


Kromatografia-Mit tanultunk eddig?

 Kulcsszavak:

mozgofazis, allotazis, megoszlas, dinamikus elvalasztas, retencio



Gazkromatografia — Gas chromatography — GC
Mozgotfazis: gaz (vivogaz)

Allofazis: szilard vagy folyadék (oszlop belsejében)
Ko6lcsonhatas mechanizmusa:

* Szilard allofazis esetén (adszorpcid)
* Folyad¢k allofazis eseten (abszorpcid)



Milyen anyagok vizsgalhatok gazkromatografiaval?

Termikusan stabil
[llekony

- vagy illékonnya tehetd (szdrmazékkepzessel)
Nem ionos
Kb. 600 moltomegig



Milyen anyagok vizsgalhatok gazkromatografiaval?

Hydrophilic

b Amino acids Inorganic ions
Volatile Synthetic
N Sugars
w N Glyphosate food dyes zugu
Enzymes
Fattyacids  Antibiotics
Nitrilos BHT, BHA THBQ —
Nitrosamine e Flavonoids
frrand PAHs Qf\fbolca Natural food dyos
™S pesticidos Aromatic amines " Fat soluble vitamins

derivative PCB
of sugars N
Epoxides  Essential oils Polymer monomers  Trighycerides . Phospho-lipids

Cleyhydrocarbons  Falyackd  Aromatic estors




Elelmiszeripar

Kornyezetvédelem

Kriminalisztika

Gazkromatografia
alkalmazasi —

Diagnosztika ¢és klinikai kutatasok teriletei

-

Gyogyszerészet

Koolajipar




Koolajipari alkalmazas

Unleaded gasoline analysis HEON]
1. Isobutane 9. 2 4-Dimethylpentane  17. p-Xylene
2. n-Butane 10. Benzene 18. o-Xylene
3. Isopentane 11. 2-Methylhexane 19. 1-Methyl-3-Ethylbenzens
4. Pentane 12. 3-Methylhexane 20. 1.3 5-Trimethylbenzens
234 678 14 16 21 5.2,3-Dimethylbutane  13. n-Heptane 21. 1,2 4-Trimethylbenzene
940 18 6. 2-Methlypentane 14. Toluene 22. 12 3 Trimethylbenzene
71 19 7. 3-Methylpentane 15. Ethylbenzene 23. Naphthalene
5 1112 151 8. Hexane 16. m-Xylene 24, 2-Methylnaphthalene

25. 1-Methylnaphthalens

13 20 Column: AT-Petro, 100m = 0.25mm 1D = 0.50pum
24
22 (Part No. 13948)

23 05 Temp: 35°C (15min) to 200°C at 2°C/min
Carrier Gas: Helium, 0.65mLmin
- Il . ol Detector: FID at 275°C

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 &5 90 Min.
(d)

—

Figure 12.25—Continued

PL.: kOolajipari termékek analizise



Elelmiszeripari alkalmazas

Scotch whiskey
[ 2124

1. Acetaldehyde
2. Ethyl Acetate

3. Methanol
4. Ethanol
5. n-Propanol
6. Isobutanol
: 7. Amyl Alcohol/lsoamyl Alcohol
8. Acetic Acid
3
2| | 8
1 11N
0 2 4 6 & 10 12Min,
Column: Econo-Cap EC-WAX, 30m x 0.45mm » 1.0um
(Part No. 19663)

Temp: 50°C (2min) to 200°C at 15°C/min

Carrier Gas:  Helium, 3dcm/sec Split Ratio: 20:1

Detector: FID/250°C Injector: 250°C

(c)

