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Pokrocilé praktikum

Plynova chromatografie - Kvalitativni a kvantitativni analyza

Teoreticka cast

1 Kvalitativni analyza

Kvalitativni analyzou vzorku rozumime urceni slozeni vzorku, neboli zjiSténi, ze
kterych slozek se vzorek sklada. Zakladnim parametrem, kterym lze popsat slozku v plynové
chromatografii (dale jen GC), je jeji retencni Cas, resp. redukovany retencni Cas. Jelikoz tyto
veliiny jsou zavislé na experimentalnich podminkach (rozméry kolony, prutokova rychlost
nosného plynu, teplota kolony, tlakovy spad na kolong), nelze srovnavat vysledky ziskané za
riznych experimentalnich podminek. Aby byla retenni data obecné srovnatelnd, bylo
navrzeno uzivat but’ specifickych retenc¢nich objemt, nebo vyjadfovat retenci relativné ke

standardam.

Specificky retencni _objem V, , je veliCinou velmi piesné definovanou a na

experimentalnich podminkach nezavislou, ale k jejimu vypoctu je potieba mnoha parametrt,
které¢ nejsou vzdy dostupné. Z téchto divodi se v kvalitativni analyze bézné nepouziva.

Pfesnost stanoveni V, se pohybuje kolem 1%. [1]

Daleko rozsifenéjSim zplsobem je uziti relativnich retenc¢nich dat, kdy je retence
sledované latky srovnavana se standardem, ktery je soucasti vzorku, nebo je alespon
chromatografovan za stejnych podminek. Relativni retenci vzorku lze navic urit pfimo z

chromatogramu. NejjednodusS$im zplisobem vyjadieni relativni retence je pomér

redukovanych (n&kdy té7 oznatovanych jako korigované) retenénich &asti 5
tr
l2 = ,_1 (1.)
tr,
Vyjadfenim retence relativné ke standardu se vylouc¢i chyby vzniklé nepfesnym
métenim pracovnich podminek i parametrti kolony.

Pro urc¢eni redukovanych veli€in je nezbytné znat hodnotu mrtvého retencniho casu ty; .

Mrtvy retenéni Cas se obvykle uréuje jako retencni ¢as latky, kterd neni v kolon¢ zadrzovana.
Z inertnich plynt se idedlnimu chovani nejvice bliZi helium. Ostatni plyny jako argon, dusik,

vzduch apod. nejsou vhodné, protoze jejich redukovany retencni ¢asy nejsou rovny nule. Pii
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obvyklych teplotach pouzivanych v GC je vsak v systému GLC rozpustnost vétSiny inertnich
plynl v zakotvenych staciondrnich fazich natolik mald, Ze se nedopustime velké chyby,
métime-li ), jako retencni Cas inertniho plynu. Pfi studiu nizkovroucich latek , zejména v
systému GSC, miiZe vSak tento zplisob vést k chybnym vysledkiim. Ve spojeni s plamenovym
ioniza¢nim detektorem (FID) vSak nelze inertni plyn pouzit, nebot” neposkytuje signal, a
proto se bézné urcuje #)s jako retencni ¢as methanu. U sloZek s niz§im bodem varu se timto
zpisobem muzeme dopustit znaéné chyby (nenulova rozpustnost methanu ve stacionarni
fazi). Problémy s métenin #), u FIDu a sporné otdzka spolehlivosti methanu vedly k vyvoji
fady metod vypoctu #, . Nejjednodussi zptisob vyuziva retenéni Casy tii ¢lenit homologické
fady n-alkanti, které musi byt stejné zndmy pro vypocet retencnich indexti. Potom pro n-

alkany se z, z+k, z+2k uhlikovymi atomy, kde k = 1,2,3,.. plati:

t = tR1 'tRs _tE’Z (2)
try +1lrs —21g,

Volba standardu v kvalitativni analyze je velice dulezita, nebot standard nesmi
interferovat s zadnou slozkou smési a jeho retencni ¢as by mél nabyvat takovych hodnot, aby
relativni retence nepifesahovala hodnotu 4. Volba standardu zévisi na konkrétnich
experimentalnich podminkéach, a proto neexistuje univerzalni standard pro vSechna méfeni.
Ovsem i relativni retence, kterd je vztaZena k jedinému standardu, ma své nevyhody. Pokud
se stanovovana latka a standard podstatné 1isi svymi polaritami, nebo pokud se polaritami lis§i
stacionarni fdze a méfené slozky, miiZe relativni retence zéviset na stupni pokryti nosice, resp.

stény kapilary, stacionarni fazi.

