
1. In tro duc tion

The main rea son for in ter est in fast gas chro ma tog -
ra phy (fast GC) is the wish to re duce costs and shorten
the anal y sis time re quired to achieve re sults. An other
rea son is the de sire to in crease lab o ra tory ef fi ciency
and to make better use of costly equip ment by in creas -
ing the num ber of ana lysed sam ples [1]. The idea be -
hind fast chro ma tog ra phy is to shorten anal y sis time,
while main tain ing de fined res o lu tion. The peak widths 
ob tained us ing fast GC are lower than in or di nary gas
chro ma tog ra phy. By main tain ing good res o lu tion of
the peaks, a better sig nal to noise ra tio is achieved,
which con trib utes to better de tec tion lim its of the ana -
lysed sub stances [16]. A sim pli fied equa tion, by which 

the re ten tion time (tR) of the ana lysed sub stances and
the main fac tors af fect ing the speed of GC anal y sis can 
be es ti mated, is pre sented in Fig ure 1 [9]. 

Short en ing the col umn length (L) gen er ally leads to 
shorter anal y sis time. On the other hand, the res o lu tion 
of the peaks (RS) is re duced at the same time. Re ten tion 
time (tR) is pro por tional to the re ten tion fac tor (k). To
re duce its value, faster tem per a ture changes (DT) in the 
tem per a ture pro gram, re duc tion of the sta tion ary phase 
film thick ness (df) or a change of sta tion ary phase (to
ob tain better se lec tiv ity) can be ap plied. How ever, the
ap pli ca tion of thin ner films of the sta tion ary phase
causes a re duc tion of sam ple ca pac ity (Qs). The di am e -
ter of the col umn (dC) to a large ex tent de ter mines its
ef fi ciency (H). The col umn ef fi ciency in creases with
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re duc tion of its di am e ter. How ever, re duc ing of the
col umn di am e ter is only jus ti fied up to a cer tain limit.
Af ter cross ing this limit, there are tech ni cal prob lems
with the pres sure at the col umn in let re quired to
achieve the op ti mum car rier gas  flow rate (uopt ) [1].

Re duc ing the col umn di am e ter or the sta tion ary
phase film thick ness causes a de crease in the max i -
mum sam ple size that can be in jected into a col umn
with out los ing its abil ity to sep a rate analytes (Qs).
Thus, it is nec es sary to op er ate with ex tremely small
con cen tra tions and this may lead to re duc tion of the
method sen si tiv ity. In creas ing the car rier gas flow rate
(u) sig nif i cantly short ens the re ten tion time of ana -
lysed sub stances (tR). The choice of car rier gas is the
pri mary fac tor in flu enc ing the anal y sis speed. The best 
sep a ra tion of com po nents is ob tained at an op ti mum
car rier gas flow rate (uopt ). Hy dro gen is the best car rier
gas for fast chro mato graphic anal y sis, be cause the in -
crease in lin ear flow rate of this car rier gas above the
op ti mum (uopt ) does not re duce the col umn ef fi ciency
sig nif i cantly [14]. A dis ad van tage as so ci ated with the
use of hy dro gen is its ex plo sive ness, which lim its its
ap pli ca tion in anal y ses uti lis ing mass spec trom e ters
re quir ing a vac uum for their use. He lium is an other gas 
used widely in fast gas chro ma tog ra phy.

If one in creases the speed of sep a ra tion in the GC
method, one can lose res o lu tion and sam ple ca pac ity.
Fig ure 2 shows the op ti mi sa tion tri an gle of com pro -

mise [2]. Ver ti ces of the tri an gle rep re sent the max ima
of each of the three de pend ent vari ables and the min -
ima of the two oth ers. Each chro mato graphic sep a ra -
tion by the GC method re quires the op ti mi sa tion of
a com bi na tion of these three vari ables, de pend ing on
the in tended ob jec tives and imposed analytical re -
quire ments.

Fast gas chro mato graphic meth ods can ei ther be
cre ated from scratch, on the ba sis of the o ret i cal foun -
da tions, or, if a method that is cur rently be ing used
meets all the an a lyt i cal re quire ments with the ex cep -
tion of anal y sis speed, it can eas ily be trans formed into
a fast gas chro mato graphic method, e.g. by us ing
a piece of soft ware avail able on the homepage of
Agilent Tech nol o gies [17]. The pres sure of car rier gas
at the col umn in let, the car rier gas flow rate and the
oven tem per a ture pro gram can be cal cu lated for all
col umn sizes and types of car rier gas. As a re sult of this 
trans for ma tion, the re ten tion times of re spec tive peaks
in the fast GC method are re duced pro por tion ally to
the G value, which is called the speed gain. The soft -
ware has two op tions for method con ver sion: 1 – op ti -
mis ing the speed of anal y sis (called fast anal y sis, FA),
at which the speed gain is the high est, and 2 –  opti -
mising the qual ity of sep a ra tion (called best ef fi cien -
cy, BE). The speed gain in the sec ond op tion is equal
to half the size ob tained with the FA op tion (time of
anal y sis is two times lon ger). Both trans formed meth -
ods have an im por tant fea ture – the elu tion or der of the
ana lysed sub stances is the same [3]. 

Fast gas chro mato graphic meth ods are widely used
in an a lyt i cal chem is try, e.g. for the de ter mi na tion of
pes ti cides in food [6, 10, 15] and in wa ter [13], for the
de ter mi na tion of vol a tile com po nents in al co holic bev -
er ages [7], lipids in food prod ucts [12], drugs, med i -
cines and ste roids in bi o log i cal ma te rial [1, 4, 8, 11,
14] and solvents [5].