Pl.: szamos iz, fliszer €s illatanyag elemzése



Kriminalisztika

P1.: Véralkoholszint meghatarozasa

Blood alcohols HEOM
1252

P1.: Dopping analizis

5 |1
i doping control
*|3 2 large amount of target compounds
v 1. Methanol retrospectivity
2. Ethanol compatibility with libraries
3. Acetone ‘
4. 2-Propanol ample preparation ‘
5. 1-Propanol e /. '
6. Dioxane (1.5.) m 2018: switch to
' high resolution agcuisition = '
open screening '
S _
1T T 1
0 1 2 3Min. Since 2010
Screening with gas chromatography triple quadrupole mass spectrometry
Targeted approach with kmited of tarpet compounds
Column: Heliflex AT-1, 10m = 0.53mm ID = 5um
(Part No. 16842)
Temp: 35°C (Tmin) to 130°C at 30°C/min
Carrier Gas: Helium, 6mL/min
Detector: FID

(b)



Szennyezodések azonositasa

— kiindulasi anyagok, mellektermekek, intermedierek, bomlastermékek,
reagensek, ligandumok ¢s katalizatorok

Maradvany oldoszerek azonositasa
Hatoanyag tartalom meghatarozas

Gyogyszerek/metabolitok meghatarozasa bioldgial matrixokban (szovet,
szerv, ver, vizelet)

1. Ethanol 8. 1-Propanol 15. iso-Butanol 22, n-Amyl alcohal

2. Acetone 9, Methyl-t-butyl ether 16. n-Butanol 23. Isobutyl acetate

3. 2-Propanol 10. Acetic acid 17. Isopropyl acetate 24, Butyl acetate

4. Pentane 11, 2-Butanone 18. Heptane 25. Dimethyl sulfoxide

5. Ethyl ether 12. sec-Butanol 19. Propyl acetate 26. Anisole 27
6. Ethyl formate 13. Ethyl acetate 20. Isoamyl alcohol 27. Cumene

7. Methyl acetate 14, Tetrahydrofuran 21. 4-Methyl-2-pentanone 26

25

Min

GC Analysis of Class 3 Residual Solvents



* Illoolajok:
— Osszetetelének meghatarozasa
— eredetiség vizsgalata
— eltarthatosagi vizsgalatok

Mexiko1 narancsvirag illdolaja



Hogyan mukodik a gazkromatograf?

nyomas es
aramlasszabalyozok

mintaadagolo

detektor

Xt

¥

gazrendszer

termosztat

|

60 1
50 -
40 A
30 4
20 1
10 4

Detektor jel

adatfeldolgozo
rendszer

0 5 10 15

1dé& (perc)



Hogyan miikodik a gazkromatograf ?

https://www.youtube.com/watch?v=iX25exzwKhl




Hogyan torténik a komponensek elvalasztasa?




A mintakomponensek az allo €s mozgo fazis kozott eltéro fizikai ¢s kemia
tulajdonsaguk kovetkezteben kiilonbozoképpen oszlanak meg

Megoszlasi egyensulyok sorozata jatszodik (elméleti tanyér-N)

A minta és a fazisok kolcsOnhatasa dinamikus

A minta az all6fazisban nem tud mozogni, csak a mozgdfazisban

A komponensek az alloéfazisban toltott idoé (kdlcsonhatas ideje) forditott
sorrendjében hagyjak el a rendszert



Milyen tipusu molekularis kolcsonhatasok
alakulhatnak ki?

* Reverzibilisek
* Gyenge kotések (diszperzios (68-80%), indukcids, H-hid)

* Hasonlo polaritasu partnerek kozotti kolesonhatas vezet eredményre



Milyen informacio nyerhetoé a kromatogrambol?

