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Хроматография – физико-химический метод разделения смесей, основанный на сорбционном распределении компонентов между двумя фазами, одна из которых – подвижная фаза (газ или жидкость) – перемещается относительно другой – неподвижной фазы (сорбента). Смесь веществ, отличающихся разной сорбируемой способностью, разделяется на отдельные компоненты в процессе движения по слою сорбента.

Хроматографические методы различаются по следующим признакам:

по агрегатному состоянию системы, в которой проводится разделение смеси на компоненты, – газовая, жидкостная и газожидкостная хроматография;

по механизму разделения – адсорбционная, распределительная, ионообменная, осадочная, окислительно-восстановительная хроматография;

по форме проведения процесса – колоночная, плоскостная (бумажная и тонкослойная), капиллярная хроматография.

Ионообменная хроматография

Ионообменная хроматография – это разновидность хроматографических методов анализа, основанная на обратимом эквивалентном обмене ионов, содержащихся в анализируемом растворе, на подвижные ионы, входящие в состав ионитов. Синтетические иониты (ионообменники) представляют собой нерастворимые в воде и органических средах высокомолекулярные полиэлектролиты сетчатого строения, имеющие в своем составе функциональные группы кислотного (-SO3, -COO, -PO3 и др.) или основного (=NH, –NH2, ( N и др.) характера.

Важными характеристиками ионитов являются набухаемость, селективность, обменная емкость. Обменная емкость ионитов является количественной мерой способности ионита поглощать ионы. Численно обменную емкость выражают количеством поглощенных миллимоль эквивалентов ионов 1 г сухой смолы в H+ – форме для катионита и в Cl– – форме для анионита.

Решение типовых задач

Задача №1. Через колонку с катионитом в Н+ – форме пропустили 20.00 мл раствора KCl. Элюат оттитровали 15.00 мл 0.1 М раствора NaOH. Определить содержание KCl в анализируемом растворе.

Решение. При пропускании через катионит в Н+ – форме раствора KCl в результате ионообменной реакции 
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в элюате появляется соляная кислота, количество которой эквивалентно количеству соли, т.е. 
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. При титровании кислоты раствором щелочи справедливо равенство: 
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 или 
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. Тогда, содержание KCl в анализируемом растворе рассчитывают следующим образом: 
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Задача №2. Какая масса Со(2+) останется в растворе, если через колонку, заполненную 5 г катионита в Н+ – форме, пропустили 200.0 мл 0.1 н раствора CoCl2. Полная динамическая емкость катионита равна 1.60 мэкв/г.

Решение. 1. Рассчитаем количество миллимоль эквивалентов Со2+ – ионов, пропущенных через колонку с катионитом: 
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2. Количество миллимоль эквивалентов Со2+ – ионов, поглощенных 5 г катионита вычисляем из формулы:


[image: image8.wmf]2

мэкв

ДOE();1.658(мэкв)

(

ионита)г

n

n

m

==×=


3. Количество миллимоль эквивалентов Со2+ – ионов, оставшихся в растворе, равно: 
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4. Масса Со2+ – ионов, оставшихся в растворе, составляет:
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Задача №3. Для определения полной динамической емкости (ПДОЕ) катионита через колонку с 5 г катионита в Н+ – форме пропустили 350.0 мл 0.05 н раствора CaCl2. При определении Са(2+) в элюате в порциях по 50.00 мл были получены следующие значения концентраций: 0.0030; 0.0080; 0.0150; 0.0250; 0.0400; 0.0500 и 0.0500 моль экв/л. Определить ПДОЕ катионита по кальцию.

Решение. 1. Вычислим количество миллимоль эквивалентов Са2+ – ионов, пропущенных через катионит: 
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2. Рассчитаем количество миллимоль эквивалентов Са2+ – ионов, содержащихся в элюате:
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3. Количество миллимоль эквивалентов Са2+ – ионов, поглощенных катионитом, равно: 
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4. Полная динамическая емкость катионита составляет:
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Газовая хроматография

Газовая хроматография – это вариант методов хроматографического анализа, в котором подвижной фазой является газ. В зависимости от агрегатного состояния неподвижной фазы газовая хроматография разделяется на газо – адсорбционную (неподвижная фаза – твердый адсорбент) и газо – жидкостную (неподвижная фаза – жидкость, нанесенная на поверхность инертного твердого носителя).

Основными качественными характеристиками сорбируемого вещества в газовой хроматографии являются удерживаемый объем VR, время удерживания tR, расстояние удерживания 
[image: image17.wmf]R

l

. Качественный анализ проводят сравнением характеристик удерживания неизвестных веществ, входящих в состав анализируемой смеси с характеристиками удерживания стандартных веществ.

Методы количественного анализа в газовой хроматографии используют зависимость высоты (h) или площади (S) хроматографического пика от содержания соответствующего компонента в анализируемой смеси.

