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Bij de derde drukBij de derde druk

In de derde druk zijn enkele nieuwe ontwikkelingen in de vloeistofchromatografie toege-In de derde druk zijn enkele nieuwe ontwikkelingen in de vloeistofchromatografie toege-
voegd. Verkleining van de deeltjes in combinatie met apparatuur waarmee hogere druk-voegd. Verkleining van de deeltjes in combinatie met apparatuur waarmee hogere druk-
ken kunnen worden verkregen geeft nieuwe mogelijkheden. Daarnaast zijn andere typen ken kunnen worden verkregen geeft nieuwe mogelijkheden. Daarnaast zijn andere typen 
stationaire fasen ontwikkeld. Op het gebied van detectie in vloeistofchromatografie is stationaire fasen ontwikkeld. Op het gebied van detectie in vloeistofchromatografie is 
massaspectrometrie niet meer weg te denken. De principes en toepasbaarheid van deze massaspectrometrie niet meer weg te denken. De principes en toepasbaarheid van deze 
systemen zijn beschreven. In de literatuurlijst zijn enkele nieuwe relevante naslagwerken systemen zijn beschreven. In de literatuurlijst zijn enkele nieuwe relevante naslagwerken 
opgenomen. opgenomen. 

Het belang van moderne scheidingstechnieken en met name chromatografie is de afgelo-Het belang van moderne scheidingstechnieken en met name chromatografie is de afgelo-
pen jaren verder toegenomen. In diverse laboratoria worden dagelijks vele chromatogra-pen jaren verder toegenomen. In diverse laboratoria worden dagelijks vele chromatogra-
fische analyses uitgevoerd en hiervoor worden vaak geautomatiseerde instrumenten fische analyses uitgevoerd en hiervoor worden vaak geautomatiseerde instrumenten 
gebruikt. Kennis van de theoretische achtergronden en inzicht in de technieken blijft ech-gebruikt. Kennis van de theoretische achtergronden en inzicht in de technieken blijft ech-
ter noodzakelijk voor een goede methode-ontwikkeling en voor efficiënt gebruik van de ter noodzakelijk voor een goede methode-ontwikkeling en voor efficiënt gebruik van de 
apparatuur.apparatuur.

april 2017 april 2017 r.s. deelderr.s. deelder
 g.j. de jong g.j. de jong
 j.h.m. van den berg j.h.m. van den berg
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Tegenwoordig wordt voor de scheiding van zeer polaire ver-Tegenwoordig wordt voor de scheiding van zeer polaire ver-
bindingen ook veel gebruikgemaakt van hydrofiele inter-bindingen ook veel gebruikgemaakt van hydrofiele inter-
actie chromatografieactie chromatografie  (HILIC). Hierbij worden hydrofiele  (HILIC). Hierbij worden hydrofiele 
stationaire fasen gecombineerd met mobiele fasen die in de stationaire fasen gecombineerd met mobiele fasen die in de 
reversed-phase LC worden gebruikt. Diverse stationaire reversed-phase LC worden gebruikt. Diverse stationaire 
fasen (silica, amino, diol, amide, kat- en anionen, zwitter -fasen (silica, amino, diol, amide, kat- en anionen, zwitter -

HILICHILIC
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13.7 MASSASPECTROMETRIE13.7 MASSASPECTROMETRIE

In hoofdstuk 7 is beschreven dat met de koppeling van chro-In hoofdstuk 7 is beschreven dat met de koppeling van chro-
matografie en massaspectrometriematografie en massaspectrometrie  zeer krachtige analy- zeer krachtige analy-
sesystemen kunnen worden verkregen. Massaspectrometrie sesystemen kunnen worden verkregen. Massaspectrometrie 
geeft structuurinformatiegeeft structuurinformatie  over de gescheiden verbindingen  over de gescheiden verbindingen 
en vaak kan zelfs identificatie plaatsvinden. De koppeling en vaak kan zelfs identificatie plaatsvinden. De koppeling 
van LC en MS is moeilijker dan die van GC en MS, omdat van LC en MS is moeilijker dan die van GC en MS, omdat 
de mobiele fase moet worden geïntroduceerd in het vacuüm de mobiele fase moet worden geïntroduceerd in het vacuüm 
van de massaspectrometer. Als de mobiele fase zouten be-van de massaspectrometer. Als de mobiele fase zouten be-
vat, geeft dit nog meer beperkingen. De ontwikkeling van vat, geeft dit nog meer beperkingen. De ontwikkeling van 
LC-MS heeft vele jaren gekost, maar deze systemen worden LC-MS heeft vele jaren gekost, maar deze systemen worden 
nu routinematig in vele laboratoria toegepast. Dit is moge-nu routinematig in vele laboratoria toegepast. Dit is moge-
lijk gemaakt door atmosferische druk ionisatielijk gemaakt door atmosferische druk ionisatie  (API) en met  (API) en met 
name de elektrospray ionisatiename de elektrospray ionisatie  (ESI). Dit interface (ESI). Dit interface  kan wor- kan wor-
den toegepast bij flows van ca. 1 ml/min., maar de ionisatie is den toegepast bij flows van ca. 1 ml/min., maar de ionisatie is 
efficienter en de gevoeligheid dus hoger bij lagere flows efficienter en de gevoeligheid dus hoger bij lagere flows 
(kleinere diameters van LC-kolommen). Het verdient echter (kleinere diameters van LC-kolommen). Het verdient echter 
wel aanbeveling om niet-vluchtige buffers zo veel mogelijk wel aanbeveling om niet-vluchtige buffers zo veel mogelijk 
te vermijden, omdat deze kunnen leiden tot onderdrukking te vermijden, omdat deze kunnen leiden tot onderdrukking 
van het signaal en zoutvorming in de ionenbronvan het signaal en zoutvorming in de ionenbron .
Bij API worden de stoffen in hun neutrale vorm of als ionen Bij API worden de stoffen in hun neutrale vorm of als ionen 
overgebracht naar de gasfase door vernevelingovergebracht naar de gasfase door verneveling  van de mo- van de mo-
biele fase en desolvateringbiele fase en desolvatering  van de druppels. Hierbij wordt zo  van de druppels. Hierbij wordt zo 
min mogelijk warmte gebruikt, om ontleding van stoffen te min mogelijk warmte gebruikt, om ontleding van stoffen te 
voorkomen. De verneveling bij ESI is het resultaat van een voorkomen. De verneveling bij ESI is het resultaat van een 
potentiaal van 2-5 kV op het capillair waar de vloeistof uit-potentiaal van 2-5 kV op het capillair waar de vloeistof uit-
komt. Uniforme druppels van ca. 1 komt. Uniforme druppels van ca. 1 μm ontstaan door auto-m ontstaan door auto-
repulsie van het elektrostatisch geladen oppervlak. In de repulsie van het elektrostatisch geladen oppervlak. In de 
volgende stap worden ionen geproduceerd uit de druppels volgende stap worden ionen geproduceerd uit de druppels 
die verdampen. API en ESI worden schematisch weerge-die verdampen. API en ESI worden schematisch weerge-

LC-MSLC-MS
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