Gazkromatografia laborgyakorlat
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1. Gazkromatografia analitikai alkalmazasa

Széles korben alkalmazhat6 analitikai modszer a gazkromatografia, mely termikusan stabil,
illékony, szerves €s szervetlen vegyiiletek elvalasztasara szolgalo eljaras. Kivaldan alkalmas
tobbek kozott szénhidrogének és szarmazékainak, kozmetikumok adalékanyagainak,
¢lelmiszerek aromaanyagainak, gydgyszerek 0sszetételének, novényvéddszerek és
maradékainak, kdrnyezetszennyezo anyagoknak a meghatarozasara. Elényei kozé tartozik a
hatékonysaga, szelektivitasa, kicsiny mintaigénye, egyszeriisége, tovabba, hogy az elvélasztas
soran a mintakomponensek nem roncsolddnak, igy akar kapcsolt technikaval (pl.
gazkromatograf-tomegspektrométer) az analizis tovabb folytathato.

A kromatografias eljarasok célja valamely Osszetett elegy komponenseinek a szétvalasztasa.

Azokat az elvalasztasi folyamatokat nevezziik kromatogrdfianak, amelyeknek soran a
komponensek elvalasztdsa egy nagy feliiletli 4ll6 fazis és egy azon keresztiil halad6 dramlo
fazis kozotti megoszlas alapjan jon létre, a komponensek kiilonb6zé megoszlasi hanyadosa
kovetkeztében.

A gazkromatogrdfia termikusan stabil, illékony, szerves és szervetlen vegyiiletek
elvalasztasara szolgalo eljaras. A mozgofazis (vivogaz) gaz, az alléfazis lehet szilard (gaz-
szilard kromatografia), vagy folyadék (gaz-folyadék kromatografia) halmazallapota.

A t6bbi kromatografias eljarassal szemben az inert vivogaz nem 1ép kolcsonhatasba a
mintaval. A gdzkromatogratban (GC) (1. abra) miikodés kdzben dllandoan dramlik a vivégaz,
amely képes a g6z allapoti komponenseket - amelyeket egy adott pillanatban a
mintaadagoléba juttatunk és elparologtattunk- athajtani az oszlopon/kolonnan (mely az
elvalasztast végzi), és eljuttatni az oszlop végéhez csatlakozé detektorba. Az elvalasztas
folyamata hasonld, mint a tobbi kromatografias eljardsoknél. Ha megfelelden vélasztjuk meg
a kromatografias koriilményeket a minta komponensei kiilon sdvokban fokozatosan
elkiiloniilnek a mozgofazisban, és a szétvalasztott komponensek az allofazissal torténd
kolcsonhatasuk erdsségének forditott sorrendjében fogjak elhagyni a rendszert. A
kromatografis elvalasztast befolyasolo tényezok: a vivégaz mindsége €s sebessége, a
homérséklet, az oszlop hossza és belsé atmérdje, az allotazis tipusa €s vastagsaga.
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1. dbra - A gdzkromatograf készlilék vazlatos felépitése

A detektor jelzi a szétvalasztott komponenseket, valamilyen fizikai vagy kémiai
tulajdonsaguk mérésével.

Gazkromatografianal az egyik leggyakrabban alkalmazott detektor tipus a langionizéacids
detektor (2. abra), mely elektrodpar mellé helyezett, hidrogén/stiritett levegé eleggyel taplalt
mikroégd. Az oszlopot elhagy6 komponensek a detektor langba jutva tobblépéses reakcidban,
oxigén kozremiikodésével ionizdlodnak. Az elektrodok kdzott, az ionok hatasara dram folyik,
ami erdsités utan mérheto.
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2. dbra - Langionizacids detektor vazlatos felépitése

A detektor altal eldallitott és tovabbitott jel lehetdvé teszi az elvalasztott komponensek
azonositasat (kvalitativ analizis) és mennyiségiik meghatarozasat (kvantitativ analizis). Az
elvalasztott komponensek detektorjel-id6 fiiggvényét kromatogramnak nevezziik. A
kromatogram f6 jellemzdi a retencios id6 (tr), amely a minta adagolasatol az illetd alkotd

crcr

mindségi, az utdbbi mennyiségi informaciodt szolgaltat.

