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GAZKROMATOGRAFIA

A GYAKORLAT CELJA: A modern gazkromatografia (GC) modszerének tanulmanyozasa ¢€s
alkalmazasa alkohol-elegy mindségi analizisére.

A MERESI MODSZER ELVE

A miiszeres analizis kromatografids modszereinek feladata, hogy a minta komponenseit
— legtobbszor szerves vegyiileteket — egymastol elvalassza. A modszer miitkodésének alapja
az, hogy a mozgofazisba (amely gaz vagy folyadék lehet) kevert mintaelegyet szoros
kontaktusba hozzuk egy azzal nem elegyedd masik fazissal, amelyet dllofdzisnak hivunk (egy
lapra felvitt, vagy csé belsejében rogzitett folyadék vagy szilard halmazallapotd anyag). A
mozgofazist (eluens) allandéoan mozgasban tartva a mintaelegy komponensei az allofazissal
valo kolcsonhatdsuk kiilonbozé mértéke miatt megfeleld kontaktidd utan elkiiloniilnek
egymdstél. Amennyiben a rendszerben egy detektort helyeziink el, amely a
mintakomponenseket képes megkiilonboztetni a minta oldoszerétdl (pl. képzeljiink el egy
vezetOképességi detektort annak a csének a kifolyd végére szerelve, amely az allofazist
magaban foglalja), akkor a detektorjel id6 fliggvényében vald é&brazolasakor a
mintakomponenseket reprezentald csucssorozatot fogunk észlelni. Ezt a grafikont hivjuk
kromatogramnak, a berendezést pedig kromatografnak.

A kromatografias modszereknek igen sokféle valtozata alakult ki, amelyek tobb
szempont szerint is csoportosithatok. Az egyik csoportositas alapja, hogy az allofazis milyen
kivitelezésli: ha az allofazist egy csé (oszlop, kolonna) belsejében helyezziik el toltetként,
vagy a cs6 belsd falat vonjuk be azzal filmszertien, akkor oszlopkromatografiarol beszéliink,
szemben a sik kivitelezésti allofazist alkalmazd planaris kromatografiaval. A gyakorlatban az
oszlopkromatografias modszerek talnyomo tobbségben vannak. Egy masik szempont lehet,
hogy a mintakomponensek ¢s az allofazis kozott kialakulod kdlesonhatas természete milyen: ez
lehet adszorpcion, megoszlason, ioncsere egyensulyon, stb. alapuld; ekkor rendre adszorpcios
stb. kromatografiarol besz¢élink. Egy tovabbi csoportositds szerint a mozgofazis
halmazallapotat tekintjiik: eszerint folyadékkromatogrdfiat (liquid chromatography, LC) és
gazkromatogrdfiat (gas chromatography, GC) kiilonboztetiink meg.

A kromatografidss modszerek nagy elénye, hogy a mérési koriilmények (az allo és
mozgofazis mindségének és Osszetételének) alkalmas megvalasztasaval ezek a modszerek az
elvalasztand6 komponensek igen széles korére alkalmazhatéak. Megfelelden érzékeny
detektor alkalmazasaval pedig akar nyomnyi mennyiségli szerves vegyliletek jelenléte is



kimutathaté vagy azok mennyisége meghatarozhato. Az is fontos tény, hogy a kromatografok
nemcsak kis anyagmennyiségek kezelésére, analitikai célokra, hanem nagy méretben,
kimondottan az egyes szétvalasztott komponensek 0Osszegytlijtése céljabol is ¢épithetdk
(preparativ kromatogrdf).

A kromatogramrol leolvashatd egyik legfontosabb adat az egyes kromatografias
csticsokhoz tartozo retencios ido (= visszatartasi ido, ¢,), amely a mintdnak a mozgé6fazisba
maximalis értékének) a megjelenéséig eltelt id6. A retencid minden komponensre (minden
kromatografids csticsra) mas €s mas, igy a komponens anyagi mindségével fligg Ossze. A
retencidos idOt azonban ritkan hasznédljuk az anyagi mindség megallapitasara, hiszen az
magaban foglalja azt az id6t is, amely a mozgdfazisnak a kromatografon valo athaladasahoz
sziikséges (holtido, t,). Leggyakrabban ezért a retencidos id6 és a holtidd kiilonbségét
képezziik, €s az igy kapott redukdlt retencios idot:

to=t -t

vagy masképpen nettd retencids id6t hasznéljuk az analizis soran. A holtidé megéallapitasa
példaul ugy lehetséges, hogy a mintankhoz beadagolés elétt egy olyan komponenst adunk,
amely a kolonnan nem kotédik meg, a detektorban azonban jelet szolgaltat (pl. polaris
anyagok elvalasztasara szolgdldo kolonna esetében egy apolaris komponenst), ennek a
komponensnek a retencios ideje kozelitdleg a holtidovel egyenlo.