Each year the num ber of cases sub mit ted to the In -
sti tute of Fo ren sic Re search is higher, and thus the
num ber of ana lysed sam ples is in creas ing too. There -
fore, an at tempt was made to de velop a fast gas chro -
mato graphic method which could be used for rou tine
qual i ta tive anal y sis of nar cotic drugs and psychotropic 
substances.
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Fig. 1. Ba sic sim pli fied equa tion for the de ter mi na tion of the
re ten tion time (tR) in gas chro ma tog ra phy, and fac tors in flu -
enc ing the anal y sis time: L – length of the col umn, dc – the
col umn di am e ter, df  – the thick ness of the sta tion ary phase, 
u – the av er age lin ear flow rate of the car rier gas, H – height
equiv a lent to a the o ret i cal plate, k – re ten tion co ef fi cient,
Rs – the peak res o lu tion, Qs – sam ple ca pac ity.

Fig. 2. Tri an gle of chro mato graphic method op ti mi sa tion [2].



2. Ma te rial and meth ods

In the study, 11 stan dard so lu tions were used. Stan -
dards of am phet amine (AM), meth am phet amine (MA),
ephed rine (EP), 3,4-methylendioxy ampheta mi ne (MDA),
3,4-methyl enedioxymethamphetamine (MDMA),
3,4-methylenedioxyethylamphetamine (MDEA),
N-methyl-1-(3, 4-methylenedioxyphenyl)butan-2-ami -
ne (MBDB) and ketamine were pur chased from Lipo -
med (Swit zer land). 2,5-dimethoxyamphetamine (DMA),
2,4,5-trimethoxyamphetamine (TMA-2), 2,5-dimeth -
oxy-4-bromoamphetamine (2C-B) and 2,5-dimeth -
oxyphenethylamine (2C-H) were synthesised at the
De part ment of Chem is try of the Jagiellonian Uni ver -
sity. Meth a nol was bought from Merck (Darmstadt,
Ger many) and was an a lyt i cal pu rity grade.

The study was per formed us ing two HP 6890 N GC 
Se ries Sys tem gas chromatographs cou pled to 5973
Net work Mass Se lec tive De tec tor mass spec trom e ters
be ing qua dru ple analysers, man u fac tured by Agilent
(United States). In the rou tine GC method, used com -
monly in the lab o ra tory, sep a ra tion was per formed on
an HP-5MS col umn (30 m ´ 0.25 mm ´ 0.25 mm),
while a DB-5 col umn (10 m ́  0.10 mm ́  0.17 mm) was 
ap plied in the fast GC method. The chromatographs
were equipped with split/splitless in jec tors main tained 
at 280oC. Sam ples of 1 ml were in jected au to mat i cally
in the splitless sys tem. In both cases, he lium was used
as a car rier gas. The mass de tec tor was op er ated in the
elec tron ionisation (EI) mode and the elec tron beam
en ergy was 70 eV. Pos i tive ions were ana lysed. The
en tire range of masses, from 29 to 450 m/z, was col -
lected.

3. Re sults and dis cus sion

The pa ram e ters of the fast gas chro mato graphic
method were es tab lished by trans la tion of the con di -
tions of the rou tine qual i ta tive method for the anal y sis
of psy cho ac tive sub stances and nar cotic drugs in pow -
ders and tab lets, us ing soft ware for method trans la tion
man u fac tured by Agilent Tech nol o gies. The op tion
pro vid ing the best col umn ef fi ciency (BE) was applied 
(Table I). 

The tem per a ture pro gram in both meth ods con -
sisted of three seg ments. In the rou tine method, the ini -
tial oven tem per a ture was 75oC and was main tained
for 1 min, then it was in creased lin early at a rate of
25oC/min to 275oC, at which it was main tained for
11 min. The to tal anal y sis time was 20.00 min. Af ter
trans la tion to the fast GC method, the ini tial tem per a -
ture (75oC) was main tained for 0.5 min, then it was in -
creased lin early at a rate of 48oC/min to 275oC, and
was held for 5.8 min. The to tal anal y sis time was
10.47 min.

The re sults of chro mato graphic anal y sis of a mix -
ture con tain ing am phet amine and its 9 de riv a tives
(MA, EP, MDA, MDMA, MDEA, MBDB, DMA,
TMA-2, 2C-B, 2C-H) and ketamine, at a con cen tra tion 
of 50 mg/ml in meth a nol, is pre sented on Fig ure 3.
Chromatogram 1a pres ents the re sult of anal y sis by the 
rou tine GC method used com monly at the In sti tute of
Fo ren sic Re search for the anal y sis of psychotropic
sub stances and nar cotic drugs. The re sult of chro mato -
graphic sep a ra tion of the mix ture us ing the fast GC
method can be seen in chromatogram 1b.

When ana lys ing these chromatograms, it can be
con cluded that the short en ing of anal y sis time does not 
neg a tively af fect the res o lu tion. The peaks ob tained in
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TA BLE I. COMPARISON OF ANALYTICAL CONDITIONS IN THE ORIGINAL AND TRANSLATED METHOD (FAST GC) 

Column & carrier gas Orig i nal method Trans lated method

Col umn Length [m]

In ter nal di am e ter [mm]

Film thick ness [mm]
Phase ra tio

30.00
250.0
0.25
250.2

10.00
100.0
0.170
147.1

Car rier gas He lium He lium

Head pres sure [psi]
Flow rate [ml/min]
Av er age ve loc ity [cm/s]
Hold-up time [min]

9.596
1.024
37.00
1.351

40.235
0.400
40.05
0.416

Oven tem per a ture
pro gram

Ini tial tem per a ture
Ramp rate
Fi nal tem per a ture

75oC (1 min) 
25oC/min
275oC (11 min)

75oC (0.5 min)
48oC/min 
275oC (5.8 min)



the fast GC method were very nar row, in di cat ing
a pos si ble higher res o lu tion of this method com pared
to the or di nary gas chro ma tog ra phy used in routine
analysis.

