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Gaz Kromotografisi ile Fenol Tayini (10 No’lu deney)

30 Mart 2004 Sal

Atik sularda bulunan fenol miktarinin gaz kromotografisi ile saptanmasi

Kromotografi

Michail Tswett adl bir rus botanikgisi kompleks bitki boyalari ile ¢alisirken, boyalari
ayirabilecek bir madde aramaya basladi. 1906 yilinda yayinladigi bildirisinde
kalsiyum karbonat kolonu ile bitki pigmentlerini birkag renkli bandlara ayirdigindan
s6z etmis ve bunu kimyasal maddelerin adsorbsiyonu ile aciklayarak bu ayirm
teknigini “kromotografi” olarak adlandirmistir.

Kromotografi kimyasal maddelerin farkli adsorblanma &ézelligine dayanan analiz
yOntemi olarak tanimlanabilir. Kromotografi bugliin ¢ok yénli bir analiz ydntemi olarak
kullaniimaktadir. Ayirim(separasyon), tespit (dedeksiyon), ve miktar
belirtimi(kantitasyon ) i¢in uygulanir. Kromotografi yéntemleri ile gok sayida analit
incelenebilir. Gazlar, anorganik iyonlar, aminoasitler, sekerler, lipidler,
vitaminler, drodlar ve steroidler, protein, polisakkarid, niikleik asit gibi
makromolekiiller, siibseliiller(hiicre alt) komponentler ve bakteri gibi partikilli

materyaller .
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Kromotografinin Temel ilkesi

incelenecek karisim gaz veya sivi bir fazda ¢ézindiirilir ve bu faz iginde dzel olarak
segilmis bir destek ortamindan gegirilir. Bu destek ortami “stasyoner fazi” (durgun
faz) olusturur. Numune molekillerini tasiyan faz ise “mobil faz” olarak isimilendirilir.
Karisimda bulunan maddeler sistemin stasyoner faz ile degisik oranlarda etkilesime
girerler. Stasyoner faz afinitesi fazla olan bir bilesik, daha az olan bir bilesige gore
daha yavas ilerler. Bdylece diger maddelerden ayrilmis olur.

Gaz Kromotgrafisi GC

Mobil bir gaz fazin stasyoner bir faz zerinden geciriimesi ile gaz halindeki bilesikler
karisiminin ayrimini saglayan bir kromotografi yéntemidir. Kontrol edilmis kosullarda
karisimin komponentleri buhar basinglarina gére kismen gaz mobil fazda kismen de
stasyoner fazda dagilmis olur. Buhar basinci ylksek olan bilesik, buhar basinci
disik olan bilesige gére daha cabuk eliie olur ve digerinden ayrilr.

Gaz kromotografisinde numune igindeki her bir komponent bir pik verir. “Retansiyon
zamani” ya da tutunma zamani numunenin enjeksiyonu ile dedektérde pik
maksimumunun elde edilis arasinda gegen zaman olup belli bir separasyon
sisteminde belli bir komponent igin spesifiktir.

Gaz kromotografisi 6 temel kisimdan olusmustur. Akis kontrolQ tasiyici gaz kaynagi,
Enjektdr, temperatir kontrolll firinda yerlesmis kromotografik kolon , dedektor,
elektrometre ve data kaydedici. GC’nin UstunlUkleri; yiksek ¢ézim glcd, hizli ayirim
ve ayni anda kantitasyon yapabilme olasihgidir.

Gaz kromotografisi ilk defa 1914 yilinda Martin ve Syge tarafindan sivi-sivi
kromotografisini izah ederken ortaya atiimistir. Bu makalede hareketli fazin sivi
kadar gaz da olabilecegi bildiriimekteydi.

Bilindigi gibi kromotografi tekniginde ayrilacak maddeler biri sabit faz (stasyoner faz)
ve digeri hareketli faz (mobil faz) olmak Uzere iki faz arasinda dagiimaktadir. Gaz
kromotografisinde hareketli faz tasiyici gazdir. Gaz kromotografisi geleneksel
kromotografiye gére bazi UstinlUkler gésterir. Bunlar; yiksek ¢6zim glicl, yiksek
duyarlilik, hizli separasyon, ayni anda (simltan) miktar belirtimi olanagi olarak
sayilabilir.

Gaz kromotografisi buhar fazina getirilmis bir bilesik karigimini, tasiyici gaz ile
stasyoner bir faz Gizerinden gegirmek suretiyle ayirmaya yarayan bir prosestir.
Kontrolli kosullarda nmunenin tek bir komponenti buhar basinglarina gére kismen
stasyoner fazda kismen de mobil fazda bulunacaktir. Her bir komponent igin bir
partiysen koefisyanti yani denge dagilim katsayisi hesaplanmistir. Bu satasyoner
fazin 1 ml'sindeki ¢6ziinmis madde miktarinin mobil fazin 1 mlI’sindeki ¢ézinmus

madde miktarina oranidir. Bilesiklerin stasyoner fazla etkilesimlerinin farkh olmasi ve



buhar basinglarinin farkl olmasindan dolayi kolondan ¢ikis hizlari farkh olacaka
buna bagli olarak da ayirim saglanacaktir.