A kromatografids modszerek — elsésorban az alkalmazott oszlop — jellemzésére egyik
leggyakrabban hasznalt paraméter az elméleti tanyérszam (N). A desztillacional és
extrakcionadl hasznélt Un. tanyérelmélet alkalmazasaval (ez az elmélet a desztillacids
tornyokban ténylegesen meglévo szeddtanyérokon lejatszodo folyamatokkal foglalkozik) és a
kromatogram csucsait a Gauss (normalis) eloszlast kdvetonek feltételezve, a csics konnyen
mérhet6 adatai alapjan az elméleti tanyérszamra a kdvetkezd definicids képlet adodik:

2 2
N:16~(EJ :554.[tf]
w Wi

ahol W a csucs talpszélessége, W, pedig a csucs félértékszélessége (1. abra). Minél nagyobb

N ¢értéke egy adott kromatografids modszerre nézve, annal hatékonyabb az elvalasztas, vagyis
pl. adott id6 alatt annél tobb komponenst tudunk elvalasztani vagy masképpen két cstics annal
jobban elkiiloniil egymastol.
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1. abra. A kromatografias csucsok néhany alapadata

A kromatogramban taldlhaté informdci®6 mindségi analizisre is hasznalhato. A
legegyszeriibb modszer egy adott kromatografids rendszeren mért redukalt retencios idék
Osszehasonlitdsa ugyanazon a rendszeren mért ismert anyagok redukalt retencios idoivel. Ez
az Osszehasonlitds azonban nyilvan nagyon hosszadalmas, kiilondsen ha nem rendelkeziink
semmilyen eldzetes informacioval a minta 0Gsszetevoirdl. Ilyenkor ugyanis komoly
bizonytalansdgot okoz az azonositdsban, hogy sokféle anyag adhat kdzeli retencids idejii
cstcsokat, amelyek a meghatarozas koriilményei mellett kdnnyen azonosnak tiinhetnek.
Megbizhatobba tehetjiik az ilyen Osszehasonlitdson alapulé mindségi analizist, ha az
Osszehasonlitast két kiilonb6z6 allofazist tartalmazd kolonnan is elvégezzik. A
legmegbizhatobb eljards azonban egyértelmiien az, amikor a kromatografot szelektiv
detektorral latjuk el (pl. tomegspektrométer), ilyenkor ugyanis a detektor Osszetett, az adott
komponens anyagi mindségére jellemz0 jelet (spektrum) szolgaltat. Az ilyen detektorokkal az
atfed6 kromatografias csiicsokat add komponensek is kelld biztonsaggal azonosithatok.

Eredményesen alkalmazhat6é a gazkromatografias mindségi analizisben az un. homolog
sorok modszere. A tapasztalat szerint ugyanis a szénhidrogén-szarmazékok homolog soran
beliil a redukalt retencidos idOk a szénatomszammal exponencidlisan ndvekednek. Ennek
megfelelden a lg ¢, adatok abrdzoldsa a szénatomszam fiiggvényében egy egyenest ad. Ezen a
megfigyelésen alapul a Kovats-féle retencios index (I;) moédszere is, amely az egyes
komponensek retenciés adatait egy Osszetett képlet segitségével n-alkdn homoldgok
retencidjdhoz viszonyitja, igy a sajat mérésekbdl szarmaztatott ismeretlen komponens I,
indexét Osszehasonlitva adatbazisokban talalhatd értékekkel, lehetdség van az ismeretlen
anyagi mindségének meghatarozasara.

A kromatografids mennyiségi analizis alapja a csticsok teriiletének (keskeny ¢€s hegyes
csucsok esetén a csicsmagassag) aranyossaga a koncentracioval. Ismert koncentracidju
mintasorozat mérésével kalibralva, vagyis kalibracios gorbe felvétele utan az ismeretlen
koncentracioja a gorbérdl visszaolvasva meghatarozhat6. A csucsteriiletek meghatarozasa
régebben vonalzd haszndlatdval manualisan tortént, ma azonban szinte kizardlag elektronikus



integratorokkal illetve szamitogépes adatgyiijté programok segitségével torténik. A manualis
kiértékelés alapjaul a 1. abran is lathaté adatok szolgalhatnak; a cstcs alatti teriiletet a
felértékszelesség alapjan téglalappal (W,,-h), vagy a csucs oldalaihoz érintd egyenesek
behuzasaval, majd az igy kialakulé haromszdggel (hy - W / 2) kozelithetjiik.

