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Zastosowanie technik chromatograficznych do badan charakterystyki
fizykochemicznejczystych substancji i mieszanin

Streszczenie: W pracy przedstawiono metody wyznaczania charakterystyki fizykochemicznej substancji czystych i ich
mieszanin z zastosowaniem technik chromatograficznych. Opisano metode destylacji symulowanej oraz techniki
odwréconej chromatografii cieczowej i gazowej. Przedstawiono metody wyznaczania parametrow rozpuszczalnosci,
entalpii adsorpcji, wspoétczynnika podziatu, porowatosci, wtasciwosci kwasowo-zasadowych.

Stowa kluczowe: destylacja symulowana, chromatografia odwrécona, charakterystyka fizykochemiczna

Study of physicochemical characteristic of pure substances and mixtures by means
of chromatographic techniques

Abstract: The paper presents methods of determination of the physicochemical properties of pure substances and their
mixtures by the use of chromatographic techniques. Simulated distillation, reversed gas and liquid chromatography have
been described. Basic equation and relationship allowing to calculate solubility parameters, adsorption enthalpy and
isotherm, partition coefficient, porosity and acid/based characteristic are also given.
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1. Wstep
1. Introduction

Wiasciwosci fizykochemiczne czystych substancji i ich mieszanin wyznacza¢ mozna z zastosowaniem
wielu technik w zaleznosci od badanego materiatu i parametru. Nie rzadko kompleksow e badania wigzg sie
z koniecznoscig zastosowania duzej liczby réznej aparatury badawczej, co znacznie wydtuza czas
przeprowadzanych badan i zwieksza koszty. Alternatywa dla metod ,klasycznych” jest zastosowanie w tym
celu technik chromatograficznych. Pozwalajg one na szybkie i stosunkowo proste (oparte na podstawowych
parametrach retencji i réwnaniach matematycznych) wyznaczenie podstawowych wlasciwosci
fizykochemicznych podczas jednej analizy.

Do najczesciej spotykanych technik chromatograficznych pozwalajacych na okreslenie charakterystyki
badanej substancji naleza chromatografia gazowa i cieczowa. Do najlepiej opanowanych metodyk
opierajacych sie na chromatografii gazowej najezg destylacja symulowana (ang. Simulated Distillation,
SIMDIS) i odwrécona chromatografia gazowa (ang. Inverse Gas Chromatography, IGC). Pierwsza pozwala
na zbadanie rozktadu temperatury destylacji mieszaniny w czasie ok. 1 godziny wykorzystujac do tego mniej
niz 1mL substancji badanej. Zaletg IC jest natomiast mozliwos¢ jej zastosowania do badania powierzchni
ciat staltych w postaci filméw, widkien, proszkéw, a takze struktur krystalicznych i amorficznych. Zasada
metody polega na uzyskiwaniu informacji na temat substancji stanowiacej faze stacjonarng na podstawie
analizy zwigzkéw testowych o znanych wtasciwosciach. Aktualnie technike IC podzieli¢ mozna na trzy grupy,
z ktérych jako pierwsza, we wczesnych latach 60, pojawita sie, za sprawg profesora Kiseleva, odwrécona
chromatografia gazowa [1], nastepnie zaczeto stosowa¢ odwrdocong chromatografie cieczowg, w ktorej
najwiekszg wartos¢ aplikacyjng posiada odwrécona chromatografia wykluczania.

W praktyce odwrécong chromatografie wykonywaé mozna w dwoch wariantach, z ktérych najczesciej
stosowany opiera sie na wykorzystaniu takiej wartosci stezenia prébki, aby mogto by¢ one przyblizone
nieskonczonym rozcienczeniem- stezenie substancji rozpuszczonej jest mniejsze od 0,01P/P0. Czasteczki
nie oddziatujg miedzy soba, a parametry retencji mozna powigzaé¢ z prawem Henry’ego. Gdy przedmiotem
badania stajg sie izotermy adsorpcji oraz wspotczynniki dyfuzji i porowatos¢ konieczne jest zastosowanie
bardziej skomplikowanego badania przy tzw. ,stezeniu skohczonym” [2].