Качество разделения газовой смеси обусловлено селективностью сорбента и эффективностью хроматографической колонки (NT.T., ВЭТТ).

Решение типовых задач

Задача №1. Определить массовую долю (%) метана и этана в газовой смеси, если площади хроматографических пиков и поправочные коэффициенты этих компонентов равны, соответственно: 80 мм2 и 1.23 мм2, 40 мм2 и 1.15 мм2.

Решение. Массовую долю компонента 
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Тогда, 
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Следует заметить, что при правильном расчете суммарное содержание определяемых компонентов в газовой смеси составляет 100%:
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Задача №2. Реакционную массу 12.7500 г после нитрования толуола проанализировали методом газо-жидкостной хроматографии с применением этилбензола в качестве внутреннего стандарта в количестве 1.2500 г. Определить массовую долю (%) непрореагировавшего толуола по следующим данным:

	Компонент
	Толуол
	Этилбензол

	Площадь пика, мм2
	307
	352

	Поправочный коэффициент
	1.01
	1.02


Решение. В методе внутреннего стандарта массовую долю компонента (
[image: image23.wmf]w

) рассчитывают по формуле:
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где 
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 – поправочные коэффициенты определяемого компонента и внутреннего стандарта;
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 – площади хроматографических пиков определяемого компонента и внутреннего стандарта;


[image: image29.wmf]ст.

m

 – массы внутреннего стандарта, г.


[image: image30.wmf]пр.

m

 – масса анализируемой пробы, г.

Тогда, 
[image: image31.wmf]1.013071.25

(

толуола)1008.47(%)

1.0235212.75

w

×

=××=

×

.

Задача №3. Рассчитать время удерживания и удерживаемый объем компонента, элюирующегося из колонки, имеющей 200 теоретических тарелок, при скорости движения диаграммной ленты 720 мм/ч, если полуширина хроматографического пика составляет 3 мм. Объемная скорость газа-носителя равна 30 мл/мин.

Решение: 1. Число т.т. (N) связано с полушириной хроматографического пика (
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, откуда 
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2. Рассчитаем время удерживания 
[image: image36.wmf]R

t

, зная скорость движения ленты самописца, 
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3. Зная объемную скорость газа-носителя (
[image: image41.wmf]R
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), измеренную с помощью расходомера на выходе из колонки, можно вычислить удерживаемый объем компонента (
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ВАРИАНТ 1

1. Через колонку, содержащую 5 г катионита, пропустили 250.0 мл 0.05 М раствора ZnSO4. Вытекающий из колонки раствор собирали порциями по 50.00 мл. В каждой порции определяли содержание ионов цинка и получили следующие значения концентраций моль экв/л: 1 – 0.016; 2– 0.058; 3 – 0.076; 4 – 0.100; 5 – 0.100. Вычислить полную динамическую обменную емкость катионита.

Ответ: 1.50 мэкв/г.

2. Из 100.0 мл анализируемого раствора 10.00 мл было пропущено через колонку с катионитом в Н+ – форме. Определить, раствор какой соли (NaCl или KCl) подвергался анализу, если на титрование полученного элюата израсходовано 10.00 мл раствора КОН с концентрацией 0.56 г/л, а содержание соли в анализируемом растворе составило 74.50 мг.

3. Рассчитать удерживаемый объем вещества, элюирующегося из колонки с 200 т.т. при скорости движения диаграммной ленты самописца, равной 600 мм/ч, скорости пропускания газа-носителя – 38 мл/мин., и имеющего полуширину хроматографического пика, равную 2 мм.

Ответ: 45.66 мл.

4. Определить массовую долю метана и этана в газовой смеси по следующим данным, полученным при газохроматографическом анализе:

	Компонент
	Метан
	Этан

	Площадь пика, мм2
	207
	4

	Поправочный коэффициент
	1.23
	1.15


Ответ: 98.23%, 1.77%.

ВАРИАНТ 2

1. Через колонку с катионитом в Н+ – форме пропущено 200.0 мл раствора, содержащего 2.3500 г технического медного купороса. На нейтрализацию кислоты в каждой порции фильтрата по 50.00 мл затрачено 47.50 мл 0.0920 М раствора КОН. Определить массовую долю меди в растворенной навеске медного купороса.

Ответ: 23.63 %.

2. Сколько граммов никеля останется в растворе, если через колонку с 10 г катионита в Н+ – форме пропустили 500.0 мл раствора Ni(NO3)2 с титром, равным 0.01399 г/мл? Полная динамическая обменная емкость катионита в данных условиях разделения равна 5.00 мэкв/г.

Ответ: 0.7792 г.