A gazkromatografia mozgofazisa gaz, az allofazisa vagy feliileten (legtobbszor kolonna
belsd feliiletén) kotott folyadék vagy szilard anyag. A mintat, amely lehet barmilyen
halmazallapoti, de leggyakrabban gdz vagy folyadék, gaz halmazallapotban juttatjuk a
kolonnara - a folyadék vagy szilard halmazallapotti mintékat tehat a mintabevitel soran el kell
parologtatni. Ebbdl kovetkezik, hogy a kolonnat ¢és a detektort is olyan hémérsékleten kell
tartanunk (100-500°C), hogy a minta az analizis egész ideje alatt gdz halmazallapotl legyen.
A gazkromatografia tehat bomlas nélkiil gazza alakithato vegyiiletek elvalasztasara alkalmas.
Megfeleld allofazis megvalasztasaval gyors, hatékony elvéalasztast biztosit mindazon
vegyliletek esetében, amelyek megfelelnek az elobbi feltételnek. A gazkromatografok
felépitésének altalanos sémajat a 2. abra mutatja.

Az eluenst, amelyet itt vivOgaznak neveziink, rendszerint egy nagynyomasu
gazpalackbol vessziik. A vivOgdz megvalasztdsa leginkabb a detektor fiiggvénye:
langionizéacios detektorhoz nitrogén vagy argon, hdvezetOképességi detektorhoz leginkabb
hidrogén- vagy héliumgaz hasznalatos. A gaz nyomascsokkentd utan, az dramlasi sebesség
folyamatos mérése mellett jut a kolonnara.
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2. abra. Egy gazkromatograf elvi felépitése

A mintaadagolads tobb okbdl is kritikus pontja a gazkromatografianak. Egyfeldl nem
konnyli megoldani, hogy a minta elparologtatasa pillanatszeriien jatszodjék le — marpedig a
hatékony elvalasztas alapfeltétele, hogy a minta egyszerre, minél gyorsabban keriiljon be az
eluens aramlasba. Masfeldl a kis térfogati mintdk kezelése, reprodukalhat6 adagolasa is nagy
kortiltekintést igényel. Ennek megfeleléen tobbféle mintaadagold rendszert is kidolgoztak.
Ezek kozil a legegyszerlibb megoldast a 3. dbra mutatja be. Itt a minta beadagolasa
kozvetleniil a kolonna bemenetére szerelt, flitdtt mintakamraba torténik olymddon, hogy a



kamra tetejét lezard, gumibdl késziilt zarokupakot (szeptum) atszrjuk a precizids, teflon
dugattys mintaadagolo fecskenddvel. A szeptum feladata a fecskendd kihtzasakor ujbol
lezarni a kamrét.

T

fecskendd

____ zarokupak

vivégaz —

3. abra. Mintaadagolas kdzvetleniil a kolonnara

Az elvélasztast végzod kolonna acél- vagy iivegcsobdl késziil. Kiilsd megjelenését
tekintve kétféle lehet: 2-6 mm belsé atmérdju, toltetet tartalmazo n. toltetes kolonna, vagy
0,2-0,5 mm atmérdjl, a megosztd fazist belsd falan vékony filmként felhordottan tartalmazo
kapillaris kolonna. A toltetes oszlopok hordozo toltete megfeleld6 mechanikai szilardsagu,
nagy fajlagos feliileti és kémiailag inert anyag (diatomafold, polimerek, stb.), amelynek a
feliiletén egyenletes filmet képezve jol tapad a megosztéfolyadék. A megosztofolyadékot
alkalmas oldoszerben feloldjék, az oldatba belekeverik a szilard hordozot, majd lassan
elparologtatjdk az olddszert. Az ily mddon eldkészitett allofazissal toltik meg a kolonnat.
Készithetd még toltetes kolonna szildrd adszorbenssel (pl. aktiv szén, aluminium-oxid,
szilikagél) valdo megtoltés utjan is. A toltetes kolonndk az eldallitas nehézkessége miatt
viszonylag rovidek (1-5m), ellendllasuk a vivOgazaramlassal szemben viszonylag nagy,
azonban kapacitasuk nagy, ezért nagyobb (par uL) mintamennyiséggel dolgozhatunk veliik. A
kapillaris kolonndkban nincs hordozd, a megosztdfolyadékot kozvetleniil a csd belsd falara
viszik fel. Az egyszerlibb, de kevésbé tartds eljaras soran a folyadékot olddszerben oldjak,
majd nyomas alatt atpréselik a 15-60 m hosszt kapillarison. A modern kapillaris kolonnékban
a megosztofolyadékot valamilyen kémiai kotéssel (gyakran szilanizalassal) rogzitik a cso
belsd falahoz, ezzel megakadalyozva annak ,,lehorddsat” (a vivogazzal vald lassu kitiriilését),
ami a kolonna élettartamat megroviditené. A kapillaris kolonndk hosszlisaga nagy, igy
elméleti tanyérszamuk kimagasld, 50000-100000 is lehet. Hasznalatukat megneheziti
azonban, hogy kapacitasuk kicsi, ezért igen kis mintamennyiség (a WL tortrésze) adagolhato
be rajuk.



