatogramms beginnt. Die Gefiss-
schlitten und Stellflichen der Probenauffanggefisse miissen stets numeriert werden,
damit bei den Probenauffanggefissen und dem abgeschabten Material keine Ver-
wechslungen entstehen.

Diinnschichtplatten und -folien der Jormate 50 X 200 und 100 X 200 mm
lassen sich verhiltnismiissig leicht abschaben, das gilt insbesondere fiir 0.1-0.5 mm
dicke Schichten. Beim FFormat 200 X zoo mm und o.3-z2 mm dicken Schichten emp-
fiehlt sich die Verwendung einer Schablone, die vor dem Abschaben auf die Platte
gesetzt wird. Die Schlitze in der Schablone erleichtern zusétzlich die IFithrung und
den Transport des abgeschabten Materials in die Probenauffanggefisse.

—&C.0.m.
—eCpm

{e) Sduren L300 {b) Sauren -300

200 -200

Alkohle

- 100

Front Start Fr:ont Start

T"ig. 3. Radiochromatogrammme cines Lipidgemisches. Fliessmittel: Diisopropylither. Manuecll
abgeschabt; Spatel 5 mm breit.
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Die Trichterleiste, sowie die Schaber und Schaberplatte sind mit wenigen Hand-
griffen auswechselbar und leicht zu reinigen.

EXPERIMENTELLE ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Die folgenden Beispiele sollen die Leistungsfahigkeit des Diinnschicht-Scrapers
demonstrieren. Es wurden Tritiummarkierte Lipidgemische® hoher spezifischer Ak-
tivitidt chromatographiert, die bei der Isolierung von Metaboliten des Sexuallock-
stoffes 3H-Bombykol® anfallen. So gelingt es z.B. die radioaktiv markierten Meta-
boliten in Mengen von nur 1075 bis 10™% ug, entsprechend 10? bis 101° Molekiilen aus
Antennen des Seidenspinners Bombyx mori L. zu isolieren, zu trennen und zu be-
stimmen, In Kombination mit einem IFliissig-Szintillations-Spektrometer iibertrifft
der Diinnschicht-Scraper an Empfindlichkeit und Genauigkeit bei weitem einen
Diinnschicht-Scanner!0, _

In allen Abbildungen ist auf der Ordinate die gemessene Tritium-Alktivitit in
c.p.m. oder d.p.m. (Impulse oder radioaktive Zerfille pro Minute) aufgetragen, die
Abzisse gibt die Laufstrecke und damit die Stelle der Platte wieder, von der die
Probe abgeschabt worden war. Verwendet wurden o.25 mun dicke Fertigplatten
““Kieselgel I’ der IFirma Merck.

Als Vergleichsbeispiel zunichst das manuelle Abschaben eines mit Diisopro-
pylather chromatographierten radioaktiven Metabolitengemisches®. Die Chromato-
gramme wurden mit einem 5 mm breiten Spatel in Form von je zwdlf Fraktionen
innerhalb von 30 min aufgearbeitet. Trotz gleicher Lipidzusammensetzung weisen
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Fig. 4. Radiochromatogramme wvon Lipidgemisch IV (siche Tabelle I). Dénnschicht-Scraper;
Messer 5 mm breit. {a) Fliessmittel a; (b) Fliessmittel b,

J. Chyomatogr., 59 (1971) 393-400



HALBAUTOMATISCHES ABSCHABGERAT FUR FERTIGPLATTEN 399

beide Versuche keine Reproduzierbarkeit der Ergebnisse auf (I7ig. 3). Den Zuwachs
an Genauigkeit und Zeitgewinn demonstrieren folgende Versuche: die Lipidgemische I
bis IV wurden entweder zweimal mit demselben oder je einmal mit zwei verschiedenen
Fliessmitteln chromatographiert. Ein Chromatogramm ist innerhalb von 10 min mit
dem Diinnschicht-Scraper vom Schichttriger abgetragen und fiir die Radioaktivi-
titsbestimmung im Flissig-Szintillations-Spektrometer vorbereitet worden. Die Ra-
diochromatogramme (Iig. 4) zeigen, dass die Lipidkomponenten nunmehr Xklar

getrennt wurden, auch mit verschiedenen IFliessmitteln ergaben sich praktisch gleiche
Zusammensetzungen (Tabelle 1).

TABELLE X
ZUSAMMENSETZUNG TRITIUM-MARKIERTER METABOLITEN-GEMISCHE

Tertigplatte: Wieselgel FH o.25 mm der Firma Merck, TPliessmittel: (a) «#-Butanol, gesfttigt mit
12.5 prozentigem NHg; (b) #-Tlexan-Diisopropylither—Methanol-12.5 prozentiges NH; (100:20:
10:0.15). Dinnschicht-Scraper; Messer 5 mm breit, Fliissig-Szintillations-Spectrometer: Packarcl
I'ricarb, Modell 3380.

Lipid- Ftiess- Seiren Alholole ster Athohole -+ Estey
CGemisch  wittel (9%) (%) (9%} -
(%)
1 b 8.z 86.6 5.2 or1.8
8.7 87.3 4.0 91.3
iT I 19.5 2.3 S.2 So.5
I8.7 72.3 0.0 8r1.3
111 b 21.3 66.6 12.1 78.7
a 22.6 — — 774
v b 8.8 73.0 17.6 g1.2
a 8.7 — 91.3
fepm)
2000
1500
1002
500
Fr'rml s?art

Fig. 5. Radiochromatogramm cines Lipidgemisches. Fliessmittel b (siehe Tabelle I). Dinnschicht-
Scraper; Messer 2.5 mm breit.
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Beniitzt man statt der 5-mm Klingen solche von 2.5 mm Breite, spaltet man
also das abgetragene Material in doppelt so viele Fraktionen auf, steigt die Auflésung
entsprechend. Im Experiment konnten bei &hnlichen Lipidgemischen sonst nicht zu
trennende Substanzgemisclie in ihre Komponenten aufgespalten werden (Fig. 5).

ZUSAMMENFASSUNG

Es wird ein halbautomatischer Scraper fiir Fertigplatten beschrieben. Dieser
Scraper gestattet vollstindigen Transfer der Zonen ohne Vermischen der Testsub-
stanzen. Das Gerit ist einfach in der Bedienung, die Zonen werden mit hoher analy-
tischer Genauigkeit in kurzer Zeit abgetrennt.
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