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40 LET OD VYTAZENI PRVNI CESKOSLOVENSKE KREMENNE KAPILARNI

KOLONY

Motto: ,,Gas chromatography is like an international
building into the construction of which scientists from
every country have put at least one brick. “ E. Cremer

Sedesata léta minulého stoleti byla svym zpiisobem
v na$i novodobé historii ojedin€la, protoze dochdzelo
k bouflivému rozvoji nejen v kulturni oblasti, ale
i v oblasti védecké. Rad bych zminil jednu specifickou
oblast, a sice oblast separac¢nich chromatografickych me-
tod, ve které patfilo Ceskoslovensko k tehdej§i svétové
$picce, a Casto se hovofi v této souvislosti o ¢eskosloven-
ské chromatografické Skole. Vyznamnou ulohu hral, vedle
celé fady dalgich pracovist, tehdejsi Ustav analytické che-
mie CSAV v Brné.

Jednou z dtlezitych oblasti byla plynova chromato-
grafie a cela fada souvisejicich véci, které se zdaji byt dnes
zcela samoziejmé, probihala rychlym vyvojem, napt. kolo-
ny, detektory atd. Pocatek moderni plynové chromatogra-
fie se datuje do roku 1952, kdy A.J.P. Martin a A. T.
James publikovali zésadni praci o rozdélovaci chromato-
grafii plyn-kapalina a v témze roce ziskali A.J. P. Martin
a R. L. M. Synge Nobelovu cenu za rozdélovaci chromato-
grafii. Pfes nepfiznivou mezinarodni situaci probihala po-
mérné intenzivni vyména informaci a jednim takovym
zlomem bylo symposium v Amsterodamu v roce 1958
(500 ucastnikil z 18 zemi veetnd Sovétského svazu, Cesko-
slovenska, Mad’arska a NDR), kde byly prezentovany vy-
sledky vyzkumu a vyvoje v oblasti ioniza¢nich detektort,
teplotniho programovani a kapilarnich kolon, které vynale-
zl M. J. E. Golay, ktery ve své zpravé z 5. zaii 1956 pro
firmu Perkin-Elmer napsal, Ze ... naplinovou kolonu je tfe-
ba uvazovat jako n¢kolik kapilarnich kolon, jejichz prifez
odpovida prostoru kolem pevnych castic... Na vySe zminé-
ném symposiu piednesl zasadni ptispévek o vlivu riznych
parametri na ucinnost kapilarni kolony a jeji vyhody ve
srovnani s kolonou napliiovou. Vyvrcholenim jeho prezen-
tace byla ukazka dvou chromatogramui, déleni meta a para
xylenu, do t¢ doby nemyslitelné, a déleni vSech izomerd
hexanu v 9 min. Pro zajimavost — jeho pfispévek ve Sbor-
niku symposia ¢ital 21 stran textu a obsahoval 93 rovnic,
ale ne chromatogramy.

Ackoliv prvni kolony pouzivané Golayem byly skle-
néné, probihala prvni dekada kapilarni plynové chromato-
grafie ve znameni kovovych kapildr (nerezova ocel
avmalé mife méd’). Pamétnici si uréit€¢ vzpomenou na
oblibenou nerezovou kapilarni kolonu smocenou skvala-
nem, nicméné vyvoj v upravé vnitinitho povrchu sklené-
nych kapilarnich kolon postupné pokrocil natolik, Zze
v letech 1970-1972 zacaly byt kovové kapilarni kolony
vytlatovany sklenénymi. K vétsimu rozsiteni sklenénych
kapilarnich kolon v tuzemskych laboratofich pfispéla
i vyroba piistrojii na jejich tazeni v Ustavu analytické che-
mie CSAV v Brné (K. Tesatik). Ani sklo viak nebyl idedl-
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ni material vzhledem k narocnosti Gprav vnitiniho povrchu
kapilarnich kolon a vzhledem k jejich kiehkosti. Po letech
dalsiho vyvoje patentovali a publikovali v roce 1979 R.
Dandeneau a E. Zerenner, pracovnici firmy Hewlett-
Packard v Avondale v USA, ktera se kromé¢ jiného zabyva-
la vyvojem svétlovodnych vlaken, mySlenku vyuzit stava-
jici technologii pro tazeni kiemennych kapilérnich kolon
a otevreli tak dalSi kapitolu v historii chromatografie.