3. При определении этилового спирта в 15.2600 г смеси методом газожидкостной хроматографии в качестве внутреннего стандарта использовали нормальный бутиловый спирт в количестве 1.0900 г. Определить массовую долю этилового спирта по следующим данным: 

	Пик этилового спирта
	Пик н-бутилового спирта

	Высота
	Полуширина
	Высота
	Полуширина

	35 мм
	3 мм
	52 мм
	2 мм


Ответ: 7.21%

4. Определить длину хроматографической колонки, если удерживаемый объем одного из компонентов равен 60 мл, а полуширина пика этого компонента – 2 мм. Расход газа-носителя – 30 мл/мин. Высота, эквивалентная теоретической тарелке, равна 2.5 мм. Скорость движения диаграммной ленты – 720 мм/ч.

Ответ: ~ 2000 мм.

ВАРИАНТ 3

1. Через колонку, заполненную катионитом массой 10 г, пропустили 250.0 мл 0.08 М раствора CuSO4. Выходящие из колонки порции раствора по 50.00 мл титровали 0.1 н раствором тиосульфата натрия и получили следующие объемы тиосульфата, пошедшие на титрование в мл: 1 – 0;
2– 12.00; 3 – 25.00; 4 – 39.20; 5 – 39.20.
 Вычислить динамическую обменную емкость катионита по меди.

Ответ: 2.85 мэкв/г.

2. Из 250.0 мл анализируемого раствора 25.00 мл было пропущено через колонку с катионитом в Н+ – форме. Определить, раствор какой соли (NaCl или NaNO3) подвергался анализу, если на титрование полученного элюата пошло 15.00 мл раствора NaОН с титром, равным 0.0002667 г/мл, а содержание соли в анализируемом растворе составило 58.5 мг.

3. На колонке длиной 3 м расстояние удерживания одного из компонентов равно 20 мм, а полуширина хроматографического пика этого компонента – 4 мм. Рассчитать: а) число теоретических тарелок; б) высоту, эквивалентную теоретической тарелке.

Ответ: 138 т.т., 21.7 мм.

4. При определении фурфурола в смеси методом газовой хроматографии площадь его пика сравнивали с площадью пика о-ксилола, который вводили в качестве внутреннего стандарта. Для стандартного образца, содержащего 25% фурфурола, и исследуемого образца (массы стандартного и исследуемого образцов одинаковы) получили следующие результаты:

	Компоненты
	Стандартный образец
	Исследуемый образец

	Компоненты
	фурфурол
	о-ксилол
	фурфурол
	о-ксилол

	Площадь пика, мм2
	11
	25
	18.50
	22.00


* Поправочный коэффициент для обоих компонентов принять равным единице. Определить массовую долю (%) фурфурола в исследованном образце.

Ответ: 47.78 %.

ВАРИАНТ 4

1. Какая масса кобальта останется в растворе, если через колонку, заполненную 5 г катионита, пропустили 200.0 мл раствора CоSO4 с концентрацией 0.05 моль/л? Полная динамическая обменная емкость катионита в данных условиях разделения равна 1.6 мэкв/г.

Ответ: 0.3540 г.

2. Навеску 2.0000 г образца, содержащего NaNO3, растворили в 100.0 мл воды. 10.00 мл этого раствора пропустили через колонку с катионитом в 
Н+ – форме, а элюат оттитровали 15.00 мл раствора NaOH с концентрацией 4 ( 10–3 г/мл. Рассчитать массовую долю NaNO3 в образце.

Ответ: 63.75%.

3. Рассчитать массовую долю динитробензола и бензола в смеси по следующим данным, полученным при газохроматографическом определении:

	
	динитробензол
	бензол

	Площадь пика, мм2
	305
	12

	Поправочный коэффициент
	1.22
	1.07


Ответ: 96.66%, 3.34%.

4.  Рассчитать время удерживания компонента, элюирующегося из колонки с 200 т.т. при скорости движения диаграммной ленты 720 мм/ч, если полуширина хроматографического пика составляет 3 мм.

Ответ: 1.5 мин.

ВАРИАНТ 5

1. К 75 мл 0.05 н раствора Ni(NO3)2 прибавили 5 г катионита в Н+ – форме. После установления равновесия концентрация раствора уменьшилась до 0.008 н. Определить статическую обменную емкость катионита.

Ответ: 0.63 мэкв/г.

2. 20.00 мл NaCl из мерной колбы емкостью 200.0 мл пропустили через катионит КУ-2 в Н+ – форме. Элюат оттитровали 5.00 мл раствора NaOH с Т(NAOH/HCl) = 0.003580 г/мл. Определить содержание соли в анализируемом растворе.

Ответ: 0.2869 г.

3. Рассчитать эффективный объем удерживания для пропана по следующим данным газохроматографического анализа: 
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Ответ: 18.32 мл.

4.  Рассчитать массовую долю компонентов газовой смеси, если значения высоты и полуширины хроматографических пиков бензола, гексана и пропилена равны, соответственно: 90 мм и 2 мм; 80 мм и 3 мм; 120 мм и 3 мм.

Ответ: 23.08%, 30.77%, 46,15%.

