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Organizace a ndpln cviceni

Cilem terénniho a laboratorniho cvi¢eni je seznamit studenty s celym procesem nakladni se
vzorky pro stanoveni rlGznych typl environmentdlnich parametrld. Student by si mél
prakticky vyzkouset Ukony souvisejici se vzorkovanim rtiznych typ( matric, Upravu vzorkl pro
analyzu i findlni stanoveni vybranych parametrd. Pro tento ucel byly jako modelové matrice
vybrany voda (odbér vzorku vody a stanoveni zakladnich fyzikalné chemickych parametrd,
fixace vzork( a nasledna determinace a kvantifikace fytoplanktonu), ptida (odbér vzorku
pudy, homogenizace, sitovani a mleti vzork( pro nasledné stanoveni pH pldni reakce,
stanoveni obsahu celkového obsahu rtuti, organického a celkového mnoizstvi uhliku),
sediment (odbér van Venhapperovym drapakem, homogenizace, lyofilizace, sitovani a mleti
vzorkd pro nasledné stanoveni pH pladni reakce, stanoveni obsahu celkového obsahu rtuti,
organického a celkového mnozstvi uhliku) a volné ovzdusi, které je soucasti samostatné
pripadové studie.

Vyuka probiha ve dvou blocich na konci semestru. V ramci terénni ¢asti cviceni jsou nejprve
studenti seznameni s jednotlivymi vzorkovacimi technikami, kde po zaskoleni provedou
jednotlivé odbéry. Vzorky pudy, sedimentu a vod jsou dale transportovany do laboratore a
zpracovany pro stanoveni vybranych parametr(.

Pro uspésné ukonceni predmétu bude od studentl vyZadovano odevzdani protokold
z terénniho cviceni a pripadové studie prostfednictvi aplikace , odevzdarna® vinformacnim
systému. Protokol bude obsahovat popis lokality, meteorologickd data zaznamenana
v pribéhu vzorkovani, odbérové protokoly a data namérend v prlibéhu terénniho cviceni.
Dale popis jakym zplsobem bylo nakldaddno se vzorky (uprava vzork(i pro stanoveni
parametrud), jaké parametry a jakymi technikami byly stanoveny. Vysledky méreni (véetné
zakladni statistiky) budou doplnény o slovni zavér. Protokol ze cviceni musi byt odevzdan
pred vykonani vlastni zkousky z predmétu.

Podékovani

Autofi by timto chtéli podékovat Ondrejovi MikeSovi, Pavliné Kardskové a Marii Chropenové
z Centra pro vyzkum toxickych latek v prostfedi (RECETOX PfF MU) za poskytnuti cennych
material( k nékterym ¢astem cviceni.
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Terénni cviceni
Odbérové protokoly
Studenti si pred zacatkem cviceni pfipravi odbérové protokoly pro jednotlivé typy matric,

které se vramci cvi¢eni budou vzorkovat. Jako inspiraci lze pouzit nasledujici protokol pro
pasivni vzorkovani ovzdusi (obrazek 1).

Centrum pro vyzkum
toxickych latek
v prostiedi

Kamenice 126/3, 625 00 Brno www.recetox.muni.cz

ODBEROVY PROTOKOL

Odbérové &islo vzorku: !

Cislo vzorku: Typ vzorku: wvolné ovzdugi  (A)
Lokalita:
Pozadovana analyza:

Piiprava filtrd PUF

Zplsob Eistén: saakia B fad, sialen o B hud, TUBH

Datum Gigténi:

Skladovani filtra: w2 wsdusch edoce file o P8 sk o moagem fans (= 18 °0), mae. 3 main
Odbér vzorku

PASIVNI VZORKOVAC

Zacatek odbéru Konec odbérns

Datum; Datum:

Cas: Cas:

Délka odbéru: (ve dnech)

Popis lokality: potitadova uéebna 4.patro

Poloha lokality:
N(s.5.) E (v.d.)
mn.m.