The next step of method de vel op ment was an  attempt
to im prove the sep a ra tion of 4 mix ture  com ponents,
whose re ten tion times were in the range 3.6–3.8 min
(4 – MDMA, 5 – 2C-H, 6 – DMA 7 – MDEA). Since

the ini tial choice of the col umn and the car rier gas de -
ter mines the fixed val ues of col umn pa ram e ters, its
res o lu tion can be im proved only by se lec tion of a suit -
able oven tem per a ture pro gram. There fore, the rate of
tem per a ture in crease (DT), from the ini tial tem per a ture 
(T0) to the fi nal tem per a ture (275oC), was changed.
Ini tial col umn tem per a ture was also in creased from
75oC to 100oC. Ta ble II pres ents the peak res o lu tion
(RS) val ues for these four sub stances cal cu lated for dif -
fer ent tem per a ture gra di ents (DT).

Peak res o lu tion (RS) was cal cu lated us ing the width 
at half height of the peak based on the for mula [16]: 

R
d

w w
s

h h

=
+

1177
1 2

. ,

where: d – dis tance be tween peaks max ima, wh – the
width at half height of the peak.

It was found on the ba sis of RS val ues anal y sis that
the sep a ra tion of these four com po nents was sat is fac -
tory in all cases. The RS val ues in di cated that the peaks
were sep a rated even to the base line, since the RS were
higher than 1.5. Method IV (see Ta ble II), in which the
tem per a ture gra di ent (DT) was 30oC and the to tal anal -
y sis time (tR) was 12.11 min, was cho sen as the fast GC 
method to be used in fur ther rou tine anal y sis of nar -
cotic drugs and psychotropic sub stances. An in crease
in col umn res o lu tion was in tended to al low anal y sis of
a higher num ber of com pounds. Method V was re -
jected, be cause of the ex ces sive anal y sis time.

The anal y sis of se lected stan dards was per formed
un der the con di tions de fined in method IV, and their
re ten tion times were com pared with the val ues which
were ob tained us ing the rou tine method used for their
anal y sis (see Table III).

The pa ram e ter known as the speed gain – G, ex -
pressed as the ra tio of the re ten tion time in the fast GC
method to the re ten tion time in the or di nary GC
method, is also pre sented in Ta ble III. As can be seen,
the re ten tion times for am phet amine and meth am phet -
amine in the fast GC method are half as long as those in 
the rou tine one (G~2.0). The ex per i men tally de ter -
mined G value for these two sub stances is sim i lar to
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TA BLE II. PEAK RESOLUTION (RS) DEPENDING ON TEMPERATURE GRADIENT (DT)

Method T0 [
oC] DT [oC/min] R4, 5 R5, 6 R6, 7 tR [min]

I
II
III
IV
V

75
100
100
100
100

47
47
40
30
20

1.57
1.57
1.82
2.35
3.06

1.96
2.71
2.35
3.50
3.30

4.51
4.83
4.24
4.94
5.49

10.47
9.94
10.66
12.11
15.03
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Fig. 3. Chromatogram of a mix ture com posed of 11 sub -
stances, ob tained by: a) or di nary GC and b) fast GC, con -
verted us ing trans la tion soft ware. Peaks iden ti fi ca tion:
1 – am phet amine, 2 – meth am phet amine, 3 – ephed rine,
4 – MDMA, 5 – 2C-H, 6 – DMA, 7 – MDEA, 8 – MBDB,
9 – TMA-2, 10 – 2C-B, 11 – ketamine. The con cen tra tion of
sub stances was 50 mg/ml.

a)

b)
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TA BLE V. REPEATABILITY OF FAST GAS CHROMATOGRAPHIC METHOD, EXPRESSED AS RELATIVE STANDARD

DEVIATION (IN PERCENT, RSD%) FOR THE RETENTION TIME (tR), PEAK WIDTH AT HALF HEIGHT (w0.5)

AND PEAK AREA (Pp) FOR THE COMPONENTS OF THE MIXTURE AT A CONCENTRATION OF 50 mg/ml

No. Substance %RSD tR %RSD w0.5 %RSD Pp

1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
11

Amphetamine
Methamphetamine
Ephedrine
MDMA
2C-H
DMA
MDEA
MBDB
TMA-2
2C-B
Ketamine

< 0.01
< 0.01
   0.11
   0.12
   0.15
   0.14
   0.06
   0.05
   0.08
   0.04
< 0.01

9.1
9.1
8.6
9.5
10.1
13.6
11.7
8.6
8.6
9.4
8.6

5.6
5.8
3.9
4.6
11.5
12.6
12.2
5.7
6.1
9.0
4.3

TA BLE IV. COMPARISON OF LIMITS OF DETECTION (LODs) FOR ORDINARY AND FAST GAS CHROMATOGRAPHY

No. Substance LOD [mg/ml]

Ordinary GC Fast GC

1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
11

Amphetamine
Methamphetamine
Ephedrine
MDMA
2C-H
DMA
MDEA
MBDB
TMA-2
2C-B
Ketamine

20.0
10.0
20.0
10.0
20.0
50.0
5.0
1.0
50.0
75.0
5.0

0.50
0.25
1.25
1.25
1.00
3.50
0.50
0.02
1.50
6.00
0.40

TA BLE III. COMPARISON OF RETENTION TIMES (tR) FOR ROUTINE AND FAST GAS CHROMATOGRAPHIC

METHODS, AND CALCULATED SPEED GAIN 

Substance tR [min]
Routine GC

tR [min]
Fast GC

Speed gain (G)

Amphetamine
Methamphetamine
Ephedrine
MDMA
2C-H
DMA
MDEA
MBDB
TMA-2
2C-B
Ketamine

4.284
4.636
5.758
6.595
6.653
6.714
6.824
7.038
7.513
7.913
8.212

2.063
2.321
3.193
3.878
3.949
3.999
4.097
4.264
4.665
4.995
5.206

2.08
1.99
1.80
1.70
1.68
1.68
1.67
1.65
1.61
1.58
1.58



the value gen er ated by the method trans la tion soft ware 
(G ~1.9). In the case of other sub stances, the ra tio de -
creases to a value of G~1.6. This trend may re sult
partly from the in ter ac tion be tween sub stances with
sim i lar re ten tion times. When ana lys ing the re ten tion
times of the tested sub stances, the con clu sion can be
drawn that the fast GC method is very use ful for in -
creas ing lab o ra tory ef fi ciency, by re duc ing the anal y -
sis time with out loss of res o lu tion.

