Oldoszerek azonositasa gazkromatografiasan

Mérés elve: a vivogazba juttatott minta gdzei az allofazissal érintkezve, eltéré adszorpciojuk miatt,
az oszlop végén egymastol elkiiloniilve jelennek meg. Az oszlophoz csatlakoz6 hovezetésmérd
detektorba jutva, a minta alkot6i kromatografias csucsok alakjaban lesznek megjelenitve.
Késziilékek: GC-14B gazkromatograf, C-R5A szamitogép.

Anyagok, eszkozok: szerves oldoszerek cseppentds iivegben, ioncserélt viz, nitrogén vivogaz,

10 ml-es mérélombikok, 10 pl-es ,,Hamilton” fecskendd, analitikai mérleg.

Minta: az elkészitett vizes olddszerelegyek, és személyenként egy darab cimkézett, tiszta, lires
milanyag mintatartd beadasa.

Mérés menete

1. Oldészerelegyek készitése: 10 ml-es mérélombikba kb. félig ioncserélt vizet tolt, analitikai
mérlegen tardzza a lombikot, cseppentds livegbdl a lombikba bemér 2,0 g (£0,05 g) szerves
oldoszert. A tényleges bemérést feljegyzi és a jegyz6konyvben is dokumentalja. Jelre allit ioncserélt
vizzel, homogenizal.

2. Fali gazeloszto nitrogén csapjanak nyitasa.

3. Késziilékteton a nyomasmérdk ellendrzése: ,,Hydrogen” 50 kPa, Carrier(P): 300 kPa, Carrier(M):
kb.: 40-60 kPa. (ha nem jok, szolni a gyakorlatvezetdnek!).

4. Kromatograf ¢s szamitdégép bekapcsolasa.

5. TCD bekapcsolasa (GC jobb oldalan), GC-billentylizeten: DET— 4— 1%, CURR— 75— .

6. Termosztat hdmérséklet: COL/AUX1— INIT TEMP— 150— .

7. Injektor hdmérséklet: INJ/AUX2— 160— .

8. Detektor hémérséklet: SHIFT DOWN— DET T/TCD_T— 200— .

9. HEATER (zold fiitéskapcsold a GC-n) bekapcsolasa, - START

10. Szamitogeépen: ATTEN —5 1, SPEED— 5 ., MONITOR— CHI.

11. Alapvonalat allit: a TCD egység COARSE (durva) és FINE (finom) szabalyzéival 100-500 uV
kozé. Alapjel eltolodas 20 uV/percet ne haladja meg.

12. Beinjektalja az elsd oldoszer 1,0 pl-ét és START/STOP1-vel felvételt indit. Figyeli a
szamitogépen az alapvonal emelkedéseit. Elsd csucs a viz, masodik cstics az olddszer. Felvétel
leallitasa: START/STOPI.

13. Kromatografalja a tobbi standardot, majd a mintat.

14. Papirt FEED-del el6tolja letépi.

15. Kikapcsolas, GC-billentylizeten: CURR— 0 — J, DET— 2— .

16. Termosztat hdmérséklet: COL/AUX1— INIT TEMP— 25— .

17. Injektor hdmérséklet: INJ/AUX2— 25— .

18. Detektor hdmérséklet: SHIFT DOWN— DET T/TCD T— 25— .

19. HEATER kikapcsolasa, TCD detektor kikapcsolasa (kromatografon), sipolasnal CE.

20. Kikapcsolja a kromatografot, a késziilékajtot kitarja. Kikapcsolja a szamitogépet. Zarja a
nitrogén csapjat.

Beadando: a kotelezd jegyzokonyvi elemeken kiviil, a vizsgélt oldoszerek neve és
tomegkoncentracioja (bemérés alapjan) g/10 cm’-ben, az abszolut-, és a vizhez szamitott redukalt
retencids idok percben.

Az ismeretlen 0sszetételli mintara kapott eredmények ¢és retencids idok, a mérés paraméterei, a
minta kromatogtramja (Paraméterek - oszlop: 1 m-es iiveg, tdltet: PORAPAC Q adszorbens,
vivogaz: N,, detektor: TCD).
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