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EXPERIMENTALNA TECHNIKA

Pristroj na kvantitativne vyhodnocovanie papierovych
chromatogramov

A. PRIBELA

Katedra chemickej technologie uhlohydrdatov Slovenskej vysokej Skoly technickej,
Bratislava

Pristroje na priame vyhodnocovanie papierovych chromatogramov v pre-
chidzajicom alebo odrazenom svetle sa u nas nevyrabaji a zahraniéné sd
vidSinou tazko dostupné. Jediny éeskoslovensky pristroj, ktory mozno pouzit
na vyhodnocovanie chromatogramov po ich ofotografovani, je mikrofoto-
meter F-3 podla dr. Kohla (vyrobca Keramos, n. p., Brno), skonstruovany
predovietkym pre vyhodnocovanie rontgenogramov. Kvantitativne spraco-
vanie chromatogramov tymto pristrojom mé uréité nevyhody. Predovietkym
ziskanie negativneho materidlu (fotografovanie, vyvoldvanie a suSenie negati-
vov) a vlastné vyhodnotenie negativneho chromatogramu je asove velmi
naroéné. Podla poétu a velkosti chromatografickych §kvin trvé len vyhodno-
tenie jednej zmesi 25 az 40 mintt. Je zrejmé, Ze nespravne fotografické spraco-
vanie materidlu méze byt zdrojom mnohych chyb. Vyhodou je uchovatelnost
negativu ako dokumentaéného materialu.

Spomenuté tazkosti nas prinatili zhotovit vlastny vyhodnocovaé chromato-
gramov, ktory by spliial tieto poziadavky: konstrukéna i funkéna jednodu-
chost, priame spracovanie chromatogramu, skratenie vyhodnocovacej doby,
dostatoéna reprodukovatelnost vysledkov a Siroké moznosti pouZitia. Na rozdiel
od podobnych pristrojov [1, 2] chromatogramy vyhodnocujeme v prechadza-
jucom svetle.

Opis pristroja

Kostru pristroja tvori drevend skrinka (a) o rozmeroch 22 X 25 X 50 cm. Na vrchnej
snimatelnej doske st vodiace liSty (b) pre chromatograficky papier. Vzdialenost list sa
dé Iahko nastavit na $irku chromatografického pésika. V jednej tretine dizky dosky je
Strbinovy otvor (¢) (2 X 25 mm) a svetlotesné 16zko pre selénovy fotoéldénok (d). Pod
strbinou na spodnej ¢asti dosky je centricky umiestend irisovd clona (e), ktorou mozno
plynule menit dfzku §trbiny. Je ovlddané pomocou gombika (f). Nad irisova clonu sa
vkladaju korekéné filtre (g). Strbinu osvetluje 30 W ziarovka (h), umiestend pod irisovou
clonou a napdjand stabilizovanym priudom. Pri pouziti interferenénych filtrov je potrebné
100 W ziarovka, umiestend mimo skrinky, inak dochddza k ohrievaniu fotobunky, ¢o
zhor§uje nulovu hodnotu zdznamu. Reostatom (¢) mozno plynule regulovat intenzitu
osvetlenia a tym aj citlivost zdznamu. Pod Ziarovkou je odrazové zrkadlo (j) na koncent-
réciu svetelnych ludov. V trovni vrechnej dosky st dva pogumované valéeky (k), odpruZe-
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Obr. 1. Celkovy pohlad na pristroj.

né perom, ktoré posuvaju chromatograficky papier. Spodny valéek je pohénany 6 V
elektromotoréekom (I) a prevodovymi ozubenymi kolesami, pohyb vrchného valdeka je
realizovany trenim, ktoré zabezpeéuje pruzina. Odporom (m) sa dajd regulovat otdéky
motoréeka a tym aj rychlost posunu papiera. Prud z fotoéldnku je vedeny na nulovaci

systém a reduktor citlivosti (n), odtial na regis-
/ d 9 tradny pristroj (o). Na registréciu sme najcastej-
_\:b I——“!—AI_ /— sie pouzivali milivoltmeter eKB 0—2mV (VEB-
. : -MAW — Karl Marx, Magdeburg — Buckau)
‘ | a liniovy milivoltmeter EZ-3 (Laboratorni pfi-
| e stroje, n. p., Praha). Celkové usporiadanie pri-
stroja vidiet na obr. 1.

Pristroj sme zostavili z jednoduchych prvkov,
ktoré st dostupné pre kazdé bezné laboraté-
rium a daju sa zostrojit za minimdlnej pomoci
dielni. Ako osvetlovacie zariadenie je vhodn4 aj
mikroskopickd lampa alebo maly diaprojektor.
Selénovy fotoélanok a farebné filtre pouzivame
z Langeho kolorimetra, irisovi clonu z mikro-
skopickej lampy (Meopta, n. p., Prerov). Posun
papiera obstardva elektromotoréek z autostie-
racov.

Na registréciu mozno okrem pristrojov eKB
a EZ-3 pouzit dostatoéne citlivy mikroampér-
meter a mikrovoltmeter (pripadne miliampér--
Obr. 2a. Rez pristrojom. meter a milivoltmeter s vhodnym zosilnova--

}\ }____
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Obr. 2b. Detail snimacej Gasti.

