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Oppgave 1 -7

Besvares pa oppgavearket og innleveres

Oppgave 1. (13p)
a.) Skriv ned formelen til den forenklede "van Deemter-ligningen”,
{1+10p.)

og benevn og forklar kort leddene i ligningen.

(i)

(ii)

(iii)

(iv)

(v)

1.b.) (2p)
llfustrer v.h.a. en skisse av
"van Deemter-kurven" ( bruk
som eksempel gasskromato-
grafi.

vanDeemter-kurve for GC
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Oppgave 2. (19p)
Innen kromatografisk teori bruker man bl.a. begrepenefforkortelsene: R, q, iz, Rs, og N.

2a) Hva kalles hver av disse begrepene/forkortelsene; forklar kort hva de uttrykker.
(100 R =

fR=

Rs

2.b) Hvilke av begrepene over (2.a)) ...
(2p) (i} ... eravhengig av stoffet (analytten) som kromatograferes ?

(i} ... kan gkes for a gi en gkning av Rg ?

2.c) Skriv ut fult navn p& felgende (engelske) forkortelser (svarpa 4 av7):
(4p) AFID, ESI-MS, FWHM, IEF, PLOT, SPME, WCOT

U/

(i)

(i)

(iv)
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2.d) Kromatogrammet under i Situasjon 1 ble oppnadd ved normal fase (NP) LSC med en
mobil fase med €% = 0,25 (eluent(1)).

{1+2p)
Situasjon 1
tR“)': 4,5 min
te= 1,5 min
A A

o 1 2 3 4 5 6 min

Situasjon 2:
0 1 2 3 4 5 8 mih

En tommelfinger-regel sier at en gkning i l@sningsmiddeistyrken, £, pa med ¢a.0,05, gir
en reduksjon av retensjonsfaktoren, k, med en faktor pa ca. 3,5.

() Beregn en ny retensjonstid, fz), for en ny eluent(2) med % = 0,30 (Situasjon 2). Vis
utregningen. Tegn inn det (hypotetiske) kromatogrammet for Situasjon 2 i figuren
ovenfor:

(ify Hva er (ideelt) sammenhengen mellom retensjonsfaktoren, k, og Re-verdien brukt for &
uttrykke retensjon ved TLC?
Beregn Reverdiene, Ry ) og Ry, for eluering pa TLC ved bruk av hhv. eluent(1) og
eluent(2). Skisser de to situasjonene (1) og (2) pa en TLC plate (nedenfor; viktig med
flekken av hovedtoppen, mindre ngye med den lille).

Rf“) = Situasjon 1

Rig = Situasjon 2

s m = = e O m
—_——— — =11
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Oppgave 3. 8 p)
3.a) Navngi og beskriv kort hovedkomponentene til en ionebytter (generelt).
(2p)

3.b) For enkle uorganiske kationer finnes noen enkle generelle regler for selektivitet
(retensjonsstyrke) ved kationbytterkromatografi. Hvilke ?
(2p)

3.c) Hvilke forandringer av eluenten kan gjares for & ske elueringsstyrken ved ionebytter-
kromatografi? Beskriv kort mekanismen og spesifiser om effekten er generell eller
spesifikk for ionebyttertype eller analytt-type.

(4p)

Oppgave 4. (12p)

4a) (i) Beskriv kort ngdvendige materialer, og fremgangsmaten din, for 4 gjennomfare
flash-kromatografi pa silikagel.

{2p}
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4.a) (ii}y Hvordan skiller flash-kromatografi seg fra vanlig "apen-kolonne” sgylekromato-
grafi?
{2p)

4.b) Aktivitet til stasjonaerfasen er viktig innen adsorpsjonskromatografi.
(i} Hvilket fenomen beskriver begrepet aktivitet, og hva er konsekvensene nar

stasjonaere faser har ulik aktivitet ved kromatografi.
(2+2+4p)

Styrken pa retensjonen ved LSC kan uttrykkes ved formelen:
log K =log V,+ o (89— A, &%

(i) Hvilke(n) faktor(er) i ligningen beskriverfkvantifiserer SF-aktivitet.
Hvilke andre parametre i liningen {gi symbol og navn pa parameter) har (evt.)
aktiviteten innflytelse pa.

(i) angi hvitken parameter i ligningen ovenfor som beskriver den effekten i hhv. i) — v)

Svar Hvilken
Effekt (dersom alle andre forhold er uendret). ja/nei | parameter

i) Vil mer polare stoffer elueres far mindre polare stoffer?

iy Vil sma molekyler elueres ut far starre?

i) Vil endring til mer polart lgsningsmiddel gke retensjon?

iv)  Reduseres retensjonen nar stasjonaesrfasens spesifikke
overflateareal (m? pr. g) reduseres?
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Oppgave 5. (19p)
5a) Nikotin (s.n.) er en organisk base og kan analyseres ved ulike kromatografiske teknikker
(7p) og prinsipper. Anta den skal analyseres i tobakkvarer.

