Jména Datum provedeni

Stanoveni koncentrace o-nitrobenzaldehydu v nezndmém
vzorku na HPLC

Datum odevzdani

Ukol
Naméf a spravné zpracuj kalibracni kiivku s vnitinim standardem pro o-nitrobenzaldehyd.
Stanov koncentraci o-nitrobenzaldehydu v nezndmém vzorku.

Pracovni postup

Obecny postup pro vypracovani kalibra¢ni kiivky s vnitinim standardem je popsan
v dokumentu Calibration curve 100311.doc a vypocet je piipraven v dokumentu
CalibrationCurve100317.xls. Prostuduj tyto dokumenty nez za¢nes pracovat.

o-nitrobenzaldehyd a methylbenzoéat (ktery je mozno pouzit jako vnitini standard) se daji
rozdélit na chromatografické koloné s reversni fazi C18 za pouziti eluentu smési methanolu
s vodou v poméru 3:2.

1. Zjisti absorp¢ni spektra obou latek a stanov vhodnou vinovou délku detekce.
2. Chceme, aby kalibra¢ni kiivka pokryvala oblast nejmén& od 0,01 mol . 1" do 0,0005 mol.I
1

Ptiprav vzorek s koncentraci analytu, kterd bude odpovidat zhruba koncentraci uprostred
kalibracni kiivky. Nastiikni tento vzorek na HPLC bez vnitiniho standardu, abys zjistil
retencni Cas o-nitrobenzaldehydu a velikost jeho odezvy. Také pfiprav a nastiikni samostatny
vzorek vnitiniho standardu. Pokud jsou piky pfili$§ od sebe vzdalené je mozno zvysit pratok
eluentu kolonou. Podle velikosti ploch pikd nastav vhodnou citlivost detektoru. Plochy pika
by mély byt fadove srovnatelné — do poméru 1/10 — podle toho zvol vhodné poméry
koncetraci analytu a vnitfniho standardu.

3. Piiprav vhodny vzorek ze stfedu kalibra¢ni kiivky, ktery bude obsahovat analyt 1 vnitini
standard a proved’ jeho métfeni. Na tomto vzorku ovér vhodnost zvolené analytické metody a
pak jiz zachovej podminky pro méteni celé kalibracni kiivky i nezndmého vzorku. Zejména
zkontroluj, Ze dojde k dobré separaci pikli — dé se ovlivnit sloZzenim eluentu a rychlosti
pratoku, ze piky maji podobou odezvu a neptesahuji rozsah. Pokud vSe vypada dobie dej se
do vlastniho méteni kalibracni kiivku.

4. Kazdy vzorek zmét dvakrat a pokud se pomér ploch 1isi o vice nez 5 % méfeni zopakuj
potieti.

5. Separatnim navazenim a nafedénim analytu i vnitfniho standardu pfiprav ‘nezndmy
vzorek®, zméf jeho chromatografickou odezvu a srovnej koncentraci ziskanou z navazky
z kalibra¢ni ktivky.

Zavér
Diskutuj zvolenou vinovou délku detekce, slozeni eluentu, presnost stanoveni na HPLC,
presnost kalibracni krivky. PS. Italikou psany text nahrad.



