NASTRIKOVE TECHNIKY V GC
(KAPILARNI KOLONY)

Bleskové vyparujici nastrik (Flash vaporisation injection)

* Split
* Splitless
« On-Column

Chladny nastrik (Cool injection)
Nastrik velkych objemt — Large Volume Injection (LV1)

« On-Column
* On-Column-SVE (with solvent vapour exit)

- PTV

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
Ustav analyzy potravin a vyZivy http://web.vscht.cz/poustkaj 1
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Bleskové vyparujici nastrik

(Obrazek: Allen K. Vickers, Agilent Technologies)

RIZIKA: BACKFLASH a DISKRIMINACE

Fakulta potravinafské a biochemické technologie . :
Ustav analyzy potravin a vyZivy http://web.vscht.cz/poustkaj 2
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Bleskové vyparujici nastrik
BACKFLASH

* pri vypareni nastriknuty vzorek expanduje 100 — 1000 x
* je-li objem par > objem lineru (preplnéni)

Minimalizace:

" objem lineru

| nastfik. objem

| expandujici rozp.

| teplota nastiiku

B " prutok nosné¢ho plynu
(Obrazek: Allen K. Vickers, Agilent Technologies) " tlak na hlavu kolony

- ztraty analyti " pulzni nastiik

- chvostujici rozpoustédlo

- cizi piky (‘ghost peaks’)

A

Vi

N L

N

N

VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA V PRAZE Izolaéni a separaéni metody 2018 - Jan Poustka

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
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Bleskové vyparujici nastrik
Pouzivané linery (inserty, vlozky do nastriku)
- definujeme vnitini objem a chovani vzorku

2 3 — 4
/\ L_ I\
i On-Column
' 32:3 . Spitess 990yl 2504 800 900l
(1) 2ackano
(Obrazek: Hewlett-Packard (Agilent Technologies))
VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA V PRAZE Izolaéni a separaéni metody 2018 - Jan Poustka

Fakulta potravinafiské a biochemické technologie
Ustav analyzy potravin a vyzivy

http://web.vscht.cz/poustkaj 4




Bleskové vyparujici nastrik
DISKRIMINACE
* nastriknuty vzorek # vzorek vneseny na kolonu

* zpusobeno rozdilnou tékavosti slozek vzorku

* t1tékavost =7do kolony
Dulezité faktory:

Cold On-column Injection

- efektivni zahtev vzorku

| - efektivni michani par
vzorku s MF

- poloha zac¢atku kolony

e Filled Needle v lineru

“ o - diskriminace v nastiiku nebo

| | ve stiikacce

| o - nutnost dodrzovat stejné

J\_ . l ‘ | 1 podminky

VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA V PRAZE Izolaéni a separaéni metody 2018 - Jan Poustka
Fakulta potravinafiské a biochemické technologie

Ustav analyzy potravin a vyZivy http://web.vscht.cz/poustkaj 5




Bleskové vyparujici nastrik - manualni techniky

o
Filled Needle

2

FILLED NEEDLE "

COLD NEEDLE

Hot Needle

HOT NEEDLE *
|

SOLVENT FLUSH* | l l ] l l

AIR FLUSH * Cold On-column Injection

*.....nediskriminaé¢ni
(ve stirikacce) al

—

(Obrazek: Allen K. Vickers, Agilent Technologies)

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
Ustav analyzy potravin a vyzivy http://web.vscht.cz/poustkaj 6
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Bleskové vyparujici nastrik
- manualni vs. automaticky (hot needle)

MANUALNI AUTOMATICKY

PCB | Plocha |RSD (%)| Plocha |RSD (%)
28 | 47896 12 48347 3
52 | 41066 5 41658 2
101 | 51353 7 52223 6
153 | 53425 14 57166 1
138 | 52353 18 58862 1
180 | 54007 23 61942 1
Prumeér 13 2

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
Ustav analyzy potravin a vyZivy http://web.vscht.cz/poustkaj !
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Parametry nastrikovych technik
SPLIT

SPLIT FLOW DIAGRAM

Total Flow Septum Purge
Control

‘mi/min Split Flow ™ ~——w """

Purge Control Valve

1 mi/min Column Flow

(Obrazek: Hewlett-Packard (Agilent Technologies))

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . .
Ustav analyzy potravin a vyzivy http://web.vscht.cz/poustkaj 8
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Parametry nastrikovych technik
SPLIT

