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1. Elméleti bevezetés

1.1. A kromatografias folyamat leirasa

A kromatografias eljarasok célja tobbkomponensii gaz, g6z vagy folyadékelegyek dsszetevdinek elvalasztasa.
Az elvalasztas a komponensek két fazis kozotti ismételt megoszlasan alapul. A kromatografias eljarasok abban
kiilonboznek az egyéb megoszlason alapuld elvalasztasi modszerektdl (pl.: folyadék-folyadék extrakcio,
desztillacio), hogy az elvélasztasban résztvevd fazisok koziil az egyik mozgasban van (mobil v. mozgofazis), a
masik fazis helyhez kotott (allo v. stacioner fazis). A mozgofazis lehet gaz (GC), szuperkritikus fluidum (SFC)
vagy folyadék (HPLC). Az allofazis lehet egy szilard hordozon egy csébe toltve, vagy a csé belsd falan rogzitve,
vagy sik réteget alkotva. Ennek megfeleléen beszélhetiink oszlop- vagy rétegkromatografiarél. A
gazkromatografidban a mozgd fazis mindig gz, az allofazis pedig lehet szilard (géz-szilard adszorpcios
kromatografia) vagy folyadék (gaz-folyadék megoszlasi kromatografia) is.

Az oszloprol elualodd komponensek altal a detektorban keltett jel intezitasat az id6 fiiggvényében abrazolva
kapjuk a kromatogramot.

1.2. A gazkromatograf felépitése

A gazkromatograf fo részei:

= Gazrendszer
A géazrendszer tartalmazza a nagy tisztasagli mozgo6fazist és az esetlegesen sziikséges segédgazokat,
valamint ezek szabalyozo egységeit. A vivégaz (mozg6fazis) folyamatosan aramlik az oszlopon.

= [njektor
Az injektor feladata a minta elparologtatasa (g6z- vagy gaz-halmazallapotba), tovabba az analitikai
oszlopra valo juttatdsa az itt belépd vivogaz segitségével. Ebbdl kovetkezik, hogy az injektor magas
homérsékletre fiitheté (max. 400 °C). Altalaban a minta fecskendé segitségével egy szilikon
tomitést (szeptum) atszrva keriil az injektorba. Folyadékoknal mikrofecskenddt, gazmintaknal
gazfecskend6t alkalmazunk. A korszer(i késziilékekben a vivogaz belépdnyomasa és esetenként az
injektor hdmérséklete idéprogramozhato.

= Termosztat
Légtermosztatban helyezkedik el az elvalasztast végzé oszlop (kolonna). Az intenziv levegd-
ventillacio biztositja az egyenletes hdelosztast és a pontos hdmérsékletet, amely a retencids id6k
ismételhetGsége szempontjabdl elengedhetetlen. Kovetelmény, hogy a termosztat programozottan
fiithet6 legyen 400 °C-ig, 0-100 °C/perc tartomanyban, valamint a megadott hdmérséklettdl vald
eltérés maximum +0,1 °C lehet. Az elvalasztds ideje alatt a termosztdlds torténhet allando
hémérsékleten (izoterm), vagy héprogram alkalmazasaval.

= Oszlop (kolonna)
A gazkromatografiaban hasznalatos oszlopok két tipusba sorolhatok, tdltetes oszlopok és kapillaris
oszlopok. Toltetes oszlopok kialakitdsa soran a mechanikai szilardsagot acél- vagy iivegcsd
biztositja, melybe a szilard halmazallapota allofazis van betdltve. A toltet lehet egy szilard
halmazallapoti anyag vagy szilard hordozo feliiletén megkotott fazis. A kapillaris oszlopok
felépitésiiket tekintve egy vékony iivegkapillaris, melyet kiviilrl poliimid-réteg borit. Ez adja a
rendkiviili mechanikai tulajdonsagait (hajlékonysag). A megosztofazis a kapillaris belsé falan
talalhato, tipusa alapjan két csoportba soroljuk. Az egyik esetben az allofazis anyaga folyadékfilm
(gaz-folyadék megoszlasi kromatografia), mig masik esetben szilard adszorbens (gaz-szilard
adszorpcios kromatografia).
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A gazkromatogrdfias oszlopok tipusai

Jellemz6 ,, W
. Jellemz6 belsé atmérd
Oszlop tipusa oszlophossz (ID/mm)
(L/m)
Toltetes 0,5-3 1-4
o Narrow 4 439
Kapillaris 5-100 bore:
(WCOT, PLOT) Wide
0,53
bore:

WCOT — wall coated open tubular
PLOT — porous layer open tubular

Detektor

A géazkromatografidban hasznalatos detektorok az oszloprol elualodd anyagok mennyiségével
aranyos elektromos jelet szolgaltatnak, amelyet az adatfeldolgozé rendszer alakit at értékelhetd
informaciova. A detektorok fiithetéek, hémérsékletiik altalaban kb. 20-30 °C-kal haladja meg a
termosztat végsd hdmérsékletét a kedvezodtlen lerakddasok megeldzése végett.

Adatfeldolgozo rendszer

A modern adatfeldolgoz6 rendszerek alkalmas az adatok gytijtésére, feldolgozasara, tarolasara, a
gazkromatografias rendszer vezérlésére, valamint laborinformaciés rendszerek felépitésére,
kezelésére.

1.3.  Mintabeviteli eljarasok (injektor tipusok)

A hatékony elvalasztas megkivanja, hogy a mintaadagolas pillanatszerii legyen, a minta keskeny dugd
formajaban keriiljon a kolonnara. Ennek érdekében kiilonb6zd injektor-tipusokat fejlesztettek ki az analitikai
feladatokhoz megfelelden. Néhany a gyakrabban alkalmazott tipusok koziil:

On column: toltetes és wide-bore oszlopok esetén alkalmazhat6.

Programozottan fiitheté (PTV): pl. hoérzékeny vegyiiletek, illetve olddszerelparologatatasos
technika esetén alkalmazhato.

Split-splitless: kapillaris oszlopok esetén alkalmazzak.

Split tizemmod: az injektalt mintanak csak egy része keriil ténylegesen az oszlopra, igy a kis
atmérdju kapillaris oszlopon pillanatszerii lesz az injektalas, a felesleget erds gazaram fujja ki az
injektorbal.

Splitless tizemmdd: kicsi koncentraciok kimutatdsa esetén alkalmazzak, az injektalt mennyiség
legnagyobb része az oszlopra keriil.
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A split-splitless injektor vazlata injektalas utan kézvetleniil
1.3.1. Split injektalasi tzemmadd

Az injektor hémérsékletén gézallapotba keriilt minta kisebb része az oszlopra jut, mig a nagyobb rész a
split 4gon meghatarozott térfogati sebességgel eltavozik.
Az oszlopra keriil6 anyag mennyiségét az oszlopra jutd vivogdz aramlasi sebessége és a split agon szabalyzott
aramlasi sebesség aranya szabja meg. Ezt az aranyt nevezziik split aranynak. Példaul ha a split szelepen az
dramlasi sebesség 100 cm’/perc, az oszlop végén mért dramlasi sebesség 1 cm*/perc, a split ardny 100:1, azaz a
mintanak kb. 1%-a jut az oszlopra. Az aramlasi sebességeket nagy pontossagu tomegaramlas-mérdk érzékelik,
szelepek szabalyozzak, melyek az dbran nincsenek feltiintetve.
Az injektor ezen lizemmodja soran a beinjektalt minta jelentds része elvész, ezért nyomelemzésnél, ahol nagyon
kis mennyiséget kell meghatirozni korlatozottan alkalmazhat6, viszont a minta bejuttatisa pillanatszerd.
(Animacio6 a honlapon!)

1.3.2. Splitless injektalasi tzemmaod

A splitless injektalasi modszer biztositja, hogy nagyobb mennyiségii minta keriiljén az oszlopra, de ez
egyben az elvélasztas hatékonysdganak kismértékii csokkenését eredményezheti, mivel az injektalas idében nem
pillanatszeri. Ezért az elvalasztandd komponenseket fokuszalni kell az oszlop elején. Injektalaskor a
termosztatban az oszlop hdmérséklete min. 20°C-kal kisebb, mint a minta legillékonyabb komponensének a
forraspontja (legtobbszor az oldoszernek). A split ag az injektalas pillanatdban, tovabba azt kovetden
meghatarozott ideig (splitless id§, altalaban 0,5-1,0 perc) zérva van. Ekkor az oszlopon mérhetd aramlasi
sebességgel a vivogaz raobliti az injektor gézterét kolonnara, ahol fokuszalodnak. A splitless id6 eltelte utan a
split g nyit, az injektorban visszamaradé komponensek azonnal tdvoznak a split agon, az injektor kitisztul.
Ezzel egyidében induld hémérsékletprogram kovetkeztében a komponensek forraspontjaik, illetve géznyomasuk
sorrendjében szeparalddnak az oszlopon. (Animaci6 a honlapon!)

