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Mit einem LowCost- Gaschromatografen ist es moglich, fast ,,professionelle” Trennungen von Feuerzeuggas zu
erzielen. Die Werte erscheinen auf dem Display des Messmoduls AK LCGC 11. Ein Computer ist hervorragend

Prinzip geeignet, die lastigen Schreib- und Zeichenarbeiten bei gaschromatografischen Analysen zu Gibernehmen. Auch
,Auswertungen” werden unterstitzt.
Bendtigte Gerdte Verwendete Chemikalien
O LowCost- Chromatograf O Computer/Laptop O Gasfeuerzeug @@
Classic+Modul oder hoher O MT- Spritze, 2 mL [0 Feuerzeuggas-Kartusche Ho
[0 Sé&ule: weiRer Kabelbinder
Vorbereitung am Computer: Programm AK Analytik 11
RS ——
= Messen = mit Geraite- =GC App =GC15 Birne wahlen
Schnellstarter App (evtl. GC11)
Aufbau
pmm| AK Labor: LowCost GC App
und Folgen Sie den Anweisungen auf dem Bildschirm um ein Gaschromatogramm aufzunehmen.
Vorbe- » Typ wahlen
reitung Arbeiten Sie die folgenden Schritte ab:
Verbinden Sie den AK LC GC 11 per USB Kabel mit
Threm Computer
;l@' « BEE?IEUEEE‘LEEE:’E[J?’E:::; leuchtet. Falls nicht:
.lﬁrl H ,_M E:' E"‘ @ Pumpe: Schlauch bei 'OUT' aufstecken und
I P e Netzstecker in Steckdose!
% : = @ sii-gsees?:;;t:?l%ei 'Sensor' in GC-Elektronik
= 1 i 1]
\g 5 @ 1! Rote LED darf nicht leuchten !t
a) Falls rote Leuchtdiode blinkt, ist das
Detektor-Birnchen nicht festgeschraubt oder
durchgebrannt.
b) Falls rote LED konstant leuchtet, ist Kurzschluss
in Birnchen oder Zuleituna
(C) 2011 by AK Kappenberg
» Testgas in die Spritze fiillen, diese bis 0,5 mL entleeren und dann bis 1 mL Luft dazu aufziehen.
> Evtl.|Auf "0"(null) setzen [“B)
Spritze einfihren und dabei den Stempel einklemmen, damit er sich nicht bewegt, aber noch nicht das Gas
Durch- injizieren!!!
filhrung > Mit oder mit der 's'-Taste die Messwertspeicherung starten.

> Beigenau 10 s (linke Anzeige) das Gas ziigig in den Chromatografen injizieren und die Spritze entfernen.
> Nachca.200s ‘Messung beenden @ driicken.
*» Projektnamen eingeben (hier: Beispiel) & ‘ Mein erstes Projekt ‘ und ’Akzeptieren@
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Reines Gas
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F-Gazanalyse

Aus-
wertung
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Identifizierung der Komponenten - Aufnahme von GC’s von Reingasen aus der Gasbar:

Abschatzen der Einfiillmenge eines Vergleichgases: Da ein einzelnes Gas nur etwa einem 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.

> Evtl. ‘Auf "0"(null) setzen ‘@
> Ca. 0,15 mL eines der ausgesuchten Vergleichsgase in die Spritze fullen und bis 1,0 mL Luft aufziehen.
> Spritze einfiihren, die GC Aufnahme starten und injizieren wie beim ersten Mal (bei 10 s).
> usw.
& 40.0 F-Gasanalyse | | Reidds Gas 1-FGASDD.GCG
C
36,04 Ethan
n 32,01 Propan
e
n 28.07 Methylpropan
¥ 24.0- >,
- 20.07 Butan
- 16.0-
12.0- “
8.0+
Rowenta-Gas
4.0-
0.0+
4..-“ I T T I T T I T T
0.0 20.0 40,0 0.0 80.0 100.0 1200 1400 160.0 180.0 200.0
Zeit /s
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Die Auswertung des Gaschromatogramms (Gehaltsermittlung)

1. Basislinienkorrektur

Sinnvollerweise verbannt man die Vergleichsgase vom Bildschirm und arbeitet nur mit dem zu analysierenden
Gas.

Dazu klickt man mit der rechten Maustaste in den Graphen und entfernt durch Klicken die Hikchen bei den
anderen Datenreihen.

Ist ein , drift” festzustellen, so muss zunachst die "Basislinie" grafisch korrigiert werden.