Detector response —

Injection CH,

time

Time —

Retencios 1d0 — mindéségi (kvalitativ) informacié — komponensek azonositdsa

Csucs alatti tertilet— mennyiségi (kvantitativ) informacio

Fogalmak: holtidd, retencids 1d6, korrigalt retencios 1do, csucsszelesseg



Elvalasztas célja: hatasossag és szelektivitas

T ==

4 LN
o]

5

d6——9
b

1d6 —>
nem szelektiv
hatékony
1d6 —>
szelektiv
hatékony

e

Fogalmak: szelektivitas, felbontas, csucsszelesdés



Plate height (mm)

Csucsszélesedés -van Deemter-egyenlet

Ahol

A: geometriat
B: diffuziot

C: anyagatadast
veszi figyelembe

H:A+§+C-u
u

A B/u tag fontosabb a
gazkromatografidban, mint mas
<] o] @ Equilibration Cu, kromatografias eljarasokban, mivel
time N a gazokban a diffuzio sebessege
= s Y \ ________ A joval nagyobb, mint a
Multiple paths folyadékokban, kovetkezésképpen
1 L Longitudinal B H s1h .. 4val
_.--"*.____~diffusion o aH (u) gorbe minimuma jova
I sl T S N T s e i szélesebb, jelent ez adott
0 20 40 60 80 100 120 tartomanyban az u-nak nincs olyan

FI rate (mL/min A A :
ow rate ( in) nagy hatasa az elvalasztasra..



Gazkromatograf fobb részei

1: Mozgéfazis, 2: Nyomas szabalyozo, 3: Injektor, 4: Kalyha ¢és oszlop, 5: Detektor,
6. Adatfeldolgozo



Gazrendszer

« Feladata: a mozgofazis €s detektor gazok tarolasa, megfelelé nyomassal az
oszlopra /detektorba juttatasa

nyomas és
aramlasszabilyozk  mintaadagolé

detektor

termosztat

/ gazrendszer

adatfeldolgozo
rendszer




Mozgo fazis (vivogaz)

Inert gaz (He, N2, H2)
* nem lép kolcsonhatasba a mintaval

Nagy nyomasu acel vagy aluminium palackokban
(max. 200 bar) vagy gazgeneratorokban
* Nyomas csokkentdvel szabalyozzuk (1-7 bar)

Nagy tisztasagu gazokat kell hasznalni

A detektor tipusa befolyasolja a vivogaz valasztast

gazpalackok




Nyomas szabalyozo (reduktor)

1: Membran szelep — gazpalack nyomasa

2. Tuszelep — csokkentett gdz nyomasa




Kiilonb0z0 mozgofazisok optimalis aramlasi sebessége

12 - N, Felbontas ( R ) vs. linearis dramlasi sebesség
1.0 Nitrogen Nitrogen Helium Hydrogen

11.7 cm/sec 20 cm/sec 23.2 cm/sec 48 cm/sec
D.S = H w:: ,ﬁ.“- 3: min

* 245min | 174 min
0.6 —
0.4 - H; _A _N N
L L | L

0.2 - R=1.76 R=1.33 R=1.67 R=1.65
0.0 | | T | | | T | |

0 10 20 30 40 50 60 70 &0 90

U-linedris dramlasi sebesség (cm/s)

A gaz tipusa és aramlasi sebessége befolyasolja az elvalasztast (egyes gazoknal
mads az idealis aramldsi sebesség)



Mintabevitel (injektalas)

» Feladata a mintat gyorsan, reprodukalhaté modon, keskeny g6zdugo
form4jaban az oszlopra juttatni

nyomas és /

aramlasszabalyozok mintaadagolo
detektor

==

I_CP_

adatfeldolgozo

c rendszer
gazrendszer




Kiilonb0zo mintabemérési technikak

 Oldoszer mentes:
* Goztéranalizis (headspace)

* Oldoszeres:
« Mintadaram megosztasos mintabemérés (split-splitless)
* Programozhat6 hOmérsékletli mintabemeéres (PTV)
« (Cold on-column mintabemérés (COC))

A mintabejuttatas modja és a minta mennyisége befolyasolja az elvalasztast



Folyadék minta injektalasa

Flange

'
D ———————
1 firh

Barrel with graduations Fitted plunger



Mintadaram megoszlasos mintabeméro / split-splitless injektor

(folyadékmintak)