Nevyhody, které vyplyvaji ze vztahovani retence latek k jednomu standardu, byly
odstranény zavedenim jednotné stupnice standard( danou serii n-alkant.Toto vyjadfovani
navrhl Kovats a oznacil je jako retencni indexy I, dnes b&ézn€¢ nazyvané Kovatsovymi

retencnimi_indexy. V tomto systému jsou jednotlivym n-alkanim definitoricky pfifazeny

hodnoty retenc¢nich indext (dale jen RI), které jsou stondsobkem poctu uhlikovych atomt v
jejich molekule, tj. pro pentan je RI = 500, pro hexan je RI = 600, atd. RI analyzované slozky

je pak dan vyrazem :

RI. =100199Ve 7100Vz, 490, 3.)
logVz,., —logV3,

n+1

kde V' jsou redukované retencni objemy, indexy x odpovidaji métené slozce, a indexy

n a n+1 alkanim s poctem uhlikii rovnym 7. Pfi¢emZ musi platit :
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V.‘;n < V.‘éx < VR,’n+1 nebO t,"?n < t."?x < t."i’n+1 (4)

Pii vypoctu RI lze misto redukovanych retencnich objemt také pouzit redukované
retencni &asy. Logaritmické stupnice se uZiva proto, Ze log ¥z je linearni funkei podtu
uhlikovych atomt n. RI latky zavisi na teploté kolony a druhu pouzité stacionarni faze. Proto
je ucelné tyto udaje uvadét jako horni a dolni indexy RI. Pfi tomto zplsobu vztahovéni
retence ke dvéma standardim lIze za ptedpokladu pfesného udrzovani experimentalnich
podminek dosdahnout vysoké reprodukovatelnosti a presnosti stanoveni. Za uvedenych
podminek a pii pouziti kapilarni kolony lze urcit RI s pfesnosti lepsi nez 0,1 indexové
jednotky [1]. V ptipadé, kdy se RI analyzovanych slozek pocita z retenc¢nich ¢ast n-alkanti
naméfenych v jiné analyze (i kdyZz stdle za stejnych experimentdlnich podminek), klesa

piesnost vypoctu Rl na jednotky, nékdy 1 desitky jednotek.

Pti vymnéné kapilarnich kolon je potieba znat tzv. fazovy pomér dané kolony, f, aby ji
bylo mozno nahradit kolonou o stejném fazovém poméru, pokud bude mit nova kolona jiné
rozméry. Pouze u kolon se stejnym fazovym pomérem a stejné délky lze ocekavat shodu

reten¢nich Cast. Fazovy pomér vyjadiuje pomér objemu mobilni a stacionarni faze kolony:

d
p=—"
4d,

kde d je primér kolony a drje tlouStka filmu stacionarni faze.

1.1 Retenéni shoda se standardem

JestliZe maji standard a stanovovand latka rozdilné retenni chovani, pak lze
jednoznacéné tvrdit, ze jde o riznad chemicka individua. Naopak shoda retenCnich dat jesté
neni dikazem identity standardu a sledované latky. Teprve opétovna shoda retencnich dat, ale
tentokrate na jiné stacionarni fazi, svédci o vysoké pravdépodobnosti totoznosti obou latek.
Neékdy 1ze identifikovat latky na zékladé shody reten¢nich dat s hodnotami publikovanymi v
literatufe. Zejména v ptipadé pouziti RI 1ze vzhledem k jejich vysoké reprodukovatelnosti

dosahnout spolehlivé identifikace.

Velmi presné identifikace latek lze dosdhnout za ptedpokladu dostatecné Uc¢innosti
separa¢niho stupné metodou plynové chromatografie-hmotnostni spektrometrie. Tato metoda

je ovSem velmi nékladna a technicky naro¢na, a proto ne vzdy dostupna.

