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(54) Zakotvend féza na upravu nositov alebo kapilérnych kolon
pouzivanych v plynovej chromatografii

1

Vyndlez sa tyka pouZitia Zivic ako zakotvenej fdzy na dpravu nosifov.alebo kapildrnych

kolon pouZivanych v plynove] chromatografii.

Uspe$nd aplikdcia plynovej chromatografie k analyze rdznych systémov, je podmienend
vhodnou volbou pracovnych podmienok. Jednym z rozhodujicich faktorov pri chromatografickom
deleni zmesi létok je vyber zakotvenej fdzy. Sprédvna volba zakotvenej fdzy umoZfiuje rozdelenie
aj takyeh létok, ktoré sa lidia navzdjom, o do svojich fyzikdlaych a chemickych vlastnosti

len velmi mdlo.

Delenie ldtok s podobnymi vlastnostami je znalne obtia¥né a z tychto prilin bolo doteraz
pou%ité na delenie velké mno¥stvo zakotvenych fdz /E. Leibnitz, H. G. Struppe, Handbuch der

Gass -~ Chromatograpfie, Leipzig 1970/.

K odstrineniu poldrnych vlastnosti chromatografickych nosidov boli doporulené oxyetylo-
vané mastné aminy, ktoré zdroved plnia aj funkciu zakotvenej fdzy /&s. pat. &. 116 274/, Velmi
obldbené sd pre svoju dobrd tepelnd stabilitu rézne organokremiité polyméry /ZSSR aut. osv,

&. 304 493, 397 8427, ktoré sdi doporufované pri deleni ldtok za vy33ich tepldt.

Komplikované viaczloZkové zmesi spravidla sa nepodari rozdelit na jednej zakotvenej fa-
ze a z tychto pridin sa fasto pouZiva kombindcia rdznych zakotvenych fdz. Tento spSsob prevddza
sa gpojenim koldn, z krotych kaZdd md ind zakotvend fdzu, zmie$anim dvoch ndplni alebo impreg-

ndciou nosifa obidvoma fdzami naraz.

Aj ked existujd rdzne pomocné kritéria pre vyber ldtok vhodnych ako zakotvend fédza,

ostdva stdle edte najpodstatnejSie empirické odskiSanie ich vhodnosti pre tieto udely.
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Podla vynalezu bolo zistené, ¥e podobného efektu je moZné docielit aj pouZitim znkotve-
nej .fdzy, ktord md vo svojej ¥truktire rdzne funk&né skupiny.

Podstata vyndlezu spodiva v pou¥iti zivic obeecného vzorca:

NOCH, CHX ?H ?B
NCHZCHCHZ-M~CH2CHCH2-R1
HOCH2CHX
kde: )
M zbytok z Struktire’
CH3 ?H qHa .
—é— -0CH,-CH=-CH -0~ -é- -0~
] 2 2 ]
CH3 ) CH3 ‘
n
X atom vodika alebo metyl,
ﬁ R
R1 —OCR2 alebo - NR3R4
RZ’ R3 alkylovy zbytoks 4 a% 18 atomami uhlika alebo oleyl
R4 atom vodika alebo R3
n4 0 -3

ako zakotvenej fézy na.ﬁpravu nosifov alebo kapilédrnych kolédn pouZivanych v plynovej chromato-

grafii.

V§hoda pouZitia zakotvenych féz podla vynéiezu spofiva aj v tom, %¥e je mo¥né pou¥it aj
poldrne rozpi3tadld napr. metanol, ktoré sa na silikonovych olejoch dobre nedelia, &o sa pre~-
javuje tzv. chvostovanim.

Zivice podla vyndlezu sd zndme. /NSR pat. &. 1 371 901, 1 694 718, franc. pat. &.
137t 900, 1 371 901, t 436 219/. Boli pripravované za id&elom ich pouZitia ako textilné pri-

pravky na tlpravu sklenenych vldken.

V pripade impregndcie nosifov napr. syntetickych polymérov a prirodnfch zeolitov, silika-
gélu, postupujeme tak, %e k nosidu priddme roztok Zivice v prchavom rozpiftadle a za mieSa-
nia rozpiftadlo odparime. Pri pouZiti kapildrnych koldn sa tieto tie3 impregnujy roztokom %i-

vice v prchavom rozpi¥tadle.
Vyndlez je dalej objasneny formou prikladu.
Priklad

Nosi& na bdzi silikdtov upraveny dimetylchlorsilanom sa upravil zakotvenou fdzou uvede-
ného obecného vzorca o priemernej molekulovej hmotnosti 750, kde X je metyl, 1 je -NR R4. R3
je alkyl s 18 atémami uhlika a Rh atom vodika, v mnoZstve 10 % hmot. poéltané na nosié. Takto

upraveny nosi& sa poufil k separdcii esterov.



Pracovné podmienky:

Detektor ~ plam
plzka koldny - 120
Priemer koldny - 3
Zrenie nosila - 0,
Prietok dusika - 230
Prietok vodika - 50
Prietok vzduchu - 500
Teplota kalony ' - 181

Posuv papiera 1

Na obr. 1 je zndzorneny chromatogram delenia zm
dietylftaldt /3/, dibutylftalde /4/.
Na obr. 2 je zndzorneny chromatogram delenia zm

etylester kyseliny benzoovej /2/ a metylesteru kyseli
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efio-ionizalny
cm

mm

200 az 0,250 mm
ml/min

ml/min

ml/min

°¢

cm/min

esi.etylbenzodat /1/, dimetylftraldt /2/,

esi etylesteru kys acetooctovej /1/,

ny salicilovej /3/.

pPracovné podmienky rovnaké, ako v predoflom pripade, okrem prietoku vodika 40 ml/min,
prietok dusika 60 ml/min a teploty koldny 135 °c.
PREDMET VYNALEZU
Pousitie %ivic obecného vzorca
HOCHZCHX Oll'[ OH
>Ncn2cucu2—}/1—C}120H(:}12—R1
HOCH,CHX
2
kde
M = zbytok o Struktire
CH OH ?HB
0~ Q> -¢- ~0CH, ~CH-CH, 0- i
| CH
c n .
H, 3
X = atom vodika alebo metyl
0
]
R‘ = —OCR2 alebo —NRSR4
Ré: Ry = alkylovy zbytok a 4 a% 18 atémami uhlika alepo oleyl
R, = atém vodika alebo R,
n = o -3

ako zakotvenej fdzy na dpravu nosilov alebo kapildrny

grafii.

Severografia, n. p., zéved 7,

ch koldén pouZivanych v plynove]j chromato-
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