W pracy opisano podstawy metod wyznaczania parametrow fizykochemicznych z zastosowaniem
technik chromatograficznych z uwzglednieniem najczesciej stosowanych zalezno$ci matematycznych.
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2. Destylacja symulowana
2. Simulated Distillation

Destylacja symulowana (ang. Simulated Distillation, SIMDIS), ktérej poczatki siegajg roku 1960 [3, 4]
polega na wyznaczaniu rozktadu temperatury destylacji mieszaniny na podstawie zarejestrowanego
chromatogramu. Technika ta opisana w normach serii PN-EN-ISO, PN-EN oraz ASTM jest najczescigj
stosowana w kontekscie wyznaczania temperatury destylacji produktow naftowy ch. Rozdzielanie wykonuje
sie technikg chromatografii gazowej, jako detektor stosujac najczesciej detektor ptomieniowo jonizacyjny
(ang. Flame lonization Detector, FID) rzadziej detektor cieplno przewodnosciowy (ang. Thermal Conductivity
Detector, TCD). Zastosowanie niepolarnej fazy stacjonarnej skutkujg elucja sktadnikéw mieszaniny, zgodnie
z ich temperaturg wrzenia. Wyniki korelowane sa nastepnie z temperaturg wrzenia na podstawie
przeprowadzonej kalibracji czasu retencji od temperatury wrzenia substancji wzorcowych- n-alkanéw.
Wartos¢ temperatury wrzenia badanej probki oblicza sie z zaleznosci [5] (1):

Ri- czas retencji uzyskania kolejnego procent odzysku [min]

R;- czas retencji wzorca eluowanego bezposrednio przed R;[min]
R,- czas retencji wzorca eluowanego bezposrednio po R; [min]
B;- temperatura wrzenia substancji o czasie retencji R;[°C]

B,- temperatura wrzenia substancji o czasie retencji R,[°C]

Destylacja symulowana pozwala ponadto na uzyskanie dodatkowych informacji (poza temperaturg
wrzenia) na temat badanych prébek poprzez zastosowanie podczas analizy detektoréow selektywnych takich
jak detektor chemiluminescencji siarki (ang. Sulfur Chemiluminescence Detector, SCD) [6], pulsacyjny
detektor ptomieniowo-fotometryczny (ang. Pulsed Flame Photometric Detector, PFPD), detektor emis;ji
atomowej (ang. Atomic Emission Detector, AED), detektor chemiluminescencji azotu (ang.
Chemiluminescence Nitrogen Detector, CND), detektor emisji atomowej ze wzbudzeniem od plazmy
mikrofalowej (ang. Microwave Plasma Emission Detector, MED) [7] oraz spektrometr mas (ang. Mass
Spectrometer, MS) [8]. Zastosowanie detektorow selektywnych pozwolito miedzy innymi na ocene stopnia
konwersji polietylenu podczas pirolizy prowadzacej do otrzymania olejow smarowych i woskéw [9].

Na podstawie informacji zebranych w wyniku badania metoda destylacji symulowanej mozna ponadto
okreslic zakres masy czasteczkowej frakcji ropy naftowej zawierajacej w swoim sktadzie od 5 do 120
atomow wegla. Obejmuje to zakres masy czasteczkowej pomiedzy 72 a 1700 g/mol. Ustalono, ze
temperatura 50% wagowych frakcji odpowiada normalnej temperaturze wrzenia czystego sktadnika, co w
oparciu 0 znang gestos¢ umozliwia dokonanie odpowiednich obliczeh i uzyskanie wyniku réznigcego sie o
ok. 2% od wartosci rzeczywistej [10].