MoZné oviivnéni odbéru:

Meteorologické podminky v priab&hu odbéru:
Prumérné denni teploty: C
Pocet dni se sraZkami;
Podet dni s inverznim charakterem poéasi:

{pokud nejsou zndmy plesné ddaje uvedte odhad)

Transport vzorka do laboratofi

w L onbak Brdaa bl o FE ik o llidim bos (57

r

Datum plepravy: v den ukonéeni odbéru
Cperator;
Za spravnost odbéru odpovida:

Obradzek 1: Odbérovy protokol
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Pasivni vzorkovani ovzdusi pro stanoveni persistentni organickych
polutanti (POPs) - piripadova studie

Pro pasivni vzorkovani ovzdusi jsou pouzity disky z polyuretanové pény (PUF disk). Pred
samotnym vzorkovanim je potreba filtry vycistit 8 hodinovou extrakci v acetonu a nasledné 8
hodinou extrakci v dichlormethanu pro stanoveni polycyklickych aromatickych uhlovodikd
(PAHSs), polychlorovanych bifenyl (PCBs) a organochlorovych pesticidd (OCPs). Po vycisténi a
vysuseni jsou disky zabaleny do dvou vrstev hlinikové félie, popsany, uzavieny do zip-lock
sackl a uchovany v mrazicim boxu pfi teploté -18°C. PUF disky jsou na lokalitu a z lokality
transportovany v prepravni lednic¢ce. Po pfijezdu na vzorkovaci lokalitu je potfeba sestavit
pasivni vzorkovac, ktery se sklddd ze dvou nerezovych misek, stiedové htidele a sady
podlozek a maticek (obrazek 2).

Obrazek 2: Pasivni vzorkovac ovzdusi

Standardni doba vzorkovani pro vétSinu polutant( je po 28 dni. Po ukonceni vzorkovani je
PUF disk vyjmut ze vzorkovace, zabalen do dvou vrstev alobalu, popsdn odbérovych Cislem,
uzavien do zip-lock sackll a v transportnim boxu prepraven do laboratore ke zpracovani.
Pokud neni vzorek ihned zpracovavan, uchovava se v mrazicim boxu pfi teploté -18°C.
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Vzorkovani sedimentu

Vzorkovani sedimentu probéhne zlodky pomoci vzorkovade typu van Veenhapperova
drapaku (obrazek 4). Drapdk je vyroben z inertni nerezové oceli. Vzorek bude odebran ze
stfedu vodniho télesa. Odebrana bude svrchni vrstva sedimentu o tloustce pfiblizné 10 cm.
Po odbéru je vzorek zhomogenizovdan michadlem, umistén do oznacené vzorkovnice a
transportovan v prepravni lednic¢ce do laboratore ke zpracovani.

Obrazek 3: Drapdk pro vzorkovdni sedimentu
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Vzorkovani ptudy

Pred samotnym vzorkovanim pudy je potieba pro odbér reprezentativniho vzorku navrhnout
vzorkovaci sit. Navrh vzorkovaci sité je na kazdém studentovi. Pro inspiraci na obrazku 4 je

znazornén jeden z béznych zpUsobl, jak odebrat reprezentativni vzorek pldy z daného
mista. Vzorkuje se z rohu a ze stfedu pomysiného Ctverce vzorkovaci sité.

Obrazek 4: Vzorkovaci sit pro odbér vzorku pid

Pfed samotnym odbérem je potfeba odstranit porost, ktery na misté roste. Vzorkuje se
svrchni horizont - obvykle 10-15 cm pady. Po odebrani plidy ze vSech bod( vzorkovaci sité se
odeberou vétsi ¢asti jako napriklad vétve, ¢i koreny rostlin. Nasledné se plida homogenizuje,
utvofi se kruhova hromada (obrazek 5) a pomoci kvartace se dojde ke kone¢nému mnozstvi
vzorku. V nasem pfipadé je cilovda hmotnost 2 kg. Odebrana plida bude transportovana do

laboratofe pro naslednou Upravu vzork( (suseni, sitovani a mleti) a analyzy (stanoveni pH
pudni reakce, stanoveni obsahu Hg, TC a TOC).

