C6390 Fyzikalni metody organické chemie - laboratorni cviceni
Plynova chromatografie Datum 99.99. 20xx
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 staciondrni 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 nastiiku: 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: 50,0 cm/s

Postup:

* Vytvoite novou metodu a nastavte parametry pfistroje na vyse uvedené hodnoty.

* Stanovte reten¢ni, asy nasledujicich slouc¢enin: methan (uréeni mrtvého ¢asu kolony),
deoxybenzoin (benzyl(fenyl)keton, DB, vz. ¢. 1), acetofenon (AP, vz. ¢ 2),
valerofenon (VP, vz. €. 3), hexadekan (Ci¢Hss, vz. €. 4) a 4-hydroxyacetofenon (HAP,
vz. . 5.

* Vypoctéte redukované retencni Casy sloucenin a jejich kapacitni poméry.

* Urcete slozeni nezndmého vzorku (vz. €. 6) srovnanim retenc¢nich ¢asu.

Vysledky:

Sloucenina t, t - ty=t' ki
Methan
Deoxybenzoin
Acetofenon
Valerofenon
Hexadekan
4-Hydroxyacetofenon

| Neznamy vzorek obsahuje:




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

Postup:

* Pfipravte 6 roztokll deoxybenzoinu (v koncentracnim rozmezi 0-0,02 M) s podobnym

mnozstvim hexadekanu, ktery slouzi jako vnitini standard.

* Vzorky analyzujte pomoci plynového chromatografu (vzorek 2x). Z ploch pod piky

sestrojte kalibracni kiivku.

 Kvzorku deoxybenzoinu v 10 ml odmérné baice pfidejte definované mnozstvi

vnitiniho standardu, dopliite odmérnou baiiku acetonem a roztok analyzujte pomoci

plynového chromatografu.

* S pouzitim kalibra¢ni kiivky vypoctete mnozstvi deoxybenzoinu ve vzorku.

Vysledky:
Kalibraéni roztok m(DB) m(Ci¢Hz4)
1
2
3
4
5
6

Kalibracni kiivka:

[ Obsah deoxybenzoinu ve vzorku:

zZaver:




