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DUNNSCHICHT-SCRAPER-EIN HALBAUTOMATISCHES
ABSCHABGERAT FUR FERTIGPLATTEN

SUMMARY

Thin-layer scraper - a half-automatic scraper for precoated thin-layer plates

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 .

EINLiSITUNG

Der Diinnschicht-Scraper (Pig . z) wurde ftir die Wiedergewinnung organischer
and anorganischer Substanzen in der Diinnschicht-Chromatographie entwickelt . Die
Diinnschicht-Chromatographie zeichnet sich durch Schnelligkeit der Durchfiihrung,
Bole Trennscharfe sowie grosse Emplindlichkeit aus, Sie ist scit jahren eine der
vielseitigsten and meist benutzten Methoden zur analytischen and praparativen
Trennung von Stoffgemischen .

Dtinnschiclitcliromatograpl - isch getrennte Substanzen mussen lidufig zum Nach-
weis oder zu weiteren Verwendung vom Tragermaterial eluiert werden, was das
Abschaben der substanzhaltigen hlecken oder Zonen erforderlich macht .

STAND DEIR TECHNIK

Nicht selten begegnet man in modern and zweckinassig elngerlcliteten Labo-
ratorien unlstandlichen and ungenauen Abschabtechniken . Spatel, Rasierklingen
odes' Streifen eines Rontgenfihns bilden die ganze Abschabausrtistung . Die Ein-
fiihrung sogenannter "simple scrapers"', einfacher Abschabhilfen fiir einzelne Flecken
oder Zonen, war zweifellos ein Fortschritt . Das gilt auch fiir sogenaunte "Zoneri-
kollektoren" oder "vacuum cleaners" (Milcrostaubsauger)2, die jedoch nur zum
Absaugen losen Tragerinaterials geeignet Bind . Diese Techniken rind nicht nur zeit-
raubend and oft ungenau, haufig gent beim Abtragen and Transfer durch den Verlust
von Tragermaterial auch wertvolle Substanz verloren . Um diese Mangel helm Ar-
beiten alit radioaktiven Substanzen •ru beheben, wurden von SNYDER and Mlitarbei-
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Fig. i . Dannschicht-Scraper. Messer 5 mm breit .

tern sogenannte "manual scrapers"a and "automatic zonal scrapers" 3, s entwickelt .
Alle "zonal scrapers" bestehen im wesentlichen aus einer Vorrichtung zur 13efestigung
and zum Vorschub der Flatten, aus einem Schaber and einer Auffangvorrichtung
fair das abgeschabte Material . 1hre Funktion sei kurz beschrieben . Die Dtinnschicht-
platte wird nach ihrer Befestigung an einem Schlitten millimeterweise so an einer
auf and ab schwingenden Schaberklinge vorbeigeftihrt, class das abgeschabte Triiger-
material direkt in das Auffanggefass fallt . Nach jedem Abschabvorgang riickt die
Diinnscliichtplatte entweder urn I, 2 oder 5 mm weiter, das unter dem Schaber
befindliche Auffanggefass wird jedesmal durch ein neues ersetzt . Bei den vollauto-
matischen "zonal scrapers"e' 7 werden wie bei den automatischen alle beweglichen
Teile maschinell angetrieben, sic rind ausserdenl 1-nit einem Fraktionssamlnler and
ciner Pipettiereinrichtung zur automatischen Fiillung von Szintillationsfltschchen
versehen .

Die ersten Versuche mit "automatic zonal scrapers" bereiteten grosse Schwierig-
keiten . Die Schichten wurden entweder unvollstandig abgeschabt, das Tragermaterial
platzte unvorschriftmassig ab, oder . das abgeschabte Material blieb zunr Toil an der
Platte and am Schaber hangen . Urn dem zuletzt genannten Ubel abzuhelfen, wurden
alle autornatischen "zonal scrapers" 1-nit Vibratoren ausgeriistet . Mit dieser Zusatz-
einrichtung kann man die Platte in Schwingungen versetzen and lose anhangendes
Material vollstandig abschiitteln . Die "zonal scrapers" bewdhrten sick vorwiegend
bei nicht zu losen, aber nicht bei zu festen Schichten . Lose Schicliten werden bei
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HALI3AUTOMATISCHES ABSCHABGERAT FUR FERTIGPLATTEN

Verwendung von Vibratoren beschadigt, feste Scluchten, wie sie z .I3 . bei den moisten
handelsiiblichen Fertigplatten vorliegen, pflegen bei maschineller I3earbeitung leicht
zu reissen and abzuplatzen .

