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Chudn b dung mol: Thanh phin v ty 1§ cde dung moi
duge quy dinh trong chc chuyén lufn, Vige [l’f)l]'t‘flc thanh
phéin dugc tién hanh trong binh gan, sau khi lic déu, dé
yén. Néu co tach 16p thi gan l!ly IGp pha thin nudce, thudng
4 16p dudi, Jam dung moi pha tinh dt bao hoa gilly shc
ky sau khi da chim céc chit phin tich, con 1ap trén ding
lam dung mdi pha ddng. Néu dung moi khong tach 16p thi
ding chinh dung méi d6 aé bio hoa gidy sac ky.

Chudn bi gidy: Gidy shc ky 14 logi gify djc biét danh riéng
cho shic ky, c6 bé day thich hgp. Tiy theo kich thudc cia
binh va 86 lugng céc vét cAn chdm ma cét nhimg kh gidy
hinh chir nht thich hgp, chidu dai doc theo thé gidy, Chiéu
rong phai nho hon chi¢u dai cia mang dung mdi nhung
khong duge nho hon 2,5 cm. BE dai phai tinh sao cho
khi treo gidy vao binh khéng duge dé ddu dudi cham vao
méng dung mdi trong khi bdo hoa dung mdi. Truimg hgp
binh sic ky c6 hinh chudng Gp thi gidy phai cujn tron va
¢b djnh bing moc thay tinh hofic khdu bing chi. Puing
kinh cta cudn gidy phai nho hon dudmg kinh cia dfa d
gifiy nhiim tranh gidy cham vao thanh dfa.

Cham sdc ky: Ké m{t dudng chi manh song song vai mép
gidy (duong vach dé chdm siic ky) theo chiéu rng va cich
mép gidly 3 cm déi voi shc ky di 1én dé sao cho chc vét
chim khéng bi ngdp vio dung moi, 6 cm dbi voi sic ky
di xudng dé vach chdm khdng tring véi diia thiy tinh d&
gihy ma thip hon 2 cm khi 3t gidy treo vao méang & phin
trén caa binh.

Dung micropipet chia d9 t6i 0,001 ml dén 0,002 ml hosc
mao quin ¢6 dung tich x4c dinh (2 pl; 5 pl; 10 pl) dé chdm
céic dung dich chAt cén séc ky thanh vét 6 duong kinh khong
qué 8 mm. Mubn giir dudng kinh ciia vét cham nho, phai
chAm nhanh nhiéu lan, doi giot truéc khé méi chéim tiép.
Lugng chdm va ndng 49 dung dich chét thir dugc quy dinh
trong chuyén luén,

Khi chim nhiéu vét trén mot dai gidy thi vét chim ng phai
chch vét chdm kia it nhét 1a 30 mm.

Trién khai séc ky

Phuong phdp sdc kp di lén: Rot dung mdi Jam pha dong vao
méng dung mdi dé dugc mot 16p dung mdi cao 2,5 cm, va
trong truémg hgp pha tinh dugc chi dinh (la phén tich 16p
phia dudi khi tron hdn hgp dung moi) thi rét pha tinh vao
khe gitra mang dung méi va thanh binh sic ky. Déy kin nép
binh, dé yén trong 24 h & nhiét d§ 20 °C dén 25 °C va duy
tri & nhiét 46 nay trong qué trinh tiép theo. Sau d6 treo gidy
A4 chudn bj vao binh, ddy nip, dé yén tiép 90 min. Tiép theo
diing tay vin & ngoai binh dé ha t& gidy séc ky vao méng
dung méi sao cho vach chiam khéng ngép vao dung moi.
Trién khai sic ky dén mot théi gian hoac mot khoang cach
quy dinh trong chuyén ludn. Liy gidy ra, danh ddu ngay
gi6i tuyén dung moi va dé kho ngoai khong khi hofic lam
khé bing khong khi nong ciia may quat sdy. Phai chd y
tranh 4nh sang trong subt qua trinh trién khai, LAm hién
vét bang cach phun thudc thir mau thich hgp, hoic soi dudi
dén tr ngoai theo quy dinh cta chuyén luén. Tinh gia trj R,
va dénh gia két qua.
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l’htm{rg phip sdc ky di xubng: Cling tién hanh tuong ty
nhu shc kg di 1én, chi khic che diém sau day:

RO dung moi 1am pha tinh vao day binh, tao mit 16p cao
khoang 2 cm; a4t gihy vao mang dung mdi & phin trén
binh, diing mot daa thay tinh dé chén giby, ghc dbu giy
treo qua diia thay tinh dé khong cho gidy cham vao mcp
mang va cham vio thanh binh, Sau thoi gian dé bio hoa
binh va gidy theo quy dinh nhu trén, rot pha dong vio
méang dung dung mdi & phia trén, Thudng sac ky di xur‘)l]g
duge 4p dyng cho che hdn hgp kho tach va phai chay sic
kg lién tyc nén phai tinh két qua theo R,.