1.4. Detektorok

Néhany fontosabb tipus:

= Langionizacios detektor (FID)
Az egyik legelterjedtebben hasznalt altalanos detektor, els6sorban a C-H kotésre ad jelet.

= Tomegspektrométer (MS)
Napjainkban széles korben elterjedt, a komponensek azonositdsara is alkalmas univerzalis vagy
szelektiv detektor. (kotelezOen valaszthato labor anyaga)

= Hovezetoképességi detektor (TCD)
Foként elemi gazok meghatarozasaban van jelentdsége.



= Specifikus detektorok
Egy-egy vegyiiletcsoport kiilondsen nagy érzékenységli mérését teszik
lehetévé, pl.
=  Elektronbefogasos detektor (ECD)
=  Nitrogén-foszfor detektor (NPD)
=  Lang-fotometrids detektor (FPD)
=  Atom-emisszios detektor (AED)

1.4.1. Az elektronbefogasos detektor (ECD)

Az elektronbefogasi detektor (ECD: electron capture detector) a nem destruktiv ionizacids detektorok kozé
tartozik.
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Az ECD elvi vdzlata

A detektor katodként (negativ polus) B-sugarzé “Ni-foliat tartalmaz, amely 100%-ban lagy B-sugarzo,
felezési ideje 125 év:
8 Ni—L— 8 Cu( stabil )
]
A detektorban alkalmazott sugarforras aktivitdsa 370 MBq. Ezt a sugarzast, mar néhany mm-es acéllemez
teljesen elnyeli. A ®Ni-f6lidbol emittalodd P-részecskék energiaja 67 keV, ezek a P-részecskék iitkéznek a
vivégdz atomjaival. A rugalmas és rugalmatlan litkozések révén gyokokbdl, pozitiv ionokbol (N, N,

Ar', CH + --) és termikus elektronokbdl 4116 plazma jon 1étre. Minden B-részecske 10%-10* termikus elektront hoz

létre, amelyek energidja atlagosan 2-5-107 eV (Azaz nem rendelkeznek akkora energiéval, hogy a nagy
ionizacids potencidlu szervetlen és szerves molekulékat {itk6zés révén ionizaljak.) Ezek az elektronok az andd
(kollektor; pozitiv polus) felé haladva zarjak az aramkort. Az aramvezetésben a pozitiv ionok nem vesznek részt,
mivel nagy a tomegiik, igy kicsi a mozgékonysaguk az elektronokhoz képest. Ezért a zart aramkdrben egy
nagyon kicsi, de jol mérhetd alaparam folyik (102 A = 1 pA). A nagy elektronegativitisu elemeket (F, Cl, O,
Br) tartalmazé molekulak képesek abszorbedlni a vezetésben résztvevd elektronokat, tehat csokkentik azok
szamat. A keletkezd anionok nagy tomegliek, kis mozgékonysagtiak tehat az alaparam (/) lecsokken, a mért
detektorjel az alaparamtol valo eltérés

Az ECD linearitési tartomanya 3-4 nagysagrend fluor és klor tartalma vegyiiletekre. Adott feladat esetén a
linearis tartomanyt meg kell hatarozni minden egyes mérendd vegyiiletre. A detektor szénhidrogénekre
gyakorlatilag érzéketlen, halogéntartalmu, vagy nagy elektronvonzo-képességii csoportot (pl. -NO,, konjugalt
rendszerek) tartalmazo vegyiiletek specifikus mérésére alkalmas. Lehetdvé teszi a halogéntartalmi
gazkromatografiasan vizsgalhat vegyiiletek mérését 107'%-107"° g-ig. Az érzékenységet, s igy a kimutatasi hatart
a halogénatomok szdma, valamint egyéb szerkezeti tényezOk igen nagy mértékben befolyasoljak.

