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(34) sklen¥ns kolona pro vysokotlakou kapalinovou chromatografii

1

Vynédlez se tykd sklendné kolony pro vysokotlakod kapalfﬁovoa chromatografii s kon-

struke{ hlavy, umoéﬁujici zaveden{ vzorku na kolonu bez poufitf septa.

Dosud se pii vysokotlaké kapalinové chromatografii pouZivajl plevédiné& kovové kolony,
zhotovené z nerezové oceli., Tyto kolony se vyznaduji velkou pevnosti (pracovni tlsk a% do
61 MPa), aviak jejich vnitint povrch Jje vidy mnohem drsn&j8i ne% u sklenénych kolon a kon=-
trola stavu ndplnd je obtiZnd, protoZe jsou neprdhledné. Existujfci konstrukce sklenénych
‘kolon maii #adu nedostatkti, Hlavice kolon byvaj{ vyrobeny =z umélych hmot, takZe tyto kolo-
ny nemohou pracovet prfi vy8#ich tlacich. PFi naméhénf vyZ&im tlakem dochdz{ toti¥ ke vzni-~
ku tak velkych sil, Ze za uréitych okolnostf byvé prekrodens mez péVnosti materiglu hla-
vice, Cbdobnym nedostatkem trpfl 1 sklenéné kolony, které.maji hlavice zhotovené z nerezo—
vérooli, prilepené ke sklen&né trubici, Spoj mezi kovem a sklem pri tepelném naméhéni Je
zdrojem nap&tif, které posléze vede k prasknuty sklenéné trubice. PouZivaji se také skle-
néné kolony, obklopené rozebiratelnym kovovym plésdtém (napr. konstrukce podle Stahla, DGBM
T 30¢C 892 Patentamt Miinchen). Prostor mezi kolonou a pléstém je naplnén eluentem, takée |
tlak uvnit? a vn& sklen&né trubky je ategny. Tyto kolony mohou prucovat pPi vysokych tla=~
cich, ale pri poklesu tlsku v kolon& eluent z prostoru mezi pléstém a. kolonou protéké
vnitikem kolony a krom& toho vizualnl kontrola stuvu néplné Jje znemoZnéna kovovym plé3tdm.

Konstrukce uzdvdru kolony pro chronutografii - zfejmé pri nepr11is zvy8eném tlaku - se ty-
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ké i1 vyndlez chrénény ts. patentem &. 124 664; chréni uspofédénl hlavice se zétkou s ku-
felovym vybrénim a ddle rizné uspoi-ddéni pfitlaénych tvarovanych matlc a podloZek, resp.
'tallrﬁ, sviraJicich porézni téleso, a jejich rtzné modifikace.

Véechna popsand uspordddni jsou v8ak z hlediska vysckotlakové, vysoceuélnné chroma-
tografie nevhodna, protéée pii toku eluentu v disledku néhlych zmén prafézu dochézt k
nepravidelnému proudénila pri tom tato Fe¥eni nevyluduji upln& vytvorenf Spatné& promyva-
nych prostort, co¥ vede k rbzﬁyvéni pikd a sniZovénit déinnnéti chromatografického déléni.
Vedle toho jsou timto vynélezeﬁ popsané uspolddédni znalné& sloZitd, vyrobné draﬁé a v radd
modifikaci neumozﬁuji miniaturizeci. Zmindny vynélez se pouZivd k odstranéni mrtvych pro-
stord kuZelové tvarované matice s ?rcholem, smérujicim do nédplné& kolony, nebo nsopak zdt-
ku s kuZelovym vybrénim, pfidemZ .ale nedbd toho, aby kuZelovy otvor plynule prechdzel do
vdlcové stény trubice a neni postardno o to, aby se zdtka ngdeformovala nebo neposunula
ve sméru osy trubice, do kteréd je vloZena., V této variant® se uvaZuje jako filtradni ele-
ment bouze volné vloZend vata apod. Mimo to se doty&ny vyndlez vibec nezabyvé uzdvérem
hlavy kolony, at u# septovym nebo bezsgptovym, kterjm by bylo moZno zavaddét vzorek na ko=
lonu. To znamend, Ze se vzorek miZe zavdd®t vyhradng proétfednietvim kapiléry, vedouci'do_
uzdévéru kolony, coz'mé opét nutné za ndsledek rozmyvani chromatografiékych pik&. U jinféh
konstrukci se sice Ped8{ septovy nebo bezseptovy uzévé&r hlavy kolony, avdaek vSechny zatim
znémé konstrukce jsou znalné sloZité a proto v provozﬁ mélo spolehlivé a p¥i tom vyrobnd

ndroéné.