ВАРИАНТ 6

1. Какая масса кобальта останется в растворе, если через колонку, заполненную 10 г катионита, пропустили 500.0 мл раствора CоSO4 с концентрацией 0.05 моль/л? Полная динамическая обменная емкость катионита в условиях разделения равна 1.6 мэкв/г.

Ответ: 1.0030 г.

2. Навеску 2.0000 г образца, содержащего ZnSO4 и различные органические вещества, растворили в 100.0 мл воды. 10.00 мл этого раствора пропустили через колонку с катионитом в Н+ – форме, а элюат оттитровали 15.00 мл раствора NaOH с концентрацией 4.44 мг/мл. Рассчитать массовую долю Zn в образце.

Ответ: 27.22%.

3. Определить длину хроматографической колонки, если время удерживания одного из компонентов равно 2 мин., а полуширина пика – 3 мм. Скорость движения диаграммной ленты – 720 мм/ч. Высота, эквивалентная теоретической тарелке, равна 3 мм.

Ответ: 1 м.

4. При определении метилэтилкетона в 15.2600 г смеси методом газожидкостной хроматографии в качестве внутреннего стандарта использовали ацетон в количестве 1.0900 г. Определить массовую долю (%) метилэтилкетона по следующим опытным данным:

	Компонент
	Метилэтилкетон
	Ацетон

	Площадь пика, мм2
	108
	128

	Поправочный коэффициент
	1.79
	0.82


Ответ: 13.16 %.

ВАРИАНТ 7

1. К 75 мл 0.05 М раствора NaCl прибавили некоторое количество катионита в Н+ – форме. После установления равновесия концентрация раствора уменьшилась до 0.006 моль/л. Статическая обменная емкость катионита должна быть равной 1.65 мэкв/г. Какое количество катионита прибавили к раствору?

Ответ: 2.00 г.

2. Навеску 1.5000 г образца, содержащего MgCl2, растворили в 200.0 мл воды. 20.00 мл этого раствора пропустили через колонку, заполненную катионитом в Н+ – форме, а элюат оттитровали 12.50 мл КOH с концентрацией 5.6 мг/мл. Рассчитать массовую долю Mg в образце.

Ответ: 10.13 %.

3. Рассчитать высоту, эквивалентную теоретической тарелке, для хроматографической колонки длиной 2 м, если приведенное время удерживания компонента равно 1 мин., а полуширина пика – 1 мм при скорости движения диаграммной ленты 600 мм/ч.

Ответ: 3.6 мм.

4. Реакционную массу 12.7500 г после нитрования толуола проанализировали методом газо-жидкостной хроматографии с применением этилбензола в качестве внутреннего стандарта в количестве 1.2500 г. Определить массовую долю (%) непрореагировавшего толуола по следующим данным:

	Компонент
	Толуол
	Этилбензол

	Площадь пика, мм2
	307
	352

	Поправочный коэффициент
	1.01
	1.02


Ответ: 8.47%

ВАРИАНТ 8

1. Рассчитать, сколько граммов катионита КУ-2 в Н+ – форме потребуется для выделения Ca2+ – ионов из 1 л 0.05 М раствора CaCl2. Статическая обменная емкость катионита по 0.05 М CaCl2 равна 4.5 мэкв/г.

Ответ: 22.22 г.

2. Через колонку с катионитом в Н+ – форме пропущено 200.0 мл раствора, содержащего MgCl2 , полученного растворением  2.0000 г технического образца. На нейтрализацию кислоты в каждой порции элюата по 20.00 мл затрачено 15.00 мл 0.1 М раствора КОН. Определить массовую долю MgCl2 в образце.

Ответ: 35.25 %.

3. На колонке длиной 3 м приведенное время удерживания одного из компонентов равно 54.4 с, а полуширина хроматографического пика этого компонента – 4 мм. Скорость движения диаграммной ленты – 600 мм/ч. Рассчитать число теоретических тарелок и высоту, эквивалентную теоретической тарелке.

Ответ: 28 т.т., 10.7 см.

4. Рассчитать массовую долю ацетона и этанола в пробе, если высота и полуширина пиков этих компонентов на полученной хроматограмме равны, соответственно: 60 мм и 2 мм; 90 мм и 3 мм.

Ответ: 30.77%, 69.23%.

ВАРИАНТ 9

1. Через колонку, заполненную 100 мл смолы марки КУ-2, пропущена вода с жесткостью, равной 12.4 мэкв/л. Количество пропущенной воды до появления Са2+ – ионов в элюате оказалось равным 12 л. Определить динамическую обменную емкость смолы.

Ответ: 1.49 мэкв/мл.

2. Определить массовую долю азота в азотном удобрении, если навеска 1.1200 г удобрения растворена в мерной колбе емкостью 250.0 мл, и раствор пропущен через колонку с катионитом в Н+ – форме. На титрование 10.00 мл кислоты в элюате израсходовано 12.00 мл раствора NaOH с концентрацией 3.8 г/л.

