ELTE TTK Szervetlen és Analitikai Kémiai Tanszék

Analitika II. Gyakorlat

GAZKROMATOGRAFIA

1. A gazkromatogréafia alapjai

A kromatografias eljarasok célja valamely Osszetett elegy komponenseinek
szétvalasztasa, alapja a komponensek két fazis kozotti ismételt megoszlasa. Az
elvalasztas a komponensek eltéré megoszlasi hanyadosa kovetkeztében jon létre. Az
egyéb megoszldson alapuld elvalasztdsi folyamatoktdl (pl.: folyadék-folyadék
extrakcio, desztillacid) a kromatografids eljarasok abban kiilonboznek, hogy a két
egymassal nem elegyedd fazis koziil az egyik mozgasban van (mozgéfazis), mig a
masik helyhez kotott (allofazis). A gazkromatografiaban a mozgé fazis mindig gaz, az
allofazis pedig lehet szilard (gaz-szilard adszorpciés kromatografia) vagy folyadék
(gaz-folyadék megoszlasi kromatografia) is. A gyakorlatban ez utdébbi a
leggyakrabban alkalmazott. A folyadék allofazist vagy el6zdleg egy inert feliiletii
szemcsés anyagra juttatjak, s az igy nyert toltetet teszik a kolonnaba (toltetes oszlop),
vagy a kolonna bels6 falara viszik fel vékony filmként (kapillaris oszlop).
Gazkromatografiasan vizsgalhatok azok az anyagok, amelyek max. 400°C-on bomlas
nélkiil elparologtathatoak.

A gazkromatograf f6 részei a gazrendszer, az injektor, az oszlop (kolonna), a
detektor, és az adatfeldolgozo rendszer. Mérés kozben az oszlop termosztalt térben
van elhelyezve az injektor és a detektor kozott. A vivogaz (mozgofazis vagy eluens)
folyamatosan aramlik az oszlopon. Az injektor ebbe az aramba juttatja be az
elparologtatott vizsgalandé mintat, melynek komponenseit a vivogaz eltérd id6 alatt
kiobliti az oszloprol. A kiaramld (elualédd) anyagokat a detektor folyamatosan
érzékeli és a minta komponenseinek mennyiségével aranyos jelet szolgaltat, melyet az
adatfeldolgoz6 rendszer az injektalas pillanatatol eltelt id6 fiiggvényében regisztral.
Az igy nyert gorbe a kromatogram.

Injektorok:

A hatékony elvalasztds megkivanja, hogy a mintaadagolas pillanatszerii legyen, a
minta keskeny dugd formajaban keriiljon a kolonnara. Ennek érdekében kiilonb6z6
injektortipusokat fejlesztettek ki. Néhany a leggyakrabban alkalmazott tipusok koziil:

e On column (toltetes és wide-bore (0,53mm, vagy nagyobb belsé atmérdji
kapillaris) oszlopok esetén alkalmazhat6 fiithetd injektor)
o  Split-splitless (kapillaris oszlopok esetén)

Split: az injektalt mintanak csak egy része keriil ténylegesen az oszlopra,
hogy a kis atmér6jii kapillaris oszlopra pillanatszer(i legyen az
injektalas; a felesleget erds gazaram fujja ki az injektorbol

Splitless: igen alacsony koncentraciok esetén alkalmazzak, ilyenkor a
teljes beinjektalt mennyiség az oszlopra keriil

e Programozottan fiithetd6 (PTV) (pl. héérzékeny vegyiiletek, illetve
oldoszerelparologatatasos technika esetén)

Oszlopok:

