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Gyakorlat témaja

1. A gazkromatografias készilék megismerése

2. Ismeretlen alkoték mindségi azonositasa
Kovats-féle retencidés indexek segitségével

3. Szeszes ital etanol tartalmanak
meghatarozasa belso standard médszerrel



A kromatografia felfedezoje és névadoja

Mihail Szemjonovics
Cvet
(1872-1919)

#. 5. Tewett and the Invention of Chromategraophy Port If 65

~Fem

J-&rm

Fig. 5.3. Tswerr's chromarographic column and irs connecrion to the manifold of his

chromatographic system. 2 = Manifold, b = rubber tube, ¢ = pinch-cock, d = glass

tube, ¢ = cork, f = solvent reservoir, g = chromatographic column, # = flask to
collect the eluring solvent.
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Archer John Porter Richard Laurence Millington
Martin Synge

A megoszlasi kromatografia terén végzett
munkassagukért 1952-ben Nobel-dij
kaptak.
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és gazkromatografalhatésag

300 600 2000 10
l )) l )) l )) I
| (49 | QN | W\ ]
% ’l
GC
\, J
\'4
SFC
s AN J
\'4 ' Y
IC HPLC Gél
S
Y
LC

13



és gazkromatografalhatésag

Injektor homeérsékletén
bomlas nélkil elparologtathaté komponensek
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és gazkromatografalhatésag

Molecular Melting  Boiling
PAH Chemical ioht CAS Ring . .
AHs wei oint oint ) ~
formula & number  number P P 2 5
(g/mol) (°C) ("C) L
176 '§
| I | I I | g
Naphthalene C,oHg 128 91-20-3 z 802 218 150] g
! { 1 { 1 E :
Acenaphthylene C,.Hg 152 208-96-8 3 2.5 280 125 B E
2 x
! { 1 { { 1 oo ‘g a
Acenaphthene C.Hypp 152 81-32-9 3 9%.4 27
Fluorene CyHyg 166 86-73-7 3 115 205
Phenanthrene CiHyg 178 85-01-8 3 Q9.2 340
Anthracene CHyg 178 1230-12-7 | 3 218 340 - et i e e e b M o
| | | | - - %.00 1626 16.50 1675 17.00 1725 1750
Fluoranthene CisHyp 207 06-44-0 | 4 108 384
Pyrene CisHyg 207 129-00-0 | 4 151 404
b 10 e — “%wuwj
Benzolalanthracens CiH,. 228 56-55-3 4 167 435 654 -
| | e £
Chrysene CeH,. 228 2i8-01-9 4 258 448 45 §
40 = =
| I I I = 2
Benzo[b]fluoranthene | CioH,. 252 205-99-2 |5 168 481 3 'E_-' a
304 o0 -!-
| I I I s =
Benzo|k]fluoranthene C.oHy. 252 207-08-9 | 5 217 480 3 & E
20 =
Benzoa]pyrene C.oHy. 252 50-32-8 5 177 495 * }\“J
.
| | | | | | | | ; ket L et " "
e T i) r AP e i e
Dibenzo[a,h]anthracene  C.,H,, 78 53-70-3 5 7 524 2
Indeno[1,23-cd]pyrene  C..H;, 27 193-39-5 [ 164 536 e B

Benzo[g,h,i]perylene C..H,. 276 1g1-24-2 | 6 27 550



és gazkromatografalhatésag

Permanens gazok

0, N,

ArJIL K j ACH4 Jco
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GC altalanos felépitése

4
p) ~
mint >
v__A 2
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—>{1,52. p| & E A/D}
vivogdz I\]y. A :
forras szeptum levegd
(2-6 bar) H2
purge
make-up
split _ ]

T. Sz.: tisztitd, szaritd egység

Ny.: A: nyomds és dramldsszabalyzék
B: injektor, mintabevitel

K: elvdlaszté kolonna

D: detektor

E: erdsitd

A/D: konverter

C: szamitégép

1
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GC altalanos felépitése
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Split/splitless injektor
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GC altalanos felépitése
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A/D: konverter
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Toltott kolonnak, kapillaris kolonna

D,= 0,25 mm 24



Helyhez kotott allofazis: szilard vagy folyadék
Mozgé fazis: gaz

Szorpcios-deszorpcios folyamatok

Dinamikus egyensuly
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Kolonnak

1. Szemcsés toltetU kolonna

2. Kapillaris kolonna

Felépitése: Kvarciveg vékony cs6
belsé feliletén az alléfdzissal
kiils6 felUletén poliimid bevonat

Stationary Phase \

Alléfazis:  Szilard (adsz.)
Folyadék (absz.)
Szilard hordozén folyadék (absz.)

