STRESZCZENIE

Praca doktorska dotyczyta badania mechanizmu sorpcji w chromatografii cieczowe;j
oddziatywan hydrofilowych (HILIC) oraz okresleniu wptywu wilasciwosci faz stacjonarnych
1 warunkéw chromatograficznych na przebieg proceséw sorpcji i retencji. Ztozony charakter
retencji w HILIC wynika ze wspotdziatania réznych proceséw i oddziatywah pomig¢dzy
analitem, faza ruchoma i stacjonarng, ktérych wzgledny udziat zalezy m.in.: od sktadu fazy
ruchomej, temperatury oraz wlasciwosci analitu i fazy stacjonarne;.

Badania obejmowaty ocen¢ wplywu temperatury oraz wpltywu modyfikatora fazy
ruchomej na retencje zwiazkdéw testowych, a takze ocene sprawnosci wybranych kolumn
chromatograficznych  HILIC. Przeprowadzono badania réwnowag adsorpcyjnych
komercyjnych 1 nickomercyjnych adsorbentéw, obejmujace analiz¢ rozkladu energii
adsorpcji, ocen¢ heterogeniczno$ci energetycznej powierzchni oraz dobor i1 weryfikacje
modeli izoterm adsorpcji. Istotng cze$¢ pracy stanowila kompleksowa charakterystyka
adsorbentow pod wzgledem ich sktadu chemicznego, morfologii, rozktadu wielkos$ci ziaren,
wielkosci 1 objetosci porow, powierzchni wilasciwej 1 stabilno$ci termicznej. Dodatkowo
przeprowadzono badania chromatograficzne heparyny sodowej w celu oceny mozliwosci
jej oznaczania w materialach pochodzenia zwierz¢cego z wykorzystaniem réznych uktadow
chromatograficznych.

Wykazano, ze mechanizm retencji w warunkach HILIC zalezy od skladu fazy
ruchomej, wlasnosci fazy stacjonarnej oraz wilasciwosci analitu. Dla wigkszosci badanych
uktadoéw uzyskano liniowe zalezno$ci van’t Hoffa, natomiast obserwowane dla wybranych
ukltadow, szczegodlnie dla kwercetyny, odchylenia od liniowosci wskazywaly na zmienny
udziat poszczegolnych oddziatywan w procesie retencji. Stwierdzono rowniez, ze rodzaj
modyfikatora organicznego wplywa na charakter retencji. Wykazano roznice w retencji
badanych analitow w zalezno$ci od zastosowanego rozpuszczalnika organicznego (acetonitryl
vs metanol). Najwyzsza sprawno$¢ badanych kolumn uzyskano przy wysokiej zawartosci
acetonitrylu, natomiast zastosowanie metanolu prowadzitlo do obnizenia sprawnosci
oraz w niektorych uktadach, do wzrostu ci$nienia w uktadzie chromatograficznym.

Badania adsorpcyjne wykazaty, ze powierzchnie badanych adsorbentdow moga
charakteryzowa¢ si¢ zarO6wno energetyczna jednorodno$cia, jak 1 heterogenicznos$cia.
W zalezno$ci od charakteru powierzchni proces adsorpcji opisywaty modele: Langmuira,
bi-Langmuira lub Tétha. Analiza SEM-EDS 1 ICP-MS potwierdzita krzemionkowy charakter
badanych materiatow oraz wykazata zroznicowanie ich morfologii i sktadu pierwiastkowego.

Stwierdzono réwniez roéznice w powierzchni wilasciwej oraz objetosci 1 wielkos$ci porow



badanych adsorbentow. Analiza TG-DTG potwierdzita wysoka stabilno$¢ termiczng
badanych  adsorbentow w  zakresie temperatur  stosowanych ~w  badaniach
chromatograficznych.

Przeprowadzona analiza chromatograficzna heparyny sodowej z wykorzystaniem
roznych faz stacjonarnych wykazata, ze dobor warunkow chromatograficznych pozwala na
uzyskanie zréznicowanych parametrow rozdzielenia 1 czasu analizy. Kolumna C18
zapewniala korzystne parametry rozdzielenia przy krotszym czasie analizy niz metoda
referencyjna opisana w farmakopei, kolumna weglowa umozliwiata dalsze skrocenie czasu
oznaczenia, natomiast kolumna aminopropylowa zapewniala wigksza selektywno$¢ separacji.
Zastosowanie buforowanej fazy ruchomej pozwalato dodatkowo skrdci¢ czas retencji przy
zachowaniu zadowalajacych parametrow rozdzielenia.

Uzyskane wyniki pozwolity na poglebienie wiedzy dotyczacej czynnikow
wpltywajacych na retencj¢ w warunkach HILIC oraz na powigzanie wiasciwosci faz
stacjonarnych z charakterem proces6w sorpcyjnych i chromatograficznych. Przeprowadzone
badania dostarczyly rowniez informacji istotnych z punktu widzenia doboru warunkéw
chromatograficznych do oznaczania heparyny sodowej w materiatach pochodzenia

ZWierzecego.