SPLIT = nastrikova technika s délenim toku nosné¢ho plynu
Nastavujeme split(ovaci) = délici pomér mezi kolonou a
odtokem plynu (ze systému)

Split pomér vhodny podle i.d. kolony a koncetrace vzorku

0.1mm: 1:1000 min: 1 : 50
0.2-032mm: 1:50-1:500 min:1:10
053mm: 1:5-1:50 min:1:2

VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA V PRAZE Izolagni a separaéni metody 2018 - Jan Poustka

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
Ustav analyzy potravin a vyZivy http://web.vscht.cz/poustkaj 9




Parametry nastrikovych technik
SPLIT

Split pomér urcuje mnozstvi vzorku vnesené na kolonu
Split pomér # skuteCny pomér rozdéleni vzorku

300.00 -

250.00 —

200.00 —

150.00 — - — — _jl | [ Real
— [ Expected

Peak Area

100.00 —

50.00 —
ﬂ.ﬂu T T T T T 1

200:1  100:1 501 25:1 12:1 6:1

Split Raio
(Obrazek: SGE, www.sge.com)

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
Ustav analyzy potravin a vyzivy http://web.vscht.cz/poustkaj 10
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Parametry nastrikovych technik
SPLIT

SPLIT POMER

Idealni pripad

- vzorek zcela v plynné fazi a homogenné
smichan s nosnym plynem

Realnypripad

- vzorek se slozkami nestejné tékavosti

- neuplné odpareni

- ruzna difuzni rychlost slozek vzorku

- kolisajici split pomér

= DISKRIMINACE (zkresleni sloZeni)

= NIZKA OPAKOVATELNOST

VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA V PRAZE Izolaéni a separaéni metody 2018 - Jan Poustka

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
Ustav analyzy potravin a vyzivy http://web.vscht.cz/poustkaj 11




Parametry nastrikovych technik
SPLIT

SPLIT POMER

1:200

1:5

1 2 . 4 5

DB-1 (15m x 0.25mm X 0.25um)

(Obrazek: Hewlett-Packard (Agilent Technologies))

Fakulta potravinafské a biochemické technologie . :
Ustav analyzy potravin a vyzivy http://web.vscht.cz/poustkaj 12
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Parametry nastrikovych technik
SPLIT

NA SPLIT POMER MA VLIV

- tékavost vzorku

- typ rozpoustédla

- nastrikovany objem

- objem injektoru

- technika nastriku strikackou

- teplota nastriku

- teplota kolony (rekondenzace vzorku)
* zona snizeného tlaku

* nasati dalSich par vzorku

VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA V PRAZE Izolaéni a separaéni metody 2018 - Jan Poustka

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
Ustav analyzy potravin a vyzivy http://web.vscht.cz/poustkaj 13




Parametry nastrikovych technik
SPLIT

OMEZENI DISKRIMINACE
- linery (skelna vata)

- zvySena teplota nastriku

- rychly hotneedle

ZVYSENI OPAKOVATELNOSTI / REPRODUKOVATELNOSTI
- stejny nastrikovany objem

- stejné rozpoustedlo

- technika vnitrniho standardu

- stejna pocatecni teplota kolony

POUZITELNOST

- analyty eluujici se pred rozpoustedlem

- vzorky ,znecCisténé“- vysoké koncentrace analytu
- pfi pouziti kolon s velmi malym i.d.

VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA V PRAZE Izolagni a separaéni metody 2018 - Jan Poustka

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
Ustav analyzy potravin a vyzivy http://web.vscht.cz/poustkaj 14




Parametry nastrikovych technik
SPLITLESS

SAMPLE INTRODUCTION INTO COLUMN - splitless period (1)

Purge A (or B) OFF Septum Purge

Purge Control Valve

1 To Detector
1 mi/min

(Obrazek: Hewlett-Packard (Agilent Technologies))

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . .
Ustav analyzy potravin a vyzivy http://web.vscht.cz/poustkaj 15
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Parametry nastrikovych technik
SPLITLESS

SAMPLE INTRODUCTION INTO COLUMN —split period (2)

Total Flow Purge A (or B) ON Sl Puss
Capiltary Iniet

..........

