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(549 zariedenis ne ‘odstranovanie prchavych zloZiek uvolnovanych septom dévkovacieho
priestoru plynového chromatografu

Vynélez sa tyké zariadenia na odstra-
hovanie prchavych zloZiek uvolnovanych
septom 2 dévkovacieho priestoru plynového
chromatogreafu.

Zarisdenie podla vynélezu pozostévé z
uzdveru, nasunutého na injek&ny blok, do
kterého je vsunuy vallék s vertikdlnym vr-
tan{m & septum, ktoré je utesnené podloZ-
kou, prifom uzéver je opatreny centrélne
uniestenym otvorem, do ktoeého je vsunuté
Xxapiléra, zhotovend s vyhodou z injek&nej
ihly.

Zariadeni¢ se pouiivé v plynovej chro-
matografii pri dévkovéni vzoriek.

25759



Vynélez sa tfka zariadenie na odstranovanie prchavgch zloZiek uvolnovengch septom z
dédvkovacieho priestoru plynovych chromatografu.

V plynovej chromatografii dévkovanie vzorky ne jéastejd8ie prebieha tak, %e vzorka
/alebo jej roztok/ sa nasaje do mikroinjek¥nej striekadky & po prepichnuti septa injekZné-

ho bloku sa jej obsah prudkym zmadknutim piesta vyprézdni. Po vytiahnuti ihly sa otvor v
septe, pretoZe je z elastikého materidlu, autometicky uzevrie. Jedno septum je moZné pou-
2it pre 50 af 100 ddvok.

ZvySenie %ivotnosti septa sa d4 dosiahnuf tak, %e septum sa opatr{ tenkym otvorom,.
napriklad pomocou korkovrtu zhotoveného z inje¥nej ihly, ktoré slu%{ ne dévkovenie. Tento
otvor, pretoZe je pod tlakom uzéveru injek¥nekho bloku, je plynotesny.

Ked sa potom dévkuje vidy do toho istého otvoru, je mofné predl?if %ivotnosi septa
ne niekolko sto ddvok. Dole¥ité je pritom pouzit ihlu s tupym hrotom, aby neodchézalo ku
kontemindcid dévkovacieho priestoru asticami septa, ktoré by mohli zapriZinif vznik dél-
§i{ch rudivych vln na chromatogramoch.

Jal18im problémom okrem mechanickych vlastnosti septa je jeho térmické stabilita., Vy~
hriatie septa na teploty vy33ie eko 200°¢ obyZajne sposobuje nekontrolovatelné pozvolné
unikenie prchavych zloZiek do ddvkovacieho priestoru, ktoré néjme pri stopovy¥ch analyzéch
a pri programovéni teploty koldny moZu uplne znemo¥nit enalyzu. Ide o zlo¥ky, ktoré ostali
v depolymerizécie. Mno%stvo uvolnenych létok z4vis{ nielen od teploty, alevaj od kvality
materidlu poufitého na vyrobu septa, aalej od sposobu vyroby a od exponovanej plochy. Za
izotermdlnych podmienok sa obylajne tieto zloZky na chromatogramoch neobjavujy, ale pri
pouZiti programovania teploty chromatografickej kolony sa zachytia na zadiatku koldny a ako
teplota stipd, su postupne z kolony uvolnovené a registrované sko desiatky eludngch vln,
ktoré mozu byt mylne pokladané ze -zloZky pritomné vo vzorke. Preto pri stopovych analyzéch
ked sa pracuje pri vysokych citlivostideh a pri programovéni teploty koldny Jje potrebné
poznat vplyv pozaedia, napr. dédvkovénim seamotného nosného plynu, pripadne rozpidtadla a pod.

Problém odstranovania rulivfch vin pochddzejicich zo septa sg u noviich pristrojov
rie31 tak, %e injek¥né bloky sy vybavené delilmi, ktord odvddzaji ¥astnosného plynu s ob-
sehom neZiaducich zlofiek mimo dévkovaci priestor. Znéme sy tie¥ ddvkovacie zariadenia bez
septa, alebo v poslednom obdobi poufitie kohuta namiesto septa., Tieto zariadenie su pomer-
ne nékladné a nemaji univerzélné pouiitie. Taktie? septé zhotovené z kvalitnejSi{ich materid-

lov, ktoré sice znéSajui vy33ie teploty ako 200°C nie su koneénym rieSenim, pretoZe ani v
tych pripadoch nie je mo¥né plne vylu¥if rudivé viny vznikejice napriklad pamdtovym efektom
a podobne.

Uvedené nedostatky su odstrénené u zariadenia podlas vynélezu, siu¥iaceho na odstrano-
vanie prchavych zloZiek uvolﬁovanych septom z dévkovacieho priestoru plynového chromatogra-
fu, ktorého podstata je v tom, %e pozostéva z uzéveru, nasunutého na injekény blok, do kto-
rého je vsunuty véléok 8 vertikdlnym vftanim 8 septum, ktoré je utesnené podloikou, pridom
uzéver je opatreny centrdlne umfestnenym otvorom pre dévkovanie vzorky a 8ikmo -umiestnenym
Ftvoron, do ktorého je vsunutd kapildra, zhotovend s v¥hodou z injek&nej ihly.

Zariadenie pracuje t¥m sposobom, %e neisdice zloiky uvolnoveané septom sd odvédzané



kapilérou mimo dévkovaci priestor plynového chromatografu, prifom véllek s tenkym vrténim
zamedzuje ich vniknutim do kxolény plynového chromatografu.

Ne prilozenych vykresoch je na obr. 1 znézornené zariadenie podla vynélezu a na obr.
2 chromatograficky zéznam nosného plynu. Uzdver 2 zariadenia podla vynélezu, znézorneného
na obr. 1, je nasunuty na injekény blok 1, v ktorom je véléek 7, s vrténim na zamedzenie
vniknutia neziaducich zloZiek do kolony 8 a septum §, ktoré je utesnené podloZkou 9, pri-
gom uzéver 2 je opatreny centrélne umiestenym otvorom 3 pre dévkovanie vzorky a 3ikmym
otvorom 4 pre vsunutie kapiléry 2.

Yéinok zariadenis podla vynélezu je uvedeny v priklade, Na obr. 2 Jje zobraieny chro-
metograficky zéznam nosného plynu,/krivka A/ chromatografovaného na sklenej kapilérnej ko=
1éne /18 m x 0,20 mn/ zmédany s SE-52 pri programoveni teploty 80 do 220°C?rychlos{ou
5°%/min., teplota injek&ného bloku bola 225°% a eitlivosti 32 x 1. Na porovnanie je na obr.
2 gobrazeny ten isty noshy plyn a za tych istych podminok, ale na gariadeni podla vymélezu.

Sposob odstranovania prchavych zloZiek uvolnovenych septom podla vynélezu je Jjednodu-

chy, nenékladny.

PREDMET VYINALLEZU

variadenie na odstrefovanie prchavych zloZiek uvolnovanych septom z dévkovacieho
priestoru plynového chromatografu fyznaleny tym, Ze pozostévé z uzéveru (2) nasunutého na
injekény blok /1/, do ktorého je vsunuty véllek /7/ s vertikdlnym vrtanim a septum /6/,
ktoré je utesnené podloZkou /9/, pridom uzéver /2/ je opatreny centrélne umiestenym otvo-
rom /3/ pre dévkovenie vzorky a Sikmo umistenym otvorom /4/, do kxtorého je vsunuté kapilé-

ra /5/-

2 vykresy
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