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one szybko przechodzi¢ przez detektor, aby nie powodowac poszerzania si¢ pikow).
W zwigzku z tym detektory w HPLC powinny miec¢ stala czasowa mniejsza niz 0,3 s.
Parametr ten jest szczegdlnie istotny w ultraszybkiej wysokosprawnej chromato-
grafii cieczowej, w ktorej istnieje mozliwo$¢ rozdzielania mieszanin zawierajacych
kilkadziesigt zwigzkéw w czasie krotszym od 1 minuty.

W przypadku pracy z detektorami selektywnymi i specyficznymi uwzglednia
sie ich selektywno$¢. Wspoélczynnik selektywnosci wyraza sie stosunkiem sygnatu
pochodzacego od heteroatomu do sygnalu pochodzacego od wegla.

W trakcie analizy detektor musi mie¢ okreslong stalg temperature, zatem
nalezy go termostatowaé. Zmiany temperatury moga prowadzi¢ do dryftu linii
zerowej. Do znacznych jej fluktuacji moga przyczyniac sie rowniez zmiany skladu
fazy ruchomej (co stanowi duzy problem w przypadku elucji gradientowej). Przy
zmianach ci$nienia i predkosci przeptywu fazy ruchomej moga pojawiac sie
szumy linii zerowe;j.

Role detektora chromatograficznego moze petni¢ takze urzadzenie, ktore samo
w sobie jest przyrzadem analitycznym (np. spektrometr). Detektory w postaci
spektrometréw, ze wzgledu na specyfike ich polaczen z chromatografami, opisano
oddzielnie (rozdz. 2.14).

2.9.3.
Charakterystyka detektorow uzywanych w kolumnowej chromatografii cieczowej

Jak dotychczas chromatografia cieczowa nie doczekala sie detektora tak uniwersal-
nego i wygodnego w uzyciu, jak cieplno-przewodnosciowy czy ptomieniowo-joni-
zacyjny w chromatografii gazowej. W wigkszosci przypadkéw w kolumnowej chro-
matografii cieczowej o wyborze detektora decyduje sktad zastosowanego eluentu
1 wlasciwosci substancji rozdzielanych. Rodzaj eluentu ma w wielu przypadkach
decydujace znaczenie w procesie detekeji, warunkuje bowiem mozliwos¢ wykrywa-
nia analitow oraz warto$¢ wykrywalnosci. Uzytkujac na przyklad detektor absorpcji
nadfioletu, nalezy zwraca¢ uwage na graniczng dlugos¢ fali UV pochtanianej przez
rozpuszczalnik stosowany jako eluent (tab. 2.2).

Najczesciej wykorzystywanymi w kolumnowej chromatografii cieczowej detek-
torami sg: spektrofotometryczny UV-VIS, fluorescencyjny, spektrometr mas, rza-
dziej elektrochemiczny i $wiatla rozproszonego. Niezaleznie od rodzaju detektora
i wlasciwosci wykrywanej przez niego substancji opuszczajacej kolumne po roz-
dzieleniu mieszaniny, w ktorej sktad wchodzita, substancja ta, rozpuszczona w fazie
ruchomej, przeptywa przez komorke pomiarowq. Pojemnos¢ takiej komorki jest
bardzo mala, aby uniknga¢ niepozadanego rozmycia (poszerzenia) pasma chroma-
tograficznego (a w konsekwencji takze piku), i wynosi 0,01-10 pl, odpowiednio
do warunkéw wspotpracy z réznymi rodzajami kolumn chromatograficznych. Do
wykrywania bardzo malych ilosci analitéw stosuje si¢ mikrodetektory (np. spek-
trometry optyczne), w ktérych komorki przeplywowe sg pusta czescig kolumny
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kapilarnej (ryc. 2.52). W mikrochromatografii cieczowej przydatne sa detektory
elektrochemiczne. Sg one selektywne, dzialaja dobrze w postaci zminiaturyzowanej
i pozwalajg uzyskiwa¢ dobrg (nawet na poziomie femtomoli) wykrywalnos$¢ niekto-
rych zwigzkéw chemicznych.
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RYC.2.52. Bezposrednia detekcja w kwarcowej kolumnie kapilarnej

Ze wzgledu na to, Ze niektore zwigzki chemiczne moga pozosta¢ niewykrywane
przez ogdlnie dostepne detektory, przeprowadza sie je w mozliwe do wykrycia
pochodne, zwykle w reaktorze umieszczonym migdzy kolumng a detektorem. Do
reaktora, za pomocg pompy, podaje si¢ odczynnik, ktory reagujac z chromatografo-
wang substancjg, tworzy jej pochodna majacg zdolno$¢, na przyktad, fluorescencji
lub sorbowania $wiatta nadfioletowego.

Otrzymywanie pochodnych przed wprowadzeniem chromatografowanych sub-
stancji do kolumny ma niewielkie znaczenie praktyczne. Nalezy bowiem uwzgled-
ni¢, ze niektdre sktadniki mieszaniny moga nie tworzy¢ pochodnych, a chromato-
grafowaniu bedzie podlega¢ probka roznigca sie od pierwotne;.

Nie wszystkie z opisanych tutaj detektoréw wchodza w sktad standardowego
wyposazenia powszechnie dostepnych w handlu chromatograféw cieczowych. Nie-
ktdre z nich s dostarczane na zamdwienie lub montowane w przyrzadach przezna-
czonych do specjalnych celow.

Nazwy detektorow sg czesto oznaczane, rowniez w jezyku polskim, akronimami
ich pelnych nazw angielskich.

2.9. Detektory
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