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(?4) - Zptisob vyroby noside pro plynovou chrometografii

1

Vyndlez se tyk4 p¥ipravy porézniho
kf'émiéitého meteridlu, vhodného jeko nosid
steéionérnich f4z{ v plynové chromatografii.

Dobry nosid pro. plynovou chromatogre-

£ii mé umo¥novat vytvoreni tenkého a rovno=

- mérného filmu stecionérni féze & co nejmé-

né ovliviovet rozd¥loveci proces kapalina-

'péra vlestnimi sorpdnimi d&inky. M4 byt

meéhaniéky pevny, dob¥e sypky a mé mit do-
statednou dnognost pro stacionérni féze.
Pro vytvoien{ tenké é rovnomérné vrs=-
tvy stacionérni féze je p¥fiznivy relativnd
vys81, sorp&n& rovnom¥rny vnit¥ni povrch e
porézni struktura, cherekterizovend pottem
a velikyds,t‘i pord. Pory by nemdly byt meni
nef asi 0,1 pm & Jejich ce_lkdvy'objem by
m&1 byt vEtaf net 0,25 emS/g. Z hlediske
nefddoucich sorpénic:ih i¥inkd nosice by mé&-
1o bft velikost i mé&rnd sorpini ektivita
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vnit¥niho povrchu noside co nejmendf{. PoZadavek na mechenickou pevnost nosife Jje ziejmy¥,
protoéé nepevné noside se drolf, tfm zhordujf tlekovy sp&d na chromstografické kolon¥, rusi
pravidelny tok nosného plynu kolonou a ddsledkem t&chto jevs je pokles u¥innosti kolony.
Podobn& je tomu i se sypkosti nosile, protoZe Zpetn¥ sypkymi nosi&i nelze rovnomérnd zeple-
nit dlouhé, zké a spirélqvité stodené kolony. V krejnim pfiped® v kolon& vzniksjf prézdné '
prostory, To vie vede k rozmytf vln d&lenych ldtek e k hordf d&lfcf d¥innosti kolony. Unos=
nosti pro stacionérhi fézi se rozumi to, %e je mo¥no na nosi¥ zekotvit dostetedné mno¥stvf
steciondrni féze, eni’¥ dojde k podstetnému zhorSeni d&lfc{ udinnosti néplns.

V chrometografické praxi prevlddeji enorganické nosi¥e 2 to, e% na melé vyjimky,-nosi-
ge vyrobené z kfemeliny. Kiemelina je p¥frodnf suroviny, kterd vznikle sedimentocf kiemi&i=-
tych schrének pravikych rozsivek. Velikost t&chto scnrének,‘tvoficich podststnou ¥4st kie-
meliny %inf esi 5 s% 100 um. Pri usazovdni odumielych rozsivek dodlo ke znedi¥tént sedimen=
tu, tekZfe v p¥irodni kfemelind jsou schrénky prostoupeny zne¥iZt¥ninsmi zemité povahy, jily,
orgenickymi létkemi & neporéznim kfemenem. V&t3ine postupd p¥{pravy kiemelinového chromstoe
grefického nosie je zaloZens ne fyzikdlnim = chemickém ¥ist¥nf surové kfemeliny e Jejim 21~
hénf. Fyzikélnf &i¥t&n{ zehrnuje odt¥fd&nf p¥{1i¥ jemngch s pr{lis hrubjch s t&%kych podila.
#ihdnf, pti ndm# se spaiujf orgenické 1dtky, zprevidle pPedchéz{ chémické gi¥t&nf kyseélinge
mi o zésedemi, protoéekpfi ndm prechdzeji %elezité a hlinité p¥im¥si do formy dob¥e rozpust-
né v kyselindch. Déle se vyZ3ist¥nd kremeline ¥fhd s tavidly, nejdest&ji s uhli¥itenem sod-
nym, hydroxidem nebo k¥emi&itenem sodnym uprevuje se ne vhodnou velikost zrna mletim a tif-
df se na sftech na po¥adovené zrnénf. Tento postup vede k bilym, sorpiné mélo sktivnim, sle
mechenicky nepevnym nosidim o sypné hmotnosti kolem 0,25 g/cm3u

