CHROMATOGRAFIA GAZOWA - WPROWADZENIE DO TECHNIKI.
ANALIZA JAKOSCIOWA MIESZANINY WEGLOWODOROW
AROMATYCZNYCH TECHNIKA GC-MS

Instrukcja do éwiczen opracowana w Katedrze Chemii Srodowiska Uniwersytetu £odzkiego

1. Zakres obowigzujacego materialu

a) podstawowe wielkosSci retencyjne oraz wybrane wielkosci charakteryzujace sprawno$é
i selektywnos¢ uktadu chromatograficznego,

b) parametry/czynniki wptywajace na jakos$¢ 1 efektywnos$¢ rozdzielenia sktadnikow
analizowanych mieszanin w chromatografii gazowej — dobor parametréw analizy,

C) analiza jako$ciowa w GC.

2. Materialy i aparatura

W trakcie wykonywania ¢wiczenia wykorzystywane beda nastgpujace materiaty i aparatura:

= chromatograf gazowy Agilent Technologies 7820A wyposazony m.in. w spektrometr mas
5977B, podtaczony do komputera z oprogramowaniem MassHunter 5977B MSD Software
Agilent, umozliwiajagcego obstuge wszystkich podzespolow aparatu, rejestracje
oraz analiz¢ wynikow pomiarow;

= rozpuszczalniki i odczynniki do przygotowania probek do analizy:
- eter dietylowy (CH,CI,), czysto$¢ min. HPLC Gradient Grade;
- benzen (CgHg), toluen (CeHs(CHs)), ksylen (CgH4(CHz)2), czystos¢ min. 99,9 %.

3. Wykonanie ¢wiczenia

CWICZENIE 1
Celem zajec¢ jest zbadanie wplywu temperatury kolumny oraz predkosci przepltywu gazu
nos$nego na warto$¢ podstawowych wielkosci retencyjnych oraz selektywno$¢ i sprawno$é

uktadu chromatograficznego. Cwiczenie to sktada si¢ z dwoch gtéwnych zadan:

Zadanie 1. Przygotowanie probek do analizy.

W fiolkach szklanych o pojemnosci 1 ml przygotowaé roztwory benzenu, toluenu i ksylenu
oraz ich mieszaniny w eterze dietylowym, tak aby st¢zenie koncowe weglowodorow
aromatycznych w probie bylo 1000-krotnie nizsze w porownaniu z ich stezeniem

wyj$ciowym.



Zadanie 2. Przeprowadzenie analizy chromatograficznej prébek z wykorzystaniem

techniki chromatografii gazowej sprzezonej ze spektrometrem mas GC-MS.

Warunki chromatograficzne:

kolumna chromatograficzna: HP-5MS (60 m x 0,25 mm; 0,25 pum);

gaz nos$ny: hel (czystos¢ 99,9999%);

predkos¢ przeptywu gazu no$nego: 1 ml/min;

temperatura kolumny: 50°C;

objetos¢ wprowadzanej probki: 1 pul z dzieleniem strumienia gazu no$nego
(dzielnik przeptywu 200:1);

temperatura dozownika: 160°C;

detekcja: MS, temperatura linii transferowej 250°C, temperatura zrodta jonow 230°C,
energia jonizacji 70 eV, temperatura analizatora mas 150°C, zakres skanowania m/z
od 50 do 200 (tryb SCAN);

czas analizy: 12 min.

Ogolny schemat dzialania:

Pamietaj, aby na kazdym etapie wykonywania ¢wiczenia postepowaé zgodnie

ze wskazowkami prowadzacego zajec.

Wiaczenie chromatografu gazowego Agilent Technologies 7820A;

ustawienie parametrow metody oraz sekwencji;

przeprowadzenie analiz chromatograficznych przygotowanych oOwczesnie probek
pod katem zbadania wpltywu A) temperatury kolumny, B) predkosci przeptywu gazu
no$nego na warto$¢ podstawowych parametrow retencyjnych oraz selektywnos$é
1 sprawnos¢ uktadu chromatograficznego,

3A. pomiary nalezy przeprowadzi¢ poddajac analizie roztwory benzenu, toluenu
i ksylenu oraz mieszaniny ww. weglowodorow aromatycznych, przy jednoczesnej
zmianie temperatury kolumny w przedziale od 50°C do 80°C co 10°C,

3B. pomiary nalezy przeprowadzi¢ poddajac analizie roztwory benzenu, toluenu
i ksylenu oraz mieszaniny ww. weglowodorow aromatycznych, przy jednoczesnej
Zmianie natezenia przeplywu gazu nosnego w zakresie 1 - 4 ml/min;

zakonczenie pracy.



4.1. Opracowanie wynikow

a) Zinterpretowac otrzymane wyniki, przeprowadzajac analize¢ jako$ciowa zarejestrowanych
sygnatow analitycznych. Wyniki nalezy zestawi¢ w tabelach, ktorych wzor stanowi
zalgcznik 1 do instrukcji;

b) wyznaczy¢ wartosci podstawowych parametrow retencyjnych tj. czas retencji substancji
niezatrzymywanej tzw. czas martwy (ty), catkowity czas retencji (tr), zredukowany czas
retencji (tr ) oraz warto$é wspotczynnika retencji (k) chromatografowanych substancji;

C) Wyznaczy¢ wartoSci  wybranych  wielkosci  charakteryzujacych — selektywno$é
oraz sprawno$¢ uktadu chromatograficznego tj. wspolczynnika rozdzielenia (o),
rozdzielczosci pikow (Rs) oraz liczbe potek teoretycznych (N), jezeli jest to mozliwe;

d) wykresli¢c zalezno$¢ wspotczynnika retencji kazdego z analitow / rozdzielczosci pikow /
wspotczynnika rozdzielenia w funkcji temperatury kolumny i predkosci przeptywu gazu
no$nego oraz log tg kazdego z analitow w funkcji liczby atomow wegla;

e) zinterpretowac uzyskane wyniki.