Ответ: 35.63 %.

3. При газохроматографическом определении этанола методом абсолютной калибровки были получены следующие данные:

	Количество спирта, мг
	0.20
	0.40
	0.60
	0.80
	1.00

	Высота пика, мм
	18
	37
	48
	66
	83


Для 0.02 мл исследуемого раствора был получен пик высотой 70 мм. Определить массовую долю этилового спирта в исследуемом растворе, если плотность раствора составляет 0.25 г/см3.

Ответ: 14 %.

4. Определяемое соединение элюируется из колонки, имеющей 1000 т.т.. Расстояние удерживания этого компонента на хроматограмме составляет 20 мм. Условия хроматографирования несколько изменились и расстояние удерживания увеличилось до 60 мм. Рассчитать полуширину хроматографического пика в обоих случаях.

Ответ: 1.5 мм; 4.5 мм.

ВАРИАНТ 10

1. 
Какой объем 0.07 н раствора MgCl2 нужно пропустить через 100 мл набухшего слоя катионита КУ-2 в Н+ – форме, динамическая обменная емкость которого равна 1200 мэкв/л для полного поглощения Mg2+ – ионов?

Ответ: 1715 мл.

2. 10.00 мл раствора КNO3 из мерной колбы емкостью 100.0 мл пропустили через катионит в Н+ – форме. Элюат оттитровали 5.00 мл раствора КОН с Т(КОН/НСl), равным 0.00365 г/мл. Определить содержание соли в анализируемом растворе.

Ответ: 0.5050 г.

3. Рассчитать время удерживания вещества, элюирующегося из колонки с длиной 2 м и имеющее ВЭТТ, равную 0.4 см. Полуширина хроматографического пика составляет 2 мм при скорости движения диаграммной ленты 600 мм/ч.

Ответ: 1.9 мин.

4. При определении бензола в смеси массой 25.1600 г методом газо-жидкостной хроматографии в качестве внутреннего стандарта использовали толуол в количестве 1.2800 г. Определить массовую долю бензола по следующим данным:

	Компонент
	бензол
	толуол

	Площадь пика, мм2
	80
	109

	Поправочный коэффициент
	0.79
	0.82


Ответ: 3.60 %.

ВАРИАНТ 11

1. Через колонку, заполненную 5 г катионита в Н+ – форме было пропущено 300 мл раствора CuSO4 с титром, равным 0.008000 г/мл. Выходящие из колонки порции элюата по 50.00 мл титровали иодометрически. Первая порция не содержала меди. На титрование последующих порций израсходовано соответственно: 5.12 мл; 17.6 мл; 20.00 мл; 26.20 мл и 26.20 мл тиосульфата натрия с концентрацией 0.02 моль/л. Рассчитать полную динамическую обменную емкость катионита.

Ответ: 5.62 мэкв/г.

2. Определить содержание соли в растворе CaCl2, если 100.0 мл его пропущено через катионит в Н+ – форме и элюат оттитрован 10.00 мл раствора КОН с концентрацией 1.12 мг/мл.

Ответ: 0.0111 г.

3. При газохроматографическом определении ацетона методом абсолютной калибровки были получены следующие данные:

	Количество ацетона, мг
	0.20
	0.40
	0.60
	0.80

	Высота пика, мм
	20
	40
	60
	80


Для 0.02 мл анализируемого раствора был получен пик высотой 50 мм. Определить массовую долю ацетона в исследуемом растворе, если плотность раствора составляет 0.25 г/см3.

Ответ: 10 %.

4. Рассчитать удерживаемый объем вещества, элюирующегося из колонки с 200 т.т. при скорости движения диаграммной ленты 600 мм/ч и расходе газа-носителя 60 мл/мин. Полуширина хроматографического пика составляет 2 мм.

Ответ: 72 мл.

ВАРИАНТ 12

1. Сколько граммов никеля останется в растворе, если через колонку с 10 г катионита в Н+ – форме пропустили 500.0 мл раствора Ni(NO3)2 с титром, равным 0.01399 г/мл? Полная динамическая обменная емкость катионита в данных условиях разделения равна 5.00 мэкв/г.

Ответ: 0.7792 г.

2. Определить массовую долю фосфора в удобрении, если навеска 6.2500 г удобрения растворена в произвольном объеме воды и раствор пропущен через катионит в Н+ – форме. На титрование полученного элюата израсходовано 4.10 мл раствора NaOH с концентрацией, равной 1.74 г/л.

Ответ: 88.50 %.

3. Определить длину хроматографической колонки для газохроматографического определения ацетона, если приведенное время удерживания его равно 1 мин., а полуширина пика – 1.5 мм. Скорость движения диаграммной ленты – 600 мм/ч. Высота, эквивалентная теоретической тарелке, равна 4 мм.