A megosztofolyadékot az elvalaszto komponensek anyagi mindségi, kémiai jellemzoi
alapjan valasztjuk meg. Polaros mintakomponensekhez pl. szintén poléaros polietilén-glikolok
(Carbowax, DB-WAX, stb.), mig apolaris komponensekhez pl. polipropilén hasznélhato.
Fontos szempont kivalasztasukkor, hogy az analizis soran sziikséges kolonnahdmérsékleten
kevéssé parologjanak.

A kolonnan elvalasztott komponenseket a vivogdz a detektorba juttatja, amely a
mintakomponensek kiilonb6z6 kémiai ¢és fizikai jellemzdjének mérésén alapuld detektort
fejlesztettek ki — ezek koziil az aldbbiakban csak a két legelterjedtebbrdl lesz szo.

A hovezetoképességi detektor (TCD, katarométer) érzékeldje egy kis térfogata cellaban
elhelyezett, elektromosan fiitott fémszal (4. 4abra). A fiitott fémszal ellenallasa
hémérsékletével forditottan ardnyos, homérséklete azonban a koriilotte aramldo gaz
hévezetokeépességétdl fog fiiggni. Tiszta vivogaz (hidrogén vagy hélium) aramlasakor, az
analizis kezdetén egy adott ellenallasértéket mér a hozzakapcsolt elektromos miiszer, azonban
rosszabb hodvezetOképességli gaz — vagyis a mintakomponensek gozének — detektorba
jutdsakor a szal kevésbé hiil le, igy ellendlldsa lecsokken. A hdvezetdképességi detektor
univerzalis, a vivogdzon kiviil mindent mérni képes detektor (vagyis nem szelektiv), amely 3-
5 koncentracido-nagysagrenden keresztiil linearis vélaszjelet ad. Kimutatisi képessége
ugyanakkor nem kiemelkedd; kb. 1 ug.

fiitott szal

vivégaz

gy el

4. abra. A hovezetdképességi detektor elvi felépitése

A langionizacios detektor egy masik, igen elterjedten alkalmazott gazkromatografias
detektortipus. Ez tulajdonképpen egy kisméretli hidrogén/levegd gazeleggyel taplalt lang,
amely folé elektrodpart helyeznek el. Ezen két elektrod kozé olyan fesziiltséget kapcsolnak,
amelyen még nem keletkezik szikrakisiilés az igen nehezen ionizalhatd vivégazaramlasban
(nitrogén vagy argon). A kolonnat elhagyd szerves komponensek a langban oxigén
kozremiikodésével ionizalodnak. Az ionok képzddése hatasara a két elektrod kozott gyenge
nagysagu lesz. Ez a detektor igen érzékeny, mintegy 10" g anyag kimutatasara alkalmas,
linearitasa valamivel jobb, mint a hdvezetdképességi detektoré.



SZUKSEGES ANYAGOK, ESZKOZOK ES MUSZEREK

Kis szénatomszamu n-alkohol és i-alkohol elegyek (szeptumos livegedényben)
Metanol (szeptumos iivegedényben)
Nitrogén gézpalack (vivogaz)

1 db 10 pL-es tivegtestl precizios GC fecskend6 (a minta beadagolasahoz)
1 db iiveg csésze (a hulladék szamara)
papir torlékendo

Agilent 6820 tipusu gazkromatograf hdvezetdképességi detektorral és DB-WAX
(poléaris) kapillaris kolonnaval
Szamitogépes adatgyiijté hardver és szoftver

AZ ELVEGZENDO FELADATOK ES A FELHASZNALANDO MUSZEREK LEIRASA

Az Agilent 6820 tipusu kromatograf iizembeallitasa. A GC berendezések precizios,
viszonylag kényes és draga berendezések, ezért nagy koriltekintéssel dolgozzon. Ha
bizonytalan valamiben, kérjen tanacsot a gyakorlatvezet6tol!

