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1) Analyza ovzdusi - Stanoveni BTEX v trubi¢kach s aktivnim uhlim

1. CiL PRACE

Cilem prace je stanoveni BTEX (benzen, toluen, etylbenzen, xyleny), které jsou zachycené
V sorp¢nich trubickach s aktivnim uhlim.

2. OBLAST POUZITI

Analyza ovzdusi - Stanoveni BTEX (benzen, toluen, ethylbenzen, Xxyleny) zachycenych
V sorp¢nich trubickach s aktivnim uhlim.

3. CHEMIKALIE A MATERIALY

Sirouhlik p.a. nebo lepsi kvality (pfedestilovany a suSeny bezvodym siranem sodnym
aktivovanym 7-8 hodin pii 600°C), standardy BTEX Ccistoty p.a. nebo lepsi kvality, aktivni
uhli (doporuceno pouzivat kokosové uhli CSC = ,,coconut shell carbon* od americké firmy
SKC).

4. PRISTROJE

Plynovy chromatograf Varian 3800 s hmotnostnim detektorem Saturn 4000, kapilarni kolona
s nepolarni stacionarni fazi (Restek RTX-VMS), pinzeta, tenkd kovova ty€inka o prameéru asi
I mm a délky 10 cm, ntiz na fezéni skla, niz na fezdni umélé hmoty, fezdk na kapilarni
kolony, umélohmotny otvirak na zatavené ampule, dvé duté kovové trubiCky o vnitinim
priméru 5-7 mm a délce 15-16 c¢cm, automaticka pipeta o objemu 1-5 ml, 2 ml vialky se
septem a Sroubovym uzavérem, 4 ml vialky se septem a Sroubovym uzavérem, délena pipeta o
objemu do 1 ml, délena pipeta o objemu do 5 ml, pipetovaci pumpa, injekéni stiikacky o
objemu 10 pl, 50 pl, 100 pl, 200 pl a 500 pl.

Udrzba laboratorniho skla:

Mytim vodou s pfidavkem sapondtu a nasledné oplachovanim deionozovanou vodou.

5. POSTUP ZKOUSKY

5.1. Desorpce vzorku
Z obou konct sorp¢ni trubice (ampulky) s aktivnim uhlim se S pomoci noze na fezani umélé
hmoty sundaji Cervené kryty a trubice se nozem na sklo nafizne v prostoru mezi vatou a
prazdnym koncem. Poté se kazdy konec sorpcni trubice zasune do jedné duté kovové trubice
tak, aby nafiznuta ¢ast byla v prostoru mezi trubicemi, a opatrné se zlomi. Zac¢ina se od hlavni
sorpéni vrstvy, tj. ze strany od naznacené Sipky oznacujici smér odbéru. Pinzetou se vyjme
zatka ze skelné nebo kiemenné vaty a pienese se do ptipravené suché a predem vychlazené 4
ml vialky. Poté se do té samé vialky ptesype aktivni uhli z hlavni sorp¢ni vrstvy (v piipadé
testt ALME znacena jako 1.sekce aktivniho uhli, tj. ¢ast prvni od Sipky ve sméru odbéru).
Kontrolni (sekundarni) sorp¢ni vrstva (v ptipadée testi ALME znacena jako 2.sekce aktivniho
uhli, tj. ¢ast druhd od Sipky ve sméru odbéru) se spolu s obéma zatkami z polyuretanové pény,
které tuto ¢ast aktivniho uhli mezi sebou uzaviraji, pomoci kovové tyCinky vytlaci do jiné
pfedem vychlazené 4 ml vialky. Vialky se uzaviou uzavérem se septem, oznaci a zvazi na
analytickych vahach. Poté se vialky znovu oteviou, nakloni a po stén¢ se do kazdé z nich
automatickou pipetou nastavenou na objem 2 ml opatrné ptida sirouhlik tésn¢ pted pouzitim



vytazeny z lednice — je dilezité, aby se pfedeslo uniku par stanovovanych latek v dasledku
tepla uvolnéného pti desorpci. Vialky se znovu uzaviou a znovu se zvazi na analytickych
vahach. Poté se uzaviené 4 ml vialky intenzivné tfepou 2 minuty v ruce. Po extrakci se vialky
nechaji stat 30 minut; béhem této doby se s nimi tiikrat zamicha. Po poslednim promichéni a
usazeni nejvétSich kouskd aktivniho uhli (maximalné 10 minut) se z kazdé 4 ml vialky odlije
0,5 az 1 ml extraktu do 2 ml vialek urenych pro automaticky davkova¢ plynového
chromatografu. Hladina zbylého objemu extraktu ve 4 ml vialkach se oznaci fixou.

5.2. GC analyza
Analyza extraktu se provede na plynovém chromatografu S plamenovym ionizacnim
detektorem nebo hmotnostnim spektrometrem za pouziti optimalizovanych parametru.

