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k provédéni tohoto zplsobu

Heenf se tykd oboru ohromatografie.
Podstata zpisobu spoéivd v tom, Ze mobil-
ni féze se nagaje do ddvkovaciho vélce
pres kapildrni vstup, pak se kapildrnim
vstupem nasaje vzorek a ocely obsah dévko-
- vaoiho vdlee a kapildrnfho vastupu se pro-

_ tladi chromatografickou mikrokolonou.
Podetata zai{zeni pro chromatografickou
analyzu gspo¥ivd v tom, ¥e Serpadlo s ddv=-
kovadem jmou vytvofeny jako ddvkovaci vé-
. lec opatreny na jedné strand pistem a na
druhé strané dutou jehlou opatrenou bo&-
nin otvorem a uloZenou suvné v piimofarem
kandlu spoigdicim Jednotlivé vistupy roz-
vodu kapalin, p¥idemZ vzddlenost bloku
. rozvodu kepalin a ddvkovacfho vdlce Je
prestavitelnd., : 1
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Vynélez se -tykd zplhsobu chromatografické anélyzY‘é zatizen{
k provadéni tohoto Zpisobu obsahujici{ 6erpadlo, dévkovaé kolonu
a detektor. -

Sousasny stav techniky Je charakterizovan 6tyfm1 funkéng
vzdjemné nezdvislymi prvky: Cerpadlem mobilni féze, ‘dédvkovatem
vzorku, chromatografickou kolonou a detektorem. Nejintehzivnéjsi
vyvoj poslednich let v kapallnové chromatografll probé&hl ve sméru
miniaturizace kolony a s tim spojené miniaturizace detektoru a
mimokolonovych prostord chromatografu. Kolony i detektory jsou
ve svém technickém zdkladé& vyresené jako prvky mikrokolonovych
kapalinovych chromatografd. Cely detektord jsou dnes konstruovény
v objemech 0™’ 82'10—9 litrd a vyhovujf kolondm s vnitfnim pro-
mérem 0,1 aZz 1 mm o délkdch cm aZ nékolik metrd. PouZivd se
sorbentu s velikost{ zrna 3 az io0 Jum. Retenéni objemy solutd
jsou pro takto konstruovand chromatografy malé. Napi pro soluty
s kapacitnim pomérem k = 5 a2 10 se reten&ni ob;emy pohybuji
okolo 100 /ul o '

Dosud nedofe3enou problematikou mlkerOlOﬂOVé chromatografie
zustévaJi cerpadla mobilni fdze a dévkovadle vzorku. V&echna fe-
Sen{ téchto dvou prvkd vychézeji z prosté miniaturizace zat{zeni

.pouzivanych v kapalinové chromatpgrafii s analytickymi kolo-
nami. Nebyly ddsud‘navriéhy principidlné& nové prvky-feéici tuto
¢dst chromatografu. ‘
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'V oboru ¢erpadel se pristroje obvykle rozdéluji do dvou
kategorif{. Prvni kategorii tvofi pulsni &erpadla s objemem
vdlce nékolik desetin ml a frekvenci pulst cca 1 aZ 0,1 sec”]h
" Tato éerpadla jsou pro mikrokolonovou chromatografii vyuZ?ivéna
tak, Ze zdvih pistu, resp. frékvence, je elektronicky regulovéha.
Timto zplsobem je dosahovdno odpovidajicich pnﬁtokp mobiln{i faze.
Oruhym typem pouZivanych ¢erpadel jsou bézpulsni terpadla, kterd
pro mikrokolonovou chromatografii{ pracuji s objemem vdlci jednot-
ky aZz desitky ml, pro normalni chromatografii 100 aZ 300 ml.
Rychlost toku mobllni fédze je fizena rychlosti pohybu pfstu ve
vilci. :

" Davkovade vzorku do kapalinového chromatografu jsou vV sou-
tasné dobd tvofeny pfevdZné rotaénimi kohouty. Sesticestné
kohouty s vn&j%l smy&kou dovoluji ddvkovat objemy /ul az ml
vzorku. Ctytcestné kohouty s vnit¥ni smy&kou slouZ{ pro dévko-
vani objem& rddove desétiny /ul vzorku' Jesté stile jsou
doddvdny ddvkovace pfi jejichi pou21ti je v okamziku dévkové—

n{ pferusen tok mobilni faze.

Zptsob chromatografické analyzy spo&ivéd v zdsobeni &erpadla
potfébnym objemem kapalné mobilni fdze, nastaveni pratoku mobil-
ni faze a propldchnuti chromatografu mobiln{ f4z{i. Potom se
ddvkova&em vnese vzorek na chromatogfafickou kolonu, na které
dojde k separaci analyzované smési na jednotlivé slozky. Za
chromatografickou kolonou jsou slozky detegovany a zaznamendvény
vyhodnocovacim zafizenim spojenym s detektorem. Dal3i analyzy
se provaddéj{ vndsenim vzorku na kolonu, vétSinou bez preruseni
toku mobilni féze.