Fecskendo
Szeptum
4

Vivégaz > 1 =>  Szeptum gaz
O-gyltiri /
Split
o ' mintaaram
Ay leosztas

<— Fiithet6 injektor test

Kvarc betét (liner)
\

* 2 injektalasi mod lehetseéges az alkotok Kanilliri
e, ., apillaris oszlop
koncentraciojatol fliggden:
— Split (mintaaram elosztassal): 10 ug/ml <

-
-
e
v .

y

— Splitless (mintaaram elosztas nélkiil)



Split-splitless mintabemérés

Typical Split { Splitiess Pause {Shift+F9)

Needle of Injechon Synnge @

Septum
[6 Purge Gas

Outlet

@
Split Valve @

|

Heated
Injector |

Body




Split-splitless injektalas

Video
https://www.restek.com/en/video-library/split-vs-splitless-injection/



Programozott homeérsékleti elparologtato / PTV
(folvadékmintak)

Carrier gas »

Cooling air »

* A mintabemérd homeérséklete valtoztathaté a mintabemeéres alatt — széles
forraspont tartomanyu mintakomponensek injektalasa optimalisabban
megvalosithato



Goztéranalizis / Headspace (folyadék és szilard mintak ill6
alkotoinak Kinyerése)

Gazextrakcio alapja

Szeptum

Gazfazis
(Head space) .
Termosztalt
\ edény
A minta és a gazfazis kozott a
— zart rendszerben véges ido alatt
meghatarozott
részeét infektaljuk
a GC-re
T
Mintafazis




Oszlop (Kolonna)

Feladata: az allofazist tartalmazza, az oszlopban torténik a komponensek
elvalasztasa

nyomas és
aramlasszabalyozok mintaadagolé
detektor

r;m?‘ )

adatfeldolgozo
rendszer

¥

gazrendszer



Gc oszlopok

~
—

A
L
(C

(&)

-, Agilent Technologies




GC oszlopok

_ [Toltottoszlop | Kapilldris oszlop

Hossz 1,5-10 m 10-100 m

Bels6 atmérd6 (ID)  2-4 mm 0,1-0,5 mm

Oszlop anyaga stainless steel or  fused silica
glass

Injektalt ml ul

mintamennyiség
Aramlasi sebesség 25-150 mL/min 1-25 mL/min

Elméleti up to 12 000 up to 60 000
tanyérszam

Flithetd térben talalhat6 az oszlop
Termosztat vagy kalyha



Kapillaris oszlopok

Wall-coated Porous-layer
open tubular open tubular

Support-coated
open tubular

Leggyakoribb |
tipus  —| ;apu.llary cglumn
B liquid stationary phase
porous solid support

@ porous solid support coated w/liquid stationary phase

allofazis (megosztofolyadék)

kvarckapillaris

poliimid boritas




Folyadék allofazisok (megosztofolyadékok)

Kémiailag kotodnek (kovalens kotéssel) az oszlop belsé falahoz

Jellemzoi:

Hostabilitas
Inert

Kémiai osszetétele:

e Polisziloxan vazuak

* Polietilén-glikolok

* Szénhidrogeén tipustak

* Nitrilek
 Ftalatok

Kis illékonysag

Az alkalmazasi homeérsékleten folyékony

Compound

dimethyl silicone

5% phenyl- 95%
methyl silicone

7% cyanopropyl-
7% phenyl-
86% methyl silicone

polyethylene-glycol

100% cyanopropyl-
silicone

Structure
CH3 |
- $| - 0 -
CH3 _In

[T CH3 B CH3 1

(g = |:S| :|
L@ CH3 |9
[ CaHe-CN | [}BJ
Si-0 =|Si i
@ CHa |6

= A n

- [CH2-CH2- OJ5

C=N
ClsHe

-| si-o |-

C:3H6
| C=N |n



Folyadeék allotazisok

Polidimetilsziloxan Polietilén glikol
0

R—Si—0—Si—0+—Si—R HO—CH,—CH, —(0 — CH,—CH,),— OH
| | | ®)
R R R

R-100% metil csoport —apolaris .
R-5 % fenil polaris
R-50%c1ianopropil, fluoropropil—polaris