The lim its of de tec tion (LODs) were then de ter -
mined for the 11 tested sub stances in both meth ods,
based on the sig nal to noise ra tio (S/N = 3). As men -
tioned ear lier, fast GC meth ods which uti lise col umns
with smaller in ter nal di am e ter re quire re duc tion of the
sam ple amount sub jected to anal y sis. Oth er wise, it
could cause col umn over load ing lead ing to peak dis -
tor tion re sult ing from the in jec tion of ex ces sive
amounts of ana lysed com po nents onto smaller quan ti -
ties of the sta tion ary phase. One might sup pose that the 
in jec tion of smaller amounts of a sam ple onto the col -
umn would de crease the sen si tiv ity (i.e. in crease the
val ues of limit of de tec tion), be cause a smaller quan -
tity of a sub stance is de tected. How ever, this is off set
by the fact that nar rower peaks are ob tained when
anal y sis is per formed on col umns with small in ter nal
di am e ter, and hence the sig nal to noise ra tio is higher.
The val ues of LOD de ter mined for or di nary and fast
gas chro ma tog ra phy are pre sented in Ta ble IV.

The LODs were sig nif i cantly lower in fast GC
(0.02–6 mg/ml) than in the rou tine method
(1–75 mg/ml). The ob tained re sults al low the con clu -
sion that the detectibility of the analytes by the fast GC
method is better. 

The next step was to check the re peat abil ity of the
fast gas chro mato graphic method. To this end, a mix -
ture of 11 sub stances at a con cen tra tion of 50 mg/ml
was ana lysed chromatographically in 6 rep li cates. Ta -
ble V pres ents the val ues (ex pressed as a per cent age)
of the rel a tive stan dard de vi a tion (%RSD) con cern ing
the re ten tion time of the ana lysed sub stances (tR), the
peak width at half height (w0.5), and the area of re spec -
tive peaks (Pp). The val ues of the sig nal-to-av er age
level of back ground noise (S/N) for the tested sub -
stances at a con cen tra tion of 50 mg/ml are also given.

When ana lys ing the pre sented val ues, it can be
stated that the re ten tion times of ana lysed sub stances
were re pro duc ible (%RSD tR was very small, equals to
or less than 0.15%). The %RSD w0.5 var ied in the range 
8.6% to 13.6%, whereas %RSD Pp was within the
3.9%–12.6% range. The high est val ues of w0.5 and
%RSD Pp, over 10%, were ob tained for 2C-H, DMA
and MDEA [5, 6, 7], which most likely re sulted from
co-elu tion of these sub stances from the chro mato -

graphic col umn, due to sim i lar re ten tion times. In con -
trast, a rel a tively high rel a tive stan dard de vi a tion of
2C-B peak area [10] may re sult from par tial de com po -
si tion of this com pound in the an a lyt i cal con di tions.
The ap pli ca tion of an in ter nal stan dard would in crease
the mea sure ment pre ci sion, thereby en abling use of
the fast GC method for quan ti ta tive anal y sis.

4. Con clu sions

It was as cer tained in the study that the de vel oped
fast gas chro mato graphic method can be widely used
in fo ren sic lab o ra to ries. The short en ing of anal y sis
time does not neg a tively af fect the res o lu tion. The
shapes of peaks cor re spond ing to par tic u lar com po -
nents of the mix ture are sym met ri cal, and the peaks are 
well sep a rated. The peak widths of the ana lysed sub -
stances in fast GC are much nar rower than in or di nary
GC, and thus, the sig nal to noise (S/N) ra tio in fast gas
chro ma tog ra phy is higher, which fa vours better
detectibility of the sub stances. The re peat abil ity of the
pre sented fast gas chro mato graphic method al lows its
use for qual i ta tive anal y sis.
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1. Wstêp

G³ów nym po wod em za int ere sow ania tech nik¹ szyb -
kiej chro mat ogr afii ga zow ej (szyb ka GC, ang. fast gas
chro mat ogr aphy – fast GC) jest chêæ re dukc ji ko sztów
anal izy oraz skró cen ie cza su wy mag ane go do osi¹gn iêc ia 
jej re zul tat ów. In nym po wod em jest za miar zw iêkszenia
wy dajnoœci la bor ato rium oraz lep sze wy kor zyst anie
kosz town ego sprz êtu po przez zw iêkszenie licz by anal i -
zo wan ych prób ek [1]. Idea szyb kiej chro mat ogr afii po -
lega na sk róc eniu cza su anal izy przy za chow aniu
za³o¿ onej ro zdzi elc zoœci. Sz erok oœci pi ków otrzym ane
przy u¿yciu szyb kiej GC s¹ mniej sze ni¿ przy u¿yciu
zwyk³ej chro mat ogr afii ga zow ej. Przy za chow aniu do -
brej ro zdzielczoœci pi ków uzys kuje siê lep szy sto sun ek
wie lko œci sy gna³u do sz umów, co sprzy ja uzys kiwa niu
lep szych wyk rywalnoœci chro mat ogr afow any ch sub -
stanc ji [16]. Na ry cin ie 1 przed staw iono uproszc zone
równanie, na pod staw ie któ rego mo¿ na osz acow aæ czas
re tenc ji (tR) chro mat ogr afow any ch sub stanc ji oraz
g³ówne czyn niki, które maj¹ wp³yw na szyb koœæ anal izy
me tod¹ GC [9]. 