Prvni kfemennd kapilarni kolona u nés spatfila svétlo
svéta v roce 1981. Rychly vyvoj v této oblasti byl dan tim,
ze jiz existovala Spolec¢na laboratof pro chemii a technolo-
gii silikatd, spole¢né pracovisté VSCHT a CSAV se zna-
lostmi z pfipravy svétlovodnych vldken na svétové urovni,
a Laboratot syntetickych paliv na VSCHT zabyvajici se
vedle chemie adamantanu a jeho derivatd také vyvojem
analytickych metod v oblasti kapilarni plynové chromato-
grafie. Zakladni rozdil v ptipravé sklenénych a kiemen-
nych kapilar spociva v teploté, na kterou je nutno ohfat
sklenénou (650 °C az 700 °C) a kiemennou (2000 °C az
2100 °C) trubici pifi tazeni, abychom dostali kapilaru
o tloust'ce stény 1 az 2 mm pro sklo a 20 az 60 um pro
kiemen. Kfemenné sklo je proti multikomponentnimu
(Sial, Simax) chemicky odoln¢jsi a ma vyssi pevnost. Tyto
vlastnosti umoziuji ptipravit ohebné kapilary, jejichZ vnéj-
§i povrch vSak musi byt chranén vhodnym polymerem
proti mechanickému poSkozeni a hlavné proti pasobeni
vzdusné vlhkosti a kysliku. Jako material pro pfipravu
kfemennych kapilarnich kolon byl pouzivan témét vyhrad-
n¢ taveny piirodni kiemen z n.p. Sklotas Svor. Synteticky
ktemen (fused-silica) pfipravovany reakci chloridu kfemi-
¢itého s vodni parou pti vysoké teploté byl v té dobé prak-
ticky nedostupny. Kapilary byly tazeny na specialnim zafi-
zeni vyvinutém pro tazeni optickych vlaken rychlosti 1 az
2ms' a nezbytné korekce b&hem procesu tazeni byly
provadény pomoci zpétnovazebnych obvodu s vyuzitim
tazené kapilary jako dobrého vodice svétla.

Prvni kifemenné kapilarni kolony byly pokryty vrst-
vickou silikonového polymeru, ale jak se ukazalo, nebylo
to vhodné feseni. Ctenafi si jisté dovedou piedstavit trpké
zklamani vyzkumnikd, kdyz po umisténi testované kapilar-
ni kolony do termostatu chromatografického pfistroje
Chrom 5 nebyl na detektoru zaznamenan zadny signal a po
otevieni termostatu se na vyzkumniky divala popraskana
arozjezend kapilarni kolona. Silikonovy polymer nebyl
vhodny z mnoha divodd, jednak pro svou nizkou teplotni
stabilitu a jednak umoznoval rychlou difuzi vodni pary
a kysliku k povrchu kapilarni kolony. Situace se zlepsila
pouzitim embargovanych polyimidovych laku, které byly
stabilni az do teplot cca 300 °C, nepropoustély plyny
a pary, mohly byt nandSeny v mnohem tenci vrstvicce
a které se nakonec podafilo dovézt stejnymi cestami jako
tehdy embargované pocitace. Do vyvoje polyimidovych
laki se postupné zapojila i tehdej$i Katedra polymerd
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Obr. 1. Chromatogram benzinu z katalytického reformovani

VSCHT. Soubézné s ptipravou kfemennych kapilarnich
kolon byly vyvijeny metody smaceni jejich vnitiniho po-
vrchu, a to jak dynamicka, tak staticka, a metody jejich
testovani. Vysledkem celého dlouhého a naro¢ného vyvoje
byly kiemenné kapilarni kolony srovnatelné se zahrani¢ni-
mi kolonami, coz pfispélo k tomu, ze se n.p. Laboratorni
pfistroje rozhodl koncem osmdesatych let je zacit vyrabét
pod znackou Silflex. Pro ilustraci je uveden na obr. 1 jeden
z prvnich chromatogramtl, v tomto piipad¢ analyza benzi-
nu z katalytického reformovani. Na zplsob vyroby kie-
mennych kapilarnich kolon bylo udéleno Autorské osvéd-
Ceni (Vodicka L., Ttiska J., Mostecky J., Gotz J., Hayer
M., Kuncova G.: Zpusob vyroby ohebnych kiemennych
kapilarnich kolon a zafizeni k provadéni zplsobu. AO
240 116) a postup byl pfihlasen k patentovani do celé fady
evropskych zemi a do Spojenych stati. Velka vétsina pfi-
hlasek prosla uspésné celym Fizenim na rozdil od patento-
vého Ufadu Spojenych statl, jehoz namitky se prekonat
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nepodafilo. Na dalSim vyvoji kfemennych kapilarnich
kolon a jejich uvedeni do vyroby se podepsal rozpad tymu
koncem osmdesatych let, maly zajem vyrobce a zruSeni
Ustavu chemie skelnych a keramickych materiala CSAV
v roce 1993. Prakticky ve stejné dobé probihal vyvoj kie-
mennych kapilarnich kolon i na Slovensku (J. Doupovec,
protoze tyto kiemenné kapilarni kolony byly cca. v prvni
poloviné devadesatych let vyrabény pod znackou Spira KI
v a.s. Lachema Brno.

Jestlize se ale vratime k mottu uvedenému na zacatku
tohoto zamysleni, neni pochyb o tom, ze pies vSechny
peripetie, jak uz to v zivoté byva, polozili do svétové chro-
matografické stavby vSichni vyzkumnici podilejici se na
vyvoji kfemennych kapilarnich kolon alespon tu jednu
ptislovecnou cihlu.

Jan Triska