V ptfipadé nedostupnosti literarnich dat ¢i nedostupnosti potfebnych standardd, lze
provést identifikaci na zékladé¢ retencnich zavislosti homologickych fad latek nebo metodami

identifikace za pouziti pfidavnych zafizeni (tzv. reakéni plynova chromatografie). Tato
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problematika vSak ptfesahuje ramec této tlohy, a proto odkazujeme posluchace na odbornou

literaturu.[2]

2 Kvantitativni analyza

Kvantitativni analyzou rozumime ur¢eni mnozstvi nebo koncentraci jednotlivych slozek
ve vzorku. Veli¢inou charakterizujici mnozstvi vzorku proslého detektorem je plocha piku (za
predpokladu prace v linedrni ¢asti zéavislosti signalu detektoru na mnozstvi ¢i koncentraci
vzorku). Urcovani ploch pikl je proto dalezitym krokem kvantitativni chromatografické
analyzy. Pouzitim digitalnich integratorti a pocitacli se tento krok podstatn¢ zjednodusil. Je
ovSem tfeba mit alesponi zakladni znalosti o funkci a ¢innosti integratort, aby bylo mozno
kriticky posoudit jimi poskytované vysledky a vcas tak odhalit moZznou poruchu. Dilezitym
parametrem urcovani ploch pikll je také spravné urceni pribéhu zakladni linie. Mnohdy
nevhodné nastavené parametry integratoru pro zakladni linii zptisobi velkou chybu stanoveni
plochy. Plynovéa chromatografie, zvlast¢ pak kapilarni, pracuje s mnozstvimi vzorku bézné v
nanogramové a pikogramové oblasti. Proto se zvlasté kritickymi kroky staly pfiprava a
davkovani vzorkd. Pod pfipravou vzorku je rozuména fada krokli od odbéru reprezentativniho
vzorku, ptes pfipadnou derivatizaci az po fedéni vzorku pfed nastfikem. Jakakoliv chyba
béhem kteréhokoliv z uvedenych krokli vnese samoziejmé¢ chybu do kone¢ného vysledku
stanoveni. Rozbor chyb, pojmy reprodukovatelnost, spravnost a piesnost v GC najdou

posluchaci v odborné literatute [3].

3 Pracovni techniky kvantitativni analyzy v GC

V tomto odstavci je uveden vycet metod pouzivanych v kvantitativnich méfenich v GC.

Detaily k jednotlivym metoddm jsou uvedeny v literatute [4].

a) Metoda absolutni kalibrace

1) Technika ptimého srovnani
2) Technika kalibra¢ni kiivky

b) Metoda vnitiniho standardu

1) Technika pfimého srovnani

2) Technika kalibrac¢ni kiivky
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c) Metoda standardniho pridavku

1) Technika pfimého méteni davkovaného vzorku

2) Technika vyuzivajici pomocnou referen¢ni latku pfitomnou v ptivodnim

vzorku
3) Technika pouzivajici pfidavku pomocné referen¢ni latky

d) Metoda vnitini normalizace

e)  Metoda kontrolované vnitini normalizace

V této uloze bude pouzito metody standardniho ptidavku s pomocnou referentni latkou
pritomnou v pivodnim vzorku ( c2 ). Tato metoda je obménou metody vnitiniho standardu s
tim rozdilem, Ze zde jako vnitini standard slouzi pfimo stanovovand latka. Proto musi byt
provedeny minimalné dvé analyzy - jedna originalniho vzorku a druhd vzorku s pfidanym
standardem. Jako pomocna referentni latka je vyuzita jakakoliv latka pfitomna v pivodnim
vzorku, kterd je za danych pracovnich podminek dostatecné rozliSena od stanovované latky.
Je vyhodné vyuzit takovou referen¢ni latku, jejiz plocha piku je srovnatelna s plochou piku

stanovované latky.

Principem metody je postup, kdy po analyze pivodniho vzorku, ktera poskytne plochu
piku 4; stanovované latky, se ke zndmému mnozstvi, tj. hmotnosti ¢i objemu, tohoto vzorku
pfida pfesné¢ zndmé mnozstvi stanovované latky, kterd slouzi jako standard, a analyzou
tohoto smé&sného vzorku obdrzime plochu 4; , kterd odpovida sumé nami pt¥idaného mnozstvi
a ptvodniho mnoZzstvi latky. Soucasné s pfiddnim standardu dojde k nafedéni plivodniho
vzorku. Toto nafedéni se projevi poklesem ploch vSech ostatnich piku ve vzorku. Pouzijeme-
li jednu z t&€chto slozek jako pomocnou, dojde k poklesu jeji plochy z hodnoty 4, v ptivodnim
vzorku na hodnotu A;, ve vzorku s pfidavkem. V metod¢ standardniho pfidavku s pouzitim
pomocné referentni latky ptitomné v ptivodnim vzorku se ke sledovani fedéni uziva prave této
pomocné slozky. Pokud totiz budeme do vztahii dosazovat misto absolutnich hodnot ploch
piki (a kdy bychom také museli pfesné znat davkované objemy vzorki) relativni hodnoty
ploch pikl vztazenych na uvedenou pomocnou latku (kdy nezalezi na davkovaném objemu

vzorku), nemusime brat fedéni na zretel.