Ответ: ~1 м.

4. Реакционную массу 10.5000 г после сульфирования бензола проанализировали методом газо-жидкостной хроматографии с применением в качестве внутреннего стандарта толуола в количестве 1.5000 г. Определить массовую долю (%) непрореагировавшего бензола по следующим данным:

	Компонент
	бензол
	толуол

	Площадь пика, мм2
	325
	380

	Поправочный коэффициент
	0.80
	1.01


Ответ: 9.67%

ВАРИАНТ 13

1. 50.00 мл раствора, содержащего 1 мг/мл CaCl2, находятся в контакте с 1 г катионита в Н+ – форме. После установления равновесия на титрование кальция в 25.00 мл этого раствора расходуется 13.60 мл 0.01 н раствора 
трилона Б. Определить статическую обменную емкость катионита.

Ответ: 0.63 мэкв/г.

2. Навеску 2.0000 г образца, содержащего Na2SO4 и различные органические примеси, растворили в 100.0 мл воды. 10.00 мл этого раствора пропустили через колонку, заполненную катионитом в Н+ – форме, а элюат оттитровали 15.00 мл NaОН с концентрацией 4 г/л. Рассчитать массовую долю Na2SO4 в образце.

Ответ: 53.25%.

3. Рассчитать удельный удерживаемый объем ксилола, если его приведенное расстояние удерживания на хроматограмме равно 15 мм при скорости движения диаграммной ленты 600 мм/ч, расходе газа-носителя 30 мл/мин., температуре хроматографической колонки 90 (С и массе неподвижной фазы, равной 4 г.

Ответ: 8.46 мл/г.

4. Пробу смеси ароматических углеводородов массой 2.0342 г, проанализировали методом газовой хроматографии. В качестве внутреннего стандарта использовали 0.4168 г н-октана. Определить массовую долю ароматических углеводородов в смеси по следующим данным:

	Компоненты смеси
	1
	2
	3
	н-октан

	Площадь пика, мм2
	120
	234
	84
	146


Ответ: 16.84 %, 32.84 %, 11.79 %.

ВАРИАНТ 14

1. Какая масса кобальта останется в растворе, если через колонку, заполненную 10 г катионита в Н+ – форме, пропущено 300.0 мл 0.1 М раствора CоSO4. Полная динамическая обменная емкость катионита в условиях разделения равна 1.6 мэкв/г?

Ответ: 1.2967 г.

2. 1.0000 г образца, содержащего KCl и различные органические вещества, растворили в 50.0 мл воды. 5.00 мл этого раствора пропустили через катионит в Н+ – форме. Элюат оттитровали 15.00 мл раствора КOH с концентрацией, равной 0.56 г/л. Определить массовую долю KCl в образце.

Ответ: 11.18%.

3. При газохроматографическом определении пропилового спирта в смеси площадь пика (S) его равнялась 18.50 мм2, а площадь пика бутилового спирта, применяемого в качестве внутреннего стандарта, составила 22 мм2. Для стандартного образца, содержащего 25% пропилового спирта, S пика пропилового спирта равнялась 11 мм2, а площадь пика бутилового спирта – 25 мм2(массы стандартного и исследуемого образцов одинаковы). Поправочный коэффициент для обоих компонентов принять равным единице. Определить массовую долю (%) пропилового спирта в исследуемом образце.

Ответ: 47.78 мм.

4. Рассчитать расстояние удерживания вещества, элюирующегося из колонки с 1000 теоретических тарелок и имеющего полуширину хроматографического пика, равную 3 мм.

Ответ: 40.31 мм.

ВАРИАНТ 15

1. Для определения динамической обменной емкости катионита через колонку, содержащую 5 г ионита, пропустили 500.0 мл 0.05 М CаCl2. При определении Са2+ в элюате в порциях по 50.00 мл были получены следующие значения концентраций: 0.003; 0.008; 0.015; 0.025; 0.040; 0.050 и 0.050 моль/л. Определить динамическую обменную емкость катионита.

Ответ: 6.18 мэкв/г.

2. Из 100.0 мл анализируемой соли КCl или КNO3 10.00 мл было пропущено через колонку с катионитом в Н+ – форме. Определить, раствор какой соли подвергался анализу, если на титрование полученного элюата пошло 8.50 мл раствора NaОН с титром по соляной кислоте, равным 0.003650 г/мл, а содержание соли в анализируемом растворе должно быть 0.6330 г.

3. Как изменится время удерживания компонента, элюирующегося из колонки с 1000 т.т. при скорости движения диаграммной ленты, равной 600 мм/ч и полуширине хроматографического пика 2 мм, если температура хроматографической колонки уменьшилась и полуширина пика увеличилась до 5 мм?

Ответ: Увеличится в 2.5 раза.

