Analiza GC alkoholi C; — Cs
Cwiczenie polega na oznaczeniu sktadu mieszaniny ciektych zwigzkéw, w skfad

ktérej mogg wchodzié, nastepujace alkohole (w nawiasie podano nazwy

zwyczajowe):

e Metanol - CH30H, ty =~ 65°C
e Etanol - CH3CH,0OH, ty =~ 78°C
e Propan-1-ol - CH3CH,CH,0H, ty=~ 97°C
e Propan-2-ol (izopropanol) - CH3;CHOHCHj, ty =~ 82°C
e Butan-1-ol (n-butanol) - CH3CH,CH,CH,0H, ty =~ 118°C
e Butan-2-ol (sec-butanol) - CH3CH,CHOHCH;, ty =~ 98°C
e 2-Metylopropan-1-ol (izobutanol) - (CH3),CHCH,0OH, ty =~ 108°C
e 2-Metylopropan-2-ol (tert-butanol) - (CH3);COH, ty =~ 83°C
e Pentan-1-ol (alk. amylowy) - CH3CH,CH,CH,CH,0H, t,, = ~ 137°C
1. Wstep.

Metanol jest waznym poétproduktem przemystu organicznego. Stanowi podstawowy
surowiec do produkcji m. in. aldehydu mréwkowego i kwasu octowego. Szerokie
zastosowanie znalazty w ostatnich latach pochodne metanolu jako komponenty paliw
motorowych: eter metylowo t-butylowy (MTBE) i estry metylowe kwasow
ttuszczowych (EMTB). Bezposrednie zastosowanie metanolu jest niewielkie z uwagi
na jego trujgce wtasciwosci. Dawka $miertelna metanolu to okoto 50 g. W organizmie
utlenia sie do niezwykle szkodliwych — aldehydu i kwasu mréwkowego. Zwierzeta sg
z reguty bardziej odporne na dziatanie metanolu — cztowiekowi brak odpowiednich

enzymow, co hamuje metabolizm tego zwigzku.



Etanol. Gtbwne zastosowania to:

- przemyst spirytusowy

- doskonaty nieszkodliwy dla cztowieka i srodowiska naturalnego rozpuszczalnik w
przemysle spozywczym, kosmetycznym, farmaceutycznym

- zasadniczy sktadnik tradycyjnych ptynéw do mycia szyb

- komponent paliw do silnikéw z zaptonem iskrowym

- surowiec do produkcja octanu etylu (rozpuszczalnik lakieréw nitrocelulozowych)
Powszechne stosowanie alkoholu etylowego ogranicza jego ,przydatnosé
spozywcza” (juz Noe miat kiopoty) co implikuje konieczno$¢ stosowania akcyzy,
windujgcej cene tego zwigzku do niebotycznego poziomu.

Izopropanol, produkowany jest na drodze hydratacji propenu, jest najczesciej
stosowany jako bezakcyzowy zamiennik etanolu (w wiekszym stopniu niz n-propanol,
bo jest znacznie drozszy). Nie jest silng trucizng, ale do spozycia nie nadaje sie. Stad
moze by¢ dystrybuowany w wyrobach bez specjalnego nadzoru.

Wszystkie 4 alkohole C4-Cs3 majg podobne wiasciwosci fizykochemiczne i
organoleptyczne. Sg przezroczystymi cieczami o matej lepkosci, zblizonym zapachu i
smaku, nieograniczenie mieszajacymi sie z woda. tatwo jest wiec sie pomyli¢! Nie
zawiodg nas tylko rzetelne procedury analityczne.

Alkohole C4-Cs to juz ciecze o konsystencji oleistej, stabo rozpuszczalne w wodzie i
zapachu okreslanym jako wstretny. Sg trujgce. Dawka Lso dla na przyktad
izobutanolu wynosi okoto 100 g.

