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1. Uvod

Kapildrna plynovd chromatografia (CGC) patri medzi naj-
vyznamnejsie metddy analyzy opticky aktivnych organickych
latok. K vyhoddm tejto metddy patri znacnd separacnd ucin-
nosft, rozliSovacia schopnost, reprodukovatelnost tudajov
a praca s malymi mnozstvami vzoriek.

Pri priamej separdcii enantiomérov metédou CGC sa do-
siahol znac¢ny pokrok najmid po zavedeni modifikovanych
cyklodextrinov ako staciondrnych faz' ™ Cyklodextriny su
cyklické gluk6zové oligoméry so 6, 7 alebo 8 glukézovymi
jednotkami, ktoré sa vyrdbaji enzymatickym Stiepenim $kro-
bu cyklodextrin-glukanoyl transferazou, alebo synteticky®.
Nativne cyklodextriny ako staciondrne fazy v plynovej chro-
matografii vykazuju nizke separa¢né ucinnosti bez ohladu na
to, ¢i sa pouzivaju ako tuhé fazy v chromatografii plyn—tuhd
fiza, alebo ako roztoky v chromatografii plyn—kvapalina®.
Separacné ucinnosti kolén sa podstatne zvysia, ak sa ako
staciondrne fazy pouzijui derivaty cyklodextrinov (modifiko-
vané cyklodextriny)' ™ Na obr. 1 je schéma glukopyranézovej
stavebnej jednotky s oznacenim uhlikovych atémov a substi-
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tuentov, ktorych charakter rozhoduje o vlastnostiach modifi-
kovanych cyklodextrinov.

V sticasnosti sa na separaciu rdznych typov organickych
enantiomérov vyuzivaji najméd kremenné kapildrne kolény
zmocené s rézne modifikovanymi o.-, 3- a y-cyclodextrinovy-
mi stacionarnymi fizami'~. Enantioselektivita cyklodextrino-
vych fdz je na rozdiel od inych opticky aktivnych stacionar-
nych faz univerzdlna a vhodnd na separdciu rozmanitych typov
organickych opticky aktivnych zlicenin'™,

Na pripravu kolén s cyklodextrinovymi staciondrnymi
fazami mozno vyuzif Cisty derivdt cyklodextrinu, alebo jeho
roztok vo vhodnom rozpustadle. Medzi najcastejsie pouzivané
rozpustadld pre modifikované cyklodextriny patria polymérne
siloxdny, napriklad OV-1701 (cit.?). Kolény pripravené s ta-
kymito zmesnymi fazami vykazujui velmi dobré separacné
vlastnosti, ich enantioselektivita je vSak v dosledku zriedenia
chirdlnej Casti staciondrnej fdzy nizSia ako enantioselektivita
kolén s Cistou opticky aktivnou fazou.

Enantiomérna selektivita zmesnej staciondrnej fazy zdvis{
od typu cyklodextrinu, povahy substituentov a ich polohy
v molekule cyklodextrinu a pri zmesnych fazach aj od obsahu
cyklodextrinového derivdtu a polarity polysiloxanu.

V predchddzajicej praci sme zhrnuli zdkladné poznatky
o vyuziti cyklodetrinov ako staciondarnych fdz na separdciu
enantiomérov organickych opticky aktivnych zlicenin kapi-
larnou plynovou chromatografiou’. V tejto praci sa hodnotia
zdkladné parametre, ktoré ovplyviuji plynovo-chromatogra-
fickd separdciu enantiomérov opticky aktivnych zlicenin v ka-
pildrnych kolénach zmocenych roztokmi modifikovanych cy-
klodextrinov rozpustenych v nechirdlnom polysiloxane.

