AK "LOW-COST"-Gaschromatografie

Kappenberg Trennung von Feuerzeug-Gas "“ |

K04

Mit einem LowCost- Gaschromatografen ist es méglich, fast , professionelle” Trennungen von Feuerzeug-
gas zu erzielen. Die Werte erscheinen auf dem Display des Messmoduls AK LCGC 15. Ein Computer ist

Prinzip hervorragend geeignet, die lastigen Schreib- und Zeichenarbeiten bei gaschromatografischen Analysen zu
Uibernehmen. Auch , Auswertungen” werden unterstitzt.
Aufbau
und
Vorbe-
reitung

Bendétigte Gerdte Verwendete Chemikalien

O AK LowCost-GC Classic Modul [0 USB-Kabel O Gasfeuerzeug o
mit Birnchen-WLD O Tablet, Laptop o. 0 Feuerzeuggas-Kartusche@@

O Saule: wlelfier Kabelblnder Smartphone O Evtl. Vergleichsgase @@

[0 Teacher's Helper / Netzteil O MT- Spritze, 2 mL

Vorbereitung

> Koffer aufstellen

Vorbereitung an den Tablets/ Laptops (Clients)

> Am Tablet /Laptop / Smartphone Einstellungen @ mit (WLAN | eine Verbindung herstellen:

anwahlen und warten bis die Verbindung eingebucht ist.

Browser z.B. [FireFox/Safaril aufrufen, in die Adresszeile (URL-Zeile) - nicht in der (Google-Suchzeile!!)
&) |http://labor.ak eingeben. - Es erscheinen 4 Bildschirme ....

’ wéhlen. Im Display kénnen die Meniicons oben neben- oder (bei kleinen Bild-

schirmen) links untereinander angeordnet sein.
GC Elektronik15 per USB mit Teacher’s Helper verbinden.

> **con 'Messen' (2. von links) und |Mit Messgerit verbinden‘ auswahlen.

’ MessgrﬁBenauswahI: und

>  Konfiguration GC-Messung . y-Achse GC (WLD) Min
Nachkomma

Es erscheinen Anweisungen auf dem Bildschirm. Diese abhaken:
> GC Sensor mit Teacher’s Helper verbinden.
> Pumpe: Schlauch bei "OUT" und mit Strom versorgen.

> .[2ur Messung

Der Messbildschirm wird aufgebaut und Werte angezeigt.
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Bei kleinen Bildschirmen zur richtigen Darstellung wechseln von Hoch- in Querformat oder
das 'ICON' (= Seitenleiste Ein- /Ausblenden) benutzen.

» Testgas in die Spritze fiillen, diese bis 0,5 mL entleeren und dann bis 1 mL Luft dazu aufziehen.

> Warten bis Messwert stabil ist. Evtl. | Auf Null setzen

Spritze einfliihren und dabei den Stempel einklemmen, damit er sich nicht bewegt, aber noch nicht

das Gas injizieren!!!

> Mit|Aufzeichnung Starten |die Messwertspeicherung starten.

»

»  Nach ca. 200 s zum Beenden M driicken

Beim Countdown genau bei 0 s das Gas zligig in den Chromatografen injizieren und Spritze entfernen.

BAMACI? =

‘UI-\‘ AK MiniAnalytik 12
i — Feuerzeuggas
100,077 )

