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Gaskromatograf :

Split/splitless injektoren

Af Jens Glastrup

Da vi for nogle numre siden startede denne kromatogra-
fiske klumme, var det med en mere uddybende artikel
om On-column injektoren. Dette er muligvis lidt bag-
vendt al den stund mindst 90% af alle gaskromatografi-
ske injektioner udfgres med en split/splitless injektor.

| dette nummer vil vi derfor beskaftige os mere ud-
dybende med denne injektor, og ga lidt tettere pa split
injektionen.

Provepdsatning pd en stationzr fase

Split/splitless injektoren er den samme injektor, men
anvendelsen som split eller splitless falger to forskel-
lige principper. Det er derfor vigtigt at vide, hvad der
foregar inde i injektoren.

Hvis man analogiserer til tyndtlagskromatografi (TLC),
hvor man kan se hvad der foregar, er det felles princip, at
der er en eluent som passerer forbi en stationeer fase. Pa
denne fase skal praven pasattes, og som mange nok har
pravet, jo bedre og mere praecist proven paszttes, jo bedre
ser det feerdige kromatogram ud. | en gaskromatograf er
der yderligere den komplikation at eluenten (gassen) pas-
serer forbi praven under prevepasetningen. Man kan ikke
stoppe et gasflow. Det ville altsa svare til at TLC pladen
var nedsat i eluenten (solventen) under prevepasatningen.
Det er muligvis ikke umuligt, men det ville kraeve at
prevepasatningen foregik meget hurtigt, samt at praven er
meget lille. Hvis ikke, vil praven begynde at kromatogra-
fere, og pletten vil i alle tilfeelde brede sig ud.

Hvad kan en split injektor

Her er det, at split-injektionen er en stor hjelp. | en gaskro-
matograf er det en forudsatning at den analyserede prove
er lille, optimum for den analyserede mangde er omkring
108 — 10" g. Hvis man injicerer starre maengder far man
grimme, brede toppe som kan vaere sveere at kvantisere, og
retentionstiden kan veere sveer at fastlaegge preecist.

Hvordan gor man

Man starter med at seette injektorens temperatur relativt
hgijt ofte 250 — 300°C. Derved sikres, at alt det injicerede
forgasses gjeblikkeligt, i lgbet af fa millisekunder. Even-
tuelt kan man anvende en glasliner hvori der er indlagt
glasuld eller en glasfritte. Inde i injektoren, se figuren,
laver man nu en automatisk fortynding af praven. Ideen
er, at der er et temmelig stort flow gennem injektoren (1),
typisk mellem 10 og 200 mL baregas/min. Kolonnen (2)
har sine egne begransninger idet den ved et givet tryk,
typisk 10 — 12 psi., kun tillader ca. 1 mL/min at passere
gennem kolonnen. Det overskydende bliver derfor ledt
videre, forbi kolonnemunden og ud til exit (3).

Ved en sadan injektion har vi nu opnéet at:

1. Fortynde praven passende, saledes at den passer til
kolonnens og detektorens kapacitet.

2. Pa grund af fortyndingen bliver injektoren hurtigt
skyllet ren. Dvs. at der kun i ganske fa sekunder bliver
overfart prevemateriale til kolonnen. Herefter er det
igen ren baregas (eluent). For at analogisere: Der er
blevet udfart en hurtig og preacis prevepasatning pa
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den stationzre fase mens eluenten passerer forbi.

| praksis er det lettest at have med at gare jo starre
split man anvender. Specielt solventtoppen kan godt
drille lidt, og give lidt »tailing« i begyndelsen af
kromatogrammet.

Fordele ved split injektion
Injektionstypen har derfor felgende fordele:

Det er langt den letteste injektionsform. Den kan
ogsa anvendes af brugere med et yderst begranset
kendskab til kromatografi.

Kolonnen er relativt beskyttet mod forurening. Det
er hovedsagelig komponenter som forgasser, som
bliver overfart til kolonnen. En split injektion er altsa
medvirkende til et robust system, sa leenge man husker
regelmaessigt at skifte glaslineren i injektoren.

Ulemper ved split injektion
Der er naturligvis ogsa ulemper:

Injektionen har en reduceret falsomhed. Dette kan
ofte lgses med en splitless injektion (se naeste nummer).

Pa grund af kravet til gjeblikkelig forgasning udviser
injektionen »diskrimination«. Det vil sige at kom-
ponenter fra C30 og opefter bliver pasat med stadig
ringere effektivitet.

I sjeeldne tilfaelde kan der ske nedbrydning af labile
komponenter i injektoren.



