CHROMATOGRAFIA GAZOWA

Analiza jakosciowa i ilosciowa mieszaniny weglowodordw przy uzyciu
chromatografii gazowej

Metoda: Chromatografia gazowa

Cel ¢wiczenia: Analize jakoSciowg nalezy przeprowadzi¢ na podstawie pomiarow catkowitych
czasOéw retencji poszczegdlnych substancji. Pierwszy etap ¢wiczenia polega na
dokonaniu pomiaréw czaséw retencji dla substancji wzorcowych, a nastepnie dla
probki badanej o nieznanym sktadzie. W celu identyfikacji sktadu badanej prébki
nalezy porownac¢ otrzymane czasy retencji substancji wzorcowych z probka
badana.

Analize ilosciowg nalezy przeprowadzi¢ dla wybranych weglowodoréw wykonujgc
nastrzyki dla réznych objetosci wzorcowych, wykresleniu krzywej kalibracyjnej i
okresleniu nieznanych ilosci weglowodoréw w prébkach.

Odczynniki
e Zestaw weglowodoréw wzorcowych: cykloheksen, n-heptan, izooktan, toluen, o-ksylen, n-dekan

Aparatura i sprzet laboratoryjny

e Chromatograf gazowy Shimadzu GC-2025 z kolumng kapilarng,
e Strzykawki,

* Kolba miarowa o pojemnosci 10 cm® — 10 szt.,

* Eter dietylowy

Sposéb wykonania:

1. Do kolbki o pojemnosci 10 cm® z nalezy pobraé 2 cm?® eteru dietylowego i doda¢ strzykawka 50
ul wzorcowej substancji. Czynnosci te nalezy wykonac dla kazdej z analizowanych substancji
wzorcowych. Nastepnie dla jednego z wybranych weglowodoréw wykonaé dodatkowe roztwory
zawierajace 10, 20, 30 i 40 ul tego zwigzku (do metody kalibracji bezwzglednej). Wazne jest, aby
przed przystgpieniem do nastrzyku przemy¢ strzykawke kilkukrotnie rozpuszczalnikiem.

2. Po witgczeniu komputera z wraz z oprogramowaniem przygotowuje sie aparat do pracy. W
pierwszej kolejnosci nalezy odkreci¢ butle zawierajgce powietrze, hel i woddr. Nastepnie nalezy
ustawi¢ temperature dozownika na 150 °C, a detektor na 180 °C. Temperatura kolumny powinna
by¢ programowana od 30 °C do 150 °C z predkoscig narostu 10 °C/min. W pierwszej kolejnosci
nalezy nastrzykiwac¢ (nastrzyk 5 ul) substancje wzorcowe naciskajgc jednoczesnie START na
chromatografie. Po wykonaniu analiz substancji wzorcowych wykonuje sie nastrzyk mieszaniny
weglowodoréw (zadanie) wydanej przez prowadzgcego zajecia. Analize nalezy przeprowadzaé¢ w
ciggu 12 minut. Po wykonaniu analiz nalezy ustawi¢ kolumne, dozownik i detektor do temperatury
30°C, zaczekaé do wychtodzenia i wytgczyé chromatograf. Nastepnie zakreci¢ butle z gazami.

Instrukcja obstugi programu:

Przed przystgpieniem do pomiaru nalezy klikng¢ na zaktadke ,,Metoda” i sprawdzi¢ czy czas analizy
ustawiony jest na 12 minut. W zaktadce ,,Ekran” nalezy klikng¢ na , Powieksz” ustawiajac ,sygnat”
maksimum na 1000 [mV] i minimum na -50, a ,,Czas” maksimum na 12 [min], minimum na O.
Ustawiajgc w ten sposdb program mozna przystgpi¢ do pomiaru. Po wykonanej analizie, nalezy
zapisac plik do folderu z imieniem i nazwiskiem prowadzgcego, tworzgc folder z datg wykonania
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¢wiczenia. Klawisz ,Integracja” stuzy do zintegrowania otrzymanych chromatograméw. W celu
»Wyczyszczenia” ekranu, po zapisaniu chromatogramu nalezy nacisngé przycisk ,Monitor”.

Opracowanie wynikow:

1. Na podstawie uzyskanych czaséw retencji nalezy zidentyfikowa¢ sktad mieszaniny proébki
weglowodoréw wydanej do analizy.

2. Na podstawie nastrzyknietych weglowodoréw wzorcowych i poréwnania pola powierzchni
pikdw poszczegdlnych roztwordw alkoholi, nalezy podac sktad ilosciowy analizowanej probki,
metoda poréwnania z wzorcem oraz metodg kalibracji bezwzglednej dla wybranego weglowodoru.