Skrócenie d³ugoœci ko lumny (L) ge ner alnie pro wad zi
do skr óce nia cza su anal izy. Z dru giej jed nak stro ny zmniej-
sza siê jednoczeœnie rozdzielczoœæ pików (RS). Czas re -
tenc ji (tR) jest pro porc jona lny do wspó³czyn nika  reten -
cji (k). Aby zm niej szyæ jego wa rtoœæ, mo ¿na  sto sowaæ
szyb sze zmia ny tem per atur (DT) w pro gram ach  tempera -
turowych roz dzia³u, zmn iejszyæ gru boœæ fil mu fazy  sta-
cjo narn ej (df) lub zmi eniæ fazê sta cjon arn¹ (by uzy skaæ
lepsz¹ selektywnoœæ). Jed nak sto sow anie zbyt cien kich
film ów fazy sta cjon arnej po wod uje ob ni¿ enie  maksy -
malnej wie lko œci pró bek (Qs). Œred nica ko lumny (dc)
w znacz nym stop niu de cyd uje o jej sp raw noœ ci (H).
 Sprawnoœæ ko lumny zw iêks za siê wraz ze zmniej szen iem 
siê jej œredni cy. Jed nak zmniej szan ie œredni cy ko lumny
jest ce lowe do pew nej gra nicy, pon iew a¿ po jej  przekro -
czeniu wys têp uj¹ k³opoty tech niczne z wy mag anym
wzro stem ciœn ienia na wlo cie ko lumny w celu  osi¹gniê -
cia opty maln ego przep³ywu gazu noœnego (uopt ) [1].
Zmniej szen ie œredni cy ko lumny, po dobn ie jak zmniej -
szen ie gruboœ ci fil mu fazy sta cjon arnej, po wod uje  obni -
¿enie mak sym alnej wie lko œci pró bki, jak¹ mo¿ na dozo -
waæ na kol umnê bez utraty jej zdoln oœci do roz dziel ania
ana litów (Qs), co po wod uje ko nie czn oœæ sto sow ania nie -
zwyk le ma³ych stê ¿eñ i mo¿e pro wadz iæ do zmniej szen ia
czu³oœci anal izy. Zwiê ksz enie szyb koœ ci przep³ywu gazu
noœnego (uopt ) znacz nie skra ca czas re tenc ji  chromato -

gra fowanych sub stanc ji (tR). Wyb ór gazu noœ nego ma
pod staw owy wp³yw na szy bkoœæ anal izy. Naj leps ze roz -
dziel enie sk³adn ików mie szan in otrzym uje siê przy opty -
maln ej szyb koœci przep³ywu gazu noœnego (uopt ). Wodór
jest naj leps zym ga zem no œnym do szyb kich anal iz chro -
mat ogr afic znych, poni ewa¿ zwiê ksz enie li niow ej sz yb -
ko œci przep³ywu tego gazu noœnego powy¿ej szybkoœci
opty maln ej (uopt ) nie wp³ywa za sadn iczo na zmniej szen ie 
sprawn oœci ko lumny [14]. Czyn nik iem nie kor zystnym
zwi¹za nym ze sto sow ani em wo doru s¹ jego wy buc howe
w³aœ ciw oœci, co w ko nte kœcie sto sow ania pró ¿ni pod czas
anal iz do kon ywa nych przy u¿ yciu sp ekt rom etr ów mas,
ogran icza jego u¿ycie. In nym sze roko sto sow anym ga -
zem w szyb kiej chro mat ogr afii ga zow ej jest hel.

Zw iêk szaj¹c sz ybk oœæ roz dzia³u me tod¹ GC, mo ¿na
tr aciæ na ro zdzielczoœci i mak sym alnej wie lko œci pró bki.
Na ry sunku 2 przed staw iono trójk¹t kom prom isu pro cesu 
opty mal iza cji (ang. opti mis ati on trian gle of com prom ise) 
[2]. Wierz cho³ki tego trójk¹ta przed staw iaj¹ mak sima
ka¿ dej z trzech zale¿nych wartoœci i mi nima dw óch po -
zos ta³ych. Ka ¿dy roz dzia³ chro mat ogr afic zny do kon any
me tod¹ GC wy maga opty mal iza cji kom bin acji tych
trzech zmien nych w zale¿ noœci od za³o¿ony ch celów i na -
rzuc ony ch wymagañ analitycznych.

Me tody szyb kiej chro mat ogr afii ga zow ej mo ¿na ro z -
wij aæ albo tworz¹c je w oparc iu o teo ret yczne pod stawy
od pocz¹tku, albo – je¿ eli obecn ie sto sow ana me toda
spe³nia wszyst kie wy mogi anal ity czne z wyj¹tkiem sz yb -
ko œci anal izy – mo¿na ³atwo przy sto sowaæ j¹ do  warun -
ków szyb kiej chro mat ogr afii ga zow ej np. za po moc¹
dar mow ego pro gramu dos têpn ego na stro nach in tern eto -
wych fir my Agil ent Tech nol ogi es [17]. Dla wszel kich
rozmi arów ko lumn oraz ty pów gazu no œnego mo ¿na ob -
liczyæ za równo ci œnienie gazu no œnego na we jœciu ko -
lumny, sz ybko œæ przep³ywu gazu noœnego oraz pro gram
tem per atu rowy pie ca. W re zult acie tego prze kszta³ce nia
cza sy re tenc ji od pow iedni ch pi ków skra caj¹ siê  propor -
cjonalnie do wie lkoœ ci G zwa nej zy skiem sz ybkoœci (ang. 
spe ed gain) me tody szyb kiej chro mat ogr afii ga zow ej
w sto sunku do me tody, kt óra zo sta³a prze kszta³cona. Pro -
gram umo ¿liwia dwie opcje prze lic zenia me tod. S¹ nimi:
1 – opty mal izuj¹ca szyb koœæ anal izy (ang. fast anal ysis –
FA), przy któr ej zysk szyb koœ ci jest najw iêk szy, oraz 2 –
opty mal izuj¹ca jako œæ roz dzia³u (ang. best ef fic iency –
BE). Przy dru giej opcji zysk szybkoœci jest równy po³o -
wie wielkoœci uzys kanej przy opcji FA (czas anal izy jest
dwu krotn ie d³u¿szy). Wzajemnie przekszta³cone metody
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maj¹ wa¿n¹ cechê – kolejnoœæ analizowanych substancji
jest taka sama [3]. 

