
第 9卷 第 1期 分析测试技术与仪器 Volume 9 Number 1

2003年 3月 ANALYSIS AND TESTING TECHNOLOGY AND INSTRUMENTS Mar. 2003

分析测试经验介绍 (43～49)

薄层色谱展开方法的几处改进

韩　晶 , 王东援 3 , 王玉平 , 佘高宏
(沈阳药科大学分析化学教研室 , 辽宁 沈阳　110016)

摘　要 :介绍了几种薄层色谱展开方法 ,包括中途展开、接力展开、多维接力展开、改进二维展开等 ,还介绍了一种简

单的下行展开的操作方式以及关键部件的制作方法.
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　　薄层色谱法展开就是将点样后的薄层板放入展
开室中 ,展开剂在毛细管作用力 (有时也借用离心
力、重力或外加的压力)作用下移动. 具体的展开方
式很多[1 ] ,相对应的展开装置也多种多样. 但使用
最广的展开方法仍是薄层板浸入展开剂这一传统展
开方式.

传统的薄层色谱展开方法存在以下三点不足 :

(1)浪费展开剂 ; (2) 展开距离短 ; (3) 不能充分利
用己取得的分离结果. 国外很早就有人对薄层色谱
展开方式进行改进 , 其中波兰人 E. Soczewiński[2 ,3 ]

提出的一种展开方式及相应装置对我们最有启发.

该装置除可进行普通展开外 , 还可进行梯度展开、
斑点压缩、条带点样等[2～6 ] , 且极省展开剂. 可惜存
在梯度不匀的缺点 ,并且不能解决前述传统展开方
式的后两条不足. 我们在 E. Soczewiński 工作的基础
上进行改进 ,发展了几种新的展开方式 ,试图解决以
上问题 ,现介绍如下.

1　中途展开与斜坡式输液分配器

中途展开[7 ]借助简单的装置 ,将展开剂引入薄
层板的任意位置. 其优点是可以在板上任意位置加
液展开 ,因而可充分利用前次展开所取得的成果 ,实
现传统展开方法无法实现的技术. 实现中途展开的
关键部件是斜坡式输液分配器 ,它是由宽为 2 cm厚
为 2 mm(长度根据需要而定)的玻璃条制成 ,在中间
有钻孔 ,底部两端粘两个玻璃片 (10 mm×2 mm×2

mm)制成 ,图 1a 所示. 展开方法是将硅胶板的一端
的硅胶刮去约 2～3 cm ,点样后放入一水平展开室
中 ,这种展开室被称为 sandwich chamber[2～6 ] ,它是由
若干玻璃在水平玻璃板底座上围成一密闭方框即
可 ,普通实验室条件下很容易制成. 将斜坡式输液
分配器放在刮去硅胶的薄层板一端 ,如图 1b、c、d 所
示. 盖上一在轴线上均匀钻有若干个钻孔的玻璃
板 ,盖板上的钻孔平时用玻璃条盖住. 用注射器将
展开剂从斜坡式输液分配器上的小孔注入输液分配
器和硅胶板之间时 ,展开剂立即开始沿输液分配器
与硅胶之间的毛细缝隙扩展并传入硅胶层. 这是一
个点引入 ,线推进的展开过程. 实验中发现在展开
剂引入的瞬间 ,展开剂的前沿并不平齐 ,如图 2a 所
示 ,但展开一小距离后 ,展开剂前沿很快就会平齐.

我们定义这段距离为平齐距离 (even distance) . 如图
2b AB之间. 当斜坡式输液分配器置于薄层板一端
时 ,由于注射器注入展开液的速度很快 ,故其平齐距
离皆小于 5 mm. 事实上采用普通展开方式 (薄层板
浸入展开剂)展开瞬间 ,流动相前沿也是不平的 ,其
平齐距离往往大于 5 mm. 平齐距离可作为描述展开
系统特性的一种指标. 对于任何展开系统 ,点样位
置与展开起点的距离至少应大于平齐距离. 采用本
装置做展开的优点如下 :节省展开剂 ,几乎没有残
余 ;展开室空间极小 ,通常不需预饱和 ;可进行梯度
展开、斑点压缩、条带点样等 [2～6 ] . 本装置是在
Soczewiński [2～6 ]的装置的基础上改进的 . 但制法更
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图 1　输液分配器与硅胶板的摆放示意图

Fig. 1　Arrangement of silica gel plate and slope distributor

a . 输液分配器　b. 输液分配器放于硅胶板一端侧视图　c. 俯视图　d. 硅胶板与输液分配器放于展开室

1. 用于输液的小孔　2. 小玻璃片　3. 硅胶板　4. 输液分配器　5. 展开室

图 2　平齐距离示意图

Fig. 2　Details of even distance

a . 展开初始阶段 ,溶剂前沿不平齐　b.展开一定时间后溶剂前沿平齐

1. 硅胶板　2. 溶剂前沿　3. 输液分配器

简单、性能更优、不存在梯度不匀现象 ,也无需对输

液分配器作附加的操作. 斜坡式输液分配器具有一

定的贮液能力 ,注液一次可维持展开 3～4 cm左右.

