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1. Minta komponenseinek azonositasa Kovats-féle retencios indexek
felhasznalasaval

Retencios indexek

A mindségi azonositashoz sziikséges informaciot a gazkromatografids elvalasztasok esetén a
retencids adatok hordozzék. Ezek lehetnek: a retencios idd, retencios térfogat vagy az ezekbdl
szarmaztatott egyéb retenciés adatok, pl. a retencidés indexek. A retencids indexek
hasznalatakor nem a meghatarozand6 komponens retencids idejét, ill. retencios térfogatat
hasznaljuk fel kozvetleniil, hanem annak egy, a referenciaként valasztott
komponensre/komponensekre vonatkoztatott relativ értékét. A retencids index rendszerek
koziil a gyakorlat soran a Kovats-féle retencidos indexrendszert fogjuk hasznalni a
vizsgaland6 minta két ismeretlen komponensének meghatarozasdra. Ez a modszer
vonatkoztatasi alapként a n-alkdnokat hasznalja. A modszer alapja, hogy a n-alkdnok
szénatomszama ¢€s a redukalt retencios idejiik logaritmusa (Ig tr ) k6z6tt linearis kapcsolat van

(1. dbra).
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1. abr
A szénatomszam és redukalt retenc‘il(?s ‘ild(’i logaritmusa kozotti kapcsolat

Az els6 négy homoldg tag esetében a kapcsolatot jellemzd meredekség eltér az 5
szénatomszam feletti homolog tagok meredekségétdl.

Megallapodas szerint a n-alkdnok retencids indexe (l) a szénatomszam (Nn) szazszorosa (pl. a
n-heptan indexe: 1=n*100=7*100).

A moddszer haszndlata az adatbazis kiépitésével kezdddik, mely kiillonbozé vegyiiletek
retencios indexeit tartalmazza adott allofazison és elvalasztasi homérsékleten (esetiinkben:

5% difenil — 95 % dimetilpolisziloxan allofazison és 70 °C-on). A n-alkan homolog sor



kromatogramjanak felvétele alapjan és a Ig tr” értékek meghatarozasa utan az adatbazisba
felvenni kivant komponensek indexeit a kovetkezé képlet segitségével hatarozzuk meg:
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Egy jellemz6 adatbazisrészlet lathat6 a 2. dbran:

2. dabra
Retencios index adatbazis részlete

A gyakorlaton elvégzendd mindségi azonositashoz rendelkezésre all eldre elkészitett index

adatbazis.

Mérés menete

Els6 1épésként az inert anyag atfutasi idejét (ty) hatdrozzuk meg metan injektalasaval, melyet
a redukalt retencids idok kiszamolasahoz hasznalunk fel. Ezutdn az alkansor injektaldsa

kovetkezik.



1.352 n-heptan

1740 n-oktan

2,576 n-nonan

= alkdn_lzo

>mn ndekin

3. tf;Jra

Alkansor kromatogramja

A kromatogramrol leolvasott retencios adatok alapjan kitoltjiik a kdvetkezd tablazatot:

komponens I tr tr-tm = tr' lg tr'
Nn-heptan 700
n-oktan 800
N-nonan 900
n-dekan 1000
ismeretlen 1 Iyt
ismeretlen 2 I

Az azonositashoz hasznalt alkansor retencios adatai

1. tablazat

A téblazat kitoltése utan, az ismeretlen komponenseket tartalmazo mintaoldatot injektaljuk.
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4. abra

— alkén_izo - Colibrick - 1

Ismeretlen minta (vilagoskék) és az alkansor (sotétkék) kromatogramja



Az ismeretlen komponensek retencios iddi alapjan megallapitjuk, hogy melyik két n-alkan
kozott elualodnak, majd interpolacioval a leolvasott retencios idok segitségével Kiszamoljuk a

retencids indexeket.
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5. dbra
A retencids index kiszamolasa interpolaciéval

Végiil az indextablazat alapjan azonositjuk a komponenseket.



