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(57) Anotace:

Do injektoru pro plynovou chromatografii. do kerého se
piimo vklada termodesorpéni kolonka sc sorbentem a
zachycenym vzorkem, je napojen na népliiovou nebo kapilarni
kolonu plynovéhe chromatografu. Kolonkasc vklada do
injektoru otvorem v jeho horni &asti, ktery vznikne po scjmuti
vicka a to v protiproudu nosného plynu, Po opétném uzavieni
injektoru vicko piitlaci termodesorpéni kolonku k tésnéni ve
spodni ¢asti injektoru a homi Sast kolonky se zdrovedt nasune
na objimky ve vicku injektoru, tak aby ji bylo mozno po
provedeném ndstfiky Ichee vyjmout. Vigko je utésnéno a
konstruovano tak. aby umoZnilo prichod plynu do homi &asti
kolonky. Nosny plyn tedy po vloZeni kolonky nemiize proudit
do kolony chromatografu jinou cestou neZ pics vioZenou
kolonku. Injektor je vyhiat na teplotu vy33i nez je teplota
nutna k desorpei vzorku se sorbentu v kolonce a viastni
chromatografickd kolona je s vyhodou na podatku analyzy
lermostatovina na tak nizkou teplotu. aby se desorbované
latky zachytily a zakoncentrovaly na jeji vstupni asti.




PV S010-397

-

Injektor pro nastiik vzorka do plynového chromatografu
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Oblast techniky:

Vynaiez se tykd méreni metodou plynové chromatografie a metody odbéru a analyz vzorkd
pomoci termodesarpce

Dosavadni stav techniky:

V Fadé oboru je vyhodné pfipravovat vzorky pro analyzu tak, ze se latky, které jsou
pfedmétem zajmu zachyti do kontejneru (kolonky) pinéného vhodnym materialem
(sorbentem). V nejCastéjSim pfipadé (termodesorpce) se pak z tohoto kontejneru uvolni
plsobenim zvysené teploty. Uvolnéné vzorky je nutno analyzovat. Nejéastéjsi analytickou
koncovkou pro termodesorpci je plynova chromatografie. Aby bylo mozZno tuto koncovku
pouzit, konstruuji se slozité aparatury, které zajiStuji ohfev termodesorpéni kolony,
zachyceni vzorku do docasného (vétSinou chiazeného) zésobniku a uvolnéni z tohoto
zasobniku do nastiikovaciho zafizeni (injektoru) plynového chromatografu. Zafizeni musi
samoziejmé byt schopné samocisténi pro desorpci dal§iho vzorku.

Podstata vynalezu:

Pfedmétem vynalezu je injektor pro plynovou chromatografii, do kterého se pfimo vklada
termodesorpni trubicka a ktery je napojen na napriovou nebo kapilarni kolonu plynového
chromatografu. Pro kapilarni kolony Ize vyuZivat splitrovaci techniku nastfiku. Trubi¢ka se
vkiada do injektoru otvorem v jeho horni &asti, ktery vznikne po sejmuti viéka (v protiproudu
nosného plynu). Po vloZzeni kolonky a opétném uzavieni injektoru vicko piitlagi
termodesorpEni kolonku k tésnéni ve spodni &asti injektoru a horni ¢ast kolonky se zaroven
nasune do objimky ve vicku injektoru, tak aby ji bylo mozno po provedeném nastfiku
vyjmout. Vicko je konstruovano tak, aby umoznilo prichod plynu do horni ¢asti kolonky a
nosny plyn tedy po vlozeni kolonky nemlze proudit do kolony chromatografu jinou cestou
nez pfes vioZzenou kolonku. Injektor je vyhfat na teplotu vy$si nez je teplota nutna k desorpci
vzorku se sorbentu v kolonce a vlastni chromatograficka kolona je na pocatku analyzy s
vyhodou termostatovana na tak nizkou teplotu, aby se desorbované latky zachytily a
zakoncentrovaly na jeji vstupni ¢asti. Postupnym zvySovanim teploty kolony dochazi k jejich
uvolfiovani, priichodu kolonou a detektorem, zaznamu chromatogramu a jeho vyhodnoceni.