Dald1 skupiny postupd vychdzf{ ze stejn¥ vy¥ist&né kifemeliny @ %fhdnim p¥i relstivnd
vy88ich teplotéch bez tavidel nebo za prftomnosti mén& W¥inngch tévidel, ne p¥ikled uhlidie
tenu vépenatého, se pFipravujf rdZové, mechenickly pevné, dobie sypké, ele sorp¥n& znadnd
sktivni noside o sypné hmotnosti kolem 0,5 g/cm3; Aby & u t&chto nosi¥d bylo dosefenc pii=-
Jateln& nizké sorpdnf sktivity, je nutno ne jejich povrch zskotvit tevidle e znovu je %fhat.

Proto¥e pii vyrob¥ nosidt jde vesmSs o nékledné v¥robni operace jako jgou meéhanické
a chemické #i¥t¥n{ k¥emeliny, energeticky ndroZné susenf e %{héni p¥i vysokych teplotéch
kolem 1000 °C, je snshou vyrobed omezit tyto operace redukel jejich podtu,nebo ndhradou
k¥emeliny levnymi odpadnimi meteridly. ’

Tuto tendenci sleduje i zplsob vyroby nosi¥e pro plynovou chrometografii podle vyné-
lezu, jehoZ podsteta spolivd v tom, %e se surovéd k¥emelina zbavend ¥dstic mendfch ne? 5 pm
@ v&tdfich neZ 100 um chemicky &istf extrakci minerdlnimi kyselinemi, nep¥. kyselinou chlo-
rovodikovou, kyselinou sirovou nebo kyse;inou fosforednou, promyvé se vodou, pripadné zhe=
dénym vodnym roztokem smonieku & sudf se, & takto upravend ki¥emeline se mfsf s odpsdnim U-
letem kysli¥nfiku ki¥emiditého, s mletou sklenénou glazurovou fritou o bodu m¥knutf od 800 °¢
do 1100 “c, s fluoridy e hydroxidy sodnymi nebo draselnymi e vodou ne plestické tésto, kte-
ré se su3f, polosuchéd hmote se drtf, prosivéd pres site a za pohybu dosou8i, nalef se vyii-
hd p#i teplotd 800 Oc a% 1200 °C @ t#LAf ne sftech ne frekce zrnéni. Uprevené k¥emeliny se
pouZije 50 % 80 hmotnostnich df1l8, odpedniho dletu kysliZnfku kiemiZitého se pouZi je 15



8% 40 hmotnostnich df13, mleté sklendné glazufové frityAse poufije 5 % 15 hmotnostnich di-
18 e fluoridd. a hydroxidd sodnjch enebo draselnfch se poufije 1,5 a% 8 hmotnostnich 4fld.

Vyhodou nosife vyrobeného poﬁzivim rozpustnych alkelickych tavidel, nerospustnych skel
8 koloidnfho dletu kysliéniku kremiéitéhq je to, %e spojuje kladné vlestnosti vyrobkd obou
uvedenych skupin postupl Postupem podle vynélezu se ziskd bily, kFemi¥ity¥, porézni zrnity
meteridl vhodny jeko nosi¥ stecionérnich fézi v plynové dirometografii. Prednosti tohoto no-
si%e je jeho mald sorpdnf ektivite, velmi dobré d&lief U&innost, vybornd mecheniéké pevnost
s sypkost & p¥ijetelnéd unosnost pro staciohérni fdze. PPednosti postupu vyroby tohoto nosi-
Ze podle vynélezu jsou ni%¥{ vjrobni ndkledy plynouci z toho, Ze esi jedns tretina &ist&né
kfeﬁeliny je nshreZene bezceﬁnjm odpadnim kysli¥nikem k¥emi¥itym a %e obou zetim protichid-
njch vliestnost{, pevnosti s sorp¥ni inertnosti je dosahovéno jedinym Zfhdnim.