Az ECD detektor miikodése szempontjabol fontos szerepe van az alkalmazott vivogdznak (eluens). A
nemesgazok nem elénydsek, mert kis mennyiségben metastabil, gerjesztett allapotl nemesgazatomok is
keletkeznek, s ezek {itkdzési ionizacid révén elektronegativ elemeket nem tartalmazd molekulakat (pl.
szénhidrogének) is képesek ionizalni. Ez a jelenség lerontana a detektor specifitasat. Megfeleld eluens a
nagytisztasagl nitrogén és a hidrogén. A hidrogén eldnye, hogy a detektor kdrnyezetében reduktiv atmoszférat
teremt, s ezzel védi a Ni-foliat a vivogazban esetleg nyomokban eléforduld oxigén korrodald hatasatol. A
detektor mitk6déséhez make-up géz (6blitd gaz) sziikséges, hogy a detektortér gyorsan kiliriiljon, s ne 1épjen fel
tobbszords ionizacio.



A detektor alkalmazasanal tigyelni kell arra, hogy csak halogénmentes olddszereket hasznaljunk, mert a nagy
érzékenység miatt még igen kis szennyezés is zavarja a mérést. A GC-ECD rendszerrel torténé méréshez
alkalmazott halogénmentes olddszereket lehetéleg olyan helyiségben kell tarolni, ahol nem fordulnak el6
klorozott oldoszerek.

1.4.2. Langionizacios detektor (FID)

A langionizacids detektor széleskorli alkalmazhatdsaga (szinte minden szerves molekuldra jelet ad)
valamint széles linedris tartoméanya (~107) miatt a legaltalanosabban hasznalt gazkromatogréfias detektor.

Az oszloprol elualodd komponensek a langionizacios detektorban (FID: Flame Ionization Detector) egy
kb. 2000-2500 K hoémérsékletii hidrogén-levegd langba jutnak. A langban a C-H kotéseket tartalmazo
molekulak, azaz a szerves vegyliletek fragmentalodnak és egy résziik ionizalodik. A képzddott ionok a jet €s a
jet koriil elhelyezkedd, henger alakil kollektor kozotti potencialkiilonbség hatasara a kollektorra jutva a
detektorba elualddoé anyagmennyiséggel aranyos ionaramot eredményeznek.

«— kollektor
P

\
SR |

AT

«— oszlop

Langionizacios detektor vazlata

A detektor jelének intenzitdsa az egyes Osszetevok mennyisége mellett fligg a molekuldban 1évé C atom — H
atom aranytol, pontosabban a langban képz6dé CH gyokok szamatol. A keletkez CH gyokok szdma pedig
jelentésen filigg a heteroatomok szamatol, mindségétdl, molekulan beliili helyzetétdl, kotéstipusatol. A
kiilonb6z6 szerkezetli molekuldkban 1évd szénatomok tehat eltérd modon jarulnak hozzd a CH gyokok ill. az
ionok képzdédéséhez. A lang égése soran viz képzddik, ezért lizemben levd detektor sosem hiilhet 100 °C ala,
mivel a kollektorban kondenzalhat, igy a detektor korrodealodik, élettartama csdokken. A mérendd ionaram
optimalis értéke a hidrogén-levegd 1:10 arany esetén érhetd el. Kapillaris oszlop esetén a a jelnitenzitas novelése
céljabol a hidrogénhez segédgazt (make up gas) kell keverni, ezaltal biztosithatd a detektor optimalis
mikodéséhez sziikséges hidrogén — (make up + mozgd fazis) 1:1 arany, amely a toltetes oszlopok esetén a
hidrogén — mozgo fazis 1:1 aranynak felel meg. Segédgazként nitrogént célszerii hasznalni.

A szerves molekulak koziil a formaldehid és a hangyasav esetén nem kapunk értékelhetd jelet.