Ponadto poprawnie przygotowane sprawozdanie z wykonanego ¢wiczenia powinno zawiera¢
tabele, w ktorej zestawione zostang wyznaczone wartosci podstawowych parametréw
retencyjnych oraz wielko$ci charakteryzujacych selektywnos¢ i sprawno$¢ ukladu
chromatograficznego.

CWICZENIE 2.
Celem zaje¢ jest przeprowadzenie analizy jako$ciowej mieszaniny weglowodorow

aromatycznych. Cwiczenie to sktada si¢ z dwoch gtownych zadan:

Zadanie 1. Interpretacja widm masowych.

Na podstawie widm masowych benzenu, toluenu i ksylenu, zarejestrowanych w realnym
czasie analizy przez detektor MS (patrz CWICZENIE 1) wyznaczyé jony fragmentacyjne
charakterystyczne dla czasteczek tych substancji (A). Nastgpnie przeprowadzi¢ analizg
chromatograficzng probek przygotowanych zgodnie z opisang procedura (patrz Cwiczenie 1,
Zadanie 1), z wykorzystaniem techniki GC-MS (patrz Cwiczenie 1, Zadanie 2) (B) w trybie
SCAN i SIM.



Zadanie 2. Przeprowadzenie analizy chromatograficznej probek* z wykorzystaniem

techniki GC-MS w warunkach izotermicznych.

*  proba badana stanowi czterosktadnikowa mieszaning nieznanych weglowodorow aromatycznych
i alifatycznych o masach molowych w zakresie od 20 do 200 g/mol, przy czym najmniej lotny jej sktadnik
charakteryzuje temperatura wrzenia 160°C, a najbardziej lotny 40°C. Prébe badang przygotowuje
prowadzacy zajgcia.

Ogolny schemat dzialania:

Pamietaj, aby na kazdym etapie wykonywania ¢wiczenia postepowaé zgodnie
ze wskazéwkami prowadzacego zajeé.

1. Wiaczenie chromatografu gazowego Agilent Technologies 7820A,;

2. ustawienie parametrow metody oraz sekwencji;

3. przeprowadzenie analizy chromatograficznej (patrz CWICZENIE 1. Zadanie 2.)
mieszaniny benzenu, toluenu i ksylenu przy jednoczesnej zmianie trybu pracy
kwadrupolowego spektrometru mas z trybu SCAN na SIM. Analizy w trybie SIM nalezy
wykona¢ monitorujagc jony charakterystyczne dla czasteczek ww. weglowodorow
aromatycznych;

4. przeprowadzenie analiz chromatograficznych mieszaniny weglowodorow aromatycznych
1 alifatycznych o nieznanym skladzie z réwnoczesnym doborem optymalnych warunkow
jej prowadzenia, tak aby mozliwe bylo efektywne rozdzielenie sktadnikow analizowanej
probki w czasie nieprzekraczajagcym 5 min;

5. przeprowadzenie analiz chromatograficznych proby badanej w opracowanych warunkach
pod katem zbadania wptywu A) temperatury dozownika, B) ilosci probki wprowadzanej
do uktadu chromatograficznego na jako$¢ rejestrowanych sygnatéw analitycznych
oraz selektywnosc¢ 1 sprawno$¢ uktadu chromatograficznego,

SA. pomiary nalezy przeprowadzi¢ poddajac analizie roztwor proby badanej przy
jednoczesnej zmianie temperatury dozownika w przedziale od 180°C do 260°C co 20°C;
5B. pomiary nalezy przeprowadzi¢ poddajac analizie roztwor proby badanej przy
jednoczesnej zmianie wartosci dzielnika przeptywu gazu nosnego w zakresie: 1:100,
1:200, 1:300, 1:400, 1:450;

6. zakonczenie pracy.



4.2. Opracowanie wynikow

a)

b)

Zinterpretowaé otrzymane wyniki, przeprowadzajac analiz¢ zarejestrowanych sygnatow
analitycznych oraz widm masowych. Wyniki nalezy zestawi¢ w tabelach, ktorych wzor
stanowi zalacznik 1 do instrukcji;

opisa¢ sposob doboru optymalnych warunkéw chromatograficznego rozdzielania
sktadnikow badanej proby, ze szczegdlnym uwzglednieniem kryterium wyboru
temperatury kolumny, temperatury dozownika oraz zakresu skanowania m/z;
zidentyfikowa¢ sktadniki analizowanej mieszaniny o nieznanym sktadzie na podstawie
wyznaczonych czaséw retencji, zarejestrowanych widm masowych oraz wzorcow tych
substancji, z wykorzystaniem dostgpnych narzegdzi;

wykresli¢ zalezno$¢ pola powierzchni kazdego z analitow / rozdzielczosci pikow w
funkcji temperatury dozownika oraz wartosci dzielnika strumienia gazu no$nego.

zinterpretowac uzyskane wyniki.
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