2. ZloZenie zmesnej staciondrnej fazy

2.1. Obsah modifikovaného
cyklodextrinu v zmesnych fdzach

Vlastnosti chirdlnej staciondrnej fazy zavisia od viacerych
faktorov. Medzi zdkladné patri typ cyklodextrinového deriva-

Obr. 1. Schéma glukopyranézovej stavebnej jednotky cyklodextri-
nov. Glukopyrandzy v molekuldch cyklodextrinu su spojené cez atomy
kyslika viazané na 1 a 4 uhlikovom atéme; ® —atémy kyslika, O — at6-

my uhlika, R ,R,aR, —substituenty. Vodikové atémy nie su oznaCené
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tu a jeho obsah v polysiloxdnovom rozpustadle. So vzrastaju-
cim obsahom chirdlneho selektora v staciondrnej faze vzrastd
enantioselektivita kolény. Pre kolony so zmesnymi fdzami
v ktorych sa ako chirdlny selektor pouziva tuhy (krystalicky)
cyklodextrin sa vsak zistilo, Ze enantioselektivita takychto
zmesnych fdz vzrastd s obsahom cyklodextrinového derivitu
v polysiloxdne len po uréitd hranicu®. Této hrani¢nd koncen-
trdcia sa pohybuje od 15 % do 50 % v zdvislosti od typu
polysiloxdnu a cyklodextrinového derivatu®’. Na obr. 2 je
uvedend zavislost selektivitného faktora (o) od obsahu okta-
kis(2,6-di-O-pentyl-3-O-butyryl)-y-CD (%w) v polysiloxdne
OV-1701 namerand pre enantioméry géfru pri 80 °C. Navyse
sa zistilo, Ze s rasticim obsahom krystalického cyklodextrino-
vého derivdtu v zmesnych fazach klesd tdc¢innost kapildarnych
kolén. Ak obsah cyklodextrinového derivdtu vzrastie nad
urciti hodnotu, koldna strica tak separacnu tcinnost ako aj
enantioselektivitu. Takdto staciondrna faza sa stiva nehomo-
génnou a cyklodextrinovy derivit sa zo zmesnej fazy vylucu-
jeb. Tak napriklad enantioméry pinénu sa separovali na stacio-
nérnej faze s obsahom 10 % permetyl-B-CD. Na staciondrne;j
faze s obsahom 30 % permetyl-B-CD sa tieto enantioméry
uZ nepodarilo rozliit'®. S rasticim obsahom cyklodextrinu
v zmesnej faze vzrastd aj Cas potrebny na separdciu. Obsah
krystalického cyklodextrinového derivatu determinuje navyse
aj minimadlnu teplotu, pri ktorej este staciondrna faza poskytuje
symetrické piky. S rasticim obsahom cyklodextrinu, vzrastd
aj tato minimdlna teplota. Tak napriklad enantioméry niekto-
rych diolov sa separuju iba na zmesnych staciondrnych fazach,
nie vSak v koldénach s Cistym tuhym cyklodextrinovym deri-
vatom''. Vzfah medzi obsahom krystalického cyklodextrinu
a enantioselektivitou zmesnej staciondrnej fazy sa sledoval pri
roznych teplotach. vant’ Hoffove zavislosti (In o0 od 1/7) pre
jednotlivé kolony boli priamkové s réznymi smernicami, ktoré
sa pretinali pri urcitej teplote. Nad touto teplotou sa enantio-
méry separovali v kolénach s vy$§im obsahom cyklodextrino-
vého derivatu a pod touto teplotou sa separdcia enantiomérov
dosiahla v kolénach s nizsim obsahom cyklodextrinového
derivétu'? Bicchi so spol. studoval vplyv obsahu heptakis(2,6-
-di-O-acetyl-6-O-ferc-butyl-dimetylsilyl)-B-cyklodextrinu v OV-
-1701 na elu¢né poradie enantiomérov mentolu a izomentolu.
Z kolény, ktord obsahovala 50 % cyklodextrinového derivatu
eluovali enantioméry v obratenom elu¢nom poradi, ako z ko-
I6ny v ktorej bol 10%-ny obsah cyklodextrinového derivétu.
Zkoloény s 30 % obsahom cyklodextrinového derivétu eluovali
Studované enantioméry nerozlisené'.

2.2. Typ cyklodextrinu

V sucasnosti sa nedari predpovedat ako ovplyviuje typ
cyklodetrinového selektora (a-, B- a y-CD) enantioselektivitu
staciondrnej fazy. Enantioméry niektorych zlic¢enin vyzaduji
pri separdcii definovanu velkost dutiny a iné sa separuju
nezdvisle od pouzitého typu cyklodextrinu. Spociatku sa pred-
pokladalo, Ze zdkladom rozliSenia enantiomérov na cyklodex-
trinovych fdzach je tvorba inkliznych komplexov a preto na
separdciu enantiomérov objemnych analytov sa vyzadovali
vicsie dutiny (B- resp. y-CD) a na separdciu enantiomérov
malych molekiil mensie dutiny (o, resp. B-CD). V rozpore
s tymto predpokladom sa vSak darilo separovat objemné mo-
lekuly 8-lakténov na a-CD (cit.'*) a malé molekly alifatickych
uhlovodikov na y-CD (cit.>!). V niektorych pripadoch, sa
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zmenou velkosti cyklodextrinovej dutiny dosiahlo obrate-
né elu¢né poradie enantiomérov'”. Tak napriklad Kobor so
spol.lé, ziskali na rovnakych derivdtoch o-CD na B-CD ob-
ritené elu¢né poradie enantiomérov fenyletanolu. Obritené
elu¢né poradie je zrejmé aj z obr. 3 na ktorom je chromato-
gram separdcie enantiomérov O-metyl-N-trifluoroacetyl vali-
nu v kapildrnej koléne so zmesnou fazou {heptakis(2,6-di-O-
-metyl-3-O-pentyl)-B-CD rozpusteny v polysiloxdne OV-1701
v hmotnostnom pomere 3:7} (A) a {oktakis(2,6-di-O-metyl-
-3-0-pentyl)-y-CD rozpusteny v polysiloxdane OV-1701 v hmot-
nostnom pomere 3:7} (B) pri 70 °C.

Obriétenie elu¢ného poradia enantiomérov sa pozorovalo
separdciou opticky aktivnych zlicenin na rovnako substituo-
vanych CD selektoroch s parnym a neparnym poctom gluko-
pyranézovych jednotiek (ot~ a B-CD, resp. 3- a y-CD). Zmena
elu¢ného poradia enantiomérov sa doteraz nepozorovala pri
separdcii enantiomérov na rovnako substituovanych CD se-
lektoroch s parnym poctom glukopyranézovych jednotiek'7
(o- ay-CD).

