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(54 Fluorescendni adaptér pro detekci v kapalinové chromatografii

Vyndlez se tykd provedeni fluorescendniho adaptéru pro jednopaprskovy spektrdlni
fotometr k pritokovému mé¥eni fluorescenéniho zd¥eni nap¥iklad p#i detekecl v kapalinové
chromafografii.

Dosud zndmé a pouZivané fluorescendni detektory pro kapalinovou chromatografii v&t3i-
nou pouziveji &idlo fluorescendniho zdbeni, které je umist&né kolmo na smér budiciho zdie-
ni, V takovém uspoidddni lze k mé&Peni vyuzZit pouze malou &4st z celkového fluorescendniho

zé¥eni, které vystupuje z mérné pritokové cely pod dhlem 90° vzhledem ke sm¥ru budiciho

Jiné znémé fluorescen¥ni detektory meji &idlo umisténé ve sméru budiciho zifeni, pri-
demZ se k oddéleni fluorescendniho zd¥eni od budieiho zédPeni pouZivd opticky filtr, voleny
8 ohledem na budici zdbeni. Thké tyto detektory vyuZivaji k méFeni jen malou 848t fluores-
cendniho zdFeni.

Citlivost detekce p¥i fluorescenénim méFeni, kterdi je imérnd pohéru intenzity fluo-
rescenéniho zdfeni a rudivého zi¥eni jinych vlinovich délek, (napiiklad rozptylového nebo

nedostatednd odd&leného budiciho zé¥eni) bude tim vdtdi, &im vdt¥i podil z celkového flu-

orescendniho zdYeni bude pPi mé¥eni skutedné vyuZit,

ViSe uvaddnou nevyhodu dosud uZivanych fluorescendnich detektord, spodivajic{ v rela-
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tivnd malém vyuZiti Pluorescendniho zi¥eni p¥i vlastnim mé¥eni, odstranuje a vyhodu vyssi

citlivosti detekce sebou pPindd{ pFedmdtny vyndlez, ktery krom& toho teké umo¥nuje jedno-
duché pripojeni ne bd%né jednopaprskové spektrdélni fotometry.

Podstata fluorescendniho adaptéru pro detekci v kapalinové chromatografii podle vynd-
lezu, kde na vstupu a vystupu zdteni lze pou¥it ndkolik kombinaci zdroje budiciho zdFeni
a éidla fluorescendniho zébeni s filtry nebo monochromitory, spodivéd v tom, Ze je vytvoFen
ve tvaru dvoudilného svdtlotdsného pouzdra, napPikled vdloovitého tvaru, kde v dele jeho
vatupn{ 84sti je osové umisténa obdélnikovd Ztérbina Sife 0,1 aZ é mm pro vstup budiciho
zé¥eni ze zdroje, popiipad® z monochromdtoru do adaptéru, a ddle jsou v ném provedeny dvé
k ose vstupni &dsti symetrické drd¥ky, kolmé k del¥i strand obdélnikové &térbiny, v nichi
je t8snd zesunute sestava dvou rovnobdinych nosnjch desek, které jsou mezi sebou vdzdny
na jedné strand dvéme distandnimi svorniky a na druhé strand dvdme konkdvnimi aegmenty,j
prita¥enymi k nosnym deském a fixovanymi do Zddaného sméru uvnit? sestavy nosnych desek
pomoci dvojic stahovacich Sroubld, pFidem? konkdvni segmenty jsou na svém vnit¥nim povrchu
opatieny odrazovymi zrcadlovymi plochami, pFi¥emZ v roviné soumérnosti konkévnich segmentd
je v nosnych deskdch pomoci osazenych zdtek uchycene pritokovd cela s vyhodou z k¥emenné-
ho skla, s vnitfnim kapilérnim otvorem, na kterou jsou pies osazené zdtky p¥ipojeny kapi-
14ry pro phivod a odvod zkoumené kepaliny a ze pritokovou celou je s touto rovnob&%né me-
zi nosnymi deskami upevndna absorpini maska pro pro¥lé budici zdFeni s matnd Yernym povr-
chem, piiSem? mezi masku a dno vystupni &4sti dvoudilného svétlot&sného pouzdra je upevnin
opticky filtr a osazeni vystupni ¥4sti sv8tlotésného pouzdra je t&sné zasunuto a Srouby
pojistdno ve vstupni S4dsti svétlotdsného pouzdra, piidemZ ve‘vybréni dna vystupni 3dsti
dvoudilného svitlotdsného pouzdra je umistdno &idlo fluorescendniho zd¥eni, pFipadné mono-
chromdtor, pFifem¥ kapildry pro p¥ivod a odvod analyzované kepeliny jsou umistdny do dvou
protilehlyjch drd¥ek, provedenych na okraji vystupni &dsti, kde jsou avétlotdsnd kryty pPi-

lozkaml navledenymi na kapiliary.

