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PRAHA

{54) Zatizeni pro tlakavé kontinudlni plnéni kolon pro vysoketlakou

kapalinevou chromatografii
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Vynélez se tyka zafizenf pro kontinudlni
zplisob plnéni kelon preo vyseketlakou kapa-
linovou chromatografti suspenzi sorbentu.

Podstata vynélezm spofivd v tom, Ze tla-
kova pumpa je p¥es prvii vysokotlaky ven-
til spojena s jednim koneewn plniei trubky,
na jejimZ druhém kenei je pies préizor pit-
pojen jeden kenec kolomy, jejiZ drwhy kenec
ie jedmak pPes druhy ventil p¥ipejen k ped-
tlakovému zdsobniku odpadni suspenze, jed-
nak pres prvni ventil k zésobniku plniel
smési pFipojeném na vstup tlakové pumpy,
pFitemZ druhy vystup prvnihc vysoketlaké-
he ventilu je pfipojen pFfes druhy vyseke-
tlaky ventil a dvoucestny ventil jednak k z&-
sobniku suspenze searbentu, jednak k ped-
tlakovému zasobniku odpadni suspenze, p¥i-
temZ dva a dva ventily mohou byt mahraze-
ny vZdy jen jedingm dvoucestnym veatilem
a prizor miiZze byt opat¥en optick§m &idlem
pro automatické ovlddani ¢innosti celého
zatizeni.

Zajizeni je vyhodné zejména pre plnéni
sklen&nych plastovych kolon.
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Vynélez se tykéd zafizeni pro kontinudlni
zplisob plnéni kolon pro vysokotlakou ka-
palinovou chromatografii.

Pfi plnéni chromatografickych kolon se

obvykle pouZiva riznych zpfisobl tlakového
plngni chromatografickych kolon suspenzi

pouZivaného sorbentu ve vhodném rozpous-
tédle, prifemZz dfleZitcu podminkou je, aby
plnici tlak byl vy331 nebo stejny jako nej-
vys8i tlak piichézejici v dvahu pii vlastnim
chromatografovdni tak, aby nedochdzelo k
seseddni ndplné kolony, tj. fadové nékolik
MPa. U dostatetné mikropartikularnich &éas-
tic (d, pod 10 wm) neni pfitom nutné pra-
covat se stejnou hustotou sorbentu a roz-
pousStédla proto, Ze v disledku obvykle krit-
kych plnicich ¢asii nedochdzi ke znatelné
frakcionaci sorbentu sedimentaci. DiileZitou
podminkou naopak byvd, aby polarita po-
uZité plnici smési nezplisobila agregaci £éas-
tic suspenze. Disledkem téchto poZadavki,
plnéni kazdé kolony se musi rozebirat, ¢istit
zejména vysokého tlaku byva, Ze plnici za-
Fizeni je pomé&rn# sloZité, robustni a po na-
od vsazeného sorbentu a pak znovu komple-

tovat pfed plnénim dal31 kolony. Doba pl-

néni a jeho reprodukovatelnost se tak sté-
vda jednou z nejnéroln&jSich operaci p¥i vy-
- rob& plné&nych chromatografickych kolon,
coZ miiZe zejména pii jejich sériové vyrobé
negativné ovliviiovat ekonomiku jejich vy-
roby. ‘

Popsané potiZe p¥i sériové vyrobé kolon
odstraniuje zafizeni podle vyndlezu, Kkteré
spodivd v tom, Ze tlakova pumpa je pies prv-
ni vysokotlaky ventil spojena s jednim kon-
cem plnici trubky, na jejim¥ druhém konci
je pFes priizor pFipojen jeden konec kolony,
jejiZ druhy konec je jednak pfes druhy ven-
til pripojen k podtlakovému zasobniku od-
padni suspenze, jednak pPes prvni ventil
k z&sobniku plnici’ sm#&si pripojeném na
vstup tlakové pumpy, pritemZ druhy vystup
prvniho vysokotlakého ventilu je pFipojen
pfes druhy vysokotlaky ventil a dvoucestny
ventil jednak k zdsobniku suspenze sorben-
tu, jednak k podtlakovému zéisobniku od-
padni suspenze.