A mindségi analizisnél alkalmazhat6 egyik modszer az, amikor referencia anyagok (ismert
mindségli és mennyiségli komponensek) hasznalata soran megallapitjuk a retencids idoket,
majd az ismeretlen minta mérésénél kapott retencios adatok 9sszehasonlitasaval azonositjuk a
komponenseket.

Mérés menete

Aktiv szénen megkotott oldoszereket akarunk meghatarozni. Els6 1épésként referencia
anyagokat tartalmazé standard oldatokat injektalunk. Az aktiv szénbdl kimériink megfeleld
mennyiséget egy f6z6poharba, radntiink 10 ml oldoszert, majd ultrahangos fiirdében 10 percig
razatjuk. Ezutan néhany 1-2 milliliter oldatot kivéve leszlrjiik egy fecskenddeldtét sziirdn egy
mintatarto iivegcsébe, és injektaljuk a kromatografias rendszerbe.



2. Mennyiségi meghatarozas kalibracios modszerrel

A gézkromatografias mennyiségi meghatarozashoz felhasznalt alap kromatogréafias adat a
kromatogramon megjelend csucsteriilet. A csucsteriilet és a koncentracio kozott a kovetkezo
kapcsolat all fenn:
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A mérendo alkoto koncentracidja/tomege és a detektorjel kozotti kapcsolat

A = a;C;
A =aim;

ahol A az adott komponens csucsteriilete, € a koncentracioja, m a tomege, a pedig az
érzékenysége. Az i index a kiilonb6z6 minéségii alkotokra utal. Az érzékenység felhasznalasi
madja alapjan a mennyiségi meghatarozasi modszereket harom csoportra oszthatjuk.
Kalibracio esetén az érzékenységet kisérleti uton hatarozzuk meg, addicié hasznalatakor
elkeriiljiik az érzékenység meghatarozasat, de feltételezziik annak allandosagat a
méréssorozaton beliil, a belsé standard modszer pedig a relativ érzékenység hasznalatan
alapul.

A standard oldatok kromatogramjairol leolvassuk a csucsteriileteket, majd abrazoljuk egy
excel tablazatban a koncentracid fliggvényében. A kalibracids egyenes egyenletét felirjuk, €s
ennek felhasznalasaval kiszdmitjuk az ismeretlen minta megfelelé komponenseinek
mennyiségét.



3. Ellen6rz6 kérdések

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

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

¢ Milyen vivégazokat alkalmazunk?

¢ Milyen allofazisokat hasznalhatunk a gazkromatografiaban?

¢ Milyen kdvetelményeket tdmasztunk a megosztdfolyadékokkal szemben?

¢ Milyen kdlcsonhatasokat alakithat ki a minta az all6fazissal?

¢ Rajzolja fel a dimetil-polisziloxant!

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

e Rajzolja fel a polietilén-glikol képletét!

e Rajzolja fel a 3 kapillaris kolonnatipus keresztmetszeti rajzat!

e Miért kell termosztalni az injektort és a kolonnat?

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

eMilyen hatdssal van a linedris 4ramlési sebesség modositdsa az elvalasztas
hatékonysagara?

e Milyen anyagok NEM mérhet6k langionizacios detektorral?

e Mi a linearitasi torvény?

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

e Milyen mddszerek hasznalhatd a mennyiségi analizisben?

e Milyen kovetelményeket tamasztunk a bels6 standarddal szemben?

e Mi a belsd standard médszer elénye?

e Milyen adatokbol kapunk mindségi és mennyiségi informaciot?

e Milyen gyakorlati alkalmazasai vannak a gazkromatografianak?

e Mi a holtid4?

e Mi a retencids 1d6?

* Mi a megoszlasi hanyados?

e Mi az elvalasztas sziikséges és elégséges feltétele?

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

e Hogyan definialjuk szelektivitasi tényezot?

¢ Egy 30 m hosszt, 0,32 mm belsd atmérdjii és 1,0 um filmvastagsagu kolonnan az vivogaz
25 cm/s sebességgel aramlik. Mennyi lesz a retencids tényezdje annak az anyagnak,
melynek a retencios ideje 4,8 perc?

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

e Milyen hasonlosagok ¢és kiilonbségek vannak a GC ¢és a HPLC kozott? (Vizsgalhatd
vegyliletek, kdlcsonhatasok, mérési koriilmények.)

e [smertesse a labor soran elvégzendo feladatokat!