5.3. Kalibrace pri GC analyze
Kalibra¢ni roztoky se pfipravuji za pouziti stejného rozpoustédla, jakého bylo pouzito
k extrakci trubicek, tj. do sirouhliku.

Kalibrace externim standardem (ESTD)

Kalibrace externim standardem se provadi tehdy, pokud neni k dispozici dany typ aktivniho
uhli, nebo z ¢asovych a finanénich divoda. Kalibrace se provadi ptipravou standardd BTEX o
znamych koncentracich (50 mg/Il, 150 mg/l, 500 mg/l, 1500 mg/l, 5000 mg/l) v sirouhliku.
Postup pfipravy standardli BTEX v sirouhliku je nasledujici:

1) Ptipravi se zékladni roztok BTEX v sirouhliku o koncentracich kazdé latky 5000 mg/1:
5000 mg/l BTEX v sirouhliku = 22,7 pl benzenu + 23,0 pl toluenu + 23,1 pl ethylbenzenu +
23,3 ul xylend + 3907,9 pl sirouhliku do 4 ml vialky

Poznamka: Pro pfepocet hmotnosti a objeml se pouZzivaji hustoty uvedené vyrobci na
dodanych lahvich. Pouzité hustoty pro jednotlivé BTEX jsou v nasledujici tabulce:

Latka: benzen toluen ethylbenzen xyleny

Hustota (kg/l): 0,88 0,87 0,867 0,86

2) Ostatni standardy se ziskaji fedénim zakladniho roztoku sirouhlikem, jak ukazuje
nasledujici tabulka:

koncentrace standardu | postup piipravy

5000 mg/I 1 ml zakladniho roztoku do 2 ml vialky

1500 mg/I 700 ul sirouhliku + 300 pl zakladniho roztoku
500 mg/I 900 ul sirouhliku + 100 pl zakladniho roztoku
150 mg/I 970 wl sirouhliku + 30 pl zakladniho roztoku
50 mg/I 990 ul sirouhliku + 10 pl zakladniho roztoku
0 mg/l 1 ml ¢istého sirouhliku do 2 ml vialky

Nasttikuje se zpravidla 2-3x po 1 pl extraktu kazdého kalibra¢niho roztoku za pouZiti
optimalizovanych parametrii ulozenych v souboru Restek2.M (viz. Piiloha 1). Pro kazdy
Z analytl se sestroji kalibracni graf vynesenim ploch pikii analytu korigovanych o hodnoty
slepého pokusu proti koncentraci analytu v mg/1. Kalibra¢ni funkce se vyjadii linedrni funkei:



Ai = ki.Xi

kde A - zjisténa plocha standardu i (i = benzen, toluen, ethylbenzen, xyleny)
Ki - smérnice kalibra¢ni pfimky pro dany standard i
Xi - koncentrace standardu i v mg/I

6. VYPOCTY, VYJADROVANI VYSLEDKU

Zplochy GC pikli se pomoci zjistén¢ kalibracni funkce ur¢i koncentrace kazdé ze
sledovanych slozek v mg/l. Tato koncentrace odpovida hmotnosti slozky v mg v jednom litru
extrak¢éniho c¢inidla. Zjisténa koncentrace v mg/l se musi pfepocitat na objem pouzitého
extrak¢niho ¢inidla. Ten se zjisti z rozdilu hmotnosti uzaviené vialky se vzorkem po ptidavku
sirouhliku a pfed ptfidavkem sirouhliku v gramech, naslednym vydélenim tohoto rozdilu
hustotou sirouhliku, kterd je 1,263 kg/l, a nakonec vyndsobenim faktorem 1/1000. Tim
ziskame mnozstvi slozky v mg na vzorek (mg/vz).

V ptipadé, ze zjisténa plocha nékteré ze stanovovanych latek ve vzorku lezi mimo kalibra¢ni
kiivku, vzorek se pfeméii po vhodném natedéni. Pouzity faktor fedéni ZF se musi zohlednit
pti vypoctu. Pokud nebylo nutno vzorek fedit, je faktor ZF = 1.

A m-m,
'k, 1000-1,263

kde C;- koncentrace stanovované slozky i v mg/vz
(i = benzen, toluen, ethylbenzen, xyleny)
A, - plocha piku stanovované slozky i
ki - smérnice kalibra¢ni ptimky pro dany standard i
m; - hmotnost uzaviené vialky se vzorkem po ptidavku sirouhliku v gramech
m; - hmotnost uzaviené vialky se vzorkem pied ptidavkem sirouhliku v gramech
ZF - faktor fedéni ZF



2) STANOVENi UHLOVODIKU C10-C40 a PAU v pevnych vzorcich

Uloha 1: Posouzeni stafi ropného znedisténi v kontaminovanych pidach podle obsahu
uhlovodiku C1-C4 a profilu chromatografického zaznamu

Uloha 2: Porovnani vyskytu a chromatografického profilu PAU v zemédélské padé a
Vv blizkosti frekventované silnice.