. m—— . ——— . —==r—"= 2 kg vzorku pldy pro analyzu

Obrdzek 5: Kvartace vzorku pudy
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Vzorkovani fytoplaktonu a méreni zakladnich parametri vody

Vzorkovani fytoplanktonu:

1. Fixovany vzorek volné vody pro taxonomicky rozbor: do 50ml centrifugacni
zkumavky odebereme dva vzorky vody mimo hlavni naplaveninu vodniho kvétu (cca
10 cm pod vodni hladinou). Jeden vzorek zakonzervujeme Lugolovym roztokem
(¢ajova hnéda barva). Druhy nechdme samostatné.

2. Vzorek biomasy: Vzorkovani fytoplanktonu je provddéno ze bfehu pomoci planktonni
sitky s kalibrovanymi pory o velikosti 20 um (obrazek 6).

Planktonni sitku je nutné pred vzorkovanim vyplachnout vzorkovanou vodou, coZ se provede
vyplachnutim vzorkovanou vodou pti otevieném kohoutu. Po vyplachnuti se prejde
k samotnému vzorkovani. Kohout na sitce se uzavre, sitka se vhodi do vody a pfitahne zpét
pomoci provazku. Podle mnozstvi vodniho kvétu mizeme hod nékolikrat opakovat. Biomasa
je zahustovana mirnym tlakem pres planktonni sitku — vytlaéeni prebytecné vody.
Zahusténou biomasu pomoci kohoutu vypustime do zkumavky. Zafixujeme formaldehydem
(vysledna koncentrace formaldehydu v roztoku bude 1,5-2%).

Odebrané vzorky jsou poté transportovdny do laboratore pro uréeni a kvantifikaci
fytoplanktonu.

Obrdzek 6: odbér zooplanktonu a fytoplanktonu pomoci planktonni sitky

8
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Mérieni zakladnich parametri vody:

Pro méreni zakladnich parametr(l vody jako je teplota, vodivost, pH, obsah kysliku di
nasyceni kyslikem bude pouZita sada iontové selektivnich elektrod a senzor(. Pro praci
v terénu se pouzivaji specialni sady s Uchyty pro jednotlivé senzory, elektrody a kalibracni
roztoky, aby transport techniky byl co nejjednodussi s minimalnim rizikem poskozeni
pristroja (obrazek 7). Pfi méreni zakladnich parametrl se za¢ne stanovenim obsahu kysliku,
nebot koncentrace kysliku se vcase vyrazné méni. Nasleduje méfeni pH, teploty a

konduktivity.
Stanoveni prihlednosti se provede pomoci Secchiho disku dle obrazku 8.

Obradzek 7: Souprava pro méreni zdkladnich parametri vzorku vod

Lawer disk Continue and .until it REaise and
into lowering lower... ¢an na  record level
water. disk... longer be ¥OU SE&&

seen. disk again.
DEING A SEEEH] PIBR Record this

Obrdzek 8: Stanoveni prihlednosti pomoci Secchiho disku.
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Laboratorni cviceni

Determinace a kvantifikace fytoplanktonu v prirodnim vzorku

Taxonomickd determinace fytoplanktonu (dominantnich druht) pomoci uréovaciho klice,

mikroskopického pozorovani a pfistroje Flow cam.

Literatura: Hindak F. et al. (1975): KIU¢ na urcovanie vytrusnych rastlin - SPN Bratislava

Kvantifikace biomasy pomoci mikroskopického pocitani na Biirkrové komurce:

Obrdzek 9: Biirkrova komurka

Na Burkrovu komUrku opatrné svorkami umistime kryci skli¢ko.
Kryci sklicko by mélo byt svorkami uchyceno dostate¢né pevné
(duhové okraje skla kolem svorek). Na hranu uchyceného skla
pfiloZime pipetu obsahujici 10 pl vzorku a lehce poustime, aby
celd pocitaci plocha byla pokryta vzorkem.