Uvedend nevyhody -odstranuje vynéléz, jehoz podstatou je to, Ze sklen&nd trubice s
vélcovym otvorem a se zesilenymi konci a s nasazenymi prevleénymi maticemi Je spojena s
hlavicemi, z nichZ obé& jsou opatreny vélcovitym ukondenim, zasunutym do kolony, a toto
vdlcovité ukonleni je osov& opatiteno otvo;em»prq ptivod eluentu, na jeho vn&j$im povrchu
pétom je vytvoreno osazeni a do mezikruif mezi timto osazenim a st&nami trubice je vsuﬁu-
to Jjednoduché, tlakem_deformovatelné,vz vné J8ku vélcovité t&sn¥ni, které je opatieno ku-
Yelovitym otvorem, rozdirfujicim se smérem dovnit’ kolony, a v tomto t&sndni je uloZens
buﬁ kuzelov® vytvarovand porézni pevnd vloika nebo sfika. ?ﬁsdbenim tléku zevnit® kolony
pri jeji normélni funkci prilne t¥snéni vn&jéim vdlcovitym povrchem k vnitﬁﬁi stén& skle- "
néné chromstografické kolony a vytvoii tak plynuly pfechod mezi kdéelovym Qtvofem tésnéni
a sténou kolony a proto eluent, proudicit do kolony, postupuje pistovym tokem jednak'poréz-
n{ vloﬁkou nebo sitkou a ddle vlastnim chromatografickym lo%em, pifpadn& pfi'vytpku z ko=~
lony v opa&ném pofadi, aniZ by v kterémkoliv mist& dochézelo k vytvorent mrtvych,;ép&tné
vymyvanych prostord, virl nebo k néhlé zm&né rychlosti eluentu v disledku prudkych zmén
hydrodynamickych priifezi nebo pPechodu z pPivodniho kanélﬁ do vlastniﬁo chronatografické=-
ho loZe. Proto%e vn&jsi povrch tésndni Je védlcovity prévé tak jako vnit¥ni sténa trubice,
nemtZe dojit k zachyceni &dsti vzorku nebo eluentu mezi tésnénim a st&nou trubi;e, Jjak to-
mu je v jinych zndmych konstrukcich.

‘Déle podstata vyndlezu spoéivé'v tom, Ze v Jjedné z hlavic, upevnéné na koloné,‘je

umistdn bezseptovy uzdvdr, ktery umoZnuje bez propichovéni septa pomoci dnjekdni stifikad-
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ky zavdd&t do kolony vzorek tak, Ze &ep, uzavirajici kolonu a utéénény pdméci deformoveas
telného tésnd&ni z plastického materlélu, se po uvoln&ni Sroubového sevient uvolni, je na-
hrazen Jehlou injekdni stiikalky a po zavedenf se opa&nym postupem uzavie. Tim se vzorek
umist! do t&sné blizkosti chromatografického loze, aniz by bylo t¥eba poufivat septum

mechanicky stédle poruéované prOpichovénlm.

Vyhodami vyndlezu- je to, Ye umo¥nuje pouZiti skler&né trubice ve spojeni s hlavicemi
'z nerezové oceli pro vysokotlakou kapalinovou chromatografii, ddle Ze spoaeni sklené&né
trubice a nerezovymi hlavicemi je velmi jednoduché a spolehlivé ve srovndni s jinymi kon-
strukéng 8lozit&j8imi a tim pracndjdimi 8p0Jji nebo mén& spolehlivymi lepenymi spoji. Vy-
ndlez odstranuje v3echny pf{éiny turbulenci ppi piechodu z privodu eluentu do vlastntho
chromatografického lo¥e a tim podstatné zvy3uje ddinnost chromatografického d&leni ve

srovndni s dosud znémymi uspoiddénimi.

Dal¥f prednostf vyndlezu je, %e p¥imo v Jedné z hlavic je umistén bezseptovy uzdvér
s dlouhou Zivotnostf, podmfn&nou tim, Ze septum neni treba piri ka¥dém zavédéni vzorku
propichovat. ZavedenIim vzorkuy do neJtésnéJéi blizkosti chromatografického lofe se opét
eniZl ztrdaty na ddinnosti, které jsou prl Jiném uspordddni na zévadu. Kromd toho kolony
lze snadno apojovat a tim vytvadet libovolné kombinace, prifem# mrtvy prostor ztstévs
stdle velmi maly. Vyrobn{ ndklady jsou zna&n® nii3f nej porizovaci cena obdobngch kolon z

nerezové oceli, vyroba neni ndrodnd.