A géazkromatografias folyamatok matematikai leirasa

Egy adott komponens retencids idejének (fr) az injektalastdl a detektaldsig (a csics maximum
megjelenéséig) eltelt id6t nevezzikk. A vivégdzban valamennyi komponens azonos id6t tolt el. Azok a
komponensek, amelyek nem Iépnek kolcsonhatasba az allofazissal egyszerlien athaladnak a vivégazzal az
oszlopon, athaladasi idejiik a holtid6 (#,), amit a kolonna hossza és a vivogaz aramlasi sebessége hataroz meg.
(Ez utobbi természetesen fiigg a kolonna hémérsékletétdl.) Az allofazissal kdlcsonhatasba 1épé komponensek a
megoszlasi hanyadosuknak (K) megfeleléen hosszabb-rovidebb id6t tdltenek az allofazisban.

K = C(a'lléfa’zis)
(Vivéivé )
K : adott komponens megoszlasi hdnyadosa
C (alléazis) - @dott komponens egyensulyi koncentracidja az allofazisban



C (vivéive ) - adott komponens egyensulyi koncentracioja a vivgazban

A megoszlasi hanyados az egyes komponensek 4ll6fazishoz valé affinitdsat jellemzi egy adott
hémérsékleten. Minél nagyobb K értéke egy adott komponensre nézve annal tobb id6t tolt el a komponens az
allofazisban, azaz annal nagyobb a retencios ideje. Tehat az egyszerre injektalt komponensek eltérd idovel érik el
az oszlop végét, igy johet 1étre az elvalasztas. Mig a vivégazban eltoltott id6 a holtidével jellemezhetd, addig az
allofazisban eltoltott id6t a korrigalt retenciods id6 () adja meg.

tR’:tR-tm

Ezt a holtiddre vonatkoztatva kapjuk meg az in. retencios tényezot (k).

P
tm

1

k, : az i-edik komponens retencids tényezdje
tp;': az i-edik komponens korrigalt retenciés ideje
Ez az érték megadhat6 a komponenseknek a két fazisban kialakuld tdmegaranyaval is:
k = i(alldfizis)
i(vivégdz)
My aispazis) - 82 1-edik komponens tomege az allofazisban

My ivigiz © A2 i-edik komponens tomege a vivogazban

A megoszlasi hanyadost részletesebben kifejtve:

K, = Ci(dllo’fa’zis) _ M auspiis) 'vavﬁgdz =k,p
m

i(vivégaz) i(vivégadz) : allofazis

4 : az oszlopot kit6ltd vivogaz térfogata

vivégaz *

V:ﬂ,éfdzis : az oszlop allofazisanak a térfogata

vivégadz . P .
P = —"%%: az oszlopot jellemzé fazisarany

allofizis

Az eddig bevezetett megoszlasi hanyados (K) és retencios tényezd (k) egy adott komponensnek és az
allofazisnak a viszonyat jellemezték csak. Az elvalasztas feltétele, hogy az elvalasztandé komponensek K ill. &;
értékei egymastol eltérdek legyenek. Két konkrét komponensnek és az allofazisnak a viszonyat (mas szavakkal,
hogy az adott fazis mennyire tud kiilonbséget tenni a két komponens kozott) a szelektivitasi tényezovel () vagy
mas néven elvalasztasi egyiitthatoval jellemezhetjiik.

I,Z_K k '
1 1 ZLRl

a-val kifejezve tehat az elvalasztasnak feltétele, hogy a1, o> 1.

Idealis esetben a nagy sebességgel beinjektalt minta komponensei csak nagyon sziik savot toltenek ki a
kolonnan és igen keskeny, Gauss-gorbe alaka csucsként detektalhatok.



Detektorjel

0 . 14§ (pere)

Az idealis kromatografids cstics

W, : A csucs alapvonalon mért szélessége
W, : A csicsmagassag felénél mért Gn. csics félérték-szélesség

o : A haranggorbe két inflexios pontja kozotti tdvolsagot jelenti az idétengely mentén (standard devidcio).

o2
In2

A gyakorlatban a kezdeti sziikk sav szamos fizikai folyamat (pl. hossziranyu diffizid) révén kiszélesedik.
Ennek kovetkeztében, ha két komponens retencios ideje el is tér egymastol a diffuzio okozta atfedés miatt nem
biztos, hogy a kolonna végéhez érve is teljesen el tudnak kiiloniilni. Az elvalasztias masik feltétele tehat, hogy a
kolonnéaban ohatatlanul végbemend csticskiszélesedés nem lehet til nagy mértéki. Mig a megoszlasi hanyadosok
ill. a retencids tényezék kozti kiilonbségek és a szelektivitasi tényezO az allofazis szelektivitasara jellemzé
adatok, addig a csucskiszélesedés a kolonna hatékonysagat jellemzi. A kolonnarél akkor mondhatjuk, hogy
hatékony, ha a cstlicskiszélesedés olyan kicsi, hogy egyhez kozeli o érték esetén (azaz kis retencids idd
kiilonbségeknél) is képes elvalasztani két komponenst.

