Minta oldészertartalmanak gazkromatografias meghatarozasa

A meghatarozas elve: a vivogazba keriilt gézallapoti minta alkotéi az allofazison végighaladva,
eltérd adszorpciojuk miatt, az oszlop végére érve egymastol elkiiloniilnek. Az alkotok
kromatografids csticsainak teriilete aranyos lesz a mintabeli koncentraciokkal. Az alkotok
koncentracioja kalibracios egyenes alapjan szamithato.

A feladathoz sziikséges anyagok, eszk6zok: metanol €s etanol 5-5 v%-os torzsoldatai, ioncserélt
viz, 100 cm*-es mérélombikok, biirettdk. GC-14A gazkromatograf, Waters 746 szamitogép.
Mérés menete

1. Két tagu, kozos kalibralo oldatsorozat készitése két anyagbol: metanolra 0,1 és 0,5v%-0s, illetve
etanolra 0,1 — 0,5 v%-0s, a torzsoldatok dsszemérésével 100 cm®-es mérélombikokban.

2. Minta: biirettaba t5ltott torzsoldatokat felcimkézett 100 cm3-es mérélombikkal beadni.

A visszakapott lombikot ioncserélt vizzel jelre allitani, homogenizalni.

4. Késziiléktetébn nyomasmérdk ellendrzése: Air: 0,5 bar; Hydrogen: 0,5 bar; Carrier(P): 2 bar;
Carrier(M): kb. 0,4-0,6 bar hidegen, melegen 1 bar (ha nem jok, széIni a gyakorlatvezetének).
5. Kromatograf és szamitogép bekapcsolésa.

6. Termosztat hémérséklet: COL/AUX1— INIT TEMP— 160— . (ENTER)

7. Injektor homérséklet: INJJAUX2— 170— .

8. Detektor hdmérséklet: DET T/TCD_T— 180— .

9. HEAT bekapcsolasa, majd — START

10. FID begytjtasat a gyakorlatvezetdtdl kéri, majd bekapcsolja a FID-et, bedllitja az erdsitést:
Range. 3— ..

11. Szamitogép bekapcsolasa: Waters 746 integrator hatoldalan, jobbra talalhato f6kapcsolo.

12: Waters 746 beallitasa: CHART SPEED: 1; ATTEN: 4 (ENTER), majd PLOT AUTO-val
bekapcsolja az automatikus rajzolast. Ekkor a papiron megjelenik: PLOT ,,A” AUTO. Ha ,,PLOT B
AUTO?” jelenik meg, nyomja meg ismét! Zérdzza a detektort AUTO ZERO megnyomasaval.

[Ha a C-R5A szamitogép all rendelkezésre (csatornaszamot — CH1/CH2 — a gyakorlatvezetd adja).
Bedllitand6: FILE=1— J, ATTEN —2 SPEED— 5, MONIT— CHI. A szamitogépen alapvonalat
allit: MONITOR— CHI, a FID egység ZERO szabalyzojaval 10-50 uV kozé.]

INJ
12. Ha az alapvonal jo, injektalja az els6 oldat 1,0 pl-ét, mA-Val felvételt indit. Masodik cstics

utan ugyanezen gombbal leallitja a felvételt. Még kétszer kromatografalja az oldatot.

13. Kromatografalja a tovabbi oldatokat a 13. ponttal azonosan.

14. Papirt SPEED-del el6tolja, letépi.

15. Termosztat hémérséklet: COL/AUX1— INIT TEMP— 25— .

16. Injektor hdmérséklet: INJ/JAUX2— 25— .

17. Detektor hdmérséklet: DET T/TCD _T— 25— ..

18. HEAT kikapcsolasa, FID detektor kikapcsoldsa (kromatografon).

19. Kikapcsolja a kromatografot, a késziilékajtot kitarja. Kikapcsolja a szamitogépet. Zarja a
nitrogén €s hidrogén csapjat.

20. Kiszamitja az 0sszetartoz6 csucsok teriileteinek szamtani atlagat. Kalibracios egyeneseket illeszt
tablazatkezeldvel a metanol és az etanol kalibral6 oldataira kapott cstcsteriilet atlagokra a
koncentraciok fliggvényében. Az egyenesek egyenleteibdl szamitja a minta metanol és etanol
tartalmat. Az Gsszetartozo csucsok teriilet adataira kiszamitja a szorast!

Beadand6: a minta metanol és etanol tartalma, szorasok. Adatok a jegyzOkonyvhoz: oszlop
hosszusaga 1 m, toltet anyaga PORAPACK Q, vivogadz: Ny, detektor: FID, + a hdmérsékletprogram.