2.3. Polarita polysiloxdnového
rozpusStadla

Pretoze cyklodextrinové derivaty v zavislosti od charakte-
ru substituentov vykazuji réznu polaritu, na pripravu zmes-
nych faz sa pouzivaju polysiloxdny s rozdielnou polaritou. Pre
poldrne derivity cyklodextrinov sa ako rozpustadld odporidca-
ju poldrne polysiloxdny v ktorych sa tieto cyklodextrinové de-
rivéty lepSie rozpustaju, o umoziiuje zvysif ich obsah v zmes-
nych staciondrnych fazach. ZvySenim obsahu chirdlneho se-
lektora v zmesnych staciondrnych fdzach sa vo vSeobecnosti
zvysi enantioselektivita kolony. Poldrne interakcie polysilo-
xdnov a cyklodextrinovych selektorov vSak mozu aj zhorsit
enantioselektivitu zmesnej staciondrnej fizy'®. Ak sa na pri-
pravu zmesnych faz pouziji poldrne polysiloxdny, vplyvom
poldrnych interakcii vzrastd retencia enantiomérov poldrnych
zlicenin, €o pri danej teplote predlZuje Cas analyzy. Preto je
vyhodnejsie aj pre poldrne cyklodextrinové derivaty pouzivat
ako rozpusfadld stredne poldrne polysiloxdny. Okrem skrate-
nia analjzz sa na tychto zmesnych fazach spravidla zlepsi aj
tvar pikov®. Pre stredne poldrne cyklodextrinové derivdty sa
na pripravu zmesnych fdz odporica pouzivat ako rozpustadld
stredne poldrne, alebo nepolarne polysiloxdny. Pretoze roz-
pustnost cyklodextrinovych derivdtov v nepoldrnych polysi-
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Obr. 2. Zavislost selektivitného faktora (o) od obsahu oktakis(2,6-
-di-O-pentyl-3-O-butyryl)-y-CD (%w) v polysiloxane OV-1701 na-
merand pre enantioméry géfru pri 80 °C
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loxdnoch je obmedzend, na pripravu zmesnych fdz s tymito
polysiloxdnmi sa pouZivaju nizsie obsahy cyklodextrinovych
derivdtov, alebo sa separdcia uskuto¢ni pri vyssej teplotem.
Zistilo sa, Ze zavislost enantioselektivity niektorych zmesnych
faz od polarity pouzitého polysiloxdnu je zlozitd, pretoze
selektivitny faktor o pre enantioméry niektorych opticky ak-
tivnych zlicenin sa so vzrastajicou polaritou polysiloxdnu
zvySuje a pre iné zniZuje. ZniZenim polarity polysiloxdnu
v zmesnych fdzach, sa vid¢s§inou zniZi retencia enantiomérov,
¢o umoziuje ich separovaft pri nizsich teplotdch, a tym zvysit
enantioselektivitu zmesnej fazy (zvysit hodnoty selektivit-
nych koeficientov o). Pre enantioméry niektorych analytov sa
vSak zniZenim separacnej teploty enantioselektivita zmesnej
fazy zhorsi". Pouzitim stredne poldrnych polysiloxdnov na
vyrobu zmesnych fdz sa podarilo rozdelif enantioméry nie-
ktorych zlicenin, ktoré sa neseparovali na zmesnych fdzach
s polarnym polysiloxdanom®. Stidiom teplotnych zavislosti
(napriklad In o od 1/7) enantiomérov separovanych v kol6-
nach v ktorych sa na pripravu zmesnych faz pouzili rdzne
polédrne polysiloxdny sa zistilo, Ze zmenou polarity polysilo-
xdnu sa menia aj smernice ¢iar. Zavislosti su priamkové a pre-
tinaju sa pri urcitych teplotach'%.

2.4. Typ a poloha substituentov
v cyklodextrinovych derivdtoch

2.4.1. Charakter substituenta v polohe 3

Substiticia vodikovych atémov v hydroxylovej skupine
viazanej na uhlikovom atéme v polohe 3 r6znymi substituen-
tami sa Studovala najcastejsie, pretoZe charakter substituenta
v tejto polohe podstatne ovplyviiuje enantioselektivitu cyklo-
dextrinového selektora. Substituent v polohe 3 je takmer rov-
nobezny s osou cyklodextrinového torusu®'. Charakter tohto
substituenta vyrazne ovplyviluje konformdciu cyklodextrinu
a navySe, interakcie enantiomérov s tymto substituentom su
rozhodujice v pripadoch v ktorych separdcia enantiomérov
z4visi od inkluzie analytu do dutiny cyklodextrinového deri-
vétu. Volbou tohto substituenta, mozno volit interakcie, ktoré
ovplyviiuju separdciu enantiomérov. Tak napriklad acylova
skupina umoziuje elektrén donor-akceptorové interakcie? %,
alkylové skupina van der Waalsove interakcie®* a karbamato-
vé skupina interakcie vodikych vizieb®. Pri vybere tohto sub-
stituenta sa zohladfiuje vSeobecne akceptovany poznatok, Ze
poldrne zliceniny sa lep$ie separuju na poldrnych derivdtoch,
napriek tomu, Ze enantioméry niektorych poldrnych zlicenin
sa lepsie separovali na derivatoch cyklodextrinov s alkylovou
skupinou v polohe 3 (cit.”*?’) a enantioméry niektorych nepo-
larnych analytov sa lepSie separovali na derivatoch cyklodex-
trinov, ktoré mali v polohe 3 poldrnu funkénu skupinu.