本装置的独特优点是可进行中途展开与接力展开.

中途展开指在薄层板中间的任意位置进行展

开 ,通常用于对已分离但分离效果不好的斑点进行

再处理 ,具体示例如图 3.

假定采用图 1装置 ,第一次将A、B、C、D、E、F六

个组分基本分开如图 3a 所示 (普通展开) . 由于感

到 D、E、F相距过近 ,故在挥去展开剂后 ,可将输液

分配器放在 D、E之间 ,注入适量别种展开剂将 E、F

斑点向前推若干距离 ,与此同时斑点 D也将被推向

图 3　中途展开示意图

Fig. 3　Half2way development

后方一定距离 ,一下子就能使分离的视觉效果达到

满意 ,见图 3b.
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此例是由于 D、C之间距离过宽 ,我们有意利用

了本法的向后展开效应 ;如果不希望向后展开 ,可采

用接力方式 ,即 :先用非极性展开剂展开至予定位置

(输液分配器事先搭放好 ,见图 4a) ,然后再进行“中

途展开”. 由于非极性展开剂不能推动后面的斑点 ,

但却占据了薄层板的毛细空间 ,从而使展开按照我

们希望的方向进行.

图 4　中途展开和接力展开中输液分配器的摆放示意图

Fig. 4　The distributor and its arrangement for half2way development and relay development

a . 输液分配器的摆放　b. 溶剂输入的方法　1. 展开室　2. 硅胶板　3. 输液分配器　4. 注射器

2　中途展开与漏斗式输液分配器

我们建立中途展开方法的目的是对已分离斑点

进行再处理. 斜坡式输液分配器虽然可以实现这一

想法 ,但其在输液过程中浸润面积比较大 ,如果样品

斑点距离较近 ,不利于进一步处理. 兰梦宁等[8 ]制

作了一种新式的漏斗式输液分配器 (见图 5)可解决

以上问题. 当需要在薄层板上中间任意位置加液

时 ,漏斗式输液分配器较小的浸润可以实现对相距

较近的斑点进行再处理. 这种输液分配器是由两片

载玻片 (76 mm×6 mm×0. 8 mm)加工制成. 用砂纸

仔细打磨一块载玻片 (图 5a所示 2)使之在一侧形成

一个约宽 5 mm的斜面 ;另外一块载玻片用 20 %氢

氟酸浸泡约 30 min使成一薄玻璃片 (厚约 0. 2 mm ,

图 5a所示 4) . 然后用胶棒 (图 5a所示 1)在火上加

热后凝固 ,把两片玻璃粘在一起 ,在薄玻璃片的适当

位置粘上一塑料片作为支架 (图 5b所示 3) . 漏斗式

输液分配器直接与硅胶面接触 ,平齐距离基本为零 ,

浸润面积极小 ,可以插入两个距离较近的斑点之间 ,

直接进行输液.

3　二维展开的改进[9 ]

经典的薄层二维展开进行第二次展开时 ,只能

使用一种展开剂 ,这对于极性差异大的复杂样品难

以产生良好的分离效果. 比较理想的方式是将第一

次分离后的斑点分隔成若干区域 ,每个区域用不同

的展开剂展开 ,通常对靠近前沿的区域用极性小的

展开剂 ,靠近原点的区域用极性大的展开剂. 实施

这项技术的难点是要求在斑点适当位置存在足够的

距离 ,这样才有可能切割区域. 采用漏斗式输液分

配器用甲醇做短暂中途展开 , 即可在密集斑点之间

分隔出足够宽度. 10种染料采用改进二维展开[9 ]的

分离示例如图 6、图 7所示.
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图 5　漏斗式输液分配器示意图

Fig. 5　Structure of funnel distributor

a . 侧视图　b. 前视图　c. 俯视图　1. 胶　2. 薄玻璃片　3. 塑料片　4. 薄玻璃片

图 6　二维展开中第二次展开前的处理过程示意图

Fig. 6　Operations before second development

a . 刮边 ,分割各分离区带　b. 放置硅胶板和输液分配器

图 7　二维展开的第一次展开及第二次展开的结果示意图

Fig. 7　Result of first and second development

a . 第一次展开结果　b. 第二次展开结果

4　多维接力展开

多维接力展开是将初步分离的斑点分别转移到

新的薄层板重新展开 , 借以扩充展开空间. 超长板

接力展开虽然也能扩充展开空间 ,但必须将前面的

斑点推到很远才有可能为后面的斑点腾出空间 ,多

有不便 ; 二维展开可以直接利用新的展开空间 ,但

可惜只能利用一次 ;多维接力展开的优点是可以反
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复多次利用新的展开空间 ,其具体操作如下 :

