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EXPERIMENTALNA TECHNIKA

Vyhodnocovanie chromatogramov pri chromatografii plyn—kvapalina
¢iselnikovym tchylkomerom

J. HRIVNAK

Vijskumny ustav agrochemickej technoldgie, Bratislava

Na vyhodnocovanie chromatogramov pri chromatografii plyn—kvapali-
na sa pouzil éiselnikovy tchylkomer, ktorym sa podstatne znizili chyby pri
vypodéte pléch pod eludnymi vlnami zo stéinu vysky a Sirky viny v jej polo-
viénej vyske.

Volba metédy kvantitativneho vyhodnocovania chromatogramov je jednym
z faktorov uréujtcich koneént presnost analyzy [1, 2].

V mnohych pripadoch presnost vypoéitania plochy pod eluénou vlnou je
podstatne nizsia nez relativna chyba zapisovacieho zariadenia, ktora pri mo-
dernych pristrojoch je pod 4 1 9%,.

Vypodet plochy pod eluénou vinou nasobenim jej vysky Sirkou v poloviénej
vyske je jednoduchy a rychly [3, 4]. Tato metédu mozno pouzit pri symetric-
kych vindch. Ak st v8ak viny velmi tizke, vnasa sa pri odéitani Sirky velka chy-
ba. Pouzitie &iselnikového uchylkomera, upraveného podla obr. 1, umoziiuje
podstatné zniZenie chyby odéitania.

Obr. 1. Upraveny éiselnikovy tchylkomer.
1. giselnik; 2. lupazvidsujuca 5krat; 3.ihla
s mierne otupenym hrotom; 4. eluéné vlna;
5. zvédiend Cast eluénej viny v poloviénej
vyske; 6. posuvné ramienko.

Spdsob merania vidiet na obr. 1. Hrot ihly tchylkomera v nulovej polohe nastavime
na vonkaj$i okraj éiary v poloviénej vyske viny tak, aby smer posunu tuchylkomera bol
rovnobezny s nulovym zdznamom registraéného zariadenia. Uchylkomer pritladime na
papier a ramienko 6 posuvame, kym hrot ihly nedosiahne vnutorny okraj protilahlej ¢iary,
a odéitame. Tymto sudasne dosiahneme elimingciu hriubky pera zapisovacieho zariadenia.

Faktory, ktoré ovplyviiuju reprodukovatelnost tejto metédy, su: kvalita atramen-
tu, papiera a pera zapisovacieho zariadenia. V tab. 1 st uvedené stredné chyby
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Tabulka 1
Strednd chyba sirok v intervale 1—10 mm

Sirka (mm) 1 2 4 6 8 : 10
S’ (mm) 0,0084 0,0099 0,0098 0,0117 0,0130 1 0,0138
d g (%) 0,84 0,49 0,24 0,19 | 0,16 l 0,14

Tabulka 2

Stredné chyby pléch v intervale 50—500 mm=
Plocha (mm?2) 50 100 200 300 400 7""—500
i

S’ (mm?) 0,46 0,53 0,57 0,60 0,68 | 0,79
d 2 (%) 0,92 0,53 0,29 0,20 - 0,17 0,16

Plocha (mm?) 25 75 200 600
&’ (mm?) 4,80 9,38 8,52 14,6 (5
d @ (%) 19,2 12,5 4,3 2,4 15]

2
(S' = :l:V =4 1) z desiatich merani §irok vin (1 — 10 mm) za pouzitia registraéné-
ho pristroja Speedomax mod. G a papiera fy Carlo Erba (Milano).

Stredné chyby ploch odmeranych touto metédou sme porovnali (tab. 2)s udajom vlite-
rature [5]. Merania sme opakovali desatkrét a vysky vin (okolo 5 cm) sme odéitali pra-
vitkom. Z tab. 2 vidiet poriadkové zlepsenie pri vyhodnocovani pléch tichylkomerom.

Pri pouziti atramentu, ktory sa na papieri rozpija, nie je mozné uvedeni presnost
dosiahnut. Pre tento udel sa ndm najlepsie osvedéili vodné roztoky organickych farbiv.

OIIEHKA XPOMATOIPAMM IPU TA30—KNIKOCTHON XPOMATOI'PA®II
THIOEPBJIATHBIM YHJIOHOMEPOM

1. TpaBEAK

VccmenoBaTenbCKA M HHCTATYT arpOXAMHA 9eCKOM TexHoI0rAH, BpaTaciaasa

Il OmeHKH XpoMaTorpaMM IIpA ra30—jKALKOCTHOM XpoMaTorpadmm Obln mpnMenen
nudepbnaTAbl yKI0HOMED, KOTOPHIM YAAJI0Ch B 3HAYHTENLHOH CTeNEeHH IOBM3HTH IGTPem-
HOCTH OPH BHYACJIEHAN INIOMAfell OorpaEWdYeHHbX KDUBHIME B3TIONUM. TA LJIOMAAN NONY-
YAJIACH YMHOKeHMEeM BEICOTHI KPHBOU Ha IMPUHY B3sTOH B II0JI0BAHE BHCOTH. OTHOCHTCINDb-
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HEle IOTPEeIIHOCTH IIPH BRIYACJICHMM IJIomaeil pyBe e HHLIM METOIOM He IpeBHIaoT + 1 %.
@axTOpH, OKA3LIBAIONMe BIMAHME HA BOCNPOM3BOAUMOCTL ABJIAITCA KAYecTBO WePHMI,
GyMars 4 nepa perscTpandoOHHON yCTAHOBRH.

PreloZil M. Fedorofiko

AUSWERTUNG DER CHROMATOGRAMME IN DER GAS—FLUSSIGKEIT-
CHROMATOGRAPHIE MIT HILFE EINER MESSUHR

J. Hrivndk

Forschungsinstitut fiir agrochemische Technologie, Bratislava

Zur Auswertung der Chromatogramme in der Gas—Fliissigkeit-Chromatographie wurde
eine Messuhr benutzt, durch deren Anwendung die Fehler bei der Berechnung dsr Flichen
unterhalb der Elutionsberge aus dem Produkt der H6he und Breite des Berges, gemessen
in dessen halber Hohe, wesentlich verringert werden. Die relativen Fehler der nach dieser
Methode berechneten Fldchen liegen unterhalb 4+ 1 9%,. Faktoren, die die Reproduzier-
barkeit dieser Methode zu beeintrichtigen vermogen, sind die Qualitdt der Tinte, des.
Papiers und der Feder der Registriervorrichtung.

Prelozil K. Ullrich
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