Jedna z nowatorskich metod okreslang jako EC-GC (ang. Empty Column Gas Chromatography) jest
zastosowanie pustej kolumny o dezaktywowanej powierzchni (ang. Fused Silica Tubing, FST) do badania
rozktadu temperatury destylacji produktéw naftowych [11]. Réznice pomigedzy wartosciami wyznaczonych
temperatur dla trzech frakcji wahajg sie w granicach 0,37-2°C w przypadku poczatku temperatury destylaciji,
oraz 0,9-2°C dla konca temperatury destylacji w stosunku do klasycznej metody SIMDIS. Opracowana
metoda pozwala obnizy¢é temperature, elucji skftadnikéw produktéw naftowych przez ograniczenie
oddzialywan miedzy substancjami analizowanymi a fazg stacjonarng. Jej wadg jest jednak mozliwos¢
zastosowania dla zwigzkéw wrzacych powyzej temperatury 128°C w przypadku poczatkowej temperatury
pieca chromatograficznego wynoszacej 40°C. Dalsze badania wykazaly wiekszg zgodno$¢ wyznaczanej
temperatury wrzenia w warunkach EC-GC dla czystych substancji chemicznych [12]. Koncept fazy
stacjonarnej o dezaktywowanej powierzchni zostat zastosowany do metodyki SIMDIS z kolumnami
pakowanymi, w ktérych faze stacjonarng stanowi silanizowany zel krzemionkowy [13]. Opracowano réwniez
metodyke SEC-RID umozliwiajacg badanie rozktadu temperatury destylacji wysokowrzacych frakciji
naftowych w warunkach chromatografii wykluczania [14]. Bardziej szczegdtowy przeglad prac dotyczacych
metodyki SIMDIS przedstawiono w [15].

3. Odwréconachromatografia gazowa
3. Inverse gas chromatography

Odwrécona chromatografia gazowa (ang. Inverse Gas Chromatography, IGC), jest obok destylacji
symulowanej drugg najczesciej stosowang technikg wyznaczania wtasciwosci fizykochemicznych badanych
substancji z zastosowaniem technik chromatograficznych. Ta technika zaklada wyznaczenie parametrow
fizykochemicznych substancji stanowiacych faze stacjonarng najczesciej naniesiong na inertny nosnik przy
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wykorzystaniu parametrow chromatograficznych i wynikéw uzyskanych podczas analizy grup zwigzkéw
testowych.

Odwrécona chromatografia gazowa pozwala w przypadku porowatych substancji statych na
wyznaczenie izotermy adsorpcji, energii powierzchniowej, ciepta adsorpcji, heterogenicznosci ztoza
i wspotczynnika dyfuzji oraz przepuszczalnosci [16], najczeSciej w warunkach nieskonczonego
rozcienczenia. lzoterme adsorpcji wyznaczyé mozna na podstawie wielkosci powierzchni i wysokosci piku
chromatograficznego oraz catkowitej powierzchni adsorpcyjnej [17]. Heterogeniczno$¢ oblicza sie natomiast
w oparciu o pierwsza pochodng zaleznosci zaadsorbowanej substanc;ji i potencjatu adsorpcji. IGC umozliwia
ponadto okreslenie wyptywu i wkiadu oddziatywan dyspersyjnych i kwasowo zasadowych (wg Levisa) na
napiecie powierzchniowe poprzez analize energii adsorpcji grup zwigzkdéw o réznych wtasciwosciach [18].
W tym celu najczesciej stosuje sie rownanie Dorris i Gray’a do okreslania wktadu dyspersyjnych sit Londona
na wartos¢ napiecia powierzchniowego [19] [20]. Badania z zastosowaniem tej metody pozwolity na
okreslenie wlasciwosci powierzchniowych serii  smektytébw o réznym skitadzie chemicznym.
Scharakteryzowano oddziatywania pomiedzy powierzchnig materiatu, a alkenami, oraz stwierdzono, ze
wysokie wartosci okreslanego parametru oddziatywan sg spowodowane istnieniem silnych centréw
kwasowych zwigzanych z miedzy-warstwowymi kationami i strukturg chemiczng zwigzku [21].

