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Altalanos méréselmélet
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Altalanos méréselmélet

* Az analitikai eljaras bizonytalansaga
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Hagyomanyos mérés idobeosztasa

* minta-el6készités, 60 -70 %
* mtuszerkalibralas, 5 %
® méres, 10-15 %
o kiértékelés, 8-10 %

* a mérési riport elkészitése, 5-10 %



Olddészermentes és kis olddszer felhasznalasu
mintael6készitési modszerek
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HS-GC-MS meérés idobeosztasa

e minta-elokészités, 8-10%

* muszerkalibralas, 10 %

* méres, 20-30%

o kiértékelés, 20-30%

* a mérési riport elkészitése, 10-20 %

® Osszes elemzési id6 csokkenés: 40-60%
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Automatikus goztér adagolo

o Mikor hasznalhato ez az oldoszermentes minta-
elokészito rendszer?

* Mit tekintiink illékony vegytileteknek?
* Minden tipusu HS azonos lehetdségeket nyu;jt?
* Lehetséges-e kombinalni mintadusitassal?
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Automatikus goztér adagolo
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Mikor hasznalhato ez az olddszermentes minta-
elokészitd rendszer?

Mintak
e Folyadékok: vizes ,emulzidk,olajok gélek, nagy
viztartalmu anyagok

e Szilard: polimerek, gyantak, gyogyszer alapanyagok és

készitmények, talaj, pasztaszert anyagok
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Mikor hasznalhato ez az olddszermentes minta-
elokészitd rendszer?

* Jelentése ,illékony anyagok ,,

vizsgalati modszere!
Altaldnos értelemben: kis forraspontti anyag!!
Valéban? Akkor, mi is az illékony anyag?
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Automatikus géztér adagolo

o Mikor haszndlhatod ez az olddszermentes minta-
elOkészitd rendszer?

* Mit tekintiink illékony vegyiileteknek?
* Minden tipusu HS azonos lehetdségeket nyu;jt?
* Lehetséges-e kombinalni mintadusitassal?
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VOC és SVOC anyagok meghatarozasara

Mit értiink ezeken az anyagokon:

Régebbi definicio szerint
e [UPAC 20 Pa g6znyomas 20 °C-on
e Forraspont: kb. 200-350 °C

e GOztenzio: 1-10 mbar a mintatartoban

e Eurochem: 20 °C-on g6znyomas nagyobb, mint 10Pa

GC alkalmazasi hémérséklet tartomanya:

* 300-450 °C

3



Mikor hasznalhato ez az olddszermentes minta-
elokészitd rendszer?

* GC: extrém esetekben 600-800 °C anyagok
vizsgalhatok folyadék adagolassal

* HS: megfelel6 mintaadagoloval: 300-400 °C



Mikor hasznalhato ez az olddszermentes minta-
elokészitd rendszer?

e VOC és SVOC anyagok meghatarozasara
e Matrix ne keriiljon a kolonnara
o Osszetett minta-el6készités elkeriilésére

e Nagy szamu mintat kell elemezniink, kiillonb6z6

koncentracioban
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Automatikus géztér adagolo

o Mikor haszndlhatod ez az olddszermentes minta-
elOkészitd rendszer?

* Mit tekintiink illékony vegytileteknek?
* Minden tipusu HS azonos lehetoségeket nytjt?
* Lehetséges-e kombinalni mintadusitassal?
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Minden tipusu HS azonos lehet6ségeket nyujt?

A HS adagolok 6sszehasonlito értékelésénél a kovetkezo
szempontokat kell figyelembe venni:

mely a legmagasabb termosztalasi homérséklet
alkalmas-e egy mintatartobol tobbszori adagolasra

zart rendszerben adagolhato-e a minta a mintatartobol a
gazkromatografba

hogyan valtoztathato az adagolt mintatérfogat, milyen
hatarok kozott oldhato meg automatikusan

milyen a memoria effektus (carry over) a nagy
koncentracioju és kis koncentracioju mintak adagolasakor

alkalmazhato-e a tobbszori gazextrakcidos modszer szilard
anyagokbdl torténo illékony komponensek
meghatarozasara

osszekotheto-e dusitasi modszerrel
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Kézi és félautomata adagolas (melegtiis modszer)
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Kézi és féelautomata adagolas (melegtlis mddszer) -
értékelés a HS adagolora megadott szempontok alapjan
* az elérhet6 homérséklet fliggvénye az eltéro

szerkezeti anyagokat tartalmazo adagolo
fecskendonek

* a mintatartobol tobbszori adagolas lehetséges
* nincs zart rendszer a mintavétel és az adagolas kozott

