

Chromatograf

Chromatografia jest metodą rozdzielania i analizy mieszanin związku wykorzystująca różnicę w szybkości migracji substancji lub związku w ośrodku porowatym .

Porapac Q -  kolumna, pochodzenia polimer

Rozdział gazów :

1. powietrze

       - tlen  O2

        -azot  N2

        -wodór  H2

       - tlenek węgla  CO

1. metan  CH4

1. dwutlenek węgla  CO2

· węglowodory CxHy

1. etylen  C2H4

1. etan  C2H6       !!! czekać na zejście wody!

Sita molekularne 5A - proszek np. glinokrzemian, proszek powinien być o dużej średnicy w celu uzyskania małego oporu co powoduje szybką analizę.

Rozdział gazów: 

1. wodór  H2

2. tlen  O2

3. azot  N2

4. metan CH4

5. tlenek węgla  CO

Ustawienia dla chromatografu



          Dozownik                               Kolumna                               Detektor



         T1 - temp. otoczenia                  T2 - 70 - 80 0C                    T3 - 110 0C

                                               CHROMATOGRAF

              V - natężenie przepływu helu : 30 cm3/min

                 próba : 1 cm3


Hel - gaz nośny 140 jednostek przewodnictwa cieplnego co odbiega od przewodnictwa cieplnego pozostałych gazów (CO,CO2,CH4,O2 itd.)

Gaz nośny musi być puszczany przez kolumny w celu odebrania ciepła, w ilości 30 cm3

   ( dla każdej kolumny)

TCD - detektor przewodnictwa cieplnego

parametry TCD:

1. stabilność detektora

2. czułość detektora 

3. próg czułości

4. liniowość

Mechanizm rozdziału w chromatografie może być adsorpcyjny (sita molekularne, porapac)

lub mechanizm podziałowy( na kolumny podziałowe)

Rozdział przebiegu w kolumnie następuje w układzie :

· faza ruchoma (gaz nośny hel)

· faza stacjonarna (wypełnienia kolumny)

· substancja badana (rozdzielona)

Podział metod chromatograficznych

1.  wg. rodzaju fazy ruchomej

· gazowa

· cieczowa

2.  wg. mechanizmu retencji

· adsorpcyjnej ( powierzchniowej)

· absorpcyjnej (polimer - półpłynna)

3.  wg. sposobu rozdziału

· kolumnowa

· cienkowarstwowa (płytki - faza nieruchoma)

4.  wg. skali (wielkości) wprowadzonej próbki

· analityczna chromatografu

· preparatywna (oczyszcza próbkę z zanieczyszczeń)

Miarą jakościową w analizie chromatograficznej jest czas retencji 

Miarą ilościową jest pole piku ( sygnał detektora)

Czas retencji jest to czas od dozowania do max. pasma chromatograficznego (czas przebywania gazu w kolumnie chromat.) ten czas interpretuje się jako jakościowy 

tzn. parametry stałe : czas, temperatura, kolumny.(np. jest to wodór a nie tlen itp.)

Skład atmosfery:

· azot N2 - 78 %

· tlen O2 - 20,93 %

· argon Ar - 0,93 %

· dwutlenek węgla CO2 - 0,03 - 0,04 %

ANALIZA PRÓBKI

Dla porapacu  Q                                              Dla sit molekularnych

1. FILE   0                                                              1 . FILE  1

2. Polaryzacja  „ + ”    (plus)                                 2.  Polaryzacja   „—„ (minus)

3.  Zerowanie  PLOT : LEVEL 
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 0

4.  S.TEST : SLOPE    
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100

5.  Napełnianie zaworu

6.  START , STOP

7.  Parametry WIDTH 0 :

· STOP.TM

· MIN AREA = 200

· ATTEN. = 2

· SPEED = 5

· METHOD = 4

8.  Program tabeli  ID :  ( ID , Enter)

· tR - czas retencji           

· nazwa gazu

· stężenie gazu wzorcowego

9.  Kalibracja

               CALIB , n , ENTER ,    ewent. REPEAT

10.  Analizy (wg 1
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6)

Czas retencji zależy

·      od przepływu (przepływ szybszy to czas krótszy)

· od temp. kolumny (temp. wyższa to czas szybszy)

· od stężenia badanego gazu

Węglowodory występują tylko w obecności metanu, lub z tlenkiem węgla (podczas pożaru,

czyli dużego stężenia)

Niskie stężenie CO -sprawdza się przyrządem PAC.

