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Kalitatif Analiz

Amac, numune karisimi icinde bir bilesigin
teshisini yapmaktir.




Kalitatif analiz - Teshis

Cevap
* Retansiyon Zamani

* Respons
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Teshis nasil yapilir?

Analitler Retansiyon Zamani ve cevap ozelliklerine gore teshis edilebilirler.

Cevap ozelligi detektore baghdir.
* Secici Detektorler ( MS, ECD, DAD, FLD)

« Selektif Olmayan Detektorler (IR, Light Scattering Detektor, UV-
visible Detektor)



Kalitatif Analiz - Teshis

Cevap

Zaman
Teshis nasil yapilir?

Pratik Yaklasim:

* Ayni sartlarda alinmis kromatogramda bilinmiyen pikin
Rt degeri ile referansin Rt degeri karsilastirilir. Sartlar
degqistirilerek (Sabitt ve hareketli fazlar) hem
bilinmeyen hem de referans tekrar enjekte edilir ve
karsilastirma tekrar yaplilir.

* Spesifik bir detektor kullanarak sonuclari
karsilastiriniz. ( Mass-, UV-spektrumu)



* Insdlin?

Numune Katimi

* Saf standart insulin katimi
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Teshis
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Referans bilesigi bilinmeyen
numune icine ilave edilir ve
cevap sonuclarr ve pik

15 20 25 30 min.

karakteristikleri
karsilastirilir.
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* insilin degil




UVv-vio opeKirum
Kutuphaneleri

Chlortoluron ?
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Pik Spektrumunu aliniz.

Uyusma Faktorund bulunuz.
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Kutuphane ile karsilastiriniz.
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Kucuk Molekuller
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Kantitatif Analiz

Cevap

Bilesik S in miktar?



Kantitatif Analiz

Kantitatif Analizin amaci kromatografik
sonuclardan hareketle madde miktarinin
bulunmasidir.
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Bilesik 5 in miktar1?



Kantitatif Analiz

Cevap
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Zaman

Bilesik 5 in miktari?

Kantitatif Analizde Kullanilan Pik Ozellikleri:

*  Pik YUksekligi

* Pik Alani

Kantitatif Analizde Kullanilacak Kromogramlar icin Gerekli Ozellikler:
 lyi ayrilmis pikler (rezolusyon)

* Bilesigin cevabinin detektorin lineerlik siniri icinde olmasi

* Pikte omuz olmamasi, kuyruklanma olmamasi - uygun pik performansi



Hesaplamalarda Kullanilan Pik Yuksekligi ve
Pik Alani

(%) Mipde) eySiuelneq

10 |

o

Pik Ylksekligi
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Akis Hizi Degisikligi (%)

Pik yukseklikleri akis
hizindaki farkliliktan
etkilenmez

Pik alanilari ozellikle
kotu kuyruklu pikler icin
kullanilr.



Kantitatif Analiz

Miktar tayininde 3
prensip kullaniimaktadir.

« Eksternal Standart
Kalibrasyonu

Internal Standart
Kalibrasyonu 1

Standart Katma
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Bilesik 5 in miktari?



/70 Rldil/f TURNODCTKNIIN
Hesaplanmasi

Cevap

Bilesik 5’in miktar1 ?

Kalibrasyon ve enjekte edilen miktarin onemi yoktur. Cevap faktoru kullaniimaz ancak
her bilesigin detektor cevabi ayni olmalidir. Her bilesigin pik yuksekligi ve/veya alani
bulunup toplam yukseklik ve/veya alana bolinerek % oranlari bulunur.
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Tayini

Tungsten lamp
Coupling lens Deuterium lamp

|0 = Giren 1sik siddeti

=N Support lens Array

| = Cikan isik siddeti

A = Absorbans
oxide

filter ..
Flow cell a = molar absorptivite
Grating

b = hicre uzunlugu

Holmium

C = numune konsantrasyonu

Absorbans ile konsantrasyon arasindaki lineer iliski
bilinmeyen bilesiklerin miktar tayininin yapiimasini
saglamaktadir.
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_ Standart
Prensip:

* Bilinen miktarlarda (konsantrasyon)
standart cozeltiler hazirlanir.

* Cevap tayin edilir (Alan, Yukseklik).
* Bilinen miktarlarin cevabina karsi

numunenin cevabil cizilerek tayin
gerceklestirilir.
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IVitKLal Iaylilil = iriLciiiail
Standart
Prensip:

Numune icinde olmayan ve iyi karakterize edilmis bir bilesik
(internal standart) standart cozeltiler ve numune icine katilir.

- Internal standart (ic standart) ve analitin cevap orani
bulunur.

* Cevap orani miktar oranina gore cizilir.

Cevap Oram
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MIKGar layini - internail
Standart

Ic Standart icin Gereken Ozellikler:

« Kimyasal ve fiziksel ozellikler tayin edilecek bilesige
yakin olmalidir..

 Stabil ve saf olmalidir.

* Diger bilesiklerin piklerinden tamamen ayri bir pik
vermelidir.



Miktar Tayini Kalite Kriterleri

* Dogru sonuclar

* Kesin sonuclar

 Tanimli LOD } V
Metodun amacina bagli olarak

* Tanimli LOQ

* Taniml Miktar tayini aralig
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