2.4.2. Charakter substiuenta v polohe 6

Za predpokladu, Ze separdcia enantiomérov vyzaduje in-
kliziu do dutiny cyklodextrinu a ostatné funkéné skupiny
analytu interagujui na povrchu cyklodextrinu so substituentami
v polohe 2 a 3, substituent v polohe 6 sa bezprostredne
nezucastiiuje enantioselktivnych interakcii. Charakter tohto
substituenta vSak vyrazne ovplyviluje tvar cyklodextrinového
konusu a tym inkliziu analytu do dutiny. Substiticiou vodi-
kového atému v OH skupine viazanej na 6 uhlikovom at6-
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me tercbutyldimetylsilylovou (TBDMS) skupinou sa vyrazne
zmeni konformdcia cyklodextrinu, ¢o prispieva k enantiose-
lektivite takychto derivatov?®%. Nahradenim TBDMS skupi-
ny acetylovou skupinou sa konformécia cyklodextrinu vyraz-
ne nezmeni, enantioselektivita ziskanej fazy sa vSak zmensi.
Pokles enatioselektivity tychto fdz sa vysvetluje interakciami
acetylovej skupiny s ostatnymi substituentami cyklodextrino-
vého derivdtu, ¢o znizuje flexibilitu tohoto derivatu. Kim so
spol. " zistili, Ze enantioselektivitu cyklodextrinovych deriva-
tov ovplyviiuje aj hydrofébnost substituenta v polohe 6.

2.4.3. Charakter substiuenta v polohe 2

V pripadoch, v ktorych separdcia enantiomérov vyzaduje
tvorbu inkliznych komplexov, substituent v polohe 2 ovplyv-
fluje separdciu enantiomérov menej vyznamne, ako substi-
tuenty v polohdch 3 a 6. KedZe substituent v polohe 2 smeruje
von z dutiny, neovplyviluje vyznamne tvar cyklodextrinovej
dutiny a inkliziu analytu. V pripade, Ze separdcia enantiomé-
rov zavisi od interakcii na povrchu cyklodextrinového deriva-
tu, substituent v polohe 2 v§ak moze separdciu enantiomérov
vyrazne ovplyvnit.

3. Pracovné podmienky a Struktiira analytu

3.1. Charakteristiky koldny
a mobilnej fdzy

Parametre kolény a vlastnosti mobilnej fazy ovplyviuju
enatiomérnu separdciu v podstatne mensej miere ako vlastnos-
ti staciondrnej fazy. Separdciu enantiomérov ovplyviiuje dizka
kolény, hribka filmu staciondrnej fazy a vnutorny priemer
kapilary. Pre kol6ny s dizkou (10 m az 25 m) sa zistilo, Ze
di7ka prakticky neovplyviiuje hodnoty selektivitného fakto-
ra o (cit.*!). Ak je hodnota selektivitného faktora dostatocne
velkd, na separdciu spravidla postacuju kratke kolény (60 cm
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Obr. 3. Plynovochromatograficka separacia enantiomérov O-me-
tyl-N-trifluoroacetyl valinu v kapildrnej koléne so zmesnou fazou
{heptakis(2,6-di-O-metyl-3-O-pentyl)-3-CD rozpusteny v polysi-
loxane OV-1701 v hmotnostnom pomere 3:7} (A) a {oktakis(2,6-
-di-O-metyl-3-O-pentyl)-y-CD rozpusteny v polysiloxdne OV-1701
v hmotnostnom pomere 3:7} (B) pri 70 °C