7% vyhod fluorescendnfho adaptéru pro detekci v kapalinové chromatografii podle pred-
m&tného vyndlezu lze uvést alespon tyto

- adeptér umo¥nuje relativnd vysoké vyuZiti fluorescendniho zdfeni, vybuzeného v ka-
palind v kapildrni trubici priitokové cely, pFi soudasném zachovdni malych rozmdri (nepii-
klad o délce 10 mm & vnitinim proméru cca 1 mm), které jsou nezbytné p¥i poZadavku d&inné
kapalinové chromatografie k zamezeni nadbytedného rozmyvéni eludnich zénAchromatografdva—
nych ldtek, kde pek adaptér podle vyndlezu ve spojeni 8 jednopaprékovim sﬁektrofotometrem
umo¥nuje dosafeni meze detekce 8 ppb danzyl-beta-naftolu v takové pritokové kapildie;

- z4vislost signdlu na koncentraci ldtky, fluoreskujici v pritokové cele je linedrni,
co¥ je dlile¥ité pro kvantitetivni m&Feni;

- gigndl je jen mdlo ovlivndn cherskterem pouZitého rozpoustédla (eluentu), pokud
toto neabsorbuje budici zdPeni, coZ umo¥nuje fluorescendni detekoi p?l gradientové eluci;

- adaptér podle vyndlezu je moZno po konstrukdni dpravd dvoudilného svdtlotésného

pouzdra pouZit u vét3iny béZnych typl jednopaprskovych spektrofotometrd, pF¥ipadnd s jiny-
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- pritokovou celu 8 kapildrami pro p¥ivod a odvod zkoumané kapaliny lze zhotovit

2 odglnjch materidll, které umoimuji prici s agresivnimi kapalinami jako jpou organickd
'rozpouétédla, roztoky’ kyselin, zdsad a egresivnich soli;

- pritokovou celu a kapildry pro p¥ivod a odvod zkoumané kapaliny lze dimenzovat tak,
Ze umo¥nuji préci pii pFetlaku, coZ je vfhodné v ¥ad$ pripadt mS¥eni v oboru kapallnové

chromatografie.

P¥iklad provedeni adaptéru podle vynilezu Je zndzorndn na p#ilo¥enych vykresech, kde -
obr, 1 - zndzoranje Fez adaptéru v pidorysné projekci s vyznaéenlm smérd budiciho a fluo-
rescencnzho zéYeni,

obr. 2 - zndzornuje adeptér v detailnim rozlofeni.

; Dle obou téchto zobrazeni pak budou v dalsim popsiny jak statické provedeni, tak také
funkce adapteru.

Fluorescenénl adaptér podle vynilezu Je vytvoFen ve formé dvoudilného svétlotesneho

pouzdra, naprlklad valcovitého tvaru a to vstupni &dsti 1 a vystupni &dsti _A.

Vstupni &dst 1, s pomoci'které se adaptér pFipojuje na nevyznadeny zdroj budiciho z4-
Teni s filtrem nebo monochromdtorem, je osovd opatfeno dzkou obdélnikovou 3t&rbinou 2, kte-
rou ze zdroje prochdzi budici zd¥Peni a ddle kolmo k ni je opat¥eno dvéma rovnob&Znjmi,

k ose symetrickymi drédZkemi 3, 4.

Do téchto drdZek je t&sné zasunuta seafava dvou rovnobéinych nosnfch desek 5, 6, které
Jsou mezi sebou vdzény jednak dvima distandnimi svorniky 7, 8 a podruhé dviéma konkdvnimi
segmenty 9, 10 a to tak, Ze strana segmentd navaéuje na obdélnikov&u 8térbinu 2. Segmenty
jsou k nosnym desksm 5, 6 pPitafeny pomoci dvojic stahovacich Zroubd 1l, 12, Konkdvni seg-
menty 9, 10 jesou na vnit¥nim povrchu opatieny zrcadlovymi plochemi 13, 14 a 1ze je po uvol-
néni Btahovacich Sroubd 11, 12 jednotlivé natodit do potiebného sméru odrezu svazkd £1uo-

rescenénich paprskd.

; V rovind symetrie segmenti 9, 10 je ddle umistdna a v nosnych deskdch 5, 6 s pomoci
osazenych zdtek 15, 16 uchycena pritokovd cela 17 s vyhodou z k¥emenného skla, s vnit¥nim
kapildrnim otvorem 18, kterd je pies osazené zdtky propojena s kapildrami 19, 20 pro p¥i-

vod a odvod zkoumané kapaliny.

Za priutokovou celou 17 je soubéiné s ni mezi nosnymi deskami 5, 6 upevnéna maska 21,
které Jednak absorbuje pro$lé budici zd¥eni a jednak rozdéluje prostory obou svazkl fluo-
rescenénlch paprskii, odraZfenych od zrcadlovych ploch 13, 14 konkdvnich segmentd 9, 10.