Birkrova komUrka (Obr. 10) se sklada z 9 velkych ¢tverct (trojité ohraniceni). Kazdy z velkych
¢tvercli obsahuje 16 malych ¢tverch (dvojita ¢ara). V nasem pripadé budeme pocitat 10
malych ¢tverch a vypocitame priamérny pocet bunék na jeden ctverec. Pro vypocet poctu
bunék v jednom mililitru pouzijeme vypocet

(Primérny pocet bunék na jeden ¢tverec/ objem ¢tverce) * 1000

=
—1mm

Plocha malého
Ctverce

=0.04 mm’
Hloubka ¢tverce
=0.1 mm
Objem ctverce =
0.004 mm?

Pocitaji se cerné vyznacené burky v malém
Ctverci. Pokud se bunka dotyka strany Ctverce,
pocitaji se jen dvé strany (horni a leva nebo dolni
a prava — vidy stejné u vsech ctverca)

Obrdzek 10: Pocitdni bunék

10
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Uprava vzorki piid (homogenizace, sitovani, mleti) pro stanoveni
celkového obsahu Hg, TC (uhlik), TOC (organickych uhlik) a pH pady

Aplikace na matrice

Uprava se aplikuje na vzorky silikdtové matrice (horniny, mineraly, plidy, sedimenty, pisky
apod.). Jsou-li vzorky mokré, vihké ¢i pastovité konzistence, aplikuje se suseni. Vzorky se
zrnem vétSim neZz 2 mm se drti, homogenizuji a situji. Pro analyzy, které vyZaduji préci s
mletym vzorkem, se vzorek mele.

Rusivé vlivy a omezeni
Je tfeba dbat na zabrdnéni kiizové kontaminace vzorkd pres znecisténé ndastroje (predevsim
mlyn a mleci koule).

Pouzité pomiicky:

Homogenizace: Treci miska s tlou¢kem, pfipadné jiny nastroj na homogenizaci a zmenseni
velikosti zrna

Sitovani: Sito s velikosti oka 2 mm.

Mileti: Kulovy mlyn planetovy Pulverisette, mleci nadoby a mleci koule z karbidu wolframu
nebo oxidu zirkonicitého.

Pracovni postup:

Homogenizace

Vzorky se zrnem vétsim nez 2 mm (sedimenty, pldy) homogenizujeme rozetfenim v treci
misce. Vzorek sedimentu ¢i plady zaroven zbavime vétsich kusl organickych materialQ
(drevo, zbytky rostlin a Zivocicht) a velkych kamen.

Sitovani

Vzorek pldy ¢i sedimentu upravime presitovanim pres sito s velikosti oka 2 mm. Veétsi
hrudky rozmélnime tak, aby prosly sitem. Vzorek po sitovani dlkladné promichame. Takto
upraveny vzorek pouzijeme pro pfipravu vyluht (KCl, voda) a dale pro mleti na stanoveni Hg,
TC (celkovy uhlik) a TOC (celkovy organicky uhlik).

Mileti

Potfebné mnoizstvi vzorku (cca polovinu mleci nddoby) umistime do Cisté mleci nadoby a
spolu s mlecimi koulemi upevnime do drzaku. Dalsi postup dle ndvodu k mlynu. Po mleti
musi byt vzorek bez hrubych ¢&astic znatelnych pfi tfeni mezi prsty. V opacném pfripadé
prodlouzime dobu mleti ¢i upravime otacky / frekvenci mleti. Pfesitovani mletého vzorku
neni pripustné vzhledem k moZnosti ovlivnéni sloZeni vzorku separaci tvrdsich / vétsich
soucasti. Vzorky pro stanoveni rtuti a TOC umistime do PE sacku a uchovdvdme pfi
laboratorni teploté (min 2g). V pfipadé hygroskopickych prepardtd uchovavame v exsikdtoru
nad silikagelem.

11
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Stanoveni celkového obsahu rtuti ve vzorcich ptid metodou atomové
absorp¢ni spektrometrie

Princip stanoveni

Rtut ve vzorku je stanovena metodou atomové absorpcni spektrometrie (AAS) s davkovanim
pevnych vzorkd pomoci pristroje AMA254 (Altec s.r.o, ¢eska republika). Metoda nevyZaduje
extrakci Hg ze vzorku pud, pouze je potireba zabezpecit homogenitu vzorku na urovni
navazek kolem 100 mg.

