Kiegészítő útmutató a méréshez
Többkomponensű elegy minőségi és mennyiségi gázkromatográfiás analízise. (22.) 2011
A jegyzethez képest módosult feladat során aceton és benzol elegyének kvalitatív és kvantitatív vizsgálatát végezzük el gázkromatográffal. A gázkromatográf által mért adatokat számítógép gyűjti és tárolja. A kromatogramok feldolgozását Origin 3.5 programmal végezzük.
Fontos figyelmeztetés:
Vivőgázáram nélkül a katharométer fűtőáramát nem szabad bekapcsolni!

55 mA-nél nagyobb áramerősséget nem szabad beállítani!
A mérés lépései

A gázkromatográfot bemelegedett állapotban találjuk a labor kezdetén (a bemelegedési idő kb. ¾ óra).

1. Ellenőrizzük az alapvető beállításokat, és jegyezzük fel a leolvasott értékeket. Szükség esetén az oktató segítségével korrigáljuk az eltérréseket.
Várható értékek: 

1. A vivőgáz belépő nyomása: 2,0 atm
2. A vivőgáz áramlási sebessége: 40-60 ml/perc
3. Az oszlop (kolonnatér) hőmérséklete: 60-65 °C

4. Detektor fűtőáram (katharometer): 50-55 mA

5. A rekorder érzékenysége: 10 mV
6. Hídarány: 1:1

2. Mérjük meg a vivőgáz áramlási sebességét. Az aktív kolonnából kiáramló vivőgáz szappan oldaton és bürettán halad keresztül. A büretta alján lévő gumicső megnyomása után keletkező szappanhártya haladási sebességét - ami megegyezik a gáz áramlási sebességével - mérjük ml/perc egységben stopper segítségével.
3. Indítsuk el az adatgyűjtő rendszert. Kapcsoljuk be a számítógép elosztóját (1. elosztó), a számítógépet, és várjuk meg amíg a windows operációs rendszer teljesen elindul. Csak ezután kapcsoljuk be az AD konvertert a 2. elosztó segítségével. Az adatgyűjtő programot a GÁZKROMATOGR... ikon segítségével tudjuk elindítani. Töltsük ki a szükséges mezőket. A mérést a „Mérés” programpont kiválasztásával indíthatjuk. Az ezután látható grafikonon a feszültségjelet állítsuk a készülék „ZERO” finom és durva beállító gombjaival a nulla vonalra. (Ennek elmulasztása esetén az értékelésnél alapvonal korrekciót kell végezni!)
4. Vegyük fel a tiszta aceton, tiszta benzol, az 1:1 tárfogatarányú aceton/benzol és az ismeretlen összetételű aceton/benzol elegy kromatogramját. Minden esetben három párhuzamos mérést kell végezni. Töltsük meg a Hamilton fecskendőt buborékmentesen a vizsgálandó anyaggal. A térfogat mérésénél figyeljünk rá, hogy a fecskendő tűje kb. 1-1,5 μl térfogatú, ezért a pontos térfogatot úgy állapítsuk meg, hogy a minta elé levegőt szívunk! A minta adagolása után rögtön zárjuk le ujjbeggyel egy pillanatra a másik kolonna gázkimeneti csövét. Az így okozott nyomásváltozással jól láthatóan meg tudjuk jelölni az injektálás pillanatát (ettől a jeltől számítjuk majd a retenciós időt). A fecskendőt néhány másodperc várakozási idő után húzzuk ki a mintaadagolóból. A következő mintát csak akkor adagoljuk, amikor a detektorjel már fél perce az alapvonalig csökkent. Az elegyek esetén mindenképpen fel kell jegyezni a beadagolt minta pontos térfogatát!
A javasolt bemérési térfogatok:

aceton esetén 8 μl

benzol, 1:1 elegy és az ismeretlen esetén 14 μl.
Az adatok feldolgozása
A GC csúcsok kvalitatív és kvantitatív kiértékeléséhez szükséges paramétereket az Origin 3.5 program által ábrázolt grafikonokról olvassuk le.
· A retenciós idő meghatározása. A retenciós időt (tr) az Origin pontleolvasó eszköze segítségével állapítsuk meg. 

· A csúcs alapvonali szélességének meghatározása. Az alap szélességét a görbe két oldalára illesztett egyenesek alapvonallal alkotott metszéspontjai közötti távolság adja. Használjuk a Fit/Fit polynomial menüpontot, amivel az illesztett egyenest tetszőleges hosszúságban rajzoltathatjuk ki.
· Az elméleti tányérszám meghatározása. Az elméleti tányérszámot a jegyzet 7. egyenlete szerint számítsuk a tr és ∆ta értékekből. Csak akkor számolhatunk a ∆ta és n értékek átlagával, ha a bemért minták mennyisége közel azonos volt.
· Az egyes komponensek érzékenységi faktorainak meghatározása. Határozzuk meg az 1:1 térfogatarányú mintában az egyes komponensek sávjai alatti terület nagyságát a Math\Integrate menüpontot használva. Az így kapott számérték mV*s egységben adódik. Az integrálási határokat úgy jelöljük ki, hogy az aceton integrálási kezdőpontja az a pont legyen, ahol a görbe elválik az alapvonaltól (a levegő esetlegesen megjelenő kisméretű csúcsa után!), végpontja pedig a két sáv közötti minimum helyén van. A benzol integrálását a két sáv közötti minimum helyén kezdjük és a sáv alapvonalba történő belesimulásánál fejezzük be. A komponensek tömegét a bemérési térfogat és a sűrűség adatok, az érzékenységi faktorokat a 10. egyenlet alapján számoljuk.
· Az ismeretlen minta összetételének meghatározása. Határozzuk meg az ismeretlen minta komponensei sávjai alatti területeinek nagyságát az előző pontban leírtak szerint. Adjuk meg az ismeretlen w%-os összetételét a 11. egyenlet alapján.
Az alábbi minta szerint foglaljuk össze táblázatosan az eredményeket.
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Kétkomponensű elegyek
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aceton = 0,792 g cm–3, benzol = 0,879 g cm–3
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