Za maskou 21 je umistén opticky filtr 22, pPes ktery pek dopadaji oba svazky fluores-
cenénlch paprski na nezakreslené &idlo fluorescendnfho zéd¥eni, kterd ae uchyceno ve vybré—»
n1 dna 23 vystupni Sdsti 24 svétlotésného pouzdra adaptéru, pPipadnd ae misto f£iltru 22

mezi vystupni Sdst 24 pouzdra adaptéru a 6idlo fluorescefidnino zdFent zafazen monochromitor.

Vystupni &dst 24 svétlotésného pouzdre adaptéru je pak s pomoc{ osazeni 25 tésné zasu-
nuta & pojistnymi Srouby 26 uchycena ve vstupni 8dsti.l. PFitom kepildry 19, 20 pro p#ivod
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a odvod zkoumané kepaliny prochédzeji otevienymi dréZkemi 27, 28, provedenymi na okraji zd-

véru 24 svdtlotdsného pouzdre a jsou na nich kryty dvima pFiloZkami 29, 30 navledenymi
na kapilédry.

Punkce adaptéru podle vyndlezu Je zndzorn¥na na obr. 1 a spo¥ivd v tom, Ze budici zé-
Yeni, které prochézi dzkou obdélnikovou Stdrbinou 2, projde pritokovou celou 17 a p¥itom
v kapilérnim otvoru 18 vybudi fluorescendn{ zé¥eni. Proflé budici zdFeni je pak absorbové-

no na masce _?_l.

Paprsky fluorescendnfho zd¥eni po dopadu na zrcedlové plochy 13, 14 konkdvnich segmen-
td 9, 10 se od nich odraezi a podél masky 21 projdou ne filtr 22 a pFes ndj pak vybudf ¥idlo

fluorescendniho zd¥eni.

PREDMET VYNLLEZU

Fluorescendni adaptér pro detekci v kapalinové chromatografii vy zna&eny¥
t im, %e je vytvoben ve tvaru dvoudilného sv&tlotdsného pouzdra nap¥iklad védlcovitého
tvaru, kde v dele jeho vstupni &&sti /1/ jé osové umisténa obdélnikovd Etdrbina /2/ 8ife
0,1 a¥ 2 mm pro vstup budicfho zé¥eni ze zdroje, pop¥ipadd z monochromitoru do adaptéru,
e ddle jsou v ném provedeny dvé k ose vstupni 34sti /1/ symetrické drdZky /3 a 4/, kolmé
k del¥i strand obdélnikové Htdrbiny /2/, v nichf je t¥sné zasunuta sestava dvou rovnob&éi-
nych nosnych desek /5 & 6/, kterd Jsou mezi sebou vdzény na jedné strand dvéma distandni-
mi svorniky /7 & 8/ a na druhé strand dvdma konkdvnimi segmenty /9 a 10/, pFitaZenymi
k nosnym deskdm /5 a 6/ & fixovanymi do Zddaného sméru uvalt¥ sestavy nosnfch desek pomoci
dvojic stahovacich Sroudbd /11 a 12/, p¥iem¥ konkdvni segmenty /9 a 10/ jsou na svém
vnit¥nim povrchu opat¥eny odrazovymi zrcadlovymi plochami /13 a 14/, a v roviné soumérnosti
konkdvnich segmentd /9 a 10/ je v nosnych deskdch /5 a 6/ pomoci osazenych gﬁtek /15 a 16/
uchycena pritokové cela /17/ 8 vyhodou z k¥emenného skla, 8 vnit¥nim kapildrnim otvorem
/18/, ne kterou jesou pies osazené zdtky /15 a 16/ pFipojeny kapiléry /19 a 20/ pro p¥ivod
a odvod zkoumané kapaliny a za pritokovou celou /17/ je s touto rovnob8%né mezi nosnymi
deskemi /5 a 6/ upevndna absorp&ni maska pro prolé budiocfl zdFen{ /21/ s matnd Zernym po-
vrchem, pYi¥em? mezi masku /21/ a dno /23/ vystupni 8dsti /24/ dvoudilného svétlotdsného
pouzdra je upevndn opticky filtr /22/ a osazeni /25/ vystupni Sdsti /24/ svétlot¥sného
pouzdre je t&snd zasunuto a ¥rouby /26/ poji¥téno ve vstupni Zdedi /1/ avétlotésného pou-
zdra, phiSem? ve vybrdni dna /23/ vystupni 3ésti /24/ dvoudilného svdtlotdsného pouzdra je
umisténo 3idlo fluorescendniho zdteni, pPipadnd monochromdtor, pFidemf kapildry /19 a 20/
pro p¥ivod a odvod analyzované kapaliny Jaou/umist&ny do dvou protilehlyoh drd¥ek /27 a 28/,
provedenych na okraji vystupni 3dsti /24/, kde jsou svétlotdsnd kryty pFilofkami /29 a 30/
nevledenymi ne kapildry /19 & 20/.

2 vykresy
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Obr. 2
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