Vizminta aniontartalmanak azonositasa és meghatarozasa ionkromatografiasan

A médszer elve: a mintaban 1évé anionok eltérd erdsséggel kotddnek az anioncserélohoz, ezért az eluenssel
hajtva kiilonboz6 retencidval fognak vandorolni, majd a kromatografias oszlop végén elkiiloniilve megjeleni.
Megfeleld Osszetételi  Osszehasonlito  oldatok kromatogramjaibol az anionok retencidés ideje
kalibracios egyenesek készithetok. A retencids idok és a kalibracios egyenesek lehetdvé teszik a vizmintak
aniontartalmanak azonositasat és mennyiségi meghatarozasat.

Anyagok, eszkozok: natriumfluorid, natriumklorid, kaliumnitrat, kaliumszulfat, ultratiszta viz (adagoloban).
100 ml-es mér6lombikok, 1-5ml-es automata pipetta, milanyag mintatartok, mintaadagold fecskendo,
analitikai mérleg.

Késziilékek: LC-6A eluenspumpa, CDD-6A konduktometrias detektor, HIC-6A termosztat, C-R4AX
szamitogep.

Paraméterek: 10 cm hosszh, szobahOmérsékletti Shodex IC-1-524A jelii anioncserélé oszlop, az eluens:
2,5 mmol/dm® o-ftalsav és 2,4 mmol/dm® és 2-amino-2-(hidroximetil)-propan-1,3-diol (réviden: TRIS)
oldata, dramlési sebesség: 1 cm*/perc, minta: 20 pl.

A mérés menete

1. Eluenspumpa bekapcsolasa és elinditasa.

2. Térzsoldatok*: 100-100 cm?®, 1,00 mg/ cm?® koncentracioju fluorid-, Klorid-, nitrat- és szulfat tartalmua
torzsoldatok, melyek ultratiszta vizzel készitendok (sziikséges somennyiségek szamitandok).

3. Kalibral6 oldatsorozat: a torzsoldatokbol, a lenti tablazat szerinti koncentraciokkal, 100-100 cm® kalibrald
oldatokat készitlink, automata pipetta és ultratiszta viz felhasznalasaval. Az elkészitendd oldatok szamat a
meghatarozandd anionok szama hatdrozza meg, a koncentracidkat a vastagitott hatadrvonalakt6l balra esd
értékek (a higitando torzsoldat-térfogatok szamitandok).

Ne | Fluorid (mg/dm®) | Klorid (mg/dm?®) | Nitrat (mg/dm?) | Szulfat (mg/dm®)
1. - 20 30 30
2. 20 - 60 60
3. 40 40 - 90
4. 60 60 90 -

4. Vizminta kikérése: személyenként névvel és a feladat megnevezésével ellatott 100 ml-es mér6lombik
beadasa a torzsoldatokkal és az automata pipettaval. A visszakapott lombikot ultratiszta vizzel jelre allitva
kapjuk a mintat.

5. Szamitogép és detektor bekapcsolasa. Mérés eldkészitése: irjuk be a szamitogépbe (SET menii, 1. pont)
adatumot ¢és a pontos id6t. Gy6zodjink meg a nyomtatd bekapcsolt allapotarél! A detektoron:
GAIN=1uS/cm. A szamitogép MONIT funkciojaval (CH1-es csatorna) kdvessilk nyomon az alapvonal
alakulasat! Idénként, az alapvonal kisimulasaig, a detektoregységen talalhato ZERO gombot nyomjuk le.
Ha az alapvonal egyenes, nyomjuk le a szamitogép Z billentylijét is (,,programzérd”). Inditsuk, az S gomb
lenyomasaval a SLOP tesztet, ez az alapvonali zajt fogja meghatarozni uV/percben.

6. A mintaadagol6 fecskendd segitségével toltsiik fel a kézi mintaadagolod hurkat az elsé oldattal (LOAD
allasnal). Forgassuk el a csapot (INJECT), majd a CH1 csatorna START/STOP gombjaval inditsuk a mérést.
Ha a kb.: 1,5 percnél megjelend rendszercsucson kiviil (pozitiv és negativ is lehet!), kalibral6 oldatok esetén,
megjelent az Osszes varhatd anion kromatografias cstcsa, allitsuk le a szamitogépet, a CH1 csatorna
START/STOP gombjanak megnyomaséaval. Forgassuk toltd 4allasba a mintaadagolot és folytassuk az
el6z6ekhez hasonléan a tobbi standard és a mintdk kromatografalasat. Vizmintdk esetén, varjuk ki
az esetlegesen megjelend legnagyobb retencidju anion idejét.

7. Kiértékelés: a kromatogramokrodl leolvashatd csticsteriiletek alapjan, tablazatkezeld program segitségével,
kalibracios egyenesek készitése. Az egyenesek egyenletei alapjan a minta aniontartalmanak kiszamitasa.

Beadando: a mintaban talalt anionok koncentracidja mg/dm?-ben megadva.
*Az elkészitendo torzsoldatok szamat a gyakorlatvezetd hatarozza meg!



