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Dévkovacie a splynovacie zariadenie k plynovému chromatografu
Chrom I

A. PRIBELA

Katedra chémie a technoldgie sacharidov a potravin Slovenskej vysokej Skoly technickej,
Bratislava

Opisuje sa nové dédvkovacie a splynovacie zariadenie k plynovému chro-
matografu Chrom I, ktoré umoziuje ddvkovat kvapalné vzorky jednodu-
chou mikropipetou alebo injekénou strieka¢kou s mikrometrickym posunom
piesta. Splynovaci blok sa vyhrieva samostatnym 25 W telesom, pripojenym
k p6vodnému vyhrievaciemu obvodu. Zariadenie sa naskrutkuje na origi-
nélnu splynovaciu komérku pristroja.

Predpokladom dobrého rozdelenia a kvantitativneho stanovenia zmesi kva-
palnych latok plynovou chromatografiou je ich presné davkovanie a rychle
prevedenie do plynnej fizy. K &eskoslovenskému plynovému chromatografu
Chrom I v origindlnom vybaveni je doddvana obyéajna injekénd striekacka,
ktorou sa vzorky priamo vstrekuji do splynovacej komérky. Vzhladom na to,
Ze nastrek sa robi za pretlaku nosného plynu, vyzaduje sa od injekénej striekas-
ky o najmensi pomer merného a mftveho priestoru, dokonald tesnost piesta
a dostatoéne jemné delenie. U nas vyrabané tuberkulinové striekacky st na
priame davkovanie kvapalnych vzoriek do plynového chromatografu Chrom I
nevhodné, pretoze nesplitaji ani jednu z uvedenych poziadaviek.

Problémom davkovania kvapalnych vzoriek sa zaoberal rad autorov, ktori
opisuju rozliéné systémy davkovaéov [1—6]. Otdzka presného davkovania
vzoriek je obzvlast aktudlna pri pouzivani ¢s. komeréného pristroja Chrom I,
ako to dokazuju prace, Specidlne zamerané na tGto problematiku [7—10].
V predlozenej praci opisujeme nové rieSenie davkovacieho a splynovacieho
zariadenia vlastnej konstrukeie.

Experimentalna Cast

Opis a funkcia zariadenia

Teleso ddvkovacieho zariadenia je zhotovené z nehrdzavejtcej ocele. Jadré kohtutov
si z mosadze, aby sa dosiahla ich lepsia tesnost. Celny a boény prierez celého zariadenia
je na obr. 1. Vstrekovaci otvor je uzatvoreny penicilinovou zdtkou ako na origindlnej
komorke. Vyhrievanie splynovacieho priestoru je realizované vmontovanym samostat-
nym telesom, ktoré sa napoji na pévodny vyhrievaci obvod podla schémy na obr. 2, a to
bud do série — rieSenie I, alebo paralelne — rieSenie I1. V prvom pripade sa vypina¢om V,
rozpoji pdvodny obvod a do zdsuvky Z, sa zasunie privod telesa R, (1930 Q, t.j. 25 W),
alebo v druhom pripade sa vypinaéom V, odpoji odpor R, a do zdsuvky Z, sa zasunie
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Obr. 1. Celny a bodny prierez ddvkovadom.
1. pritlaénd matica; 2. blok telesa; 3. penicilinové zdtka; 4. svorkovnica; §. vyhrievacie
teleso; 6. skrutka izolaéného obalu; 7 + I12. podlozky; 8 + 11, pruziny; 9 + 13. jadrd
kohutov; 10 + I4. matice; 15 + 20. upeviiovacie skrutky; 16 + 19. ovlddacie kolieska;
17. vonkajsi obal; 18. azbestovd izolacia.
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Obr. 2. Schéma zapojenia vyhrievacieho telesa.
I. sériové zapojenie; I1. paralelné zapojenie.

privod telesa R; (640 Q, t. j. 75 W). V tomto zapojeni bude mat R; vykon asi 24 W, ¢o je
priblizne rovnakd hodnota ako R,. R, je predradeny odpor vyhrievacej Spirély a je umieste-
ny na vnutornej doske termostatu. Vzhladom na odizolovanie ddvkovacieho zariadenia
si podmienky splynovania podobné ako v pévodnom pristroji. Naviac doba zdrzania.
vzorky v dédvkovaéi médze byt Tubovolne dlhd.
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Ak otvory dvojcestného kohuita st vo vodorovnej polohe, prechddza nosny plyn ko-
hiitom do chromatografickej kolény (obr. 3, poloha A4). Otoéenim o 90° spoji sa privod
dusika s ndstrekovym obvodom (obr. 3, poloha B). Na vyrovnanie pretlaku v dévkovacom
obvode slizi jednocestny kohut.

