Analiza Instrumentalna

[losciowa analiza mieszaniny alkoholi technika
GC/FID

WPROWADZENIE

Pojecie chromatografii obejmuje grupe metod separacji substancji, w ktérych
wystepuja diw sity: sita powodujaca ruch czasteczek w okre$lonym kierunku i sita
hamujaca ten ruch. Warunkiem rozdzielenia substancji jest zréZnicowanie przynajmniej
jednej z tych sit w odniesieniu do sktadnikéw mieszaniny.

Chromatografia gazowa to fizykochemiczna technika rozdzielania sktadnikéw
mieszanin, ktore ulegaja zréznicowanemu wielokrotnemu podziatowi miedzy dwie fazy:
nieruchomg (stacjonarna) i ruchoma (gaz), poruszajacy sie w okreslonym kierunku. W
wyniku tego poszczegdlne sktadniki migruja przez ztoze chromatograficzne z rézna
predkoscig liniowa. Rozdzielone sktadniki mogg by¢ identyfikowane i oznaczane
iloSciowo.

Podstawowym kierunkiem zastosowania chromatografii gazowej jest analiza
ztozonych mieszanin lotnych zwigzkéw organicznych wystepujacych w normalnych
warunkach jako gazy, ciecze i ciata state. Zaleta chromatografii gazowej jako techniki
analitycznej jest mozliwo$¢ uzyskiwania zaréwno jakosSciowych, jak i iloSciowych
informacji o sktadnikach analizowanych mieszanin dzieki duzej efektywnoSci
rozdzielczej.

Wykres zmian sygnatu detektora w funkcji czasu analizy nazywa sie

chromatogramem (Rys. 1).
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Rys 1. Chromatogram mieszaniny czteroskladnikowej

Kazdy z czterech sktadnikéw mieszaniny jest przedstawiony w postaci krzywej, ktorg w
chromatografii nazywa sie pikiem. Ma ona ksztatt zblizony do krzywej Gaussa. Widoczng
cecha chromatogramu jest to, ze piki odpowiadajace sktadnikom dtuzej przebywajacym
w kolumnie s3 szersze niz odpowiadajgce sktadnikom przebywajacym w kolumnie
krécej. Sktadniki 1 i 4 sg catkowicie oddzielone od dwdéch pozostatych, czeSciowo
naktadajacych sie na siebie. Zaznaczona na wykresie linia kropkowana nazywa sie linig
podstawowg chromatogramu. Jest to interpolowany wykres sygnatu detektora, przez
ktéry przeptywa tylko gaz nosny.

Chromatogram umozliwia uzyskanie jakoSciowych i ilosciowych wynikéw analizy
chromatograficznej. Do analizy jakoSciowej wykorzystuje sie wartoSci czaséw migracji
sktadnikow prébki przez zloze chromatograficzne, czyli potozenie pikéw na
chromatogramie, natomiast podstawg obliczen iloSciowych sa wielkosci powierzchni
pod pikami chromatograficznymi.

Do rozdzielania chromatograficznego stuzy chromatograf gazowy, ktéry sktada
sie z termostatowanej komory mieszczacej kolumne, linii gazu no$nego, urzadzenia do
dozowania prébek, detektora oraz urzadzen do sterowania aparatem, zbierania i

obrdobki wynikow (Rys. 2).
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Rys. 2. Schemat chromatografu gazowego

Gaz no$ny ze zbiornika lub wytwornicy ptynie przez blok oczyszczania i regulacji
przeptywu 1 do dozownika 4 i kolumny 3 umieszczonej w termostacie 2, a nastepnie
przez detektor 5 do atmosfery. Sygnat detektora jest przekazywany za pomoca
przewodéw 6 do komputera 7. Temperatura dozownika, kolumny i detektora jest
kontrolowana za pomoca regulatorow. Do dozownika probke wprowadza sie
mikrostrzykawka (gazy, ciecze i roztwory ciat statych) albo strzykawka lub zaworem
dozujacym (gazy).

Prébka ciekta lub w postaci roztworu ciata statego odparowuje w dozowniku i w
strumieniu gazu nos$nego jest przenoszona do kolumny. W kolumnie nastepuje
rozdzielenie sktadnikéw prébki, ktére wynoszone z kolumny trafiaja kolejno do
detektora, generujac w nim sygnat elektryczny. Sygnaty po wzmocnieniu we
wzmacniaczu moga by¢ zapisywane na tasSmie rejestratora w postaci pikow
(chromatogramu). We wspdtczesnych chromatografach do rejestracji chromatogramow
i opracowania wynikOéw analizy zamiast rejestratoroOw stosuje sie integratory z

drukarkami lub komputery.
Wprowadzenie i rysunki opracowano na podstawie ksiazki Z. Witkiewicz, ]. Hetper

»~Chromatografia gazowa”, WNT, 2001.



Celem ¢wiczenia jest ilosciowe oznaczenie zawartos$ci mieszaniny alkoholi

w probce za pomoca chromatografii gazowej z detektorem plomieniowo-

jonizacyjnym.