图 8a为使用斜坡式输液分配器在超长板上进

行普通展开所得结果. 其中靠近流动相前沿的部分

斑点已用适当展开剂进行了中途展开 ,并获得到良

好分离 ;后面的斑点用漏斗式输液分配器分隔成三

段后用刀片切割成图 8a形状 ,准备转移. 用刀片把

数块小硅胶板 (40 mm×200 mm)一端的硅胶刮去约

1 cm成为如图 8a中所示形状 (图中小板的硅胶面朝

下) . 按图 8b所示摆入展开室中 ,在硅胶块宽的一

侧放上斜坡式输液分配器 ,窄的一侧搭上小板 ,使硅

胶块与小板的硅胶断面互相吻合. 为了让小板保持

水平而使硅胶断面之间接触良好 ,可在小板的另一

端垫上一块与超长板厚度一样的玻璃板. 另外 ,在

超长板和小板的接合处 ,压上数块玻璃板 ,防止因稍

微的碰撞而影响硅胶断面接合. 盖上盖板 ,用注射

器通过盖板上的钻孔把甲醇或其它极性大的溶剂注

入斜坡式输液分配器 ,可将硅胶块上的斑点转移到

小板上. 转移完后 ,取出小板 ,晾干. 将少许甲醇注

入漏斗式输液分配器 ,压缩每个小板上的斑点直至

成一点. 然后把小板放入前述中途展开室中 ,应用

适宜的展开剂 ,分别进行展开. 如果转移一次仍未

得到完全分离 ,可进行第二次转移或第三次转移 ,方

法同上. 通过对染料的洗脱液用比色法测定 ,证明

二次转移率仍可达 97 %以上[10 ] .

图 8　多维接力展开中硅胶板的摆放

Fig. 8　Arrangement of silica plate in the chamber

1. 斜坡式输液分配器　2. 硅胶板　3. 小硅胶板　4. 玻璃板

5　下行展开的改进

下行展开过程中展开剂除受到毛细管作用力的

作用外 ,还受到重力的作用 ,因此展速快. 传统的下

行展开多用于纸色谱 ,葡聚糖凝胶色谱. 薄层色谱

也有应用 ,但结构复杂[11 ] . 其主要限制因素是供液

方式的设计. 我们通过对斜坡式输液分配器的改

进 ,运用板上直接加液的原理 ,设计出一种简单的输

液分配器 ,它是在一块长为 4～5 cm ,宽为 2 cm ,厚

为 0. 2 cm的玻璃片一上一下的位置上钻出两个直

径为 0. 4 cm的孔 ,分别插入聚乙烯管制成. 如图 9

所示. 在硅胶板上部靠近板上沿约 3 cm的居中用

小刀刮出一长 2 cm ,宽 1 cm的“小窗”,盖上输液分

配器用夹子夹紧 ,样品点于输液分配器下方. 当用

注射器将展开剂由输液管注入时 ,就可进行下行展

开.

本装置对硅胶板平整度要求较高 ,如不平 ,容易

漏液. 本法的平齐距离较大. 通常在展开剂移动 1

～2 cm(这与硅胶板的平整程度有关)后展开剂前沿

在板中间位置上会平齐 ,但在靠近板两个侧边 0. 5

cm范围始终要落后于中间部分的展开剂前沿.

薄层分离过程 ,实际上是一个不断尝试的过程.

传统的展开方法 ,在第一次尝试失败后 , 往往从头

作起 , 不能直接利用已分离的结果. 这里所说的直

接利用已分离的结果 , 是指在原薄层板上再分别对

已分离斑点作进一步展开. 其思路是 :先保住已分

离的结果 ,在此基础上 ,再作进一步分离. 实践证

明 ,北方气候干燥 ,自然干燥的薄层板与活化后的薄

层板活性差异并不很大 ,这就为反复利用薄层板实

施上述技术提供了可能.
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图 9　下行展开中输液分配器及其摆放方式示意图

Fig. 9　The arrangement of the distributor

a . 输液分配器　b. 输液分配器与硅胶板

1. 用于平衡气压的塑料管　2. 用于输液的塑料管　3. 夹子　4. 硅胶板　5. 在胶板上刮出的“小窗”

　　实践中 ,薄层色谱下行展开极为少见. 目前 ,我

们正在进行下行展开法的研究 ,希望通过这种展开

方式把展开和洗脱同步完成 ,从而能为薄层色谱技

术提供更多选择.
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院科学期刊“十五”发展计划纲要 (讨论稿)中提出的 :“⋯⋯适当发展技术类期刊 ,增加科普类期刊和英文版

期刊的品种数⋯⋯”的主要任务. 因此 ,本刊在 21世纪的知识经济时代将具有较强的生命力.

2　栏目设置及篇幅要求

2. 1　编委论坛　　本栏目主要反映分析测试领域各专业的最新进展与新动向及分析测试技术进展. 8 000

字左右 ,并附 300字以内的中文摘要和 1 000～1 200字符的英文摘要.

2. 2　综述及专论　　反映当代分析测试技术的最新成就和最高水平. 参考文献以近年发表的为主. 8 000

字左右.

2. 3　分析测试新技术和新成果　　本栏目所交流的分析测试新技术应突出其创新性和实用性. 4 000字左

右 ,并附 300字以内的中文摘要和 800～1 000字符以内的英文摘要.

2. 4　仪器功能开发成果与维修技术　　报导和交流分析仪器的研制、改进和功能扩展 ;介绍仪器维修技

术 ,4 000字左右 ,并附 300字以内的中文摘要和 800～1 000字符的英文摘要.
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