Polyimide Coating
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Kapillaris kolonnak (OT open tubular)

porézus adszorbens réteg 5-50 Um

PLOT adszorpcios
Porous Layer OT kapillaris csé fala

belsé atmérd 0,25-0,53 mm

poliimid bevonat abszorpcios

(megoszlasos)

WCOT

Wall Coated OT

megosztéfolyadék 0,01- S5um

megosztéfolyadék 5-20 Um
belsé dtméré 0,05-0,53 mm

SCOT

Support Coated OT

hordozé

megosztéfolyadék, 0,015 mm hordozé 0,1-3 mm
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Packed Column Analysis:

5% 0V101
on 80/100 Chromosorb

Capillary Column Analysis:
30 m x 0.5 mm x 0.88 pm

Capillary Column Analysis:
30m x 0.32 mm x 0.25 pm




Megosztéfolyadékok

Vdlasztdsa a minta polaritdsa alapjén térténik (pol-pol, apol-apol). A 6 valasztds
elSsegiti a hatékony szorpcidét, a minta komponensek kozti molekuldris killonbségek nagyobb
eséllyel jelennek meg a retencids iddk kilonbozéségében.

Kovetelmények:

e Kémiailag inert

* Hostabil

* Az alkalmazott hémérséklettartomanyban folyékony
halmazallapoto

* Megfeleld, jol definialt kémiai szerkezet (szelektivitas biztositasa)

* Jo nedvesito képesség

* Oldhatésag

* Alacsony ar

29



Kolcsonhatasok az alléfazis és a minta
komponensei kozott

* Masodrendi kotoerok:
1. Van der Waals
* Diszperzios, 1t — 17 (apol-apol): 4-20 kJ/mol, kdlcsénhatdsok 60-80%-
a, alkilldnc névekedésével értéke szénatomonként 4 kJ/mol tobblet!
* Indukcios (apol-pol): 8-24 kJ/mol, 5-10% -ban felelés a retenciéért
* Orientacios  (pol-pol): Ugyan 12-40 kJ/mol is lehet, de a
hémérséklettel forditottan ardnyos az értéke.
2. H-hid
O, N, S, Hlg atomot tartalmazdé poldris molekuldk kézétt, ha van O-H, N-H,
S-H ill. Hig-H csoport az egyik molekuldban. 50-80 kJ/mol (egy specidlis
orientdcids kh.)

e ElsorendU kotoerol=aros irreverzibilis kales®hhatds

1. sav-bdazis

2. komplex

3. egyéb kémiai r (pl. észterezés)
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Kolcsonhatasok az allofazis és a minta

komponensei kozott

Elsorend0

DISZPERZIOS,
APOL-APOL | 4-20 KJ/mol
T—T
VAN der WAALS INDUKCIOS POL-APOL | 8-24 KJ/mol
- REVERZIBILIS
ORIENTACIOS POL-POL |12-40 KJ/mol
H-HIiD SPEC. ORIENTACIOS | SPEC. POL-POL | 50-80 KJ/mol
SAV-BAZIS
_ KOMPLEX oK O © ¢ |IRREVERZIBILIS
ESZTERKEPZES,
STB...
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Megosztéfolyadékok

SZILIKON ALLOFAZISOK
Polisziloxan vazas megosztéfolyadékok

R mindségétdl figgden lehet
e APOLARIS
* POLARIS

2
@

Si

0 | "
— e

@
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Polisziloxan allofazisok:

 100% Dimetil-polisziloxéan ( pl. Rtx-1, ZB-1, DB-1)

Apoldris dlléfazis, sztérikus gat miatt O nem hozzdférhetd, kh.
Altaldban fp. szerinti sorrendben kétédnek meg az alkotdk.

o CHy CHy Hz Hz Hz Hz Hz H2

3 o | o | CH CHz CHs CHs CH3
HaC P P _~ 3 | | | |
g ™ si ™ S —o—sli—o—Si—o—sli—o—sli—
| | \\k CHz CHz CHz CHs
CH, CH4 CHa
| Jn S—CHa
2

* 5% Difenil-dimetil-polisziloxan (pl. Rtx-5, ZB-5, DB-5)