SPRZET 1 ODCZYNNIKI

1.
2.
3.

Chromatograf gazowy Perkin Elmer 8700,
generator wodoru,
detektor ptomieniowo jonizacyjny (FID) - szczegdlnie przydatny do wykrywania
weglowodoréw i ich pochodnych. Przy jego zastosowaniu nie mozna wykrywac
wody, gazéw szlachetnych, tlenu, azotu, tlenku i ditlenku wegla, wodoru itp.
Detektor ten niszczy probke.
komputer z zainstalowang kartg komunikacyjng i oprogramowaniem Clarity - stuzy
do zbierania i przetwarzania danych.
Warunki chromatograficzne:

a. kolumna chromatograficzna pakowana z wypeinieniem TENAX TA

b. gaz no$ny: hel 5,0

c. przeptyw gazu no$nego: 20 mL/min

Pipety automatyczne 10-1000 pL, 1000 pL

. Wialki chromatograficzne o pojemnosci 2 mL
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Mikrostrzykawka szklana o objetosci do 1 pL

. metanol cz. do GC, etanol cz. do GC, propanol cz. do GC

10. Woda wysokiej czystoSci.

SPOSOB WYKONANIA

1. Ustawienie warunkéw chromatograficznych:

a. w oprogramowaniu chromatografu ustawi¢ szybko$¢ przeplywu gazu no$nego,
program temperaturowy pieca, temperature detektora.

b. do dozownika nalezy nastrzykiwac 0,5 pL badanego roztworu.

2. Wykona¢ pusty nastrzyk, w celu sprawdzenia linii podstawowej chromatogramu.

3. Przygotowanie roztworéw wzorcowych metanolu i etanolu.

W wialkach chromatograficznych o pojemnosci 2 mL przygotowaé serie roztworow

wzorcowych zawierajacych metanol i etanol w iloSciach podanych w tabeli 1 i

uzupetniajgc do 1 mL woda wysokiej czystoSci.



Tabela 1. Stezenia roztworéw wzorcowych alkoholi

NE Zawarto$¢ | Zawartos¢ metanol etanol
wialki metanolu etanolu
[%] [%] tR | Aveon | hmeon | tR | Agton | heewon
1 10 30
2 15 40
3 20 50
4 25 60
5 30 70

4. Wykonanie analizy probki skazonego alkoholu spozywczego.

Wykona¢ chromatogram probki skazonego alkoholu spozywczego. Na podstawie
czasow retencji okresli¢ obecno$¢ metanolu i etanolu w prébce. Zebra¢ w tabeli
wszystkie podstawowe parametry charakteryzujgce piki (czasy retencji, wysokosci
pikéw, pola powierzchni pod pikami).

5. Analiza iloSciowa metoda kalibracji bezwzglednej (wzorca zewnetrznego).

Wykonanie chromatograméw roztworéw wzorcowych i sporzadzenie wykresow
kalibracyjnych.

Wykona¢ analize przygotowanych roztworéw wzorcowych. Kazdorazowo po
analizie zebra¢ wszystkie podstawowe parametry charakteryzujace piki uzyskane dla
badanych substancji - czasy retencji, wysokosci pikéw, pola powierzchni pod pikami,
umieszczajac zebrane wartosci w tabeli 1.

6. Analiza iloSciowa metoda wzorca wewnetrznego.

W wialce chromatograficznej o pojemnosci 2 mL przygotowa¢ 1 mL roztworu
zawierajacego skazony alkohol spozywczy z dodatkiem ok. 10% wzorca propanolu.
Wykona¢ chromatogram tak przygotowanej prébki i zebra¢ parametry pikow.

7. Analiza iloSciowa metoda z dodatkiem substancji oznaczanej.

W wialce chromatograficznej o pojemnosci 2 mL przygotowa¢ 1 mL roztworu
zawierajacego skazony alkohol spozywczy z dodatkiem po ok. 5% roztworéw
wzorcowych metanolu i etanolu. Wykona¢ chromatogram tak przygotowanej probki i

zebra¢ parametry pikow.



OPRACOWANIE WYNIKOW
1. Zuzyskanych danych chromatograficznych wykona¢ wykresy zalezno$ci stezenia od
pola piku i od wysokosci piku dla obu alkoholi i obu detektoréw. Wyznaczy¢
wspotczynniki korelacji i je poréwnac.
2. Wyznaczy¢ zawartos$¢ procentowg metanolu i etanolu w badanej prébie metodami:
a. kalibracji bezwzglednej (wzorca zewnetrznego)
b. normalizacji wewnetrznej
C. wzorca wewnetrznego
d. zdodatkiem substancji oznaczanej.
3. Pordéwnac otrzymane wyniki. Wyciggna¢ odpowiednie wnioski.
4. Wyijasni¢, dlaczego poszczegdlne sktadniki mieszaniny opuszczaja kolumne w

otrzymanej kolejnoSci.

Opracowali: D. Szczukocki, B. Krawczyk, R. Juszczak