ﬁ d, — fotodéldnok; d, — zachytné

pero; d; — kontakt fotoéldnku;
d, — vlozka na pritladenie pa-
piera na Strbinu; J; — zddrzka
fotodlanku: e, — pa.cka irisovej
clony. Ostatné podla textu.

1 l

B ¢om). VyskusSali sme napriklad registraény miliam-
S . pérmeter DRgT 0—2,5 mA (Metra, n. p., Blansko)
= o " so zosilnovacom [3]. Rovnako dobre posluzi op-
ticky kimograf (Keramos, n. p., Brno) alebo regis-
e : tra¢né zariadenie polarografu. V pripade, Ze sa
4 - vyhodnocuje iba vyska krivky, staéi citlivy galva-
ﬁ nometer rudi¢kovy alebo zrkadlovy.

Postup pri vyhodnocovani

L

o
i
.
-
i

- Standardne vyvolané chromatogramy sa
postrihajina 2,5 az 3,5 cm Siroké pasy (podla

" f
‘%’ %“ “{% ~— - &irky skvfn) a bez akejkolvek dalSej upravy
e { i ’: , !13 _ sa pouziji na vyhodnocovanie. Pred vyhod-
t ﬁ g e - nocovanim je vyhodné pospajat péasiky chro-
Lk heaa matogramov lepiacou paskou v ,,nekoneén
b e g P p y
Vs i Lf pas. Na biele pozadie chromatogramu (blank)
s : At

b .50 - sa nastavi citlivost zapisovada a vhodny po-
\ sun registra¢ného papiera. Rovnako sa zvoli

A i ~ optimélna rychlost chromatogramu. Maxi-

: ~ It it malna rychlost chromatogramu sa riadi
| 2; § - schopnostou registra¢ného pristroja kvanti-

= i i { . i_ tativne sledovat pridové zmeny fotoélanku.
ii:“' “z i Pri liniovom zapisovaéi EZ-3, kde doba pre-

. behu pisatka cez celi stupnicu je 2 sekundy,

optimélny posun pasika je do 10 cm/min.
- Nad touto hodnotou sa vyska vin znizuje. To

ﬁ . plati aj o zapisovadi eKB-MAW 0—2mV.

' {\' 4t 1i | Rez pristroja a detail snimacej dasti je na

k ﬁ A - obr. 2a a 2b.
{ ]U 31 . Obr. 3. Ukéika reprodukovatelnosti pristroja. (Kar-
| : bonylové zlic¢eniny ako 2,4-dinitrofenylhydrazény,
| registrované pri posune papiera 8 cm/min. pristro-

jom EZ-3.)
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Ako vidiet na obr. 3, reprodukovatelnost pristroja pri udrZani vSetkych
parametrov na konstantnej hodnote je dobra. Vyhodnotenie chromatografické-
ho pésika s 12 az 15 $kvrnami trva 3 az 4 minaty. Pristroj sa pouzil na vyhodno-
covanie aminokyselin, cukrov, aldehydov, keténov (ako derivaty 2,4-dinitro-
fenylhydrazinu) a alkoholov (derivity kyseliny 3,5-dinitrobenzoovej). O $tatis-
tickom zhodnoteni vysledkov, ziskanych na tomto pristroji, budeme hovorit
v dalSej praci.

Sahrn

Opisali sme pristroj na kvantitativne vyhodnocovanie papierovych chroma-
togramov, ktory mozno skon$truovat z dostupnych prvkov priemerne vybave-
ného laboratéria za minimilnych ndkladov. Detegované chromatogramy sa
vyhodnocuji priamo v prechadzajicom svetle. Prednostou pristroja je jedno-
duchost, rychla praca a dobra reprodukovatelnost. .

IIPUBOP IJf KOJUUYECTBEHHON OIIEHKI XPOMATOTPAMM HA BYMATE

A. Ilpubena

Radengpa xumuyeckoil Texnosoruu yriesogoB CiroBamkoro
HOINTeXHUYeCKOro MHCTUTYTa, BpaTuciana

B craru omucan mpudop A1 KOJIMUECTBEHHOH OIICHKY XpoMaTorpaMM Ha GyMare, KOTODHIK
MOKeT OLITh JIerKo KOHCTPYMpOBaH M3 feTajeil, uacTo BCTpedalomuxcs B JaGopaTopmm.
Pacxogst Ha npmbop muEmManbHbe. IIpOsBIEeHHBIE XPOMATOTPAMMEL PETHCTDPHEPYIOTCA
B OPOXOJAMeM cBeTe. AMIapaT OTIHYAETCA HPOCTOTOH KOHCTPYKLHM, OLICTpOTOH pabOTH
# xopolneil BOCIPON3BOAUMOCTEIO.

GERAT FUR DIE QUANTITATIVE AUSWERTUNG
VON PAPIERCHROMATOGRAMMEN

A. Pribela

Lehrstuhl fiir chemische Technologie der Kohlenhydrate an der Slowakischen Technischen
Hochschule, Bratislava .
B
Es wurde ein Gerédt fur die quantitative Auswertung von Papierchomatogr%mmgn
beschrieben, das sich bei einem minimalen Kostenaufwand aus zugiinglichen Elementen
eines durchschnittlichen Laboratoriums konstruieren ldsst. Die sichtbargemachten
Chromatogramme werden direkt im durchscheinenden Licht ausgewertet. Der Vorzug
dieses Gerdts beruht in seiner Einfachheit, im raschen Arbeiten und in der guten Repro-
duzierbarkeit.
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