CHR0100B Experiment groen , Chromatografie 
Antwoorden op de vragen.

1A)Bereken de inhoud van de kolom
Gegeven:

a)Lengte 2cm

b)Diameter 9mm

Antwoord: 

a)De kolom inhoud wordt uitgedrukt in ml. 

b)Zet alle gegevens om in dezelfde eenheden, de diameter is 0,9 cm
c)De inhoud is lengte x doorsnede.

d)De doorsnede is een cirkel met oppervak πR2 

e)De diameter is 2R , R= 9/2 = 0,45 cm
f)De doorsnede is nu 3,14 x 0,452 =  0,6362 cm2
g)De inhoud is nu lengte x doorsnede = 2 cm x 0,6362 cm2 = 1,272 cm3 = 1,27 ml

Toelichting:

Dit is het volume van de lege kolom, zonder het –C18 pakking materiaal. Een vuistregel voor het volume van het skelet van het poreuze pakking deeltje is 20% waar geen vloeistof kan komen. Dat zou betekenen een netto volume van 1,27 x 0,8 = 1,02ml.
Gemeten is echter 1,2ml en de fabrikant geeft op 1,6 ml ????????

1B)Hoeveel oppervlak hebben alle deeltjes in de kolom totaal?
Gegeven: 

a)Oppervlak van het deeltje uitwendig + inwendig 325m2/g.

b)De hoeveelheid pakkingmateriaal is 820mg

Antwoord: 

a)Eerst de gegevens omzetten naar dezelfde eenheden of dimensies

b)820mg  =  0,820g

c)Het totale oppervlak is 0,820g x 325m2/g =  266,5m2  

Toelichting:
a)Wat is 266,5m2. Dat is √266,5 = 16,3 x 16,3 m ofwel 2-3 maal het oppervlak van een leslokaal.

b)Wat is nu de verhouding tussen het buiten oppervlak en het binnen oppervlak van het sponsachtige deeltje?

De fabrikant geeft op een deeltjes grootte tussen 37-55μm ofwel gemiddeld 46μm. Stel dat het een bolvorm heeft, dan heeft dat deeltje een inhoud van 4/3 πR3.
R = 46 : 2 = 23μm ofwel 23/1000.000 = 0,000023m = 0,0023cm 

De inhoud is nu 4/3 x 3,14 x 0,00233 cm = 1,3333 x 3,14 x 1,22 x 10-8 = 5,1 x 10-8 cm3.
De praktijk leert dat de ruimte tussen de deeltjes ca 40% is (interstitieel volume) en het volume in het deeltje ca 60% is. 

Voor de deeltjes is dus van de 1,27 ml x 0,6 = 0,762ml beschikbaar.

Dat is dus 0,762/5,1 x 10-8 = 0,149 x 108= 1,49 x 107 deeltjes.

Een deeltje heeft een oppervlak van 4πR2  =  4 x 3,14 x 0,00232cm = 6,65 x 10-5 cm2
Er zijn 1,49 x 107 deeltjes x 6,65 x 10-5 cm2 = 9,9 x 102 = 990m2  ??????
De verwachting was het volgende : de verhouding tussen de inhoud van een bol en het oppervlak is 4/3 πR3/4πR2 = 1/3 R.

Voor een bol met straal van 10cm is de inhoud 1,333 x 3,14 x 103 =  4189

Het oppervlak is 4 x 3,14 x 100  =  1257  =  1257/4189 =  30% 
De verwachting is dat meer dan  70% van het oppervlak in de poriën van het deeltje zit.

1C)Hoeveel m is een nm.

Een micrometer is 10-6 ofwel een miljoenste meter.

Een nanometer is weer een factor 1000 kleiner dus 10-9 m.

Toelichting:

De fabrikant geeft de porie diameter op in Angstrom wat 10-10 meter betekent . De opgegeven porie diameter is 125A =  12,5 x 10-9 = 12,5 nm ( dit is ook weer geen exacte maat, we spreken altijd over een porie verdeling, het zal iets tussen de 10 – 20nm zijn)
We kunnen nu de verhouding berekenen tussen de deeltjes diameter en de porie diameter ofwel 46μm x 1000 = 46.000nm/12,5nm  =  3680 keer is de porie kleiner dan het deeltje.