"ol 1"

o o

S agigins
CHy CHg




Rtx®-1
100% dimethyl polysiloxane

CH,
|
CH,

100%
Polarity: least polar bonded phase
Uses: boiling point separations (solvents, petroleum products, and
pharmaceuticals)

Properties: min. temp. (-60°C), max.temp. (360°C to 430°C), helix structure

Rtx®-20
20% diphenyl - 80% dimethyl polysiloxane

CH,

—sE—o— - —s:i—o—
Q c
20% 80%

Polarity:  slightly polar
Uses: volatile organic compounds
Properties: min. temp. (-20°C), max.temp. (310°C)

Rtx®-5
5% diphenyl - 95% dimethyl polysiloxane

@) o,
—sli—o— — —s!—o—
&
5% 95%

Polarity: non-polar
boiling point separations (aromatics, flavors, environmental
samples, and aromatic hydrocarbons)

Properties: min. temp. (-60°C), max.temp. (340°C)

Uses:

Rtx®-35
35% diphenyl - 65% dimethyl polysiloxane

| CIHS

—s§j—0—|—| —sj—o—
o
65%

35%
Polarity: intermediate polarity
Uses: pesticides, Aroclor®, and amines
Properties: min. temp. (0°C), max.temp. (300°C)

Rtx®-1301/Rtx®-624
6% cyanopropylphenyl
9¢,% dimethyl polysiloxane

e
(CH)), CH,
Si—O —ll Sli-—O—
CH,
6% 94%
Polarity: slightly polar
Uses: pesticides, Aroclor®, alcohols, oxygenates, and volatile organics

Properties: min. temp. (-20°C), max.temp. (280°C)

Rtx®-1701
14% cyanopropylphenyl
86% dimethyl polysiloxane

CI=

(CH,), cH,

SII—O —_ —Sli—O—

o ¢
14% 86%

Polarity:  intermediate polarity
Uses: pesticides, Aroclor®, alcohols, and oxygenates
Properties: min. temp. (-20°C), max.temp. (280°C)

35



Rtx®-225
50% cyanopropylmethyl
50% phenylmethyl polysiloxane

o
(CH2)3 @
—SII—O —_ —Si-—O—
CH, CH,
50% 50%
Polarity:  polar
Uses: fames, and carbohydrates

Properties: min. temp. (40°C), max.temp. (260°C)

Stabilwax®
Carbowax® Peg 20M

i
—C—Cc—0—
[

Polarity:  polar
Uses: fames, flavors, acids, amines, and solvents
Properties: min. temp. (40°C), max.temp. (250°C)

Rtx®-2330
90% biscyanopropyl
10% phenyl cyanopropyl polysiloxane

CI=N CiEN
((I?Hz)3 ((I:H2)3
—si—0 |- e
|| o

C=N
90% 10%

Polarity:  verypolar
Uses: cis/trans isomers
Properties: min. temp. (0°C), max.temp. (275°C)

36



SZILIKON ZILIKAGEL

Viszkozus folyadék
vagy gumi

GC allsfazis LC alléfazis

Szarazgél
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Polietilén glikol (Stabilwax, ZB-wax)

Erésen poldris.
Diszperzids, indukcios és H-hidas kh. kialakuldsa is lehetséges.

Carbowax 400 (n=9)

- - Carbowax 600 (n=13)
Carbowax 1000 (n=22)
WGEJ\ Carbowax 1500 (n=34)
HO OH Carbowax 4000 (h=90)
L Jn Carbowax 6000 (n=136)
Carbowax 20M (n=450

A glikol egységek oxigén atomja képes H atomot akceptdlni, erés kh., nagy
visszatartds alkoholokra, pl. metanolra.

OH C—C—
Hz Ha N

Apoldris komponensek csak diszperzidéval képesek a -CH,- csoportokhoz
kotédni. Kilonb6zé polaritdstak, kicsi a visszatartds, rossz a szelektivitds

-

_CHB

Onx
T

alkdnokra nézve.