Mint emlitettiik, 1éteznek toltetes és kapillaris oszlopok. Napjainkban féként ez
utobbiakat alkalmazzak. Atmér(’)’jiik lehet 0,10; 0,25; 0,32; ill. 0,53 mm, a felvitt
folyadékfilm vastagsaga (filmvastagsag) pedig 0,1-5,0 um kozotti. Mérés kozben az
oszlop termosztalt térben van elhelyezve. (A reprodukalhatésag érdekében
kovetelmény, hogy a termosztat a hdmérsékletet 0,1°C pontossaggal tartsa.) Aszerint,
hogy a kolonna hémérséklete allandd, vagy valamilyen program szerint valtozik,
beszéliink izoterm, illetve hdmérsékletprogramozott gazkromatografiarol. Mivel a
komponensek elvalasa a kolonnaban végbemend folyamatok kovetkezménye, ezért a
megfeleld elvalasztas érdekében az allofazist, az oszlop hosszat, atmérdjét és
filmvastagsagat az elvalasztandd komponensek tulajdonsagainak (polaritas,
illékonysag...) és mennyiségének megfelelden kell kivalasztani.

Detektorok:
Néhany fontosabb tipus:
e Langionizacios detektor (FID)
Az egyik legelterjedtebben hasznalt altalanos detektor, elsdsorban a C-H
kotésre ad jelet.
o  Tomegspektrométer (MS)
Napjainkban egyre inkabb elterjedt, a komponensek azonositisara is
alkalmas univerzalis detektor.
e Hovezetdképességi detektor (TCD)
A mai gyakorlatban kevéssé hasznaljak, foként elemi gazok
meghatarozasaban van jelentésége.
e  Specifikus detektorok
Egy-egy vegyliletcsoport kiilondsen nagy érzékenységili mérését teszik
lehetove, pl.
»  Elektronbefogasos detektor (ECD)
»  Nitrogén-foszfor detektor (NPD)
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A gazkromatografias folyamatok matematikai leirasa

Egy adott komponens retencios idejének (tz) az injektalastol a detektalasig (a
csucs maximum megjelenéséig) eltelt idét nevezziik. A vivégazban valamennyi
komponens azonos iddt tdlt el. Azok a komponensek, amelyek nem lépnek
kolcsonhatasba az allofazissal egyszerien athaladnak a vivégazzal az oszlopon,
athaladasi idejiik (,,retencios idejiik”) a holtidé (t;), amit a kolonna hossza és a
vivogédz aramlasi sebessége hataroz meg. (Ez utobbi természetesen fiigg a kolonna
hémérsékletétdl.) A allofazissal kolesonhatasba 1ép6 komponensek a megoszlasi
hanyadosuknak (K) megfeleléen hosszabb-rovidebb idot toltenek az allofazisban.

C .
__ i(alléfazis)
K, =————
i(vivégadz)
K;: Az i-edik komponens megoszlasi hanyadosa

Ci( dllefazis) “AZ 1-edik komponens egyensulyi koncentracioja az allofazisban

i(vivégaz) “AZ 1-edik komponens egyensulyi koncentracidja a vivogazban

A megoszlasi hanyados az egyes komponensek all6fazishoz vald affinitasat
jellemzi egy adott hdmérsékleten. Minél nagyobb K értéke egy adott komponensre
nézve annal tobb id6t tolt ez a komponens az allofazisban, azaz annal nagyobb a
retencios ideje. Tehat az egyszerre injektalt komponensek eltérd ido6 elteltével érik el a
az oszlop végét, igy johet létre az elvalasztds. Mig a vivogazban eltoltott id6 a
holtid6vel jellemezhetd, addig az allofazisban eltoltott idot a korrigalt retenciés idé
(tr”) adja meg.

tr ’ :tR‘tO

Ezt a holtiddre vonatkoztatva kapjuk meg az un. retenciés tényezét (k).

o=l
tO

k, : Az i-edik komponens retencios tényezdje

tp;' 1 Az i-edik komponens korrigalt retencios ideje

Ez az érték megadhatd a komponenseknek a két fazisban kialakulo tomegaranyaval is:

_ i(allofazis)
Je, = i)
m

i(vivégaz)
My isfizis) - A2 i-edik komponens témege az allofazisban

m : Az i-edik komponens tdmege a vivogazban

i(vivégaz)