A gazkromatograf légtermosztatjdnak stabil miikodése jelentds bemelegedési idot
igényel, a hdvezetdképességi detektor pedig vivogaz aramlasa nélkiil nem mikddtethetd
annak karosodasa nélkiil. Az elmondottak miatt igen valdszinii, hogy a gézkromatografot a
gyakorlat kezdetekor mar bekapcsolt allapotban taldlja, és a nitrogén vivogaz is aramlik mar.
Ha ez mégsem igy torténne, akkor a gyakorlatvezetd segitségét kérve a lehetd leghamarabb
iizembe kell éllitania a miiszert. Ehhez elébb meg kell nyitni a gazpalack 6 szelepét, és a
reduktoron kb. 5 bar szekunder oldali gdznyomast beallitani. A GC jobb oldalanak aljan
talalhatd fOkapcsoloval aram ald helyezziik a miszert; a berendezés ekkor Onellendrzd
rutinokat lefuttatva elindul. Néhany perc varakozds utdn a GC baloldalan talalhato
nyomasmérd miiszeren (,,Purged packed”) a mutatd kismértéki kitérését figyelheti meg; a
kb. 0.06 MPa érték beallasa a gdzadramlas stabilizalodasat jelzi.

A Dberendezés belsejében a nitrogéngaz aramlast négy részre osztoédik. Ezen
gazaramlasok értékén nem kell valtoztatnia, érdemes ismernie azonban azok funkcidjat,
amelyek rendre a kovetkezok. A ,,Purged packed” fix, kis sebességii gazaramlas feladata a
szeptum alsé részének Oblitése, hlitése a szeptum ¢élettartamanak ndvelése érdekében. Az
egyik természetesen a vivogaz dramlds, amelynek sebessége most kb. 4 mL/perc. A ,,REF”
gazaramlas (a késziilék bal felsd sarkaban van a szabalyzoja) a TCD érzékeld mitkodéséhez
sziikséges; ennél a GC berendezésnél ugyanis a TCD érzékeld felvaltva méri a referencia
agban folyo, tiszta nitrogén gazaramlas hovezetdképességét (,, REF”, értéke kb. 28.5 mL/perc)
¢és a kolonnarol érkezd, mintakomponensekkel elkeveredett vivogdz hdvezetdképességét. A
két mért értek kozotti kiilonbség adja az analitikai jelet. A kétféle, detektorba felvaltva jutd



gazaramlas valtogatasat egy magnesszelep vezérli. Szintén a detektor miikddésével fiigg Gssze
az ,,AUX” gazaramlas (jelen esetben sebessége kb. 6 mL/perc, szabalyzoja szintén a GC
frontoldalanak bal felsé sarkaban talalhat6), amely a kolonna utan csatlakozik a vivogazhoz;
ennek altalanos feladata az, hogy sziikség esetén a detektorba jutd gazdramlas sebességét meg
lehessen novelni a vivogdz aramléds sebességénél nagyobbra is. Ha meggy6zd6dott a gaz
aramlasarol a ,,Purged packed” mérdmiiszer mutatdjanak megfigyelésével, bekapcsolhatja a
GC fltését. Ezt egyszertien a fiitési program (,,Method”) behivasaval teheti meg, amihez a
,Load” billentyiit, majd a miszer képerny6jén megjelend angol nyelvii utasitdsokat kdvetve
az ,,1” ¢és ,Enter” billentyliket kell megnyomnia (a flitési programot Method 1 néven
mentettiik el elézetesen).

A légtermosztat ventillatoranak felzigasa ekkor azt jelzi, hogy a berendezés felflitése
megindult. A felfiités elérehaladasat a képernydn is figyelemmel kisérheti. Ha az ,,Oven”
felirath nyomogombot nyomja meg, akkor a Iégtermosztit (kolonna) pillanatnyi ¢és
célhémérsékletét lathatja Celsius fokban. A ,Front inlet” gomb megnyomasaval a
mintabeviteli port hdmérsékletét, a ,,Front det” gombbal pedig a TCD detektor hdmérsékletét
jeleztetheti ki. A képernyén megjelend adatokbdl megallapithatja, hogy a jelen fiitési
programban a detektor és mintabeviteli port célhdmérséklete 150 °C, mig a légtermosztat
kezdeti hdémérséklete 50°C. Ha minden részegység elérte a program szerinti
kezdéhomérsékletet és az stabilizalddott, elalszik a GC frontoldaldn, a kijelzd alatt a ,,Not
ready” felirat lampa. Ekkor bekapcsolhatja a detektor fitdszalat is (az allapotot a ,,Front
det” menii ,,Filament” sordaban valtoztathatja meg). Ne feledje, hogy a detektort nem szabad
bekapcsolni, ha nem aramlik a nitrogéngaz! Ezzel a GC berendezést mérdkész allapotba
hozta; a fenti el6késziiletek 15-20 percet igényelnek.