Metan odczytujemy z analizy na sitach molekularnych 5A.

Bilans wykonuje się wpisując wszystkie wyniki z sit molekularnych oraz 

           z porapacu bez metanu

Zmiany tabeli wykonuje się funkcją EDIT ID i wywołuje się wiersz w którym wnosimy poprawkę

Zapas helu - butla 10 l 100 atm

Dobowe zużycie helu - 86,4 l/dobę, spadek ciśnienia 8,6 atm/dobę,

                                     Zużycie butli w okresie 10 dni.  

Wydajność pompki - na 100m. czas trwania pobierania próbki 1min

Pobieranie próbki z pipety -  1/3 płukanie I

                                                1/3 próbka

                                                 1/3 objętości służy do pobierania próbki przez mierniki                  

                                                        np. PAC III CO

Jeżeli w porównaniu do wzorca wynik analizy nie pokrywa się w czasie retencji, a pole piku jest dużo większe a czas krótszy to należy przeprowadzić dodatkową kalibrację używając do tego gazu o dużym stężeniu (czas retencji często ulega wtedy zmianom)

Sprawdzenie programu BASIC ( program akcyjny) :

[SHIFT] - [LIST] - [CR]  = wypisany (wydrukowany) tytuł programu

Funkcja  [ JNI ]  wyczyści cały program BASIC + parametry ( z tablic)

Wgranie programu BASIC z dyskietki :

[ LOAD ] ( z klawiatury) - [ spacja] - [ „A O (zero) . „ ] - [ CR ]

wypis na ekranie  BASIC PROGRAM  LOADED

Wejście do programu akcyjnego z wywołaniem danej funkcji :

[ SHIFT ] - [ RUN ] - [ CR ] i np. dla funkcji analizy PORAPAC : 

[ SHIFT ] - [ RUN ] - [ 21 ] - [ CR ]

Dla SIT  [ SHIFT ] - [ RUN ] - [ 32 ] - [ CR ]

ST. TIME - wpisujemy czas zaokrąglony do całej minuty + 1 minutę (dotyczy czasu po analizie do calibracji)

Wyjście z programu akcyjnego - ( możliwe w momencie oczekiwania na polecenie)

[ CTRL ] - [ ESC ] - [ CR ]

PRZYGOTOWANIE CHROMATOGRAFU DO ANALIZ

1. Wyjąć zatyczki z wyjścia detektora

2. Połączyć butlę z helem ( ciśnienie na wejściu do chromatografu 4 atm)

3. Sprawdzić szczelność połączeń ( butli z chromatografem)

4. Sprawdzić przepływ helu przez chromatograf

5. Załączyć chromatograf poprzez stabilizator napięcia

6. Sprawdzić temp. ( 110 0C - detektor  INJ/DET TEMP,  70 0C - kolumn)

7. Ustawić prąd detektora na 120 mA

8. Podłączyć integrator do napięcia i chromatografu

9. Po nagrzaniu kolumn (mrugające diody po upływie 30 min) sprawdzić przepływ helu na  30 cm3 / min ( 20 sek - czas przepływu bańki, po pierwszym razie chwilę odczekać)

10.  Podłączenie pompki

11. Podłączenie termometru cyfrowego

12. Włączyć integrator 

13. Przeprowadzić analizę

    UWAGA !

Przepłukujemy dużą ilością gazu o małym przepływie (duże bańki - próbka jest dlatego lepiej osuszona)

Pierwsze czynności sprowadzają się do sprawdzenia ciśnienia, przepływu gdyż ustalone poprzednio parametry powinny być niezmienne.

Do sztabu podajemy wykaz stężeń gazów bez azotu ( bilans )

Sprzęt zabierany do akcji

1. Psychrotermometr lub psychrometr Assmana, Higrometr

2. Pax Ex 2

3. Xam 5000 lub Xam 7000

4. Pac III CO

5. Pac III O2

6. Anenometr µAS 4

7. Metanomierz Riken 28

8. Ładowarki do przyrządów

9. 2 x butle z helem 10dm³

10. Skrzynia z pipetami szklanymi

11. 2 x butle z gazem wzorcowym 2dm³

12. 3 x transformatory 1000V, 500V, z regulacją + przedłużacz

13. 5 x worki z wężami 

14. Pompki Neuberger i STW

15. 3 x bębny z przewodem do termometru TC 150

16. Skrzynia z wyposażeniem według spisu
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