A megoszlasi hanyadost részletesebben kifejtve:

K _ Ci(dllo'fdzls) _ mi(dlldfdzis) ’ Vw’wfga'z _ k
=, 2 =,p

i(vivogaz)

i(vivégdz) ~ ¥ allsfazis

7

vivigdz - AZ oszlopot kitdltd vivigaz térfogata

allofizis - A2 oszlop allofazisanak a térfogata
S = —"5%: Az oszlopot jellemz fazisarany

allsfizis

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

K, k t
“R TR
1 1 Igy

a-val kifejezve tehat az elvalasztasnak feltétele, hogy o==1.
Idealis esetben a nagy sebességgel beinjektalt minta komponensei csak nagyon

szliik savot toltenek ki a kolonnan és igen keskeny, Gauss-gorbe alaka csucsként
detektalhatok.
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detektorjel intenzitasa
@)
il

I
0 t, c
injektalastol eltelt ido

1. abra: Az idedlis kromatografids csucs

ABC egyenes: alapvonal
BC szakasz: wy, , azaz a csuics alap-vonalon mért szélessége

HG szakasz: csiicsmagassag
DF szakasz: wy, , azaz csiicsmagassag felénél mért Gin. csics félérték-szélesség

(HE=EG)
N .
b In2 "

A gyakorlatban a kezdeti szilk sav szamos fizikai folyamat (pl. hossziranyu
diffazio) révén kiszélesedik. Ennek kovetkeztében, ha két komponens retencids ideje
el is tér egymastol a diffuzio okozta atfedés miatt nem biztos, hogy a kolonna végéhez
érve is teljesen el tudnak kiiloniilni. Az elvalasztds masik feltétele tehat, hogy a
kolonnaban 6hatatlanul végbemend csucskiszélesedés nem lehet tal nagy mértéki.
Mig a megoszlasi hanyadosok ill. a retencids tényezOk kozti kiilonbségek és a
szelektivitasi tényez6 az allofazis szelektivitdsara jellemz6 adatok, addig a
cstcskiszélesedés a kolonna hatékonysagat jellemzi. A kolonnarol akkor mondhatjuk,

hogy hatékony, ha a csticskiszélesedés olyan kicsi, hogy egyhez kozeli o érték esetén
(azaz kis retencios id6 kiilonbségeknél) is képes elvalasztani két komponenst. Az
elvalasztast jellemz6, mindkét tényez6t magaba foglald mérészam a felbontas (R):

1 1 1 1
R . = Ip 27 lr _2tR2_tRl
127 W
b2 | Whi Wy + Wy
2 2
W, : A csucs alapvonalon mért szélessége

A 2-es index a nagyobb, az 1-es index pedig a kisebb retenciés idejii komponensre
vonatkozik.

Ha két csucs egyaltalan nem fed at, akkor alapvonal elvalasztasrol beszéliink. Az
ennek megfeleld minimalis R érték kb. 1,5.

Az idealis, Gauss gorbe alaku csucs esetén a cstcskiszélesedés mértéke a gorbe
novekedésével, ezért a kolonna hatékonysaganak kiszamitasakor mindkét paraméter
figyelembe kell venni. Az igy kapott kifejezés (a desztillaciobdl vett analdgiara) a

tanyérszam (n):
2
t
n=|%
S

A gyakorlatban a tanyérszam kiszamitasakor a kromatogram alapjan sokkal
egyszeriiebben meghatarozhatd paramétereket alkalmazunk:

2
t
Wh
W, : A csucs alapvonalon mért szélessége
w,=4-s
2
Ir
n=>5545-| =
Wi

W, : A csucsmagassag felénél mért in. cstics félérték-szélesség

w, =2,35482 -5
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Mivel az elvalasztast az allofazisnak koszonhetjiik, €s a gazfazisban toltott id6 (to)
ehhez nem jarul hozza, ezért érdemes a kolonna hatékonysaganak jellemzésére a
tanyérszam helyett az effektiv tanyérszamot (N) hasznalni. Ez a tdnyérszamtol abban
tér el, hogy a retencios id6 helyett a korrigalt retencios id6t hasznaljuk szamitasakor.

