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80 меш). Пики спиртов были идентифицированы с помощью эталонных

веществ. 500 мл вина экстрагировали 4—5 раз диэтиловым эфиром
{IOO мл). Полученные экстракты объединяли и из них отгоняли при 35° С

Ээфир без потери спиртов. Получали 50—55 мл экстракта.. При экстраги-
‘ровании из 250 мл коньяка получали 110 мл экстракта. Экстракты ана-

‚лизировали газохроматографически. Результаты анализа приведены В

‘таблице. , . ;
Выяснилось, что по содержанию этанола исследованные вина мало отли-

чаются друг от друга. Из других нормальных спиртов идентифицированы
метанол, и-пропанол, н-бутанол, н-гексанол и н-гептанол. Низким содер-

жанием отличаются метанол, н-пропанол и я-бутанол. Изобутанол, изо-

пентанол и высшие спирты обнаружены в довольно больших количест-

вах. Наибольшим содержанием изопентанола характеризуется домашнее

‘вино и Рислинг. По сравнению с винами анализируемый коньяк помимо

этанола содержит очень мало других спиртов.
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«Пыльтсамаа : Белая сморо-
кульдне» * 1959 ‚ ЭССР дина — 10,1 0,03 0,12 0,004 0,29 0,39 0,28

«Пыльтсамаа Черная смо- :
тымму»* - 1967 ЭССР родина — 11,1 0,03 0,14 — 0,36 0,07 0,14

Пыльтсамаа-
ское столовос
вино* 1967 ЭССР — 0,04 10,8 0,02 0,20 0,02 .0,55 0,23 0,33

Домашнее BHHO 1967 ЭССР Рябина 0,03 10,9 0,03 0,47 — 0,60 — 0,14
Рислинг 1967 — 'Венгерская

< -

HP Виноград 0,04 10,1 0,06 0,15 — 0,40 0,05 0,16
Жоньяк 1960 Молдав- .

ская ССР — Виноград 0,004 41,0 0,1 0,24 — 0,1 — —

* Изготов.&егю на сельскохозяйственном комбинате ЭРСПО Пыльтсамаа, .: .

Содержание спиртов в винах и коньяке, %

К ВОПРОСУ О КОЛИЧЕСТВЕННОЙ

ИНТЕРПРЕТАЦИИ ХРОМАТОГРАММ
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Количественное определение содержания компонентов в сложных
‚смесях на основании газохроматографического анализа производится
‚обычно путем измерения площадей ликов S; на хроматограмме. Извест-

ны также расчеты, основанные на измерении величин пропорциональ-
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ны*х площадям пиков, TaKHX, как высот Ä; HH NpOU3BEHAEHHI
высот на время удерживания Ийуд:. Ввиду того что теоретически можно

‘обссновать большую точность расчета по площадям, наибольшее рас-
проетранение получили нменно эти методы [ 2 ;

В. Богомоловым, Х. Миначевым [3] и Н. Туркельтаубом с сотрудни-
ками [*] проведено сравнение различных методов расчета, из которого
можно сделать вывод, что количественная интерпретация хроматограмм
по произведению высот на время удерживавия Ийуд: не уступает в точ-

ности методам расчета ло площадям, вчастности найболее распростра-
невному из них 5;=Й; ноз; (где мо; ШИрина пика г/-го компонента на

половине высоты).
-

В практике хроматографического анализа часто приходится сталки-

ваться с неполностью разделенными пиками, и вполне очевидно, что в

таких случаях удобнее производить расчет по методу Лйуд: [°]. В связи
< этим интересно сравнить методы Ийуд: U A;llos; B KOHKPETHBIX условиях
работы с хроматографом УХ-1, снабженным катарометром и насадоч-

ной колонкой (6 мхo,4 см), заполненной полигликолем 4000 на хромо-

copbe W в соотношении 20: 80.

В таблице приведены относительные ошибки расчета хроматограмм
двенадцатикомпонентной смеси, содержащей свыше 30% ненасыщенных
углеводородов, полученные двумя методами:

S;= hi o,i (1)

Si=hilyni-' (2)

Ширина пиков gs; K3MEpAJNAaCb NMpU MOMOLM лупы Бринеля с точ-

ностью до 0,1 мм, а остальные:величины миллиметровой линейкой, за
исключением седьмой графы, где Ёуд: ©определялось также лупой Бри-
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1 2 3 4 - 5 6 7

1. н-Гексан 9,1 26,4 ` 13,2 17,6 5,5 11,0
2. транс-1,3-Пента- .

диен

-П
2,1 0,0 45 10,0. 5,0 4.8

:`3. цис-1,3-Пентадиен 49 Y Y \ ‚> }4; н-Гептан 9,2 / 14,2 /
14 ]4’3 }5‘0 . 2!

5. Циклогексан 8,2 24 49 0,0 2,4 3,7
6. Гептен-1 7,5 13,3 16,0 0,0 13 13,8
7. Метилциклогексан 9,0 6,7 8,9 11 4,5 7,8
8. к-Октан 11.8 10,2 19,5 42 12,7 > 187
9. Никлогексен 7,9 10,8 21,5 7,6 20,3 19,0
10. 2,4-Диметилпента-

диен-1,3 8,2 26,8 30,5 2.4 2.4 29,3
11. Бензол 12,0 4,2° 1,7 0,8 50 - 5,0
12. Толуол 101 223 40 ` /188 8,9 - 1,0

‚ * Буд Измерялось при помощи лупы Бринеля.

Относительные ошибки расчета хроматограммы двенадцатикомпонентной смеси

. (температура колонки 70°, гелий 50 мл/мин)
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неля. Максимальная абсолютная
ошибка не превышала 2,5%. Из

представленной на рисунке хро-
матограммы видно, что yuc-1,3-
пентадиен и я-гептан выходили в

виде одного пика. Пики цикло-

гексана и гептена-1, метилцикло-

гексана и октана, а также цикло-

гексена и 2,4-диметилпентадиена-
-1,3 частично перекрывали друг
друга. ;

Относительные ошибки анали-

за, приведенные в таблице, най-

дены на основе прямого расчета
по (1) и (2) (графы 3 и 4), и с поправкой на относительную молярную
чувствительность В, [* °7] (графы 5 и 6). -

Нолученные результаты показывают, что применение поправочного
коэффициента В, полностью не устраняет ошибок хроматографического
анализа, а только снижает их. В случае неполностью разделенных пиков
измерение хроматограмм методом Й;%уд ВПполне оправдано. При этом

с увеличением точности измерения повышается также и точность резуль-
татов (см. таблицу; графа 7).

Следует также учесть, что метод $;=Й;: менее трудоемкий, чем

методы, основанные на измерении площадей. Кроме того, при этом мето-

де определяется также время удерживания fyy, КОТОрое является необ-
ходимой величинойпри идентификации компонентов по относительному

времени или по индексам удерживания.
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Хроматограмма двенадцатикомпонентной
смеси. Порядок выхода компонентов соот-

ветствует приведенному в таблице.