Literatura:

1. W. Szczepaniak, ,,Metody instrumentalne w analizie chemicznej”, PWN 2005.

2. ). Minczewski, Z. Marczenko, ,,Chemia Analityczna, tom 3, Analiza Instrumentalna”, PWN 1998.
3. Poradnik fizykochemiczny, PWN 2006.
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Oznaczanie i identyfikacja sktadu mieszaniny alkoholi przy uzyciu
chromatografii gazowej

Metoda: Chromatografia gazowa

Cel ¢wiczenia: Analize jakosciowg z wykorzystaniem chromatografii gazowej nalezy przeprowadzic¢
na podstawie pomiarow catkowitych czaséw retencji poszczegdlnych substancji.
Pierwszy etap ¢wiczenia polega na dokonaniu pomiaréw czaséw retencji dla
substancji wzorcowych, a nastepnie dla prébki badanej o nieznanym sktadzie. W
celu identyfikacji sktadu badanej probki nalezy poréwnac otrzymane czasy retencji
substancji wzorcowych z prébka badana.

Odczynniki
» Zestaw alkoholi wzorcowych: metanol, etanol, propan-2-ol, butan-2-ol, pentan-1-ol.

Aparatura i sprzet laboratoryjny

e Chromatograf gazowy,

e Strzykawki,

* Kolba miarowa o pojemnosci 50 cm® — 5 szt.

Sposéb wykonania:

1. Do kolbki o pojemnosci 50 cm? nalezy pobraé strzykawka 100-300 ul alkoholu wzorcowego i
dopetni¢ kolbke wodg destylowang do kreski. Czynnosci te nalezy wykona¢ dla kazdego z
analizowanych alkoholi roztwordow. Wazne jest, aby przed przystgpieniem do nastrzyku przemy¢
strzykawke wodg destylowang, a nastepnie analizowang substancjg.

2. Po witgczeniu komputera z wraz z oprogramowaniem przygotowuje sie aparat do pracy. W
pierwszej kolejnosci nalezy odkreci¢ butle zawierajgce powietrze i hel, zwracajgc uwage na to, aby
ciSnienia na zaworze gtownym wynosity okoto 0,6 MPa. Jako ostatni powinno sie odkreci¢ zawor
butli z wodorem. W dalszej kolejnosci nalezy wyregulowa¢ wskazniki ciSnienia na chromatografie
tak, aby wynosity one odpowiednio powietrze - 1,2, hel - 0,4 i wodér - 0,2. Po upewnieniu sie, ze
temperatura przeprowadzanej analizy jest odpowiednio ustawiona (powinna wynosi¢ 180 °C),
nalezy s$ciggng¢ nakrywki z detektora i zapali¢c ptomien. Zwracajgc uwage na odczyty
oprogramowania chromatografu nalezy go wyregulowac¢ (uzywajac gatek srodkowego segmentu) i
przystgpi¢ do analizy. W pierwszej kolejnosci nalezy nastrzykiwac (nastrzyk 5 pl) alkohole
wzorcowe. Po wykonaniu analiz alkoholi wzorcowych wykonuje sie analize jakosciowa mieszaniny
alkoholi zadania wydanego przez prowadzgcego zajecia. Analize nalezy przeprowadza¢ w ciggu 20
minut. Po wykonaniu analiz nalezy wychtodzi¢ kolumne do temperatury pokojowej, i zakrecic¢ butle
z gazami w odwrotnej kolejnos$ci odkrecania, i wytgczy¢ aparat z zasilania.

Instrukcja obstugi programu:

Przed przystagpieniem do pomiaru nalezy klikng¢ na zaktadke ,Metoda” i sprawdzié czy czas analizy
ustawiony jest na 20 minut. W zaktadce ,,Ekran” nalezy klikng¢ na ,, Powieksz” ustawiajac ,sygnat”
maksimum na 1700 [mV] i minimum na 0, a ,Czas” maksimum na 40 [min], minimum na O.
Ustawiajgc w ten sposdb program mozna przystgpi¢ do pomiaru. Po nastrzyku nalezy nacisng¢ na
przycisk startu ,, z reki”, badz na przycisk programu ,Start”. Po wykonanej analizie, nalezy zapisac
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plik do folderu z imieniem i nazwiskiem prowadzacego, tworzac folder z datg wykonania ¢wiczenia.
Klawisz ,Integracja” stuzy do zintegrowania otrzymanych chromatograméow. W celu
»Wyczyszczenia” ekranu, po zapisaniu chromatogramu nalezy nacisng¢ przycisk ,Monitor”.
Wykonujac kolejng analize nalezy pamietac o przycisku ,Start”.

Opracowanie wynikow:

1. Na podstawie uzyskanych czaséw retencji nalezy zidentyfikowa¢ skfad mieszaniny proébki
alkoholi wydanej do analizy.

2. Na podstawie obliczonych stezen alkoholi wzorcowych i poréwnania pola powierzchni pikéw
poszczegdlnych roztwordw alkoholi, nalezy podac sktad ilosciowy analizowanej prébki.

Literatura:

1. W. Szczepaniak, ,,Metody instrumentalne w analizie chemicznej”, PWN 2005.

2. ). Minczewski, Z. Marczenko, ,,Chemia Analityczna, tom 3, Analiza Instrumentalna”, PWN 1998.
3. Poradnik fizykochemiczny, PWN 2006.
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