t, ’ t,' ’
N=16-| 2| =5545.| &
W Wi

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

H=%
n

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

A HEPT fogalma a desztillicioban konkrét fizikai értelemmel bir, a
gazkromatografidban azonban csak a szeparacios folyamat soran el6rehaladd
anyaghullam ,,szétkenddésének” leirasat teszi szemléletessé. Minél kisebb az értéke,
annal kisebb mértékli a cstcs kiszélesedése, vagyis annal jobb, hatékonyabb az
oszlop.

A kromatogram kiértékelése:

A kromatogramban a mindségi informaciét a retencids adatok, a mennyiségit a
csicsok alatti teriiletek hordozzak. Az egyes komponensek mindségének
meghatarozasara azonban a retencios adatok csak abban az esetben elegenddek, ha a
mintdban potencialisan el6forduld anyagokrél mar rendelkeziink informdaciokkal
egyéb forrasokbol. Amennyiben ilyen informacidkkal nem rendelkeziink, akkor a
komponensek azonositasa csak erre alkalmas detektorok (pl. MS, FTIR) hasznalataval
végezheto el.

A minta koncentracidja és az analitikai jel (cstcsteriilet) kozotti kapcesolatot
kalibracio segitségével hatarozzuk meg. A kromatogram cstcsainak teriilete a
detektorba jutd anyag mennyiségének fliggvényében legtobbszor az origobol
egyenesen induld, majd telitésbe hajlo gorbét ad. Mennyiségi elemzés céljaira a gorbe
egyenes szakasza alkalmazhatd. Mivel a detektorok érzékenysége minden anyagra
mas és mas, ezért a kalibraciot minden meghatarozandé komponensre kiilon-kiilon el
kell végezni.

Az elektronbefogadsos detektor
Az elektronbefogasi detektor (ECD: electron capture detector) a nem destruktiv
ionizacids detektorok koz¢é tartozik.

kollektor

make-up gaz ki
-_

‘ katod
Ni-folia
make-up gaz be
%
(oblitd gaz)
kolonna

2. abra: Az EC detektor elvi vazlata

A detektor katodként (negativ pélus) B-sugarzé ®Ni-foliat tartalmaz, amely
100%-ban lagy B-sugarzo, felezési ideje 125 év:
S Ni—E— % Cu( stabil )

A detektorban alkalmazott sugarforras aktivitasa 370 MBq. Ezt a sugarzast, mar
néhany mm-es acéllemez teljesen elnyeli. A *Ni-foliabol emittalodd B-részecskék
energiaja 67 keV, ezek a B-részecskék litkdznek a vivogaz atomjaival. A rugalmas és
rugalmatlan iitkdzések révén gyokokbdl, pozitiv ionokbol (NS, N}, Ar', CHj ...) és
termikus elektronokbol allo plazma jon 1étre. Minden B-részecske 10%-10° termikus
elektront hoz 1étre, amelyek energiaja atlagosan 2-5-107 eV (Azaz nem rendelkeznek
akkora energiaval, hogy a nagy ionizacids potencialli szervetlen és szerves
molekulékat {itkdzés révén ionizaljak.) Ezek az elektronok az andd (kollektor; pozitiv
pélus) 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 aramkorben egy nagyon kicsi, de jol mérheté alaparam folyik
(10" A =1 pA). A nagy elektronegativitasi elemeket (F, Cl, O, Br) tartalmazo
molekulak képesek abszorbedlni a vezetésben résztvevd elektronokat, tehat
csokkentik azok szamat. A keletkez6 anionok nagy tomegtiek, kis mozgékonysaguak
tehat az alaparam (/) lecsokken, a mért detektorjel az alaparamtol valo eltérés (R; =
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Iy-I}). A pillanatnyi aramerdsség a koncentracié negativ kitevdjli exponencialis
fliggvénye:

