Environmentalni analyticka chemie
Analyticka chemie Zivotniho prostiedi

Laboratorni cviéeni 2013

1.Stanoveni polycyklickych aromatickych uhlovodikii ve vzorku ovzdusi metodou
GC-MS

1.A Odbér vzorku ovzdusi na polyurethanovy filtr pasivniho vzorkovace

1.B Extrakce exponovaného filtru extrakci na automatickém extraktoru

1.C Cisténi a frakcionace extraktu kolonovou chromatografii pro stanoveni PAHs
pomoci GC-MS

Uloha &.1.A: Demonstrace odbé&ru vzorku ovzdusi na polyurethanovy filtr

pasivniho vzorkovace

Pomiicky:

Pasivni vzorkovac

Predc¢istény polyuretanovy filtr ( 8h aceton, 8h dichlormethan), zabaleny
ve dvou vrstvach alobalu

Laboratorni rukavice

Alobal, PE sacek (zip lock)

Odbérovy protokol

Postup prace:

Uchopte stiedovou ty¢ pasivniho vzorkovace za zavéSovaci hak

Navlecte dvé bezpecnostni matky, které zakotvuji horni ¢ast vzorkovace
Navlecte podlozku a svrchni ¢ast vzorkovace ( nerezova polokoule o priiméru 30
cm)

Nasleduje podlozka maticka a delSi nerezova trubicka

Nyni je mozné umistit na stfedovou ty¢ predc¢istény polyuretanovy filtr

s vloZzenym nerezovym stfedem

Pokracujte s navlékadnim v potadi podlozka, krats$i nerezova trubicka, maticka,
podlozka, mensi nerezova polokoule, podlozka a dvé bezpecnostni maticky
Jako posledni zahdknéte do otvoru na stiedové ty¢i bezpecnostni hacek
Standardni doba expozice takto sestavené¢ho pasivniho vzorkovace je 28 dni

Uloha ¢&. 1.B Extrakce exponovaného filtru automatickou extrakei na

automatickém extraktoru

Pomiicky:

Automaticky extraktor Buchi, batika s varnymi kaminky, extrakéni patrona
Vialka na vzorek o objemu 22 ml, vicka

Automaticka pipeta a Pasteurova pipeta

Sklenéna trubicka



Chemikalie:

e  Extrakéni rozpoustédlo — dichlormethan (DCM)
e recovery standard D-PAHs (4,0 png/ml)

Postup prace:

e do tfi ctvrtin varné baiiky nalijte extrakéni rozpoustédlo (DCM) a ptidejte 3-4
varné kaminky

e vyjméte exponovany polyurethanovy (PUF) filtr z alobalu do extrakéni patrony
vlozte sklenénou trubi¢ku

e pak vlozte filtr a naspikujte 50 ul D-PAHs/vzorek v _patroné a umistéte do téla
automatického extraktoru

e sestavte extraktor, oteviete proud chladici vody a zapnéte extraktor programem
pro extrakci dichlormethanem - €.1 : horka extrakce 40 minut, vyplachovani 20
minut)

e po skoneni programu vyjméte patronu s filtrem a extrakt odpaite na objem cca
5 ml programem ¢. 2

e pomoci Pasteurovy pipety pfeved’te zahustény extrakt do pfedem oznacené
vialky (banku nékolikrat vyplachnéte malymi davkami dichlormethanu)

e objem roztoku odpaite pod mirnym proudem dusiku na objem asi 1 ml

e vialku dobfe uzaviete a ulozte do lednice do dal§iho zpracovani

Uloha &. 1.C Cisténi a frakcionace extraktu kolonovou chromatografii

Pomiicky:
e Sklenéna kolonka
e Vialka na jimani eluatu o objemu 20 ml
e Vialka pro automaticky davkovac kapalinového chromatografu o objemu 2 ml
e Pasteurova pipeta, vycCiSténa vata
Chemikalie:

e Aktivovany silikagel (12h pti 150°C)
e Dichlormethan, hexan
e vnitini standard terfenyl (4,0 pg/ml)

Postup prace:

e pfipravte kolonku k separaci:
0 na dno kolonky vlozte smotek vaty



0 nad n¢j nasypte 10 cm vysoky sloupec aktivovaného silikagelu a
ty¢inkou mirn¢ sklepejte
O na vrchol sloupce naneste pasteurovou pipetou vzorek
proved’te zvlhceni kolony 15 ml hexanu a poté eluci 20
ml dichlormethanu (frakce obsahujici PAHs)
eludt odparte pod mirnym proudem dusiku na 1 ml
roztok pieved'te do pfedem oznacené vialky pro automaticky davkova¢ GC-MS
pridejte vnitini standart terfenyl
vialku pecliveé uzaviete a uschovejte v lednici az do provedeni analyzy
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