" Vyndlez bli¥e objasni pialoZeny vykres, na ném% je tezu nakreslena jedna varianta

prikladného provedent.

Sklenénd trubke 4 je na obou koncich opracovéna na pfesny vnitfni prémdr. Pred ko~
necnym tvarovdnim koncl trubice 4 se na ni navle&ou matky 7 a podloZky 6. Vnitrek kolony,
obsashujici vlastni chromatografické lo%e, je utésnén z vnéj8ku vélcovitym tlakem deformo-
vatelnym tésnénim 2, zhotovenym s Vyhodou z teflonu, které se nasunuje do mezikruii mezi
vélcovou sténou chromatografické trubice 4 a vdlcovitym ukonlenfm hlavice 3, respc.l5, ve
kterém je vytvolen otvor pro tok eluentu, do kteréhoZto tdsnénf je upevrnéna kuZelové vy-
tvarovand pevné vloZka z porédzniho materidlu nebo sitka, pridemi kuzelové pevrchy vloZky
a té&snéni na sebe dosedaji a kuZelovy otvor tisndn{ se roziifuje smirem k rovin& kolmé ns
osu kolony a pllic{ na dvé &dsti, piidem# vné j81 vilcovd plocha tdsnéni a vnltrni kuZelo~-
vé plocha se protinajf, tvorice Jedinou kruhoveu hranu. Uniku vody z plast& & zabranuje
t&snén{ kruhového prirezu 5 a 18. Teflonovd podloZka 19 zlepsuje monté#ni vlastnosti. Ne-
rezové kapilara 12 je stlulena ve ferulce 1 13, jeZ se uchycuge v hlevicich 3 a 15 matkami
14 a 16. Bezseptovy uzévér je tvoren tlakem deformovatelrym tésnénim 9, Sroubem 1C a &e-
pem ll. Pri nédstiiku vzorku na kolonu se gep 1l vyjme a do otvoru v tésnény 9 vsunene
Jehlu mikrostifkalky, utdhneme &roub 10 a zavedeme vzorek, potom opdt vyjmeme jehlu a za-
suneme &ep ll, &¢imZ je kolona pripravena k provozu. Kolik 17 slouZf k pripevn&ni kolony
ke stojanu, V nékterych zvlg#tnich pripadech me byt vyhodné umfstit bezseptovy injektor

do zna¥né vzddlenosti od sklendné trubice 4. V tomto pripadé lze konstrukéné rozddlit
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nig; moba tyto celky propogit ohebnou ocelovou kapilérou. Kolona mﬁze pracovat, pfi tla-.
cich kters nepfevyéuji 20 MPa, pokud se pouéiJe b&Zného aialového skla. ‘Je pouiitelné ’
.pro analytické i preparaéni déely. Tésnéni 2 bezseptového uzévéru se vyménuje az po néko--
1lika stech pouiiti, zatimco ostatni éasti kolony maji prakticky neomezenou 2ivotnost.

:

PREDMET VYNLLEZU

1. Sklen&ng kolona pro vysokotlakog kapalinpvbu chromafografii,.seetévajici ze sklendné
trubice s vé1covimﬁnt§orem a dvou hlavic, kterd majf véicovité ukon&ent, oﬁatfené ot~
vorem pro tok eluentu, zasunuté do otvoru sklen&né trubice, vyznadujici se tim, Ze
ﬁevné'porézni.vloéka nebo sffka (1) je uloZena zvnd j8ku vélcovitého deformovatelného
t&snéni (2), umist&ného do mezikruif mezi vélcovitym ukon&enim hlavice (3 nebo 15) a
vnit¥ni sténou sklen&né trubice (4), opat¥eného kuZelovitym otvorem, ktery se roz3ifu-
Je smérem k roviné&, kolmé na osu sklenéﬁé trubice.(4) a piliei Jji na dvé &dsti tek, Ze

v tomto sméru konéf t&snéni (2) jedincu kruhovou hranou.

2. Sklenénd kolona podie bodu 1, vyznadujici- se tim, Ze § hlavici (3) je vytvofen‘bezsep-
tovy uzdvér, tvofeny deformovatelnym t&snénim (9), opatenym vnéjsim kuéelovym povr-
chem a osovym otvorem, do kterého zasehuje &ep (11), pridem% t&snéni (9) je upevnéno
mezi t&leso hlav1ce (3) a 8rouben (10) s kuZelovym vybrénim, kterymi prochdzi &ep (11).

3. Sklen&né kolona podle bodd 1 a 2, vyzna¥ujfci se tim, %e spoj mezi bezseptovym injek~
_torem a vélcovou &&st{ hlavice (3) Jje proveden kapildrou (12). .

1l vykres
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