Me tody szyb kiej chro mat ogr afii ga zow ej zna laz³y
sze rok ie za stos owa nie w che mii anal ity cznej miêd zy in -
nymi do oznac zania pesty cydów w œrodk ach spo¿y wczy ch
[6, 10, 15] i w wo dzie [13], do oznac zania lot nych sk³ad -
nik ów w na poj ach al koh olo wych [7], do oznac zania lipi -
d ów w pro dukt ach spo ¿ywc zych [12], do oznac zania
narko tyków, leków i stery dów w ma ter iale bio log icznym
[1, 4, 8, 11, 14] oraz do oznac zania rozpu szcz alników [5].

Z roku na rok licz ba spraw nad sy³anych do In styt utu
Eks pert yz S¹do wych ro œnie, a co za tym idzie, wzra sta
równ ie¿ licz ba anal izo wan ych prób ek. Dla tego pod jêto
pró bê oprac owa nia me tody szyb kiej chro mat ogr afii ga -
zow ej, kt óra mog³aby byæ wy kor zyst ywana do ru tyn owej 
anal izy jako œci owej œrod ków odu rzaj¹cych i substancji
psychotropowych. 

2. Materia³y i metody

W ba dan iach wy kor zyst ano wzor ce 11 sub stanc ji.
Wzor ce am fet ami ny (AM), me tamf eta miny (MA), efed ry -
ny (EP), 3,4-me tyl eno dio ksyam fet ami ny (MDA), 3,4-me- 
ty len odi oksym eta mfe tami ny (MDMA), 3,4-me ty l eno dio -
ksyet ylo amfe tam iny (MDEA), N-me tylo-1-(3, 4-me tyl eno -
dio ksyfe nylo)bu tan-2-aminy (MBDB) i ke tam iny po cho-
 dzi³y z fir my Li pom ed (Szwaj car ia). Wzor ce 2,5-di me-
 to k sya mfe tam iny (DMA), 2,4,5-tri me t ok syam fet ami ny
(TMA-2), 2,5-di met oksy-4-bro moa mfe tam iny (2C-B)
oraz 2,5-di met oksy fen ety lam iny (2C-H) by³y syn tet yzo -
wane na Wy dziale Che mii Uniw ersy tetu Jagi el lo ñsk iego. 
Me tan ol po chod zi³ z fir my Merck (Darm stadt, Niem cy)
i po siada³ kl asê cz ysto œci cz.d.a.

Ba dan ia pro wad zono przy u¿y ciu dwó ch ch rom ato -
gra fów ga zow ych HP 6890 N Se ries GC Sys tem sp rzê -
¿on ych ze spek trom etr em mas 5973 Ne twork Mass Se -
lec tive De tector bêd¹cym kwa drup olo wym anal iza tor em
mas fir my Agil ent (Sta ny Zjed noc zone). W ru tyn owej
me tod zie chro mat ogr afii ga zow ej, wy kor zyst ywan ej na
co dz ieñ w pra cy la bor ato rium, roz dzia³u do kon ywa no na 
ko lumn ie HP-5MS (30 m ´ 0,25 mm ´ 0,25 mm),  nato -
miast do szyb kiej chro mat ogr afii ga zow ej za stos owa no
ko lumnê DB-5 (10 m ´ 0,10 mm ´ 0,17 mm). Chro mat o -
gr afy by³y wypo sa¿ one w do zown iki typu z po dzia³em
lub bez po dzia³u (ang. split/spli tless) utrzym ywa ne
w tem per atu rze 280oC. Pró bki w ilo œci 1 ml do zow ano au -
tom aty cznie sys tem em bez po dzia³u. W obu przy padk ach 
jako gaz noœny sto sow ano hel. De tekt or ma sowy pra -
cowa³ w try bie jo niz acji elekt rono wej (EI), a energ ia
wi¹zki bom bard uj¹cych ele ktro nów wy nosi³a 70 eV.
Anal izo wano jony do datn ie. Zbie rano ca³y za kres mas,
od 29 do 450 m/z. 

3. Wy niki i dys kus ja

Pa ram etry me tody szyb kiej chro mat ogr afii ga zow ej
ustal ono, prze lic zaj¹c wa runki ru tyn owej me tody anal izy 
jako œci owej pros zków i ta blet ek w kie runku sub stanc ji
psy choa kty wnych i œro dków odu rzaj¹cych przy  zasto -
sowaniu pro gramu do trans lac ji me tod fir my Agil ent
Tech nol ogi es w opcji za pewn iaj¹cej naj lepsz¹ spr awnoœæ 
ko lumny (ang. best ef fi ciency – BE) (tabela I).

Pro gram tem per atu rowy w obu me tod ach sk³ada³ siê
z trzech segmentów. W me tod zie ru tyn owej tem per atu ra
pocz¹tkowa pie ca wy nosi³a 75oC i by³a utrzym ywa na
przez 1 min, nastêpnie wzra sta³a li niowo z sz ybko œci¹
25oC/min do tem per atu ry 275oC, któ ra by³a  utrzymy -
wana przez 11 min. Ca³ko wity czas anal izy wy nosi³
20,00 min. Po prze kszta³ce niu tej me tody do wa run ków
szyb kiej chro mat ogr afii ga zow ej tem per atu ra pocz¹t ko -
wa wy nosi³a 75oC i by³a utrzym ywa na przez 0,5 min,
nastêpnie wzra sta³a li niowo z sz ybko œci¹ 48oC/min do
tem per atu ry 275oC utrzym ywa nej przez 5,8 min. Ca³ko -
wity czas anal izy wy nosi³ 10,47 min. 