Az elvalasztast jellemzd, mindkét tényez6t magaba foglalé mérdszam a felbontas (R):

R . = tR'2_tRI _2tR'2_tR'1
1,2 — -

Wpa n Wpi Wyy + Wy
2 2

A 2-es index a nagyobb, az 1-es index pedig a kisebb retencios idejii komponensre vonatkozik.
Ha két csucs egyaltalan nem fed at, akkor alapvonal elvalasztasrol beszéliink. Az ennek megfelelé minimalis

R érték kb. 1,5.

.....

Mivel a csucskiszélesedés, és igy s is né a retencids id novekedésével, ezért a kolonna hatékonysaganak
kiszamitasakor mindkét paraméter figyelembe kell venni. Az igy kapott kifejezés (a desztillaciobol vett
analogiara) a tanyérszam (n):

A gyakorlatban a tanyérszam kiszamitasakor a kromatogram alapjan sokkal egyszeriiebben meghatarozhato
paramétereket alkalmazunk:
; 2
Wy



w, = 2354825

Mivel az elvalasztast az allofazisnak koszonhetjiik, és a gazfazisban t6ltott id6 (¢p) ehhez nem jérul hozza,
ezért érdemes a kolonna hatékonysagénak jellemzésére a tanyérszdm helyett az effektiv tdnyérszdmot (V)
hasznalni. Ez a tanyérszamtol abban tér el, hogy a retencids id6 helyett a korrigalt retencios id6t hasznaljuk

szamitasakor.
t,' ’ t,' ’
N=16-(LJ =5,545-(LJ
Wy Wy,

Sok esetben, praktikus okokbdl, a csticskiszélesedés mértékéiil, azaz az oszlop hatékonysaganak jellemzésére
a tanyérszam helyett az ,,egy elméleti tdnyérnak megfeleld oszlophossz”-t hasznéljak. Ezt a fogalmat altalaban a
HEPT roviditéssel jelolik. (HEPT: Height Equivalent to a Theoretical Plate)

H : HEPT
L : az oszlop hossza altaladban mm-ben kifejezve

A HEPT fogalma a desztillacioban konkrét fizikai értelemmel bir, a gazkromatografidban azonban csak a
szeparacios folyamat soran eldrehaladd anyaghullam ,,szétkenddésének™ leirasat teszi szemléletessé. Minél
kisebb az értéke, annal kisebb mértéki a cstcs kiszélesedése, vagyis annal jobb, hatékonyabb az oszlop.

1.5. A kromatogram kiértékelése

A kromatogramban a mindségi informacidt a retencids idok, a mennyiségit a csucsok alatti teriiletek
hordozzak. Az egyes komponensek mindségének meghatarozasara a retencios adatok csak abban az esetben
elegendbek, ha ismerjitkk a mintank szennyezés-profiljat (esetiinkben tartalmaz robbano-anyagokat, interferald
komponenseket nem). Amennyiben ilyen informaciokkal nem rendelkeziink, akkor a komponensek azonositasa
csak erre alkalmas detektorok (pl. MS, FTIR) hasznalataval végezheto el.

A minta koncentracidja €s az analitikai jel (csucsteriilet) kozotti kapcsolatot kalibracid segitségével
hatarozzuk meg. A kromatogram csticsainak teriilete a detektorba jutd anyag mennyiségével altalaban linearis
Osszefliggést mutat, anyagmennyiséget novelve telitésbe megy at. Mennyiségi elemzés céljara altalaban a gorbe
egyenes szakasza (detektor dinamikus tartomanya) alkalmazhat6. Mivel a detektorok érzékenysége (kalibracios
egyenes meredeksége) minden anyagra mas €s mas, ezért a kalibraciét minden meghatarozandé komponensre el
kell végezni.