_ 7 N
I, =1y

1

K;: elektronabszorpcids egyiitthatd (cm*/mol)
@;: a detektor konstrukcidjara jellemz6 allando
ci: a vegyiilet koncentracioja (mol/cm’)

Tehat az ECD nem linearis detektor. A detektor hasznalatat az teszi lehetévé, hogy kis
koncentraciok (10 -10% pg/l) esetén szitk koncentraciotartomanyban az sszefiiggés
egyenessel helyettesithetd:
I =1(1-x,®c, ),

s igy a detektorjel a koncentracio linearis fliggvénye:

R =1,-1=1x®.c,.
Az elektronabszorpcios egyiitthatd ,,i” anyagi mindségén kiviil a detektor
hémérsékletétdl is fligg (k; = f(Ty)), ezért az ECD detektort mindig azonos
hémérsékleten kell iizemeltetni. A detektor 350°C-ig problémamentesen hasznalhato.

Az ECD linearitasi tartomanya 3-4 nagysagrend fluor és klor tartalmu
vegyiiletekre. Adott feladat esetén a linearis tartomanyt meg kell hatdrozni minden
egyes mérendd vegyiiletre. A detektor szénhidrogénekre gyakorlatilag érzéketlen,
halogéntartalmu, vagy nagy elektronvonzo-képességii csoportot (pl. -NO,, konjugalt
rendszerek) tartalmazd vegyiiletek specifikus mérésére alkalmas. Lehet6vé teszi a
halogéntartalmi gazkromatografidsan vizsgalhat6 vegyiiletek mérését 10"%-107"° g-ig.
Az érzékenységet, s igy a kimutatasi hatart a halogénatomok szama, valamint egyéb
szerkezeti tényezok igen nagy mértékben befolyasoljak.

Az ECD detektor miikddése szempontjabdl fontos szerepe van az alkalmazott
vivogaznak (eluens). A nemesgizok nem elényosek, mert kis mennyiségben
metastabil, gerjesztett allapoti nemesgdzatomok is keletkeznek, s ezek iitk6zési
ionizacid révén elektronegativ elemeket nem tartalmazdo molekuldkat (pl.
szénhidrogének) is képesek ionizalni. Ez a jelenség lerontana a detektor specifitasat.
Megfeleld eluens a nagytisztasagl nitrogén és a hidrogén. A hidrogén elénye, hogy a
detektor kornyezetében reduktiv atmoszférat teremt, s ezzel védi a Ni-foliat a
vivogazban esetleg nyomokban el6forduld oxigén korrodald hatasatdl. A detektor
mitkodéséhez make-up gaz (6blitd gaz) sziikséges, hogy a detektortér gyorsan
kiiiriiljon, s ne 1épjen fel tobbszords ionizacio.

A detektor alkalmazasanal {iigyelni kell arra, hogy csak halogénmentes
oldoészereket hasznaljunk, mert a nagy érzékenység miatt még igen kis szennyezés is
zavarja a mérést. A GC-ECD rendszerrel torténd méréshez alkalmazott halogénmentes

oldoszereket lehetdleg olyan helyiségben kell tarolni, ahol nem fordulnak eld
klorozott oldoszerek.

Robbandanyagok meghatarozasa talajbol

A robbanoanyagok

A robbandanyagok analitikdjanak harom f6 teriilete a mindség-ellendrzés, a
gyartasuk, tarolasuk, ill. felhasznalasuk soran fellépd kdrnyezeti karokozas és a veliik
elkovetett biincselekmények felderitése. Mig az elsO esetben a feladat a
robbandanyagban szennyezéként eléforduld anyagok vizsgalata, addig az utobbi két
esetben a feladat maganak a robbandanyagnak (mint kérnyezetszennyezd anyagnak,
ill. robbantasi maradéknak) a meghatarozasa kiilonb6z6 kérnyezeti mintakbol.