G ENTNUE AK Analytik 11 Start Messung  Favoriten  Auswerten  Hinzufiigen ‘GC - Basislinie-

» Eine Linie, die im korrigierten Graphen die Parallele zur x-Achse mit y= 0 werden soll, in das Chromatog-

ramm ziehen. ‘Weiter .

Butan Double refined DFIFT1 .GCG

G 25.0
C

i 22,5

Legen Sie die Gerade mit den Enden so,
't' 20,04 wie die Grundlinie verlaufen soll 1
|

e

® 17,5
¥ 15,0-
~ 125

- 10,0+

7.5+

5.0+
Original

korrigierte Basislinie

0.0 250 500 750 1000 1250 1500 1750 2000 2250 2500
Zeit f =

2. Integration (Ermittlung der Peakflachen)

Die Ermittlung der Peakflachen (ohne den Einspritzpeak) geschieht auf folgende Weise:
S EOT -l AK Analytik 11 Start Messung Favoriten | Auswerten| Hinzufiigen GC - Handintegration@
*» Den linken Rand des ersten Peaks (nicht Einspritzpeak) klicken und mit gedriickter Maustaste bis zum rech-
ten Rand ziehen. Die Grenzen kann man nachtraglich korrigieren mit Klick in die markierte Flache des Peaks!

> Fiir jeden Peak nach rechts die Schritte wiederholen ‘Weiter .

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

Der Gehalt ist allerdings nicht korrekt, weil die verschiedenen Gase unterschiedlich gut die Warme von dem
WLD ableiten und so ein verfdlschtes Bild vortauschen. Methan liefert etwa eine doppelt so groRe Flache wie
die gleiche Menge an n-Butan. Dieser Fehler wird mit den ,Responsefaktoren” korrigiert. Solche Responsefakto-
ren sind eigentlich in einer Art "Verdinnungsreihe der Reinsubstanzen" experimentell bestimmbar. Nahe-
rungsweise kdnnen die R-Faktoren auch den Vorschldgen 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 Gefiihl (kleinere kugelférmige
Molekile werden meist weniger stark adsorbiert als groRRe langkettige; sie haben also kiirzere Retentionszeiten).

Gaschromatogramm - Auswertung

Gaschromatogramm

Fertig
L_ In der oberen Liste sehen Sie die aktuellen Peaks, unten stehen Ihnen Vergleichswerte zur Verfiigung, v
L A Peakbeschriften
[l] Aktuelles Gaschromatogramm
Peak andem
N [ Name [ Retentionszeit_| Fléche [ RKonfaktor | Gehaltin% | . -
1 Ethan 59,0 6,00 085 0.75 Beak ischen
2 Peak 2 740 25367 1,00 37,98
3 b 1080 131,60 1,00 1925
4 Peak 4 1340 28731 1.00 20 Satz speichern
C) Satz laden
2 Drucken
swie | Teas :] Temp.: ('C) D st (im0 |
4  Gewshiten Peak iibemehmen E] Vorgabe laden
m Referenz Peaks
Nr. [ Name [ Retentionszeit | Flache [ RKonfaktor | Gehatin% |
1 Methan 60,0 2,00 05 024
2 Ethan 65,0 5,00 085 033
3 Propan 80,0 200,00 0.95 4,73
4 Methylpropan 1200 50,00 1.00 10,98
5 nButan 1500 200,00 1,05 4612

Saule T-Gas: Temp:['C] Slvom:[ml/mm]

Zur Zuordnung der Peaks jeweils eine Reihe in der oberen und eine entsprechende Reihe in der unteren
Tabelle anklicken und dann auf | Gewihlten Peak iibernehmen \@ Der Computer tragt daraufhin im oberen

Teil den Namen und den Response-Faktor ein und berechnet sofort die neue prozentuale Zusammensetzung.

Erst, wenn alle Responsefaktoren eingerechnet sind, den entsprechenden Stoff in der oberen Tabelle markie-
ren, auf\ Peak beschriften @ und die Ergebnisse in der Grafik positionieren.

Fertig ist die eine komplette Gas-Analyse

=lolx|

19.10.1996

Ausgewertete Daten von Messung

48,0

42,0

36,0

GEC-Intens. - -

2l |Mathylprnpan il Butan

12,0

&0

0,0

] 1

T
1,0 140,0

10,0 200,0

‘ Beachten: ‘ @ @

‘ Entsorgung ‘entféllt
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