Table 1: Phase Polarity

ZB-1

ZB-1ms

ZB-1HT Inferno

ZB-5

ZB-5ms

ZB-5MSi

£B-5HT Inferno

ZB-XLB

ZB-MR-1

ZB-624

ZB-MR-2

£B-35

ZB-170

ZB-17T01P

5 8 9 i

13

15

18 19

24

a2 a7

LOW-POLARITY

MEDIUM-POLARITY

HIGH-POLARITY
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Mozgoéfazisok (vivogazok)
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GC altalanos felépitése

4
3
2
—>>{T,5z. A/D
vivogdz I\]y. A
forrds
szeptum
(2-6 bar)
purge
split ]

T. Sz.: tisztitd, szaritd egység

Ny.: A: nyomds és dramldsszabalyzék
B: injektor, mintabevitel

K: elvdlaszté kolonna

D: detektor

E: erdsitd

A/D: konverter

C: szamitégép

1
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Az ionizacios detektorok mukodeési elve

vivogaz

elektrodok

7
1]

V=1V-1kV

energia

il o e

termikus energia
kinetikus energia
fényenergia
elektromos energia

43



FID (flame ioniozation detector): hidrogén

ldng ionizdcids detektor
|

B—
‘? anod (+)
—/

[o—

lang
) katod (-
’[‘\Ul | § | pirolizis
[ 1. C H, ——= nCH: + (m-n)H"
) I‘_ | oxiddcié
levegd | {1/ ] 2. NCH" + n0- ———=> nCHO"
1§ _fonizacié + )
h%idrogén make-up gaz 3. nCHO® —== nCHO + ne
nitrogén tomités
* CH gyok produkcioé eltéro

. cCl, ®

kolonna
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Kromatografias paraméterek:

Brutté retencios ido tp [min]
Holtido ty, to [min]
Redukalt retenciés ido (az allofazisban eltoltott ido) t;; = tp — tg [min]
Kolonna hossza L [m]
Linedris aramlasi sebesség u=— [em/s]
0
Megoszlasi hanyados K = CC_s [-]
m
cr as v tp—t
Retenciés tényezd k=210 1 [-]
o N,
Alapvonali csUcsszélesség w [s]
Relativ csUcsszélesség tz [-]
R
Sy e ns s , LR z
Elméleti tanyérszam N =16 X (;) [-]
e , L
Elméleti tanyérmagassag H = HETP = N [mm]
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hatékonysag, felbontas, elemzési ido

1do —=>

szelektiv

rossz elvalasztas: nem szelektiv

nem hatekony
" /-\_/k
A nem hatékony k

id6 —=>

c
nem szelektiv
hatékony

u id0 ———==

l szelektiv I
v hatékony [

id6 —=_|I




Szelektivitas (a) K, ky tro!

= >1
Ki kq1 tpq!

CHs

GHs CHa

CHa CHs /@/CHii CHs
on | || LK X
HsC

L

100 % dimetil-polisziloxéan 100 % polietilén-glikol
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Hatékonysag

van Deemter egyenlet
HPLC kolonndkra és toltétt GC oszlopra!

1 —]
H
(mm)
H-T
0,5 -
Hmin=0,409
B/u —
}
0
0 5 10 50 (emis)
u -g7

opt

JA” tag: eddy (6rvény) ,diffozié”

w0 tag: linedris diffizid

1 1
2 2
3 3

s tag: alléf— mozgdf. anyagdtmenet

ellendllasa £

ase
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Hatékonysag
HETP-u

0,5

Hmin:0,409

15

u (cmis)

20
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Hatékonysag

Golay-egyenlet H = —+ O+ m
H )
(mm) ) B=4mmk : C_, =310 s
127 | Bu
10 - H . =022 mm
05 - Ty = 365 omis
0,6 ] >> C,
04 -
02 - — Crtt
C U

| | | | | | |
50 60 70 80 90 100 110 U (cmbs)

Mozgdé —> dllé anyagdtmenet csicsszélesité hatdsa

Szemcsés toltetl kolonndkndl elhanyagolhatd.
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Hatékonysag
Golay - egyenlet

0.8
0.6
0.4

Hmin:0’27
0.2 -




Hatékonysag

van Deemter - egyenlet
HPLC kolonnakra és toltott GC oszlopra!

H:A+:+
U

Golay - egyenlet

U

(|
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Hatékonysag
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Hatékonysag

vivogaz

mintabemérd detektor
— kolonna —
tr
—
tm



Felbontoképesség (R,)

R, =

tpa —tp1
W, Wy
2 T2

=2 X

lp2 —tp1

W1+W2

s

alapvonal

ido
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tri

t Rz tri

Felbontoképesség (R,)

t Rz

Rs —

21.0

T T
220 230 240 —an
Time (min)

T
26.0 26.0
Time (min)

e S Rs

5.0

270

280

270

280

T
20 300 31.0 T
Time {min) 320

T T
330 340
Time (min)

2480

250

260

T
er ]
Time {min)

280

J

200

24

26
Time (min)



Felbontoképesség (R,)
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Felbontoképesség (R.)

