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t.acze kolumn,
zwlaszcza do wysokosprawnej chromatografii cieczowej

Przedmiotem wynalazku jest tacze kolumn, zwtaszcza do wysokosprawnej chromatografii cieczowej.

Jak wiadomo, jednym z czynnikéw wptywajgcych na rozmycie pasma stgZeniowego jest rodzaj zastosowa-
nego lacza, ktérego celem jest szczelne, wytrzymate i bezpieczne potaczenie kolumny z kapilarg doprowadzajaca
faze ruchomsa i dozowana prébke od strony dozownika lub z kapilarg odprowadzajaca faze ruchomgs z rozdziela-
nymi sktadnikami do nastepnej kolumny badz detektora. Wielkos¢ rozmycia uzalezniona jest przede wszystkim
od objetosci martwej w taczu, na ktéra wpltywa migdzy innymi rodzaj przeciwdziatania uptywowi czasteczek
wypetnienia z kolumny. Na wielko$¢ rozmycia wplywa takze ksztatt drogi jaka przebywa eluowany komponent
lub mieszanina komponentéw w taczu.

Zasadniczo, istnieja dwa typy lacz: tak zwane swagelock oraz siemens. Konstrukcje tacz typu swagelock
mozna przedstawi¢ nastepujaco: stalowy korpus posiadajacy wewnatrz pionowe, potaczone przewgzkami otwo-
" 1y, z ktérych gémy stuzy do zamontowania kolumny, a dolny do potaczenia korpusu z rurka kapilarng. W celu
zapobiegnigcia przedostawaniu si¢ ziaren wypelnienia chromatograficznego do kapilary i komér detektora oraz
dostawanie si¢ zanieczyszczen powstatych w pracy (injekcji) dozownika do kolumny, stosuje si¢ filtry w postaci
spieku metalicznego, specjalnej tkaniny metalowej, teflonu porowatego lub zwyczajne z waty szklanej, badz
korzystniej teflonowe;.

Stosowane filtry badZ posiadaja zbyt duza grubosé, a przez to duza jak dla wysokosprawnej chromatografii
cieczowej, objetos¢ poréw przy znacznym rozktadzie ich wielkosci, jak na przyktad spieki metalowe lub teflono-
we, badZ tez s3 zbyt mato odporne mechanicznie jak wata szklana, co powoduje dos¢ czesto ich wyptywanie
z kolumny do celi detektora. ‘

Omawiane }acza, produkowane przez rézne firmy, réznig si¢ migdzy sobg szczegétami konstrukcyjnymi,
takimi jak na przykad rodzaj stozkéw zaciskowych czy ksztatt gwintéw taczacych. Réznia sie takze objetoscia
martwa. W Zadnym z dostepnych tacz nie rozwiazano natomiast w sposéb zadowalajacy problemu optymalnego
opuszczanja kolumny przez pasmo steZeniowe.

Drugim rodzajem tacz, sa facza typu siemens posiadajace przyspawany do korica kolumny kotnierz z gwin-
tem zewnetrznym oraz umieszczong na koricu kolumny wktadke, wewnatrz ktorej znajduje si¢ stozkowo-zweza-



2 125 625
jacy si¢, od wymiaru réwnego wewngtrznej srednicy kolumny do srednicy 0,5 mm, otw6r. Szczelnos¢ potaczenia
wktadki z kolumng zapewnia teflonowa uszczelka zaciskana poprzez nakrgtke. W stozkowym otworze umiesz-
czona jest wata zapobiegajaca wyplywowi wypetnienia z kolumny chromatograficznej. Wktadka potaczona jest
_ponadto z zaopatrzong w kotnierz kapilary detektora poprzez silne skrgcenie dwoch ptaszczyzn (kotnierza
i wktadki) pomigdzy ktérymi umieszczona jest jedna lub dwie srebrne uszczelki. Ptynne przeniesienie prébki
z kolumny do kapilary zapewnia dodatkowy element ze stozkowo zwgZajacym si¢ otworem umieszczony wew-
natrz na koricu kolumny.

W potaczeniach tych, zasadnicza niedogodnoscia jest brak stabilaych filtrow. W tym przypadku stanowi je
wata szklana, ktora niejednokrotnie wyplywa z kolumny krétkimi widkienkami dostajac si¢ do detektora. Poza
tym powoduje duza przestrzeri martwa.

Wynalazek eliminuje opisane niedogodnosci zaréwno w zakresie zmniejszenia objgtosci martwych w oby-
dwu rodzajach tacz poprzez zastosowanie odpowiedniego filtru, jak tez w zakresie ksztaltowania drogi eluatu
w laczach typu swagelock, poprzez zastosowanie dodatkowych wktadek uszczelniajacych. Filtrem wedtug wyna-
lazku jest siatka o wymiarze oczek mniejszych od srednicy ziaren wypelnienia, uzyskana przez sprasowanie
dwdch lub wigcej siatek o przemiennie utozonych wtdéknach. W taczach typu swagelock, filtr umieszczony jest
korzystnie pomi¢gdzy dwiema uszczelkami najlepiej teflonowymi, z ktérych gérna posiada ksztatt walca o sredni-
cy réwnej srednicy wewnetrznej kolumny, ze stoZkowym wglebieniem wzdtuz osi, zakoriczonym otworem
o érednicy zblizonej do srednicy kapilary. Wktadka dolna posiada ksztalt walca z kotnierzem. Srednica walca
réwna jest srednicy wewnetrznej kolumny, natomiast srednica kotnierza réwna si¢ srednicy zewne trznej kolum-
ny, przy czym wktadka ta posiada umieszczony wspotosiowo otwor réwny srednicy kapilary.