Prvnim krokem je néstfik ptivodniho vzorku. Pokud vzorek obsahuje komponentu, ktera
je za danych experimentalnich podminek dostatecné odd€lena od ostatnich slozek, lze tuto

latku pouzit jako pomocny standard.

Pokrocilé praktikum - Plynova chromatografie 5



Katedra analytické chemie Pf F UK Praha

K vyjadfovani slozeni vzorku mlzeme pouzit nasledujici veli¢iny: hmotnostni
koncentraci c¢,(i) (g/ml), hmotnostni zlomek x,(i), molarni koncentraci c¢(i) (mol/l) nebo
molarni zlomek x(i). Potom zakladni vztah mezi plochou piku a odpovidajicim mnozstvim

stanovovan¢ latky lze vyjadfit vztahem :
A-f=C-m, “4.)

kde A4; je plocha piku, f; je pfevracend hodnota relativni specifické odezvy detektoru ke
slozce i, C je konstanta nezavisla na mnozstvi a druhu davkovaného vzorku a m; je hmotnost
vzorku i pfitomného v naddvkovaném objemu vg;. V konstanté C je zahrnut i faktor snizeni

citlivosti detektoru (attenuation, ATT) respektive jeho nastaveného rozsahu (range).

Pokud tedy k ptivodnimu vzorku o objemu V; (ml) ¢i hmotnosti m; (g) pfidame objem
V’; (ml) ¢i hmotnost m’; (g) roztoku stanovované latky i o koncentraci ¢, ¢i molarnim

zlomku x,, 5, pak pro vypocet koncentrace slozky i v ptivodnim vzorku plati:

! (o
hmotnostni koncentrace ¢, (g/1) C,;= Vi Cms (5.)
v A A
A A
! X
hmotnostni zlomek x,,; X, . = M ms (6.)
’ m, Ai' X & -1
A A

kde 4;a A4, jsou plochy sledované latky i a pomocné latky p v pivodnim vzorku, A a
APV jsou plochy sledované latky a pomocné latky ve vzorku s pfidanym standardem, c,,; je
hmotnostni koncentrace stanovované latky v pavodnim vzorku, c,s je hmotnostni
koncentrace roztoku piidavaného standardu, x,,; je hmotnostni zlomek stanovované latky v
puvodnim vzorku a x, je hmotnostni zlomek ptiddvaného roztoku standardu (latky i). Z
uvedené rovnice je patrno, ze faktory f; a C ze vztahu 4. se ve vyrazech 5. a 6. navzijem
vykrati. Pozor na veli¢iny ¢,,s a X, s, musi byt vyjadieny ve stejnych jednotkéch jako c¢,,; a x,,;

a v pripad¢ ptidavku Cistych latek jsou rovny 1.

Druhou variantou stejné metody je grafické ureni ¢,,; nebo x,,; . Upravou rovnice 6

dostaneme jeji tvar

4 A4
A A '
14 i _ 1 ﬂ (7)
xm s xm,i mi
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ktery formalné odpovida rovnici piimky ve tvaruy =k - x

Pti této metodé vynasime hodnoty vyrazu levé strany rovnice 7. (jako y) pro jednotlivé
pridavky standardu oproti odpovidajicim podilim m; /m; (jako x, Obr.1). Provedenim linearni
regrese experimentalnich bodii ve tvaru y = k - x, kdy regeresni pifimka musi prochazet
pocatkem, dostaneme smérnici regresni ptimky, k, jako prevracenou hodnotu hledaného
hmotnostniho zlomku x,,; . Chybu x,,; ur€ime ze statistického zpracovani smérnice k (napft. v

Excelu funkce Linedrni regrese, t€z viz ptislusny navod Statistika).

Nevyhodou této metody je, Ze pro dosazeni dostatecné presnosti vysledku méfeni je

obzvlaste kritické spravné rozvrzeni jednotlivych ptidavkil standardu.

