sosnomnoa POP1S VYNALEZU | 251281

REPUBLIKA

(19) K AUTORSKEMU OSVEDCENi | e
. o

(51) Int. C1.4

(22) P¥ihléSeno 20 08 84 G 01 N 30/50
(21) PV 6286-84

(40)  zvefejndno 13 11 86

URAD PRO VYNALEZY (45)  yyasno 15 04 88

A OBIEVY

(75)

) HORKA MARIE ing., KAHLE VLADISLAV RNDr., JANAK KAREL ing. CSc.,
Autor vynalezu

TESARIK KAREL RNDr., BRNO

(54) Zpasob pfipravy kapilarnich kolon s polarni stacionarni fazi

Podstatou zplsocbu je, #e se kapildrni
kolona s p¥edem upravenym vnit¥nim povr-
chem silylaci (nap¥iklad y-glycidoxypropyl-
trimetoxysilanem) smo&i roztokem obsahu-
jicim polyglykol, diizokyandt a kagalyzé-
tor (nap¥iklad diazabicyklo P,Z,Z, oktan)

v dichlormetanu a zah¥eje se ha teplotu
80 a% 200 °C, pot¥ebnou k prob&hnuti
reakce. Zpisob je urden pro kapildrni ko-
lony v plynové chromatografii.
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Vyndlez se tyk& zplisobu p¥ipravy kapildrnich kolon s poldrni staciondrni f&z{ poly-
glykolového typu tvorbou polyeretanovych vazeb.

Kapildrni kolony pokryté kapalnym filmem staciondrni f4ze majf nékteré nedostatky,
vyplyvajfcf{ z podstaty fyzikdlnfch vazeb mezi vnit¥nfm povrchem kapildr a filmem staciondrni
fdze. Je to zejména omezend Zivotnost, nizkd tepelnd stédlost, nemoZnost regenerace, nemoZ-
nost ndstfiku kapalnych vzorkd p¥imo do kolony a tim i nevhodnost pro pouZfitf v kapalino-
vé chromatografii, Vyhodn&js{ je pouZiti chemicky vézané, p¥ipadn zesifované stacionirni
fdze, vytvo¥ené ve form& tenkého filmu p¥imo na st&né& kapiléry.

Zatim nejlépe se osv&ddily nepoldrni a slab& poldrni chemicky vdzané zesf¥ované stacio~ i1
nédrni f4ze na bézi polysiloxanid. Jejich p¥iprava spodivd v nanesenft' tenkého homogenniha £ilmu
p¥edpolykondenzétu nebo p¥imo silikonové fdze s vhodnymi funk&nimi skupinami na vnit¥ni
sténu kapildry, p¥edem upravené.

Kone&nd reakce zesffovdnf probfhd p¥imo na vnit¥ni st&n& kapildry, a to za p¥edem
zvolenych pracovnich podminek. Je zném postup p¥ipravy kapilérnich kolon s polyetylenglykolo-
vymi chemicky vdzanymi zesffovanymi staciondrnimi fdzemi 1_3. Na pfedem upraveny povrch
kapiléry se nanese roztok polyglykolu s metylvinylcyklopentasiloxanem a dikumylperoxidem,
nebo roztok polyglykolu s dikumylperoxidem, r-glycidoxypropyltrimetoxysilanem a dibutyl~
-cin-dilaurdtem. Volbou vhodnych reak&nich podminek prob&hne p¥imo na st¥n& zesitovéni.

V obou popsanych zplsobech je v3ak stupen zesifovdni pom&rn& nfzk¢.

Tyto dosavadni nevyhody odstranuje zpusob p¥ipravy kapilérnich kolon s polé&rni stacio~
nédrn{ fdz{ polyglykolového typu tvorbou polyuretanovych vazeb, jeho¥ podstatou je, e se
kapildrn{ kolona s p¥edem upravenym vnit¥nim povrchem silylaci - nap¥iklad 77—qucidoxy-
propyltrimetoxysilanem smo&f roztokem obsahujfcim polyglykol, diizokyandt a katalyzédtor
vzniku polyuretanové vazby - nap¥iklad diazabicyklo [2,2,€Joktan v nizkovroucim rozpous-
tédle - nap¥fklad dichlormetanu, a zah¥eje se na teplotu 80 a% 200 % pot¥ebnou k pro-

" b&hnuti reakce.

Hlavni vyhodou je, #e zplisob umoZiuje dosdhnout vysoké stupné zesifovani, p¥idemZ u&in-
nost a kapacita pripravengch kolon se bliZfi ‘&innosti a kapacit& kolon s nezesffovanou
staciondrni f&zf. Kvalita kolony se nem&ni ani po promyti rozpou3tédlem ani po p¥imém
nédst¥iku vodného vzorku na kolonu,

Vynélez blife objasni niZe uvedeny p¥fklad, Sklen&né kapildra s povrchem upravenym
pisobenfim T'-glycidoxypropyltrimetoxysi1anu se dynamicky smo&f roztokem 3.10-3M
Carbowaxu 20M a 3.10—3 M 1,6-diizokyanatohexanu za p¥idavku diazabicyklo [2,2,% oktanu
v dichlormetanu. Poté se smodend kapildra profukuje cca 1 hodinu dusfikem za teploty mistnos-
ti nade? se postupné& vyh¥fvd na teplotu 100 %¢ po dobu cca 30 min, pak se teplota zvy3uje
o 5 %°c/min a¥ do hodnoty 200 oC, na které se udrZuje cca 1 hodinu, a to za stdlého pritoku
dusiku kapildrou. Kapildrni kolona se po tomto postupu otestuje, promyje benzenem a znovu
otestuje. '

U&innost ani kapacita kolony, vyjddfend v podtu teoretickych pater a kapacitnim po-

mdrem se p¥i obou testovacich zkouSkdch jiZ obvykle nezmé&ni.
' e \

Zpusob je ur¥en pro kapil&rni kolony v plynové chromatografii.
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Zpusob p¥ipravy kapildrnich kolon s poldrni staciondrni fdzi polyglykolového typu
tvorbou polyuretanovych vazeb, vyznaleny tim, Ze se kapildrni kolona s pfedem upravenym
vnit¥nim povrchem silylacf{ ~ nap¥iklad Z’-glycidoxypropyltrimetoxysilanem smodi roztokem
obsahujfcim polyglykol, diizokyandt a katalyzdtor vzniku polyuretanové vazby, nap¥iklad
diazabicyklo [?,2,2]oktan v dichlormetanu a zah¥eje se na teplotu 80 aZ 200 ¢ pot¥ebnou

k probéhnuti reakce.
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