1. UvVOoD

Uhlovodiky C19-Cyo_a ropné zatéze

Cerstvou ropnou zatéz lze odligit od staré ropné zatéze podle profilu chromatografického
zdaznamu. U Cerstvé ropné kontaminace 1ze pozorovat na chromatografickém profilu ropnych
latek (tzv.,,obalce* ) diskrétni piky alkant a rozvétvenych uhlovodiku fytan a pristan. U staré
ropné zatéze uvedené piky jsou bud’ vyrazné nizsi nebo tplné€ chybi.

PAU a kontaminace pobliz silnic

PAU se bézné vyskytuji i v zemédé€lské ptidé na tirovnich kolem 100 ppb. U frekventovanych
silnic dochézi v diisledku vyfukovych plynil a louzeni asfaltu pti desti k vyznamnému nartistu
obsahu PAU.

2. PRINCIP STANOVENI

Uhlovodiky C19-Cs0 @ PAU se extrahuji acetonem, pievedou do hexanu a po piecisténi a
zakoncentrovani se stanovuji na plynovém chromatografu.
Vzorky ¢ekajici na zpracovani se skladuji v lednici; maximalni doba skladovani je 1 tyden.

3. EXPERIMENTALNI CAST

PRIPRAVA PRACOVNIHO ROZTOKU v zévislosti na kone¢ném objemu vzorku

Kone¢ny objem vzorku Minimélni mnozstvi ZRRS v | Maximalni mnozstvi ZRRS v
PR PR

5ml 0,75 ml ZRRS do 30 ml PR 1,5 ml ZRRS do 330 ml PR

1,5 1,5 ml ZRRS do 30 ml PR 3ml ZRRS do 30 ml PR

20 ml 3 ml ZRRS do 30 ml PR 6 ml ZRRS do 30 ml PR

30 ml 4,5 ml ZRRS do 30 ml PR 9 ml ZRRS do 30 ml PR

40 ml 6 ml ZRRS do 30 ml PR 12 ml ZRRS do 30 ml PR

50 ml 7,5 ml ZRRS do 30 ml PR 15 ml ZRRS do 30 ml PR

PRIPRAVA ROZTOKU NaCl

Roztok chloridu sodného se pfipravi rozpusténim pevného chloridu sodného v deionizované
vodé v mnoztvi zavislém na poctu vzorku ,jak je uvedeno v tabulce.

Pocet vzorkli Chlorid sodny (g) Deionizovana voda (g)
1 35 210
2 65 390
3 100 600
4 130 780
5 160 960




6 200 1200

7 230 1380

8 260 1560

Poznamka: pii vysokych koncentracich Cip-Cs ve vzorku pfipravime roztok chloridu
sodného 10x méné koncentrovany.(na 1 vzorek rozpustime 3,5 g NaCl ve 210 ml
deionizované vody).

PRIPRAVA SMESI HEXAN-DICHLORMETHAN (2:1)
300 ml dichlormethanu + 600 ml hexanu

PRIPRAVA ZASOBNIHO ROZTOKU REFERENCNICH SLOUCENIN (ZRRS)

Do 60ml vialky se navazi 15 mg n-tetrakontanu (Cyo) a pfida se 50 ml hexanu. Vialka se
uzavie a n-tetrakontan se Vv hexanu rozpousti ru¢nim tfepanim. Rozpousténi se usnadni
zahfivanim hexanu ve vialce — napfiklad ob¢asnym ponofenim do vody ohiaté¢ na 50 °C
v kddince na magnetické michacce. Po rozpusténi se roztok kvantitativné pirevede pies
nalevku do 500ml odmérné baniky a dolije se Cisty hexan asi 2 az 3 cm pod rysku. Poté se
K roztoku piida jesté 15 pl n-dekanu (Cyp) a banka se doplni hexanem po rysku. Skladuje se za
laboratorni teploty.

AKTIVACE Nay;SO4

Bezvody siran sodny se susi 7,5 hodiny v porcelanovych kelimcich v peci pii 600°C. Po
vychladnuti na teplotu 110 az 120°C se piesype do 60 ml vialek a uchovava se uzavieny
v exikatoru.

AKTIVACE VARNYCH KORALKU

Varné koralky se pfedem vyextrahovaly v CH,Cl, a poté aktivovaly 30 minut v susarné pfi
120°C

Pokud je vysoka vlhkost vzduchu (v 1ét€), provadi se aktivace 1x mési¢né.

AKTIVACE FLORISILU

(Florisil je bezvody kiemicitan hofecnaty)

Florisil o priméru ¢astic 60 az 100 Mesh se su$i v suSarné na Petriho misce 16 hodin pfi
140°C. Poté se presype do 60 ml vialek a uchovava se uzavieny v exikatoru.