Taslyici gaz ile kolona giren komponent kolonu terk edis sirasina gére dededektére
tasinir. Dedektérin yanit sinyali bir elektrometride Oydtilerek kaydediciye gdénderilir.
Gikan grafik genelde Gzerinde birkag pik i¢ceren bir temel ¢izgidir. Nmunenin icindeki
her bir komponent bir pik verir. Retansiyon zamani ya da tutulma zamani nhumunenin
enjeksiyonu ile dedektdrede pik maksimumu elde edilisi arasinda gegen zaman olup
belli bir separasyon sisiteminde spesifiktir. Béylece karisimda bulunan her bir bilesik
retansiyon zamanlarina gére birbirinden ayrilabilir. Kalitatif analiz yapilabilir. Pikin
blyUkIigu de incelenen bilesigin miktari ile orantili oldugu icin miktar analizi de
yapilabilir. Kantitaif analiz mimkanddir.

ideal bir kromotogramda tasiyici gazin akis hizi ve molekdillerin dagilim katsayilari

onemlidir.
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Kolonlar

Gaz kromotografisinde kolonlar cam ya da paslanmaz c¢eliktir. Materyal analiz
edilecek maddeye gore degisir. Kolestrol ile ézellikle halojen igeren numuneler sicak
metal ylzeyleri ile reaksiyona girerler. Bu durumda cam kolonlarin kullanimi daha
uygundur. Paslanmaz celik kolonlar ise ucuz ve dayanikl ayrica isi transfer
Ozellikleri iyidir. Kapiler kolonlar ince ¢apli uzun tiplerdir. 0,01-0,03 ing i¢ ¢capinda ve
100-500 feet uzunlugundadir. Borunun ici yiizi sivi fazinda ince bir tabaka ile
kaplidir. Kapiler kolonlar yiksek verime fakat diiisk numune kapasiresine sahipti.
Dedektorler

Termal Kondiiktivite Dedektérii: En ¢ok kullanilan dedektérdir. Tasiyici gazin
termal konduktivitesi kolondan ellie edilen madde miktari ile orantilidir. 2 Bloktan
olusur. Birinden saf gaz digerinden ise safgaz+ kolondan ¢ikan karisim komponenti
geger.

Elektron tutma Dedektorii: Elektronlara afinitesi olan bilesikleri saptar.
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Alev iyonizasyon Dedektérii: Kolondan ¢cikan materyal dedektdre girmezden énce
hidrojen gazi ile karistirilir, alev alir,iyonizasyon olur, elektronlar toplanir ve akim
Olgulir.

Kromotogramlar

Kaydediciden elde edilen sekil bir sinyal-zaman egrisi olup komponentin cinsini,
miktarini ve kolon parametrelerini belirtir. Elde edile ngan seklindeki egrilerin alanlar
Olctlerek miktari bulunabilir.

GC de dnce standart verilerek standardin alikonma zamani bulunur. Sonra érnek
verilerek alikonma siresinde elde edilen piklerin miktari bulunur. Elde edilen pikerlin
ayrilmalari, yiksekligi ve genisligi kolonla ilgilidir. Kolonun ve tasiyici gazin ézellikleri

degistirilerek optimum pikler elde edilebilir.

Cozucl verimliliginin artmasi(mobil faz etkisi)

_

Kolon verimliliginin artmasi

Uygulama Alanlan

Organik bilesik analizlerinde, plastik made analizlerinde, fermantasyon
endUstrisinde, ham petrol fraksiyonlari analizinde, gida endistrisinde meyve, siit,
kahve, ekmek analizlerinde, biyokimya ve klinik galismalarda, kozmetik ve parfiim

sanayinde kullaniimaktadir.

Standart ¢ozeltilerinin kromotogrami alinir. Buradan retansiyon zamani belirlenir.
Daha sonra érnegin kromotograminda her bir komponentin retansiyon zamanindaki

piklerin miktarina bakilarak derisimleri bulunur.

1 mg/It den blyUk derisimli fenolik bilesik iceren dérneklerde gaz kromotografisinin
uygulanabilir bir ydntem oldugu gértlmustir. Fenolik bilesiklerle ayni alikonma
sUresine sahip bilesiklerin girisimi ve fenolik olmayan bazlarin uguculagsmasini

Onlemek igin ortamin nétral veya hafif bazik tutulmasi gerektigi 6grenilmisitr.
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