Na ry cin ie 3 przed staw iono wy nik anal izy prób ki
bêd¹cej mie szan in¹ am fet ami ny i jej 9 po chodn ych (MA,
EP, MDA, MDMA, MDEA, MBDB, DMA, TMA-2,
2C-B, 2C-H) oraz ke tam iny w me tan olu w st ê¿e niu
50 mg/ml. Chro mat ogr am 1a przed staw ia wy nik anal izy
przy za stos owa niu ru tyn owej me tody chro mat ogr afii ga -
zow ej wy kor zyst ywan ej na co dz ieñ w In styt ucie Eks -
pert yz S¹do wych do anal iz sub stanc ji psy chot ropo wych
i œrod ków odu rzaj¹cych. Chro mat ogr am 1b jest  wyni -
kiem roz dzia³u chro mat ogr afic znego tej mie szan iny przy
za stos owa niu szyb kiej chro mat ogr afii ga zow ej. 

Anal izuj¹c powy ¿sze chro mat ogr amy mo¿na stwi er -
dziæ, ¿e skró cen ie cza su anal izy nie wp³ywa ne gat ywnie
na ro zdz ielc zoœæ. Piki uzys kane w szyb kiej me tod zie
chro mat ogr afii ga zow ej by³y bar dzo w¹skie, co wska zuje 
na mo¿l iw¹ wiêk sz¹ rozd zie lczoœæ tej me tody w sto sunku 
do zwyk³ej chro mat ogr afii ga zow ej u¿ywanej do ru tyn o -
wy ch analiz.

Ko lejn ym etap em oprac owa nia me tody by³a pr óba
po leps zenia roz dzia³u 4 sk³adn ików mie szan iny, któ rych
czas re tenc ji mi eœci³ siê w prze dziale 3,6–3,8 min (4 –
MDMA, 5 – 2C-H, 6 – DMA, 7 – MDEA). Poni ewa¿
pocz¹tkowy wybór ko lumny i gazu no œnego de term inu je
sta³e wa rtoœ ci pa rame trów ko lumny, na po prawê jej ro z -
dzi elczoœci mo ¿na wp³ywaæ je dyn ie przez dobór  odpo -
wied niej tem per atu ry chro mat ogr afow ania prób ki. W tym
celu zmie niano szyb koœæ wzro stu tem per atu ry (DT) od
tem per atu ry pocz¹tkow ej (T0) do tem per atu ry koñ cow ej
275oC. Tem per atu rê pocz¹tkow¹ ko lumny zw iêks zono
ró wnie¿ z 75oC do 100oC. W ta beli II przed staw iono
warto œci rozdz ielc zoœci pików (RS) tych czte rech  substan -
cji dla ró¿ nych szy bkoœci na ras tania tem per atu ry (DT). 
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Roz dzielczoœæ pik ów (RS) ob lic zono, wy kor zyst uj¹c
ich sz ero koœci w po³owie wy sok oœci piku na pod staw ie
wzo ru [16]: 

R
d

w w
s

h h

=
+

1177
1 2

.  ,

gdzie: d – od leg³oœæ mi êdzy mak sim ami pik ów, wh – sze -
rok oœæ w po³owie wys oko œci piku.

Na pod staw ie anal izy wart oœci RS stwier dzono, ¿e we
wszyst kich przy padk ach roz dziel enie tych czte rech
sk³ad ni ków mo¿na uznaæ za za dow alaj¹ce, a na wet za
roz dziel one od li nii pod staw owej, pon iewa¿ RS jest wiê k -
sze ni¿ war toœæ 1,5. Jako met odê szyb kiej chro mat ogr afii
mog¹cej mieæ za stos owa nie w ru tyn owej anal izie œrod -
ków odu rzaj¹cych i sub stanc ji psy chot ropo wych wy bra -
no me todê IV (patrz ta bela II), w kt órej sz ybk oœæ wzro stu 
tem per atu ry (DT) wy nosi³a 30oC, a ca³ko wity czas anal i -
zy 12,11 min. Zwiê ksz enie rozd zie lczoœci ko lumny mia³o 
na celu um o¿li wienie anal izy wiêk szej licz by zwi¹zków.
Meto dê V od rzuc ono z uwagi na zbyt nie wyd³u¿en ie cza -
su anal izy.

W wa runk ach ok reœl onych w me tod zie IV  przepro -
wa dzono anal izê kil kun astu sub stanc ji wzor cow ych i po -
ró wnano ich cza sy re tenc ji z cza sami, ja kie uzys kano,
sto suj¹c met odê ru tyn ow¹ do anal izy tych zwi¹zków
(patrz ta bela III). W ta beli III przed staw iono równi e¿
warto œci wielk oœci zwa nej zy skiem sz ybkoœci G wyra -
¿onej sto sunk iem cza su re tenc ji szyb kiej me tody chro -
mat ogr afic znej w sto sunku do zwyk³ej chro mat ogr afii
ga zow ej. Jak mo ¿na za uwa ¿yæ, cza sy re tenc ji dla am fet a -
mi ny i me tamf eta miny w me tod zie szyb kiej  chromato -
grafii ga zow ej s¹ dwu krotn ie kró tsze ni¿ w przy padku
me tody ru tyn owej (G~2,0). Wy znac zona do œwia dcza lnie 
wa rtoœæ G dla tych dw óch sub stanc ji jest zbl i¿ona do
war toœci wy gen ero wan ej przez pro gram do trans lac ji me -
tod (G~1,9). Sto sun ek ten ma leje w przy padku  pozo -
sta³ych sub stanc ji do war toœci G~1,6. Taka ten denc ja
mo¿e byæ czê œcio wo wy nik iem wza jemn ego od dzia³y -
wan ia sub stanc ji o zbl i¿ony ch cza sach re tenc ji. Anal i -
zuj¹c cza sy re tenc ji ba dan ych sub stanc ji, mo¿ na wnios -
kowaæ o du¿ ej prz ydatn oœci me tody szyb kiej GC do
zwiê kszenia wyda jnoœci la bor ato rium po przez sk rócenie
cza su anal izy bez strat rozdzielczoœci. 