Prakticka cast
4 Chemikalie a material

4.1 Chemikalie

Smés A n-alkani (C5 - C8), cyklopentan, p-xylen, toluen, propylacetat, terc.
butylalkohol, izopropylbutyrat, smés B, technicky benzin

4.2 Material

plastova injekéni stiikacka 1 ml s tenkou jehlou, GC injekéni stiikacka o objemu 5 nebo
10 ul, automaticka pipeta 100 - 1000 ul se spickami, suché vialky o objemu 2 ml s vicky a
septy, analytické vahy

Presvédcte se, ze mate k dispozici vSechny nezbytné latky a material.
5 Ukoly
Pokud studenti pracuji ve dvojicich, vypracuji jeden spole¢ny protokol.
Stanoveni mrtvého retenénho ¢asu a pritokovych rychlosti
1) - pokud je potieba, vyménit pouzité septum GC za nové
- zapnout plynovy chromatograf a pocitac¢
- nastavit optimalni pracovni podminky podle pokynt pedagogického dozoru

- zapsat si typ pouzité kolony, jeji rozméry, druh a tloustku filmu stacionarni faze
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2) - zméfit ¢y, ddvkovanim methanu; davkuje se mnozstvi asi 100 - 200 pl béznou plastovou
injek¢ni stiikackou s velmi tenkou jehlou; citlivost je zvolena tak, aby vyska pikti methanu

nebyla mimo rozsah detektoru

Meéfeni t), provést 5x a vysledky statisticky vyhodnotit (odlehlé vysledky vyloucit, vypocist
aritm. priamér, median, smérodatnou odchylku, relativni smérodatnou odchylku a interval

spolehlivosti na o = 0,05).

— vypocist objem pouzité kapilarni kolony v ml

- vypocist objemovou pratokovou rychlost nosného plynu uy v ml/min
- vypocist linearni pratokovou rychlost nosného plynu u; v cm/s

3) - proméfit #z (3% az 5X) u pfipravené smési A n-alkani ( C5-C9 ) a vypocitat mediany,
aritmetické priméry, smérodatné a relativni smérodatné odchylky naméfenych # ; k
davkovani kapalin pouzijeme stiikacku pro GC o objemu 5 nebo 10 pl; u smési latek

davkujeme 0,5 ul, u ¢istych latek 0,25 ul (v ptipadé zahlceni detektoru i ménc¢)

- ze statisticky zpracovanych dat spocist relativni retence jednotlivych n-alkanii vzhledem k

heptanu (C7)

— vypocist #yy z vybranych trojic ¢z podle vyrazu 2, vypocitat medidn, aritmeticky prumér,

smérodatnou a relativni smérodatnou odchylku naméfenych #y,

- srovnat hodnoty #), ziskané v bodech 2), 3) a otestovat zda je jejich rozdil statisticky

vyznamny na o = 0,05

— zdivodnit mozné pfi€iny jejich odchylky

Kvalitativni analyza

4) - zméfit g majoritnich slozek redlného vzorku benzinu (3% az 5x) a vypocitat mediany,

aritmetické priiméry, smérodatné a relativni smérodatné odchylky naméfenych #z
- spocitat relativni retence vzhledem k C7 majoritnich slozek

- ur¢it RI majoritnich slozek a pokusit se je pfifadit odpovidajicim slou¢eninam

5) - u samostatnych Cistych slouc¢enin proméfit jejich 7z (1x), vypocitat jejich RI a relativni

retence vuci C7
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6) - proméfit zg a plochy pikd slozek ptitomnych ve vzorku (min. 3%), vypocitat mediany,
aritmetické priméry, smerodatné a relativni smérodatné odchylky naméfenych #z a ploch

pikii; vzorek je slozen pouze z nékterych latek prométenych v bodé 5
- spocitat relativni retence slozek smési B vzhledem k C7

- vypocist Kovatsovy RI vS§ech majoritnich slozek vzorku (pouzit idaje o n-alkanech z bodu

3)

- ptifadit jednotlivé piky pfislusnym slou¢eninam ve vzorku s pomoci #z , relativnich retenci
aRI

Kvantitativni analyza - metoda standardniho pfidavku s pomocnou litkou

pritomnou v piivodnim vzorku

7) - ve vzorku vybrat jednu slouceninu, u které budete stanovovat jeji obsah metodou
standardniho ptidavku

