Environmentalni analyticka chemie
Analyticka chemie Zivotniho prostiedi

Laboratorni cviéeni 2013

3. uloha: Stanoveni BFR ve vzorku domaciho prachu

Pomiicky:

e vzorek domaciho prachu z vysavace
e jednordzové extrakéni patrony
e predCisténa vata

Extrakce vzorku prachu automatizovanou Soxhletovou extrakci, zkoncetrovani

extraktu
Pomiicky:
e automaticky extraktor Biichi B-811
e extrakéni nddobka
o teflonové varné ustipky
e vialky EPA 20 ml, EPA 40 ml,
e jednorazové sklenéné Pasteurovy pipety
e piedvazky
e ochranné pracovni prostiedky — rukavice, bryle, plast

dichlormetan

Postup prace:

vzorek domdciho prachu (cca 1 g) navazte do jednorazové extrakéni patrony

v patroné vzorek prikryjte kouskem predextrahované vaty a zatizte malou
sklenénou zatkou

do extrak¢éni nadobky nalijte rozpoustédlo (dichlormethan), cca 150 ml, ptidejte
teflonovy varny ustipek

extrahujte programem ¢. 1 (40 minut horky Soxhlet, 20 minut prokapavani
rozpoustédlem)

po ukonceni extrakce zkoncentrujte vzorek programem €. 2 na objem mensi nez
10 ml



pteved’te vzorek do vialky 20 ml, ptivodni extrakéni nadobku promyjte par ml
dichlormethanu a ptidejte k extraktu ve vialce (min. 2x)
odpaite extrakt pod proudem dusiku na objem cca 1-2 ml

Cisténi extraktu kolonovou chromatografii

Pomiicky:
e sklenénd kolonka, vnitini praimér 1 cm
e vialka o objemu 40 ml
e Pasteurova pipeta, vata
e 1,8 ml, sklenény insert 250 pl

Chemikalie:

¢istény aktivovany silikagel (aktivace 12 hod pti 150°C)

¢istény neaktivovany silikagel

silikagel modifikovany kyselinou sirovou (22 ml koncentr. H,SO4 + 50 g
aktivovaného silikagelu)

silikagel modifikovany KOH, bude pfipraveny pfedem (rozpustit 56 g KOH
v 300 ml methanolu v bance s plochym dnem o objemu 750-500 ml, ptidejte
michaci tyCinku a na magnetické michacce michejte 1-2 hod pii 60-70°C,
dekantujte, proplachnété 2x 100 ml methanolu, 1x 100 ml dichlormethanu,
ususté v digestofi, rozprostteny na Al folii, poté aktivujte pii 200°C po 8 hod)
hexan, dichlormetan

Postup prace:

ptipravte kolonku k separaci :
0 na dno kolonky vlozte smotek vaty
0 nad n¢j nasypte asi 1 cm vysoky sloupec cisténého aktivovaného
silikagelu a nad tuto vrstvu 2 g KOH silikagelu, poté vrstvu 1 cm
aktivovaného silikagelu a na né€j vrstvu 3 g ¢isténého aktivovaného
silikagelu modifikovaného kyselinou sirovou, ty¢inkou mirné sklepejte
O na vrchol sloupce nasypte 1-2 cm vrstvu neaktivovaného silikagelu a opét
sklepejte
aplikujte vzorek na kolonu, promyjte pivodni vialku alespoii 2x 1 ml
dichlormethanu, ptidejte ke vzorku v koloné
proved’te eluci 40 ml 50% dichlormetanu v hexanu do 40 ml vialky
vzorek zahustéte pod mirnym proudem dusiku na cca 100 pl



e vzorek pieved'te do pfedem oznacené vialky s insertem o objemu 250 pl, odpaite
na finalni objem 40 pl

e piidejte 10 pl vnitiniho standardu 13C BDE

e vialku peclivé uzaviete a uschovejte v lednicce az do provedeni analyzy

Stanoveni BFR plynovou chromatografii a vvhodnoceni GC chromatogramu

Pomiicky:

¢ Plynovy chromatograf s vysokorozliSovaci hmotnostni detekci
e Precistény extrakt vzorku v minivialce
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