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(54) Koncentraéni mikropatronky

Koncentradni mikropatronka sestdvé
z vdlcové trubice opatfené na jednom konci
upinacim za¥fzenim, s vyhodou Sroubenim,
jednim nebo vice otvory pro prichod nos-
ného plynu do patronky a na druhém konci obrt 1 2
"ukon&ené rovnym provedenim, vnit¥nim osa-
zenfm, nebo poréznf vloZkou. Rozm&ry kon-
centradni mikropatronky jsou takové, aby z TIIITIIITIIX.
ji bylo mo¥né umfstit do nédst¥ikové kombr-
ky poufitého plynového chromatografu IT T I T I T T I T T pan
pomoc{ za¥izeni pro vnidZenfi koncentra&nich : ’
mikropatronek. Dosedaci plocha v ndstfiko-
vé komirce mi%e byt rovnd, kuZelova, zao- ¢
blend nebo stuphiovit4. Tomu se pfizpisobu- 5
je i vn&jsL tvar Selnf &4sti koncentra&ni ] .
patronky. .
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Vyndlez ¥e¥{ konstrukci koncentra&ni mikropatronky vhodné pro z&4chyt analyzovanych
sloudenin a jejich vn&Seni do néstfikové komlirky plynového chromatografu.

Stoupajici poZadavky na citlivost analytickych metod jsou dnes ji% tak vysoké, Ze
ani nejcitlivé&jsi piistroﬂe svou citlivostf nepostadujf{. VyuZfvaji se proto rdzné koncentra&-
ni metody, p¥i kterych se nejdastéji ufivaji metody extrak&nf{ nebo sorp&ni. Extrakce se
provadi vhodnym rozpoust&dlem, p¥i sorp&nfch metoddch se pou?ivd anorganickych nebo organic~
kych sorbentd, na kterych se analyzované latky zachyt{ a odd&l{ tak od matrice vzorku.
Uvolndnf (desorpci) l4tek z povichu pevného sorbentu lze pak provést eluci vhodnym rozpoulté&d-
lem nebo tepelnou desorpci, jednd-1i se o ldtky t&kavé.

Vyuzitf termické desorpce analyzovangch latek md nejvét3f vyhodu p¥i spojeni s analyzou
"pomoci plynové chromatografie, nebot péry desorbovanych sloudenin jsou vedeny pfimo na
chromatografickou kolonu, kde dochéz{ k jejich separaci a posléze detekci vhodnym detektorem.

Dal3f vyhodou termického zplsobu desorpce je skute&nost, %e vedkeré analyzované latky
zachycené na sorbentu jsou pfevad&ny na chromatografickou kolonu a podrobeny anylyze.
Nedoch&zi proto ke ztr&t& citlivosti tfm, %e se k analyze pouZije pouze &4st vzorku jako
je tomu v p¥ipadech, kdy se desorpce provaddl rozpouSt&dlem.

Doposud byly koncentra&ni patronky konstruovdny tak veliké (b&%ny vnit¥nf prium&r 6 aZ
10 mm a délka 5 a¥ 10 cm), %e byly umisfovény do zvlaZtnich desorbérl mimo vlastni plynovy
chromatograf. Prostor koncentradnf patronky byl uzavien ventily (v&tfinou z obou stran)
a po vyh¥4tf{ na vhodnou desorpini teplotu otofenim ventilu byla patronka za¥azena do
proudu nosného plynu, ktery analyzované litky nesl na potdtek chromatografické kolony.
Konstrukce, zhotoveni i p¥ipojen{ takového desorbéru k plynovému chromatografu je néro&né
prédce a vy?aduje zkuSené Femeslniky a dodrZovani celé ¥ady bezpe&nostnfch opat¥eni (k oh¥fvént
za¥fzeni pro desorpci je pouZivén elektricky proud).