2. Mennyiségi meghatarozas belsoé standard modszerrel

Szeszes italok vizsgalata

Az alkoholos italok eredetiik szerint lehetnek természetes — erjesztéses eljarassal eldallitott —
vagy szintetikus alkoholok. Ez utobbiak tobbnyire kevesebb alkotot tartalmaznak. A palinkak,
gyiimolcsparlatok, természetes erjesztéssel késziilt szeszes italok, melyekben az adott
gyiimolcsre jellemz6 illat— és izvilagért felelés tobbféle vegyiilet is megtalalhato. Ezek
altalaban hosszabb szénlancu alkoholok, észterek és savak, terpének. Emellett az erjedés
soran az egyes gyiumolcsokben talalhatd pektinbél enzimatikus moédon metoxi-csoportok
hasadnak le, igy metanol képzddik, mely az emberi szervezetre karos hatassal van. Emiatt a
szeszes italok vizsgalata esetén a fogyasztok védelmének érdekében fontos a metanoltartalom
meghatarozasa. Az alkoholos italok utan jovedéki adot kell fizetni, mely mértéke fiigg az
eldallitott termék térfogatitol és etanoltartalmatol, igy elengedhetetlen meghatdrozni az
etilalkohol mennyiségét is a paraltokban.

Az alkoholos italok etanoltartalmanak meghatarozasara tobb, kiilonb6zé modszert
kidolgoztak. Az egyik legelterjedtebb modszer a stiriségmérésen alapszik. Hatranya viszont,
hogy nagy mintamennyiséget igényel, és ha a mintdban az etanol és a viz mellett nagy
mennyiségben jelen van mas komponens is (pl. cukrok), pontatlannd teszi a meghatarozast. A
laborgyakorlat sordn a feladat az, hogy egy szeszes ital alkoholtartalmat gazkromatografias

méréssel belso standard modszer alkalmazasaval hatarozzuk meg.

Belso standard modszer

A gazkromatografids mennyiségi meghatarozashoz felhasznalt alap kromatografids adat a
kromatogramon megjelend csucsteriilet. A cstcsteriilet és a koncentracié kozott a kovetkezo

kapcsolat all fenn:
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6. dbra

A mérendo alkoto koncentracigja/tomege és a detektorjel kozotti kapcsolat

ahol A az adott komponens csucsteriilete, C a koncentracidja, m a tomege, a pedig az
érzékenysége. Az i index a kiilonbozé mindségii alkotokra utal. Az érzékenység felhasznalasi
modja alapjan a mennyiségi meghatarozasi modszereket harom csoportra oszthatjuk.
Kalibracio esetén az érzékenységet kisérleti titon hatarozzuk meg, addicié hasznalatakor
elkeriiljik az érzékenység meghatarozasat, de feltételezziik annak 4llandosagat a
méréssorozaton beliil, a belsé standard modszer pedig a relativ érzékenység hasznélatan
alapul, a gyakorlat soran ezt a moédszert alkalmazzuk.

A belso standard moddszerhez sziikséges egy olyan belsé standard vegyiiletet talalni, amely
fizikai, kémiai, szerkezeti tulajdonsagaiban nagyon hasonlit a mérendd komponenshez.
Elészor egy referencia oldat elkészitése sziikséges, mely ismert mennyiségben tartalmazza a
mérendd anyagot €és a belsd standardot. A kapott kromatogram alapjan a cstcsteriiletek és az

ismert bemérések altal meghatarozhato a relativ érzékenység.
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A két komponens érzékenységének az aranya az fi, a relativ érzékenység. Az i és s indexek a
mérendd komponensre és a belsd standardra utalnak. Mivel a két komponens egy oldatban
van jelen, igy a koncentraciok atirhatok bemérési tomegre is, ezzel megkonnyitve a szamoldast.
Ezutin a mintaoldathoz ismert mennyiségben hozzaadjuk a belsé standardot és a
kromatogramon leolvasott csucsteriiletek segitségével meghatarozzuk a mintaban az analat
mennyiségét.
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A * index a minta oldat méréséhez tartoz6 cstcsteriiletekre és koncentraciokra utal.

A modszer feltételezi a relativ érzékenység allandosagat a referencia oldatban és a minta
oldatban. A modszer elénye, hogy a két komponens egy oldatban talalhatdo meg, igy az adott
térfogati mintdban mindig azonos ardnyban lesznek jelen. A szdmolasok sordn ezt az ardnyt
hasznaljuk fel, ezaltal a kapott eredmény fiiggetlen lesz a beinjektalt mintatérfogattdl, tehat a

kis térfogatok bemérésének pontatlansaga nem eredményez mérési hibat.