Zafizeni pro kontinuAlni zptsob plnéni ko~
lon pro vysokotlakou kapalinovou chroma-
tografii podle vyndlezu je zndzornéno na
vykrese a sestdvd z ventild 1, 2, 3, 4, pri-
zoru 7, plnici trubice 8§, manometru 14, tla-
kové pumpy 5, dvoucestného ventilu 11, za-
sobniku 10 plnici smé&si, z4dsobniku 12 plnici
suspenze, zdsobniku 9 odpadni suspenze,
podtlaku 15, vypinace 13 a kolony 8, kterd
. se ma plnit.

U zarizeni podle vynalezu mohou byt ven-
tily 1, 3, pripadné 2, 4 nahrazeny viZdy jen
jedinym dvoucestnym ventilem.

Opticky prlizor 7 miZe byt opatien optic-
kym ¢idlem pro automatické ovlddani &in-
nosti celého zaiizeni.

Zarizeni je vyhodné zejména pro plnéni
¢s. a. 0. 217 255. :

PFi manipulaci se suspenzi sorbentu vy-
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‘u¥ivd kombinovaného zplisobu transportu

prostifednictvim tlakové pumpy a podtlaku.
Suspenze je tak prakticky v neustdlém, st¥i-

davé opatném pohybu a zafizeni prakticky

nevyzZaduje rozebirdni a ¢iSt&ni b&hem své

" Cinnosti. Ndaroky na kvalitu pouZitého vakua
jsou minimdlni, obvykle stai b&Znd vodni

vyv&va nebo i podtlak né&kolika metrd vod-
niho sloupce. Zptisob plnéni pomoci zarizeni
podle vynélezu, zndzornéného na obrézkuy,
je nésledujici.

Na poc¢atku plnéni je vypinatem 13 vypnut
motor tlakové pumpy 5 a manometr 14 je na
nule. Kolona 8 i plnici trubice 6 jsou préazd-
né, dvojcestny ventil 11 (beztlakovy) je pre-
pnut na zasobnik 12 s michanou suspenzi
sorbentu v pfisludném rozpoustédle. Je za-
pnut zdroj podtlaku 15, ventily 1, 2, 3 jsou
zavieny, ventil 4 je otevien. Nejprve se ote-
vie ventil 3 tak dlouho, aZ se suspenze sor-
bentu objevi v priizoru 7, ventil 3 a nasledns
i ventil 4 se zavfou a celé za¥izeni je pfipra-
veno k vlastnimu tlakovému pln&ni. Nejprve
se otevfe ventil 1 pro odtok rozpouitddla
z hlavy kolony 8 do zgsobniku 10 plnici smé-
si. Pak se vypinalem 13 zapne tlakovd pum-
pa 5 tak dlouho, aZ manometr 14 ukazuje
poZadovany plnici tlak, napfiklad 40 MPa
a otevfe se ventil 2 (suspenze sorbentu je
napfiklad p¥i 40 MPa tlakové pinéna z tru-
bice 6 do kolony 8) tak dlouho, aZ v prizo-
ru 7 je vidét spodni konec sloupce sorbentu
naplnéného v koloné 8, naceZ se vypinafem
13 zastavi tlakovd pumpa 5. KdyZ tlak v sy-
stému klesne asi na 20—10 MPa (manometr
14), otevie se ventil 4 a zbyvajicim tlakem
se zbytky sedimentovaného gelu v okoli ven-
tilu 4 uvolni a €astetné vytladi do zdsobni-
ku 12 s michanou suspenzi. Nésleduje uza-
vieni ventilu 2, pak 1 a demontuje se napl-
néni kolona 8. Ventil 11 se pFepne na za-
sobnik 9 s odpadni suspenzi a rozpousté-
dlem, kam v dfsledku existujiciho podtlaku
15 se zbytky suspenze a rozpoustédla z tru-

‘bice 6 odsaji. Ventil 11 se pak opé&t p¥epne

na zédsobnik 12, napoji se dal3i prdzdné ko-
lona 8 a po otevieni ventilu 3 se celd ope-
race opakuje.

