Plynová chromatografie

ÚKOL:
Najděte optimální hodnoty pro dělení uvedených směsí (dobře oddělené píky jednotlivých složek a vhodné eluční časy) a proveďte stanovení dále uvedených složek ve směsi.

Jednotlivé úlohy - určí učitel:

 a) ethanol, propan-1-ol, butan-1-ol

 b) ethanol,  butan-1-ol  , amylalkohol (pentan-1-ol)

 c) aceton, ethanol

 d) ethanol,  propan-1-ol, cyklohexanol

 e) aceton, ethanol, cyklohexanol

 f) jiná směs - dle pokynů učitele

Vyjděte z tabelovaných hodnot teploty (bodu) varu uvedených složek a zjistěte nejvhodnější hodnoty:

 1. teploty vstřikovací komůrky

 2. teploty termostatu (kolon)

 3. teploty katarometru

Ostatní hodnoty nastavte takto:

 1. Vstupní tlak na kolony 0,12 - 0,14 MPa (1,2 - 1,4 atm.)

 2. Průtok nosného plynu ( dusíku) 20-40 cm3 za minutu

     (zjistíte bublinovým průtokoměrem)

 3. Citlivost 1 : 20

4. Žhavící proud katarometru 40 mA (nesmí být překročen-nebezpečí poškození kata-              

     rometru)

 5. S programováním teploty nepracujte !!!!

 6. Zjistěte rychlost posunu papíru v zapisovači (mm/min.)

POSTUP: Nejprve zjistěte eluční časy a eluční objemy jednotlivých (čistých) látek.

 tR = l/v             l...vzdálenost na chromatogramu (mm)

                          v...rychlost posunu papíru (mm min-1)

 VR = tR.Fm            [Fm .... průtok dusíku (cm3 min-1)]

a uveďte v tabulce 1:
 Složka          Vzdálenost "l"         El.čas  tR          El. objem VR
                           [mm]                       [min.]                [cm3]

Jsou -li výsledky uspokojivé, proveďte separaci složek ve směsi látek.

Na kolonu dávkujte 1-2 ul jednotlivých látek (upravte podle výsledku na chromatogramu).

Směs připravte sami odměřením stejných objemů látek, tj. např. po 5 cm3 nebo po 10 cm3 uvedených látek.

Na kolonu dávkujte 2-5 ul  směsi (upravte podle výsledku chromatogramu).

Další směs připravte v jiném objemovém poměru, např. 1:2:1 atd. (jen pokud máte dostatek času).

CHROMATOGRAM, který je součástí čistopisu, vyhodnoťte.

V tabulce 2 uveďte:

 Složka     Výška         Šířka píku          Plocha     Hmotnost     Obsah A       Obsah B

                  píku       v 1/2 výšky píku    píku          píku             (planim.       (gravim.)

                 [mm]           [mm]                  [mm2]      [mg]              [%]               [%)]

V závěru uveďte celkové zhodnocení práce.