‘ Nevyhody dosavadniho zpusobu spoéivaJi v tom, Ze pfi zméné
pouZiteé mobilni faze, k 6emq2véasto dochdzi ve fdzi prtipravy
analyzy, nebo v ptipadé, Ze sériové ndroky jsou kladeny na
" analyzy vzorku odli%ného chemického charakteru, se musi zdlou-
havé vyprazdnovat &erpadlo, proplachovat novou mobilnf f4&zf.
PouZfvand ddvkovaci zaff{zen{ dovoluji vnéd3et pouze jeden objem
vzorku na kolonu. Zména ddvkovaciho objemu je spojena s pracnou
a Casov& ndroZnou zménou bud ddvkovaciho zafizen{ neba alespon
smytky ddvkovacte. Ve vsech pfipadech, i kdyZ se jednd ‘
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o chromatografy v mikrokolonovém provedeni, jsbu pouZzivédna
terpadla, kterd jsou prostou miniaturizacf{ &erpadel urcéenych
pro vets( objemy. V dasledku tocho je spotfeba.mobilni fdze
velkd a pouZit{ vzdcnéjsich kapalin je spojeno se znaénymi
ekonomickymi néroky. ' , .

Tyto nevyhody odstranuje zpisob a zaffzen{ podle vynélezul
Podstata zplsobu spotivd v tom, Ze mobilni fdze se nasaje do
ddvkovaciho védlce pfes kapildrnf vstup, pak se vstupem nasaje
vzorek a cely obsah divkovaciho vélce a kapildrniho vstupu se
protla€i chromatografickou mikrokolonou. -

Podstata zatfizeni pro chromatografickou analyzu podle
vyndlezu spo&ivd v tom, %e &erpadlo s divkovadem jsou vytvoreny

jako ddvkovaci vdlec opatfeny na jedné strané pistem a na d}uhé
strang dutou jehlou opatfenou bo&nim otvorem a uloZenou suvné

v ptimocarém kanélu'spojujicim jednotlivé vystupy bloku rozvodu
kapalin, pticemZz vzddlenost bloku rozvodu kapalin a dévko&acihb

" vélce je ptestavitelnd.

Vyhodou navrhovaného zpGsobu je moZnost snadné vymény
mobilni fdze, dspora mobilni fdze zaloZend na skdteénpsti, ie
se pracuje vidy s nejmen$im pot¥ebnym objemem mobilni fize
pro jednu analyzu. To zdvisf na vlastnostech analyzované sloiky
a chromatografickych podminkdch. V disledku toho je moZno pro
chromatografickou analyzu pouzivat drahych mobilnich fazf '

a dosahovat kvalitativn® novych analytickych separac{. Pfi
zpdsobu podle vyndlezu je moZno volit objem vzorku ddvkovaného
na kolonu, aniZ je zapotfebi zasahovat do konstrukce ptistroje.

Ptednost{ zafizeni podle vynélezu je konstrukéni jedno-
duchost, nebot, dva samostatné ptistrojové prvky jsou nahrazeny
Jjedinym. V ptistroji jsou minimélni mimokolqndvé'prostOry; kte-
ré tudi? nemohou negativnd ovlivnovat ani d&innost ani
selektivitu chromatografické separace vzhledem k moZnému
nedokonalému vypldchnuti téchto prostord.

Priklad provedeni zatizeni podle vyndlezu je zndzornén
na pripojeném vykresu, ktery pfedstavuje schematicky nd&rtek
zat{zeni. ' '
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Dévkovaci vdlec 1 o abjemu napi. 100 /ul je na jédné
strané opatfen pifstem 2 a na druhé stran& dutou jehlou 3
o vnitEtnim praméru napf. 0,5 mm. Jehla je dutd v délce od
" ddvkovaciho vdlce 1 aZ po bo&n{ otvor 4 o prdméru népf.
0,15 mm. Jefila prochdzi kandlem 5 orientovanym pfimo&ate ve
sméru jehly 4 a ddvkovaciho vdlce 1. Kan4dl se nachdzi v bloku 9
-rozvodu kapalin a kolmo na néj jsou vrtény vstupy a vystupy 6, 7
kapalin a vystup 8 na chromatografickou kolonu 12, kde kolona m&
napf. délku 3 cm a vnitin{ pramér 0,5 mm a je plnéna sorbentem
o velikosti zrna 5 sum. Za chromatografickou kolonou 12 je
detektor 13, napf. elektrochemicky. Pfitom ke vstupu 6 jJe
ptipojen zdsobni{k 10, napi. injekéni stiikatka, obsahujic{
mobiln{ f4zi. Ke vstupu 7 je pEipojen zééqbnik 11 obsahujici
vzorek. Pist 2 ddavkovaciho vdlce 1 je vybaven jednotkou 14
zajistujici pohyb pistu 2 obéma sméry regulovanou rychlost{.
Dévkovaci vélec 1. s pistem 2 a ovlddac! jednotkou 14 je ptipevnén
na suportu 15, ktery zajistuje prestavitelnost vzdalenosti
ddvkovaciho vdlce 1 od bloku 9 rozvddu kapalin. |