- ve vzorku vybrat podle pravidel uvedenych v textu dalsi slou¢eninu, kterou budete

pouzivat jako pomocnou referenéni latku

Varianta A

- do pfedem zvazenych Cistych, suchych a oc¢islovanych (1 az 3) vialek s vicky a septy
odpipetovat objem 300 pl vzorku a znovu je zvazit (vazime na analytickych vahach s
presnosti 0,1 mg), hmotnosti zaznamename do vysledkového listu

- dovialky ¢.1 provést 1. pridavek stanovované latky: do odvéazené vialky ¢.1 se vzorkem
odpipetovat presné 50 pul Cisté stanovované latky a vialku opét zvazit

- do vialky ¢.2 provést 2. ptidavek stanovované latky: do odvazené vialky ¢.2 se vzorkem
odpipetovat presné 100 pl Cisté stanovované latky a vialku opét zvazit

- do vialky ¢.3 provést 3. ptidavek stanovované latky: do odvazené vialky €.3 se vzorkem
odpipetovat piesné 200 pl cisté stanovované latky a vialku opét zvazit

- zanalyzovat obsahy vSech vialek (nezapomenout promichat), zaznamenat plochy pika

stanovované a pomocné referencni latky; méteni zopakovat min. 3% pro kazdy pridavek

-z prumérnych hodnot vysledka ploch pro kazdy ptidavek spocitat obsah stanovované latky

v puvodnim vzorku podle vyrazu 5 nebo 6

- urcit obsah stanovované latky v pivodnim vzorku grafickou metodou podle popisu v textu,

graf ptilozit na samostatném listu k vysledkovym listim

Pokrocilé praktikum - Plynova chromatografie 9
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- vysledky ziskané obéma metodami srovnat a diskutovat jejich rozdil
Varianta B

Ptidavky 1 — 3 provést postupné do jediné vialky a méfeni provést pro kazdy pridavek;

vyhodnoceni je totozné s variantou A.

Obrazek 1: Grafické zndzornéni metody standardniho ptidavku (zpracovano v programu
Origin 6.0)

60 . , . , . , . , . : . :
yscale(Y) = A + B * xscale(X)
] Parameter Value Error t-Value Prob>|t| 3 P‘r’idavek n
504 A 0 - - <0.0001
B 18.392 0.25181 73.03654 <0.0001
g 404 R R-Square(COD) N
X
-~ 0.99923 0.99845 4 ] Fi
= 1 2. Pridavek
< 30+
<
<> 20 1. Pfidavek
< |
10d Vzorek
0 . , . , . , . , . , . ,
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 25 3.0
m'/m,
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VYSLEDKOVE LISTY — Plynova chromatografie

P#ijmeni, jméno:

Uloha vypracovina dne:

Turnus ¢éislo:

Datum odevzdani protokolu:

Studijni obor:

V poradku dne:

Prepracovat a doplnit
(+ datum):

Typ kolony (komer¢ni oznaceni kolony):

Délka kolony, / (m):  ..ccoooiieiieie

Primér kolony, d (mm): ...

Tloustka filmu stacionarni faze, dy (um):

Féazovy pomér kolony (B): ...coovveveeniennen.

Nakreslete zde vzorec stacionarni faze:
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VYSLEDKOVY LIST — Plynova chromatografie

P#ijmeni, jméno:

Tabulka 1: Retenéni casy methanu

% +v .| Retencni ¢as Al:,ltn:' Median SD RSD Interval spolehlivosti
C.méfeni | = in) pramer (min) (min) (%) (min)
(min)
1
2
3
4
5
Tabulka 2: Objem a priitokové rychlosti
o Interval spolehlivosti
Velicina formét: Li>= x = SD Jednotky
Objem kolony ml
Objemova priitokova rychlost ml/min
Linearni pratokova rychlost cm/s
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VYSLEDKOVY LIST — Plynova chromatografie

P#ijmeni, jméno:

Tabulka 3: Smés n-alkanu

Retencni ¢as (min) Al;ltn}. Medi4n SD RSD Inter.val - Relativni
n-Alkan 1 ) 3 4 5 prumér (min) (min) (%) spolehlivosti retence
(min) ’ (min) k C7
Pentan
Hexan
Heptan
Oktan
Nonan
Tabulka 4: Vypocet mrtvého retencniho ¢asu
.. . . Aritm. primér Median SD RSD
Trojice n-alkanu tv (min) (min) (min) (min) (%)
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VYSLEDKOVY LIST — Plynova chromatografie

P#ijmeni, jméno:

Tabulka 5: Statistické srovnani hodnot mrtvého retenéniho ¢asu

Aritmeticky pramér ty
(min)

Rozpéti
(min)

SD
(min)

Vypoctené kritérium

Kriticka hodnota
Kritéria

Zmeéteny na CHy

Zméteny z n-alkanta

Uvedte zplisob vypoctu s ptisluSnymi rovnicemi:

Vysledek: Hodnoty mrtvého retenéniho Casu jsou / nejsou statisticky vyznamné rozdilné.