Vzorek pldy je navazen na Ni lodicku a vloZzen do spalovaci pece pfistroje. Nejprve dochazi
k suSeni vzorku a poté k postupnému spaleni pti 900 °C v proudu kysliku a uvolnéni par Hg.
Uvolnéna atomarni Hg je dale zachycovdna na pozlaceném pisku (amalgamatoru). Po
dokonceni rozkladu vzorku je kratkym ohfevem amalgamatoru vypuzena veskeré rtut do
absorpéni kyvety, kde je zaznamenana absorbance par rtuti pfi vinové délce 254 nm. Pfistroj
dosahuje meze detekce 0,003 ng s horni hranici pracovniho rozsahu 200 ng Hg. Pfi navazice
100 mg vzorku tyto hodnoty ¢inni 0,00003 a 2 mg/kg. U nekontaminovanych vzork( pud se
pohybuje celkovy obsah rtuti obvykle v setinach a desetinach mg Hg na kg pudy.

Postup stanoveni

e Otevieme privod kysliku, zapneme pfistroj AMA254 (Cervené tlacitko) a zapneme
ovladaci PC. Po nabéhnuti sytému spustime program AMA254 a vyckame pfiblizné 20
min pro dosazeni pozadované teploty ve spalovaci peci.

e Vycisténi systému — ikona ,L“ — otevieni panelu Clean — spusténi analyzy s parametry
60/150/45 (doba suseni/termického rozkladu/¢ekani). Pro analyzu davkujeme 100 pl
deionizovane vody. Analyzu je tfeba opakovat do dosaZeni konstantni hodnoty
absorbance.

e Nastaveni slepého pokusu — ikona ,,B“ — otevreni panelu Blank — (20/180/45), spustit
tlac¢itkem ,start”, po vysunuti lodicky vyckat asi 20 s, nezZ lodicku stiskem ,Continue
(Insert)” zasuneme zpét.

e Ovéfeni spravnosti méreni — ikona ,A“ — panel Analysis — parametry analyzy:
20/180/45. Davkujeme 100 mg dvou vzorkd pad (¢. 1125 a 1129), pro spravnosti
méreni v 1. i 2. kalibra¢nim rozsahu. Tyto vzorky jsou nase interni QC standardy a
vysledek analyzy by se nemél lisit o vice jak 10% od primérné hodnoty predchozich
méreni.

o Vycistime systém nadavkovanim 100 pl neionizované vody s parametry analyzy jako
v bodé €. 2 (staci jednou).

e Vlastni analyza vzorku pdd - ikona ,A“ — panel Analysis — parametry analyzy:
20/180/45. Davkujeme priblizné 100 mg. Analyzu opakujeme 3x, spocitdame pramér,
smérodatnou odchylku a relativni smérodatnou odchylku.

e Vycistime systém nadavkovanim 100 pl neionizované vody.
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Stanoveni pH piidni reakce v suspenzi s deionizovanou vodou a 1M KCI

Princip stanoveni

Pudni reakce je jednim z hlavnich ukazatell stavu chemickych vlastnosti pidy. Pudni pH Ize
mérit pfimo na misté v terénu pomoci kontaktnich elektrod nebo pfipadné v laboratofi
pomoci sklenénych pH elektrod v suspenzi pady s pfislusnym cinidlem. V pripadé suspenze
pady s deionzovanou vodou predpokladame, Zze namérené pH odpovida aktudlni hodnoté pH
padni vody. V pripadé 1M roztoku KCI mluvime tzv. vyménném pH. Oxoniové (vodikové)
kationty mohou byt sorbovany na povrchu nékterych mineralQ a pti extrakci pomoci KCl
dochazi k jejich vyméné za ionty K.

