Umsetzungsbeispiel Pflichtqualifikation Chemielaborant/-in

Chromatografie

GC: Qualitative Bestimmung eines Gemisches von Losemitteln

Betrieb @ Berufsschule
Ausbildungsrahmenplan Nr. 7.6 M Rahmenlehrplan Lernfelder 4, 8

Geréate: GC mit 25-m-Saule, 100 % Methylsilicon als Phase, FID oder Micro-WLD, Split,
Auswertesystem

Chemikalien: 2-Methylbutan-1-ol, Octan-1-ol, Cyclohexan, n-Octan, n-Nonan, Benzoesauremethylester,
Benzoesaureethylester, Salicylsdureethylester
Die Sicherheitskenndaten sind abzurufen unter:
http://www.chemie.fu-berlin.de/chemistry/safety/chemsafety.html.

1. Prinzip

Mit Hilfe der GC ist die qualitative Zusammensetzung eines Losemittelgemisches zu
bestimmen. Dazu wird zunachst das Gemisch, welches aus 3 Analyten besteht, in
den Injektor injiziert und chromatografiert. Die Bedingungen sind solange zu
verandern, bis ein auswertefahiges Chromatogramm entsteht, bei dem die Peaks
bis zur Basislinie aufgeldst sind. Danach werden die reinen Komponenten injiziert
und die Peaks durch einen Retentionszeitenvergleich identifiziert. Am Schluss wird
die Probe mit den vermutlich in der Probe enthaltenen Analyten aufgestockt und
das aufgestockte Gemisch erneut chromatografiert.

2. Orientierungsfragen
(1) Unter welchen Bedingungen kann die Bruttoretentionszeit als Vergleichswert
zur ldentifizierung der Analyten dienen?

(2) Warum ist es sinnvoll, die Probe mit den vermuteten Analyten aufzustocken
und erneut zu chromatografieren?

(3) Von was ist die Retentionszeit der Komponenten in erster Linie abhangig?

(4) Falls die Peaks nicht vollig getrennt werden, welche Parameter kdnnten
prinzipiell verandert werden, damit die Analyten doch noch getrennt werden?

3. Gaschromatografische Bedingungen

Saule: 25 m oder 30 m, unpolare Kapillarsaule, z. B. 100 %
Methylsilicon, 320 um oder 530 um Innendurchmesser,
Filmdicke ca. 1 um

Ofen: temperaturprogrammiert

Injektor: Split, Splitverhaltnis 1 :20 (530-um-Saule) oder 1: 40
(320-um-Saule)

Injektortemperatur: 220 °C

Detektor: Micro-WLD oder FID

Detektortemperatur: 225 °C

Gas: He, mind. 99,99 %

Gasgeschwindigkeit

durch die Saule: 30 bis 45 cm/s (gemessen mit Methan-Totzeitpeak)


http://www.chemie.fu-berlin.de/chemistry/safety/chemsafety.html
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Temperaturprogramm

Als Temperaturprogramm wird zunachst vorgeschlagen:
Anfangstemperatur: 60 °C
Aufheizrate: 10 °C / Min
Endtemperatur 220 °C

Das Temperaturprogramm muss noch optimiert werden.

4. Probe
In der Probe sind drei der folgenden Analyten enthalten:

2-Methylbutan-1-ol
Octan-1-ol

Cyclohexan

n-Octan

n-Nonan
Benzoesauremethylester
Benzoesaureethylester
Salicylsaureethylester

Alle Analyten stehen als reine Vergleichschemikalien zur Verfigung. Ggf. ist die
Probe mit Aceton verdunnt.

5. Durchfuhrung

Von der Probe werden maximal 0,5 puL und zusatzlich ca. 5 uL Luft bei den oben
genannten Bedingungen in den Injektor des GCs injiziert und das Chromatogramm
aufgenommen. Die Integrator- oder PC-Parameter mussen so eingestellt werden,
dass aussagefahige Chromatogramme entstehen.

Danach wird die Ofentemperatur so optimiert, dass die drei Peaks einerseits minde-
stens bis zur Grundlinie aufgelost sind und andererseits die Retentionszeiten-
differenz zweier Peaks nicht groRer als 7 Minuten ist. Anschliel3end sind die reinen
Vergleichssubstanzen zu injizieren. Die Probe ist dann mit den vermutlichen
Analyten aufzustocken und erneut zu chromatografieren.

6. Auswertung

Anhand der Retentionszeiten der Vergleichs- und Probenchromatogramme sind die
drei Analyten der erhaltenen Probe zu identifizieren.
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Chromatografie

Umsetzungsvorschlag fiir den Ausbildungsbetrieb

Herstellen der Probe:

Pro Anwender sind ca. 3 mL eines Gemisches aus drei der folgenden Chemikalien
(chemisch rein) herzustellen und in einem dichten Flaschchen in einem Kihlschrank
aufzubewahren.

