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Demonstratie proef scheikunde CHR1200 normale fase.
Aanwezig:

1)Kolom silica (zwarte ring)

2)Spuit 10 ml

3)Lampen olie monsters

4)Voorschrift

Nodig:
1 of 2-propanol (isopropylalcohol , IPA)
1)Chromatografie:

Zo is het allemaal begonnen:

Rond 1900 deed de Russische botanicus Tswett de eerste chromatografie proeven met planten kleurstoffen. Hij extraheerde die kleurstoffen en bracht die op een met krijt gevulde kolom. Als loopvloeistof gebruikte hij petroleumether.

· Wat is de chemische formule van krijt

· Wat is de chemische samenstelling van petroleumether. Heeft dat iets met ether (diethylether) te maken.
Daarna worden silica en aluminiumoxide als kolomvulling gebruikt. Deze stationaire fasen worden wel normale fasen genoemd. Dit was vroeger de normale manier van werken. Deze fasen behoren tot de polaire fasen. Zo een polaire fase trekt polaire stoffen aan, zoals organische zuren, water, alcoholen, ketonen etc. De beste hechting aan een polaire fase wordt nu verkregen door met een loopvloeistof te werken met een tegengestelde polariteit. Niet polaire of a-polaire vloeistoffen zijn; hexaan, diethylether dichloormethaan etc. De hechting is nu gebaseerd op het principe dat polaire stoffen elkaar aantrekken en dat polaire stoffen zich niet thuis voelen in een apolaire vloeistof. Denk hierbij aan water, dat daarom zelfs niet mengt of oplost in hexaan. Sporen water zullen zich direct hechten aan silica.
Echter de normale fasen hebben in de praktijk een aantal nadelen, wat geleid heeft tot de ontwikkeling van de omgekeerde fase chromatografie. De nadelen zijn een chemische reactie tussen het silica en de kleurstoffen (ze komen er niet meer van af) en het aantrekken van vocht, waardoor de absorptie eigenschappen veranderen..

De proeven CHR0100 en CHR0200 waren gebaseerd op een kolom met een omgekeerde fase. De naam zegt het al, de stationaire fase is nu octadecyl met een silaan koppeling aangebracht  op een silica deeltje. De fase is nu apolair en de loopvloeistof is nu het polaire water of water alcohol mengsels.
· Shrijf de structuurformules op van alle genoemde stoffen.

2)Uitvoering:
a)Belaad de –Si kolom met 2ml blauw gekleurde lampen olie ( C5-C20 vloeibare paraffine) . 
b)De blauwe kleurstof blijft achter op de kolom.

Is de kleurstof meer polair of meer apolair dan de paraffine olie?

c)Spoel de spuit schoon met kleurloze paraffine olie.

d)Maak een 10% oplossing van 1 of 2-propanol (IPA) aan in de paraffine olie.

e)Elueer de blauwe kleurstof er af.
f)Spoel de spuit weer met zuivere paraffine olie.

g)Spoel de kolom met 10 ml zuivere paraffine olie (weer actief).

h)Herhaal de proef met de andere kleuren.

We spreken hier van vetoplosbare kleurstoffen. Zijn de kleurstoffen uit experiment CHR0100-CHR0300 oplosbaar in paraffine olie (doe de test)?

Milieukunde.

Wat betekent deze proef voor het milieuonderzoek? Heel veel !

In het milieuonderzoek heet deze gebruikte kolom een Solid Phase Extraction (SPE) of vaste fase extractie  kolom. De naam zegt het al, dit is een kolom om stoffen ( verontreinigingen) uit water of olie te extraheren. Het water of de olie gaan over de kolom en de stoffen van interesse blijven vaak in geconcentreerde vorm achter op de kolom (voorconcentrering). Ook het omgekeerde komt voor, allerlei rommel blijft achter op de kolom en het monster van interesse loop ongehinderd door de kolom. Dit laatste heet ‘clean up’ ofwel het schoonmaken van het monster voor verdere analyse.
Het milieu voordeel van het gebruik van deze SPC kolommen is dat er minder organische vloeistof nodig is voor de extractie. Vroeger werd afvalwater uitgeschud met 50-500 ml hexaan in een scheitrechter. Na afloop bleef dat als chemisch afval over. Bij de SPE kolommen zijn maar enkele milliliters extractie vloeistof nodig.
· Zoek op wat vloeistof-vloeistof extractie is.

Echter wat we bij extractie graag willen weten, is of alles wel uit het water is geëxtraheerd of in dit geval of alles wel van de kolom is afgekomen. We willen weten wat de ‘recovery’ ofwel de opbrengst is van de extractie of van het weer er afstrippen van de kolom. Het liefst moet dit 100% zijn. In dit geval met kleurstoffen hebben we de luxe situatie dat we kunnen zien wat er gebeurt. 
W.J.Staal
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