X0

\ Kk VN /4 k/(1+k) R,
20%103 1,05 5 35,35 0,05 0,83 1,47
40%103 1,05 5 50,00 0,05 0,83 2,08
60%103 1,05 S 61,23 0,05 0,83 2,54
80%103 1,05 5 70,70 0,05 0,83 2,93
20%103 1,10 5 35,35 0,09 0,83 2,64
20%103 1,15 5 35,35 0,13 0,83 3,81
20%103 1,20 5 35,35 0,17 0,83 4,99
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Lsirsavak meghatarozasa

H+

R—COOH + R~ 0OH =——== R—COOR’ + H,0

H+

R— COOR + R—OH =—= R—COOR" + R'— OH

Reagensek:
alkohol (metanol, i-propanol) + kénsav
diazometdn (atészterezésre)
alkohol (metanol) + bér-trifluorid
natrium-metilat.
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Sejtek zsirsavprofiljanak meghatarozasa

BP-21 alloéfazis

5 g
HOQC G—D——[II—EF—G——C COOH
MOz E (8 s PR NQ 2z

' 4 %
20 C hroms sogram 21 N 2
—
D
173 o =\
- Un“
—
13 !U
129
164
oy
| :
0.4 '
229 ' ‘ ‘ \
0od

H
-9 “ﬁﬂv’ﬂ“‘fﬁu—f’h‘-ﬁinﬁ“w“w”%.f’
_I
il

,:"D H

H
0

Dr. Téth Blanka, Gér-Nagy Zséfia, Matyasi Judit 60



Sejtek zsirsavprofiljanak meghatarozasa

i \/W a-—1 k

MEGA-10 <'$H,>3 30 m R, = >15

. >
4 o k +1
W— Sl_o ; y (420,000
| sof S BPIT 5 % { MEGAT0
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Sejtek zsirsavprofiljanak meghatarozasa
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Mindoségi azonositas lehetoségei

1. Retenciés adatok kozvetlen 6sszehasonlitdsa

* 2. Addiciés médszer

* 3. ,Finger print” azonositds

* 4. Retencids indexek haszndlata (relativ retenciok)

* 5. Specifikus detektorok haszndlata
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1. Mindségi azonositas

1. Retencids iddk fe.s
fr

2. Retencids térfogatok
Vi V=t *F " A ; ¢

P
idé
a mintabemérés pillanata
1 2
mintabemérd detektor
—_— kolonna =
vivégaz
fr

tm



1. Minoségi azonositas

old

bszer

ismeretlen komponens

N

Tiniek’rélés

old

Oszer

|

th x ids

benzol

trx = tr (benzol)

Tiniektc’llés

tr idé



A kromatografias ,,magyar maffia”




4. Minoségi azonositas
retencios indexekkel, Kovats-féle retencios indexek

Megfigyelés

Minden homolég sorra!
Minden alléfazison!

exponencialitasi torvény
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4. Minoségi azonositas

retencios indexekkel, Kovats-féle retencios indexek
Linearitasi torvény

1

] ] ] ] ] ] ] ] ] ] ] ] ] ] ] =
1 2 3 4 5 10 15 n
szénatom szdm
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4. Minoségi azonositas
retenciés indexekkel, Kovats-féle retenciés indexek

Ig ty
Ig tRn+1 C ¢
Ig tg
X A t gt
gt 5 B 9'Rp 9tr,
lg t')y Ig tRn
Iy =100 n
100
\ i | \
500 600 700 800 900 1000

lg tr , —Ig t;
|, =100 — X = R0 1001

Ig tl’?,n+1 - Ig tI,?{,n

tl'?,n<t;?,x<tl'2,n+1



National Institute of

Standards and Technology
U.S. Department of Commerce

https://webbook.nist.gov/cgi/cbook.cgi?ID=C67641&Units=SI&Mask=2000#Gas-Chrom

Kovats' Rl, non-polar column, isothermal

View large format table.