Cyclohexan n-Nonan n-Octan
2-Methylbutan-1-ol Octan-1-ol Benzoesauremethylester
Benzylsaureethylester Salicylsauremethylester

Grundsatzlich sind alle Chemikalien kombinierbar. Es wird jedoch empfohlen, ein
Alkan, einen Alkohol und einen Ester zu verwenden. Diese sollten zu gleichen Teilen
in dem Gemisch enthalten sein.

Die Proben sind in einem dichten Flaschchen aufzubewahren. Bei der Aufbewahrung
im Kuhlschrank sind die Proben mind. 2 Wochen lang stabil.

Als Vergleichschemikalien sind alle Chemikalien in gleicher Reinheit zur Verfligung
zu stellen.

Zeitbedarf

Der durchschnittliche Zeitbedarf zur Durchfuhrung der Aufgabe betragt ca. 4
Stunden

Bewertung

Fur die Bewertung wird folgende Tabelle vorgeschlagen:

3 Analyten richtig, 100 Punkte
2 Analyten richtig, 1 nicht angegeben 70 Punkte
2 Analyten richtig, 1 falsch angegeben 50 Punkte
1 Analyt richtig, 2 nicht angegeben 30 Punkte
alle anderen Angaben 0 Punkte



	GC: Qualitative Bestimmung eines Gemisches von Lösemitteln
	1. Prinzip
	2. Orientierungsfragen
	3. Gaschromatografische Bedingungen
	4. Probe
	5. Durchführung
	6. Auswertung
	7. Umsetzungsvorschlag für den Ausbildungsbetrieb



<<
  /ASCII85EncodePages false
  /AllowTransparency false
  /AutoPositionEPSFiles true
  /AutoRotatePages /None
  /Binding /Left
  /CalGrayProfile (Dot Gain 20%)
  /CalRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CalCMYKProfile (U.S. Web Coated \050SWOP\051 v2)
  /sRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CannotEmbedFontPolicy /Error
  /CompatibilityLevel 1.4
  /CompressObjects /Tags
  /CompressPages true
  /ConvertImagesToIndexed true
  /PassThroughJPEGImages true
  /CreateJobTicket false
  /DefaultRenderingIntent /Default
  /DetectBlends true
  /DetectCurves 0.0000
  /ColorConversionStrategy /CMYK
  /DoThumbnails false
  /EmbedAllFonts true
  /EmbedOpenType false
  /ParseICCProfilesInComments true
  /EmbedJobOptions true
  /DSCReportingLevel 0
  /EmitDSCWarnings false
  /EndPage -1
  /ImageMemory 1048576
  /LockDistillerParams false
  /MaxSubsetPct 100
  /Optimize true
  /OPM 1
  /ParseDSCComments true
  /ParseDSCCommentsForDocInfo true
  /PreserveCopyPage true
  /PreserveDICMYKValues true
  /PreserveEPSInfo true
  /PreserveFlatness true
  /PreserveHalftoneInfo false
  /PreserveOPIComments true
  /PreserveOverprintSettings true
  /StartPage 1
  /SubsetFonts true
  /TransferFunctionInfo /Apply
  /UCRandBGInfo /Preserve
  /UsePrologue false
  /ColorSettingsFile ()
  /AlwaysEmbed [ true
  ]
  /NeverEmbed [ true
  ]
  /AntiAliasColorImages false
  /CropColorImages true
  /ColorImageMinResolution 300
  /ColorImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleColorImages true
  /ColorImageDownsampleType /Bicubic
  /ColorImageResolution 300
  /ColorImageDepth -1
  /ColorImageMinDownsampleDepth 1
  /ColorImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeColorImages true
  /ColorImageFilter /DCTEncode
  /AutoFilterColorImages true
  /ColorImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /ColorACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /ColorImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000ColorACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000ColorImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasGrayImages false
  /CropGrayImages true
  /GrayImageMinResolution 300
  /GrayImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleGrayImages true
  /GrayImageDownsampleType /Bicubic
  /GrayImageResolution 300
  /GrayImageDepth -1
  /GrayImageMinDownsampleDepth 2
  /GrayImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeGrayImages true
  /GrayImageFilter /DCTEncode
  /AutoFilterGrayImages true
  /GrayImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /GrayACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /GrayImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000GrayACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000GrayImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasMonoImages false
  /CropMonoImages true
  /MonoImageMinResolution 1200
  /MonoImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleMonoImages true
  /MonoImageDownsampleType /Bicubic
  /MonoImageResolution 1200
  /MonoImageDepth -1
  /MonoImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeMonoImages true
  /MonoImageFilter /CCITTFaxEncode
  /MonoImageDict <<
    /K -1
  >>
  /AllowPSXObjects false
  /CheckCompliance [
    /None
  ]
  /PDFX1aCheck false
  /PDFX3Check false
  /PDFXCompliantPDFOnly false
  /PDFXNoTrimBoxError true
  /PDFXTrimBoxToMediaBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXSetBleedBoxToMediaBox true
  /PDFXBleedBoxToTrimBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXOutputIntentProfile ()
  /PDFXOutputConditionIdentifier ()
  /PDFXOutputCondition ()
  /PDFXRegistryName ()
  /PDFXTrapped /False