R-kiralis csoport — kiralis vegyiiletek elvalasztasa

Polaritds modosithatd funkcios csoportok bevitelével



Table 12.2: Selected Examples of Stationary Phases for Gas—Liquid Chromatography

. . temperature representative
stationary phase polarity trade name limit (°C) coplfeitiens
alkaloids, amino acid
polydimethyl siloxane slightly polar ~ SE-30 300-350 derivatives, drugs,

pesticides, phenols,
steroids
alkaloids, drugs,
phenylmethyl polysiloxane (50% moderately OV-17 375 pesticides, polyaromatic
phenyl, 50% methyl) polar hydrocarbons,
polychlorinated biphenyls
alkaloids, amino acid

trifluoropropylmethyl polysiloxane  moderately derivatives, drugs,

6 trifluoropropyl, 50% methy polar ) alogenated compounds,
(50% trif |, 50% methyl) | OV-210 273 pal d d
ketones
cyanopropylphenylmethyl polysiloxane ) nitriles, pesticides,
(50% cyanopropyl, 50% phenylmethyl) polar OV-225 275 steroids
seletlans wheel volar Carbowax 295 aldehydes, esters, ethers,

20M Y



Oszlop paraméterek és az elvalasztas

Oszlop hossza
Oszlop belsd atméroje

—

Allofazis tipusa Befolyasolja a komponensek elvalasztasat

Allofazis vastagsaga

—



Belso atméro hatas a komponensek elvalasztasara

1.1,3-Dichlorobenzene

2.1,4-Dichlorobenzene
| 3.sec-Butylbenzene

4.1,2-Dichlorobenzene

Kisebb belsd atméro, jobb felbontas

0.32-mm
inner
diameter

Detector response —
B N
SEN

-
("]
-
o

1 3
2.5

0.25-mm
inner
diameter

e

1.5 2.0 2.5

Time (min)

Figure 24-4
Quantitative Chemical Analysis, Seventh Edition
© 2007 W.H.Freeman and Company



Oszlop hosszanak hatasa a komponensek elvalasztasara

Hosszabb oszlop, jobb felbontas

i N R oc\/z
1=l

—|—JL—|— —|—-JL|-“—4|0— :,;JUM_JL,_

1.5 2.0 3.0 3.5 7.0 7.5
Time (min) Time (min) Time (min)

15m 30m

Detector response —-

ive Chemical Analysi: Edition
© 2007 W.H.Freeman and Company



Allofazis vastagsaganak hatisa a komponensek
elvalasztasara

[llékony komponensek elvalasztasa esetén vastagabb allofazison jobb felbontas érhetd

el.

1. Methanol 2
2.Ethanol
3.Acetonitrile
0.25-pm- 4, Acetone 1.0-pm-
thick film 5.2-Propanol thick film
6. Diethyl ether
6 7.Dichloromethane 3

Tl

—— N

4
3

T

Detector response —
o —

J WL JWUUL

J L ] | ] | J
1.6 1.4 1.6 1.8 2.0 2.2 24

Time (min) Time (min)

L

Figure 24-6
Quantitative Chemical Analysis, Seventh Edition
© 2007 W.H.Freeman and Company



a i 10 b 5810 Boilin
(a) (&) 2= - Compound point (ogc)
| Solvent 1 | Acetone 56
2 | Pentane 36
l I 3 | Propanol 97
9 @ 4 | Methyl ethyl ketone 80
g g 5 Hexane 69
- o 6 | Butanol 117
g g 7 | 3-Pentanone 102
..3 T~ la ..3 1 a 8 | Heptane 98
% 7 % y 9 | Pentanol 138
o 6|l o a 10 Octane 126
B J_J ]
\
UL UL f A
— L iU A N
1 1 ] 1 I 1 1 1 I 1 1 1
2 4 6 2 4 6 8 10 12 14 16 18
Time (min) Time (min)

Figure 24-9
Quantitative Chemical Analysis, Seventh Edition
© 2007 W.H.Freeman and Company

Apolaris allofazis: esetén a komponensek sorrendet a forraspont hatarozza meg
Polaris allofazis: a komponensek sorrendjét az oldott anyag €s az allofazis
kolcsOnhatasa hatarozza meg.