K chemickému $ist&nf k¥emeliny se pou%ivé vodnych roztokd minerélnifch kyselin o kon-
centraci 10 8% 3o hmotnostnicﬁ procent a extrakce nedistot se provud{ pi#i zvySené teploti,
zprevidle pri 140 °C e 200 °C. Ze t¥chto teplot dochézi k extrakei zne$isténin, enif by
bylo nutno prevddét %elezité e hlinité prim¥si %fhénim na formy rozpustné v kyselindch.
Typické enelyze tekto vydi¥t¥né k¥emeliny ukazuje 95,3 % SiQZ, 2,37 % A1203, 0,19 % Fe203,
0,81 % Ti0,, 0,45 % C80 & 0,46 % Mg0. Ztr&ta hmotnosti Zfhénfm pfo 1000 °C &int cca 4 %.

Odpedni ulet kyslidniku kiemi&i@ého /odpad pFi vyrobd slitin k¥emfku/ mé ve hmot& n&-
kolik funkci. Fyzikdln& & chemicky vyéiéténakaemelina Je tek rozpadevé, Ze ssmotnou ji vi- »

-bec nenf moZno grenulovat. Pridavek kemiZitého dletu plastifikuje vyrobni hmotu s elepové-
nim udrfuje jeji mechenickou pevnost p¥i mletf v ﬁhosnjch mezich. Spolu s alkdéliemi p¥i kal=~
cinsci délq zpeviuje finélni nosi¥, p¥i ¥em% pro s;ﬁj vysoky obsah SiO2 nevndd{ do hmoty ne-
gistoty & vyhodnd nehrazuje ¥4st extrehované kiemeliny. Byl pouZivén koloidni ulet s mimo-
#4dnou jemnost{ o tomto chemickém sloZent: Si0, 95 e% 97 %, Al,03 0,15 a% 0,4 %, Fe,04
0,1 e% 0,4 %, Ti0O, mén& neZ 0,1 %, Cal 2 Mg0 0,3 % 0,5 %, Na 0,2 8% 0,4 %, K 0,5 8% 0,8 %,
C 0,2 8% 0,8 %, ztrdte Zf{hdnfm p#i 1000 °C‘1,2 a% 2 %, sypné hmotnost 160 af 170 g/l.

Glazurovéd frita a fluorid;\a hydroxidy sodné a draselné jsou pojidly kiemeliny ve vy-
¥fheném stavu. (dstice mleté frity k sobd pPitavi jednotlivé rozsivky, tekZe vznikne skelet
‘mechanicky pevny a odolny proti ot&ru. Napr§ti tomu taviéla rozpustnd - alkelické fluoridy,
chloridy, hydrixidy = difundujf hmotou e vytvoXi na ce}ém vait#nim i vn&j8im povrchu rozsi-
vek vrstva, kterd pfi kelcinaci sesintruje e tim dezektivuje pory men3{ ne% O,ljmm. Pozoru-‘
hodné je zne¥né pevnost nosife, jiZ se dosshuje reletivn¥ melymi pridevky pojidel. Rovni%
zde je pro sprévnou funkei pojidle nutné, aby slkalické fluoridy, cﬂloridy 2 hydroxidy by; .
1y v zémdsové vodd F4dn¥ rozpudtény e aby pouZité frite byla jemn& mlete. PouZité frity jsou
komerdnf vyrobky piifemZ jédnotlivé éisla>oznaéuji urdity vyrobek. Bylo pouZfvéno glazurévé
frity G 50, kterd mé bod m&knutf pod 900 OC? Je trénsparenthi a neodsshuje zékalové a bar-
vici p¥isedy. Podle .ddsje vyroﬁce obsshuje 38,5 % SiO,, 35,5 % 41,05 8 0,5 % Fe,03.

