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Vyndlez se tykd pouZiti uhlikatych Eé4s-
tic, izolovanyech z produktli redukce fluor-
substituovanych polyetylénd, zejména poly-
tetrafluoretylénu, jako ndplné kolony pro
vysokod&innou chromatografickou analyzu
kapalnych smési.

P¥i adsorpéni kapalinové chromatografii
je zkoumand sm&s rozd&lovédna na jednotlivé
slofky na zdklad® rozdilného vzdjemného pl-
sobeni d&lenych l4tek a adsorbentu a déle-
nych ldtek a kapalné mobilni fdze - eluldni-
ho &inidla.

Vysokod&innd kapalinovd chromatografie
je charakterizovdna pouZitim sorbentd ve
formd mikroddstic /o pridmdru menfim neZ
40 mm/ a umoZnuje d&lit d&inné& a béhem né-
kolika minut &i desitek minut velmi sloZi-
té sm&si ldtek. PouZité sorbenty musi byt
dostatelnd pevné, aby se nemé&nily hydro-
dynamické vlastnosti p¥i tlakovém spédu,
ktery dosahuje na koloné& aZ 40 MPa.

Jako adsorbentd se pouZivd Fady ldtek.
V tak zvané chromatografii s obrdcenou
f4zi se pou¥ivaji adsorbenty nepoldrniho
charakteru, které pfednostné sorbuji méng
poldrni slo¥ku smési. Z ldtek s témito
vlastnostmi se v posledni dob& destaly do
popfedi zdjmu uhlikaté materidly.

Vzhledem k tomu, %e klasické uhlikaté
materidly svymi mechanickymi vlastnostmi
nevyhovuji pro pouZiti ve vysokodlinné
kapalinové chromatografii, pracujici p¥i
vysokém tlakovém spadu na kolon&, hledaji
se nové zplsoby pfipravy materidld s vy33i
pevnosti.

Tak nap¥iklad byla popsédna pi¥iprava &ds—
tic vyrobenych ze sazi, ztuZfenych grafiti-
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zaci a nanesenim uhlikovych vrstev pfipra-
venych pyrolyzou vhodnych uhlovodikd [J.
Chromatogr. 119, 41 /1976/3 122, 223 /1976/].
Dal¥im uhlikatym materidlem jsou nap¥iklad
mikro8dstice kysliéniku kf¥emilitého pokryté
filmy uhliku /J. Chromatogr. 126, 43 /1976/;
117, 257 /1976/7. s

Tyto uhlikaté materidly se ukdzaly byt
dobrymi adsorbenty, pro vysokoddinnou ka-
palinovou chromatografii v8ak jejich vlast-
nosti nejsou zcela vyhovujici a zplisob p¥i-
pravy je znaln& sloZity. Byl proto hledén
takovy adsorbent pro provad&ni vysokodlinné
chromatografické analyzy kapalnych smési,
jeho%? &4stice mohou byt stlafeny tlaky v té=-
to metodd pouZivanymi, aniZ by dochdzelo
k jejich permanentni deformaci.

Podstatou uvedeného vyndlezu je pouZiti
uhlikatych &4stic, izolovanych z produkti
redukce fluorsubstituovanych polyetylénd,
zejména polytetrafluoretylénu, amalgamy
alkalickych kovd p¥i teplotd od 25 do 100 °C,
jako ndpln& kolony pro vysokod&innou chro-
matografickou analyzu kapalnych smési.

Vyndlez je zalo¥en na novém a pFekvapivém
poznatku, %e takto pF¥ipraveny uhlikaty ma-
teridl lze stladit v suchém stavu tlakem
a% 400 MPa, ani% by dochédzelo k podstatné
permanentni deformaci. Tyto mechanické
vlastnosti materidlu umoZnuji pln&ni kolon
¥dsticemi sorbentu suspenzni metodou, pouZi-
vajici tlaku ¥4dov& stovek atmosfér, a za-
ruduji stabilitu hydrodynamickych vlastnos-
ti nédpln¥ kolony, pracujici p¥i tlakovém
spadu aZz 40 MPa,

Tento novy typ uhlikatého adsorbentu
pro kapalinovou chromatografii se izoluje
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z produktd redukce fluorsubstituovanych
polyetylénl, zejména polytetrafluoretyléni,
amalgamy alkalickych kovl p¥i teplotdch od
25 do 100 °C /&s. autorské osvéd&eni &.