Poznamka: Pfi otevieni nové lahve se provadi zkouska vhodnosti Florisilu.

NAVAZEN{ A EXTRAKCE VZORKU

¢ do 250 ml konické banky (erlenky) se navazi 5,50 g vzorku (zeminy — frakce < 3,15 mm)

e s kazdou sadou vzorki se provadi stanoveni slepého pokusu Giplnym postupem, tedy
S pouzitim vSech ¢inidel, pfistroji a nadobi stejnym zptisobem jako u vzorka.(Vzorek
neobsahuje Zadnou zeminu).

e ke vzorku se odmérnym valcem ptida 40 ml acetonu

e barka se vloZi na 5 minut do ultrazvuku

e poté se do banky vlozi magnetické michadlo dlouhé¢ asi 3 cm, ptida se 30 ml pracovniho
roztoku a micha se 30 minut na magnetické michacce pii optimalnich otackach

e rozpoustédla by neméla piili§ stiikat po sténach barky, ale zaroven se musi michat cely

objem banky

e sm¢s se pomoci 20 ml acetonu kvantitativné ptevede do dvou centrifugacnich kyvet a

kyvety se vyvazi (doplnénim acetonu do leh¢i z nich)




e kyvety se pouzivaji dv€ na jeden vzorek z diivodu jejich nedostatecné velkého objemu
e smgs je tieba vylévat z erlenky opatrné, aby se nevylila, avSak rychle, aby se do kyvety
dostala i zem.

Poznamka: pii vysokych koncentracich C1p-Cyg ve vzorku se navazi piiblizné 3 g vzorku.
Poznamka: pii stanoveni PAH nahradime 30 ml pracovniho roztoku pouze hexanem.

ODSTREDOVAN{
e Vyvazené kyvety se vzorkem se vlozi do centrifugy,uzavie se viko,nastavi se otacky a doba
odstfed’ovani a odstfed’'uje se 10 minut pti 4000 ot/min.

PROMYVANI{ EXTRAKTU
e cely supernatant po odstfed’ovani se prelije do 250 ml d¢€lici ndlevky, do niz uz se ptedem
nalilo 65 ml roztoku NaCl v demi vodé
o pfi prelévani se pokud mozno nesmi zvifit kal na dné kyvety
o kyveta se nevyplachuje
o NaCl se pridava kvili lepSimu odd€lovani fazi a ztetelnéjSimu fazovému rozhrani
e tiepe se 1 minutu
e poté se vodna faze, do niz prejde i aceton, odpusti a pfida se dalSich 65 ml roztoku NaCl
Vv deionizované vodé¢ a postup se opakuje
e celkove se extrakce vodou s ptidavkem NaCl provadi 3x
e po poslednim promyvani extraktu a odpusténi roztoku chloridu sodného se hexanova faze
vypusti pies analytickou nalevku se skelnou vatou predem proplachnutou 2x 2 ml ¢istého
hexanu do 250 ml konické banky (erlenky) pomoci vaty se odstrani klky vyskytujici se na
fazovém rozhrani a branici presnéjSimu oddéleni vodné a hexanové faze
e délici nalevka se 2x proplachne malym mnozZstvim ¢istého hexanu
e pokud se do 250 ml konické baiiky (erlenky) dostalo vétsi mnozstvi vody, odebere se
pipetou

SUSEN{ SIRANEM SODNYM
Provadi se bezprostfedné pted Cisténim vzoru pies Florisil.
e k hexanové fazi do 250 ml konické bariky (erlenky) se ptida dostate¢né mnozstvi siranu
sodného (pfedem aktivovaného 7-8 hodin pti 600°C)
o nejprve se piida 8 g siranu a podle potieby se ptisype dalsi mnozstvi, pokud je vidét,
Ze 8 g nestaci
o dostatecné mnozstvi siranu je takové, kdy v bance zlstavaji volné se presypajici
krystalky
e siran se necha 30 minut pasobit (bé¢hem této doby se nékolikrat promicha)

Poznémka: pti vysokych koncentracich C19-Cyo ve vzorku se do erlenky se vzorkem a siranem
ptida jesté pfiblizné 2 g aktivovaného florisilu.

CISTENI VZORKU NA CHROMATOGRAFICKE KOLONE NAPLNENE FLORISILEM

Pti stanoveni C19-Cao se provadi postupnou eluci 18 ml hexanu, rozdélenymi na 2 davky po 9
ml.
Pti stanoveni PAH se provadi eluci 18 ml smési hexan-dichlormethan (2:1).