Mit deco von uns entwiclcelten Diinnschicht-Scraper lconnen wir lose and feste
Schichten, praktisch alle bekannten and handelsiiblichen Diinnschichtplatten and
-folien ohne Verlust abschaben .

Der Diinnschicht-Scraper ist von der Garching Instrumente (Munchen) and
der Desaga (Heidelberg) fur die industrielle Fertigung weiterentwickelt worden .
Patent- and Gebrauclismusterschutz wurden angemeldet .

BESCHREIBUNG 1)ER KONSTRURTION

Die Konstruktion des Diinnschicht-Scrapers ist aus der schematischen Darstel-
lung (Fig . 2) zu erschen . In dieser Zeichnung weist der an einern Stativ (r) befestigte,
gegen die Vertilcale urn 25° geneigte Arbeitsschlitten (z) zwei oder vier Halterungs-
federn (3) ft r die Dtlnnschichtplatte auf . Die mit ciner Handkurbel (4) versehene
Antriebsspindel (5) client der horizontalen Schlittenfortbewegung . Der Feinantrieb
ermoglicht eine Einstellgenauigkeit von :L o.x mm . Dieselbe Neigung wie der Arbeits-
schlitten (2) llaben zwei an Gleitschienenhalterungen (6) befestigte Vertikalgleit-
schienen (7), auf denen KugelgleitbUchsen (8) laufen, die ihrerseits fiber Horizontal-
schwenkachsen (9) mit der Schaberplatte (xo) verbunden rind . Auf dem Oberkantenteil
der Schaberplatte (io) sind verstellbare Schaberhalter (it) angebracht, in die aus-
wechselbare, in Form von flachen Klingen ausgebildete Schaber (12) in der Wise
einsetzbar sind, class sich die Klingenenden in einer Fbene befinden . Die Klingen sind
scharf geschliffen and leicht nach unten gebogen . Sie bestehen aus sehr hartem and
elastischem Material, z .D . aus Uhrfederstahl .

Unterhalb der Schaber rind auf einer Trichterleiste (13) Trichter angeordnet,
durch die das abgeschabte Material in Probenauffanggefasse (14) geleitet wird, die
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S
Fig . 2 . Schematische Darstollung des D lnnschicht-Scrapers . Diinnschicht-Platte 20o mm Lang
50 mni bruit ; Musser 5 mm bruit . Fitr Erlautentng siehe 1373SCHRxit1UNG DER NONSTRUKTION .
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in einem zwischen Horizontalgleitschienen (15) linear beweglichen Gefassschlitten
(x6) befestigt and unter die Trichter zu scliieben sind . Das Stativ (x), die Gleitschienen-
llalterung (6) and die Horizontalgleitschienen (x5) sind auf einer mit Sauggummis
(17) versehenen Bodenplatte (x8) montiert .

ANWENDUNG

Die Konstruktion des Dunnschicht-Scrapers ermoglicht in einem Arbeitsgang
gleichzeitiges Abschaben von ein bis fUnf Streifen . Die leichte Neigung des Arbeits-
schlittens and die manuelle Beweglichkeit der Messerleiste bieten gegentiber dem
"zonal scraper" die Moglichkeit, Schabgeschwindigkeit and Messerdruck dem Schicht-
material anzupassen . Die Verwendung dieses Abschabgerates fiihrt zu zahlreichen
wesentlichen Vorteilen : Icein Vermischen von Zonen and Abplatzen von Trager-
material, scharfe Streifen and feinkornig abgeschabtes Material .

So konnen z.B. dtinnste Zonen mit bisher nicht erreichter Prazision in Form
eines pulverformigen, leicht zu eluierenden Schichttragermaterials abgetragen werden .
Aber auch verhaltnismassig dicke Schichten, z .13. solche von sogenannten prapara-
tiven Platten, lassen sich mit diesem Scraper unter Verwendung einer Schablone prak-
tisch verlustlos aufarbeiten .

Mit Hilfe des Diinnschicht-Scrapers sind verschieden stance, z.B . o .x bis 2 mm
diclce Schichten verschiedenen Typs abschabbar . Zu verwenden sind wile belcannten
DtInnschichtplatten and -folien der Ausmasse 50 x 200, xoo x Zoo oder 20o x 200
mm (Fig. x) . Es kann sich um sogenannte Fertigplatten oder um solche mit Hand-
streichgerdten, 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 darauf zuruckzufahren, dass man die Schaber-
platte in einfacher Weise mit mehr odor weniger starkem Druck betatigen kann .
Verglichen mit dem "manual zonal scraper" arbeitet man mit dem Dtinnschicht-
Scraper wesentlich schneller and sauberer . Im Vergleich zum automatischen "zonal
scraper" dauert das Abschaben mit dem DUnnschicllt-Scraper zwar etwas langer,
dafOr ist das Gerat wesentlich kleiner and billiger, ausserdem einfacher im Aufbau,
in der Bedienung and Wartung. Der Diinnschicht-Scraper tibertrifft die "tonal scra-
pers" an Vielseitigkeit, zuweilen auch an Genauiglceit and Zuverlassigkeit . Die Zeit-
ersparnis betragt bei der Anwendung des Dunnschicht-Scrapers im Vergleich zur ein-
fachen Abschabmethode mit einem Spatel etwa 9o % .