To Detector
1 mi/min

(Obrazek: Hewlett-Packard (Agilent Technologies))

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . .
Ustav analyzy potravin a vyzivy http://web.vscht.cz/poustkaj 16
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Parametry nastrikovych technik
SPLITLESS

SPLITLESS PERIODA (t,) — experimentalné; z4visi na:

- vlastnostech rozpoustédla

- vlastnostech analyt Y
- objemu nastiikového prostoru t.=2--1

- nastfikovaném objemu
V,... objem lineru (ml)

- nastiikové rychlosti i
nastfikove rychlost F... prittok nosného plynu (ml/min)

- rychlosti nosného plynu

Teoreticky 1,5 - 2 nasobek casu potrebneho k proteceni nosného
plynu celym objemem nastrikového prostoru

VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA V PRAZE Izolaéni a separaéni metody 2018 - Jan Poustka

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
Ustav analyzy potravin a vyzivy http://web.vscht.cz/poustkaj 17




Parametry nastrikovych technik
SPLITLESS

Rozdilna splitless perioda - 1 vs. 8 min
Narust odezvy o 16%, rozsireni zony rozpoustédia

| 1 min - 8 min

@
| @
| r~
n
o
o
w
) tn o
r- @ : -
: o ) tn "
\ ® ' o [ o
' o w ~ - - o 0
~ o~ 3 . .
g ® o o o
@ ; o w < » < T
l b w Hh - w
44 y
w ~:
l n o

39n 18.163

-
L
i

?IE

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . .
Ustav analyzy potravin a vyzivy http://web.vscht.cz/poustkaj 18
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Parametry nastrikovych technik
SPLITLESS

ROZSIROVANI NANASENE ZONY
1. V CASE — pomaly pfenos par vzorku z inletu do kolony

2.V PROSTORU — dusledek migrace kapalného vzorku
kolonou (1 pul =20 - 30 cm)

ZAOSTRENI NANASENE ZONY

Jestlize Keoni > Koy = Kp vzroste, 3 klesne
(Rozdélovaci pomér k = K/ B3)

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
Ustav analyzy potravin a vyzivy http://web.vscht.cz/poustkaj 19
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Parametry nastrikovych technik
SPLITLESS

ZAOSTRENI NANASENE ZONY - K¢, gt > Ko

1. Pomoci SF - kolona musi byt zchlazena

2. Rozpoustédlem - teplota kolony 25-30 °C pod teplotou b.v.
rozpoustédla; nastava kondenzace - vytvari se doCasna
sekundarni SF s tlustym filmem = oblast s |3

- zachyt analytu (s t€kavosti podobnou rozp.) v uzkém pasu

- nasledna programace teploty - postupné odpareni

ROZSIROVANI PASU V PROSTORU - retené¢ni gap

VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA V PRAZE Izolagni a separaéni metody 2018 - Jan Poustka

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
Ustav analyzy potravin a vyzivy http://web.vscht.cz/poustkaj 20




Parametry nastrikovych technik
SPLITLESS

ZAOSTRENI NANASENE ZONY - K¢, gt > Ko
3. Teplotni zaostreni - teplota kolony min 150 °C pod teplotou

b.v. nejtékavejSiho analytu, rozpoustédlo prochazi, analyty
kondenzuji

- programace teploty - postupné odpareni - ¢asto nasleduje
zaostreni pomoci SF

4. Retenc¢ni gap - kolona bez SF (k —0) - minim. retence
- redukce délky pasu (odpafovani rozpoustédla)
- na hlavé kolony zaostfeni ROZPOUSTEDLEM a SF

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
Ustav analyzy potravin a vyzivy http://web.vscht.cz/poustkaj 21
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Parametry nastrikovych technik
SPLITLESS

ZAOSTRENI NANASENE ZONY ROZPOUSTEDLEM

(Obrazek: Allen K. Vickers, Agilent Technologies)

(n-hexan,t.b.v. 68 °C)

Fakulta potravinafské a biochemické technologie
Ustav analyzy potravin a vyzivy
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Parametry nastrikovych technik
SPLITLESS

POLARITA SF VS. POLARITA ROZPOUSTEDLA
VS. POCATECNI TEPLOTA KOLONY (DB-5, GC/MSD, FTALATY)