Stanoveni C10-Cao
¢ mala sklenéné kolonka ucpand skelnou vatou se naplni 2 g florisilu



¢ na kolonku se nasadi analyticka nalevka se skelnou vatou (pfedem proplachnutou 2x 2 ml
¢istého hexanu)

e kolonka se nejprve promyje 10 ml hexanu

e kdyz je promyvani skonc¢eno a hladina hexanu se tém¢t dotkne chromatografického sloupce,
zacne se na florisil nalévat vzorek

e cluat se jima do 250 ml banky (erlenky) nebo do 60 ml vialky-(frakee;a9

e cluce se provadi 2 krat 9 ml hexanu (banka, v niz byl vzorek, se kazdou davkou proplachne)

e kolona nesmi vyschnout, jinak by se mohla potrhat

e CiSténi kolony:

o florisil se z kolonky vysype, skelna vata se vyhodi a kolonka se umyje vodou s jarem,
oplachne demi vodou a ptipadné vysusi acetonem

Stanoveni PAH

¢ malé sklenéna kolonka ucpand skelnou vatou se naplni 2 g florisilu

¢ na kolonku se nasadi analyticka nalevka se skelnou vatou (pfedem proplachnutou 2x 2 ml
¢istého hexanu)

¢ kolonka se nejprve promyje 10 ml hexanu

¢ kdyz je promyvani skon¢eno a hladina hexanu se t¢émét dotkne chromatografického sloupce,
zacne se na florisil nalévat vzorek

e cluat se jimé do 250 ml baiiky (erlenky) nebo do 60 ml vialky.

e cluce se provadi 18 ml smési hexan:dichlormetan (barka, v niz byl vzorek, se proplachne)

¢ kolona nesmi vyschnout, jinak by se mohla potrhat

e CiSténi kolony:

o florisil se z kolonky vysype, skelna vata se vyhodi a kolonka se umyje vodou s jarem,
oplachne demi vodou a ptipadné vysusi acetonem

ZAHUSTOVANI VZORKU

Procistény extrakt se zahuSt'uje dle potieby:

BUD nejprve na aparatuie podle Kuderna-Danishe a poté pomoci dusiku
NEBO pouze pomoci dusiku (v zavislosti na kone¢ném objemu vzorku).

ZAHUSTOVANI HEXANOVEHO EXTRAKTU

Zahustovani hexanového extraktu se provadi na aparatufe podle Kuderna-Danishe , ktera je
vhodna zejména na zahuStovani dichlormethanu a hexanu. Hexan mé teplotu varu 69°C.

Pted zahust'ovanim se ke vzorku ptidava 50 pl xylenu.

Zahust'uje se na co nejmensi objem, ale musi se hlidat, aby se vSechen hexan z varné baiky
nevyvafil !

Pti praci se pouZiva ochranny Stit!

e nejprve se zapne topné hnizdo, na kterém stoji vodni lazen. Regulator intenzity topeni se
nastavi na hodnotu 7 a necha se vyhtat na pozadovanou pocateéni teplotu, ktera je 95-100°C.
o navodni lazen staci pouzit vodovodni vodu, ale lepsi je destilovana
o do vodni lazné€ se davaji varné kaminky s otvory
o pocatecni teplota nesmi byt pfili§ nizkd,aby nedoslo k utajenému varu hexanu !
o rozpoustédlo se pti zahuSt'ovani zahtiva na teplotu aspon o 20°C, 1épe vSak o 30°C
vyssi nez je jeho bod varu — vodni ldzen muze viit
o pokud se v prub¢hu prace voda v lazni ¢asteéné vyvafi, je tieba ji dopliiovat
¢ hruskovita baiika se spoji s varnou nadobkou a nalije se do ni vzorek (hexanovy extrakt)



o barka s nadobkou se pii plnéni stavi do Cisté kadinky, abychom v ptipad¢ netésnosti
spoje neprisli o vzorek

o je lepsi pouzit analytickou nalevku, aby nedoslo ke ztraté ¢asti vzorku

o extrakt se lije opatrné po stén¢ banky

o barika, ze které se vzorek pieléval, se oplachuje asi 5 az 10 ml ¢istého hexanu
(odhadem)

e do varné nadobky nesmime zapomenout dat 10 az 15 varnych koralkl s otvorem uprostred
(prstenec)

o na varné koralky se nema sahat rukou
o koralky se davaji do varné nadobky co nejkratsi dobu pied zahdjenim zahust'ovani

¢ hruskovita baiika se napoji na Snyderovu kolonu a zkontroluje se, zda jsou vSechny spoje
pofadné utésnéné

e nezapomenout pustit vodu do chladice !

