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Kolumna chromatograficzna
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Przedmiotem wynalazku jest kolumna chroma-
tograficzna spelniajgca jednoczesnie role kolumn
kapilarnych i kolumn z wypelnieniem, o wysokiaj
efektywnosci rozdzialu, pracujgca przy matym gra-
diencie ci$nienia. .

Dotychczas w chromatografach gazowych stoso-
wane sg dwa typy kolumn, kolumny z wypelnie-
niem j kolumny kapilarne. Kolumny z wypelnie-
niem, najczesciej stosowane, sg szklanymi lub me-
talowymi rurkami wypelnionymi adsorbentem, si-
tami molekularnymi lub fazg stacjonarng osadzong
na ohojetnym nosniku. W kolumnach z wypelnie-
niem gaz nosny czyli faza ruchoma oplywa ziarna
wypelnienia, ktérych ksztalt jest bardziej lub mniej
zblizony do ksztaltu kulistego Przestrzen pomiedzy
ziarnami nie jest wiec regularna i jednorodna
z czym zwigzany jest szereg zjawisk ujemnie wply-
wajacych na sprawnos$é kolumny.

Zjawiska te bytly Szczeg()lowo analizowane przez
Van Deemptera, Giddingsa oraz ich wsp6lpracow-
nikéw. Krytyczna analiza wspomnianych zjawisk
dokonana przez Golaya sklonila go do zapropono-
wania kolumn kapilarnych, w ktérych faza stac-
jonarna osadzona jest na wewnetrznej $ciance
kapilary i ktére to kolumny nie posiadaja szeregu
wad kolumn z wypelnieniem. Kolumny kapilarne
moga pracowaé¢ przy bardzo malym gradiencie
cisnienia, sa znacznie dluzsze od kolumn z wypel-
nieniem i dzieki temu bardziej sprawne. Wadg
tych kolumn jest konieczno$é dozowania bardzo
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malych prébek rzedu 0,001—0,01 ul. Przyczyng tego
jest mata ilo$¢ fazy stacjonarnej, ktébrag mozna osa-
dzié na wewnetrznych $ciankach kapilary. Aby
dozowaé tak mate ilosci probki kéniecznym jest
umieszczenie dzielnika strumienia za ukladem do-
zujacym, ktéry. kieruje na kolumne kapilarng tylko
cze$¢ zadozowanej probki. Ze wzgledu na matle
ilosci prébek, ktére moga byé rozdzielone przy po-
mocy kolumn kapilarnych, kolumny te wymagaja
uzycia detektor6w o bardzo malej pojemnosci i
zwigkszonej czulosci w poréwnaniu z detektorami,
ktére moga byé stosowane wraz z kolumnami z
wypelnieniem. Najbardziej odpowiednim dla ¥%o-
lumn kapilarnych jest detektor plomieniowo-joni-
zacyjny.

Kolumny z wypelnieniem sa latwe do przygoto-
wania i umozliwiajg rozdzielanie prébek wiekszych
od 0,1 pl. Ze wzgledu jednak na duzy opoér stawia-
ny przeplywajacemu gazowi diugo$é ich jest ogra-
niczona a sprawno$é mniejsza od uzyskiwanej przy
pomocy kolumn kapilarnych.

Krytyczne'l poréwnanie wad ‘i zalet kolumn ka-
pilarnych oraz kolumh z wypelnieniem prowadzi
do wniosku, Ze rozdziat chromatograficzny pow:-
nien byé dokonywany w kapilarze i pozgdanym
bytoby, aby takich kapilar pracujgcych réwnolegle
bylo mozliwie duzo. ' ' .