Abundance MET

1) MeOH, 60 °C = | 1

10335 -
------ ' : =
| I i
Tine - 00 25 _00
Abundance = TIC: SCMETS0.D —tr=erv— ==
- si{39
~~~~~~~ 1065 1510 ‘
2 |

2) MeOH, 50 °C = e

cOOD00

3) n-Hexan, 60 °C | |

............

VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA V PRAZE Izolagni a separaéni metody 2018 - Jan Poustka
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Parametry nastrikovych technik
SPLITLESS

OPTIMALIZACE

- t.b.v. rozpoustédla min o 25 °C < t.b.v. nejt€kavejSiho analytu
- pocatecni teplota kolony 25 — 30 °C pod t.b.v. rozpoustédla

- stejné nastiikované objemy

POUZITELNOST
- vzorky ziedéne (koncentrace a poCet analytu)
- vzorky relativné Cisté (ruzné slozky matrice vzorku)

VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA V PRAZE Izolagni a separaéni metody 2018 - Jan Poustka

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
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Parametry nastrikovych technik
ON-COLUMN

~— Cooling fan box

Cool On-Column Inlet
Cross Section l l@— Needle gulde (dillerent guides used de-
N pending on aulomalic or manual Injection)

-

Septum =
——
Septum purge out <« Spring
e
Cryogenic cooling R mliilm Insert
(optional)
2 Laf— Healer block
Carrler In y
‘ \ Ferrule
|
Nut
S
Column e

(Obrazek: Hewlett-Packard (Agilent Technologies))

Izola¢ni a separaéni metody 2018 - Jan Poustka o5
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Parametry nastrikovych technik
ON-COLUMN

Kapalny vzorek je bez piedehiati a smichdani s nosnym plynem
nandsen piimo do kolony (stiikackou se ziiZenou jehlou).

Vvhody:

* NIZKE RIZIKO DEGRADACE analyti béhem nastiiku
* ELIMINACE DISKRIMINACE

Nevvhody:

* KONTAMINACE systému netékavymi latkami

* ROZSIROVANI ZON V PROSTORU

* riziko ,,BACKFLASH*- 1 teplota kolony
= tlak par > tlak nosného plynu = expanze v obou smérech
= Siroky pik rozpoustédla, riziko memory efekti

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
Ustav analyzy potravin a vyzivy http://web.vscht.cz/poustkaj 26
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Parametry nastrikovych technik
ON-COLUMN

DEPOZICE NETEKAVYCH LATEK V KOLONE
Zanesena kolona Kolona po odstranéni 1 m

= RETENCNI GAP (mozZnost nastiiku vétsich objem)

VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA V PRAZE Izolaéni a separa¢ni metody 2018 - Jan Poustka
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Parametry nastrikovych technik
ON-COLUMN

SNIZENI RIZIKA "BACKFLUSH":

- teplota kolony < t.b.v. rozpoustédla

- nastiik rychly, nepferuSovany

- nastfik malych objemu

- vEtsi pritok

- pridavné chlazeni v misté nastiiku

- po nastiiku prudce zvysit teplotu kolony

- kombinace chlazeni a pulzniho nastriku

POUZITELNOST:

- vzorky zfedéng, ,,Ciste

- analyty eluujici se pied rozpoustédlem nemohou byt zaostfeny
- vysoka odezva = nizké LOD

VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA V PRAZE Izolagni a separaéni metody 2018 - Jan Poustka

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
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POROVNANI NASTRIKOVYCH TECHNIK

UJ “

1 #MI”“ WJM 1, W

ol MMMM

[ i
SPLIT SPLITLESS ON-COLUMN
21 % 52 % 100 %0
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ELEKTRONICKE RIZENI TLAKU
ELECTRONIC PRESSURE CONTROL (EPC)

SPLIT, SPLITLESS, ON-COLUMN, detektorové plyny

Konstantni tlak Konstantni pratok
0 Lettessessisasssssnssessneneny B 2300000 NS [ %]
v .,.-'". OmaTempentwn | | Oven Tempecsture
o o’ 3
s 200 #-'. i . — o @ :
» - P e - - -
¥ WetPosors 0 | e e e=- I
W =t - —-——--————- » m_,*-" Lot Pressure
. % 0
0 1 » » » » »
Programovani tlaku Tlakovy pulz + konst. pritok