Technika IGC jest najczesciej stosowana do wyznaczania parametru Flory-Huggins'a x{ (2)
charakteryzujacego oddziatywania pomiedzy substancjg rozpuszczona, a fazg stacjonarng i parametru
rozpuszczalnosci Hildebranda &,;.

273,158 ?7 o Pq i
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1- indeks odpowiadajacy substancji rozpuszczonej (wzorcowi) [-]

2- indeks odpowiadajacy badanemu materiatowi (fazie stacjonarnej) [-]
M1- masa molowa substancji rozpuszczonej [kg/mol]

pl- preznos$¢ pary nasyconej substancji rozpuszczonej [Pa]

Bi1- drugi wspotczynnik wirialny substancji rozpuszczonej [-]

VP - objetosé molowa [m*/mol]

pi- gestosé [kg/ms]

R- uniwersalna stata gazowa [J/(mol -K)]

T- temperatura kolumny [K]

V- objetosé retencji [m*/kg]

Wystepujacy w réwnaniu drugi wspotczynnik wirialny wyznaczy¢ mozna z zastosowaniem odwréconej
chromatografii gazowej [22], lub wykorzystujac zalezno$Sci matematyczne opierajace sie na korelacji
Tsonopoulos’a [23] i Pitzera Curl’a [24]. Posiadajac zbior wartosci x5 i 6,; dla rozpuszczonych substanciji
testowych wyznaczy¢é mozna nachylenie liniowej zalezno$ci lewej strony ponizszego rownania do &,;, ktére
jest proporcjonalne do parametru rozpuszczalnosci w badanym materiale (3).

85 are 28, 82

RT t;_°=ﬁal_ E-I_T} -] ®

Z zastosowaniem tej metody okreslono zmiany zachodzace w ciggu proceséw utleniania mieszaniny
oleju mineralnego i poli-a-olefiny. Zmiany wartosci x7, odzwierciedlajg zmieniajace si¢ powinowactwo do
réznych rodzajow mieszanin (oddziatywania miedzyczasteczkowe) oraz potencjat mieszalnosci
i rozpuszczalnos¢ [25]. Na przyktad wraz ze wzrostem wartosci parametru Flory-Huggins’a wskazuje na
spadek mieszalnosci substancji testowej i sktadnikdw wypetnienia kolumny. Dodatkowo wprowadzajac do
rownania parametr binarny |, , zalezny od masy czasteczkowej i natury chemicznej mozliwe jest okredlenie
wystepujacych oddziatywan, polarnych iwigzan wodorowych [26].

W 2005 roku opracowano procedure pozwalajagca na wyznaczenie szeregu parametréw
fizykochemicznych na podstawie parametrow retencyjnych (nie uzywajac bezposrednio wartosci czasu, czy
indeksu retencji) z zastosowaniem kapilarnej kolumny wypetnionej ciekta w warunkach pokojowych cieczg
jonowg (ang. Room Temperature lonic Liquid, RTIL) [27]. Faze stacjonarng stanowity: 1-butylo-3-
metyloimidazo heksafluorofosforan, chlorek 1-metylo-3-oktaimidzaolu oraz imidek
di(trifluorometylosulfoniowy)-1-butylo-3-etyloimidazoliowy, a badaniu poddano 31 zwigzkéw organicznych
tj. alkany, alkeny, alkiny, cykloalkany, zwigzki aromatyczne i alkohole. Podstawg obliczen byta znajomos¢
parametrow opisujacych miedzy innymi liczbe moli sktadnikéw fazy stacjonarnej w kolumnie, predkosé
przeptywu gazu nosnego, temperature kolumny, preznos¢ par, oddziatywania pomiedzy substancjg badana
a fazg stacjonarnag, objetos¢ molowg i lotnos¢. Ich wartosci pozwolity na wyprowadzenie réwnan, dzieki
ktorym mozliwe stato sie wyznaczenie wspétczynnika aktywnosci przy nieskonczonym rozcienczeniu,
parametru rozpuszczalnosci Hildebranda oraz Hansena, czastkowg molowg entalpie i rozpuszczalnos¢
dwutlenku wegla w wybranej RTIL.
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IGC wykorzysta¢ mozna réwniez do wyznaczenia udziatu wagowego wspotczynnika aktywnoSci
rozpuszczalnika w nieskonczonym rozcienczeniu Q,” (4), warto$ci energii swobodnej Gibbsa (5) oraz
czastkowego molowego ciepta mieszania AH.™ (6) [28]. Faze stacjonarng stanowit izotaktyczny, krystaliczny
Poli(1-buten) o niskiej masie czasteczkowej, immobilizowany poprzez sporzadzenie roztworu
w cykloheksanie (stezenie 10%) i odparowaniu prézniowemu rozpuszczalnika, na Chromosorbie.
Na podstawie wartosci objetosci retencji mozliwe stato sie obliczenie wyzej wymienionych parametréw
termodynamicznych wedtug zalezno$ci:

273,15 R -p, B,,-T,

a,= = Uy Py M, eXP RT =l @
@ o  kJ
AG,” =R -TinQ; [moz] (5)
o _ RAm, O k]
AHZ - 2 (%) [mol ] ©)

R- stata gazowa [kJ/ (mol K)]

Vg - objetos¢ retencji [cm3/mol]

P, -cisnienie par rozpuszczalnika w temperaturze T [bar]
M,- masa molowa rozpuszczalnika [g/mol]

B2,- wspétczynnik wirialny rozpuszczalnika [-]

V- objetos¢ molowa rozpuszczalnika [cm3/mol]

T- temperatura dokonywania pomiaréw [K]

Zaprojektowanie wasko-kanatowej prostokatnej kolumny i wykorzystanie zmodyfikowanej techniki IGC
(ang. Rectangular Thin-Channel Column Inverse Gas Chromatography, RTCCIGC) pozwolito na okreslenie
wspodtczynnika podziatu (K) i dyfuzji (Dy) niskoczasteczkowego rozpuszczalnika w membranie polimerowej.
Badania przeprowadzono dla etanolu i membran z dioctanu celulozy (ang. Cellulose DiAcetate, CDA) oraz
sulfonowanego poli(etero etero) ketonu (ang. Sulfonated Poly(Ether Ether Ketone), SPEEK). Opracowano
model matematyczny do opisu profilu predkosci przeptywu gazu nosnego i stezenia rozpuszczalnika
w kolumnie niezbedny do predykcji wspdtczynnika dyfuzji. Réwnanie charakteryzujace ten parametr opiera
sie na zaleznosciach miedzy innymi pomiedzy wspotczynnikiem podziatu, wartoSciami opisujgcymi wymiary
kolumny i usredniong predkoscig gazu nosnego w kolumnie [29].

- 8

K * — *
RM‘.L =1 + ;_H _] (7) RHZ exp EHD,p.‘.vz + RP"Z ext [_] (8)

Ry2,-bezwymiarowa wartos¢ czasu retencji [-]

Ru; .- bezwymiarowa wariancja piku (warto$¢ eksperymentalna) [-]

Ru; .- bezwymiarowa wariancja piku zwigzana z ,czynnikami zewngtrznymi” (dodatkowa dtugosc
przewodu tgczacego, objetosci martwe)

7- grubo$¢ membrany [cm]

v~ obszar $redniej predkosci gazu nosnego wewnatrz kolumny [cm/s]

H- potowa wysokosci kanatu [cm]

[- dtugos¢ kanatu [cm]

Widegren i Bruno wykazali, ze za pomocg odwréconej chromatografii gazowej mozna z powodzeniem
przewidzie¢ entalpie adsorpcji weglowodorow [30]. Swoje badania przeprowadzali z uzyciem detektora TCD
oraz pakowanej kolumny miedzianej, ktéra wypetniono okoto 25¢ frakcji 180-250um cementu portlandzkiego.
W zakresie temperatur 30-190°C badany byt przeplyw gazu nosnego, temperatura przeptywomierza,
cisnienie pary wodnej oraz czas retencji. Dzieki trzem pierwszym wartosciom mozliwe bylo wyliczenie
skorygowanego natezenia przeptywu gazu nosnego (9) pozwalajagcego na obliczenie objetosci retenciji
weglowodoréw, a w rezultacie entalpii adsorpcji AH, wedtug zaleznosci (10):