Stel dat die porie weer een bolvorm heeft, dan is de inhoud daarvan 4/3 πR3= 1,3333 x 3,14 x 6,252 nm =   163,6 nm3
Het oppervlak van een bolvormige porie is 4πR2 =  4 x 3,14 x 6,252 = 491 nm2
De inhoud van het totale deeltje was 5,1 x 10-8cm3 = 5,1x 10-5 mm3 = 5,1 x 10-2 dmm3 = 5,1 x10 cmm3 = 5,1 x 104 μm3 = 5,1 x 107 dμm3 = 5,1 x 1010 cμm3= 5,1 x 1015 nm3
Er zijn dus 5,1 x 1015/163,6 =  3,12 x 1013 aantal  bolvormige poriën in het deeltje.

Deze hebben een oppervlak van 3,12 x 1013 x 491 nm2 =  1,53 x 1016 nm2
Het deeltje heeft een oppervlak van 6,65 x 10-5 cm2 = 6,65 x 10-3 mm2 = 6,65 x 10-1 dmm2 = 6,65 x 10 cmm2 = 6,65 x 103 μm2 = 6,65 x 105 dμm2 = 6,65 x 107 cμm2 = 6,65 x 1010 nm2
Volgens deze berekening is het binnen oppervlak 1,53 x 1016  /6,65 x 1010 =  2,3 x 105 = 230.000 maal groter dan het buiten oppervlak.
1D)Wat is het probleem bij vocht voor schoenen (leer) en elektrische apparatuur.

a)Leer beschimmelt onder invloed van vocht.

b)Vocht geeft kortsluiting of corrosie (beschadiging) aan de printplaten.

1E) Wat betekent –C18 bij een kolom.

a)Dat de stationaire fase pakking deeltjes bevat die een coating (chemisch gebonden fase) van 18 koolstofketens lang hebben (koolwaterstof of paraffine ).  

1F)Is de blauwe kleurstof meer of juist minder polair dan de gele kleurstof.

a)De stationaire (aantrekkende) fase is apolair en trekt de meest apolaire stoffen aan.

De blauwe kleurstof is het meest aantrekkelijk voor de apolaire stationaire fase. Er is het hoogste % van het extractiemiddel ethanol voor nodig om de blauwe kleurstof van de kolom af te krijgen. 

Dus is de blauwe kleurstof minder polair dan de gele kleurstof.

2A)Welke van de twee kleurstoffen is het meest polair.

a)De gele kleurstof is meer polair dan de blauwe kleurstof. Deze kwam er al met een lager % ethanol van af en heeft dus een veel minder sterke hechting aan de apolaire fase.

2B)Is dat ook in overeenstemming met de waarnemingen bij het papierfilter.
a)Bepaal eerst de polariteit van de stationaire fase.

Papier bestaat uit cellulose vezels.

Cellulose is een poly-suiker bestaande uit lange glucose ketens.

Glucose bevat zeer veel hydroxyl groepen ( -OH), die zorgen voor een sterk polair karakter van de stof (goed water oplosbaar).

Een polaire stationaire fase zal polaire stoffen aantrekken en apolaire stoffen afstoten. Dat is goed te zien aan de blauwe kleurstof. Die loopt het meest snel met het waterfront mee. Die heeft weinig affiniteit tot het polaire cellulose. De gele kleurstof blijft achter op het water front. Die voelt zich wel aangetrokken tot het polaire cellulose.

De conclusie is weer dat de gele kleurstof het meest polair is en de blauwe kleurstof het meest apolair is.

2C)Welke van de twee kleurstoffen is het meest hydrofoob?
a)De blauwe kleurstof is het meest apolair , dus het minst aantrekkelijk voor water en dus het meest hydrofoob.

Toelichting:
a)Er is een goede relatie tussen de retentietijd van organische stoffen op een –C18 kolom (bij gradiënt elutie) en de verdeling van de stof tussen een octanol en water fase.

Tartrazine geel (E102) : 0,028 delen in de octanol fase en 1 in de waterfase.

Allura rood (E129)  : 0,282 delen in de octanol fase tegen 1 deel in de waterfase.

Blauw 1 (E133)  5250 delen in de octanol fase tegen 1 deel in de waterfase.

b)Het is ook te zien aan de maximale wateroplosbaarheid. Voor Tartrazine is dat 260g/l bij 300C en voor Blue -1 ergens tussen 0,1-0,5g/l. 
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