Istota wynalazku polega na wykonaniu kolumn
chromatograficznych, dzieki utworzeniu ukladu
wielu kapilar przez zastosowanie odpowiednio wy-
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profilowanych ksztaitek, ktore stykajgc sie z sobg
tworzg uklady wielu kapilar wzajemnie do siebie

. réwnoleglych. Kolumna chromatograficzna wedlug

wynalazku posiada wiele przestrzeni kapilarnych
utworzonych w wyniku zetkniecia si¢ z sobg
wyprofilowanych ksztaltek ptaskich wykonanych
~w zaleznosci od przeznaczenia kolumny z metalu,
.szkla lub tworzyw sztucznych. Wypelnienie ko-
lumny mogg réwniez stanowié ulozone réwnolegle
obok siebie prety o przekroju kolistym.

Wytworzone w wyniku polaczenia wyprofilowa-
nych ksztaltek lub pretéw kanaliki kapilarne sg
do siebie rownolegle i posiadajg w zaleznos$ci od
konstrukeji stykajgcych sie elementé6w dowolne
ksztalty przekroju.

Na zalgczonym rysunku przedstawione sg prze-
kroje popfzeczne przez kolumny chromatograficzne,
ktorych uktady wielokapilarne uzyskano przez po-
laczenie wyprofilowanych ksztattek lub pretéw,
przy czym fig. 1, 2, 3, 4, 5, 6 obrazuja przykladowe
profile stykajacych sie elementéw oraz uklady
przedstawiajace ksztalty kanalikow uzyskane w wy-
niku polgczenia tych elementow.

Kolumny chromatograficzne ~ wedlug wynalazku
posiadaja zalety zaréwno kolumn kapilarnych jak
i . kolumn z wypelnieniem. Kolumny te moga pra-
cowaé przy malym gradiencie ci$nienia i by¢ row-
nie dlugie i sprawne jak stosowane dotychczas
kolumny kapilarne. Kolumna wielokapilarna moze
zawieraé dowolng ilo§é roéwnolegle pracujacych
przestrzeni kapilarnych a zatem rozdzialowi moga
byé poddawane prébki wieksze od 0,1 ul. Eliminuje
to konieczno$é stosowania wraz z kolumnami ka-
pilarnymi dzielnik6w strumienia oraz umozliwia
wykorzystanie do detekcji rozdzielonych skladni-
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k6w wszystkich detektoréw, ktére sg stosowane
wraz z kolumnami z wypelnieniem. Kolumny wie-
lokapilarne mogg by¢ réwnie skutecznie stosowane
w chromatografii preparatywnej jak i chromato-
grafii analitycznej. Zwiekszenie bowiem ilosci ka-
pilar nie pocigga za soba zadnych skutkéw ujem-
nych takich, jak niejednakowa ‘szybko$é przepltywu
gazu na talym obszarze przekroju kolumny oraz
powstawanie efektéw tunelowych, ktére towarzy-
szg zwigkszeniu $rednicy kolumn preparatywnych
z wypelnieniem. '

W konstrukcji kolumn wielokapilarnych wyko-
nanych z pretéw mozna stosowaé roézne metale,
szklo lub tworzywa sztuczne. Ilo$¢ pretéw i ich
Srednica dobierane sg tak aby uzyska¢ zadana
wielkosé tych kapilar. Pek pretow lub ksztattek
tworzacych kolumne wielokapilarng uszczelniony
jest z zewnatrz ptaszczem metalowym, szklanym '
lub wykonanym z tworzywa.

Kolumny wielokapilarne utworzone z jednego,
ale dowolnego rodzaju odpowiednio wyprofilowa-
nych ksztaltek, z zewngtrz uszczelnione sg plasz-
czem metalowym S$ciSle przylegajagcym do ksztal-
tek. :

Zastrzezenie patentowe

Kolumna chromatograficzna do cel6w analitycz-
nych i preparatywnych, znamienna tym, Ze posiada
uklad wielu kapilar, utworzony przez zetkniegcie
z soba szeregu odpowiednio wyprofilowanych pty-
tek, korzystnie z wglebieniamj p6tkolistymi, wielo-

‘katnymi lub falistymi, wzglednie otrzymany przez

polgczenie pretéw kolistych, przy czym kapilary
dla danego ukladu o jednakowej dlugosci ulozone
sg. wzgledem siebie rownolegle.
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