Priklady provedeni:

Priklad 1

Injektor podle vynédlezu byl nainstalovan do prototypu plynového chromatografu CHROM
G10 (Labio a.s. Praha). Injektor byl tvofen silnosténou trubici z nerezové oceli, kterd byla
umisténa ve vyhfivaném kovovém bloku nastfiku chromatografu. Vnitini primeér trubice
injektoru byl 3,6 mm a jeho délka 40 mm. Na dolnim konci byla trubice zlZena na primér 2
mm a osazena plochym tésnénim z polyetheretherketonu (PEEK). Na spodni ¢ast injektoru
byla napojena kfemenna kapilarni kolona vnitfniho praméru 0,32 mm a délky 30 mulozena v
termostatu chromatografu. Tésné pfed pfipojovaci armaturou kolony byla vyvedena odbocéka
pro splitrovaci kapilaru, ktera byla napojena na splitrovaci systém chromatografu. Vicko
injektoru i jeho vstupni ¢ast byly opatfeny zavitem M8x1 a v doini valcové ¢asti vicka byla
vytvorfena pruzna Ctyicelistova klestina s moznosti prachodu nosného plynu do jeji vnitini
Casti. Horni Cast vicka byla osazena tepelnym stinénim a plastovou rukoveéti. Pod zavitem
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pro nasroubovani vicka v télese injektoru bylo umisténo t&snéni vicka (o-krouZek z
vysokoteplotniho silikonu). Nosny plyn byl pfivadén z boku do téla injektoru tésné pod
tésnéni vicka. Termodesorpéni kolonka byla vyrobena z kovové kapilary vnéjsihe praméru
3,3 mm (1/8%) s vnitfnim prGmérem 2,1 mm a vnitinimi zavity M2,5 na obou koncich. Kolonka
byla plnéna sorbentem TENAX v zrnéni 120 mesh. Sorbent byl v kolonce uzavien vrstvou
skelné silanizovane vaty a dvéma Srouby M 2 5 s centralnim otvorem ¢ pruméru 0,8 mm. Na
vstupni strané byla kolonka opatfena zapichem pro uchyceni v klestiné vicka. Injektor byl
vyhfivan na pracovni teplotu 180 °C, na koloné umisténé v chromatografu byl pouzit teplotni
program 40 °C — 320 °C. Pritok plynu &inil 5 ml/min. Do kolonky byly modelové sorbovéana
smés alifatickych uhlovodikt (C6 — C12).

Priklad 2

Injektor popsany v pfikladu 1 byl upraven tak, Zze mezi kapilarni kolonu a injektor byla
zafazena prfedkolona — kiemenna kapilara 0,53 mm vnitini promér, délka 15 m,
silanizovana.

Priklad 3

Injektor popsany v pfikladu 1 byl instalovan do prototypu chromatografu CHROM G11 a
pouzit s naplfiovou kolonou vnitiniho priméru 2,1 mm, délky 1,2 m, ktera byla pinéna
silanizovanym silikagelem v zrnén 40 um a pfimo vyhfivana priichodem elektrického proudu.
Injektor byl termostatovan na teplotu 180 °C a pro kolonu byl pouzit teplotni program 40 °C —
220 °C.
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1. lnjektormmogmm vyznadeny tim, Fe frubice“"

je ve spodni &asti opatfena dorazem, tésnici viozkou a armaturou pro pfipojeni
chromatograficke kolony a v horni ¢asti vstupem nosného plynu a utésnénym vickem,
pfiemz mezi vicko a spodni tésnéni je vioZzena kolonka tvofena trubici vhodné délky a
pruméru, ktera je naplnéna sorbentem.

2. Injektor podle bodu 1 vyznaceny tim, Ze ve vi¢ku injektoru je vytvofena klestina nebo jiny
typ upinaciho zagzeni ve kterém je kolonka uchycena.

3. Injektor podie bodu 1 vyznaceny tim, je ve spodni Casti pod tésnici viozkou opatren
otvorem, ktery umoziuje odvadéni ¢asti nosného plynu mimo kolonu.

4. Injektor podle bodu 1 vyznaceny tim, ze je mezi injektor a armaturu k pripojeni
chromatograficke kolony viozena predkolona.
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