V typickém p¥ipadé se pii p¥{pravé nosidd podle vyndlezu pouZivd 50 a¥ 60 hmotnostnich
4118 vy3ist&né kPemeliny, 25 &% 30 hmotnostniech 4118 odpednfho dletu kysli¥nfku k¥emiditého,
}Q-g%';§‘ggqtpqstnigh 4118 mleté sklen¥né frity a 5 a% 6 hmofnostnich d{14 alkelickyeh ta-

videl. .
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Suroﬁé borovenskd kiemeline, z ni% byly sedimentact odstrénény S4stice mendf neZ 5m & vét-
81 ne% 100 um se suspenduje ve vodném roztoku kyseliny chlorovodfkové o koncentreci 15 hmot-
nostnich procent p¥i modulu 1 : 4 s za teploty 180 % se po dobu 2 hodin z ki¥emeliny extra- -
hujf zne¥udtujfci p¥im¥ei. Poté se prebytek kyseliny odstranf promyvédnim vodou a voda se vy=
sudf p¥i teplotd 120 °C. V 1500 g vodného roztoku, obseshujfcfho 25 g fluoridu draselného a
25 g hydroxidu draselného se ze michéni postupn¥ suspenduje 300 g odpednfho dletu kysliZnfku
kfemiZitého & 130 g transperentnf sklen&né glezurové frity G 50. Déle se suspenze zshusi

ST0 g vy&isténé Eiemeliny ne plastické t&sto. Toto t&sto se ani v t¥{centimetrové vrstvé ne-
nese na podloZku a pfédsouéi v klidu. Jekmile dojde k vytvofeni trhlin, uvolnf se pélosuché
hmota od podloZky a rozdrt{ se na kousky, které se za oblesného promichéni o obracni ddle
sudf /vlhkost asi 40 %/. Po tém¥# Gplné ztrdté plesticity se hmote rozdrif ne sftd o ¥{Fi -
oka 6 mm & sou¥esn¥ timto sitem prosije. Podsitné se pesk ddle suf ze pohybu v rotadni suldr-
ns. Po dosaZen{ vlhkosti asi 30 % se hmota st¥fdevd drtf, prosivd ne sitech & susf. Nejd¥i-
ve se pouZije sito o ¥{¥i oka 2 mm, potom sito o 3f¥i oka 0,63 mm eventudln¥, mé~1li se pii-
previt zrn¥ni men3f neZ 0,3 mm pouZije se i sito o ¥{¥i oke 0, 315 mm. NeuZitedné ¥dstice
men3{ neZ 0,1 mm se odt¥f{dfl ne sf{t& a vraci{ se do zdsady na p¥fpravu plestického té&ste. Ned-
sitné se %fhé p¥i teplot¥ 1000 °¢ po dobu nejvyse dvou hodin, nedef se sitovédnim t¥{df ns
frekce zrnénf{ 0,1 8% 0,125 mm, 0,125 g! 0,160 mm, 0,160 e% 0,2 mm, 0,200 e% 0,315 mm,

0,315 a% 0,400 mm e 0,400 a% 0,630 mm.

PREDMET VYNALEZU

Zpisob vyroby nosife pro plynovou chrom&tografii vyznafeny tim, %e se surovd kifemelins, zba-
vend Ydstic menSich ne% 5 um a v&tEich nef 100 jm, chemicky &istf extrekei minerdlnimt ky=-
selinemi, nap¥. kyselinou chlorovodikovou, kyselinou sirovou nebo kyselinou fosfore&nou,
promyvéd se vodou, p¥ipsedn& vodnym roztokem emonieku a sudf se a 50 a% 80 hmotnostnich d{ld
tekto uprevené k¥emeliny se smfsf s 15 a¥ 40 hmotnostnimi dfly odpedniho kiemiditého ﬁlefu,

8 5 8% 15 hmotnostnimi dfly mleté sklendné glazurové frity o bodu méknut{ od 800 °C do ,
1100 °c, & 1,5 e¥ 8 hmotnostnimi d{ly fluoridd & hydroxidd sodnjch nebo draselnjch a s vo-
dou né plastické t¥sto, které se sudf, polosuchd hmote se drtf, prosivé pres sita & za po-
hybu dosoudf, nede¥ se vyZihé p¥i teplot& 900 Oc e% 1200 °C o t¥fdf ne sftech na frakce

zrndni.
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