Chem. Listy 95, 86 — 90 (2001)

az5m)>% Separdciu enantiomérov v kratSich kolénach navyse
mozno realizovat pri nizSich teplotach, ¢o je vyhodné, pretoze
enantioselektivita chirdlneho selektora spravidla s klesajicou
teplotou separdcie vzrastd. Enantioméry niektorych zlicenin
je preto vyhodné separovat v krat$ich kolénach, pretoze poza-
dovand separdcia v dlhsich kolénach by sa dosiahla za velmi
dlhy ¢as. KratSie kolény v8ak mozno vyuzif vyhodne najméi
na separdciu enantiomérov zlicenin s niZ§ou prchavostou a ak
ich netreba separovat vo velmi komplikovanych matriciach,
pretoze skriatenim kolony sa zmenSuje aj jej separacnd ucin-
nost®. Hriibka filmu stacionarnej fizy vyznamne neovplyviiuje
enantiomérnu separdciu. S rasticou hribkou filmu staciondr-
nej fazy v koldne vsak vzrastd retencia, spravidla bez vyraznej
zmeny selektivity, napriek tomu, Ze sa pozoroval aj pokles
enantioselektivity v kolénach s hrubsim filmom staciondrnej
fazy®'. Priemer kolény prakticky neovplyviiuje enantioselek-
tivitu separacného procesu. PouZitie kolén s vacsim prieme-
rom vSak umoziuje davkovat vicsie mnozstva.

Mobilna faza ovplyviiuje enantiomérnu separdciu najmi
prostrednictvom rychlosti, ktorou pridi v koléne. Pri hodno-
teni vplyvu rychlosti nosného plynu na enantioselektivitu
staciondrnej fazy boli publikované protichodné vysledky. Za-
tial ¢o Hardt so spol. zistili, Ze hodnota selektivitného faktora
sa so zmenou prietoku mobilnej fizy v koléne nemeni’, Grob
so spol. zistili, Ze zvySovanim prietoku nosného plynu sa
separdcia enantiomérov obsahujicich hydroxylovi skupinu
zhorsi, ale pre zliceniny s inymi funkénymi skupinami obsa-
hujicich atéom kyslika sa zlep§f33. Podobné vysledky sa do-
siahli pre vsetky najcastejSie pouzivané mobilné fazy v plyno-
vej chromatografii (H,, He, N2)33‘ Z tychto vysledkov sa
usudzuje, Ze vplyv rychlosti prietoku mobilnej fazy kolénou
na separdciu enantiomérov zdvisi aj od Struktiry analytu.
Pouzitie NH, ako mobilnej fdzy sice nezlepSilo enantiomérnu
separdciu, avSak v porovnani s ostatnymi nosnymi plynmi sa
vyrazne zlepSila symetria pikov opticky aktivnych zlicenin,
ktoré obsahovali NH, skupiny a navySe sa zniZila medza
detekcie™.

3.2. Pracovné podmienky

Z pracovnych podmienok, ktoré sa nastavuju v plynovej
chromatografii, separdciu enantiomérov ovplyviiuje najma te-
plota koldny, sposob a teplota kondicionovania kolény a Cas
skladovania kolény. ZniZovanim teploty sa spravidla hodnota
selektivitného koeficienta o uvazovanych enantiomérov zvy-
Suje, preto sa na separdciu pouziva najnizsia teplota, pri ktorej
sa eSte akceptuje Cas separdcie. Minimadlna teplota separdcie
sa voli s ohfadom na charakter cyklodextrinového derivatu,
charakter polysiloxdnu a parametre kolény. Vo vSeobecnosti
plati, Ze zmesné fazy s nepoldrnym polysiloxdnom mozno
pouzivat pri nizsich teplotich ako fazy pre ktoré sa pouzil
poldrny polysiloxdn. Preto sa na pripravu zmesnych faz odpo-
rica rozpustat cyklodextrinové derivity v najmenej poldrnych
polysiloxdnoch, v ktorych sa este rozpusti pozadovany obsah
cyklodextrinového derivdtu. Teplota kondicionovania kol6-
ny ovplyviluje separdciu enantiomérov iba v tych pripadoch
v ktorych sa na pripravu staciondrnej fazy pouzije tuhy cyklo-
dextrinovy derivat. Takéto koldny treba kondicionovat pri
teplotdch vyssich, ako je teplota topenia cyklodextrinového
derivétu'®*. Skladovanim kol6n s cyklodextrinovymi stacio-
narnymi fazami rozpustenymi v polysiloxdnoch sa straca ich
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enantioselektivita. Pravdepodobnym dévodom straty enantio-
selektivity su zmeny fyzikdlnej modifikdcie cyklodextrinové-
ho derivatu v roztoku, alebo jeho rekrystalizacia. U niektorych
derivdtov sa zistila strata enantioselektivity po skladovani
dlhsom ako 2 mesiace. U niektorych cyklodextrinovych deri-
vétov strata enantioselektivity vplyvom skladovania bola len
docasn4 a rekondiciondciou kolény sa ju podarilo obnovit®.