* az adagolasi térfogatot a hasznalt fecskendo térfogata
hatarozza meg

* a memoria effektus kizarasa nehéz

* MHE technika alkalmazasa a jelenlegi megoldasnal
nem lehetséges

* adusitas alkalmazasa a jelenlegi megoldasnal nem
lehetséges
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ulnyomasos mintaadagold, hurkos adagolas
(Pressure / loop systems)

Tulnyomas W
Lefuvatas

kolonna
vivogaz T

Nyomas ,alé Mintahurok Minta
helyezés feltoltése adagolasa
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Tulnyomasos mintaadagold, hurkos adagolas (Pressure / loop systems) —

értékelés a HS adagolora megadott szempontok alapjan

az elérheto homérséklet fiiggvénye az eltéro
szerkezeti anyagokat tartalmazo adagolonak

mintatartobol tobbszori adagolas nem lehetséges
nincs zart rendszer a mintavétel és az adagolas kozott

az adagolasi térfogatot a hasznalt mintahurok
térfogata hatarozza meg

a memoria effektus kizarasa nehéz

MHE technika alkalmazasa nehézkes, nagy hibaval
terhelt

a dusitas alkalmazasa lehetséges
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egyensulyozott nyomdsu mintaadagolds (balanced
pressure)

1. Termosztalds 2. Nyomas ald helyezés 3. Mintaadagolas
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fegyensulyozott nyomasu mintaadagolas

pressure)-

értékelés a HS adagolora megadott szempontok alapjan
* a maximalis felfatési homérséklet nagy

* a mintatartobol tobbszori adagolas lehetséges
* zart rendszer a mintavétel és az adagolas kozott

* az adagolasi térfogatot tobb nagysagrendben
szoftveresen valtoztatni lehet

* memoria effektus minimalis, elhanyagolhato
* MHE technika alkalmazasa lehetséges
* a dusitas alkalmazasa lehetséges
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Kiegyensulyozott nyomasu mintaadagolas
(balanced pressure)

4. Lefivatds 5. Termosztalas
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Automatikus géztér adagolo

o Mikor haszndlhatod ez az olddszermentes minta-
elOkészitd rendszer?

* Mit tekintiink illékony vegytileteknek?
* Minden tipusu HS azonos lehetdségeket nyu;jt?
* Lehetséges-e kombinadlni mintadusitassal?
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Kiegyensulyozott nyomasu mintaadagolas
mintadusitassal egybekotve
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Minta ra vitele az Minta deszorbealasa

Nyomas ala helyezés
adszorbensre az adszorbensrol
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HS Trap Operation
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Fixed Restrictor

Fixed Pressure Regulator

2-way Solenoid Valve

Pressure Transducer

3-way Solenoid Valve
Mass Flow Controller
Adsorbent Trap
2-way Solenoid Valve
9 3-way Solenoid Valve
10 Fixed Restrictor ‘

11 Fixed Pressure Regulator
12 Charcoal Filter .
13 Pressure Transducer
14 2-way Solenoid Valve AT, o
15 PPC Pressure Regulator
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~ 50mL/min
16 Fixed Pressure Regulator
17 Fixed Restrictor Leak Test
18  Carrier Gas Supply SVia

19 Sample Vial .

20 HS Sampling Head
21 HS Sampling Needle
22 Chromatographic Column 27




"PHS-GC-MS alkalmazast megszz

e

00 tenvezo

Az oldészer forrpontja behataroljaa T-t
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Osszefoglald értékelés

* HS-GC: nem egyszertien egy mintaadagolasi modszer,
hanem mintael6készitési technika

* HS-GC adagolasi modszerek

* melyalegmagasabb termosztalasi hémérséklet
alkalmas-e egy mintatartobol tobbszori adagolasra
zart rendszerben adagolhatd-e a minta a mintatartobdl a gazkromatografba

hogyan valtoztathato az adagolt mintatérfogat, milyen hatarok kozott
oldhatéo meg automatikusan

milyen a memoria effektus (carry over) a nagy koncentracioju és kis
koncentracioju mintak adagolasakor

alkalmazhatod-e a tobbszori gazextrakcios modszer szilard anyagokbol
torténd illékony komponensek meghatarozasara

osszekothetd-e dusitasi modszerrel

» Milyen adagolasi médszert valasszunk?
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