5.2 PHUONG PHAP SAC KY KHI

Séc ky khi 1a mjt phuong phép tich dya trén sy phn b
khéc nhau ciia chc chit gitra hai pha khong tron 1An vao
nhau, trong d6 pha dong la chat khi (khi mang) di qua
pha tinh chira trong cdt. Séc ky khi duge p dyng dé tich
nhitng chét hodic dén xudt cua ching ma c6 thé héa hoi &
nhiét 46 phén tich. Phuong phap sac k¢ khi dya trén co
ché hiip phy, phan bd hoic loai theo kich thuée (dung ray
phéan tir).

Thiét b ‘

Thiét bj gbm ngudn cung cap khi, bd phan tiém mau, cit
séc ky chira trong budng 6n nhiét, h¢ thong phat hi¢n va
ghi sdc 4. Khi mang di qua ct vai tbe 4 va ap sudt co
kiém so4t va di qua detector. Nhi¢t d§ cua ct hodc duge
giir & mot gi tri khong déi hoc thay doi theo mot chuong
trinh quy dinh trong chuyén luén riéng. _

Sur dac this vé thiét ké ciia may shc ky khi c6 thé yéu cau
phéi thay ddi diéu kién sdc ky da ghi trong chuyén lugn
riéng, Trong nhimg trudmg hgp c6 thay doi nhu the, phai
cho nhimg két qua tuong ty. Néu cdn, diéu chinh toc dg
dong khi mang dé cai thién chét lugng sic ky d6 hogc dé
thay ddi thoi gian luu cia cac pic quan tam.

B{ phin tiém miu

Tiém mdu trye tiép: La kiéu tiém mau thuong ding trir
khi ¢6 chi din khac. C6 thé tiém mAu tryc tiép vao dau cjt
bing bom tiém (syringe) hodc ding van tiém mau holic
dua vao budng hoa hoi c6 thé cé gin thém bj chia dong,
Tiém pha hoi: C6 thé thyc hién bang hé théng tiém mau
head-space tinh hay dong.

H¢ thong tiém mau head-space dpng (ky thuat bay va lam
sach): Bao gom thiét bj nhing chim vao dung dich cho cic
chét bay hoi bim vao cot hap phu & nhiét do thép. Céc chat
lwu giir duge giai hip phu vao pha déng bing cich lam
nong nhanh cét hap phy.

H¢ thong tiém méu head-space tinh: Bao gbm budng on
nhi¢t mau c6 kiém sodt nhiét d§ trong d6 dat lo dyng méu
chira miu ran hodc long trong théi gian ¢ dinh dé cho céc
thanh phdn bay hoi dat dugc trang thai can bing giira pha
hoi va pha long hodc ran. Sau khi dat dugc trang théi cén
bang, mét lugng miu khi xac dinh truéc duge dua vao
may sédc ky khi.
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Pha tinh
Pha tinh chira trong cot c6 thé la:

Cot mao quan lam bang silica nung chay, pha tinh phu

trén thanh cot.

Cot nhdi chira hat chit mang, tro tim pha tinh long.

Cot nhoi chira pha tinh rén,
Cot mao quan c6 dudng kinh trong tir 0,1 mm dén 0,53 mm
va dai tir S m dén 60 m. Pha tinh 1a mét 16p phim bé day tir
0,1 um dén 5,0 pm c6 thé gan két vé hoa hoc vao bé mit
bén trong.
Cot nhdi lam bing thuy tinh hay kim loai, thong thudng
dai tr I m dén 3 m, duong kinh trong tir 2 mm dén 4 mm.
Pha tinh thuong la chat polymer xép hodic chat mang ran
phu pha tinh long.
Trong phan tich cac hop chét phan cuc ¢ cot nhdi véi pha
tinh c6 dung lugng thap, tinh phan cuc thap, chat mang
phai tro dé tranh lam cho pic khong d6i xtrmg. Hoat tinh
chat mang c6 thé dugc giam di béng cach silan hoa trudce
khi phu pha tinh 1én. Thudng ding diatomit nung, rira véi
acid. Cac chat mang thucmg co cac kich thudc hat khac
nhau, thudng sir dung nhét cac hat tir 150 pm dén 180 pm
va 125 pm dén 150 pm.