Pomiucky
e 15 ml polypropylenové centrifugaéni zkumavky s vi¢ky
e Trepacka, pH metr, roztoky pufri pH 4, 7
e Deionizovana voda
e Roztok chloridu draselného 1 mol/l - 74,5 g KCl v 1 litru

Postup stanoveni
e Do Sesti zkumavek o objemu 15 ml pfiddme plGdu o objemu 2 ml
e Pridame 10 ml deionizované vody ¢i roztoku KCl
e Zkumavky nechame trepat na tfepacce 5 minut pfi otackach 150 rpm.
e Nasledné suspenze nechame stat nejméné 2 hodiny, nejdéle 24 hodin.
e Provedeme kalibraci pH metru pomoci roztok( pGfri o hodnoté pH 4 a 7
e Zmeérime hodnotu pH pro vodny vyluh a roztok KCl ve vSech zkumavkach, spocitame
pramér, smérodatnou odchylku a relativni smérodatnou odchylku.
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Stanoveni celkového a organického obsahu uhliku

Princip stanoveni

Homogenizovany (mlety) vzorek o definované vaze je zabalen v cinové kapsli a davkovan
pomoci automatického carouselu do reaktoru, ktery je vyhtfivdan na 950°C v proudu kysliku.
Spalovanim vzorku vznikaji rizné oxidy, které jsou dale vedeny pres systém katalyzator( a
odlucovacu halogent a vody aZ do infracerveného detektoru selektivniho pro CO,. Detektor
je kalibrovan pomoci vzorkll o znamém obsahu uhliku (standardni pldy apod.). Timto
postupem stanovime tzv. celkovy obsah uhliku (TC). Pokud je vzorek pred analyzou upraven
kyselinou chlorovodikovou (odstranéni uhli¢itant vznikem CO,), vysledna detekce uhliku je
pouze prispévkem organického uhliku (TOC).

Spusténi stroje

Otevieme privod kysliku a zapneme pfistroj. Po otevieni programu se zobrazi hlavni okno, ze
kterého se ovlada cely stroj. Dolni zeleny panel zobrazuje vSsechny potfebné parametry, které
se kontroluji pfed samotnou analyzou. Detektor by mél vykazovat konstantni nizkou odezvu,
teplota reaktoru musi stoupnout na 950°C, jinak neni mozné zacit analyzu. Prtok plynu by
mél byt staly kolem 200 ml/min. Pokud je pritok nestaly, signalizuje to netésnost systému
(praskliny na reaktoru, neuchycené spoje apod.).
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Pfriprava pevného vzorku

Vzorek musi byt dobfe homogenizovany a vysuseny. Navdzka vzorku je dostate¢na mezi 10 -
60mg. Na vétsi navazky je potfeba pouzit vétsi nez béziné uzivané cinové fdélie. Na cinové
folie se nesmi sahat rukou (organicky uhlik v potu a ¢asteckdch kize. Vidy uZivejte pinzety.

Cinové fdlie je potfeba od sebe oddélit. Jedna folie vazi cca 75 mg. Pokud si nejste jisti,
zvazte félii a tim zjistite, zda je skute¢né jen jedna (pokud by vzorek Sel do stroje se dvéma
féliemi, mohlo by dojit ke zvySeni spalného tepla a k nezddouci chybé. Z folie se na
“tvarovaci” pripravi misticka pomoci SirsSiho konce plastové tycky. Po navazeni vzorku se na

“tvarovaci” zabali vzorek do cinové félie (obrazek 11) a vytlaci se kovovou tyckou, tim

vznikne uzavienad ¢ocka se vzorkem. Je dobré vyzkouset kompaktnost ¢o¢ky mirnym hozenim
¢ocky na bily papir, kde by byl pfipadné vidét vysypany podil vzorku. Takto pfipraveny vzorek
dame na danou pozici carouselu a zapiSeme navazku do tabulky (obrazek 11). VSechny
vzorky by se mély mérit 2x.

Obradzek 11: Priprava vzorku ro‘s-'i‘dnoven/' TCa TOC

TOC — vzorky pro stanoveni TOC a ne TC jsou upraveny kyselinou chlorovodikovou. Nejprve
35% a poté 1:1. Vidy staci nékolik kapek do viditelné reakce s uhli¢itany. Poté se vzorek na
pul hodiny vysusi pfi cca 120°C a takto upraveny se analyzuje jako ostatni vzorky. Obsah TIC
oproti TOC nebyva pfilis vyznamny u padnich vzorkd.