W taczach typu siemens, filtry stanowiace przedmiot wynalazku, umieszcza si¢ pomigdzy srebrnymi
uszczelkami znajdujacymi sie miedzy ptaszczyzna kotnierza kapilary a ptaszczyzng wktadki, lub w przypadku
stosowania jednej srebrnej uszczelki pomigdzy plaszczyzny wkiadki a uszczelke.

Wynalazek w przyktadzie wykonania uwidoczniony jest na rysunku, na ktérym fig. 1 przedstawia tacze
kolumn typu swagelock a fig. 2 przedstawia facze typu siemens.

Jak uwidoczniono na fig. 1, kolumna 1 umieszczona jest w gniezdzie znajdujacym si¢ w bloku 7. Nieroz-
taczno$é kolumny z blokiem zapewnia si¢ przez zacisnigcie stozka 3 za pomoca nakretki 2. W koricowej czesci
kolumny umieszczone s3 teflonowe elementy uszczelniajace 4 i 6, pomiedzy ktérymi znajduje sie siatka S
o wymiarach oczek 0,5—1,5 um. Element 4 zapewnia nierozmywalne przejscie pasma stezeniowego z kolumny do
kapilary 10. Element 6 przytrzymuje siatke 5 dociskajac ja do elementu 4 i réwnoczesnie uszczelnia kapilare 10.
Bezposrednie zetknigcie kapilary 10 z siatka S likwiduje do zera przestrzeri martwa. Dodatkowe, mechanicznie
wytrzymate potaczenie, zapobiegajace wypadnigciu kapilary z teflonowego elementu 6 uzyskuje si¢ przez-zaci-
$nigcie na kapilarze 10 stozka 8 za pomoca nakretki 9.

Uwidocznione na fig. 2 tacze typu siemens sktada si¢ z przyspawanego do kolumny 1 kotnierza 11 z gwin-
tem zewnetrznym. Na koricu kolumny znajduje si¢ metalowa wktadka 12 ze stozkowo zwezZajacym sie otworem.
Potaczenie wktadki 12 z kolumna 1 uzyskuje si¢ przez dokrecenie nakretki 14 zaopatrzonej w gniazdo na
kotnierz 15 kapilary 10 izewnetrzny gwint do nakretki 16. Szczelno$é potaczenia zapewnia teflonowa uszczel-
ka 13. Wkiadka 12 potaczona jest ponadto z zaopatrzong w kolnierz 15 kapilarg detektora 10. Pomigdzy
plaszczyzng wktadki 12 oraz ptaszczyzng kotnierza 15 znajduja si¢ dwie srebrne uszczelki 17, miedzy ktérymi
umieszczony jest filtr siatkowy 5 o wymiarach oczek 0,5—1,5 um. ' ‘

Zastrzezienia patentowe

1. Lacze kolumn, zwtaszcza do wysokosprawnej chromatografii cieczowej, ktdre stanowi stalowy korpus
posiadajacy wewnatrz pionowe, potaczone przewezkami otwory, z ktérych gérny stuzy do montowania kolum-
ny izaopatrzony jest w filtr zapobiegajacy przedostawaniu si¢ ziaren wypelnienia chromatograficznego, nato-
miast otwor dolny stuzy do polaczenia korpusu z rurkg kapilarng, znamienne ty m, ze filtr (5) stanowi
siatka o wymiarach oczek mniejszych od srednicy ziaren wypetnienia, uzyskana przez sprasowanie dwéch lub
wiecej siatek o przemiennie utozonych widéknach, przy czym siatka (5) umieszczona jest korzystnie migdzy
dwoma elementami (4) i (6) wykonanymi najlepiej z teflonu, z ktérych element gérny (4) posiada ksztatt walca
o §rednicy réwnej srednicy wewnetrznej kolumny (1) ze stozkowym wglebieniem wzdtuz osi zakoriczonym
otworem o $rednicy zblizonej do srednicy kapilary (10), natomiast wktadka dolna (6) ma ksztatt walca z kotnie-
1zem, ktérego srednica réwna jest &rednicy zewnetrznej kolumny, przy czym wktadka (6) posiada umieszczony
wspotosiowo otwor réwny srednicy kapilary (10).
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2. Lacze kolumn, zwtaszcza do wysokosprawnej chromatografii cieczowej, ktdre stanowi przyspawany do
kolumny kolnierz z gwintem zewnetrznym potaczony poprzez uszczelke z metalowa wktadka posiadajacg stoz-
kowo-zweZzajacy si¢ otwor, potaczony poprzez jedna lub dwie srebrne uszczelki z kolnierzem kapilary detektora,

znamienne tym, Ze pomiedzy ptaszczyzna wktadki (12) a srebrng uszczelka (17) lub pomiedzy dwie-
ma uszczelkami (17) posiada filtr (5), ktéry stanowi siatka o wymiarze oczek mniejszych od srednicy ziaren
wypelnienia, uzyskana przez sprasowanie dwoch lub wigcej siatek o przemiennie utozonych wiéknach.
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