_ g mL
= g1
_ Ly o
inV,=—-—2+¢C [g] (10)

F.- skorygowany przeptyw gazu nosnego [mL/min]
j- wspdtczynnik $cisliwosci Martin’a- James’a [-]
t'r- zredukowany czas retencji (tg-tg) [Min]
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Ws- masa adsorbentu [g]

R- stata gazowa [kJ/(mol K)]

T- temperatura kolumny [K]

C- stata charakteryzujgca entropie [mL/g]

Z przeprowadzonych badan wynika, ze wartoS¢ energii sorpcji wzrasta ze wzrostem liczby atomow
wegla w czasteczce oraz nieznacznie maleje w stosunku do we glowodorow rozgatezionych oraz cyklicznych
wzgledem ich liniowych odpowiednikow o takiej samej liczbie atoméw w czasteczce.

Tq samg metodg badano réwniez entalpie adsorpcji organicznych tioli i sulfidéw, charakteryzujacych
sie nieprzyjemnym zapachem, wykorzystywanych jako dodatek do mieszanek gazowych w celu tatwiejszej
identyfikacji wyciekéw [31]. W tym celu zastosowano kolumny typu WCOT z fazg stac&onarna w postaci
syntetycznej gliny Laponite-RD o wzorze sumarycznym Na'g 7[(SigMgs sLig 3)O20(OH)4] - czystej oraz
zimmobilizowang warstwg oktadekanu nazywang dalej organo-glinowa. Pomiardw objetosci retencji
dokonywano w 4 do 7 temperaturach w zakresach 35-75°C dla kolumny organo-glinowej i 130-250°C dla
kolumny glinowej. Wyniki badan wskazujg na wiekszg wartos¢ entalpii adsorpcji sulfidow w poréwnaniu
z tiolami dla obu rodzajéw wypetnien. Oznacza to, iz te drugie w mniejszym stopniu zdolne sg adsorbowac
sie na powierzchni gleby. Zasugerowano, ze moze mie¢ to zwigzek z zawartoscig wilgoci w prébkach gliny.

IGC stosowana moze by¢ réwniez do badania oddziatywan pomiedzy stosowanym wypetnieniem
kolumny, a substancjami rozdzielanymi co pozwana na okreslenie aplikacyjnosci nowo wprowadzanych faz
do zastosowan przy rozdzielaniu charakterystycznych grup substancji chemicznych. W tym celu zbadano
rézne rodzaje asfaltéw i frakcji asfaltenowych [32] [33]. Immobilizowano 10% wagowych fazy stacjonarnej na
nosniku, ktérego role petnit Fluoropak 80, a nastepnie zbadano charakterystyke retencyjng grupy zwiazkow
wzorcowych w tym alkoholi, kwaséw, amin, estréw, olefin, zwigzkéw aromatycznych, cyklicznych
i zawierajacych siarke. Dla kazdej z substancji obliczono wspoétczynnik oddziatywan (ang. Interraction
Coefficient, Ip) jako 100-krotnos¢ réznicy pomiedzy logarytmem objetosci retencji (Vr) badanego zwiazku,
a objetoscig retencji wzorcowego n-alkanu o takiej samej masie czgsteczkowej (wartoS¢ wyznaczona na
podstawie wykresu zalezno$ci logarytmu Vg od masy molekularnej n-parafin). W zwigzku z tym, ze n-alkany
stabo oddziatujg z polarng fazag stacjonarng (oddziatywania dyspersyjne), mozna przyja¢, ze wspotczynnik
oddziatywan jest jedynie miarg powinowactwa funkcyjnych grup substancji wzorcowych do osadzonych
asfaltéw/ asfaltenow. Dzieki temu mozliwe stato sie podjecie prob skorelowania wartosci lp ze sktadem
grupowym badanego asfaltu. Wykazano, ze im wyzszy jest skorygowany w oparciu o liczbe kwasowg
i zawarto$¢ zwigzkéw azotu w probce wspdiczynnik oddziatywan formamidu tym wieksza procentowa
zawarto§¢ sumy asfaltendw i zywic asfaltenowych. Za pomocg techniki IGLC mozliwe jest réwniez
analizowanie asfaltéow w kontekscie ich trwatosci podczas utleniania bezposrednio w kolumnie [34]. Zaletg
tej metody jest tatwe i precyzyjne sterowanie szybkoscig narostu temperatury i przeptywu powietrza oraz
uzyskanie powtarzalnych warunkéw utleniania. Zastosowanie odwréconej chromatografii gazowej eliminuje
ponadto dodatkowy etap wystepujacy gdy utlenienie przeprowadza sie na zewnatrz kolumny a tym samym
mozliwos¢ zanieczyszczenia probki.