90,0

Datenreihen Wertetabelle

DATENREIHEN
—
H=

o Feuerzeuggas

Durch- S0
fiihrung
ﬂ 600 Zeit 220] s |
) oo o :
3 It 0'3[3
© 40,0
30,0+
20,0
10,0-f
0,0 \
-10,0-+ T T T T t 1 T 1
-20 0 20 40 60 80 100 120 140 180 200 220
Zeit [s]
speichern | * Projekticon oben links B8 und Speichern unter|wahlen
4 Unter ,Projekt Speichern’ Projektnamen eingeben (hier: Beispiel) = \ K04 user|und
Excel- > Projekticon oben links Bl und | Datenreihen exportieren wahlen
Export Unter "Datenreihen Speichern" ein Datenreihe auswahlen und [Speichern
> Je nach Gerat mit »Speichern unter" noch Pfad aussuchen und bestéatigen!
Sffnen » Istder Teacher’s Helper nicht mehr zu erreichen: Browser z.B. [FireFox/Safari| aufrufen, in die Adress-
bei zeile (URL-Zeile) - nicht in der (Google-Suchzeile!!) http://labor.ak| eingeben. Projekticon oben
Bedarf links IF8 und "Projekt Laden" direkt auswahlen und = anklicken
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Aus-
wertung

Auswertung:
A. Qualitative - Identifizierung der Komponenten
Vergleich mit Gaschromatogrammen einiger Reingase aus der Gasbar

Abschétzen der Einfiillmenge eines Vergleichsgases:
Da ein einzelnes Gas nur etwa einen Anteil von 1/3 am Gasgemisch hat, sollte man auch nur 1/3 von 0,5

mL aufziehen, also etwa 0,15 mL. Sind spater die entstehenden Flachen im Chromatogramm gleich, hat
man direkt den Anteil des Gases bestimmt.

4

4

v

Zur Vorbereitung einer neuen Messung jeweils bei ** (Seite 1) neu beginnen.

Evtl. | Auf Null setzen

Ca. 0,15 mL eines der ausgesuchten Vergleichsgase in die Spritze fiillen und bis 1,0 mL Luft aufziehen.
Spritze einfihren, die GC Aufnahme starten und injizieren wie beim ersten Mal (hier: bei 10 s).

Usw.
G 40,0 F-Gasanalyse | Rei J.s Gas 1-FGASD0.GCG
C
- 35,01 Ethan
" 32,04 Propan

- 20,04

- 16.0+

12.0-

'fifjﬂjﬁ |
B

8.0+
4.0+

0.0+

Methylpropan

Butan

T
1000
Zeit f s

1 2I|],I]

14I|],I]

1 EIIJ,I]

1BI|],I] 2000
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Aus-
wer-
tung

B: Quantitative Auswertung des Gaschromatogramms (Gehaltsermittlung)
1. Basislinienkorrektur

Nach der Identifizierung verbannt man sinnvollerweise die Vergleichsgase vom Bildschirm und arbeitet nur

mit dem zu analysierenden Gas.
Dazu entfernt man die Hakchen (V im farbigen Kastchen) bei den anderen Datenreihen.
Ist eine ,, Drift” festzustellen, so muss zunachst die "Basislinie" grafisch korrigiert werden.

» Iconmenii Auswerten: m\ |GC-Basislinienkorrektur|
» Eine Erlduterung, wie die Linie gelegt werden soll, steht am Rand: Eine Linie, die im korrigierten Gra-

phen die Parallele zur x-Achse mit y= 0 werden soll, in das Chromatogramm ziehen.

(a) AK MiniAnalytik 12 BAMERI 2=

g oo

Feuerzeuggas GC-Basislinienkorrektur

Legen Sie durch Tippen und Ziehen
eine Gerade so gut es geht durch
die FuBlinie Ihrer Messung. Die wird
dann zu einer neuen Basislinie
umgerechnet.

90,0
80,0

70,0

60,0-] H 1 1 . 1 { =
0 N x Abbrechen

o,cT

-10,0 ! | | | | | 1

20 0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220
Zeit[s]

2. Integration (Ermittlung der Peakflichen)

Die Ermittlung der Peakflachen (ohne den Einspritzpeak) geschieht auf folgende Weise:

» lconmend Auswerten: DA\ |GC - Handintegration|

> Dem Erlduterungstext auf dem Bildschirm folgen:

> Mit Maus oder Finger auf den linken Rand des ersten Peaks (nicht Einspritzpeak), tippen, gedriickt hal-
ten und ziehen bis zum rechten Rand und loslassen

* Die Grenzen kann man nachtraglich korrigieren mit Klick in die markierte Flache des Peaks!