V¢&e uvedené nedostatky jsou odstranény koncentradni mikropatronkou dle vyndlezu,
jeji% podstata spo&ivd v tom, ¥e sestdvd z vdlcové trubice opat¥ené na jednom konci upinacim
za¥izenim, s vfhodou Zroubenim, jednim nebo vice otvory pro prichod nosného plynu do patronky
a na druhém konci‘ukon¥ené rovnym provedenim, vnit¥nim osazenim nebo porézni vloZkou.
Rozm&ry koncentra&ni ﬁikropatronky jsou takové, aby ji bylo mo¥né umfstit do nést¥ikové
komirky pouZitého plynového chromatografu pomoci zafizenf pro vnd¥eni koncentra&nich mikro-

patronek.

Vyhodou navrengch koncentra&nich mikropatronek je moZnost vyuZitf{ jako tepelného
desorbéru ndst¥ikové komirky pou?itého plynového chromatografu, takZe odpadd nutnost zhotoveni
daldfiho tepelného desorbéru. Dal3{ vyhodou je snadné zhotoven{ mikropatronek i jejich
snadn4 aplikace. Vzhledem k tomu, Ze analyzované slou&eniny jsou desorbovény p¥imo v nést¥iko~
vé komlrce chromatografu, dochdzi{ pouze k minimdlnfmu rozmyti oblaku par, ke kterému nutn&
doch&zi jestlife je desorpce provedena mimo-chromatograf ve zvlédStnim za¥fzenf a péry
analyzovanych litek vedeny spojovac{mi kapildrami na kolonu do plynového chromatografu.

Experiment&ln& bylo ov&feno, #e pro zachyceni dostate&ného mnoZstvi analyzovanych
l4tek vystaZi koncentra&ni mikropatronka obsahujici nap¥. pouze 10 mg sorbentu.

Jak je patrno z obr. 1 a¥ 3, je navriend koncentra®ni mikropatronka vélcovd trubice
1 opat¥end na jednom konci 2 upinacim za¥izenim 3, s vyhodou &roubenim pro vodici ty&
za¥izeni pro vnafeni koncentra&nich mikropatronek do nédst¥ikové komirky plynového chromato-
grafu, déle ukon&enim 4 trubice 1 s vyhodou rovného provedeni a jednim, nebo vice otvory
5 pro prichod nosného plynu. Ukon&eni 4 trubice 1 miZe byt té%Z opatfeno vnit¥nim osazenim
6 pro leps{ udrZeni smotku k¥emenné vaty slouffci{ jako dno pro sorbent, nebo miZe byt
opat¥eno porézni vloikou 7 majfci stejny G%el. Velikost koncentradni mikropatronky se
zésadné ¥1d{ velikosti nést¥ikové komirky.
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PYi praci se s mikropatronkou postupuje tak, Ze mikropatronka se naplni pouZivanym
sorbentem, naroubuje na vodici tyd za¥fzeni pro vnéSeni koncentraénich mikropatronek
do né&st¥ikové komirky plynovéhb chromatografu a pomoc{ tohoto zafizen{ se umist{ do nést¥i-
kové komirky plynového chromatografu pro vykondicionovéni. Potom se patronka na vodici{
tydi vyjme, vySroubuje z vodici tyCe a prichodem vzorku se provede zdchyt analyzovanych
l4dtek na sorbentu.

Mikropatronka se op&t naSroubuje na vodici ty&, vloZi a upevni do za¥fzeni pro vnidSeni
koncentra&nich mikropatronek do nést¥ikové komirky plynového chromatografu a po oteviendi
ventilu tohoto za¥izeni se vsune na vodict ty&i do prostoru nist¥ikové komirky plynového
chromatografu tak daleko, a% narazi bud na osazeni v této komlrce nebo na chromatografickou
kolonu. T{m dojde k uzav¥eni proudu nosného plynu, ktery nyni musi prochizet otvory v téle
koncentradni mikropatronky a odnédSet tak teplem desorbované analyzované latky na chromato-

grafickou kolonu.

