Plynova rozdélovaci chromatografie (GLC)

Plynova chromatografie (GC) je uréena pro separaci plynnych latek, nebo latek, které lze zplynit.
V plynové chromatografii se latky navzajem separuji na zdkladé intenzity své interakce se
stacionarni fézi; ¢im silnéj$i interakce, tim del$i retence latky a naopak. Hnaci silou je proud
inertntho plynu (mobilni faze). napf. CO,, dusik, argon. Logaritmické hodnoty redukovanych
retenénich ¢asti organickych latek jsou v linedrnim vztahu s poétem uhliku v molekule. Tato
zavislost je dana souvislosti mezi teplotou varu latky a po¢tem uhliki v molekule. Timto zpiisobem

je mozné identifikovat jednotlivé signély spektra napf. u n-alkant a n-alkohold.

Zad:ani tlohy:

Zjisténi opakovatelnosti separace smési alkoholtl a stanoveni limitu detekce pro etanol

Pracovni podminky separace :

e kapilarni kolona DB5-MS (95 % methyl, 5 % fenyl, délka 58 m. vnitini promér 250 um,
vrstva sorbentu 0,25 um)

e nosny plyn dusik: pretlak 0,36 MPa; pritok pies kapilarni kolonu 1.5 ml/min (pi1 35°C)

e detektor FID; pretlaky plymi — vzduch (0.2 MPa) a vodik (0.15 az 0,20 MPa)

e teplota nastitkového prostoru 200°C

e teplota kolony 35°C po dobu 480 s: nasleduje navyseni na 95°C (rychlost 60°C/min)

o celkovy pietlak na koloné 200 kPa po dobu 480 s: nasleduje navyseni na 250 kPa (rychlost
50 kPa/min.)

e teplota detektorn 220°C

e objem nastiiku 2 pl

e rozdélovaci pomér nastiiku 1:50

Orientaéni nastaveni zapisovade a integratoru GC:
e rozsah 50 mV
e rychlost posunu papiru 1,5 cm/min.
e FID integrator v poloze 1

e RANGE v poloze 1

Popis vzorku:
e smés ¢tyi alkoholi (metanol, etanol, #-propanol a isobutanol) v benzenu

e obsah jednotlivych alkoholii 0.5 % (v/v)



Pracovni postup:

e za dohledu cviéiciho si prohlédnéte souéasti plynového chromatografu GC-96 (kolonovy

prostor, detektor, nastiikovy prostor)

uved'te pristroj do chodu a nechte jej minimalné ptl hodiny bézet pii maximalni provezni
teploté, kterou budete pouzivat v prithéhu cviceni (viz. vyse — teplotni program)

zméite 5% smés standard (mezi jednotlivymi separacemi je nutné nechat piistroj
vychladnout na pocateéni provozni teplotu!)

uréete pofadi jednotlivych analyti na zakladé océekavaného chovani v GC systému
s plamenoioniza¢nim detektorem

v teplotnim programu zkrat'te dobu, po kterou je kolona termostatovana na 35°C na
polovinu (ostatni parametry ponechte stejné), a opakujte separaci smési

s ptivodnim nastavenim teplotniho programu zméite 3% roztok standardu etanolu pro uréeni
limitu detekce: v pfipadé potieby ziedte vzorek tak. aby byl méfitelny v jednom
chromatogramu sum detektoru i signal vzorku

navrhnéte a otestujte vhodnéjsi podminky pro co nejrychlejsi separaci prvniho a posledniho

signalu

Vyhodnoceni vysledki:

1.

z chromatogranmi odeététe retenéni Casy. vysky a Siftky signald jednotlivych standardt
a vypoététe piisluiné standardni smérodatné odchylky (dle Dean-Dixona) a relativni
smérodatné odchylky: vysledky uved'te ve formé intervali spolehlivosti pro 95% hladinu
spolehlivosti (hladina vyznamnosti o = 0.05)

vyneste do grafu zavislost logaritmu (logis) redukovaného retenéniho ¢asu (mutvy retenéni

¢as je roven 230 s) na poétu uhlikd alkoholu pro viechny alkoholy
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porovnegjte uéinnost kolony pro separované latky na zékladé poctu teoretickych pater —
poéitejte se znamou nejistotou vstupnich dat dle zakonu o difeni chyb

vypoctéte rozliseni mezi dvéma nejblizéimi signaly

na ziakladé znalosti vysky sumu uréete jeho smérodatnou odchylku a vypoététe limit detekce
pro stanovovanou slozku smeési jako 2¢

zvolte si jeden analyt jako vnitini standard a dle jeho vyiky normalizujte ostatni signaly:

proved’te vypoéty s normalizovanymi daty jako v bodé 1 a vysledky porovnejte

Otazky k diskuzi — diskutujte v protokolu:

za piedpokladu uplného vyplachnuti nastiiknutého vzorku do prostoru kolony a do okoli
(v poméru daném rozdélovacim pomérem nastiiku; 1:50) vypoététe na zakladé koncentrace
standardnich roztokt mnozstvi molekul odpoveédnych za ziskany signal

v jaké fazi experimentu se vnasi do stanoveni pravdépodobne nejvétsi chyba

¢eho docilite piidanim wnitiniho standardu do vzorku a naslednou normalizaci vysledkt
porovnejte vypoétené poéty teoretickych pater s jinymu separac¢nimi metodami (kapalinova
chromatografie, kapilarni elektroforéza)

jaky vliv ma podle vas pozice piku benzenu (rozpoustédla) v chromatografické systému na

vyslednou separaci



