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NEVINNY
zabijak

Za pomoci tohoto pracovniho listu a plynového chromatografu Vernier GC Mini provedte
méreni neznamych vzorkd a stanoveni methanolu a ethanolu.

1. Nejprve je potfeba si ujasnit rozdily mezi methanolem a ethanolem. Napis vlastnosti
obou latek. Jaké jsou mezi nimi rozdily? Lze je rozeznat pouhymi smysly (zrak, ¢ich)?

a) Methanol:

b) Ethanol:

2. Podle které latky je pojmenovan tento pracovni list ,,Nevinny zabijak“? A proc se ji tak
da rikat?

3. V chemickych tabulkach vyhledej body vard obou latek a zapis je do pfipravené
tabulky. Nakresli strukturni vzorce.

Bod varu (°C) Strukturni vzorec

Ethanol

Methanol
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4. Methanol a ethanol se od sebe velmi tézko daji oddélit. Jednou z mala efektivnich
metod je plynova chromatografie. Vyuzij své znalosti a vyplii nasledujici tabulku.

Plynova chromatografie

Mobilni faze:

Stacionarni faze:

Jaké latky je
mozné
oddélovat?

5. Popiste schéma plynového chromatografu. PouZijte pojmy z nabidky.
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Obrazek 1 Schéma plynového chromatografu (Opletal, 1994)

Nabidka: vzorek, termostat, chromatogram, nosny plyn, kolona, zesilova¢ signdlu, detektor,
reguldtor prutoku, nastfik vzorku a nosného plynu
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Stanovovani methanolu a ethanolu pomoci chromatografu Vernier GC-mini

Pomuicky: pfristroj Vernier GC mini, stfikacka s inzulinovou jehlou, bunicina, pocita¢ nebo
notebook s nainstalovanym programem Loger Pro 3.8.6. (nebo novéjsi verze)

Chemikdlie: nezndmy vzorek ve vialce, ethanol, methanol

Ochranné pom(icky: laboratorni plast, laboratorni bryle, gumové rukavice

Upozornéni: Davkovani vzorku do pristroje se provadi strikackou s velmi ostrou jehlou. Dbejte
na zvysenou bezpecnost pfi manipulaci s jehlou. Vzhledem k tékavosti vybranych alkohold,
provadéjte pokus v digestofi nebo dobre vétrané mistnosti.

1. Priprava pfristroje k méreni

a. Zapnéte Mini GC.

b. Pfipojte GC USB kabelem k pocitaci nebo ekvivalentnimu zafizeni
c. Spustte program Logger Pro.

d. Kliknéte na bilou Sipku v zeleném rdmecku.
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. Zobrazi se tabulka, kterou vyplnte podle druhu vzorku, ktery budete analyzovat.
astavte nasledujici hodnoty.

Pary Cistého Pary Cistého
methanolu ethanolu nebo
Smesi
Start temperature 64,70 °C 78,29 °C
Hold time 3 min 3 min
Ramp rate 5°C/min 5°C/min
Final temperature 64,70 °C 64,70 °C
Hold time 3 min 3 min
Total length 6.0 min 6.0 min
Pressure 1.0 kPa 1.0 kPa

f. Potvrdte vas vybér a pristroj se za€ne zahfivat.

Pozndmka: Objevi se nova zprava, “Do not inject until GC is ready (nedavkujte vzorek, dokud
GC neni ptipraven k méreni)”, a LED dioda Mini GC sviti ¢ervené. Mini GC se nékolik minut bude
zahfivat na provozni teplotu, poté se stabilizuje. Ve chvili, kdy je chromatograf pfipraven k
davkovani vzorku (injekéni stfikackou) — objevi se zprava “Inject the sample ”, a LED dioda se
rozsviti zelené. Béhem zahfivani chromatografu provedte tkoly v bodech 4-6.
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2. Priprava vzorku
Cidténi st¥ikacky

a. Zasunte zcela pist.
b. Nasajte a vysajte alesponi 3x okolni vzduch.
c. Opatrné vypustte kapalinu do ubrousku.

Pfiprava — standardu nebo vzorku — POZOR!!! — nesmite nasat kapalinu, nasdvejte jen
plyn!!!

a. Zapichnéte jehlu do vialky se standardem (nebo vzorkem) pres septum tak, aby
jehla byla ponofena do kapaliny ve vialce, cca 2-4 mm ode dna vialky.

b. Otocte vialku dnem vzhUru tak, aby se Usti jehly ocitlo bezpe¢né mimo kapalinu.

c. Nékolikrat vytdhnéte a zasunte pist stiikacky (vzdy tak, abyste bezpeéné nasavali
plyn (pary)). Nesmi se stdt, Ze byste nasdli kapalinu.

d. Naberte cca 1,3 ml (dle stupnice na stfikacce) plynu nad kapalinou. Otocte vialku
zpét dnem dolU a vytahnéte strikacku z vialky.

e. Posunte pist tak, aby objem nasatého plynu byl pfesné 1 ml.
f. Jemné otrete jehlu do ubrousku ¢i buniciny.

Davkovani vzorku

Ptipravte se na ddvkovani standardu nebo vzorku do chromatografu. To je tfeba provést
bezprostfedné po nadavkovani do sttikacky. Je vyhodné pracovat ve dvojici, jeden bude
ovladat chromatograf ptes PC, druhy davkovat vzorek.

a. Pokud Mini GC dosahlo své pracovni teploty a tlaku a je pfipraveno k méreni,
objevi se zprava: “Inject the sample” a LED dioda na Mini GC sviti zelené.

b. Zasunite jehlu injekéni stfikacky do ddvkovaciho otvoru chromatografu tak, Ze drzite
stfikacku jednou rukou nahote a druhou dole, aby rukou nahote bylo mozno stladit
pist. Strikacka musi jit kolmo k chromatografu a byt co nejvice v této poloze stabilni.

c. Vjednu chvili stlaéte pist a zaroven stisknéte polozku “Zméfrit”, ¢imz spustite
méreni. Ihned ale opatrné, vyndejte stfika¢ku z davkovaciho otvoru.

Zatimco probiha méfeni, stfikacku nékolikrat proplachnéte vytazenim a zatazenim pistu
vzduchem. Sbér dat bude ukonéen po zhruba 6 minutach.

3. Analyza vyslednych chromatograf(

a. Zvolte “Analysis” z menu “Integration using maxima”

b. Vyberte a integrujte piky. Ke kazdému vzniklému piku si do tabulky pod
chromatogram zapiste, o jakou latku, pfipadné o jaké mnozstvi se jedna.

c. Poznamenejte si retencni ¢as do tabulky niZe, stejné tak nazev latky, je-li zndm.

d. Pokud je ve chromatogramu vice slozek (pikt), provedte vyhodnoceni pro viechny
Z nich.

e. Pokud jste oznadili a vyhodnotili vSechny piky, zvolte OK.
Prislusné kroky provedte s obéma standardy i se vzorkem.
Vyhodnotte méfeni nize.

Po skonceni méreni vypnéte Mini GC.
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4. Vyhodnoceni méreni

Vyplite tabulku podle dat ziskanych z méreni.

E|UC?]I._%())I’adI Retencni ¢as

Latka (min)

methanol

ethanol

Smés methanolu a
ethanolu

a. Pfriblizné nacrtnéte vysledné chromatogramy. Nezapomernite na popis os.

b. Pokud je to moiné, pokuste se z chromatogramu smési urcit, jaké mnozstvi
methanolu a ethanolu bylo ve vzorku. Pokud to neni z chromatogramu patrné,
vymyslete dlvody, proc se neprojevily jasné piky.