Nemd-1i pou%ity plynovy chromatograf samostatnou ndst¥ikovou komirku a pouZivéd se
technika p¥imého n&st¥iku vzorku do chromatografické kolony, vloZ!{ se do kolony na horni
konec sorbentu vlofka sloufici pro dosednut{ zavedené koncentra®ni mikropatronky.

Dosedact plocha v nést¥ikové komirce miZe byt rovné, kutelovéd, zaoblend nebo stuphovitd;

tomu se pfizpisobuje i tvar &elni &asti koncentra&ni mikropatronky.

Materi&l koncentra&ni mikropatronky je s vyhodou z nerezové ocele, mufe v3ak byt téZ
z jiného inertniho materidlu, nebo z materiélu, ktery je opat¥en inertnf vrstvi&kou napf.

inertniho kovu nebo polymernif 1l4tky.

pPopsand koncentra&ni mikropatronka byla pou¥ita pro stanoveni stopovych koncentraci
par létek obsaZengch ve vzduchu tak, Ze odm&¥eny vzorek vzduchu byl prosivén pfes koncentra&-
ni mikropatronku, kterd pak byla upravena do nést¥ikové komiirky plynového chromatografu
k provedeni analyzy. Napf. p¥i pouZit{ koncentra&ni mikropatronky délky 20 mm a vnit¥niho
priméru 1 mm obsahujici pouze 10 mg ptisluiného sorbentu bylo mo¥né p¥i prosatf 10 ml
vzorku vzduchu provést bez obti¥f kvantitativn{ stanoveni toluenu nebo acetonu v koncentrad-

nim rozmezi 0,001 a% 1 mg/litr vzduchu.

Déle byla popsanéd koncentra&ni patronka poufita ke stanoveni stop t&kavych sloudenin
ve vodéch, kdy t&kavé slouleniny byly z vody desorbovény proudem inertniho plynu a vedeny
do kolonky obsahujfcf sorbent. Po skoneni desorpce byla patronka opét vpravena do néstiiko-
vé& komirky plynového chromatografu a provedena analyza. Citlivost analyzy byla cca 0,01 mg/litr
vody analyzovanych latek a umoZnila tak jejich stanoveni v koncentracich niZ&ich ne% jaké

jsou vyZadovény hygienickymi predpisy.

Koncentra&nf mikropatronku lze pou%it i pro analyzu milo té&kavych organickych sloudenin
ve vod& takovym zplisobem, e se pfes ni prosaje zvolené mnoZstvi vzorku vody. Nadbytek
kapaliny se odstrani prosidtim vzduchem a mikropatronka se opét zavede do nést¥ikové komirky
plynového chromatografu k vlastni analyze.

Pourit{ koncentra&nich mikropatronek umofhuje zvySenf citlivosti analytickych metod
do té miry, %e neni nutné pouzfvat specidlnich detektord. Jako pf{klad lze uvést stanoveni
organochlorovych sloulenin, jeZ lze za pomoci koncentraénich patronek provést v poZadovanych
koncentracich i za pou%itf plamenoionizadnfho detektoru a nen{ nutné pouifvat specificky,

vysoce citlivy detektor zdchytu elektronu.
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PREDMET VYNALEZU

1. Koncentradni mikropatronka pro stopové analyzy latek, vyznaZend tim, %e sestdvd
2z vAlcové trubice (1), opat¥ené na jednom konci (2) upinacim za¥fizenim (3), s vyhodou
%roubenim, ddle ukonenim (4) trubice (1), s vyhodou v rovném provedeni, a jednim, nebo
vice prichodovymi otvory (5).

2. Koncentra&ni mikropatronka dle bodu 1, vyznaZend tim, %e ukon&eni (4) trubice (1)
je opat¥eno vnit¥nim osazenim (6).

3. Koncentra&ni mikropatronka dle bodu 1, vyznadend tim, Ze ukonleni (4) trubice (1)
je opat¥eno porézni vloZkou (7).

1 vykres
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