HLAVNI CASTI PLYNOVEHO CHROMATOGRAFU

Schéma plynového chromatografu:
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Nosny plyn (carier gas)

V plynové chromatografii je mobilni faze je predstavovana nosnym plynem. Jako nosné plyny se
nejcastéji pouzivaji vodik, dusik, helium, argon. Pfi volbé nosného plynu se uvazuji nasledujici
faktory: viskozita, u¢innost, Cistota, reaktivita, typ pouzivaného detektoru a cena plynu.

Zavislost vysky teoretického patra na primeérné linearni rychlosti pro dany typ nosného plynu lze
ziskat z van Deemterovych grafii.

Regulatory tlaku a priutoku (Pressure or Flow Controler)

Jedna se o elektronické regulacni zafizeni, které slouzi k ovladani pritoku a tlaku nosného plynu.
Umoziiuje nastaveni prutoku nosného plynu, tlaku na koloné a splitovaciho poméru. Regulator
prutoku zarucuje konstantni prutok plynu kolonou a detektorem bez ohledu na typ nosného plynu,
teplotu a rozméry kolony. Tlak je potom proménnou veliCinou a nastavi se automaticky tak, aby
prutok kolonou byl konstantni.

Injektor (Injection port)

Injektor musi spliiovat nasledujici pozadavky: vzorek vstupujici na kolonu musi mit co nejmensi
objem; nesmi dojit k rozkladu vzorku v injektoru béhem odpareni; nesmi dochazet k diskriminaci
komponent vzorku a signal rozpoustédla nesmi ovliviiovat plochu signalli analyti.

Soucasti injektoru u pristroje GC-17A je sklenénd vlozka (liner, glass insert), ve které dochazi
k odpateni vzorku a ke spravnému promichani par vzorku s nosnym plynem a ve které se také
zachyti netékavé latky.

Septum oddéluje prostor injektoru od vnéjSiho prostoru; pres septum se pomoci injek¢ni stiikacky
s jehlou provadi nastfik vzorku.



Splitovani, splitovaci pomér (split ratio)

Splitovani je technika nasttiku, pfi které je smés vzorku a nosného plynu v injektoru rozdélena na
dve nestejné Casti; mensi ast vstupuje na kolonu, vétsi ¢ast odchazi do odpadu.

Splitovaci pomér zavisi na relativni velikosti prutokd splitovacim ventilem a kolonou a lze jej
vypocitat podle nasledujiciho vztahu:

Splitovaci pomér = (prutok splitovacim ventilem+ pritok kolonou)/pritok kolonou
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Obr.5.2.1

Nastiik bez splitu (splitless injection) se pouziva pii stopové analyze nebo pro analyzu smési latek,
které se vyrazné 1i8i v bodu varu.

Kolona (Column)

Kolona je umisténa v peci (oven), ktera je temperovana na urcitou teplotu. Teplota je dilezita
proménna v plynové chromatografii. Pokud je teplota kolony béhem analyzy vzorku konstantni,
jedna se o isotermalni analyzu. Naproti tomu pro analyzu vzork(i multikomponentnich smési latek
s rozdilnymi body varu je vhodné pouzit teplotniho gradientu. To znamena, ze teplota kolony
béhem analyzy se bude ménit podle vytvofeného teplotni programu. Vyhodou pouziti teplotniho



gradientu je zlepSeni tvaru chromatografickych pikti (zizeni signaly, vyssi citlivost) a vyrazné
zkraceni doby analyzy.

V plynové chromatografii lze pouzit dva typy kolon: napliiové kolony a kapilarni kolony. V tomto
cvi¢eni budeme analyzy provadét na kapilarni koloné Spira KI8, ktera je obdobou kolon typu DBS.
Stacionarni fazi u této kolony je alkylsiloxan sestavajici z 95% dimethyl- a 5% difenylsiloxanu,
ktery se nachazi ve formé tenkého filmu (0.3um) na vnitfni sténé kapilary o vnitfnim praméru ID =
0.25 mm; délka kolony je 25 m.

Schéma struktury stacionarni fdaze Spira KIS

¢

—Si—0— —si-o
CHj

5% 95%

Detektor
Flame Ionization Detector

i

— air inlet

B Labels

collector

H-air flame
grovnded jet

H, indet

@ 1997, University of Richmond | l

Plynovy chromatograf Shimadzu GC-17A vyuziva plamenové ioniza¢niho detektoru (FID = flame
ionization detector). Tento typ detektoru je nejbéznéji pouzivanym detektorem v plynové
chromatografii. Sestava z ocelové trysky, do které vstupuje smes nosného plynu, vodiku a
dopliikového plynu. Na S$picce mikrohotdku dochazi v proudu vzduchu k spaleni této smési na
ionty, které se sbiraji na polarizovanych elektrodach a generuji proud, jenz se zesiluje a pfedava na
zapisova¢. Proudové pozadi je mezi 10" a 10" A, zatimco proud generovany po spaleni solutd je
v rozmezi 107 - 10° A.



Presny mechanismus plamenové ionizace neni znadm. Nicméné¢, jeji ucinnost je dostatecna pro to,
aby se dosahlo vysoké citlivosti a linearity signalu. FID nedetekuje anorganické latky, avSak vét§ina
organickych latek poskytuje odezvy timérné obsahu uhliku a vodiku v analytu. Prvni latky urcité
homologické fady nebo sloucCeniny s velkym obsahem kysliku davaji obvykle na tomto detektoru
snizenou odezvu.

FID vyuziva tfi plyny: dopliikovy plyn, vodik a vzduch. Nastaveni pritoku vodiku a vzduchu je
velmi dulezité a musi byt provedeno i s ohledem na nosny plyn. Maximalni linearity a citlivosti se
dosahuje pfi optimalnim poméru dopliikovy plyn/vodik. Odchylky od optimalniho poméru maji za
nasledek nestabilni plamen a velky Sum.

Zaznam chromatogramu

Vysledny proudovy signal se prevadi na napétovou odezvu. Chromatogram se potom ziska jako
graficky zaznam zavislosti napétfové odezvy na Case. Ze ziskanych chromatogramti Ize vyhodnotit
retencni parametry jednotlivych signald, plochy a vysky pika atd.

Chromatogram smési n-alkanii (n=5-8)
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Asymetricky faktor A = by/a;
b; prava polositka v 1/10 vysky piku
a; leva polositka v 1/10 vysky piku
Retenéni faktor/kapacitni pomér
k;’ = (RT;-Ty)/ Ty
RT; reten¢ni ¢as slozky i (v min)
Ty mrtvy ¢as (v min)
Selektivita Olj+1~ k,i+1/k,i
K, K’in reten¢ni faktor/kapacitni pomé&r slozky i a i+1
Uginnost E; = 5,545.(RTi/'W ¢5);
RT; reten¢ni Cas slozky i
Wos Sitka v poloving vysky piku
Specificka ucinnost  E;; =1000. E;/1;
E; ucinnost
1 délka kolony (v m)
Resoluce Ri, i+1=(RTi+1 - RTl) / 0,5.(Wi+Wi+1)

nebo R;, #1=12 * (ojsg- 1) / (0 + D) *Kiq/ 1+ K34q) * N "
RT;, RT;s reten¢ni Cas slozky i
W; Wi sitka piku slozky i a i+1 dana pruseCikem tangent se zakladni linii tohoto piku