e pred zahdjenim vafeni se jeSt¢ musi ovlh¢it Snyderova kolona 2 ml hexanu (nalije se na ni
seshora), protoze pii pfipadném vniknuti PAH na suchou kolonu by mohlo dojit k nevratné
sorbci

e varnd banka se trosku ponofi do vyhtaté vodni 14zn€ a sleduje se reakce varnych koralk

oz koralkii museji béhem par sekund zacit stoupat vzduchové bubliny
o pokud neza¢nou z koralki stoupat vzduchové bubliny, poklepe se na kruh drZzici
hruskovitou bainiku kovovou ty¢i, aby se var nastartoval

o teprve kdyz je var dostatené intenzivni (z koralku stoupa velky proud bublin), ponofi se
varna nadobka tak, aby vodni hladina sahala asi do poloviny rozsitené ¢asti nebo 1 cm od
plastového tésnéni

e pii zahusSt'ovani se sleduje rychlost vytékani destilatu z chladice (mél by rychle kapat)

e zahust'uje se tak dlouho, dokud hladina neklesne k z(iZené ¢asti varné nadobky

¢ po ukonceni zahust'ovani se spusti vozik, aby se varna nddobka dostala z vodni 14zné
(ptipadné se miZe lazen sundat z topného hnizda a dat chvili stranou), vypne se topné
hnizdo (vytahne se ze zasuvky) a vSe se nechd asi 10 minut vychladnout

e zahu$t'ovani trva asi 15 minut

o je to priblizny ¢as pottebny k zahusténi vzorku, nezahriiuje ptipravné prace a
proplachovani aparatury

e zahustény vzorek se pfelije do 20 ml vialky a varna nadobka se oplachuje asi 2 ml ¢istého
hexanu (odhad)

o je lepsi pouzit analytickou nélevku, aby nedoslo ke ztraté Casti vzorku
o varné koralky se zachycuji na pfedem proplachnuté kfemenné vaté v analytické
nalevce

e celkovy objem zahusténého vzorku je asi 12 ml (pfiblizné 10 ml se ziska pti zahustovani
plus asi 2 ml na oplach)

e nezapomenout vypnout vodu do chladice !

ZAHUSTOVANI POMOCT DUSIKU
Hexanovy extrakt se zahust'uje ve 20 ml vialce na objem 5 ml.
e Po zahusténi na K-D se vzorek pfevadi do predem zvazené 20 ml vialky s uzédvérem
S nepropichanym septem a s predem vyznacenou ryskou na objemu 10 ml.
e Pied zahust'ovanim pomoci dusiku se ke vzorku uz neptidava xylen.
e Béhem zahust'ovani pomoci dusiku se na 20 ml vialku déva vicko s propichanym septem.

ZAHUSTOVAN{ POMOCI DUSIKU — POSTUP
e prutok dusiku se na tlakové lahvi nastavi tak, aby se hladina vzorku pouze mirn¢ Cefila




e nejprve se pusti dusik s teprve potom se zavede pomoci injekéni stiikacky (jehly) do vialky
(propichne se septum), z niz se pomoci druh¢ jehly a hadicky odvadi ven

e miiZze se provadét kontrola, zda dusik skute¢né vialkou prochdzi — konec trubicky se na
chvili ponofti do kadinky s vodou a sleduji se bubliny

e pii ukon¢eni zahu$tovani se nejprve vytahne injekéni jehla z vialky a teprve potom se
vypne tlakova lahev s dusikem

ODBER VZORKU KE STANOVEN{ NA GC-FID NEBO GC-MS

Na analyzu na GC-FID nebo GC-MS se odebira (odléva) asi 0,5 az 1 ml vzorku do 2 ml
vialky.

Odbér se provadi bezprostiedné pred analyzou.

Dulezité: Pokud se odbér vzorku neprovadi bezprostiedné po doplnéni a zvazeni vzorku ve 20
ml, je tfeba pted odbérem vzorku zkontrolovat hmotnost 20 ml vialky (pievazit vzorek)!

Po odbéru (odliti) vzorku do 2 ml vialky se 20 ml vialka se zbylym vzorkem znovu zvazi a
hladina vzorku se poté oznaci novou ryskou!

4. KALIBRACE A VYSLEDKY

PRIPRAVA EXTERNICH STANDARDU NA C;9 AZ Cyo

PRIPRAVA ZAKLADNIHO ROZTOKU BAM O KONCENTRACT 40 000 mg/l (ZR)
Ampule s kalibra¢nim standardem BAM-KO010f se opatrné rozlomi a obsah se pievede do 2
ml sklenéné vialky.

Vlastni pfiprava

Do 20 ml vialky se navazi presné 0,4 g BAM standardu BAM-K010f.Standard se rozpusti v 5
ml zasobniho roztoku referen¢nich slou¢enin (ZRRS).Obsah 20 ml vialky se kvantitativné
prevede do 10 ml odmérné barika a doplni po rysku roztokem referencnich sloucenin.Zakladni
roztok se poté prelije zp€t do 20 ml vialky a uzavte se vickem s vlozenym septem.

Ptiprava kalibracnich standardii
Kalibra¢ni standardy se pfipravi fedénim zakladniho roztoku zasobnim roztokem referen¢nich
slou€enin s pfidavkem 20 pl xylenu.