» Fir jeden Peak nach rechts die Schritte wiederholen.

(i) AK MiniAnalytik 12 BN 7=
o — Feverze ‘

Bei der GC Hand-Integration legen
Sie durch Tippen und Ziehen
entlang der X-Achse Geraden fest,
welche die relevanten Teile der
Kurve markieren.

90,0
80,0

70,0

60,0 -
3 !
l

. Markieren Sie alle relevanten
Bereiche

T
100 140 160
Zeit [s]

Es erscheint eine Tabelle. In der sind schon Retentionszeit, Flache, Responsefaktor und Gehalt eingetragen.
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3. Beriicksichtigung der unterschiedlichen Warmeleitfahigkeiten

Die Angabe des Gehaltes ist allerdings nicht korrekt, weil die verschiedenen Gase unterschiedlich gut die Warme
von dem WLD ableiten und so ein verfalschtes Bild vortduschen. Methan liefert etwa eine doppelt so groRe
Flache wie die gleiche Menge an n-Butan. Dieser Fehler wird mit den ,Responsefaktoren” korrigiert. Solche
Responsefaktoren sind in einer Art "Verdinnungsreihe der Reinsubstanzen" experimentell bestimmbar. Nahe-
rungsweise konnen die R-Faktoren auch den Vorschldagen in der Tabelle entnommen werden.

Zur exakten Zuordnung der einzelnen Peaks greifen Sie auf lhre Identifizierungsversuche zuriick, orientieren sich
an den aufgefiihrten Retentionszeiten oder verlassen sich auf Ihr chemisches Gefihl (kleinere, kugelformige
Molekiile werden meist weniger stark adsorbiert als groRRe langkettige; haben also kiirzere Retentionszeiten).

4

Iconmeni Auswerten: ﬁ\ ‘GC -Referenztabelle anzeigen

GC Ergebnisse

Feuerzeuggas
90,0 s
300 ‘x HName HRetentionszeit HFI&che HR—Faktor HGehalt (%) [ 55 W
Peak-1 60,0 12,44 1,00 0,45 i~
0 Peak-2 80,5 650,13 1,00 23,43 7
60,0 Peak-3 116,5 530,76 1,00 19,13 o ‘|
o)
S Peak léschen © FE——
30,0 —_—
200 ‘x HNam Beakzuoninen 0 iche HR—Faktor“GehaN: (%)[
Abbrechen © |00 0,55 0,24
2 \ Ethan 65,0 5,00 0,85 0,93
0.3 Propan 80,0 200,00 0,95 41,73 - =
L z Z i « [Fertig
-10,0 Methylpropan 120,0 50,00 1,00 10,98 B -
= B suen 150,0 200,00 1,05 46,12 -

» Zur Zuordnung der Peaks jeweils vorne eine Reihe in der oberen und eine entsprechende Reihe in der unteren
Tabelle anklicken und dann auf | Peak Zuordnen | Der Computer tragt daraufhin im oberen Teil den Namen
und den Response-Faktor ein und berechnet sofort die neue prozentuale Zusammensetzung.

» Die Ergebnisse nach Bedarf in der Grafik positionieren.

Fertig ist die komplette Gas-Analyse
o . , L P ] —_—
| AK MiniAnalytik 12 AMEACI? =
} — = 5 E Feuem?UQQas B s = > = Datenreihen Wertetabelle
90,0 . 21.9% | 1 ! 58.9% | |
80,0 o Feuerzeuggas . §
Methylpropan
60,0 | zeit | 162) s
£ 500 ot ‘ 19,0
3 Int. J
O 40,0
30,0
20,0 Ethan |
0.38%|
10,0
0,0 \ ECANCE S & i £
-10,0-+ T T 1 t 1 1 1 1 T T 1
-20 0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220
Zeit [s]
| Beachten: ‘ @ @ Entsorgung | entfillt

| Literatur | Wedeking, Veltel und Kappenberg, Arbeiten fir den Wettbewerb ,jugend forscht”
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