Pha djng

Thoi gian lru va hiéu lwe ¢t phu thude vao tée do dong
khi mang: Théi gian luu ti 18 thudn véi chiéu dai cot va do
phan giai ti 1€ thuan vadi can bac hai chiéu dai cot. Pbi voi
c6t nhéi, lwu lugng khi mang tinh bang ml/min & 4p suét
khi quyén va nhiét d6 phong. Luu luong do & déu ra caa
detector béng dung cu do co hoc co chia d§ hodc 6ng do
toc d6 dong ding bot xa phong & nhiét do cot dang phén
tich. Téc do dai ciia dong khi mang di qua ct nhoi ti 1
nghich vé&i cdn bac hai dudmg kinh trong cia cot @ mot thé
tich dong xac dinh. Luu lugng 60 ml/min trong c6t duong
kinh trong 4 mm va luu lugng 15 ml/min trong cot dudng
kinh trong 2 mm ciing cho toc d¢ dong nhu nhau, do do
thi gian luu twong duong nhau.

Thuong dung heli va nitrogen Jam khi mang cho ct nhdi
va nitrogen, heli va hydrogen cho c4t mao quan.

Detector

Thuong dung detector ion hoa ngon lira, ngoai ra con ding
detector din nhiét, mtrogen-phosphor (electron nhiét hay
nhiét dién tir), cong két dién tir, pho khéi, phd hong ngoai
FTIR va cac loai detector khéc tiy theo muc dich phén tich.

Cic dai lrgng dic trung cho qua trinh sic ky
Xem Phu luc 5. Cac k¥ thuat tach sac ky.

Phuong phap tién hanh

On dinh cot, buong tiém va detector & nhiét do va tbc do
dong khi mang quy dinh trong chuyén ludn cho dén khi
dudng nén 6n dinh.

Chuén bi cac dung dich thu va dbi chiéu theo quy dinh cua
chuyén ludn. Cac dung dich phéi khong duoc co cac tiéu
phan ran. Ding dung dich chuén dé xic dinh céc dleu kién
do phu hop dit trén thiét bj va thé tich dung dich miu tiém
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cAn dung dé tao ra m¢t dép (g phut hop. Tién hanh céc lan
tiém lp lai dé klem tra d6 1dp lai cua dap ong va kiém tra
s6 dia ly thuyét, néu cé yéu cau.

Tiém cac dung dich thir va ghi lai séc ky d6 thu dugc. Tién
hanh tiém lai nhiéu lan dé kiém tra do I3p lai cua dap ung.
Xac dinh dién tich pic cua cac thanh phan cén quan tim
khi khéng cé chi dan khac. Ciing c6 thé xéc dinh chiéu
cao cuia pic tuong g voi cac thanh phan chit cin quan
tam khi hé sb dbi ximg tir 0,80 dén 1,20. Tur nhimg gia tri
thu dugc tinh ra ham lugng ciia mot thanh phan hay nhiéu
thanh phan c6 trong mau dem thr.

Khi diing mét chét [am chuan noi, pic cua chét nay khong
duoc che phu pic cua méau thir. Néu cé pic bi anh hudng
cén phai c6 su b6 chinh thich hgp. Trong nhing ap dung
¢6 yéu cau chuong trinh nhiét do, phai tinh két qua theo
dién tich pic.

Trir nhitng chi din khéc quy dinh trong chuyén luan riéng,
dung nitrogen lam khi mang va detector ion hoa ngon Itra.
Thinh thoang can tién ‘hanh xéc dinh bang ky thuat tiém
on-column, trong do mau dugc tlem trire tlep vao chat nhoi
cot khong sir dung bd phan nap mau gia nhiét. Khi mau thir
1a chat khong bay hoi dugc tiém vao cot, nén ding tién cot
phu hop, loai c6 thé thay do6i duoc.