3.3. Struktira analytu

Medzi vyznamné parametre, od ktorych zavisi enantiose-
lektivita chirdlneho selektora patri charakter, konfiguracia
a konformadcia opticky aktivnych zlic¢enin. Medzi najdolezi-
tejSie fyzikédlne parametre analytov patri ich prchavost, preto-
Ze od nej zdvisi teplota separdcie a tym nepriamo aj hodnota
selektivitného faktora o (cit.>’). Velmi prchavé analyty treba
separovat pri nizkych teplotiach. Z neprchavych analytov treba
pripravit také derivéty aby ich enantioméry bolo mozno sepa-
rovat pri teplotdch, pri ktorych je cyklodextrinovy selektor
stdly. Separacia enantiomérov zavisi aj od konfigurdcie a kon-
formdcie opticky aktivnych zli¢enin a od charakteru funkc-
nych skupin®®*. Pretoze mechanizmus separdcie enantiomé-
rov na cyklodextrinovych staciondrnych fazach nie je znamy,
v sticasnosti prakticky nemozno predpovedaft typ staciondrne;j
fazy, ktord by bolo vhodné pouzit na enantiomérnu separdciu
danych opticky aktivnych zlic¢enin. Vhodné staciondrne fazy
sa hladaju skusmo postupmi, ktoré si zndme ako ,,metody
pokusu a omylu*.

4. Zaver

V ¢lanku sud zhrnuté poznatky o zakladnych parametroch,
ktoré ovplyviiuji plynovo-chromatograficku separdciu enan-
tiomérov organickych opticky aktivnych zlicenin v kapildr-
nych kolénach zmocenych s derivédtmi o-, B- a y-cyklodextri-
nov. Z ¢lanku vyplyva, ze medzi zdkladné parametre, ktoré
ovplyviiuju enantioselektivitu stacionarnych CD faz patri typ
cyklodextrinu, charakter substituentov a ich poloha v gluko-
pyranézovej jednotke cyklodextrinu. Kvapalné CD derivaty
mozno pouZzif ako staciondrne fazy bezprostredne. Z tuhych
(krystalickych) derivdtov sa vyrdbaju zmesné staciondrne fazy
(roztoky CD derivdtov vo vhodnom polysiloxdnovom poly-
mére). Zistilo sa, Ze enantioselektivita zmesnych staciondr-
nych fdz zavisi tak od obsahu CD derivédtu v tomto roztoku
ako aj od polarity polysiloxdnového rozpustadla. Z experi-
mentdlnych podmienok ovplyviluje enantioselektivitu najma
teplota kolony, podmienky pri tepelnom formovani kolény
a ¢as skladovania kolony.
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The review describes main factors influencing direct gas
chromatographic separation of enantiomers in capillary col-
umns coated with cyclodextrin stationary phases. It has been
shown that the type of cyclodextrin (¢t-, - or y-CD), the nature
and positions of substituents in CD derivatives, polarity of the
polysiloxane used in mixed stationary phases and separation
temperature are the main factors influencing separation of
enantiomers of optically active compounds. Column charac-
teristics, the carrier gas, conditioning and storage of columns
are secondary parameters influencing the enantioselective se-
paration procedure.