4. Odwrécona chromatografia cieczowa
4. Inversed Liquid chromatography

Obok najczesciej stosowanej odwréconej chromatografii gazowej wyrdéznic mozna odwrécong
chromatografie wykluczania (ang. Inversed Size Exclusion Chromatography, ISEC) dzieki ktérej mozliwe jest
uzyskanie danych na temat wewnatrz-ziarnowej € (11) i miedzy-ziarnowej €, porowatosci kolumny oraz
rozktadzie wielkosci poréw adsorbentu @ (12). W badaniach wykorzystuje sie dane dotyczace retencji prébki
polistyrenu o znanym waskim rozktadzie masy czasteczkowej [35].

r

s=e -5 =T ] @ M, =2258;" [-Z] (12

LY Ll
g g Mo

zr- porowato$¢ catkowita [-]

V1- objetos¢ elucji niezatrzymywanego trasera (objetos¢ martwa) [mL]
V- objetos¢ elucji substanciji wykluczanej [mL]

Vg- objetos¢ geometryczna kolumny [mL]

Metode ta wykorzystano do wyznaczenia porowatosci oraz stosunku faz dla serii kationo -wymiennych
adsorbentéw powszechnie stosowanych do oczyszczania biatek. W badaniach zastosowano wzorce
dekstranu, polimeru glukozy rozpuszczalnego w wodzie. Stwierdzono, ze procedura przygotowania
adsorbentu gdzie polimery wytworzone in situ lub wszczepiane w materiat bazowy ma znaczacy wptyw na
wymiary porow i stosunek faz charakteryzowany jako dostepna powierzchnia adsorbentu przypadajaca na
jednostke objetosci fazy ruchomej [36].
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W 2015 roku grupa naukowcow z Polski wykorzystata zaleznosci pozwalajgce na obliczenie statych
rownowagi adsorpcji dla IGC i dostosowata jg na potrzeby chromatografii cieczowej. Wyznaczono izotermy
i entalpie adsorpcji aniliny i 4-chloroaniliny na haloizycie metoda podziatu szczytu piku [37].

5. Wnioski koncowe
5. Conclusions

Wyznaczanie parametrow fizykochemicznych badanych substancji zaréwno w przypadku
chromatografii standardowej jak i odwréconej jest stosunkowo szybkie, wydajne i tatwe. Rozwdj metodyk jak
i poszukiwanie =zaleznosci matematycznych pozwalajacych korelowa¢ poszczegdélne parametry
spowodowaty mozliwos¢ uzyskania duzej ilosci informacji na temat prébki podczas jednej analizy. Obecnie
destylacja symulowana praktycznie catkowicie wyparta technike klasyczng i jest powszechnie stosowana
zwlaszcza w kontekscie analizy rozktadu temperatury destylacji produktéw naftowych. Chromatografia
odwrécona jest natomiast doskonatym narzedziem badah nad nowymi substancjami stosowanymi gtdwnie
w przemysle farmaceutycznym, polimerami oraz innowacyjnymi fazami stacjonarnymi.
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