A szamitéogépes adatgyiijté hasznilata. A mérési adatok gylijtését és kiértékelését
szamitogéppel, egy ,,Digitalis rekorder” nevili program segitségével fogja végezni. Ne felejtse
el ellendrizni, hogy a mérésadatgylijtd elektronika tdpegysége is be van dugaszolva a halozati
aljzatba. A program a szamitogép bekapcsolasa utdn automatikusan elindul. A szoftver
hasznalata egyszerii: a képernyd als6 soraban olvashaté a kiadhatd parancsok listdja az
aktivalo billentyiik nevével - pl. a ,,Sigo” (F1 gomb) roviden Osszefoglalja a program fobb
funkcioit. Az alapkoncepcié az, hogy az ,,Opciok” (F4 gomb) meniiben beallitjuk az
adatgyljtés koriilményeit (pl. adatgyiijtési sebesség, adatgyiijtési iddtartam, stb.), majd a
»Mérés” (F5 gomb) parancs kiaddsaval megkezdddik a mérés: a mért adatok mind
szamszeriien, mind grafikusan nyomonkovethetok. Az adatgyljtés az ,,Esc” billentyli
megnyomasara vagy az eldre bedllitott idOtartam elteltével fejez6dik be. Ekkor a
,Kiértékelés” (F6 gomb) parancsot kiadva részleteiben is megtekinthetjilk a rogzitett
kromatogramot és két kurzor mozgatasaval a kromatogram egyes részeit integralhatjuk,
csucsmagassagokat €s retencids idoket olvashatunk le. A mért lemezen is tarolhatok (ASCII
formatum), illetve azok visszatdlthetOk a programba. Ha a mért adatokat el szeretné tarolni,
akkor minden egyes kromatogram felvétele utan ne felejtse el az ,,Opciék” meniipont alatt
bedllitani a kivant mentési utvonalat és fijlnevet (a konyvtarnevek ¢és a fajlnévek 8
karakterbdl és 3 karakteres kiterjesztésbdl allhatnak!), majd kiadni a fdmeniibdl a ,,Mentés”



parancsot. Ne feledje, hogy az adatok nem automatikusan mentddnek, csak ha azt a leirt
modon manualisan kéri, tovabba hogy azonos fajlnév esetén a korabbi adatok feliilirédnak!
Az adatokat mentheti floppy lemezre is, igy az adatok atvitele egy masik szamitdgépre
egyszerlibb. A program alapbeallitdsai megfeleldek a végrehajtandé gyakorlathoz, azonban a
kovetkezd kritikus paraméterek bedllitdsairol feltétleniil gy6zddjon meg (,,Opciok™):
,Portcim: 888, , Adatgyiijtési sebesség: 4 Hz”, ,, Adatgyiijtés idOtartama: 500 s”, ,Kell-e
kiigazitani az adatokat: igen”. A kromatogram kiértékelése soran a jobb és baloldali kurzorral
a kivant csucsot kozre kell fogni (a ,,TAB” billentylivel mindig valthatunk kis és nagy
1épéskodzii kurzormozgatas kozott); ekkor a csucs teriiletét az ,Int korr” (alapvonallal
korrigalt integral) paraméter kijelzett értéke, mig retencids idejét az ,,Xmax” érté¢ke adja meg.
A képernyd bal felsd sarkdban mindig a kurzorok helyének X és Y koordinatait latja - ezeket
az adatokat hasznalhatja pl. a cstucsok félértékszelességének megallapitasdhoz. A program
hasznalataval ismerkedjen meg alaposan, mivel azzal mas gyakorlatoknal is talalkozni fog.

