1. Stanoveni etanolu plynovou chromatografii

Vypracovala: Véra Halabalova

Teoreticka ¢ast:

Plynové chromatografie je jednou z nejvice pouzivanych metod pro separaci té¢kavych latek.
Hlavni vyhodou této techniky je rychlé a jednoduché provedeni analyzy a ucinna separace,
kter4 je provedena po nastfiku tekutého vzorku do plynu, ktery protéké pfi nastavené teploté
kolonou. Teplota injektoru musi byt vétsi nez bod varu separovaného analytu, aby doslo
k okamzit¢ pfeméné vzorku na plyn. Slozky opoustéjici kolonu monitoruje detektor.
Nejbéznéjsi detekéni systém pouziva plamenové ionizacni detektor (Flame Ionization
Detector FID), ktery se sklada z kysliko-vodikového plamene v ocelové trysce. Tento plamen
neobsahuje ionty, ale pokud jsou vném pfitomny organické molekuly, dojde k ionizaci.
Detektor FID tedy méfi zmény ionizacniho proudu plamene v disledku eluované slozky
vzorku. Signal je zesilen elektromérem a zapisovan. Z obdrzeného zdznamu ziskdme udaje
pro kvalitativni i kvantitativni analyzu.

Zarizeni se skladd z davkovaciho zafizeni, chromatografické kolony umisténé v termostatu,
detektoru a systému na zpracovéni dat.

Obr.1: Schematické usporadani plynoveho chromatografu
(prevzato: http://tomcat.prf.jcu.cz/sima/analyticka _chemie/separb.htm)

Princip:

Princip stanoveni latek ve smési pomoci plynové chromatografie je zalozen na separaci latek
a jejich detekci v prislusném detektoru. Pro plamenové ioniza¢ni detektor (FID) je mirou
kvantity plocha elu¢niho piku (u uzkych nechvostujicich pikt i jejich vyska). Vyhodnocovani
se provadi nejcastéji metodou kalibracni ptimky, ptipadné metodou standardniho piidavku.
N¢kdy, predevsim u technologickych vzorkd, je vyhodné pouzit tzv. metodu vnitiniho
standardu.

Pristroje a prisluSenstvi:
* Plynovy chromatograf Chrom 5 s plamenové ioniza¢nim detektorem, Laboratorni
pfistroje, Praha, CR
« Liniovy zapisova¢ TZ 4601, Laboratorni piistroje, Praha, CR
e Mikrodavkovac¢ 801 RN, Hamilton, Bonaduz, Svycarsko
 Tlakové lahve se stla¢enymi plyny: dusik,vodik, Linde, CR
* Kompresorovy agregat 1JSK46.4, Chirana, Stard Tura, Slovensko
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Chromatografickd kolona: [J 3 mm x 1.200 mm s 15% Carbowax 20M na
Chromaton N-AW, nebo: [1 3 mm x 1.200 mm s 5% Carbowax 20M na Chromosorb
T

Chemikalie:

Etanol pro UV spektroskopii

Pracovni postup:

D)

2)
3)

4)

3)

Zapnéte plynovy chromatograf a nastavte optimalni hodnoty experimentalnich
podminek (pokud nestanovi vedouci cviceni jinak):

Teploty: termostat (70°C), sample injektor (200°C), detektor FID (200°C)

Tlak nosného plynu dusiku: 0,25.10° Pa

Pritoky plynt: vodik 25 ml/min, vzduch 50 ml/min x 10

Do 5 ml odmérnych ban¢k piipravte smési etylalkoholu ve vodé o cca 1,0 - 0,8 - 0,6 -
0,4 - 0,2 0bj.% ze zasobniho roztoku o koncentraci 5 obj. % .

Pti vlastnim méfeni do injektoru davkujte nejprve 5 pl roztoku s 1 obj.% etylalkoholu
a odectéte vysku piku, respektive jeho plochu.

Déle nastiikujte ostatni standardni roztoky etanolu o znamych koncentracich k
sestrojeni kalibracniho grafu. Nastfik kazdého roztoku je nutné opakovat nejméné
tiikrat ke zjiSténi reprodukovatelnosti méteni.

Z kalibracniho grafu urcete koncentraci etanolu v nezndmém vzorku.
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