Pfriloha k programu
Zpracovani vzorka vzduchu v centru RECETOX
Manual — postup prace - vytisknout pro kazdého ucastnika
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Celou dobu pracujeme v rukavicich, plasti a pfeztvkach!

V pfipadé urazu okamzité uvédomim lektory, i kdyby se jednalo o sebemensi Skrabanec.

V pfipadé, zZe se poliju rozpoustédlem, vyhazuju rukavice, umyju si ruce a nasadim si nové, Cisté
rukavice. V pripadé, Ze se poliju rozpoustédlem vice, zajdu za lektory ohledné dalSiho postupu.

Pouzivam zdravy rozum a fidim se pravidly BOZP.

KdyzZ nevim, zeptam se.

V laboratofi béham jen, kdyz utikam pred vybuchem.

Extrakce

Pokud chceme naméfit latky, které se nasorbovaly béhem vzorkovani, musime je nejprve z PUF disku
dostat. K tomu slouZi extrakce. Zvolenim vhodného rozpoustédla postupné vSechny sledované latky
prejdou z PUF disku do rozpoustédla. Ke vzorku jesté priddme recovery standardy. Jedna se o latky
s pfesné stanovenou koncentraci a podobnymi vlastnostmi jako nase cilové latky. KdyZ poté na konci
zmérime jejich koncentraci, vime, kolik jsme v pribéhu nasi prace ztratili latek a mGzeme si tak udélat
predstavu o kvalité nasi prace a prepocitat ziskané mnozstvi polutantl na skute¢né mnozstvi v PUF

disku.
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Opatrné rozmontujeme pasivni vzorkovac a vytahneme z néj PUF disk. Neni k tomu potieba
zadny specialni nastroj.

Vlozime PUF disk do extrakéni patrony. Vlozime sem také sklenénou trubicku, kterd ma
zajistit pritok rozpoustédla. Snazime se tam disk poskladat co nejlépe, mizZeme si pomoci
Cistou pinzetou.

Automatickou pipetou priddme 50 pl smésného standardu izotopicky znacenych PAHs, 50 pl
standardu pro PCBs a OCPs a 50 pul standardu 707 PBDEs. Pred kazdym roztokem si
vymeénime Spic¢ku. Standardy ma kazda skupina v oznacené vialce. Pokud jsme jesté

s automatickou pipetou nepracovali, zeptame se, jak na to.

Pfipravenou extrakéni patronu vloZzime do extraktoru.

Do extrakéni bariky nasypeme varné kaminky a po okraj nalijeme rozpoustédlo -
dichlormetan (DCM).

Extrakéni bariku vloZime do extraktoru.

Zapneme extraktor, vodu a ujistime se, Ze vSechno dobfe pfiléha.

Navolime program 1 a spustime extrakci. (1 hodina)

V prlibéhu hlidame, aby nam nedoslo rozpoustédlo.

10. Po extrakci spustime program 2 a zahustime vzorek. (20 minut)
11. Vzorek by mél mit na konci +/- 10 ml. Podle potfeby bud odpafime, nebo pfiddme DCM.

Dichlormetan vre pfi 40 °C. | pfes tuto relativné nizkou teplotu vZdy alespon chvili pockame, nez
extraktor vychladne a my s nim zacneme manipulovat.

Déleni vzorku
V nasem vzorku chceme stanovovat rizné skupiny latek. Proto jej musime rozdélit na 2 ¢asti v poméru
1:9. V kazdé z nich se budou méfit jiné latky. Pfedstavu presnosti nasi prace nam poskytne konecna
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koncentrace jiz pfidanych standard(. Pred rozdélenim vzorku jej musime kvantitativné pomoci
Pasteurovy pipety prevést z extrakcni bariky do vialky, extrakéni barku tfikrat proplachneme malym
objemem rozpoustédla (DCM) a taktéz preneseme do vialky. Poté mlizeme vzorek rozdélit.

1. Zvazime si prazdnou vialku a vytarujeme analytické vahy.

2. Cely extrakt prevedeme do prazdné pfedem zvazené vialky a nasledné jej zvaZzime.

3. Vyslednou vahu vyndsobime 0,9. Timto prepoltem zjistime vdhu 90 % vzorku.

4. Cistou Pasteurovou pipetou odebirdame vzorek do pdvodni vialky s extraktem, dokud nemame
na vaze predem spocitané Cislo, tj. 90 % vahy plvodniho vzorku.

5. Obé vialky zavieme a oznacime.

6. 90 % alikvot zakoncentrujeme pod mirnym proudem dusiku na objem pfiblizné 1 ml. Dbame

na to, abychom vzorky neodpafili do suchal

Dichlormethan je velmi tékavé rozpoustédlo, a proto se vdha nikdy neustdli. Dichlormethan se bude
neustdle odparovat, a tak bude vdha stdle ukazovat mensi a mensi Cislo. NesnaZte se byt proto presni
na 3 desetinnd cisla, neni to redlné mozné. Pripadné ztrdty odhali zavérecné koncentrace recovery
standardq.