Zatizeni zndzorn&né na vykresu funguje takto:
Ddvkovaci vdlec 1 se vyprédzdni pfesunutim pistu 2 do horn{
dvrati pomoci ovlddaci jednotky 14. Komplet divkovaciho vilce 1,
pistu 2 a ovlddaci jednotky 14 se plfesune vzhledem k bloku 9
rozvodu kapalin tak, Ze bo&ni otvor 4 duté jehly 3 se nachdzf
v prostoru vstupu 6 kapaliny. Do‘zésobniku'lg se nabere mobiln{
fdze, zésobnik 11 se naplni potifebnym objemem vzorku. Zkontroluje
‘se kolopa 12 a pripoj{ se detektor 13 k vyhodnocovacimu zafizent.
napt. zapisovaCi. Na takto pFipraveném pifistroji se analyzuje
smés tak; Ze do ddvkovaciho vdlce 1 se nasaje pro analyzu potfeb-
ny objem mobilni fdze, napt. 90 /ul. Pitom pfesun pistu 2 se
deéje pomoc{ ovlddac{ jednotky 14. Pomoc{ suportu 15 se déle
pfesune boénf otvor 4 duté jehly 3 do .prostoru vstupu kapaliny 7.
Zajisti se propldchnuti vstupu a vystupu 7 vzorkem ze zdsob-
niku 11 a do dévkovaciho valce l se nasaje potfebny objem
vzorku, napf. 1 /ul. Zvolené nasdvané objemy jsou ptritom nasta-
vené na ovladac{i jednotce 14, takZe jejich pfesné odméfovani
ne¢in{ potiZe. Suportem 15 se pfesune nyni ddvkovaci vdlec 1
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do takové polohy viéi bloku 9 rozvodu kapalin, Ze bo&nf otvor 4§
duté jehly 3 se nachaz{ v proétoru vystupu 8 kapaliny. Ovlddac{
jednotkou 14 se dédle vytladuje nastavenou rychlosti napf.

0,5 /ul za s. kapalina z ddvkovaciho vélce 1 ptes chromatogra-
fickou kolonu 12 a detektor 13 do odpadu. Vysledek analyzy se
odedte z nezndzarné&ného vyhodnocovaciho zatfizenf. Ptesunutim
ddvkovaciho vélce 1 pdmoci suportu 15 do polohy, ve které je
bo&n{i otvor 4 duté jehly 3 v prostoru vstupu kapaliny 6, je zali-
zeni pfipraveno k nové analyze. Pfi opakované analyze stejného
typu se vyméni pouze vzorek, pti jiné analyze se vymén{ i mobxl-
ni faze. ‘

Zpusobu a zafizeni'podle vynélezu lze s vyhodou pouZit
zeJména v mikrokolonové chromatografll PEi vhodné volbé kolony
lze na zafizeni provést praktlcky véechny typy analyz, ktere

byly dosud v oboru kapalinové chromatografie publikovény. Zat{i-
zen{ podle vyndlezu lze s vyhodou pouzit jak pfi konstrukci
jednoduchyh ai mnohodéelovych analyzdtord, tak pfi konstrukci
ndroénych, plné automatizovahﬁch kapalinovych chromatografd.

PREDMET VYNALEZU

1. Zpusob chromatograflcké analyzy‘vyznaéeny tim, Ze mobilni
féze se nasaje do ddvkovaciho vdlce ptes kapildrni vstup,
pak se tymZ kapildrnim vstupem nasaje vzorek do dévkovaciho
vdlce a pak se cely obsah dévkovacfho vélce protla&fi chroma-
tografickou kolonou. ' . ‘ |

2. Zatizeni pro chromatografickou analyzu podle bodu 1, obsahu-
jici Cerpadlo, dévkova&, kolonu a detektor,vyznactené tim, Ze
terpadlo s ddvkovacem jsoﬂ vytvoteny jako ddvkovac{ vdlec (1)
opatfeny na jedné strané pistem (2) a na druhé stran& dutou
jehlou (3) opatfenou bo¢nim otvorem (4) a uloZenou suvné
v pfimotarém kandlu (5) spojujicim jednotlivé vystupy (6, 7,8)
bloku (9) rozvodu kapalin, pti¢em2 vzddlenost bloku (9)

. rozvodu kapalin a ddvkovaciho védlce (1) jJe pfesfavifelné.

1l vyKkres
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