4. Рассчитать массовую долю компонентов газовой смеси, если площади пиков гексана, пропилена и этанола равны соответственно: 27 мм2, 34 мм2 и 11 мм2.

Ответ: 37.50%; 47.22%; 15.28%.

ВАРИАНТ 16

1. Сколько граммов анионита АВ-17 в Cl– – форме потребуется для выделения NO3– – ионов из 500.0 мл раствора NaNO3 с титром 0.008500 г/мл, если статическая обменная емкость анионита составляет 5 мэкв/г?

Ответ: 10 г.

2. 20.00 мл раствора NH4Cl из мерной колбы емкостью 200.0 мл пропустили через колонку с катионитом КУ-2 в Н+ – форме. Элюат оттитровали 10.00 мл раствора NaОН с титром по соляной кислоте, равным 0.003650 г/мл. Определить содержание соли в анализируемом растворе.

Ответ: 0.5350 г.

3. При газохроматографическом определении ацетона в смеси, массой 10.5600 г, в качестве внутреннего стандарта использовали метилэтилкетон в количестве 1.0500 г. Определить массовую долю (%) ацетона по следующим данным:

	Компонент
	ацетон
	метилэтилкетон

	Площадь пика, мм2
	100
	95

	Поправочный коэффициент
	0.82
	1.79


Ответ: 4.79 %.

4. Приведенное время удерживания компонента, элюирующегося из колонки с 50 т.т., равно 1 мин. при скорости движения диаграммной ленты 600 мм/ч. Условия хроматографирования несколько изменились и время удерживания компонента увеличилось до 2 мин. Рассчитать полуширину хроматографических пиков в обоих случаях.

Ответ: 3 мм; 7 мм.

ВАРИАНТ 17

1. Какой объем 0.5 М раствора NaNO3 нужно пропустить через 100 мл набухшего слоя катионита КУ-2 в Н+ – форме, динамическая обменная емкость которого равна 1.2 мэкв/мл для полного поглощения Na+ – ионов?

Ответ: 240 мл.

2. Определить массовую долю кальция в образце CaCl2, если 2.0000 г его растворили в 200.0 мл воды и раствор пропустили через колонку с катионитом в Н+ – форме. На нейтрализацию кислоты в каждой порции элюата по 20.00 мл затрачено 15.00 мл 0.1 М раствора КOH.

Ответ: 15.00 %.

3. Рассчитать удерживаемый объем вещества, элюирующегося из колонки с 500 т.т. при 
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 и имеющего полуширину хроматографического пика 2 мм.

Ответ: 60.17 мл.

4. Рассчитать массовую долю бензола и толуола в анализируемой смеси, если полуширина и высота пиков этих компонентов на полученной хроматограмме равны соответственно: 2 мм и 22 мм; 3 мм и 48 мм.

Ответ: 23.40%; 76.60%.

ВАРИАНТ 18

1. Сколько граммов цинка останется в растворе, если через колонку с 3 г катионита пропустили 250.0 мл раствора Zn(NO3)2 с титром, равным 0.009470 г/мл? Полная динамическая обменная емкость катионита составляет 5 мэкв/г.

Ответ: 0.3270 г.

2. Из 200.0 мл анализируемого раствора 20.00 мл было пропущено через колонку с анионитом в ОН– – форме. Определить, раствор какой соли (NaCl или NaNO3) подвергался анализу, если на титрование полученного элюата пошло 10.00 мл раствора HCl с титром, равным 0.0003650 г/мл, а содержание соли в анализируемом растворе составило 85 мг.

3. Рассчитать длину хроматографической колонки, если время удерживания компонента равно 1 мин., а полуширина хроматографического пика составляет 1.5 мм при скорости движения диаграммной ленты 720 мм/ч. Высота, эквивалентная теоретической тарелке, равна 4 мм.

Ответ: 1.42 м.

4. Рассчитать массовую долю компонентов исследуемой смеси, если высоты и полуширины газохроматографических пиков этанола, пропанола и бутанола равны соответственно: 80 мм и 2 мм; 60 мм и 3 мм, 100 мм и 3 мм.

Ответ: 25.00%; 28.13%; 46.87%.

ВАРИАНТ 19

1. К 50.00 мл 0.025 М Co(NO3)2 прибавили 2 г катионита в Н+ – форме. После установления равновесия концентрация раствора уменьшилась до 0.0015 моль/л. Определить статическую обменную емкость катионита.

Ответ: 1.18 мэкв/г.

2. Через колонку с катионитом в Н+ – форме пропущено 100.0 мл раствора, содержащего 1.1750 г технического сульфата меди. На нейтрализацию кислоты в каждой порции элюата по 25.00 мл затрачено 23.75 мл 0.0460 М раствора КОН. Определить массовую долю меди в навеске технического сульфата меди.

Ответ: 11.90 %.

3. Определить истинный (эффективный) удерживаемый объем бензола на колонке с 15 % полиэтиленгликоля на хроматоне при следующих условиях хроматографирования: 
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Ответ: 14.54 мл.