0 o 0 Ovea T AISSeeesTIsIs e asevsenaes (%)
0 OU-YW. / ’_ - e m*:.’...
-’ ] «
§ = - . 1
- J ..// ----- ’ \ ...,-' ___________ = 'S
] e wim et Praseurs » Ll e et Pressurs m
. L
0 W ) » w 8 »
2lhinc A 00y Iedirrtos
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ELEKTRONICKE RIZENI TLAKU
ELECTRONIC PRESSURE CONTROL (EPC)

Pri aplikaci teplotniho programu:

T Teplota = | retence

T DIFFUZIVITA =1 OPTIMUM LINEARNI RYCHLOSTI
(udrZeni konstantni u¢innosti)

T Teplota = linearni rychlost U = programovani tlaku = udrZeni u

Vyhody EPC:

- ZlepSeni reprodukovatelnosti RT

- Zkraceni analyz

- sniZeni diskriminace a rozkladu termolabilnich latek

- nastiik vétSich objemu (do 5 ul s tlakovym pulzem)

- ZlepSeni rozliSeni (uzsi piky) i pro pozdéji se eluujici analyty

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
Ustav analyzy potravin a vyzivy http://web.vscht.cz/poustkaj 31
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ELEKTRONICKE RIZENI TLAKU
ELECTRONIC PRESSURE CONTROL (EPC)

Porovnani nastiiku raznych objemi

Objem: 1, 3, 5 ul (= 10, 30, 50 pg PCB v nastriku)
Kolona: DB-5 (60 m x 0.25 mm x 0.25 pm)

Relativni odezva (%) = (Aau / N * A1) * 100

a) Kontantni tlak: PCB 1pul 3pu 5l
16 psi = 0.74 ml/min pi¥i 60 °C 28 100 93 91

= 0.33 ml/min pri 270 °C 180! 100 | 78 52

b) Konstantni pritok: PCB 1ul 3 pul 5l
0.74 ml/min = 16 psi p¥i 60 °C 28 100 @ 85 94

= 28.2 psi pii 270 °C 180 100 | 89 | 118

VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA V PRAZE Izolaéni a separaéni metody 2018 - Jan Poustka

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
Ustav analyzy potravin a vyzivy http://web.vscht.cz/poustkaj 32




ELEKTRONICKE RIZENI TLAKU
ELECTRONIC PRESSURE CONTROL (EPC)

Porovnani nastiiku raznych objemi

c) Tlakovy pulz: 150, 200 a 250 kPa po dobu splitless periody,
dale konstantni priitok 0.74 ml/min

150 kPa 200 kPa 250 kPa

PCB 1pL 3puL 5puL lpuL 3puL 5puL
28 100 89 @ 91 100 | 88 | 95 100 97 97
180|100 | 85 | 94 100 | 99 | 100 100 @ 96 100

Nastiik S ul = 50 pg

5000 3 " Konstanini tlak (16 psi) - {:

4000 A A A A A

20003 A L LA A At
O

Konstantni pritok (0,74 ml/min)

S000 -8
4000 2 3 A At A f
2000 ) I, S | SR :

Tlakovy puls (250 kPa)

25 30 ! 35 40 as
Time (main.)

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . .
Ustav analyzy potravin a vyzivy http://web.vscht.cz/poustkaj 33
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NASTRIK VELKYCH OBJEMU
LARGE VOLUME INJECTION (LVI)

Duvody pro aplikaci:

* Moznost snizeni LOD/LOQ

- napi. 1 pl roztoku o konc. 1 mg/kg = 50 ul roztoku o konc. 20 ug/kg
=50 x niz§i LOD/LOQ

* Moznost zjednodusSeni pripravy vzorku
- Ize vynechat zakoncentraci vzorku (RVO, N2)
- Ize sniZit pomé&r navazka vzorku / kone¢ny objem extraktu
(ptiprava zifedénych extrakti)

* Moznost on-line spojeni metod
- extrakce vzorku + GC nebo LC - napi. SPE + GC/MS nebo LC/MS
- LC separce + GC separace

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
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NASTRIK VELKYCH OBJEMU
LARGE VOLUME INJECTION (LVI)

Realizace

- problémem je velké mnoZstvi nastfikovan¢ho rozpoustédla, ktere
zplusobuje rozSifeni nanaSené zony a zatézuje detektory

- jsou aplikovany ruzné technicke varianty feSeni zaloZzené na
odstranéni (odvedeni par) rozpoustédla pred analytickou kolonou

Aplikované technické varianty

« COOL ON-COLUMN NASTRIK - COC

« COC S VYSTUPEM PAR ROZPOUSTEDLA
(COC - solvent vapor exit, COC-SVE)

« TEPLOTNE PROGRAMOVANY SPLIT/SPLITLESS NASTRIK
(Programmed Temperature Vaporizing Injector - PTV)
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NASTRIK VELKYCH OBJEMU