Ptiprava kalibra¢nich standardi.

koncentrace | postup pfipravy

0 mgl/l (hexan)

400 mg/l 10 pl ZR + 20 pl xylenu + 970 ul ZRRS
2000 mg/l | 50 ul ZR + 20 pl xylenu + 930 ul ZRRS
5000 mg/l | 125 ul ZR + 20 ul xylenu + 855 pl ZRRS
7000 mg/I 175 ul ZR + 20 pl xylenu + 805 pul ZRRS
10 000 mg/l | 250 ul ZR + 20 pl xylenu + 730 ul ZRRS

Kromé kalibra¢nich standardu jsou pfipravovany tzv.kontrolni standardy (ozn.jako ,,KK*) pro
oveéteni funkcnosti systému.

Ptiprava kontrolnich standardi.

| KK 2000 mg/I | Viz ptiprava kalibra¢niho standardu




| KK 5000 mg/l | Viz ptiprava kalibra¢niho standardu

GC analyza pti stanoveni uhlovodikii Cig -Cao

Analyza standardt

Nastiikuje se zpravidla 1x nebo 2x po 1 ul kazdého kalibracniho roztoku za pouziti
optimalizovanych parametri ulozenych v pfislusné metodé na GC DANI. Sestroji se
kalibracni graf s vynesenim souctl ploch pikii standardu MoNa + HCVD (1:1), nachéazejicich
se Vvretenénim okné vymezeném n-dekanem a n-tetrakontanem, korigovanych o hodnoty
slepého pokusu (Cistého hexanu) ve stejném retencnim okné€, proti koncentracim MoNa +
HCVD (1:1) v mg/l. Integrace se zacina hned za pikem n-dekanu na urovni signalu pired
pikem rozpoustédla a ukonci se pravé pied zacatkem piku n-tetrakontanu na stejné urovni
signalu. Korekce na slepy pokus se provadi odectenim chromatogramu slepého pokusu od
chromatogramu vzorku a integraci ziskaného chromatogramu v retenénim okné vymezeném
n-dekanem a n-tetrakontanem. Kalibra¢ni funkce se vyjadii linearni funkci:

A= ki.Xi

kde A - zjisténa plocha standardu i, kde i = MoNa + HCVD (1:1)
Ki - smérnice kalibra¢ni pfimky pro dany standard i
Xi - koncentrace standardu i v mg/I

Analyza vzorki

Chromatogramy vzorkl a slepého pokusu Uplnym postupem se nejdiive koriguji na slepy
pokus hexanem. Korekce se provadi jako rozdil chromatogramu vzorku nebo slepého pokusu
uplnym postupem a slepého pokusu hexanem elektronickym odectenim zdznami. Vysledné
chromatogramy se integruji jako jeden pik v rozmezi pikti n-dekanu a n-tetrakontanu. Ziskana
hodnota plochy slepého pokusu uplnym postupem se poté odecte od hodnot ploch ziskanych
pro jednotlivé vzorky. Ze zjiSténé kalibra¢ni funkce pro MoNa + HCVD (1:1) se urci
koncentrace uhlovodikti C19 az Cso Vv hexanu v mg/l. Tato koncentrace se musi korigovat na
vytéznost metody zjiSténou pii validaci (pouzit hodnotu 90 %) a dale pfepocitat na susinu
pivodniho vzorku. Vysledek se udava v mnozstvi uhlovodikti Cio aZ C4o Ve vzorku v mg/kg
susiny. Vysledky se zaokrouhluji na desitky nebo na 2 platné ¢islice.

C_ZA—ZAB.100_1oo_m2—m1
k. V. m-s o,

|

kde ¢ - mnozstvi uhlovodikii Cyg az Cso Ve vzorku v mg/kg susiny

2 A - soucet ploch vsech GC pikl vzorku nachazejicich se mezi piky n-dekanu a n-
tetrakontanu korigovanych o hodnoty slepého pokusu hexanem
X Ag - soucet ploch vSech GC pikii blanku uplnym postupem nachazejicich se mezi piky n-
dekanu a n-tetrakontanu korigovanych o hodnoty slepého pokusu hexanem
ki - smérnice kalibra¢ni ptimky pro dany standard i, kde i = MoNa + HCVD (1:1)
V - vytéZnost této metody zjiSténa pii validaci v %
m - navazka vzorku v gramech
S - obsah susiny ve vzorku v %
mM; - hmotnost prazdné 2 ml vialky s uzavérem v gramech

My - hmotnost 2 ml vialky naplnéné vzorkem a uzaviené uzavérem v gramech

P - hustota hexanu v kg/I




Do protokolu je tieba uvést i pfipadny vyskyt pikli pfed n-dekanem, ktery naznacuje
ptitomnost nizkovroucich tékavych uhlovodikli ve vzorku, nebo vyskyt pikd za n-
tetrakontanem nebo zvySujici se zakladni linii na konci chromatogramu, coz naznacuje
ptitomnost uhlovodiki s vysokym bodem varu ve vzorku.