172 502; &, 173 786 a &. 176 698/.

Z téchto produktd se extrakci vodou
0dd&1i fluorid alkalického kovu, ziskand
suspenze uhlikatych Sdstic se zfiltruje
a vysu3i ve vakuu. Takto ziskany uhlikaty
prdSkovy produkt, jehoZ vnit¥ni struktura
a vlastnosti jsou ddny uvedenym zplsobem
ptipravy, se miZe pouZit pfimo bez dal¥ich
dprav. Z hlediska d&innosti kolony je viak
vyhodné pouZit frakcionovany produkt s ve-
likosti &dstic mezi 4 am a 12 um.

Skute&nd hustota uhlikatych &4stic, sta-
novend pyknometricky, je 2,17 g/cm’, objemo-
véd hustota suchého prdsku po intenzivnim
t¥fepdni je 0,14 g/cm3. Ve srovndni se zndmy-
mi adsorbenty md uhlikaty materidl, p¥ipra=-
veny vySe uvedenym zplsobem, vynikajici
adsorpéni vlastnosti: v 1 g tohoto materid-
lu se p¥i 25 ©°C adsorbuje a% 1,25 cm3 ben-
zenu., M4 rovnéZ velmi vysoky specificky
povrch, fadovd 2.103 m/g.

Ndsledujici pFiklady ilustruji p¥ednosti
feSeni podle vyndleazu,

P¥iklad 1

Chromatografickd kolona z nerez oceli
o délce 300 mm a vnit¥fnim priméru 3,3 nm
byla naplnéna sorbentem tak, Ze suspenze

PREDMET

Pouziti uhlikatych &&dstic, izeolovanych
z produktli redukce fluorsubstituovanych
polyetylénd, zejména polytetrafluoretylénu,
amalgamy alkalickych kovd p¥i teploté od
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0,8 g uhlikatého adsorbentu, pf¥ipraveného
z polytetrafluoretylénu, ve 40 cm’ smési
tetrabrometanu /38 obj. %/, dioxanu

/31 obj. %/ tetrachloretanu /31 obj. %/,
homogenizovand po 5 minut v ultrazvukové
ldzni, byla vpravena do kolony pod tlakem
20 MPa. Byl pouZit fracionovany adsorbent
s primérnou velikosti &dstic 9,4 am,

Na felo takto pfipravené kolony byl dédv-
kovacim zafizenim vnesen vzorek smdsi eta-
nolu, n~butanolu, n-amylalkoholu a n-nony-
lalkoholu o objemu 5 ul. Kolona byla promy-
vdna acetonitrilem prétokovou rychlosti
0,77 cm’/min p¥i tlakovém spiddu 3,2 MPa.

Vysledny chromatogram je zndzornén na
obr. 1, kde piky 1, 2, 3, 4 a 5 odpovidaji
postupné etanolu, n-butanolu, n-amylalkoho-
Iu, n~hexylalkoholu a n-nonylalkoholu.

P¥iklad 2

Do chromatografické kolony, pfipravené
stejnym zpdsobem jako v p¥ikladu 1, bylo
vneseno 30 ml roztoku obsahujiciho p-karbo-
ran /1,12-C3By1gH12/ a m-karboran /1,7~
-CgBigHy2/ v heptanu. Elué&ni &€inidlo - hep-
tan - bylo do kolony &erpdno pritokovou
rychlosti 1,23 cmd /min pod tlakem 3 MPa.

Ziskany chromatogram je zobrazen na
obr., 2, kde pik 1 odpovidd nelistotdm roz-
poustédla, pik 2 p-karboranu a pik 3 m-kar-
boranu.

NALEZU

25 do 100 ©°C, jako ndplnd kolony pro vyso-
kod&innou chromatografickou analyzu kapal-
nych smési.

2 listy vykresd

Severografia. n. p.. zévod 7, Most
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Obr. 2
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