Pracovni protokol VI.

Stanoveni Polycyklickych Aromatickych Uhlovodik uve

Potfeby:

Postup:

vodach a sedimentech metodou SFE-GC/MS

hrabakova sonda, vzorkovaci lahve, sita, pfistroj pro
superkritickou fluidni extrakci Lizard 2001 (SEKO-K, Brno,
Ceska republika) (a), vialky, teflonova septa, plynovy
chromatograf HP 6890 s hmotnostnim detektorem MSD
5973N a autosamplerem HP 7683 (Agilent, Palo Alto, USA),
knihovna hmotnostnich spekter NIST 02 (USA), kapilarni
kolona, technické a laboratorni plyny (oxid uhliity, dusik,
hélium), toluen

Odbér vzorku provedeme podle metodiky ZVHS (Zemédélska
Vodohospodafskd Sprava) za pomoci tzv. hrabakové sondy.
Odebereme povrchovou ¢ast sedimentu do hloubky 15 cm. Po odbéru
odstranime hrubé c&astice, jako jsou vétve, kameny, listi. Nasledné
odebrany material zhomogenizujeme a odebereme adekvatni podil
odebraného vzorku (cca 3 kg). Odebrany material nechame po dobu 14
dnd susit za laboratorni teploty, provedeme sitovani na frakci 0 — 2 mm
a nasledné kvartaci vzorku podle pokynl vedouciho cviceni.

Dale provedeme izolaci analyt . Pro izolaci pouzijeme pfistroj
pro superkritickou fluidni extrakci Lizard 2001 (SEKO-K, Brno, Ceska
republika). Jako extrakéni plyn pouZijeme oxid uhliCity (4.8, SIAD,
Bergamo, Italie), jako chladici medium oxid uhli€ity (potravinaisky E290,
SIAD, Bergamo, Italie) a dusik (4.7, SIAD, Bergamo, Itélie). Do ocelové
patrony navazime 5 az 20 g pfipraveného vzorku sedimentu, pfidame
100 pl methanolu jako modifikatoru, patronu uzavieme a dale
pokracujeme podle pokynu vedouciho cviéeni pfi nastaveni vSech
parametrd. Patronu umistime do extraktoru a zvolime pfislusny
extrakéni program (tlak: 15 MPa, ¢as: 30 min, teplota cely: 35 T,
teplota destruktoru: 100 T, teplota z&chytu: 30 € ). Zachyt analytt



Vysledek:

provadime do 1 ml toluenu. V pribéhu extrakce dopliujeme mala
mnoZstvi toluenu, aby ve vialce bylo stale rozpoustédlo a nedochazelo
ke ztratam analyty.

PokraCujeme GC-MS analyzou extraktu . Vialku s extraktem
vzorku po ukonéeni extrakce uzavieme vickem s teflonovym septem.
Za pomoci vedouciho cvi€eni umistime vialku do zasobniku
autosampleru a podle jeho pokynl vybereme pfistrojovou metodu pro
analyzu extrakt(l sedimentu (viz. nize).

Pro GC-MS analyzu pouzijeme plynovy chromatograf HP 6890
s hmotnostnim detektorem MSD 5973 N a autosamplerem HP 7683
(Agilent, Palo Alto, USA), knihovna hmotnostnich spekter NIST 02
(USA). Analyzu provedeme na kapilarni koloné s nepolarni stacionarni
fazi 30m x 025 mm I.D. x 0,25 pum (5% difenyl-95%
polydimethylsiloxan). Jako nosny plyn pouzivdme helium (4.8, SIAD,
Bergamo, Itélie), 0,9 ml/min. Davkujeme 1ul vzorku s davkovacim
pulsem 140 kPa po dobu 0,4 min (pulsni splitless). Teplota nastfiku 280
C, teplotni program 80 € — 1 min — 20 T/min — 13 0 € - 5 T/min —
320 € - 5 min. Teplota kapilary spojujici GC s MS: 280 <C. Pro sbér
MS dat pouzijeme selektivni monitoring iontl (SIM).

Po provedeni analyzy metodou GC/MS bude za pomoci
vedouciho cvi¢eni provedeno vyhodnoceni pomoci programového
baliku MSD ChemStation a pfedem pfipravenych kalibracnich zavislosti
a vyhodnocovaciho softwaru, ktery je soucasti MSD ChemStation.
Vyhodnoceny obsah 16 stanovovanych analytl bude nasledné
prepocten na obsah jednotlivych sloZzek ve vzorku sedimentu a to v
Hg/kg a srovnan s limitnimi hodnotami pro dany typ vzorku.