Column type| Active phase |Temperature (C)| | Reference Comment 0
Capillary HP-1 110.|470.23|Héberger, Gorgényi, et al., 2002 [50. m/0.32 mm/1.05 pm
Capillary HP-1 20.| 470.9|Heberger, Gorgenyi, etal., 2002 |50. m/0.32 mm/1.05 pm
Capillary HP-1 30.| 470.7|Heberger, Gorgenyi, etal., 2002 |50. m/0.32 mm/1.05 pm
Capillary HP-1 40.| 470.1|Heberger, Gorgenyi, etal., 2002 |50. m/0.32 mm/1.05 pm
Capillary HP-1 50.|469.67|Heberger, Gorgenyi, etal., 2002 |50. m/0.32 mm/1.05 pm
Capillary HP-1 60.| 469.5|Heberger, Gorgenyi, etal., 2002 |50. m/0.32 mm/1.05 pm
Capillary HP-1 70.]469.28|Heberger, Gorgenyi, etal., 2002 |50. m/0.32 mm/1.05 pm
Capillary HP-1 90.|469.41|Heberger, Gorgényi, et al., 2002 |50. m/0.32 mm/1.05 pm
Capillary HP-1 110.| 470.|Héberger and Gorgenyi, 1999 50. m/0.32 mm/1.05 pum, N2
Capillary HP-1 50.| 470.|Heéberger and Gorgenyi, 1999 50. m/0.22 mm/1.05 um, N2
Capillary HP-1 70.| 469.|Héberger and Gorgenyi, 1999 50. m/0.32 mm/1.05 pum, N2
Capillary HP-1 90.| 469.|Heberger and Gorgenyi, 1999 50. m/0.22 mm/1.05 um, N2
Capillary SE-30 100.] 481.|Golovnya, Syomina, et al., 1997  [25.m/0.32 mm/1. um, He
Capillary SE-30 110, 484.|Golovnya, Syomina, et al., 1997  [25.m/0.32 mm/1. um, He
Capillary SE-30 80.| 477.|Golovnya, Syomina, et al., 1997 |25.m/0.32 mm/1. um, He
Capillary SE-30 90.| 478.|Golovnya, Syomina, et al,, 1997  |25.m/0.32 mm/1. um, He
Capillary SE-54 110.| 488.7|Grigor'eva, Vasil'ev, et al., 1989 15. m/0.28 mm/2.5 pm, Ar
Capillary SE-54 130.| 488.2|Grigor'eva, Vasil'ev, et al., 1989 15.m/0.28 mm/2.5 pm, Ar

o
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=
w

Capillary SE-54 150.] 485.0|Grigor'eva, Vasil'ev, etal., 1 .m/0.28 mm/2.5 pm, Ar




4. Minoségi azonositas
retenciés indexekkel, Kovats-féle retenciés indexek

Retencios indexek SE
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Referencia alkanok ?
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4. Minoségi azonositas
retencidés indexekkel, Kovats-féle retenciés indexek

Analitikai probléma:

@

g

n-hexdanos oldat

74



4. Minoségi azonositas
retenciés indexekkel, Kovats-féle retenciés indexek

C
C
C
CIO

t\ meghatdrozdsa

N k) 7
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4. Minoségi azonositas
retenciés indexekkel, Kovats-féle retenciés indexek
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4. Minoségi azonositas

indexek

retencios indexekkel, Kovats-féle retencios
lg t')y
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4. Minoségi azonositas

retencios indexek
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Mi a megoldds?

Sok esetben

GC-MS




-DS

1. A molekula ionizdcidja
M+e — T+ 2e
2. Hasadds és/vagy datrendez8dés
M- m, "+ (m,...m,)
m,m,"+ (mz...m,)
m,;m,m;*+ <(m,...m,)

-
=
QOO0 0 :
| |
[ |
66 ﬂ. —_
‘ QOO0 m

adatfeldolgozas
spektrumtar



GC-MS rendszerbol szarmazo informacio

1. kromaiogram (TIC, teljes ionaram kromatogram)
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A mennyiségi elemzés alapjai
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Csucs alatti terulet, Area
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A mennyiségi elemzés

A

A A.
aj="—i
/ A4 my
'TA ¢
A
iJ
0 KkH, KFH m..c

alapjai
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A mennyiségi elemzés modszerei

Csoportositas az felhasznaldasa szerint:
1. Kalibracio -t kisérleti Gton hatarozzuk meg
2. Addicié i-i nem hatdrozzuk meg, de feltételezzik

allandésagat a méréssorozaton belil

V L 4 i p - - ” re
3. Belso standard — relativ érzékenységet hasznalunk
s
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3. Belso standard moédszer
A. Egypontos belso standard médszer

1. Bels6 standard valasztasa meghatarozandé alkotéhoz

2.