(i) Vurder mulighetene for retensjon/separasjon for nikotin for fglgende kromatografiske

teknikker (kommenter kort) og
(i) Foresla aktuelle detektorer for nikotin for de ulike metodene.
Teknikk (i) Mulig (i)
ja/neilkanskie  Mulig{e) detekfor  Kommentar (i) og (i)

GLC

GSC

RP-HPLC

NP-HPLC

IEC

SEC

CZE

5.b) Vurder n-tetradekan som en intern standard for en nikotin-kvantifisering i snus-praver.

{3+3p)
Nikotin
(kp.: ca. 250 °C)

n-Tetradekan "~
(kp.: 252°C)

Vurder om det er et velegnet stoff som intern standard for nikotin for teknikkene
(Argumentér for og imot, og ta hensyn til mulige aktuelle eksperimentelle betingelser.):

(i) GLC
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5.b) (i) Vurder for RP-HLPC.

5.¢c) Fraen isotermisk GC-analyse av nikotin koinjisert med standardstoffene n-pentadekan og
n-heksadekan har vi fatt folgende (hypotetiske) data:

(2+2+2p) nikotin n-pentadekan n-heksadekan metan (1)
tr [min] 15 13 19 2
Wy [min] 0,8 0,62 0,85 -

(i Regn ut retensjonsindeksen,| , til nikotin fra denne (hypotetiske) analysen. (Vis
utregningen/fremgangmaten).

(i) Regn ut effektiv plattetall, N , for nikotin, n-pentadekan og n-heksadekan;
kommenter resultatet. (Vis utregningen/fremgangmaten).

(iif) Bestem separasjonstallet for kolonnen fra analysedataene ovenfor. (Vis
utregningen/fremgangmaten.)
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Oppgave 6. (11p + 2p honus)
6.a) () Hva erden mest benyttede stasjonasrfasen ved omvendt fase (RP) HPLC,
(2p) angi spesifikt navn og delstruktur.

(i) Hva er den mest benyttede stasjonzerfasen ved gass-veeske-kromatografi, GLC, angi
navn og delstruktur.
(2p)

(i) Hva er forskjellene mellom kromatografiteknikkene gelpermeasjon og geffiltrering ?
(1p)

(iv) Hva gjorde Mikhait Semenovich Tsvett i 1905 (svar kort) ?
(2p(bonus))
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6.b) Svar enten: Hva er hensikten med Snyders selektivitetstrekant for lgsningsmidler,
(3p) og hva er dens betydning for veeskekromatografi ?

eller: Hva har kromatofokusering (IEC-metode)} og isoelekirisk fokusering
(elektroforese-metode) felles som separasjonsmetoder ?

6.c) Nevn den viktigste ioniserings-teknikken i GC-MS og skisser ionekilde-prinsippet.
(1+1+1p)
iy GC/MS:

(i} | LC/MS brukes i dag atmosfeerisk-trykk-ionseringsmetoder (eng. AP/ methods) : nevn
en av dem og skisser ionekilde-prinsippet.

(iiy Gir disse to ioniseringsmetodene (for hhv. GC/MS of LC/MS) samme type
massespekirum for et stoff, eller ikke ? Forklar kort.
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Oppgave 7. (20p)

Gi Ja/Nei svar pluss (nadvendig !) kort forklaring ("fordi..."):

{1 poeng pr. riktfg og grunngitt svar : uten forklaring ansees ja/nei som potensielt tipping og tefles som falger - riktig
svar gir + 0.2 poeng, feil svar gir -0,2 poeng (trekki).

Ja/Nei | ..., fordi....

1. | Er kolonnebledning et typisk
problem ved SEC ?

2. | Sma molekyler elueres ut for sterre
molekyler i SEC.

3. | Er diffusjonskoeffisienten til super-
kritiske fluider sammenlignbare med
gasser?

4. | Er leselighetsegenskapene til
superkritiske fluider sammen-
lignbare med gasser?

5. | Elektroosmose er en
sonespredningsprosess ved
gasskromatografi.

6. | Ved elektrokromatografi brukes
elektroosmose i steden for
vaeskepumpe.

7. | En molekylersikt-PLOT-kolonne
brukes til GSC.

8. | Flammeioniseringsdetektoren (FID)
har dérlig linearitet av responsen.

9. | ’TypeB’-silika brukes typisk for
enkel preparativ LSC.

