8.1.

Kolumny chromatograficzne
i ich wypetnienia

Wiasciwy proces chromatograficzny, majacy na celu rozdzielenie miesza-
niny na poszczegdlne sktadniki, zachodzi w kolumnie chromatograficzne;j.
Z tego wzgledu kolumna chromatograficzna czasem jest nazywana sercem
chromatografu. Poréwnanie to jest w petni uzasadnione, poniewaz wybor ro-
dzaju kolumny, a zwlaszcza jej wypelnienia, oraz dobdr warunkow jej pracy
ma decydujacy wplyw na jakos¢ rozdzielania sktadnikéw mieszaniny, czyli
na koncowy wynik analizy chromatograficzne;j.

Rodzaje kolumn chromatograficznych

Kolumny stosowane w chromatografii gazowej dzieli si¢ ze wzgledu na ich
sposob napelnienia fazg stacjonarng, dlugosé i srednice. Wsrdd dwdch gldwnych
rodzajéw kolumn, czyli pakowanych i kapilarnych wyrdznia si¢ nastepujace
rodzaje kolumn:

1. pakowane, analityczne, o srednicy wewngtrznej 2—6 mm i dhugosci kilku
metrow (zwykle 1-3 m);

2. mikropakowane, o $rednicy 0,8—1,2 mm i dlugosci do kilkunastu metréw;

3. kapilarne o $rednicy 0,2—0,6 mm i dtugosci do kilkudziesigciu metrow,
rzadko ok. 100 m;

4. mikrokapilarne o srednicach ponizej 0,2 mm i dtugosci do kilkudziesigciu
metréw;

5. preparatywne (pakowane) o $rednicy ponad 6 mm 1 dtugosci kilku metrow;

6. wielokapilarne, sktadajace si¢ z wielu kapilar, o dlugosci do 1 m.

Najczesciej stosowane sg kolumny analityczne — pakowane i kapilarne.
Pakowane kolumny analityczne, kolumny mikropakowane i preparatywne sg
napetione fazg stacjonarng w catej objetosci, natomiast kolumny kapilarne
sa kapilarami z fazg stacjonarng osadzong tylko na ich wewnetrznej $ciance.
Kolumny preparatywne stuzg do otrzymywania niewielkich ilosci bardzo
czystych zwigzkéw chemicznych.

Kolumny pakowane wypelnia si¢ ziarnami adsorbenta albo ciecza osa-
dzong na nos$niku w postaci ziaren. Ziarna adsorbenta i nosnika powinny
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mie¢ niewielkie rozmiary (czgsci milimetra) i waski zakres frakcji sitowe;j
(np. 0,20-0,25 mm) oraz ksztalt zblizony do kulistego. W ten sposéb zapew-
nia si¢ male opory przeplywu gazu no$nego przez kolumne i mate rozmycie
dyfuzyjne pasm chromatograficznych rozdzielanych sktadnikow. W wyniku
tego piki sg waskie, a uzyskane rozdzielenie jest dobre. Rozmiary czastek
sa czasem podawane w meshach (jednostkach pochodzacych od cala), czyli
liczbie oczek sita na dtugosci 1 cala. Rozmiar czgstek umieszczonych w ko-
lumnie powinien by¢ dobrany do jej rozmiardw. W tabeli 8.1 zestawiono
zalecane wielkosci czastek wypetnienia w zaleznosci od rozmiaréw
kolumn.

Tabela 8.1. Zalecane rozmiary czastek wypetnien kolumnowych w zaleznosci od roz-

miaréw kolumn

Srednica Rozmiar czastek wypelnienia Przewidywane natezenie prze-
kolumny (mesh) dla kolumn o dlugo$ci plywu gazu no$nego, ml/min
mm do3m od3m N, He lub H,
2 100-120 80-100 815 15-30
3 100-120 80-100 15-30 30-60
4 80-100 60-80 30-60 60-100
8.1.1. Kolumny pakowane

Kolumny pakowane sporzadza si¢ z materiatow nieaktywnych chemicznie
i katalitycznie, zarbwno w stosunku do wypehien kolumn i chromatografo-
wanych substancji, najczesciej ze stali nierdzewnej lub szkla, rzadziej z mie-
dzi, aluminium lub tworzywa sztucznego — np. teflonu. Ksztatt kolumn moze
by¢ rézny (rys. 8.1), ale zwykle ma posta¢ zwoju, co pozwala zmniejszy¢
wymiary termostatu, w ktérym umieszcza si¢ kolumne. Do niedawna prawie
wszystkie analizy gazéw wykonywano przy uzyciu kolumn pakowanych,
obecnie jest to rzadkos¢ i zdecydowang wiekszo$¢ analiz wykonuje si¢ przy
uzyciu kolumn kapilarnych.
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Rys. 8.1. Schemat pakowanych kolumn chromatograficznych