Nas têpnie wy znac zono gra nice wyk ryw alnoœci
(LOD) dla obu me tod w oparc iu o sto sun ek sy gna³u do
szu mu (S/N = 3) dla 11 ba dan ych sub stanc ji. Jak ju¿
wspo mniano wcze œniej, anal iza me tod¹ szyb kiej chro -
mat ogr afii ga zow ej przy za stos owa niu ko lumn o mniej -
szej œredn icy wewnê trznej wy maga zre duk owa nia ilo œci
pró bki pod daw anej anal izie. W prze ciwn ym ra zie mo¿e
to po wodowaæ prze³ad ow anie ko lumny, a co za tym idzie,
znie kszta³ce nie pi ków bêd¹ce wy nik iem na nos zenia zbyt
du ¿ych il oœci anal izo wan ych sk³adni ków na mniej sze
iloœci fazy sta cjon arnej. Mo¿ na by prz ypus zczaæ, ¿e na -
nos zenie na ko lum nê pr óbek o mniej szej objêt oœci spo -

wod uje obn i¿e nie war toœ ci gra nicy wyk ryw alnoœci,  po -
niewa¿ wy kryw ana jest mniej sza iloœæ sub stanc ji. Jest to
jed nak kom pens owa ne tym, ¿e przy anal izie na  kolum -
nach o ma³ej œr edni cy we wnêt rznej otrzym uje siê wê¿sze
piki, a wiêc i wy¿szy sy gna³ w sto sunku do szu mów.
W ta beli IV po rów nano wa rto œci LOD wy znac zone przy
za stos owa niu zwyk³ej i szyb kiej chro mat ogr afii ga zow ej.

W me tod zie szyb kiej GC wart oœci LOD (0,02–
6 mg/ml) by³y znacz nie mniej sze ni¿ w me tod zie ru tyn o -
wej (1–75 mg/ml). Uzys kane wy niki po zwal aj¹ na stwier -
dzen ie, ¿e wykryw alno œæ analit ów me tod¹ szyb kiej GC
jest wiêk sza. 

Nas têpnym kro kiem by³o spraw dzen ie powta rzal noœ -
ci me tody szyb kiej chro mat ogr afii ga zow ej. W tym celu
anal izo wano mies zan inê 11 sub stanc ji w stê ¿eniu 50 mg/ml,
wy kon uj¹c po 6 po wtó rzeñ roz dzia³u chro mat ogr afic z -
nego tej mie szan iny. W ta beli V przed staw iono warto œci
(wyra¿ one w pro cent ach) wzg lêdn ego od chyl enia stan -
dard owe go (%RSD) w od nies ieniu do cza su re tenc ji
chro mat ogr afow any ch sub stanc ji (tR), sze rokoœ ci piku
w po³owie jego wys okoœci (w0,5) oraz pola po wierzchni
od pow iedni ch pi ków (Pp). Poda no równ ie¿ wart oœci sto -
sunku sy gna³u do œr edniego po ziomu sz umów t³a (S/N)
dla ba dan ych sub stanc ji o stê ¿eniu 50 mg/ml.

Anal izuj¹c przed staw ione warto œci, mo¿na powie -
dzieæ, ¿e cza sy re tenc ji chro mat ogr afow any ch sub stanc ji
by³y po wtar zalne (%RSD tR by³ bar dzo ma³y, rów ny lub
mniej szy od 0,15%). %RSD w0,5 waha³ siê w za kres ie
8,6% do 13,6%, %RSD Pp mi eœci³ siê w za kres ie 3,9% do 
12,6%. Na jwy¿ sze wa rtoœ ci %RSD w0,5 i %RSD Pp, po -
wy¿ej 10%, otrzym ano dla 2C-H, DMA i MDEA [5, 6,
7], co jest naj prawd opo dob niej wy nik iem  wspó³wymy -
wa nia tych sub stanc ji z ko lumny chro mat ogr afic znej ze
wzgl êdu na zbli ¿ony czas re tenc ji. Na tom iast sto sunk o -
wo wy sok ie wz glê dne od chyl enie stan dard owe dla pola
po wierzchni 2C-B [10] mo¿e byæ wy nik iem cz êœc iowego 
rozk³adu tego zwi¹zku w wa runk ach anal izy. Za stos owa -
nie wzor ca wewn êtrznego zwiê kszy³oby prec yzjê po -
miaru, a tym sa mym um o¿liwi³oby za stos owa nie me tody
szyb kiej GC do anal iz iloœ ciowych.

4. Podsumowanie

W wy niku prze prow adz onych badañ stwier dzono, ¿e
oprac owa na me toda szyb kiej chro mat ogr afii mo¿e byæ
sze roko sto sow ana w la bor ato ria ch s¹do wych. Sk rócenie
cza su anal izy nie wp³ywa ne gat ywnie na ro zdz ielc zoœæ.
Kszta³ty pików od pow iadaj¹cych po szc zegó lnym sk³ad -
nik om mie szan iny s¹ sy met ryczne, a piki s¹ do brze roz -
dziel one. Sze rokoœ ci pik ów chro mat ogr afow any ch sub -
stan cji przy u¿y ciu szyb kiej chro mat ogr afii ga zow ej s¹
znacz nie mniej sze ni¿ przy u¿yciu zwyk³ej  chromato -
grafii ga zow ej, a co za tym idzie, sto sun ek wie lko œci sy g -
na³u do sz umów S/N w szyb kiej chro mat ogr afii ga zow ej
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jest wi êks zy, co sprzy ja lep szej wyk rywalnoœci  substan -
cji. Pow tarza lnoœæ przed staw ionej me tody szyb kiej chro -
mat ogr afii ga zow ej po zwala na sto sow anie jej do anal iz
jako œciowych. 

Po dzi êkowania
Pra ca ba dawc za, przed staw iona w ni niejs zej pu blik acji, by³a 
fi nans owa na ze œr odków na na ukê w la tach 2007–2009 jako
pro jekt ba dawc zy nr ON 204006033.     
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