10. | Som stasjoneerfase 1 Bioaffinitets-
kormatografi (BAC) brukes ren
ubehandlet silika.

Jfortsetter pa neste side
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(Oppgave 7 fortsetter)
Gi Ja/Nei svar pluss (nedvendig !) kort forklaring ("fordi..."):

Kandidal-nr. ... iiinns
Side 12 av 13

{1 poeng pr. riktig og grunngitt svar: uten forklaring ansees ja/nei som potensielt tipping og telles som falger - riktig
svar gir + 0.2 poeng, feil svar gir-0,2 poeng (trekki).

Ja/Nei

.orp Tordi ....

11.

Dersom ty= 0.75 min og forbindelse
A eluerer ut med retensjonstid tg o =
2,25 min, betyr det at ca 67 % av

stoffet foreligger i mobil fase (MF).

12.

Ved papirkromatografi er god
ventilering av utviklingskaret under
eluering viktig for god retensjon av
analyttene.

13.

Vann er den mest brukte mobile
fasen 1 superkritisk fluid
kromatografi, SFC. .

14.

Platehoyden i kapiller-GC er mye
lavere enn i pakket kolonne-GC og
hovedérsak for den hoye
effektivileten 1 kapiller-GC.

15.

Gir ionebytterkromatografi av en
prove med Ca*" og NH," ved pH 2
pé en sterkt sur kationbytter en god
separasjon ?

16.

Kompakte overflatefunksjonaliserte
C18-faser i RP-HPLC er best egnet
for analyse av biologiske makro-

molekyler.

17.

Beskyttelses-forkolonner (Guard-
columns), som er forbruksvare, kan
veere billige og darlige kopier av
hovedkolonnens SF.

18.

Gradient-eluering 1 GLC skjer typisk
ved temperaturendring fid hey til lav
temperatur,

19.

Ved detektor-orientert derivatisering
m4 blandingen og reaksjonen med
reagens alltid skje fer analytten har
kommet pa kolonnen.

20.

Spektra-opptaket ved koblede
metoder (kro./spekir.) mé veere sakte
slik at en kan male et gjennomsnitts-
spektrum av toppen.

Vers.23.05.2011 17:29:00 ; pr. 24.05.2011, 09:45:29

GiMing dokum C4fALomb\Aaretsirom\2011_-V-hi2053_eksam-2011-V-H-B_d.doc




Eksamen KJ 2053 /2011 — Vér - bokmal (30.05.2011) Kandidat-nr. ...,
Side 13 av 13

Vedlegg :

Tabell med utvalgte verdier av 10-er-logaritmene.

num. log| num. log|  num. log]  num. logl  num. log

1 0 2 0,301 4 06021 6 0,7782 10 1
1,05 0,0212 2,1 0,3222| 41 06128 6,2 0, 7924 10,5 1,0212
1,1 0,0414 2,2 0,3424 42 06232 64 0,8062 11 1,0414
1,15 0,0607 23 0,3617] 4,3 06335 6,6 08195 11,5 1,0607
1,2 0,0792 2,4 0,3802] 4.4 0,6435 6,8 0,8325 12 1,0792
1,25 0,0969 2,5 0,3979] 4,5 06532 7 08451 125 1,0969
1,3 0,1139 286 0,415 4,8 0,6628 7.2 0,8573 13 1,1139
1,35 0,1303 27 04314 47 06721 7,4 08692 135 1,1303
1,4 0,1461 28 04472 4,8 0,6812 7.6 0,8808 14 1, 1461
1,45 0,1614 29 0,4624] 4,9 0,6902 7.8 0,8921| 14,5 1,1614

1.5 0,1761 3 04771 5 0,699 8 0,9031 15 1,1761
1,55 0,1903 3,1 0,4914 5,1 0,7076 8,2 09138 16 1,2041
1.6 0,2041 3,2 0,5051 52 0,716 8.4 0,9243 17 1,2304

1,65 0,2175 33 0,5185 5,3 0,7243 8,6 0,9345 18 1,2553
1,7 0,2304 3.4 0,5315 54 0,7324 8.8 0,9445 19 1,2788
1,75 0,243 35 0,5441 55 0,7404 9 0,9542 20 1,301
1,8 0,2553 3,6 0,5563 5,6 0,7482 9.2 0,9638 21 1,3222
1,85 0,2672 3,7 0,5682 5,7 0,7559 9.4 0,9731 22 1,3424
1,9 0,2788 3.8 0,5798 5,8 0,7634 96 0,9823 23 1,3617
1,85 0,29 3,9 0,6811 5,9 0,7708 9,8 0,9912 24 1,3802
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