Déavkovacie zariadenie sa pripoji k plynovému chromatografu Chrom I naskrutkovanim
na vstrekovaciu komérku termostatu namiesto zdchytky penicilinovej zatky. Aby bolo
zabezped¢ené nutené prudenie nosného plynu ddvkovacom, je origindlna vstrekovacia
komorka upravend tak, Ze zhora je vyvitany 2 mm otvor vo vzdialenosti 7 mm od stredu,
ktory sa napoji na poévodny privod dusika. Medzi komérku a ddvkovacie zariadenie sa
vsunie teflénové vlozka, v ktorej je zo spodnej strany vyststruzeny kruznicovy kanalik,
na Styroch miestach kolmo previtany tak, Zze novy otvor pre vstup nosného plynu tusti do
kandlika. Podobne je rieSend aj pdtka ddvkovacieho zariadenia. Po zaskrutkovani ddvko-
vaca kandliky vidy na seba zapadnd bez ohladu na polohu vlozky a pdtky. Vlozka mé
v strede vyvitany otvor, ktorym potom prudi nosny plyn z ddvkovacieho zariadenia do
kolény. Zasunutim teflénovej vlozky do ndstrekovej komodrky sa stiéasne uzatvori pd-
vodny otvor nosného plynu. Funkeiu teflénovej vlozky ukazuje detailny ndért na obr. 4.
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Obr. 3. Funkcia kohutov. Obr. 4. Funkcia teflénovej vlozky pri
A. Dévkovacim zariadenim neprechddza naskrutkovani ddvkovacieho zariadenia na
nosny plyn pred ddvkovanim. B. Po splyne- termostat plynového chromatografu.
nf vzorky ddvkovacim okruhom prechddza 1. teleso ddvkovada; 2. teflénova vlozka;
nosny plyn. 3. termostat chromatografu.

Pracovny postup a vijsledky

Dvojcestny kohuat (I3) sa otoéi otvormi do vodorovnej polohy, éim sa prerusi tok
nosného plynu cez ndstrekovy okruh. Kohutom (9) sa najprv uvolni pretlak v néstreko-
vom obvode, kohtt sa znova uzatvori a cez penicilinovd zatku sa injekénou ihlou, spoje-
nou so Schelbachovou mikropipetou, odmeriava vzorka v mnozstve 1—100 ul. Pomocou
tohto zariadenia mozno na ddvkovanie pouzit aj tuberkulinovi striekadku s mikrometric-
kym pcsunom piesta. KedZze pretlak v ddvkovacom obvode je zruSeny, nedochddza
k pretlac¢aniu vzorky vedla piesta.
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Obr. 5. Chromatograficky zédznam zmesi
metylalkoholu, etylalkoholu
a propylalkoholu,

A. dédvkované 2,1 ul injekénou striekadkou
s mikrometrickym posunom piesta; B.
ddvkované 2,0 ul tej istej vzorky
mikropipetou.
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Chromatografickd koléna bola 1,7 m dlhé
o priemere 6 mm. Jej ndpliiou bol Sterchamol
o zrnitosti 0,1—0,3 mm s polyetylénglyko-
lom 1500 ako zakotvenou fézou v pomere
85 15 9. Teplota kolény bola 100 °C, roz-
sah zapisovada 0,2 mV, redukeia citlivosti
1/1000, resp. 1/200, prietok vodika 20 a dusi-
ka 30 ml/min. Posun registra¢ného papiera
bol 0,5 cm/min. Teplota splynovada bola pri-

blizne 130 °C.
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Na obr. 5 je zndzornend reprodukovatelnost zdpisu chromatografickych vin dvoch
paralelnych stanoveni zmesi alkoholov, ddvkovanych injekénou strieka¢kou s mikro-
metrickym posunom piesta (krivka 4) a jednoduchou mikropipetou (krivka B). V prvom
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Obr. 6. Chromatogram zmesi metylakoholu, etylakoholu, n-propylalkoholu,
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2-butylalkoholu, n-butylalkoholu a 2-amylalkoholu.

Dévkované 1, 2 a 3 pl injekénou striekadkou.

10
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pripade sa pipetovalo 2,1 ul, v druhom 2,0 ul. Obr. 6 ukazuje chromatografické krivky
zmesi alkoholov, dévkovanych v mnoZstvdch 1, 2 a 3 pl injekénou striekadkou za rovna-
kych podmienok ako v predchddzajicom pripade. Z vysledkov vidiet, %e reproduko-
vatelnost ddvkovanych mnoZstiev vzoriek je pomerne dobrd.

Zaver

Vyhodou navrhovaného zariadenia je, ze vzorku mozno davkovat jedno-
duchou mikropipetou. Podas davkovania a splynovania nie je preruseny prid
nosného plynu, takZe zdznam nulovej ¢iary sa nemeni ani pri vysokej citli-
vosti zapisovada. Montaz a demontédz zariadenia je jednoduchd a rychla.
Pouzitelnost zariadenia sa preskusala do 150 °C, pri vyssich teplotdch zabru-
sy dostatodne netesnili.