I3EDIENUNG

Nach der diinnschichtchromatographisclien Trennung des Substanzgemisches
in einzelne Zonen odor Flecken wird das Chromatogramm auf den Arbeitsschlitten
(2) mit Halterungsfedern (3) festgeklemmt . Durch Grobeinstellung kann man inner-
halb kurzester Zeit die passenden x. bis xo mm breiten Klingen ( x2) des Schabers (io)
auf die interessanten Bereiche einstellen, dann durch Feinantrieb mit der Handkurbel
(q) die Klingen genau auf die abzuschabenden Zonen oder Flecken ausrichten . Die
Trichter an der Trichterleiste (x3) and die Probenauffanggefasse (x4) fin Gefassschlit-
ten (x6) lassen sich mit wenigen Handgriffen so anordnen, dass sie direkt unter den
Schaberlclingen bzw . Zonen stelien, Nach Einrichten von Platte and Gerat werden
die Schaberklingen in der Weise von oben nach unten fiber die Dtinnschicht gezogen,
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Bass anfangs flache, der Fuhrung des Materials dienende Rillen entstehen . Durch
Verstarkung des Drucks auf die Klingen and mehrmaliges Schaben lasst sick das
Tragermaterial ohne vorheriges Markieren innerhalb lciirzester Zit praktisch voll-
standig in die betreffenden Probenauffanggefasse Uberftihren .

Sell das gesamte Tragermaterial einer Platte in gleich breiten Streifen abge-
tragen werden, z.B . ein 250 mm langes Chromatogramm durch 6-maliges Abschaben
mit fUnf Klingen von je 5 mm Breite in 30 gleichen Fraktionen, geht man am besten
so vor, class man nach jedem Abschabvorgang die Klingen immer auf die jeweils
benachbarten Streifen einstellt and these sorgfaltig abkratzt . Dabei ist es gleich-
gultig, ob man am Start oder an der Front des Chromatogramms beginnt . Die Gefass-
schlitten and Stellflachen der Probenauffanggefasse mUssen stets numeriert werden,
damit bei den Probenauffanggefassen and dem abgeschabten Material keine Ver-
wechslungen entstehen .

Dunnschichtplatten and -folien der Formate 50 x 20o and io0 X 20o mm
lassen sick verhaltnismassig leicht abschaben, das gilt insbesondere fur 0 .1-0.5 mm
dicke Schichten . Beim Format 200 X zoo mm and 0 .5-2 mm dicken Schichten emp-
fiehlt sick die Verwendung einer Schablone, die vor dem Abschaben auf die Platte
gesetzt wind . Die Schlitze in der Schablone erleichtern zusatzlich die Ftihrung and
den Transport des abgeschabten Materials in die Probenauffanggefasse .

E

	

Ed

	

du

I

	

t

(a)

	

s`uren

Alkohle

Ester

Front

	

Start

300

200

100

0

(b)

	

Sduren

Front Start

-300

200

100

0

397

Fig . 3 . Radiochromatogramrne cines Lipidgcmisches . Flicssmittel : Diisopropyl4 ther . Manuell
abgcschabt ; Spatel 5 nzni breit .
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Die Trichterleiste, sowie die Schaber and Schaberplatte sind mit wenigen Hand-
griffen auswechselbar and leicht zu reinigen .

LXPERIMENTELLE ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Die folgenden Beispiele sollen die Leistungsfahigkeit des Dunnschicht-Scrapers
demonstrieren. Es wurden Tritiummarkierte Lipidgemische 8 holier spezifischer Ak-
tivitat chromatographiert, die bei der Isolierung von Metaboliten des Sexuallock-
stoffes 8H-Bombykol° anfallen . So gelingt es z.B. die radioaktiv markierten Meta-
boliten in Mengen von nur io-r, bis io-°,ug, entsprechend io° bis io 10 Molekiilen aus
Antennen des Seidenspinners Bombyx inori L . zu isolieren, zu trennen and zu be-
stimmen . In Kombination mit einem Fliissig-Szintillations-Spektrometer iibertrifft
der Dunnschicht-Scraper an Empfindlichkeit and Genauigkeit bei weitem einen
Dunnschicht-Scanner10 .