4. При газохроматографическом определении хлороформа методом абсолютной калибровки были получены следующие данные:

	Количество хлороформа, мг
	0.15
	0.30
	0.45
	0.60
	0.75

	Высота пика, мм
	15
	30
	45
	60
	75


Для 0.05 мл анализируемого раствора был получен пик высотой 50 мм. Определить массовую долю хлороформа в анализируемом растворе, если плотность раствора составляет 0.25 г/см3.

Ответ: 4 %.

ВАРИАНТ 20

1. 10.00 мл раствора Cu(NO3)2 из мерной колбы емкостью 50.0 мл пропустили через катионит КУ-2 в Н+ – форме. Элюат оттитровали 8.00 мл КОН с Т по азотной кислоте, равным 0.006300 г/мл. Определить содержание Cu(NO3)2 в анализируемом растворе.

Ответ: 0.3751 г.

2. Через колонку, заполненную 5 г смолы марки КБ-4, пропущено 2 л жесткой воды до появления в элюате Са2+ – ионов. При определении жесткости исследуемой воды израсходовано 8.50 мл 0.02 н раствора трилона Б на аликвоту воды в 10.00 мл. Определить динамическую обменную емкость катионита до проскока ионов.

Ответ: 6.8 мэкв/г.

3. Определяемое соединение, элюирующееся из колонки с 50 т.т., имеет удерживаемый объем 20 мл при скорости движения диаграммной ленты 600 мм/ч и расходе газа-носителя 34 мл/мин.. Температура хроматографической колонки изменилась и удерживаемый объем увеличился до 60 мл. Рассчитать полуширину пиков в обоих случаях.

Ответ: 2 мм; 6 мм.

4. Определить массовую долю компонентов газовой смеси, если площади хроматографических пиков пропана, бутана и циклогексана и их поправочные коэффициенты равны соответственно: 175 мм2 и 0.68; 203 мм2 и 0.68; 35 мм2 и 0.85.

Ответ: 41.49%; 48.13%; 10.37%.

ВАРИАНТ 21

1. Через колонку с катионитом в Н+ – форме пропущено 200.0 мл раствора, содержащего 2.3500 г технического медного купороса. На нейтрализацию кислоты в каждой порции фильтрата по 50.00 мл затрачено 47.50 мл 0.0920 М раствора КОН. Определить массовую долю меди в растворенной навеске медного купороса.

Ответ: 23.63 %.

2. Навеску 2.0000 г образца, содержащего NaNO3, растворили в 100.0 мл воды. 10.00 мл этого раствора пропустили через колонку с катионитом в Н+ – форме, а элюат оттитровали 15.00 мл раствора NaOH с концентрацией 4 ( 10–3 г/мл. Рассчитать массовую долю NaNO3 в образце.

Ответ: 63.75%.

3. Рассчитать удельный удерживаемый объем ксилола, если его приведенное расстояние удерживания на хроматограмме равно 15 мм при скорости движения диаграммной ленты 600 мм/ч, расходе газа-носителя 30 мл/мин., температуре хроматографической колонки 90 (С и массе неподвижной фазы, равной 4 г.

Ответ: 8.46 мл/г.

4. При газохроматографическом определении ацетона в смеси, массой 10.5600 г, в качестве внутреннего стандарта использовали метилэтилкетон в количестве 1.0500 г. Определить массовую долю (%) ацетона по следующим данным:

	Компонент
	ацетон
	метилэтилкетон

	Площадь пика, мм2
	100
	95

	Поправочный коэффициент
	0.82
	1.79


Ответ: 4.79 %.

ВАРИАНТ 22

1. Какая масса кобальта останется в растворе, если через колонку, заполненную 5 г катионита, пропустили 200.0 мл раствора CоSO4 с концентрацией 0.05 моль/л? Полная динамическая обменная емкость катионита в данных условиях разделения равна 1.6 мэкв/г.

Ответ: 0.3540 г.

2. Навеску 1.5000 г образца, содержащего MgCl2, растворили в 200.0 мл воды. 20.00 мл этого раствора пропустили через колонку, заполненную катионитом в Н+ – форме, а элюат оттитровали 12.50 мл КOH с концентрацией 5.6 мг/мл. Рассчитать массовую долю Mg в образце.

Ответ: 10.13 %.

3. Рассчитать массовую долю ацетона и этанола в пробе, если высота и полуширина пиков этих компонентов на полученной хроматограмме равны, соответственно: 60 мм и 2 мм; 90 мм и 3 мм.

Ответ: 30.77%, 69.23%.

4. Рассчитать время удерживания компонента, элюирующегося из колонки с 200 т.т. при скорости движения диаграммной ленты 720 мм/ч, если полуширина хроматографического пика составляет 3 мм.

Ответ: 1.5 мин.
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