Zariadenie bolo zhotovené v dielfiach vedeckého vyskumu Chemickej fakulty SVST. Za
technické rady @ pripomienky pri realizdeis dakujem veddcemu dielnt S. Sefétkovi a za zho-
tovenie ddvkovaéa E. Krdtkemu.

JO3NPYIOIEE N T'ASUOUIINPYIOIMEE IIPUCIIOCOBJIEHUE
H T'ASB0BOMY XPOMATOI'PA®Y XPOM I

A.Ilpubema

Haq)enpa XNMHU U TeXHOJIOI'MH CaXapHUOoOB U IMAIMEBEIX IIPOAYKTOB
CJIOBaIIKOI‘O TIONNTEXHUYECKOTO ITHCTUTYTA, Bpamc.nana

OmnuceiBaeTed fo3Upyloliee u rasuduuupymolnee IpucrnocobieHne K ra3oBOMY XpOMAaTo-
rpadgy Xpom I. C momolpio IBYXX0Z0BOr0 KPaHa ra3-HOCUTENb BBOTUTCA B KOJIOHHY IPAMO
I Yepes Ko3upylomylo yacts npubopa. Ilepen BBemeHuem o6pasua B fo3upyloleil dacTu
npubopa BHIPABHMBAETCHA [ABIEHNE I'a3a-HOCHTENA ¢ aTMOCHEPHBIM AaBIEHAEM OTHOXOOBEIM
KDAaHOM, YTO [aeT BO3MOMKHOCTb A03MPOBATH KUAKNE 0GPAasIEl 0OBYHON MUKpONUIETKOI,
3aKOHYEHHOIl WIJION MJIA BIPHCKMBAHUA WM TYyOepKYJHHOBHIM IUNPHIEM C MHUKDPOMETpU-
YECKHUM CIBUIOM ﬁopmHﬁ. Tasupuranua odpasuna NPOUBBORUTCA OTHENbHO HArpeBaeMBIM
mpucnocobiieHneM, BMOHTMPOBAHHEIM B ycTaHOBKY. HarpeBartenpHBN mpuGop IORKJIIO-
4yaeTcA B IEPBOHAUYAJBHYIO LieNb HecloxHO. Jlosupylomee npucnocobienne HaBUHIUBACTCA
Ha TepMOCTAT ra30BOro xpomarorpada M ¢ IOMOIIBI0 CHENUATIbHONE Te(IoHOBO IPOKIATKA
obecrmeunBaeTcAd NPUHYAUTEIbHOE IPOXOMAEHNE rasa — HOCHUTeIA uepe3 NO3UPYIOIIYIO
yacTh. ['asuduxaunA ¥ BOCTPOM3BOXMMOCTH 3ATMCH XPOMATOIDAMMEL ABJIAETCA XOpOIueif.

Prelozila T. Dillingerovd
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DOSIERUNGS- UND VERGASUNGSVORRICHTUNG
ZUM GASCHROMATOGRAPHEN CHROM I

A. Pribela

Lehrstuhl fiir Chemie und Technologie der Saccharide und Lebensmittel
an der Slowakischen Technischen Hochschule, Bratislava

Es wird eine Dosierungs- und Vergasungsvorrichtung zum Gaschromatographen
Chrom I beschrieben. Mittels eines Zweiweghahns wird das Tréigergas direkt oder durch
einen Dosierungskreis in die Kolonne eingefiihrt. Vor dem Zusetzen der Probe wird im
Dosierungskreis der Uberdruck des Trigergases mit dem atmosphérischen Druck durch
einen Einweghahn ausgeglichen, wodurch es ermoglicht wird, fliisssige Proben mittels
einer einfachen Mikropipette, die in einer Injektionsnadel endigt, oder mittels einer
Tuberkulinspritze mit einer mikrometrischen Verschiebung des Kolbens zu dosieren.
Die Vergasung der Probe erfolgt durch einen selbstéindig geheizten Korper, der in diese
Vorrichtung eingebaut ist. Der Heizkorper wird in den urspriinglichen Kreis mittels
einer kleinen Anordnung eingeschaltet. Die Dosierungsvorrichtung wird an den Thermo-
staten des Gaschromatographen angeschraubt, und mit Hilfe einer speziellen Teflonein-
lage wird sichergestellt, daB der Trégergasstrom durch die Dosierungsvorrichtung hin-
durchzutreten gendtigt wird. Die Vergasung und die Reproduzierbarkeit der chromato-
graphischen Registrierung sind gut.

Prelozil K. Ullrich
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