1.5.1. Min8ségi azonositas

1.5.1.1. Azonositas retencios id6 alapjan

Ha egy cstics (vegyiilet) mindségi azonositasat akarjuk elvégezni egy kromatogrambol és rendelkezésre
all a kérdéses vegyiilet, mint 6sszehasonlito standard, az azonositas elvégezhetd szigortian azonos koriilmények
kozott felvett kromatogramokbél, a retenciés idék Osszehasonlitasaval. Azonos retencids id6k esetén
azonositottnak tekintjiik a csticsot. A tévedések elkeriilése céljabol szokéas az azonositast két kiilonb6zo
polaritasu oszlopon (konfirmacios analizis) elvégezni.

1.5.1.2. Min6ségi standard addicio
Ez a modszer az el6zotdl csak abban kiilonbozik, hogy a standard vegyiilet adott mennyiségét a

vizsgalandé elegyhez adagoljdk és az azonositds az adott kromatografids cstics intenzitdsanak novekedése
alapjan torténik.



1.5.2. Mennyiségi meghatarozas

1.5.2.1. Kils6-standard médszere (ESTD: external standard)

A kalibraci6 a mérendd anyagokat ismert koncentraciéban tartalmazo standard oldat sorozatok
mérésével torténik. A kapott adatokra egyenest illesztve hatérozhatjuk meg az A, =a, +b,w, alaki

kalibracids egyenes a; €s b; paramétereit. (A;: az i-edik komponenshez tartozd csucs teriilete, w; az i-edik
komponens mennyisége) A modszer nagymértékben terhelt a minta-elékészités veszteségétdl, injektalasnal a
matrixhatés torzitasanak hibajatol.

1.5.2.2. Bels6-standard médszere (ESTD: extraction standard)

A kalibraci6 ebben az esetben is a mérendd anyagokat ismert koncentracidban tartalmazo standard-oldat
sorozatok mérésével torténik. A modszer annyiban tér el az el6z6tdl, hogy itt a standard-oldatokhoz, és minden
egyes mintahoz is hozzaadunk egy un. belsé-standardot, mindig azonos mennyiségben. A kiértékelés sordn az
egyes komponensek csucsteriileteit minden esetben a belsd standard cstcsteriiletére vonatkoztatva adjuk meg.
(Azaz ahol az el6z0 modszerben egyszeriien a csucsteriiletekkel szamoltunk, ott most az aktualis
kromatogramban a belsé standardhoz tartozd csucsteriilettel osztott csticsteriiletekkel szamolunk.) Igy
kalibracios egyenes a kdvetkezd alakban irhato fel:

i

y =a,+b, -w,

ESTD

ahol az Agstp a belsé-standard cstcsteriilete az aktualis kromatogramban, w; az i-edik komponens mennyisége a
belsd standard mennyiségével osztva.

Az igy kapott eredmények fliggetlenek a minta-el6készitési €és injektalasi hibaktol. Kritikus pontja a megfeleld
belsé-standard kivalasztasa, mely fizikailag és kémiailag is megfelelden jellemzi a mérendd vegyiilet-csoportot.
Altaldban szokas deuteralt standardokat alkalmazni, valamint "°C jellteket, azonban ezek hasznalata jelentésen
noveli az analizis koltségeit. Tobb belsd-standardot is szokas hasznalni, ha a feladat megkivanja. Az eljaras
géazanalitikdban azonban nem alkalmazhaté. Hasznos informaciot rejt a minta-elokészités hatékonysagarol a
belsé-standard visszanyerése. A visszanyerés definicidja esetiinkben, a mintdban mért belsd-standard
csucsteriilete (Agstp;)a kalibrdldo oldatban mért belsé-standard csucsteriiletének (Agstpkain) Szdzalékadban
megadva.

Aeorr, -
ESTD,
Rec% =———-100%
ESTD jkalib
A belso-standard megvalasztasanak fobb szempontjai:
= A mintaban biztosan ne forduljon el6.

= Kémia és fizikai tulajdonsagai hasonloak legyenek a meghatarozandd komponensekéihez.
= A minta egyik komponensével se 1épjen fel koelucio.