Apolaris vegytiletek konnyebben elvalaszthatok apolaris fazison.



Homérséklet valtoztatasa — retencids 1dok valtozasa

Temp (deg C)

240 +

200 +

160 -

120 A

80
40 +——/

10

20 30 40 50 60

Time (min)

Izoterm (piros vonal),

-a homerseklet allando az analizis

teljes idotartama alatt

Homérsékleti program (fekete vonal)
-a homeérséklet egy megadott program szerint
vdltozik

*kiindulasi homeérséklet
*felflitési sebesseg
*végsd homerseklet



|zoterm vs homérsékleti program

A. lzoterm
‘c,o(c,, ﬂcu Cis
| Co— Isothermal
150°C
@ C__
g # c14
-
w
g
s
§ h
& Inject .
_'J LUU L \_ i L_<
=l b 1 T 0 & & F | o [ ]
0 5 10 15 20 25 30 45 50 55 90 95
Time (min)

Figure 24-10a
Quantitative Chemical Analysis, Seventh Edition
2007 W.H, Freeman and Company

-Nehéz megtalalni az idealis hOmérsékletet
-Tal hosszu analizis 1d6

B. Homérsékleti program

C1o C" c12 C13 c14
] Programmed
temperature
a 50°-250°C at 8°/min
5}
Q
2
s
& Inject Cg
2 C
(=} l Co ™7
el L
L | | | | | | | | |
0 4 8 12 16 20 24 28 32 36
Time (min)
Figure 24-10b

Quantitative Chemical Analysis, Seventh Edition
©2007 W. H,Freeman and Company

-Akkor alkalmazhato, ha szlik a komponensek

forraspont tartomanya



Elvalasztast befolyasolo tényezok

Az oszlop atmérdje, hossza

Allofazis vastagsaga, egyenletessége, mindsége
A vivOgaz mindsege ¢€s sebessége
Mintabejuttatas modja

Minta mennyisege

A homérséklet



Detektorok

Feladata: a kolonnabol kilép6 vivogazaramban megjeleno komponensek
folyamatos, gyors €s €rzékeny €szleleése, az anyagmennyiséggel, vagy a
koncentracidval ardnyos jel szolgaltatasa.

nyomas és
aramlasszabalyozok mintaadagolo

S / detektor

termosztat

W

—

adatfeldolgozo

: rendszer
gazrendszer




LOD: limit of detection
LOQ: limit of quantitation

Peak A
LOD

Baseline noise

Detektalas jellegzetességei

Jel

Dinamikus tartomany

0 o wa LOL
Koncentracio v. anyagmennyiség

Peak B
LOQ

Linéaris tartomany




Fobb GC detektorok

* Langionizacios detektor (FID) — tomegaram érzékeny

* Hovezetoképességi detektor (TCD) — koncentracio ¢rzekeny
* Elektron befogasi detektor (ECD) — koncentracio ¢rzékeny
* Langfotometrias detektor (FPD) — tomegaram érzékeny

* Fotoionizacios detektor (PID) — koncentracio érzékeny

* Nitrogén-foszfor detektor (NPD)

e Atomemisszios detektor (AED)

e Hélium ionizacios detektor/Argon ionizacios detektor

« Kemilumineszcens detektor

* Molekulaszelektiv detektor (MSD)



