Лабораторная работа по газожидкостной хроматографии (ГЖХ)
«Определение жидких хлорметанов в смеси»

Цель работы: Провести разделение и количественное определение ди-, три- и тетрахлорметанов. Оценить случайную составляющую погрешности результата определения. Оценить эффективность и селективность разделения соседних компонентов.
При хроматографировании из колонки первым выходит дихлорметан, вторым – трихлорметан, третьим – тетрахлорметан. Вид полученной хроматограммы изображен на рис. 1. Способ определения высоты пика и ширины пика у основания изображен на рис.2. Содержание каждого из компонентов смеси (в %) определяют по площадям пиков  методом нормировки. Проводят n параллельных анализа для возможности оценки случайной составляющей погрешности результатов анализа. Для оценки эффективности процесса разделения рассчитывают число теоретических тарелок (N) для каждого из пиков для одной произвольно выбранной хроматограммы. Для оценки селективности разделения рассчитывают критерий селективности (KC) для каждой пары соседних пиков на выбранной хроматограмме. Полноту разделения оценивают, рассчитав критерий разделения (R) для к для каждой пары соседних пиков на этой же произвольно выбранной хроматограмме. Критерий селективности (KC) изменяется от 0 до 1. При KC = 0,4 происходит полное разделение компонентов. Критерий разделения (R) может принимать значения от 0 до ∞. При R = 1 происходит полное разделение компонентов.
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Рис.1 Хроматограмма смеси трех жидких хлорметанов (три повторных опыта).

Параметр удерживания: 

время удерживания – tR1 =  tR(CH2Cl2),  tR2 = tR(CHCl3),  tR3 = tR(CCl4) 
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Рис.2 Определение высоты пика(h) и ширины пика у основания(w) для каждого из разделяемых компонентов по хроматограмме одного из повторных опытов.
высота пиков:
h(CH2Cl2), h(CHCl3), h(CCl4) 
ширина пиков у основания:

w1 = w(CH2Cl2), w2 = w(CHCl3),  w3 =w(CCl4)
Задание

1) Получить в деканате ЗДО индивидуальное задание-хроматограмму для выполнения данной работы.

2) Кратко законспектировать теоретические основы метода газо-жидкостной хроматографии, зарисовать схему установки ГЖХ [1, 2].
3) Записать методику выполнения работы.

4) По индивидуальной хроматоргамме определить параметры, необходимые для расчета результатов анализа.

5) Рассчитать методом нормировки процентное содержание каждого из компонентов смеси, используя индивидуальное задание-хроматограмму. Провести статистическую обработку результатов анализа.

6) Выбрать один из параллельных опытов, представленных на индивидуальном задании-хроматограмме, и рассчитать: число теоретических тарелок (N) для каждого из пиков, критерий селективности (KC) для каждой пары соседних пиков и  критерий разделения (R) для каждой пары соседних пиков.
Индивидуальная хроматограмма должна обязательно быть распечатана и приложена к лабораторной работе. На ней должны быть показаны все параметры, используемые при расчете. Параметры, снятые с индивидуальной хроматограммы, и результаты расчетов n параллельных анализов представить в виде таблиц в соответствии с методикой выполнения работы, представленной ниже. 
Методика выполнения работы

Реагенты и аппаратура

Анализируемый раствор: смесь трех хлорметанов.
Газовый хроматограф с детектором по теплопроводности.

Хроматографическая колонка длиной 1 м, диаметром 4 мм.

Твердый носитель – целит 545 зернения 0,250-0,315 мм

Неподвижная жидкая фаза – полиорганофторсилоксан СКТФТ-50 (15% от массы твердого носителя).

Микрошприц вместимостью 1 мкл.

Газ-носитель: гелий, скорость потока 45 мл/мин.

Температура термостата колонки 50 оС.

Температура термостата детектора 110 оС.

Температура испарителя 110 оС.

Выполнение определения.  Открывают баллон с газом-носителем, включают прибор и прогревают его в течение 30 мин.
После установки на хроматограмме стабильной нулевой линии в испаритель хроматографа водят микрошприцем 0,3 мкл анализируемого раствора. Снимают хроматограмму.