A kiadott minta minéségi analizise. A kiadott minta mindségi Osszetételét ismert
anyagok redukalt retencids idejével vald Osszehasonlitds révén fogja megallapitani. A
mintakat beépitett szeptummal ellatott, csavaros teteji specialis livegedényekben kapja meg;
ezeket értelemszertien nem kell felnyitnia, hanem a szeptumon keresztiil veszi ki a mérendd
részletet a fecskenddvel. Ne feledje, hogy minden mint4ja metanolt tartalmaz oldoszerként.

A mindségi azonositas céljabol eldszor a kapott ismert Osszetételli alkoholelegyet (ezt
az STD felirata iivegedényben taldlja) kell futtatnia, megallapitva az egyes vegyiiletek
retencios idejét. Az elacids sorrend a forraspont novekedésének megfeleld, igy elészor a
metanol csticsa érkezik majd (intenzitdsa természetesen til nagy lesz, igy ennek retencios
idejét csak becsiilni tudja majd), majd az etanol, n-propanol, i-butanol, n-butanol, i-
amilalkohol, végiil a n-amilalkohol csticsa. Mivel pontosabb eredményekhez jut, ha az
azonositashoz redukalt retencios adatokkal dolgozik, ezért minden folyadékmintat levegdvel
egylitt juttassa be a kromatografba. A levegd apolaris karakteri komponensei gyakorlatilag
nem kotédnek meg a polaris anyagok elvalasztasara kialakitott kolonnan, ezért a levegdcsucs
fog legeldszor feltlinni a kromatogramon; ennek retencids ideje kb. egyenld a holtidével.

A mintdk pontos beadagoldsa érdekében kovesse pontosan a kdvetkezd Gtmutatot. A
10 uL-es gazzard precizios GC fecskenddt elészor alaposan (pl. haromszor) atobliti a
metanollal, majd a dugattya hatrahtizasaval a tiben maradé kb. 0,6 uL. metanol mégé 1-2 ul
levegdt sziv. Ezutan az 1 uL mintaoldatot ugy szivja fel, hogy ismét figyelembe veszi a ti
sajat térfogatat (skalan csak a 0,4 uL osztasig kell felszivni a mintat). Egy papirtorlovel
Ovatosan leitathatja a fecskendd tiijérél a felesleges mintacseppeket, majd a dugattya
hatrahuzasaval még 4-5 uL levegdt is felsziv a fecskenddbe. A fecskenddben ezek utan tehat
a kovetkez0 fazisokat kell latnia: 4-5 uL levegd, 1 uL minta, 1-2 puL levegd, végiil kb. 0.6 uL.
metanol. Most elindithatja a szamitogépes mérésadatgyiijtést (,,F5), majd a fecskendo thjét
szurja a GC tetején taldlhatd, zold szinti fém korgallérral koriilvett mintaadagold port
szeptumjaba litkozésig, Ovatosan (vigydzzon, mert a precizios fecskendo drdaga és kényes
eszkoz, a fémgallér pedig forro!). Ekkor a fecskendd livegtestét egyik kezével megtamasztva,
a dugattyu hatdrozott, gyors, litkozésig valo lenyomaséaval befecskendezi a mintat, lenyomja a



GC frontoldaléan a ,,Start” gombot és kihuzza a fecskend6t. Ekkor a GC eldlapjan kigyullad a
z01d szinli ,,Run” ldmpa, a fiitési program elindul és a kromatogram adatgytijtése lezajlik.

Nem art, ha tudja, hogy a jelen munkanal alkalmazott fiitési program (az ,,Oven”
gombbal lehivhatja a képernydre) azt irja eld, hogy a légtermosztat kezdeti 50 °C
hémérséklete (,,Temp”) 1 percig allandd (Init. time”), majd 25 °C/perc felfiitési sebességgel
(,,Rate 1) felmegy 150 °C-ra (,,Final temp 1) és ott marad 3 percig (,,Final time 17). A
futtatasi 1d6 (fiitési program) letelte utan a miiszer automatikusan megkezdi a légtermosztat
visszahtitését a kezdeti hdmérsékletre, amit a ,,Run” lampa kialvésa és a ,,Not ready” jelzés
megjelenése jelez. A teljes futasi id6 kb. 8 perc, aminek elérehaladasat a ,, Time” nyomdgomb
megnyomasara megjelend adatokbol ellendrizheti. A lehtilés ideje kb. 5 perc. Mindig varja
meg, amig elalszik a ,,Not ready” jelzés, vagyis a berendezés ismét méréképes allapotba
keriil, miel6tt (j mintat ad be! Ne felejtse el a felvett kromatogramokat vagy elmenteni, vagy
kiértékelni, mieldtt G mintat futtat. Jegyezze fel minden csucs retencios idejét, korrigalt
tertiletét és talpszélességét (vagy kozelitd félértékszeélességét); a levegdcsucs esetében csak a
retencios idore van sziiksége.

Osszesen legalabb 3 futtatast végezzen mind az STD, mind az ismeretlen minta
esetében. Az elsd futtatds probanak tekintendd, hiszen sziikséges lehet az alapvonal szintjét
vagy a detektor érzékenységét bedllitani. Az alapvonal korrigaldsa gy torténik, hogy a
»Signal 17 nyomoégombbal lehivhatd meniiben a nyil gombokkal a kurzort a ,,Zero” sorra
viszi, majd ott megnyomja az ,,On” gombot. Az ebben a meniiben taldlhaté ,,Range”
paraméter értéke szabja meg a detektorjel gyengitésének mértékét; a detektorjel leosztasa
kettének itt megadott nem negativ kitevéjli hatvanyaval torténik (pl. 3 érték esetén 2°= 8 az
0sztd). A paraméter célszeri értéke 0. Ha sziikséges, ellendrizze azt is, hogy a ,,Front det”
mentiiben a ,,Neg. polarity” értéke ,,On” allasban legyen. A fenti beallitdsokat természetesen
csak olyankor végezze, amikor nem fut minta. A cél természetesen az, hogy a lehetd
legnagyobb, de az adatgyiijt6 méréshatardba még beleférd jeleket (< 375 mV) kapjunk
minden mintakomponensre, kivéve a metanolt.

A GC berendezés kikapcsolasat mindenképpen bizza a gyakorlatvezetdjére, ugyanis a
nagyon draga TCD detektor hosszl élettartamanak biztositasa érdekében fontos szabaly, hogy
a gazaramlasnak fenn kell maradnia, amig a detektor 70-80 °C ala le nem hiilt. Eppen ezért a
kikapcsolas sorrendje az, hogy lekapcsoljuk minden részegység fiitését (,,Oven”, ,Front
inlet”, ,,Front det”) és a detektor fiitészalat is (,,Filament”), majd mindaddig varunk a detektor
homérsékletét figyelve, amig az a fenti hOmérséklet ald nem hiilt. Ez a detektor jo
hdszigetelése miatt 45-60 percet is igénybe vehet! Ezutan kapcsolhatjuk le a fokapcsolojaval a
gazkromatografot és zarhatjuk el a gazpalackot. Ne felejtsiik el kikapcsolni a szamitogépet és
a mérésadatgyiijtét sem.



BENYUJTANDO ADATOK, EREDMENYEK

Az STD ¢s az ismeretlen minta egy-egy kromatogramja kinyomtatva, csticsazonosito
feliratokkal ellatva

Az STD és az ismeretlen minta kromatogramjaban mért csiicsok Osszes mért adatainak
tablazata

Az ismeretlen minta mindségi Osszetétele

A kolonna elvalasztoképességét jellemzo elméleti tanyérszam értéke az egyik minta
kromatogram utols6 komponensének csuicsadatai alapjan szdmitva

A redukalt retenciods idok logaritmusanak (logjo) az alkoholok egy homoldg soran
beliil a szénatomszammal vald valtozésanak grafikonja

KERDESEK ES FELADATOK ONALLO FELKESZULESHEZ

T o
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Mi a kromatografids modszerek mitkddésének alapja?

Hogyan csoportositjuk a kromatografiads médszereket?

Milyen f6bb gazkromatografids detektortipusokat ismer, és mi azok miikodési elve?
Mi hordozza a mennyiségi és mindségi analitikai informaciot egy kromatogramban?
Hogyan szamitjuk ki az elméleti tanyérszam értékét, és mi ennek jelentése?

Mit értiink a homolog sorok mddszerén a kromatografias mindségi analizisben?
Melyek a gdzkromatografidban hasznalt toltetes és a kapillaris oszlopok kozotti f6bb
kiilonbségek (elényok/hatranyok)?

Hogyan miikddik és milyen tulajdonsagai vannak a hdvezetdképességi detektornak?
A n-butanol vagy az i-butanol retencids ideje lesz kisebb a DB-WAX kolonnan?

. Egy kromatografids mérés sordn egy vegyiilet retenciods ideje t= 4,00 perc. A kolonna

elméleti tanyérszama N= 75000. Szamitsuk ki, hogy hany csucs helyezkedhet el
atfedés nélkiil a kromatogram 3,50 és 4,50 perc kozotti részén! A csucsszélességet
tekintsiik allandonak.

(a helyes megoldas: 17)