LARGE VOLUME INJECTION (LVI)

TECHNIKA REALIZACE OBJEM NEVYHODY

akumulace

COC predkolona=5-10m do 100 pl netékavych latek

akumulace

COC-SVE predkolona + SVE 4o 1 netékavych latek

- fizena rychlost nastriku
PTV - upraveny liner (popr. s naplni)  do 1 ml zrata tékavych latek
- kryogenni chlazeni (CO2)
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NASTRIK VELKYCH OBJEMU
LARGE VOLUME INJECTION (LVI)

Porovnani COC technik
Referencni vzorek minerdlniho oleje v hexanu, GC/FID
A) COC - koncentrace 1 mg/ml, nastiik1pl
B) COC-predkolona - ziedéno 50x (=0,02 mg/ml), nastiik 50 pl

C) COC-SVE - zfedéno 50x ( 0,02 mg/ml) nastrlk 50 ul
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NASTRIK VELKYCH OBJEMU
LARGE VOLUME INJECTION (LVI)

REALIZACE COC-SVE

v el bsa\ Sample
1. Odstranéni Jefoetifiet) T & Solvent
ol nrrﬂ-{f lvent (o}
(odvétveni) iy sover
i :)__5_;‘1(.."' Gc
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system (SVE) line |
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2. Programovani
teploty po
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NASTRIK VELKYCH OBJEMU
LARGE VOLUME INJECTION (LVI)

COC-SVE: DETAILNI POHLED NA NASTRIK

* Minimalni ztraty
tekavych latek
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piedkolona miiZe zpiisobit
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NASTRIK VELKYCH OBJEMU
LARGE VOLUME INJECTION (LVI)

REALIZACE PTV

1. Odstraneni

(odvétveni) S (T R

rovzpouffé’dla oo e ~~,"'mt EoisEa 'pef'c.

pres splitovou bed system  splitting T e

linii nastiiku fine
Analytical

2. Programovdni 0 M“'T" Y

teploty nastiiku

po odstranéni

rozpoustédla -

(senzor, FID) Oven
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NASTRIK VELKYCH OBJEMU
LARGE VOLUME INJECTION (LVI)

REALIZACE PTV - pozadavky na technickou realizaci
* Maly vnitfni objem injektoru pro usnadnéni rychlého zdhfevu
* Maly vnitini objem insertu (stejny diivod), cca 15 -150 pl
* Insert (liner) naplnény skelnou vatou €1 jinym nosi¢em
(zadrz kapalneho vzorku - minimalizace ztrat vysoce t€kavych 1.)
Jestlize rychlost ndstriku = rychlosti odparovani rozpoustédia,
|e teoreticky mozné nastrikovat jakékoliv mnoZstvi vzorku

Automatizované reseni
1. Aplikace senzoru na splitové linii - umoznuje optimalizaci

podminek odparovani rozpoustédla (rychlost, teplota, pritok),
nastaveni procenta odstranéni rozpoustédla
2. Nastavitelna rychlost nastriku

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
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NASTRIK VELKYCH OBJEMU
LARGE VOLUME INJECTION (LVI)

PTV nastrik - SPLIT/SPLITLESS

1. Nastiik kapalneho vzorku - do chladného injektoru s
otevienym splitem

2. Rozpoustédlo je unaseno do splitové linie spolecné s velmi
tékavymi latkami

3. Split je uzavien a injektor prudce vyhtat - latky jsou
pieneseny do kolony

Vyhody a nedostatky

Nedochazi k diskriminaci v jehle a nasttiku a piipadné tepelné
degradaci slouc¢enin (oproti klasickému SPLI/SPLITLESS)

Minimalni problémy s kontaminaci kolony (nutnost pravidelné ménit
napln insertu)

Ztraty velmi t€kavych analyt (nutnd kompromisni optimalizace:
volba napln¢€ insertu, teploty a prutoku)

Fakulta potravinarské a biochemické technologie . :
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NASTRIK VELKYCH OBJEMU
LARGE VOLUME INJECTION (LVI)

POROVNANI COC A PTV

Pocet nastriku:

COC

PTV

20

30

40

L

50

L

|

nl

ft

VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA V PRAZE
Fakulta potravinafiské a biochemické technologie
Ustav analyzy potravin a vyzivy

Izola¢ni a separaéni metody 2018 - Jan Poustka

http://web.vscht.cz/poustkaj

43