Проводят n параллельных анализов. 

По полученным хроматограммам для каждого из параллельных опытов определяют (с помощью линейки) хроматографические параметры для каждого из компонентов смеси. Результаты заносят в таблицу 1.

Таблица 1. Экспериментальные хроматографические параметры
	Номер опыта
	Вещество
	Время удерживания

tR, мм
	Высота пика

h, мм
	Ширина пика у основания

w, мм
	Площадь пика

S, мм2
	Содержание хлорметана, ω, (%)

	1
	CH2Cl2
	
	
	
	
	

	
	CHCl3
	
	
	
	
	

	
	CCl4
	
	
	
	
	

	2
	CH2Cl2
	
	
	
	
	

	
	CHCl3
	
	
	
	
	

	
	CCl4
	
	
	
	
	

	…n
	CH2Cl2
	
	
	
	
	

	
	CHCl3
	
	
	
	
	

	
	CCl4
	
	
	
	
	



Содержание каждого из компонентов смеси (ωi, (%)) определяют по площадям пиков по формуле:
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методом нормировки – по формуле:
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Результаты расчетов n параллельных опытов вносят в таблицу 2. Для оценки случайной составляющей погрешности определения проводят статистическую обработку результатов анализа (см. файл «математическая обработка результатов»). Результаты статистической обработки заносят в таблицу 2.
Таблица 2. Статистическая обработка результатов анализа

	N опыта
	Определяемое вещество
	Содержание хлорметана, ωi , (%)
	Среднее содержание
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	1
	CH2Cl2
	
	
	
	

	2
	
	
	
	
	

	…n
	
	
	
	
	

	1
	CHCl3
	
	
	
	

	2
	
	
	
	
	

	…n
	
	
	
	
	

	1
	CCl4
	
	
	
	

	2
	
	
	
	
	

	…n
	
	
	
	
	



Результаты количественного анализа смеси хлорметанов представляют в виде таблицы 4 (смотри файл «математическая обработка»).

Таблица 4. Результаты количественного анализа смеси хлорметанов

	Вещество
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Для расчета числа теоретических тарелок (N) для каждого из пиков, критерия селективности (KC) для каждой пары соседних пиков и  критерия разделения (R) для каждой пары соседних пиков выбирают любой из опытов, представленных на индивидуальном задании-хроматограмме. 

Число теоретических тарелок для каждого хлорметана рассчитывают по формуле:
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Критерий селективности для  соседних пар пиков рассчитывают, используя экспериментально установленные параметры удерживания:
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 EMBED Equation.3  [image: image16.wmf]- параметры удерживания соседних пар пиков для выбранного опыта.

Критерий разделения для соседних пар пиков рассчитывают по формуле:
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Результаты оценки эффективности, селективности и полноты разделения трех хлорметанов в одном произвольно выбранном опыте заносят в таблицу 5.

Таблица 5. Результаты оценки эффективности, селективности и полноты разделения трех хлорметанов

	Номер выбранного опыта
	Число теоретических тарелок
N
	Критерий селективности
КС
	Критерий разделения
R

	
	N(CH2Cl2) =
N(CHCl3) =
N(CCl4) =
	КС(CH2Cl2/CHCl3) =
КС(CHCl3/CCl4) =


	R(CH2Cl2/CHCl3) =

R(CHCl3/CCl4) =





На индивидуальной хроматограмме, используемой для расчета, отмечают соответствие каждого пика определенному хлорметану, указывают способ расчета всех используемых параметров хроматограммы. Необходимо указать на хроматограмме одного из повторных опытов следующие параметры: tR(CH2Cl2), tR(CHCl3), tR(CCl4); h(CH2Cl2), h(CHCl3), h(CCl4); w(CH2Cl2), w(CHCl3),  w(CCl4) (смотри рис.1, 2).

ВНИМАНИЕ! На всех индивидуальных хроматограммах точки ввода пробы в каждом из повторных опытов отмечены характерным штрихом (см. рис. 1)! Положение нулевой линии для каждого опыта необходимо провести самостоятельно!

Индивидуальную хроматограмму со всеми необходимыми обозначениями необходимо приложить к сдаваемой выполненной работе.
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