Environmentalni analyticka chemie
Analyticka chemie Zivotniho prostiedi

Laboratorni cviéeni 2013

1.Stanoveni polychlorovanych bifenylii metodou GC
2.A Odbér vzorku ptudy a suseni (domaci ptiprava)

2.B Extrakce vzorku pldy ultrazvukem

2.C Cisténi extraktu kolonovou chromatografii

2.D Stanoveni PCB plynovou chromatografii

2.E Vyhodnoceni GC chromatogramu

Uloha & .2.A Odbér vzorku pidy pro stanoveni PCBs

Pomiicky:

Odbérove zatizeni : ry¢

PE séacek na uchovani vzorku
Stitek na popis

Filtra¢ni papir

Laboratorni rukavice
Odbérovy protokol

Postup prace

na zvoleném misté se ur¢i vzorkovaci sit’ (4 body ve vrcholech ¢tverce o strané 5
krokd, paty v jeho stiedu)
v kazdém z péti bodi se ry¢em vyryje krychle zeminy o hran¢ rovné Sifce ryce, ze
které odstranime svrchni vrstvu vegetace
ze stfedu krychle vybereme hranolek o hran¢ asi 5 cm, ktery se pfenese na filtra¢ni
papir
po odebrani vSech 5 bodu se na filtraénim papite odstrani zbytky travin a kotinkd,
brouci, zizaly a jina
biota a vzorek se promicha
zhruba 500 g zeminy se piesype do PE sacku
na sacek umistime Stitek se struénym popisem a ¢islem vzorku a sacek se pevné
uzavie
zahladi se stopy po odbéru
vyplni se odbérovy protokol, kde se uvede:

0 lokalita

0 typ vzorku

0 pozadovana analyza

0 popis odbéru
vzorek se transportuje na misto, kde se vysusi pii laboratorni (pokojové) teploté na
zastinéném misté



Uloha &. 2.B Extrakce vzorku piidy ultrazvukem

Pomiicky:

sito (velikost ok 2 mm)
ultrazvukova lazen
analytické vahy
automaticky extraktor Buchi
kadinky

Chemikalie:

hexan, dichlormetan
standard PCBs (30, 185) o koncentraci 0,2 pg/ml

Postup prace:

vysusenou pidu presejte

pfipravte ultrazvukovou lazen

navazte 20 g pudy a nasypte do kadinky

pomoci automatické pipety nadavkujte do ptdy 50 pl standardu PCB

ke vzorku pudy nalijte 50 ml smési 20 % dichlormetanu v hexanu

extrahujte 3 x 15 minut

vzdy po kazdém 15-minutovém cyklu extrakce odeberte Pasteurovou pipetou
rozpoustédlo do banky

extrakt zahustéte na extraktoru asi na 5 ml

pomoci Pasteurovy pipety preved’te zahustény extrakt do predem oznacené
vialky a banku 3x vyplachnéte malymi davkami dichlormetanu

objem roztoku ve vialce odpaite pod mirnym proudem dusiku na objem 1 ml
vialku dobfe uzaviete a ulozte v ledni¢ce do dal§iho zpracovani

Uloha &. 2.C Cisténi extraktu kolonovou chromatografii

Pomiicky:
e sklenénd kolonka
e vialka o objemu 40 ml
e vialka o objemu 2 ml
e Pasteurova pipeta, vata

Chemikalie:

¢istény aktivovany silikagel (aktivace 12 hod pii 150°C)
Cistény neaktivovany silikagel



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

e hexan, dichlormetan

e vnitini standard PCB (121) o koncentraci 0,2 pg/ml

Postup prace:

e k zahuSténému vzorku ptidejte Cistény neaktivovany silikagel
e piipravte kolonku k separaci :
0 na dno kolonky vlozte smotek vaty
0 nad n¢j nasypte asi 1 cm vysoky sloupec ¢isténého aktivované¢ho
silikagelu a nad tuto vrstvu 5 g ¢isténé¢ho aktivovaného silikagelu
modifikovaného kyselinou sirovou, ty¢inkou mirn¢ sklepejte
0 na vrchol sloupce naneste vzorek nabaleny na silikagel a opét sklepejte
e provedte eluci 30 ml 50% dichlormetanu v hexanu do 40 ml vialky
e vzorek zahustéte pod mirnym proudem dusiku na cca 1 ml
e roztok preved’'te do predem oznacené vialky o objemu 2 ml a dopliite na 1 ml
hexanem
e pfidejte 50 pl vnitiniho standardu PCB 121
o vialku peclivé uzaviete a uschovejte v lednicce az do provedeni analyzy

Uloha & 2.D.2.E: Stanoveni PCB plynovou chromatografii a vvhodnoceni GC
chromatogramu

Pomiicky:

¢ Plynovy chromatograf s hmotnostni detekci
e Pecistény extrakt vzorku v minivialce

Postup pri vvhodnocovani:

1. Nacist spravnou metodu: Method/Load Method
2. Nacist vzorky: File/Load data file
3. Integrace chromatogramu:
a) Quantitate/Calculate
b) View/QEdit Quant result
c) Oteviené okno - Quick Qedit: integrace kazdého piku samostatné
(levé tlacitko mys$i — zoom, pravé tlac¢itko mysi — integrace piku),
d) Tlacitko QDel — zruseni integrace
e) Po ukonceni integrace: Exit — ulozit provedené zmény OK
4. Report: Quantitate/Custom reports...
a) Control panel:
- Create new report template — kdyz k metod¢€ neni vytvofen pozadovany
templat



- Edit Metod report template — templat je predpfipraven
5. Zkopirovani vysledkt do Excelu
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