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Elvalasztasi moédszerek

1) Fazis-atalakulassal jaro modszerek
» TObmeg szerinti elemzeés (gravimetria)
» Elektrogravimetria
» Gazfejlodeéssel jaro elvalasztasok:

Halogenidek, CO;%- meghatarozas
2 Cl+H,S0,=2HCl + SO,
CO;> + H,SO, =H,0 + CO, + SO,*

2) Extrakcios modszerek
3) Kromatografia
4) Elektroforetikus mdodszerek



Elvalasztasi moédszerek

Elvalasztastechnika

Kromatografia

Elektroforetikus
modszerek

GC HPLC U(H)PLC

e SlFe Extrakcios

modszerek

Centrifugalas
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Kromatografia

» Megoszlason alapul6 fizikai elvalasztasi eljaras.

» Az elvalasztandd komponensek két fazis kozott eltéréen
oszlanak meg.

» Elvalasztas egyensulyok sorozatan valosul meg.

A kromatografia a tdbbfokozatu, nagy hatékonysagu, dinamikus
elvalasztasi moddszerek gyljtbneve. Az elvalasztando
komponensek egymassal érintkez6 ket fazis kdzott oszlanak
meg: ezek egyike az alléfazis (szilard, folyadek), a masik pedig
a mozgofazis (gaz, folyadék, szuperkritikus folyadéek), amely
meghatarozott iranyban halad.



Kromatografia torténete

1903 Cvet orosz biologus kisérlete
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Kromatografia torténete

1903

1938
1941

1952
1965
1969

Cvet, nbvényi festékek elvalasztasa
(chromos = szin; graphia = iras)

VRK (vékonyreteg kromatografia)

Martin - Synge, megoszlasos kromatografia
(1952 Nobel-dij)

Martin - James, gazkromatografia
gelkromatografia

HPLC



Kromatografias modszerek csoportositasa

A szorpcios folyamat szerint:

» Adszorpcio » Abszorpcio (megoszlas) » loncsere

> Méret szerinti kizaras (gél) > Specifikus kolcsonhatasok
(affinitas)




Kromatografias modszerek csoportositasa

A fazisok halmazallapota szerint:

Mozgdbfazis Alléfazis
(eluens) szilard folyadék
Gaz (GK) GSK GFK
adszorpcios GK megoszlasos GK
FSK FFK
Folyadék (LK) adszorpcios LK megoszlasos LK

loncserés krom.
gélkromatografia

Szuperkritikus SFK
folyadek megoszlasos SFK




Kromatografias modszerek csoportositasa

A fazisok halmazallapota szerint:

Csoportositas

Alléfazis

}El\'élasztéstechnikai modszer

Gazkromatografia (GC)

mozgoéfazis: gaz

- szilard
- szilard fazison
megkotott folyadék

Gaz-szilard kromatografia
(GSO)

Gaz-folyadék kromatografia
(GLCO)

Szuperkritikus fluid
kromatografia (SFC)
mozgofazis: szuperkritikus
fluidum

- szilard

Szuperkritikus fluid
kromatografia (SFC)

Folyadékkromatografia (LC)

mozgofazis: folyadék

- szilard fazison
megkotott folyadék
- szilard

- szilard

- szilard

- szilard

- folyadék

Folyadék-szilard
kromatografia (LSC)
Papirkromatografia (PC)
Vékonyréteg kromatografia
(TLC)

Ionkromatografia (IC)
Gélkromatografia (SEC. GPC)
Folyadék-folyadék
kromatografia (LLC)




Kromatografias modszerek csoportositasa

Technikai elrendezés szerint:

» Oszlop

» Sik
vékonyréteg (VRK=TLC Thin Layer Chromatography)
papir (PK=pc Paper Chromatography)

» Hagyomanyos

> MUszeres



Kromatografias modszerek csoportositasa

Megvalositas formaja szerint:

> Frontalis > Elucios
fﬁ i
> Kiszoritasos g T |
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A kromatografias savszelesedés es okai

a-b) Longitudinalis
diffdzio

c-d) Anyagatadasi gatlas
a mozgofazisban

e) Anyagatadasi gatlas
az allofazisban

¢l di e



A kromatogram

Mobile phase

t
s
g
g, B [i
Detector g tM C
1
@ 1
iz : J L)
t, = retencios ido t,, = az eluens retencios ideje

t, - ty, = az allofazisban eltoltott ido

W = savszeélesseg



A kromatogram

Retencids térfogat: V= tpv
Holtterfogat: V,,= t,,v
v = térfogati aramlasi sebesség

» N
retencids faktor: kK'=—- = _
(kapacitasarany) Ny Ty Vy,

Ng= anyagmennyiseg az alléfazisban
ny,= anyagmennyiség a mozgofazisban



Az elvalasztas hatékonysaga

Elméleti tanyérmagassag (HETP vagy H):
Az oszlop azon hossza amelyben a kvazi megoszlasi egyensuly
a ket fazis kozott beall (tényleges NEM alakul ki)

Elméleti tanyérszam (N): N = L/H (L = kolonnahossz)
Hatekony oszlop: H kicsi, N nagy

t 2 t 2
N = 16(—Rj N = 5,54 —F
W W1/2

Kis H, keskeny csucsok, jobb elvalasztas




Az elvalasztas hatékonysaga

H értéke flgg:
— Az alléfazis szemcsemerete (d, atmérd)
— Az eluens aramlasi sebessege (u)
— A minta all6- és mozgofazisbeli (Dg) es (D,,) diffuzios
koefficiensel

Orvénydifflizio: f (d)
Longitudinalis diffazio: f (D), 1/u)
Anyagatadas a mozgéfazisban: f (d?, Dy, u)

Anyagatadas az alléfazisban : f (d?, Dg, U)



Az elvalasztas hatékonysaga

van Deemter egyenlet: H = A + B/u + Cu
4

H

U .
optimum

Optimalis aramlasi sebesség — H értéke minimalis



Felbontas (R)

Az 1 és 2 mintakomponensek
relativ elvalasztasanak

mertéke

tr, — g,
- 0,5(w, +W,)

t. retencios ido
W savszélesedés




Felbontas (R)

R = 1,0 esetén az atfedés meéertéke 2 %:

jo elvalasztas: R = 1,5

AU
LN
SN
SN




Felbontas javitasa

a)

)

cl

a) kiindulas

b) k' valtoztatasa az eluens
oldbszereréssegével

c) N novelése az oszlop hosszéaval
az aramlasi sebességgel, toltettel

d) k;, szelektivitasi faktorral (az 1 es 2
komponensek retencids faktorainak a
hanyadosa)
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