Dinitro-toluol (DNT)

A technikai DNT foéként 2,4- és 2,6-DNT keveréke. Leggyakrabban a TNT
gyartasanak melléktermékeként fordul eld a TNT tartalmu robbanoanyagokban.
Hasznaljak lagyitoként is, 16porokban, dinamitokban. Mononitro-toluolbol (MNT)
allitjak el6. A termék izomereloszlasa a kiindulasi anyag izomer-Osszetételétdl fiigg.
A 2,4 és 2,6-DNT foként az o,p-MNT-bdl képzodik.

Adatai:
Osszegképlete: C;HgN,O,
Molekulatomege: 182,1 ON
Olvadaspont: 2,4-DNT:69 °C
2,6-DNT: 65 °C
Oldhatosag vizben:
2,4-DNT: 0,027 g/100 g viz
2,6-DNT: 0,018 g/100 g viz
A tiszta anyag halvanysarga por.

NO,
2,6-DNT 2,4-DNT

2.4.6-trinitro-toluol (TNT)
A technikai TNT foként 2,4,6-TNT-t tartalmaz, de mindig talalhatok mellette nem
szimmetrikus TNT izomerek is. Az ipari TNT szennyezdi
kozott a TNT és DNT izomereken kiviil el6fordulnak DNB- CH,
izomerek, 1,3,5-TNB és 2,4,6-trinitro-xilol is. Probalkoztak a O,N NO
gyartasi eredet szennyezésprofil alapjan torténd azonositasaval,
de ugyanazon gyartotdl szarmazo két minta Osszetétele is
jelentOsen eltér, ezért az azonositasnak ezt a modjat el kellett
vetni. DNT nitralasaval allitjak eld. NO,
 Adatai TNT
Osszegkeéplete: C;HsN3Og
Molekulatomege: 227,1

2
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Olvadaspont: 80,9°C

160°C felett bomlik

Oldhatosag vizben: 0,013 g/100 g oldoszer (130ppm)
A tiszta anyag fehér vagy halvanysarga kristaly.

1,3.5-trinitro-1,3,5-triazaciklohexan (hexogén; RDX)

Az egyik legkorszeriibb brizans (nagy rombolderejii) robbandanyag. Felhasznaljak
tobbféle robbandanyag készitéséhez, valamint 16szerekhez is. Eldallitdsa urotropin
nitralasan alapszik. NO

Adatai: |2
Osszegképlete: C3HgNOg ( Nw
Molekulatomeg: 222,3 N N
Olvadaspont: 205°C O,N~ ™>"""NO,
Oldhatosag vizben: 0,006 g/100 g viz (60ppm) RDX
A tiszta anyag fehér kristaly, er6sen mérgez6, mar kis
mennyiségben is halalos patkanyméreg.

N-metil-N-2.4.6-tetranitro-anilin (Tetryl, Nitramin)

Meérgez6, a bort vordsre szinezé robbandanyag. Az iparban kétféle eldallitasi
modja terjedt el. Az egyik esetben dimetil-anilint alakitanak szulfattad, majd azt
nitraljak. A masik esetben 2,4-dinitro-klor benzolbol indulnak ki. Ez a mddszer t6bb
1épésbdl all ugyan, de kevésbé veszélyes, és elényossé teszi az is, hogy a dinitro-klor
benzol a festékipar egyik kozti terméke.

Adatai: H,C. NO,
Osszegképlete: C;HsNsOg N
Molekulatomege: 287,15 O,N NO,
Olvadéaspont: 129-131°C
100°C felett bomlik
Oldhatésag vizben: 0,02 g/100 ml viz
A tiszta anyag fehér vagy halvanysarga kristaly.