Pokud ano, proc? :
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VYSLEDKOVY LIST — Plynova chromatografie

P#ijmeni, jméno:

Tabulka 6: Kvalitativni analyza - benzin

Peak ¢. > 1 2

10

t; (min) 3

5

Aritm. rpimér
(min)

Median
(min)

SD (min)

RSD (%)

Iz k C7

RI

Latka
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VYSLEDKOVY LIST — Plynova chromatografie

Prijmeni, jméno:

Tabulka 7: Analyza Cistych latek

Latka

t, (min)

ri2 vzhledem k C7

RI
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VYSLEDKOVY LIST — Plynova chromatografie P¥ijmeni, jméno:

Tabulka 8a: Kvalitativni analyza - smés B (vzorek)

Latka

Retenéni ¢as
Median

Aritmeticky
priamér

SD

RSD (%)

rel. retence ( k C7)

RI

Identita latky
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VYSLEDKOVY LIST — Plynova chromatografie

P#ijmeni, jméno:

Tabulka 8b: Kvalitativni analyza - smés B (vzorek)

Latka

Cislo méfeni

Plocha piku
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VYSLEDKOVY LIST — Plynova chromatografie P¥ijmeni, jméno:

Tabulka 9a: Kvantitativni analyza - sériové pouziti jedné vialky

Pfidavany objem Hmotnost (g)

() Celkova Celého obsahu

Pomér hmotnosti
ptidavku a vzorku

Pridavku
1 Prazdna vialka - - - -
2 Vialka + vzorek - -
3 Vialka + vzorek + 1. pfidavek

4 | Vilaka + vzorek + 1. a 2. pridavek

5 Vilaka + vzorek + 1., 2. a 3.
pridavek
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VYSLEDKOVY LIST — Plynova chromatografie

P#ijmeni, jméno:

Tabulka 9: Kvantitativni analyza

Pridavek &. 1 2
Vzorek
Objem (ul)
Pridavek
Vialka prazdna
Vialka + vzorek
Hmotnost (g) Vzorek (m;)

Vialka + vzorek + pridavek

Pridavek (m;")

Pomér hmotnostni pridavku a vzorku (m; /m;)

Pokrocilé praktikum - Plynova chromatografie - Vysledkovy list
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VYSLEDKOVY LIST — Plynova chromatografie P¥ijmeni, jméno:

Tabulka 10: Kvantitativni analyza

Plocha piku (a.u.) Pomér ploch pikii stanovované a pomocné referentni latky
Méieni - -
Stanovovana latka Pomocr;g tll:'erentnl Pomér Median SD RSD %
1
e
2
S 2
N
>
3
e 1
[}
>
]
= 2
R
A
= |3
i 1
%
>
]
= 2
> B
-
13
e 1
%]
>
]
= 2
R
A
“ 13
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VYSLEDKOVY LIST — Plynova chromatografie P¥ijmeni, jméno:

Tabulka 11: Kvantitativni analyza

Obsah stanovované latky, jednotky: .............. Statisticky rozdil
Vypotet (vypocet - g. metoda)
ficka
RSD Elt:?oﬁa ) Kritickd Hodnota
Median SD RSD% Median SD o L L, hodnota e s . (ano/ne)
Yo s kritéria
kritéria

1. pridavek

2. pridavek

3. pridavek
Obsah .....cccevviniiiiniiiccne, byl stanoven metodou standardniho pfidavku za pomoci referentni pomocné 1atky .......c.coocevviiniininiiniininnenne. .
Vysledek:
Metodou vypoctu byl obsah stanoven na: ( .........ccccceevuveenenne T o ) e I (R %)
Grafickou metodou byl obsah stanoven na: (........cccceceveeevveeenneens ) I
Oba vysledky jsou / nejsou dle ..o testu statisticky odlisné na hladin€ vyznamnosti ....................... %.
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