B&hem ¢innosti je v popsaném zafizeni
tlakové namédhdn pouze ventil 2, 4, pfifemZ
pouze ventil 4 prFichazi do styku se suspen-
zi sorbentu, a je tedy tfeba v&novat pozor-
nost jeho vybéru a obfasné kontrole jeho

stavu, Ventily 1, 3 jsou beztlakové a mohou

byt sklenéné. Celé zafFizeni je tlakové na-
méhédno pouze v &asti ohranidené ventily 4,
2 a hornim koncem kolony 8; v této &4sti
je vhodné pouZit nerezavéjici ocel, zbytek
aparatury miZe byt ze skla, plastu a podob-
né. Celé zafizeni pro plnéni kolon tvo¥i uza-
vieny systém, ktery vyZaduje pouze obc&as
doplnit suspenzi v zdsobniku 12, popfipadé
regenerovat zbytky sorbentu odsété do za-
sobniku 9. Kolona 8 miiZe byt uchycena bud
na zdvit obdobn& jako v chromatografu
{ovSem bez spodni sitky), nebo na odpru-
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Zen4 teflonova sedla dotahovand ma ur€ity
moment pdkou, coZ miZe zdrovenl slouZit
jako pojistka maximdlniho pretlaku. Priizor
7 miiZe byt s vyhodou doplnén foto€idlem,
jeho¥ odezvy lze vyuZit pro automatické
ovladdani celé plnici operace.

V dal3im se pfedmé&t vynélezu a funkce
zatizeni bliZe ukdZe na nékolika ptikladech
pouZiti.

Priklad 1

Na zafizeni podle vyndlezu bylo pln&no
15 sklengnych kolonek urfenych pro aplika-
ci v kovovém plasti pro chromatografii v
reverzni fazi. Pro plnéni byla pouZita sus-
penze silikagelu modifikovaného oktadecy-
lovym alifatickym Fet8zcem. Sorbent byl
suspendovan v ethylacetédtu tak, Ze na 1 dil
jeho sypného objemu bylo pouZito 9 obj. di-
16 esteru; kolonky mély vnitfni primér 3,3
mm a délku 150 mm, trubice & méla objem
30 ml, P# plnéni byl pouZit tlak 40 MPa a
podtlak 15 vodni vyv&vy. Tlakovd pumpa 5
byla modifikovany typ Orlita, vyrobena v
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dilnach dstavu. Naplnéné kolony mély 5000
aZ 6000 teoretickych pater/10 cm méfeno
toluenem ve smési metanol—voda (70: 30)
pfi priitoku 0,5 ml/min.

Priklad 2

Na zaiizeni podle vyndlezu obdobné jako
v prikladu 1 bylo napln&no 20 chemicky
zpevnénych sklenénych kolon [podle ¢&s. a.
0. 217 255) pFi aplikaci plniciho tlaku 50
MPa. Sorbentem byl silikagel o stfednim
praméru ¢éstic 5 ym a mérném povrchu 450
m?/g suspendovany ve smési metanol—dio-
xan {50:50) tak, Ze na 1 dil sypného ob-
jemu silikagelu bylo pouZito 15 obj. dild
uvedené smési. Sklenéné kolony mély ob-
jem 1 ml, objem plnici trubice & byl 50 ml,
zdrojem tlaku, resp. podtlaku 1% byla opét
modifikovand Orlita, resp. vodni vyvéva.
Utinnost kolon se pohybovala mezi 6—7
tisici teoretickych pater/10 cm délky kolo-
ny, méfeno toluenem v n-heptanu p¥i pri-
toku 0,75 ml/min.

PREDMET VYNALEZU

Zalizeni pro tlakové Kkontinudlni plnéni
kolon pro vysokotlakou kapalinovou chro-
matografii suspenzi sorbentu, vyznacené
tim, Ze tlakovd pumpa (5) je pfes prvni vy-
sokotlaky ventil (2) spojena s jednim kon-
cem plnici trubky (6), na jejimZ druhém
konci je pfes prazor (7) pFipojen jeden
konec kolony (8), jejiz druhy konec je jed-
nak pres drunhy ventil (3) pfipojen k pod-
tlakovému zdsobniku (9) odpadni suspenze,
jednak pres prvni ventil (1) k zdsobniku
(10) plnici smési pF¥ipojenému na vstup tla-

kové pumpy (5), pFicemZ druhy vystup
prvaniho vysokotlakého ventilu (2) je pripo-
jen pPes druhy vysokotlaky ventil (4} a
dvoucestny ventil (11) jednak k zasobniku
(12) suspenze sorbentu, jednak k podtla-
kovému zéasobniku (9) odpadni suspenze,
pii¢emZ ventily (1 a 3), p¥ipadné& ventily
(2 a 4) jsou popFipadg nahrazeny vidy jen
jedinym dvoucestnym ventilem a prizor (7)
je popfipadé doplné&n optickym {idlem pro
automatické ovladani &innosti celého zafi-
zeni.

1 list vykresti
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