Poznamka: Pfi integraci se postupuje podle ndvodu ,,Stanoveni uhlovodiki Cip az Cyo V
pudach na GC DANI s detekci plamenové-ioniza¢nim detektorem™.

GC-MS analyza pri stanoveni PAU
Analyza PAU se provadi pomoci systému GC-MS. Sestroji se nejdiive kalibra¢ni zavislost
zmétenim kalibracnich standardd.

STANDARDY PRO EXTERN{ KALIBRACNI KRIVKU PAH
Kalibra¢ni standardy se ptipravuji ze standardu 610 PAH Calibration Mix A (Restek).
Jedna se 0 16 PAH v dichlormethanu o nasledujicich koncentracich:

koncentrace
naftalen 1000 pg/mi
acenafthylen 1000 pg/mi
acenafthen 1000 pg/mi
fluoren 1000 pg/mi
fenanthren 500 ug/ml
anthracen 1000 pg/mi
fluoranthen 500 pg/mi
pyren 500 ug/ml
benzo(a)anthracen 500 pg/ml
chrysen 500 pg/ml
benzo(b)fluoranthen 500 pg/ml
benzo(k)fluoranthen 500 pg/ml
benzo(a)pyren 500 ug/ml
indeno(1,2,3-cd)pyren | 500 ug/ml
dibenzo(a,h)anthracen | 500 pg/ml
benzo(g,h,i)perylen 500 pg/mi

Postupuje se tak, ze se pripravi ZR o koncentraci 40 + 20 mg/l PAH a z n¢ho se pfipravi 5
kalibra¢nich standardt o koncentracich 0,2 + 0,1 mg/l PAH, 0,6 + 0,3 mg/l PAH, 2 + 1 mg/I
PAH, 6 + 3 mg/l PAH a 20 + 10 mg/l PAH (2 ml kazdého standardu). Do kazdého
kalibra¢niho standardu se piidava také 9,10-dimethylanthracen jako VS.

1. Ptiprava zékladniho roztoku 40 + 20 mg/l PAH:
1920 pl hexanu + 80 ul standardu 610 PAH Calibration Mix A (Restek) do 4 ml vialky
(celkem 2 ml ZR)

2. Ptiprava kalibra¢nich standardi:
Standardy se ptipravuji do 4 ml vialek, do nichZ se pfidava nejprve xylen, pak hexan, pak ZR
a nakonec VS.

koncentrace postup pfipravy
20+ 10 mg/l PAH | 1000 pl ZR + 20 ul VS (200 mg/1) + 200 pl xylenu + 780 ul hexanu
6 + 3 mg/l PAH 300 ul ZR + 20 pl VS (200 mg/l) + 200 ul xylenu + 1480 ul hexanu




2 + 1 mg/l PAH 100 pl ZR +20 pul VS (200 mg/1) + 200 pl xylenu + 1680 ul hexanu

0,6 + 0,3 mg/l PAH | 30 ul ZR +20 pl VS (200 mg/1) + 200 pul xylenu + 1750 pl hexanu

0,2+ 0,1 mg/l PAH | 10 ul ZR +20 pul VS (200 mg/l) + 200 pl xylenu + 1770 pl hexanu

0 mg/I (hexan)

3. Odbér na analyzu
Z kazdého kalibra¢niho standardu ve 4 ml vialce se odlije cca 0,5 ml do 2 ml vialky.

KALIBRACNI KRIVKA

Kalibrac¢ni funkce se vyjadri linearni funkci:

A= ki.Xi

kde A; - zjisténa plocha standardu i, kde i = fenantren, antracen.....

Ki - smérnice kalibra¢ni pfimky pro dany standard i
Xi - koncentrace standardu i v mg/I

Ze zjisténé kalibracni funkce pro jednotlivé koncentracni Grovné PAU se ur¢i koncentrace
jednotlivych PAU v hexanu v mg/l.

Tato koncentrace se musi korigovat na vytéznost metody zjisténou pii validaci (90 %) a dale
pfepocitat na susinu pivodniho vzorku. Vysledek se udava v mnozstvi  jednotlivych PAU
ve vzorku v mg/kg susiny. Vysledky se zaokrouhluji na desitky nebo na 2 platné Cislice.

k. v m-s o,

kde ¢ - mnozstvi jednotlivych PAU ve vzorku v mg/kg suSiny
A - plocha GC piku pro dany polyaromat
ki - smérnice kalibraéni piimky pro dany standard i, kde i = FENANTREN,
ANTRACEN...
V - vytéZnost této metody zjiSté€na pii validaci v %
m - navazka vzorku v gramech
S - obsah susiny ve vzorku v %
mM; - hmotnost prazdné 2 ml vialky s uzavérem v gramech
m; - hmotnost 2 ml vialky naplnéné vzorkem a uzaviené uzavérem v gramech

P - hustota hexanu v kg/I