1.
2.

3.

Mérheto legyen
Retenciés ideje hasonloé legyen a meghatarozandé
alkotéhoz
Fizikai kémiai tulajdonsagai legyenek hasonléak a
vizsgdlandé komponenshez — - jelképzése a detektorban
legyen hasonlé

meghatarozdasa standardok segitségével; ismert

osszetételU oldat gazkromatografalasa

A

A=am
As [}
ismeretlen A =am
S belsé std A; = ag mg
4i _[amy A; my
As; \agmg T A.m;
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3. Belso standard moédszer
A. Egypontos belso standard médszer

3. Minta mérése, melyhez ismert mennyiségben adtuk a belsé standardot

minta A; =a;m;

! ; belséstd A; = a;m;
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Az eredmény szamitasa és megaddasa

mgA;

m; = ——
" fiAs

je1(my — my)?

\ n—1

m;; m_: témegek, i a mérendd, s a belsé standard
A;; A csicsterilletek, * a mintdban mért mennyiség
f: relativ érzékenység

t: Student-paraméter

s: korrigdlt tapasztalati szérds

n: mérések széma
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1. Kalibraciés moédszer alkalmazhatésaga

* Gdz mintdk analizise
* Tdjékoztatd elemzés
* Linearitdasi tartomdny kimérése

2. Addiciés moédszer alkalmazhatésaga

e Osszetett mintdk esetében, matrixhatds
figyelembevételére.

3. Belso standard modszer
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Szeszes ital etanol tartalmanak meghatdarozasa

Palinka-e??2?

Vagy csak likér...®

91



(x100,000

Max Intensity : 2,607,104

6.047IC E e % g Time 1437 Scan# 173 Inten. 127,665 Oven Temp40.00
1|2 5 3 S g
. E 8 L 3 3
- -S = _;
5.0 = 5 T
p [ ] ' 4 [ )
0] Szilva palinka
1 °
e 3 B
c M
] = 5
] 5 3 = i
2.01 g 5 i - g E
1 Q & E 5 ] 2
— 1 b= o=
] 3 2 A = ® o
1.0+ E S - ¢ i
1 n @ 1 2 =
-t w é n
:W \-l k‘-.‘ L—c‘.ﬂ\‘d w - -.—JL‘—‘—* (g Pt
0.0— I T T T T I T I ' l T T T T ' T T T T I T
25 50 75 10.0 125 15.0 175
(1,000,000} Max Intensity : 7,974,764
1 Time 125068 Scan# 1,502 Inten. 5,207,350 Owen Temp155.06|
o]
<o
] °
. Pancsolt valami
"
2.0
1o
D.D—: L A,
10 20 30 40 =0 6.0 7.0 20 9.0 10.0 11.0 12.0 13.0 14.0 15.0 16.0 17.0

DI | «

»




Fontosabb alkalmazasi teruletek

* Permanens gdzok mennyiségi elemzése
* Szénhidrogénipari elemzések

* Kornyezetvédelmi analizis

* Gyogyszeripari elemzések

* Elelmiszerek, mezogazdasagi terméke vizsgalata
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Permanens gazok elemzése

Mintatarolas

GC \QE |
N

telitett
CaCl ,
zar6folyadék
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Permanens gazok elemzése
Barlangi levego osszetételének

meghatdarozasa
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Permanens gazok elemzése

o, || [] N
Kolonna: molekulaszita 5A
Detektor: B-TCD
x10
CH, CO
"]\ l I A CO,, H,O irreverzibilisen megkstédik,
' - ' regenerdlni kell
[ I I I
2 4 6 min
O, + N> CcO
co,
CH4
Kolonna: Carboplot P7
Detektor: B-TCD
| ] |
O, N, Ar elvélasztas nem 6
| z; min
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Gydgyszeripari elemzések

Goztéranalizis (Head Space, HS) E

- | termosztalo
folyadek

T=4llandd
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Néhany példa a szervesanyag tartalom mérésére
GC-MS vizsgalatok

Adszorpciéos mintavétel
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(x10,000,000)
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Irodalom:

[1] A gdzkromatogrdfia analitikai alkalmazdsai, 2006, Dr. Balla Jézsef
[2] www.chromacademy.com