Pfriprava sekvence pro analyzu

Pfed samotnymi vzorky se zarazuji, “Run-in“ a blanky, popf. standardy. Nejprve pozice 1 a 2
name: Runlin, kde je v téchto pozicich umisténa prazdnd ¢ocka (jde o tzv. zvyknuti si stroje na
typ vzorku). Pozice 3-4 by mély byt také prazdné cocky, ale tentokrat pro vypocet blanku. U
Blanku i Runin se piSe vaha 1mg. Pro jistotu je vhodné zafadit dalSi vzorek standard a
pfipadné prepocitat tzv. daily factor. Na dalsi pozice jiz piSeme ndzvy vzorkl (nesméji byt
pouzita jiz definovana jména:blank, std_soil, Runin, khp...) a jejich vahy. V pozici method
vybereme Solid TC pro vSechny vzorky ptip. Solid_KHP.
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Analyza a export vyslednych dat

Po spravné kalibraci, vyplnéni tabulky vzork( a zkontrolovani vSech parametr( potfebnych
k analyze, muZeme nastartovat analyzu pomoci zeleného tlacitka se symbolem |
(automaticky sampler). Symbol 1/0 je pro analyzu jednoho vzorku. Priibéh analyzy je mozné
sledovat na pravém grafu. Doba analyzy je cca 8 min. Piky odezvy NDIR detektoru jsou
automaticky integrovany a vysledky jsou vyjadieny v %TC. Pfikazem CTRL-E nebo File/Export
muUzZeme exportovat vysledky do formatu mdb nebo xIs. Takto exportované vysledky je jiz
mozné upravovat.

Ukoncéeni prace

Pfed vypnutim stroje je vhodné poutzit tladitko Sleep now! a pockat nez klesnou pritoky na 0
ml/min (odvzduseni systému). Poté mlZeme zavfit program, zavfit hlavni ventil kyslikové
bomby a vypnou hlavnim vypinacem stroj.
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Stanoveni PAHs, PCBs a OCPs ve vzorku volného ovzdusi

Princip stanoveni

Exponované odbérové médium (PUF disk) je obohaceno smési standardi a extrahovano v
dichlormetanu na automatickém extraktoru Biichi Systém B-811 (extrakce 40 min — dolni
ohtev 9, horni ohtev 2; prokapavani 20 min, dolni ohiev 9) a extrakt zahustén na stejném
zatizeni (15 min, dolni ohfev 9). Nasledné je extrakt precistén na koloné plnéné aktivovanym
silikagelem. Eluat obsahujici PAHs, PCBs a OCPs je odparen pod proudem dusiku a preveden
do minivialky pro GC stanoveni.

Postup stanoveni

Extrakce

Predcisténi
PAHs

PCBs, OCPs

Pridan extrakéni standartu PBC 2K, D-PAHSs a (50ul).
Extrakce na automatickém extraktoru Buchi ve 150 m| DCM.

Prevedeni do vialky, objem upraven na cca 10 ml.

Déleni extraktu v poméru 1:9 PAH : (PCB, OCP) na vahach.

Frakcionace na 5 g (po rysku) aktivovaného silikagelu:
1) 10 ml n-Cg

2) 20 ml DCM - jimaji se obé frakce, odpafeno na 0,5 ml.
Pfevod do konickych vialek, 2x vyplach hexanem, pridavek 50ul nonanu.
Ponechani v digestofi pres noc, nebo redukce pod dusikem na konec¢ny objem

50 pl.

Pridavek standardu terfenyl na konec¢ny objem 100ul.
Odpareno na 1 ml.
Frakcionace na aktivovaném silikagelu modifikovaném kyselinou sirovou:

(8g — po rysku) ,eluce 30 ml smési hexanu/DCM 1:1, odpareno na cca 0,5 ml.

Pfevod do kénickych vialek, 2x vyplach hexanem. Pfidavek 50ul nonanu,
ponechani v digestofi pres noc, nebo odfoukani na objem 50 pl.

Pfidavek standardu 50 ul PCB 121.

Analyza je provedena ve stopové laboratoti LSA pomoci GC/MS.
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