Széles korben alkalmazott detektor

* H2/levego gaz-eleggyel taplalt lang, amely
folé elektrodpart kapcsolnak

* Az égés soran a langba bejuto szerves
anyag atalakul:
1. Pirolizis: CnHm — n CH. + (m-n) H.
2. Oxidaci6: n CH. + n O. —n CHO.
3. Ionizacio: n CHO. —-n CHO+ +n e-

* Az ionok és e- képzodése gyenge aramot
indukal, amely er0sités utdn mérheto €s a
komponens tomegaramaval (C
atomszamaval) aranyos jelet szolgaltat.

t

Cathode (-ve)

200-

300V

! Anode (+ve)
Jet (Electrode)

Capillary Column

{Carri

ier Effluent)



Hovezetoképességi detektor (TCD)

Erzékeldje egy kis térfogata cellaban
clhelyezkedo elektromosan flitott
wolframszal (lehet nikkel vagy platina is) —
HOmérseklete a  korilotte aramlo gaz
hovezetoképességétol fligg

A fitott szal ellenallasa forditottan aranyos
a homeérsékletével

Tiszta vivogaz aramlasakor adott ellenallast
mér a muszer

Ha minta jut a detektorba, valtozik a
hovezetoképesség, valtozik a fitott szal T-

je, valtozik az ellenallas és a detektor jel

Nagy hévezetoképességii vivogaz (H2, He).

P ower

Supply

The filament

consists of a thin

wire which can

bum.

Oxygen
leakage causes
the filament to

oxidize and burn.

Reference

Sam ple’

Sample

Older TCD types

use make-up ga:
The amount of
make-up gas vel
much influences
the results.

Reference

Amplifier

Output

i€ CHP 1995



Elektron befogasi detektor (ECD)

Specifikus ionszelektiv detektor, amely a halogéntartalmu (F, Cl, Br)
novényvédo- és rovarirtoszer maradvanyok meghatarozasaban nélkiillozhetetlen.

Negativ polus: 63 Ni természetes B-sugarzo
izotopot tartalmazo folia az elektrodba épitve =
sugarforras.

Pozitiv polus: kollektor elektrod, amelynek
iranyaba haladnak az e- -ok. Az igy 1étrejott
polarizacios fesziiltség csak néhany volt (1-10V)
— 10-12 A alland6 alap ionaramot hoz létre.

Ha nagy elektronegativitasu elemeket (F, Cl,
Br) tartalmaz6 molekulak jutnak a detektorba —
abszorbealjak az e- -okat — alap ionaram
csokken

Leggyakrabban N2 vivogazzal hasznaljak

Cell-pulser
+— Insulation probe

Cell
assembly

Collector —pi
electrode

Ceramic Signal
insulators probe

N2 make-up



Tomegspektrométer detektor (Gazkromatografia-
tomegspektrometria-GCMS)

2: Analizator (quadrupol) 3: Detektor (elektron sokszorozo)

Rezonans ion \

Filament

1: Ionforras (EI) |

Valto és
@ egyenfesziiltség




Komponens csucsok azonositdsa a retencids 1dOk alapjan.

« Osszehasonlitas el6zéleg mért, ismert anyagok retencids idejével
* Relativ retenci6 alkalmazasa

* Addicio

* Retencios indexek (Kovats-féle retencios index)

* Tomegspektrometer



Kovats-féle retencios index

Normal alkanok homolog sorat hasznalja

Linaris 0sszefiiggés van a redukalt retencios
1dok logaritmusa €s a C atom szam kozott

A normal akanok retencids indexe a C atom
szam 100X-a

Kovats Ervin

e e e e e

e e e e

lgt, —lgt,, ey
L 2 1 100m R
lg tR. B — lg tR' Number of Paraffinic Carbons

Ix-ismeretlen komponens retencios indexe

I =200%

trono > trey (iISMeretlen) > ti.

N-paros szénatomszamu parafin szénatomszama



Kovats-féle retencios index

Cs

Unknown

o |

| unknown = 886

|dentity
unknown = ?