Mérés menete

A mintaelokészités a referencia oldat elkészitésével kezdodik, ismert 0sszetételt etanol és n-
butanol oldatot mériink 6ssze. Az igy kapott oldatokat a gazkromatografba injektaljuk, majd a

referenciaoldat kromatogramja alapjan meghatarozzuk a relativ érzékenységet.

7. dabra
Vizsgalati minta



A meghatarozandé mintat, a szeszes italt a gyakorlatvezetd altal megadott mértékben higitani
kell, hogy a mérési eredmények a linearis tartomanyba essenek. A higitott minta ismert
részletéhez ismert mennyiségben n-butanol belsé standard oldatot adunk, igy allitva eld a
kromatografalandd minta oldatot, harom Osszemérést készitiink. A harom parhuzamos mérés
alapjan statisztikai modszereket felhasznadlva megadjuk a szeszes ital etanol tartalmat

térfogatszazalékban.
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t: Student-paraméter
S: korrigélt tapasztalati szoras
n: mérések szdma



3. Ellenorzo kérdések

e Mi a feltétele annak, hogy egy anyagot gazkromatografidsan mérni tudjunk?

e Rajzolja fel a gdzkromatograf sematikus abrajat! Jelolje meg a termosztalhato részeket!

e Milyen vivogazokat alkalmazunk?

e Milyen allofazisokat hasznalhatunk a gazkromatografiaban?

e Milyen kovetelményeket tdmasztunk a megosztofolyadékokkal szemben?

e Milyen kdlcsonhatasokat alakithat ki a minta az all6fazissal?

¢ Rajzolja fel a dimetil-polisziloxant!

¢ Rajzolja fel az 5% difenil- 95% dimetil-polisziloxant!

e Rajzolja fel a polietilén-glikol képletét!

e Rajzolja fel a 3 kapillaris kolonnatipus keresztmetszeti rajzat!

o Miért kell termosztalni az injektort és a kolonnat?

eMiért keriiljik az erds kolcsonhatdsokat az elvalasztds soran? Milyen problémat
okozhatnak a mérés soran?

eMilyen hatdssal van a linedris aramlasi sebesség modositdsa az elvalasztas
hatékonysagara?

¢ Milyen anyagok NEM mérhetdk langionizacids detektorral?

e Mi a linearitasi torvény?

e Egy minta kromatogramjat és egy standard anyag kromatogramjat osszehasonlitva azt
tapasztaljuk, hogy a minta egyik komponensének €s a standardnak a retencids ideje
megegyezik. Mondhatjuk-e, hogy a két anyag azonos? Ha igen, miért? Ha nem, hogyan
bizonyosodhatnank meg err6l?

e Milyen mddszerek hasznalhatok a mennyiségi analizisben?

¢ Milyen kdvetelményeket tdmasztunk a belsd standarddal szemben?

e Mi a bels6 standard modszer elonye?

e Milyen adatokbdl kapunk mindségi és mennyiségi informaciot?

e Milyen gyakorlati alkalmazéasai vannak a gdzkromatografianak?

e Mi a holtid6?

e Mi a retencids 1d6?

* Mi a megoszlasi hanyados?

e Mi az elvalasztas sziikséges és elégséges feltétele?

e Mi a felbontoképesség? (Rajzzal magyarazva az egyes tényezoket.)

¢ Hogyan definialjuk szelektivitasi tényezot?

eEgy 30 m hosszu, 0,32 mm belsé atmérdji ¢és 1,0 um filmvastagsagi kolonnan az
vivogdz 25 cm/s sebességgel dramlik. Mennyi lesz a retencios tényezdje annak az
anyagnak, melynek a retencios ideje 4,8 perc?

e Megfelel6-e a felbontas arra a két csicsra nézve, melyeknek retencids ideje 5,30 perc és
5,80 perc, az els6 csucs alapvonali szélessége 5,1 s a masodik cstucsé 5,7 s.

e Milyen hasonldsagok ¢és kiilonbségek vannak a GC és a HPLC kozott? (Vizsgalhatd
vegylletek, kolcsonhatasok, mérési koriilmények.)

e [smertesse a labor soran elvégzendd feladatokat!
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