(Megjegyzés: Aki a robbandanyagok adatait bemagolja, annak Tetryl
ugy is kell. Tudni kell azonban a neveiket és szerkezeti
képleteiket.)

NO,

Feladat

A gyakorlat célja talajminta robbandanyag tartalmanak vizsgalata, a szennyezok
azonositasa, ill. mennyiségiilk meghatarozasa. A mindségi azonositas a retencids idok
alapjan, a standard oldatokrol és egy talajextraktumrol felvett kromatogramok
Osszehasonlitasaval, a mennyiségi meghatarozas pedig a kalibracios egyenesek
alapjan torténik.

A talajminta elékészitése:

Meérjiink be kb., de pontosan 1 g talajt egy 40 ml-es fiolaba. Pipettdzzunk ra 10 ml
acetont és 5 percre ultrahangos fiirdébe helyezziik. Egy fecskendd végére sziird
korongot helyeziink, a fecskendébe 1-1,5 ml vizmentes Na,SO,-et tesziink. Az
ultrahangos extrakcié utan leiilepedett talajmintarél az extraktum tisztajabol a
fecskendébe toltiink 1-2 ml, és a dugattyu segitségével atnyomjuk a Na,SOg4-on és a
szir6n. Az igy vizmentesitett, és szlirt oldatbol injektalunk.

A robbanodanyagok kalibracios egyeneseinek egyenletei:
TNT: A =-2074,12+1,9049*%10%¢
RDX: A =-2175,34+1,3542%10%%c
2,4-DNT: A =-1142,25+1,4857*10%c
2,6-DNT: A =-1994,82+1,7556*10%c
Tetryl: A =-716,57+1,1278%10%c¢
Ahol
A: a megfeleld cstcs teriilete
c: a megfeleld robbandanyag koncentracidja az extraktumban pg/ml
mértékegységben

A gyakorlat soran a kdvetkezd kromatogramokat kell felvenni:
+ Diklor-metan gézének kromatogramja — holtidé meghatarozasa

s Az egyes robbandanyagok (~1-1,6 ppm) metanolos oldatainak kromatogramjai
(5 db) — retencids id6k meghatarozasa

s Az 0t robbandanyag mindegyikét tartalmazo (~1-1,6 ppm) metanolos oldat
(robbandanyag mix) kromatogramja — k, o, R, N, és H kiszamitasa

+ Talajminta kromatogramja — a talajban talalhaté robbandanyagok mindségi €s
mennyiségi meghatarozasa

Kromatografias koriillmények:
- GC: Chrompack CP 9001
- Oszlop: HP-1 30mx0,53 mm 0,88 um filmvastagsag
- Detektor: ECD, 300 °C
- T(injektor): 200 °C
- Hémérsékletprogram: 125 °C (0 perc) — 10 °C/perc — 250 °C (5 perc)
- Range: 3
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- Belép6 nyomas: 30 kPa

- Vivogaz: H, (tisztasag: 5.0)

- Make up gaz: N, (tisztasag: 5.0)

- Injektalt mennyiség: 0,5 pl (+ a fecskendo tiijének térfogata: 0,8 ul)
- Adatfeldolgozas: MOSAIC

A jegyzOkonyvrdl (a minden gyakorlatra érvényes kovetelményeken kiviil):

- afelvett kromatogramokat csatolni kell

- tartalmazza kromatografias koriilményeket

- kiszamolando6:
k: minden robbandanyagra
o, R: a kromatogramban szomszédos csucsparok mindegyikére
N, H: egy tetszOleges cslcs alapjan, a valasztott csucs
megjelolésével
A talajban talalt robbandanyagok megnevezése, koncentracidja
(mg/kg)

M k, o és R szamitasdhoz a sziikséges retencios idoket a robbanodanyagok
mindegyikét egyszerre tartalmazd oldat kromatogramjabol kell venni, tehat 1 db
ko6zos kromatogrambol és véletleniil sem az 5db kiilon kromatogrambol. !!!



