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(54) Spdsob plnenia kolon pre vysokotlakovii kvapalinovii chromatografin
" a zariadenie na jeho prevadzanie
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Sposob a zariadenie je urfené na plnenie
chromatografickych koldn suspenziou sor-

benta. Podstata spésobu spo¢iva v tom, Ze il

po tlakovopulznom naplneni koloény a po- 5
mocnych kolon suspenziou v jednom sme- FA% —14 !
re sa pokracuje v tlakovopulznom plneni v

smere, ktory je opa&ny vzhladom na smer - 13

predchéadzajiceho plnenia kolény.

Podstata zariadenia pozostdvajiceho z vy-
sokotlakového dCerpadla spojeného so za-
sobnikom suspenzie a kolénou spodiva v
tom, Ze kolona je na oboch koncoch predl-
Zend pomocnymi koldnami. 11
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Vyndlez sa tyka sp6sobu plnenia kolén
pre vysokotlakovili kvapalinovii chromato-
grafiu Casticami menSimi ako 20 um a za-
riadenia na jeho prevadzanie.

Doteraz treba za ufelom dosiahnutia vy-
sokej separafnej schopnosti chromatogra-
fickej kolony naplnit kolgnu Casticami sor-
benta tak, aby vznikla stabilnd, homogén-
na, kompaktna Struktira usporiadanych ¢as-
tic. Pritom treba vytvorit podmienky, ktoré
zabraliuji nerovnomernému rozdeleniu sa
Castic v koléne podla ich rozmerov a pred-
ist vzdjomnej agregécii Gastic v priebehu
plnenia kolény. Agregdcia &astic menSich
ako 20 um sa naju¢innejSie potlaéi pouZitim
kvapalného plniaceho média pri plneni ko-
lony, odplynenim suspenzie &astic sorbenta
a dispergovanim suspenzie pomocou ultra-
zvuku, Protiagregadny ufinok sa niekedy
zvatSuje tym, Ze do suspenzie sa prida 14t-
ka sorbujica sa na povrch Castic tak, Ze
¢astice sa ndsledkom toho odpudzuju. Sedi-
mentécii astic v priebehu plnenia kolény,
to je rozdeleniu Castic podla ich rozmerov
a hmotnosti sa zabrafiuje pouZitim takej kva-
paliny, ktord mé hustotu totoZnu s husto-
tou matrice sorbenta alebo pouZitim vysoko-
viskoznej kvapaliny. VSeobecne sa uplatiiu-
ji dva- spdsoby plnenia kolény suspenziou
Castic sorbenta. Pri plneni kolény zhora na-
dol sa suspenzia erpa do préazdnej alebn
kvapalinou naplnenej kolény v smere gra-
vitdcie, pricom tlak alebo prietck kvapali-
ny sa udrZuje konStantny. Pri plneni kolény
zdola nahor sa suspenzia Cerpa do koldény
v smere proti gravitacii. Pritom sa pouZiva
zariadenie, ktoré pozostdva z vysokotlako-
vého Cerpadla spojeného so zdsobnikom sus-
penzie, na ktory sa pripoji pred plnenim ko-
16na. Ako zédsobnik suspenzie sa niekedy po-
uZiva ndstavna koldéna. Po naplneni sa kolo-
na odpoji, uzavrie a testuje sa jej separac-
nd ucinnost. PouZivané zariadenia a spdso-
by plnenia koléon sa odliSuji konStrukciou,
druhom pouZitych kvapalin a hodnotami tla-
ku a prietoku, pri ktorych sa koléna plni.
Nevyhodou pouZivanych zariadeni a spGso-
bov plnenia chromatografickych kolén je,
Ze ndpli koléony mé nedostatofne stabilni
struktiru. Uvedeny nedostatok méa za do-
sledok dodatotné usadzovanie 16Zka sor-
benta pri mechanickych otrasoch Kkolény,
ako aj pri tlakovych pulzoch eluenta, napri-
klad pri davkovani vzorky do kolény a pri
vymenach eluenta.

Uvedeny nedostatok odstrafiuje spésob
plnenia kolén pre vysokotlakovi kvapalino-
vii chromatografiu a zariadenie na jeho pre-
vddzanie. Podstata spbsobu spofiva v tom,
Ze po tlakovopulznom napineni kolény a
pomocnych kolén suspenziou v jednom sme-
re sa pokracuje v tlakovopulznom plneni v
smere, ktory je opa&ny vzhladom na smer
predchddzajiceho plnenia koldny. Podstata
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zariadenia pozostdvajiceho z vysokotlako-
vého Cerpadla spojeného so zdsobnikom sus-
penzie a koloénou spodiva v tom, Ze koldéna
je na oboch koncoch prediZena pomocnymi
kolénami.