Butanole i pentanole. W matych ilosciach powstajg w procesie fermentaciji
alkoholowej weglowodandéw. Dlatego mogg stanowi¢ sktadnik nie rektyfikowanych
napojow alkoholowych — niekiedy pozadany ze wzgledu na specyficzng nute

zapachowag, ale tylko w minimalnych ilosciach. Najwieksze zastosowanie ma n-



butanol. Jego estry z kwasem ftalowym to dominujgcy na rynku plastyfikator
polimeréw. Izobutanol powstajgcy jako produkt uboczny przy produkcji n-butanolu

jest zwykle wykorzystywany jako komponent rozpuszczalnikow.

2. Parametry uktadu chromatograficznego GC.

Analiza sktadu nawet ztozonych mieszanin alkoholi jest zadaniem typowym dla
chromatografii gazowej. Analizy GC sg podstawg identyfikacji na przyktad
pochodzenia alkoholi, w tym wykrywania ,podrébek”. Wiasnie na podstawie
poréwnania sktadu substancji towarzyszacych gtdwnemu sktadnikowi, alkoholowi
etylowemu (wyzszych alkoholi, estréw, aldehydow, ketonéw). Zwykle analize
przeprowadza sie na kolumnie o wysokiej polarnosci. Probke w odpowiednio matej
ilosci (~0,1ul) mozna podawac¢ do dozownika aparatu bez rozpuszczalnika stosujg

odpowiednio duzy split (1:50-100).

Dozownik:

- objetos¢ dozowanej prébki 0,1-0,2 ul
- gaz nosny: azot

- split: 1:50-100

- temperatura dozownika: 250°C
Kolumna:

- HP-Innowax, 20m, ID 0,32 mm

- staty przeptyw 1,2 ml/min

Program temperaturowy:

- start 45°C — 4,3 min

- narost 20°C/min do 100°C



- 100°C — 8 min
Detektor:

- temperatura 280°C

- przeptyw Hz — 40ml/min
- przeptyw N2 — 25ml/min

- przeptyw powietrza — 40ml/min

3. Procedura analityczna

Pierwszym  krokiem analitycznym jest okreslenie czasu retencji
poszczegoblnych alkanoli. Student ma do dyspozycji kilkka probek czystych alkoholi.
Nalezy wykona¢ po kolei ich analizy chromatograficzne i notujgc czas retenc;i
kazdego zwigzku.

Nastepnie sporzadzamy wzorcowg mieszanine analizowanych alkoholi. W tym
celu nadwazamy na wadze analitycznej, do jednej fiolki, po kilkadziesigt mg
analizowanych alkoholi (1-2 krople), z dokfadnosciag do 0,1 mg — staramy sie
wszystkie czynnosci wykonac¢ szybko ale precyzyjnie, aby unikng¢ strat w wyniku
odparowania. Mieszanine wzorcowg poddajemy analizie chromatograficznej w
standardowych warunkach. Potozenie sygnatow poszczegolnych zwigzkéw
identyfikujemy na podstawie wczesniej okreslonych czaséw retencji. Dzielac
nastepnie zawartos¢ % analizowanych zwigzkoéw w mieszaninie przez powierzchnie
generowanego przez nie sygnatu detektora otrzymujemy wskazniki bedace podstawg
analizy ilo$ciowej nieznanej nam mieszaniny substancji.

Trzecim koncowym krokiem analizy jest wykonanie analizy chromatograficzne;j
nieznanej substancji, okreslenie jej sktadu jakosSciowego na podstawie porownania

uzyskanych czasow retencji a czasami retencji wzorca i wykonanie stosownych



obliczen ilosciowych sktadu co wydaje sie by¢ zadaniem tatwym. Ale tylko w tym
przypadku, gdy zatozymy, ze jedynymi sktadnikami analizowanej prébki sg mozliwe
przez nas do zidentyfikowania alkohole. W innym przypadku konieczne jest
postuzenie sie metodg z zastosowaniem odpowiedniego wzorca wewnetrznego

wprowadzanego zarowno do mieszaniny wzorcowej jak i analizowanej probki.