Thuée thir

Cac thube thir va cac dung méi sir dung trong viéc chuén
bi cac dung dich khao sat can co chit lrong phu hop cho
phén tich trén sic ky khi. C6 rat nhiéu chit héa hoc duoc
dung 1am pha tinh nhu cac polyethylen glycol, céc ester
va cac amid cé phan tir lrgng cao, cac hydrocarbon, cac
silicon dang gom hay dang léng (polysiloxan da dugc thé
bang nhom methyl, phenyl, nitril, vinyl hoac fluoroalkyl,
hodc hdn hop ciia chiing) va céc vi hat réng cdu tao da
nhédn thom lién két chéo. Pha tinh phu hop khi nong do
clia n6, ban chét va bac clia chdt mang ran theo dung quy
dinh ciia chuyén luan riéng. Cot phéi luyén theo chi dén
clia nha san xuét. Trong da s6 cac truong hop, tén thuong
mai cua ct ghi trong chuyén ludn la phi hop cho muc
dich phén tich nhung c¢6 thé ding cot ¢6 tén thuong mai
khac tuong duong.

Chuén ni
Céc thude thir dwoe ding 1am chuén ndi khong duge chira
bat ky tap chit nao giy ra cac pic cé anh huwdng téi viée xac
dinh cac thanh phin ciia miu thir 43 md ta trong chuyén
luén riéng.

Chuén héa

Trong mdt s6 trrong hop, cn tién hanh xic dinh bing
phwong phép quy vé 100 % dé danh gia mot hodc nhiéu
thanh phan hoic cac tap chdt lién quan. Trong nhimg
truong hop nay, tong dién tich cua mot pic hay cac pic
clia cac thanh phén hodc cac tap chat lién quan dugc bleu
thi dudi dang ty 1é phan tram so voi tong dién tich cua tat
cé cac pic thu dugc tir mau dem thir. Trong qua trinh xac
dinh, can sir dung bo khuéch dai ¢é mo rong thang do va
bo tinh tich phéan tu dong.
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Thé tich tiém

Khi thé tich tiém khéng quy dinh trong chuyén ludn ncng
nén chon mdt thé tich pht hop dé ap dung. Chon thé tich
tiém phu thudc vao dap img cua phép phén tich, detector
sir dung, higu lyc cft va toan bg hi¢u ndng cia h¢ théng
siic ky. Khi khong c6 chi dén, thudng dang thé tich tiém la
I pl, tuy nhién can kiém tra sy thich hop trong diéu kién
cu thé.

Pic phy (pic thir cﬁp)

Cé thé cin chat don chiéu dé xdc dinh pic phy. Pic phy la
mét pic co trén sic ky d6 nhung khéng phai 1a pic chinh
hay p1c chuan ndi hodc pic cua dung moi va cic thude thir

tao dén xuét.

Sic ky khi head-space

Sic ky khi head-space la  phuong phap dac biét thich hop de
tach va xdc dinh cac chit bay hoi hién dién trong mau rin
hay 1ong. Phuong phap dya trén sy phan tich pha hot sau
khi dat dugr trang théi cin bing véi pha rin hodc pha long.

Thiét bi
May sdc ky khi két ndi vai bo phan nap mau tr dong co
thlet bi kiém soat nhiét do va dp suét. Trong trudng hop
cén thiét, c6 thé gin thém bd phén dudi dung moi.
Pua mau vao lo dung mau c6 nap ddy gan véi hé thong
van c6 thé cho phép khi mang di qua. Pt lo dung mau
trong budng 6 6n nhiét & nhiét d6 tiy theo ban chat ctia mdu
va duy tri nhiét d¢ nay trong thoi gian sao cho dat dugc
trang thai cidn bing giira pha ran hodc long va pha hoi.
Pua khi mang vio lo dung mau va sau thoi gian quy dinh,
m¢ van tuong img dé khl khuéch tan vao cft sic ky mang
theo cac chét bay hoi cn phan tich.
Néu khéng c6 bd ' phan nap mau ty dong, c6 thé diing bom
tiém (syringe) mau khi dua mau truc tlep vao ¢ot sau khi
dat dugc trang thai cin bang trong budng 6n nhiét dat
riéng. Can luu y tranh nhimg yéu t6 lam thay déi trang thai
cin bing.

Phwong phép tién hanh

Dung céc dung dich ddi chiéu dé x4c dinh tinh thich hop
clia cai dat thiét bj dé cho dap img dat yéu cau.