Vyndlez spdsobu plnenia kolén pre vyso-
kotlakovii kvapalinova chromatografiu a za-
riadenia na jeho prevddzanie umoZiiuje zis-
kat chromatografické kolény so zvySenou
odolnostou vodi tlakovym narazom a stabil-
nejSou Struktirou néplne.

Na pripojenom vykrese je na obr. 1 blo-
kovd schéma zariadenia a na obr. 2 je znéa-
zornené spojenie kolény s pomocnymi kolo-
nami a so zdsobnikom suspenzie. Na obr. 2
sii zdvitové spojenia vyznatené hrubSou &ia-
rou.

N&adoba 1 pre kvapalinu je spojend podla
obr. 1 s vysokotlakovym derpadlom 2 (tlak
do 100 MPa), tlakomerom 3, vysokotlakovym
ventilom 4, zdsobnikom 5, prediZenou kol6-
nou 6 a so zbernou naddobou 7 pomocou ko-
vovych kapilar 8. PredlZend kolona B pozo-
stdva z kolony 11 a z pomocnych kolén 9,
13, ktoré s pripevnené ku kol6ne 11 pomo-
cou spojok 10, 12. Pomocnéa koléna 9 je pri-
pojend ku zdsobniku 5 a k pomocnej kold-
ne 13 je pripojend koncovka 15.

Koncovka 15 obsahuje filter 14 s otvor-
mi menSimi ako je velkost astic plnenych
do kolény 11 a vyvod 186, ktorym sa kvapa-
lina odvédza do zberné nadoby 7. Pred plne-
nim kolény 11 sa zdscbnik 5 napini suspen-
ziou. Privod kvapaliny do zdsobnika 5 sa u-
zatvori vysokotlakovym ventilom 4 a vyso-
kotlakovym Cerpadlom 2 sa zvy3i tlak kva-
paliny. Po otvoreni vysokotlakového venti-
la 4 prud kvapaliny premiestni suspenziu
do kolény 11 a do pomocnych kolén 9, 13.
Po ustédleni tlaku v systéme sa vysokotlako-
vy ventil 4 viacndsobne, po prestdvkach ot-
vori a zatvori, im sa generuji tlakové pul-
zy pésobiace na néplii kolény 11. Obdobne
moZno tlakové pulzy generovat obfasnym
vypinanim pohonu €erpadla 2. Po uzatvore-
ni vysokotlakového ventila 4 a po poklese
tlaku v koléne 11 sa odpoji pomocnd kol6-
na 9 od zasobnika 5 a koncovka 15 od po-
mocnej kolény 13. Koléna 11 ostdva pritom
stdle spojend s pomocnymi kolénami 9, 13.
Po otoleni kolény 11 s pomocnymi kolona-
mi 9, 13 sa pomocné koléna 13 spoji so za-
sobnikom 5, pomocnd koléna 9 sa spoji s
koncovkou 15 a pokracuje sa v plneni kol6-
ny 11 uZ opisanym postupom generovania
tlakovych pulzov. Naplnend koléna 11 sa od-
poji od pomocnych kolén 9, 13 a uzatvori
sa z oboch stran koncovkami 185.

Vynélez spdsobu plnenia kolén pre vyso-
kotlakovi kvapalinovi chromatografiu a za-
riadenia na jeho prevddzanie moZno vyuZit
na plnenie chromatografickych kolén v ana-
lytickych a vyskumnych laboratéridch.
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PREDMET VYNALEZU

1. Sp8sob plnenia koldn pre vysokotlako-
vi kvapalinovd chromatografiu suspenziou
sorbenta, vyznacujici sa tym, Ze po tlako-
vopulznom napineni kolony a pomocnych ko-
16n suspenziou v jednom smere sa pokradu-
je v tlakovopulznom plneni v smere, ktory
je opaény vzhladom na smer predchadzaju-
ceho plnenia kolony.

2. Zariadenie pre vykondvanie spfsobu
podla bodu 1 pozostdavajice z vysokotlako-
vého ¢erpadla spojeného so zdsobnikom sus-
penzie a kol6énou, vyznacujice sa tym, Ze
koléna (11) je na oboch koncoch prediZe-
na pomocnymi kolénami (9, 13).
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Obr. 2

Severografla, n, p., zdvod 7, Most - Cena 2,40 Kos
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