  /CreateJDFFile false
  /Description <<
    /CHS <FEFF4f7f75288fd94e9b8bbe5b9a521b5efa7684002000410064006f006200650020005000440046002065876863900275284e8e9ad88d2891cf76845370524d53705237300260a853ef4ee54f7f75280020004100630072006f0062006100740020548c002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e003000204ee553ca66f49ad87248672c676562535f00521b5efa768400200050004400460020658768633002>
    /CHT <FEFF4f7f752890194e9b8a2d7f6e5efa7acb7684002000410064006f006200650020005000440046002065874ef69069752865bc9ad854c18cea76845370524d5370523786557406300260a853ef4ee54f7f75280020004100630072006f0062006100740020548c002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e003000204ee553ca66f49ad87248672c4f86958b555f5df25efa7acb76840020005000440046002065874ef63002>
    /DAN <>
    /DEU <>
    /ESP <>
    /FRA <>
    /ITA <>
    /JPN <FEFF9ad854c18cea306a30d730ea30d730ec30b951fa529b7528002000410064006f0062006500200050004400460020658766f8306e4f5c6210306b4f7f75283057307e305930023053306e8a2d5b9a30674f5c62103055308c305f0020005000440046002030d530a130a430eb306f3001004100630072006f0062006100740020304a30883073002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e003000204ee5964d3067958b304f30533068304c3067304d307e305930023053306e8a2d5b9a306b306f30d530a930f330c8306e57cb30818fbc307f304c5fc59808306730593002>
    /KOR <FEFFc7740020c124c815c7440020c0acc6a9d558c5ec0020ace0d488c9c80020c2dcd5d80020c778c1c4c5d00020ac00c7a50020c801d569d55c002000410064006f0062006500200050004400460020bb38c11cb97c0020c791c131d569b2c8b2e4002e0020c774b807ac8c0020c791c131b41c00200050004400460020bb38c11cb2940020004100630072006f0062006100740020bc0f002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e00300020c774c0c1c5d0c11c0020c5f40020c2180020c788c2b5b2c8b2e4002e>
    /NLD (Gebruik deze instellingen om Adobe PDF-documenten te maken die zijn geoptimaliseerd voor prepress-afdrukken van hoge kwaliteit. De gemaakte PDF-documenten kunnen worden geopend met Acrobat en Adobe Reader 5.0 en hoger.)
    /NOR <>
    /PTB <>
    /SUO <>
    /SVE <>
    /ENU (Use these settings to create Adobe PDF documents best suited for high-quality prepress printing.  Created PDF documents can be opened with Acrobat and Adobe Reader 5.0 and later.)
  >>
  /Namespace [
    (Adobe)
    (Common)
    (1.0)
  ]
  /OtherNamespaces [
    <<
      /AsReaderSpreads false
      /CropImagesToFrames true
      /ErrorControl /WarnAndContinue
      /FlattenerIgnoreSpreadOverrides false
      /IncludeGuidesGrids false
      /IncludeNonPrinting false
      /IncludeSlug false
      /Namespace [
        (Adobe)
        (InDesign)
        (4.0)
      ]
      /OmitPlacedBitmaps false
      /OmitPlacedEPS false
      /OmitPlacedPDF false
      /SimulateOverprint /Legacy
    >>
    <<
      /AddBleedMarks false
      /AddColorBars false
      /AddCropMarks false
      /AddPageInfo false
      /AddRegMarks false
      /ConvertColors /ConvertToCMYK
      /DestinationProfileName ()
      /DestinationProfileSelector /DocumentCMYK
      /Downsample16BitImages true
      /FlattenerPreset <<
        /PresetSelector /MediumResolution
      >>
      /FormElements false
      /GenerateStructure false
      /IncludeBookmarks false
      /IncludeHyperlinks false
      /IncludeInteractive false
      /IncludeLayers false
      /IncludeProfiles false
      /MultimediaHandling /UseObjectSettings
      /Namespace [
        (Adobe)
        (CreativeSuite)
        (2.0)
      ]
      /PDFXOutputIntentProfileSelector /DocumentCMYK
      /PreserveEditing true
      /UntaggedCMYKHandling /LeaveUntagged
      /UntaggedRGBHandling /UseDocumentProfile
      /UseDocumentBleed false
    >>
  ]
>> setdistillerparams
<<
  /HWResolution [2400 2400]
  /PageSize [612.000 792.000]
>> setpagedevice