Dinh lugng truc tiép

Lém lrgt cho mAu thir va mau déi chiéu vao céc lo dung
mau dong nhit nhu quy dinh trong chuyén Iuan riéng,
tranh tiép xic giira mau thir va thiét bi ldy mau. Pay kin
lo va dat trong budng 6n nhiét da dit nhiét do va ap sudt
nhu trong chuyén luén riéng. Sau khi dat dwgc trang thai
cdn bang, tién hanh sic ky theo diéu kién quy dinh trong
chuyén luén riéng.

Phwong phdp thém chuan

Lfm Iu'qt cho ciing mot thé tlch miu thir vao cac lo dung
miu dong nhét. Thém vio mm lo mét lugng thich hop
dung dich ddi chiéu cia chit cin xdc d;nh ¢6 ham llromg

da biét trude dé co mét day dung dich cé nong d0 ting dan
mdt cach déu din.
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Pdy kin lp va dit trong budng 6n nhiét da dat nhiét d¢
va dp suit nhu trong chuyén ludn riéng. Sau khi dat dugc
trang thai can bing, tién hanh sic ky theo diéu kién quy
dinh trong chuyén lu@n riéng,
Lip phuong trinh luyen tinh ctia do thi bang phuong phap
binh phurong t6i thiéu va tim duge tir d6 nong d¢ cua chét
cin xdc dinh trong dung dich. Theo mgt cach khéc, v& dd
thi lrung binh cdc nong d¢ xac dinh duge theo lrgng dung
dich d6i chiéu thém vao. Kéo dai duong ndi cac diém trén
dd thi cho dén khi gap truc ndng do. Khoang cach giira
dlem ndy va giao diém ciia cc truc thé hién nong dé chat
cin x4c dinh trong dung dich.
Phicong phap rut ra lién tuc
Néu duge quy dinh, phuong phap rit ra lién tuc duge mo
ta ddy du trong chuyén lun riéng.

5.3 PHUONG PHAP SAC KY LONG

Sic ky long la phuong phap tach sic ky cdc chat dya trén
sr phan bd khac nhau cia ching giira hai pha khéng tron
an, trong d6 pha dong la mot chét long chay qua pha tinh
chira trong cét.

Sac ky long dtrgc tién hanh chu yeu dua trén co ché hap
phu, phan b6 khéi lugng, trao déi ion, loai trir theo kich
thude hodc trong tac héa hoc 14p thé.

Thiét bi

Thiét bj bao gom mot hé thong bom, bd phén tiém mau,
cot sic ky (bg phén diéu khién nhiét do co thé duge sir
dung néu cin thiét), detector va mot hé théng thu dir licu
(hay mdt may tich phin hoic mét may ghi do thi). Pha
déng duge cung cap tir mot hodc vai binh chira va chay
qua cit, thong thudmg vai toe do khong ddi va sau do chay
qua detector.

H¢ rhang bom

Hé théng bom trong sac ky long phai giir cho pha dong
luén chdy véi mot luu luong khong dbi. Nhirng bién ddi
ap suit s& duoc giam thiéu, vi du cho dung méi chay qua
mot thiét bi gidm xung. Ong dan va hé thong ndi phai 1a
loai chiu dugc ap suét sinh ra do hé théng bom. Cac bom
c6 thé duge lé'lp vai thiét bi loai bo bot khi.

Hé thdng diéu khién bing bd vi xir ly cé kha ning cung cap
pha dong hodc hé'mg dinh (rtra giai ding dong) hoic thay
dbi ty 1& thanh phan (rira giai gradlent) theo mét chuong
trinh xdc dinh. Trong truémg hop rira giai gradient, hé thng
bom lay cac dung méi tir mot vai binh chira va cac dung
moi c6 thé dugc tron 1An & ap sudt thip hoic ap sudt cao.

B§ phin tiém méu

Dung dich mau thir duge dua vao dong pha dong hodc vao
vi tri ghn d4u hodic dau cot nhd mdt by phan tiém mau cd
kha néng hoat dong & ap sudt cao. C6 thé ding vong chira
méu thir, ¢ thé tich c¢d dinh hoic thiét bi c6 thé tich thay
ddi, co thé van hanh bang tay hodc tr dong. Khi tiém mau
bang tay c6 thé gy ra sai sb do thé tich tiém vao vong
chira mau khong du.