In alien Abbildungen ist auf der Ordinate die gemessene Tritium-Aktivitat in
c .p.m . oder d.p.m . (Impulse oder radioaktive Zerfalle pro Minute) aufgetragen, die
Abzisse gibt die Laufstrecke and damit die Stelle der Platte wieder, von der die
Probe abgeschabt worden war . Verwendet wurden 0 .25 min dicke Fertigplatten
"Kieselgel H" der Firma Merck .

Als Vergleichsbeispiel zunachst das manuelle Abschaben eines mit Diisopro-
pylather chromatographierten radioaktiven Metabolitengemisches 8. Die Chromato-
gramme wurden mit einem 5 rum breiten Spatel in Form von je zwolf Fraktionen
innerhalb von 30 min aufgearbeitet . Trotz gleicher Lipidzusammensetzung weisen
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Fig . 4 . Radiochromatogramme von Lipidgemisch IV (siehe Tabolle I) . Dtinnschicht-Scraper ;
Messer 5 mm breit. (a) Fliessmittel a ; (b) Fliessmittel b .
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HALBAUTOMATISCHI'LS ABSCHABGERAT FLiR FERTIGPLATTEN

beide Versuche keine Reproduzierbarkeit der Ergebnisse auf (Fig . 3) . Den Zuwachs
an Genauigkeit and Zeitgewinn demonstrieren folgende Versuche : die Lipidgemische I
bis IV wurden entweder zweimal mit demselben odor je einmal mit zwei verschiedenen
Fliessmitteln chromatographiert . Ein Chromatogramm ist innerhalb von io min mit
dem Diinnschicht-Scraper vom Schichttrager abgetragen and fur die Radioaktivi-
ta.tsbestimmung im Fliissig-Szintillations-Spektrometer vorbereitet worden . Die Ra-
diochromatogramme (Fig. 4) zeigen, dass die Lipidkomponenten nunmehr klar
getrennt wurden, auch mit verschiedenen Fliessmitteln ergaben rich praktisch gleiche
Zusammensetzungen (Tabelle 1) .

TAI3ELLE I
ZUSAMMENSETZUNG TRITIUM-MARKIERTI-IR MEETA130LITEN-GEMISCIIE
Fertigplatte : Iiieselgel 1-1 0.25 mm clot Firma Merck, Fliessmittel : (a) zz-73utanol, gesattigt 'lit
12 .5 prozentigcm NI-1 ;1 ; (h) ii-ITexan-Diisopropy1 ither-Methanol-I2 .5 prozentiges NH S (10o :20 :
10 :0 .15) . ID tinnschicht-Scraper ; Ales ser 5 nim breit . Fliissig-Szintillations-Spectrometer : Packard
Tricarb, Modell 33 80 -
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Fig. 5 . Radiochromatogramm cities Lipidgemisches . Flicssmittel b (siehe Tabelle 1) . Diinnsclticht-
Scraper ; Messer 2 .5 tnm breit .
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Lipid-
Gezn-isch

FUess-
mittel

Sdttre,t
(0/„)

Alkokole
(0/„)

Ester
(%)

Alhohole + Ester

(~/O)

b 8.2 86.6 5.2 9x .8
8.7 87 .3 4 .0 91 .3

11 b 19 .5 72 .3 8 .2 80 .5
18 .7 72 .3 9 .0 81 .3

III b 21 .3 66.6 12 .1 78 .7
a 22 .6 - 77 .4

TV b 8 .8 73.6 17.6 91 .2
a 8.7 - 91 .3
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Benfltzt man statt der 5-mm Klingen solche von 2.5 mm Breite, spaltet man
also das abgetragene Material in doppelt so viele Fralctionen auf, steigt die Auflosung
entsprechend . Im Experiment lconnten bei a .hnlichen Lipidgemischen sonst nicht zu
trennende Substanzgemische in Hire I{omponenten aufgespalten werden (Fig . 5) .

ZUSAMMENFASSUNG

Es wind ein halbautomatischer Scraper fur Fertigplatten beschrieben . Dieser
Scraper gestattet vollstandigen Transfer der Zonen ohne Vermischen der Testsub-
stanzen . Das Gerat ist einfach in der Bedienung, die Zonen werden mit holier analy-
tischer Genauiglceit in kurzer "Zit abgetrennt .
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