Co

Tﬁ;:;s Component

on SE-30

(100°C)
678 | benzene
677 | cyclohexane
784 | toluene
878 | ethylbenzene
884 | p-xylene
886 | m-xylene
912 | o-xylene
700 | n-heptane
800 | n-octane
800 | n-nonane




A komponensek csucsteriileteihez keressiik az anyagmennyiséget.

A csucsteriilet meghatdrozasa integraldssal (elektronikus integratorokkal)
tortenik.

o Kalibracios modszer
 Addicios modszer

 Belso standard modszer



m,

mismmS

A\ 4

cr s

(tomegii) oldat kromatografias cstcs
alatti tertiletét mérjiik, majd ezek
felhasznaldsaval kalibracios egyenest
készitiink, melynek iranytangense az
¢rzékenyseg.

A kalibracios gorbe felvétele utan az
ismeretlen koncentracioja (tomege) a
gorbeérdl visszaolvasva meghatarozhato.



Belso standard modszer

(A /Ar)j

(A/AJ)Z

(A/As)l

Ai/As

2

tgo =f;

(mr/m.\)l

Relativ érzékenység:
f=Ai/As'ms/mi

(mi/m.\')Z

(mi/my);

— mi/m;
c/es, ¢

A belso standard (IS) jellemzoi:

* Kémiai és fizikai tulajdonsaga
hasonl6 a mérendo
komponenssel

 Eredetileg nincs jelen a
mintaban

* A mintaeldkészites elején
adjuk a mintahoz

* Tobbpontos kalibracio esetén a
mennyisege mindig
ugyanannyi az egyes szinteken



Addicios modszer

oldoészer
a
A;’
i
‘ \___
Vx/.p! Gx/p / mi,x
P
olddszer
b Ci,x = ?
(%, mg/cm3)
N

VX i ‘Jf Gx + ’ni




Mintaelokeészités

 Kivonas
* Koncentralas

e Tisztitas




Szarmazékkeépzési reakcio/ altalanos séma

A szarmazeékképzes célja a mérend6 komponens

« Szililezés atalakitasa valamilyen specialis kémiai reakcioval,
e Acilezés annak érdekében, hogy a keletkezett termék konnyen
e Alkilezés gazkromatografalhato legyen.

A-oxigén, kén ,nitrogén
D-a szarmazékképzoszer funkcids csoportja



* Dr. Bak Istvan: Miszeres analitikai technikak a gyogyszerészi és
bioanalitikai vizsgalatokban

Debreceni Egyetem Orvos- és Egészségtudomanyi Centrum
Gyogyszerésztudomanyi Kar Gyodgyszerhatastani Tanszék Gyogyszerészi
muszeres- ¢s bioanalitikai részleg, 2011

* Dr. Balla Jozsef: A gazkromatografia analitikai alkalmazasai
Edison House Kft, 2006

* Dr. Garzo Tamasné: Gazkromatografia



K6szonom a figyelmet!

Gc az urben

Quadrupole Mass
Spectrometer

.,/ yoll,  SAMinlets
~ ..;'__;j-““ (instrument
o » ‘,

~ae. inside rover)
gl “‘g o A
} --/
» «r

Curiosity Rover Sample Analysis at Mars

(SAM)
https://mars.nasa.gov/msl/spacecraft/instrument

s/sam/



Curiosity Rover Sample Analysis at Mars (SAM)

Solid Sample Inlets
J

Tunable
Laser

Spectrometer
Chemical Separation

assch tograph and Processing Laboratory

https://mars.nasa.gov/msl/spacecraft
/instruments/sam/

Titan Mission
Saturn’s largest moon

The Huygens gas
chromatography—mass
spectrometry team
concluded that methane
rain occurs on t moon, and
GC-MS can distinguish
between two isotopic
forms of carbon —
carbon-12 and carbon-13.