Precisténi vzorkl

Béhem extrakce jsme nedostali z naseho vzorku pouze cilové latky, ale i rizné nedistoty. V tomto
kroku od nich vzorek vycistime. Jako Cistici médium pouzijeme silikagel, ktery na sebe nasorbuje

necistoty i nase latky. KdyzZ jej ale poté proplachneme Cistym rozpoustédlem, necistoty (alespon

vétsina ) zUstanou zachycené a dale budou pokracovat jen nase latky a rozpoustédlo.

1. Vezmeme si sklenénou kolonu o vnitfnim prdiméru 1 cm.
2. Pomoci pletaci jehlice vlozime na dno smotek vaty.
3. Kolona pro frakci, kde se budou méfrit PAHs:
a. 5 gaktivovaného silikagelu
b. 2 gsiranu sodného
c. Vzorek kvantitativné pfeneseme na kolonu. To znamena, Ze naneseme vzorek a poté
tfikrat proplachneme vialku 1 ml DCM a po kazdém promyti naneseme na kolonu
i rozpoustédlo, které jsme pouZili na proplach.
d. Nasledné na kolonu nalijeme 10 ml hexanu a poté, co klesne jeho hladina na Uroven
silikagelu, tak 20 ml DCM. PouZijeme k tomu odmérny valec.
e. Obé frakce chytdme do stejné vialky.
4. Kolona pro frakci, kde se budou mérit PCBs, OCPs a PBDEs:
a. 1gaktivovaného silikagelu
8 g 44% modifikovaného silikagelu kys. sirovou
1 g aktivovaného silikagelu
2 g siranu sodného
Vzorek kvantitativné preneseme na kolonu.
Nasledné na kolonu nalijeme 30 ml smési DCM:hexan (1:1).
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Kyselina sirovd rozloZi i PAHs. Proto na jejich precisténi pouZivame jiny postup. Zdroveti je vSak dobré,
Ze se PAHs rozloZi v druhé frakci, kde by mohly pisobit potiZe a ovliviiovat cilové Idtky této frakce.
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V pripadé, Ze potrebujete 10 g 44 % silikagelu modifikovaného kyselinou sirovou, kolik ml kyseliny
sirové a kolik g silikagelu budete potfebovat? Hustota kyseliny sirové je 1,8 g cm. 44 % se vztahuje ke
kyseliné sirové. Hovofime o hmotnostnich procentech.

Prevedeni do minivialek

Zavérecnym krokem prace je prevod do minivialek. Je to specidlni druh skla pouZivany pro méreni
na pfistrojich, v naSem pfipadé na plynovém chromatografu. Do minivialek se pfidava rozpoustédlo
nonan, které zajistuje stabilitu vzorku, a tzv. vnitfni standardy. To jsou latky, podle kterych stroj
koriguje koncentraci latek ve vzorku.

1. Vzorky odpafime a kvantitativné prevedeme do minivialek.

2. Minivialka by méla obsahovat 50 pl nonanu a 50 pl vnitfniho standardu, tj. terfenyl pro frakci
PAHs, pro frakci PCBs, OCPs a PBDEs standard PCB95.

3. Odpafime na zavérecny objem +/- 100 pl (pIné ,,veminko®).

A mame hotovo!

Méreni na pristroji

Nase vzorky se zméfi na plynovém chromatografu, pratelsky zvaném plynak. Jedna se o pfistroj,
na kterém dochazi k separaci latek. Plynak se sklada z injektoru slouZiciho k nanaseni vzorkd, déle
kolony a detektoru. Kolonou proudi inertni plyn, ktery unasi latky, a ty interaguji (zachycuiji se) s naplini
kolony. Kazda interakce se lisi v zavislosti na povaze latky, a proto dochazi k jejich separaci - nékteré
se zdrzi vice, nékteré méné. Samotny plyndk by ndm byl vsak k niéemu - nedokazali bychom zméfrit
koncentraci latek a ani je identifikovat. Proto je nutné pouzit vhodny detektor, v tomto pfipadé
hmotnostni spektrometr. Ten latky na zdkladé jejich poméru hmotnosti a ndboje identifikuje a
kvantifikuje. Cely proces je samoziejmé slozZitéjSi a obsahuje dalsi ¢asti, ale pro nasi predstavu tohle
staci.

Zavérecné zamysleni

Pro¢ vlastné vzorek takto pfipravujeme? Pro¢ prosté nevezmeme PUF disk, kousek neutrhneme
a nedame to pfimo na stroj? Predevsim ze dvou jednoduchych dlivod(. Koncentrace latek v tom
kousku by byla velmi nizkd a stroj by ji nedetekoval. Cely ten proces vlastné ved| k zakoncentrovani
nasich latek. Druhy dlvod jsou pak jiz zminované necistoty. Kdyz se jich zbavime, snizi se nam na
pfistroji Sum, a tak miZeme latky identifikovat a zaroven i zméfit nizsi koncentrace.

Slovnik zkratek

PAHs - polycyklické aromatické uhlovodiky PBDEs - polybromované difenylethery
PCB:s - polychlorované bifenyly PUF - polyuretanovd péna (polyuretane foam)
OCPs - organochlorované pesticidy DCM — dichlormethan
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