C6390 Fyzikalni metody organické chemie - laboratorni cviceni
Plynova chromatografie Datum 99.99. 2008
Vypracovali: TU, VX, Y Z

1. Stanoveni identity latky ve vzorku pomoci plynové
chromatografie

Chromatograf: Shimadzu GC 2010

Kolona: J&W DB-5MS; i.d. = 0,25 mm; d = 59 m, tloustka filmu stacionarni faze 0,25 pum.
Teplota kolony: 100 °C po 1 minutu, gradient 25 °C/min. na 250 °C, 250 °C 6 minut.
Splitovaci pomér: 1:10

Objem néstiiku: 1 pl

Teplota injektoru: 250 °C

Detektor: FID, 280 °C (H; 47 ml/min, vzduch 400 ml/min)

Nosny plyn: He

Make up: He (30 ml/min)

Rychlost nosného plynu: 60,0 cm/s

Postup:

e Vytvoite novou metodu a nastavte parametry piistroje na vySe uvedené hodnoty.

e Stanovte retencni, Casy nasledujicich sloucenin: methan (uréeni mrtvého ¢asu kolony),
4-methoxyacetofenon (4-MAP), 4-hydroxyacetofenon (4-HAP), hexadekan (C;¢His),
benzofenon (BP) a 4,4’-dimethoxybenzofenon (4,4’-DMBP).

® Vypoctéte redukované retencni ¢asy sloucenin a jejich kapacitni poméry.

e Urcete sloZzeni nezndmého vzorku srovnanim reten¢nich ¢asu.

Vysledky:

Sloucenina t; t - ty= 1t ki
Methan
4-Methoxyacetofenon
4-Hydroxyacetofenon
Hexadekan
Benzofenon
4,4’-Dimethoxybenzofenon

|Nezne’1m§1 vzorek obsahuje:




2. Kalibrace plamenové ioniza¢niho detektoru s pouzitim
vnitiniho standardu, kvantitativni analyza neznamého vzorku.

Postup:

e Pripravte 4 roztoky 4-methoxyacetofenonu (v koncentraénim rozmezi 0 - 0,02 M)
s podobnym mnoZzstvim hexadekanu jako vnitinitho standardu.

e Vzorky analyzujte pomoci plynového chromatografu. Z ploch pod piky sestrojte
kalibraéni kfivku.

¢ K vzorku 4-methoxyacetofenonu v 10 ml odmérné baiice ptidejte definované mnozstvi
vnitiniho standardu, doplitte odmérnou baiiku acetonem a roztok analyzujte pomoci
plynového chromatografu.

e S pouzitim kalibra¢ni kiivky vypoctete mnoZstvi 4-methoxyacetofenonu ve vzorku.

Vysledky:
Kalibraéni roztok m(4-MAP) m(Ci¢Hs4)
1
2
3
4

Kalibracni krivka:

| Obsah 4-methoxyacetofenonu ve vzorku:

Zaver:




