PLYNOVA CHROMATOGRAFIE

NOVA RADA CHROMATOGRAFICKYCH PRISTROJU

DANI

Vyrobce chromatografickych pristrojii DANI
Instruments S.p.A. v priibéhu poslednich let
intenzivné pracoval na vyvoji novych chro-
matografickych pristrojii, které nejsou tolik
rozsitené, zato jejich pouZiti vyrazné posouvd
moznosti analytickych technik predevsim tam,
kde je poZadovand vysokd citlivost, krdtkd
doba analyzy a komplexni FeSeni. Proto vyrob-
ce vyznamnym zptisobem zvysil svou vyrobni
kapacitu a zalozil ve Svycarsku novou vyrobu
GC/MS pristrojii véetné vyzkumu a vyvoje
(DANI S.A.). Vysledkem této aktivity je Fada
novych pristrojii, kterd navazuje na uspésny
plynovy chromatograf MASTER.

GC/MS-TOF

V oblasti GC/MS patii mezi nejrozsite-
n¢jsi hmotnostni detektory kvadrupdlové
analyzatory véetné iontovych pasti. Ana-
lyzatory MS-TOF patfi mezi velmi mélo
rozsitenou techniku v plynové chromato-
grafii, kterd v§ak v posledni dobé€ nabyva
na vyznamu. Vedou k tomu dva dtivody.
Prvnim je poZadavek na vysokou rychlost
sbéru hmotnostnich spekter (vyplyvajici z
pozadavki ,,Fast GC*), kde kvadrupdlové
analyzatory nardzeji na své limity dané prin-
cipem skenovéni spekter. Druhym je vyvoj
v oblasti techniky GCxGC, kde analyzdtory
MS-TOF zaujimaji bezkonkurenéni pozici.
Dalsi vyhodou priiletovych analyzéatort je
minimélni diskriminace vy$Sich m/z a tedy
vy$§i citlivost pro vétsi molekuly. Navic pfi
ziskavani spekter a pozadavcich na vysokou
citlivost neni analytik omezovan pouZitim
SIM rezimu a tim ztraté informaci o struk-
tufe analyzovanych sloucenin.

Obr. 1 — GC/MS-TOF Master
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Proto DANI S.A. uvadi na trh zcela novy,
kompaktni GC/MS-TOF MASTER, ktery
je velikosti srovnatelny se stolnimi GC/MS
kvadrupdlovymi systémy a pfitom nabizejici
mnohem S$ir$i analytické moznosti. Jednd
se o ojedin¢ly hmotnostni spektrometr s
rychlosti sbéru 1000 spekter/s a linedrnim
dynamickym rozsahem 10°.

Ve Svycarsku vyvinuty software MAS-
TERLab nabizi vysokou tdroven zpracovani
vysledki véetné dekonvoluce pikd (i¢inna
technika odseparovani pikd na zakladé
Cistoty hmotnostnich spekter), automatické
ladéni véetné moznosti vytvareni vlastnich
ladicich programt a praci s riznymi knihov-
nami MS spekter.

Obr. 2 — Vyjmuti iontového zdroje

Snadnd udrzba véetné uZivatelské a jed-
noduché vymény vlédken v iontovém zdroji
anasobice ETP a snadny pristup k vakuové-
mu systému ¢ini pfistroj velice jednoduchym
a ekonomickym na provoz.

Dynamicky Headspace

vy

Diky pozadavkim na niz$i detekéni limity
v oblasti analyzy tékavych organickych
latek (VOC) prestavaji techniky vyuzivajici
metodu staticky headspace vyhovovat. U
techniky SPME hodné zéleZi na typu po-
uzitého vldkna, kdy u komplexnich vzorkd
muize dochazet k nizkym vytéznostem
nékterych analytd. U techniky Purge &
Trap je kritickym faktorem interference
mezi vzorky. Proto je technika dynamicky
headspace nejvhodnéjsi volbou pfi analyze
environmentélnich vzorkd nebo pfi méfeni
zbytkovych rozpoustédel ve farmacii nebo
potravinarském primyslu.

MASTER DHS je novy dynamicky he-
adspace, ktery navic umoziiuje vyuzivat
techniku Purge & Trap, aniz by muselo dojit
k prestavbé pfistroje. V kombinaci s auto-
matickym davkovac¢em na 65 pozic nabizi
rizné moznosti predipravy vzorku véetné
pridavkd kontrolnich standardd, vnitinich
standardti a dalSich reagencii. Pfistroj je
vybaveny i systémem pro odstrafiovani
vody ze vzorku, takZe analyza nepolarnich
organickych sloucenin vykazuje mnohem
vySSirozliSeni ve srovnani s technikami, kde
tato funkce zcela chybi.

Obr. 3 — Dynamicky headspace Master

Elektronicka regulace tlaku, inertni plyno-
vé cesty a protfepavani vzorkd v termostatu
jsou u pfistroje samoziejmosti. Pristroj je
mozné ovladat jak pomoci samostatného
softwaru, tak i prostfednictvim Clarity
(DataApex). MASTER DHS lze snadno
piipojit nejen k GC/MS-TOF MASTER,
ale i k jinym typtim GC.

Termalni desorbér

Termalni desorpce je technika umoznujici
zpracovavat vzorky odebraného ovzdusi
(vnitini, venkovni, pracovni), aniz by docha-
zelo k zpétnému zfed'ovani vzorki a praci
s rozpoustédly, jako jsou sirouhlik nebo
metanol. Navic se jedna o predkoncentracni
a velmi jednoduchou techniku, kterou Ize
snadno automatizovat.

MASTER TD je novy termalni desorbér
pracujici s dvoustupiiovou termalni desorpci
bez nutnosti pouZivat kryogenni chlazeni.
Je vybaveny elektrickym chlazenim (do
—40 °C) a dokonalym systémem kontroly
tésnosti (prave toto byva tizké misto mnoha
termalnich desorbér). Pristroj ma velmi
snadny pfistup k zéchytné trubici sekun-
darni desorpce, takz uzivatel ma mozZnost
jeji rychlé vymény.

Obr. 4 — Termalni desorbér s GC
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V kombinaci se zarizenim Air Server
umoziiuje on-line automatickou analyzu
ovzdusi v souladu s metodami EPA TO14
aTO15.

Kapacita zasobniku sorp¢nich trubicek
(velikosti 3,5 x ¥4“) je 50 vzorkd a systém
nepouziva odstrafiovani uzavérd, coz je
nejuzsi misto nékterych termalnich desor-
bérd. Autosampler umoziiuje i on-line kon-
dicionovani sorp¢nich trubicek. Program
piistroje zajist'uje i odstranovani vlhkosti
ze vzorku (tuto funkei pouzivaji pouze né-
ktet{ svétovi vyrobci termalnich desorbérii).
Pristroj navic nevyzaduje instrumentalni
vzduch — intern{ pfepinaci ventil je ovladan
elektricky.

Tab. — Zakladni technické parametry termal-
niho desorbéru MASTER TD

Teplota primarni 40 az 400 °C
desorpce
Teplota sekundarni —40 az +450 °C
desorpce

Teplota prepinaciho 50 az 300 °C
ventilu

Teplota transferine 50 az 290 °C

Vzorkovaci systém 10 vzorku

Inertni povrch deaktivace Siltek
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