Stanoveni triazinovych pesticidu v pudé
metodou SFE-GC-NPD

Izolace a prekoncentrace organickych polutanti z komplikovanych matric jako je napf.
hlina, sediment ¢i odpadni kal, je velmi narocna a Casto i zdlouhava operace. S vyuzitim
modernich vysoko-uc¢innych extrakénich technik je mozné tento zdlouhavy krok upravy a
izolace zkratit na desitky minut.

Superkritickd fluidni extrakce vyuziva jako extrakéniho media superkritickou tekutinu
oxidu uhli¢itého. Superkriticky CO, je nepolarni sloucenina a v superkritickém stavu se
soucasn¢ chova jako kapalina i plyn. Kombinuji se zde vyhody obou skupenstvi, zejména
solvatacni vlastnosti rozpoustédel a difuzivita plynt. Pro extrakci polarnich sloucenin, jimiz
triazinové pesticidy jsou je nutné ptidavat modifikator (methanol, acetonitlil aj.), aby bylo
mozné i tyto polarngjsi slouceniny extrahovat s dostate¢nou ucinnosti.

Zachyt extrahovanych analytd se provadi piimo expanzi CO, do organického
rozpoustédla. Je mozné pouzit i zachyt do filmu rozpoustédla a nebo zachyceni na pevném
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Stanoveni triazinovych pesticidiit metodou plynové chromatografie patii v dnesni dobé
mezi rutinni stanoveni. V této praci je jako detektor vyuzit NPD detektor, ktery je citlivy na
slouc¢eniny obsahujici atomy dusiku nebo fosforu.

UKol: Stanovte obsah triazinovych pesticidl v predloZzeném vzorku pudy

Priprava kalibraé¢nich roztoki

Ze zasobniho roztoku (w = 80 pg/ml) piipravte pracovni roztok o koncentraci 1,6
pg/ml odpipetovanim vypocteného mnozstvi roztoku do 10 ml odmérné baiky a doplite
acetonem po rysku. Zasobni roztok obsahuje 6 triazinovych pesticidi: Simazin, Atrazin,
Terbutylazin, Desmetrin, Prometrin, Terbutryn (Elu¢ni potadi je shodné s vyctem)

Tento roztok pouzijte pro pripravu kalibra¢nich standardi o koncentracich 0,32; 0,64;
0,80; 0,96 a 1,28 pug/ml do celkového objemu 1 ml.

Do vSech kalibraénich roztoki pridejte pomoci injek¢ni stiikacky Hamilton 10 pl
roztoku interniho standardu Amitriptilinu (1mg/ml).

Superkriticka fluidni extrakce ptudy

Do ocelové patrony navazte 5 g predlozen¢ho vzorku hliny, pfidejte 200 ul methanolu
jako modifikatoru a patronu uzaviete podle pokynu vedouciho cviceni. Patronu umistéte do
extraktoru a zvolte prislusny extrakéni program (Tlak: 20 MPa, ¢as: 30 min, Modifikator: 200
pl methanolu, Teplota cely: 35 °C, Teplota destruktoru: 100 °C, Teplota zachytu: 30 °C).
Zachyt analyti provadime do 1 ml acetomu. V pribéhu extrakce dopliiujeme mald mnoZzstvi
acetonu, aby ve vialce bylo stale rozpoustédlo a nedochézelo ke ztratam analytq.



GC-NPD stanoveni

Stanoveni bude provedeno na plynovém chromatografu HP 5890 Series II s NPD
detektorem za nasledujicich podminek:

Kolona: HP-5 (5%fenyl-95%dimethylpolysiloxan) 30 m x 0,25 mm L.D. x 0,25 um

Teplota nastiku: 250 °C

Nasttik: 1 pl - metoda splitless 1 min.

Teplotni progr.: 70 °C — 2 min — 30 °C/min — 180 °C — 12 min — 10 °C/min — 250 °C — 5 min
Teplota detektoru: 250 °C

Nosny plyn: Helium (4.8) 1,73 ml/min (150 kPa)

Pratoky plynt pro detektor: Vodik 3,7 ml/min; Dusik 32 ml/min; Vzduch 200 ml/min.

Vyhodnoceni vysledki a statistické zpracovani

Pro sestrojeni kalibracniho modelu pouzijte korigované plochy analytl (plocha analytu
/ plocha ISTD).

Pomoci programu QC expert sestrojte vhodny kalibraéni model, uvedte rovnici
regrese, udejte LOD, LOQ a pomoci zpétnych odhadti uved’te obsah triazinovych pesticida
v predloZzeném vzorku.

U vSech hodnot uvadéjte smérodatnou odchylku nebo interval spolehlivosti.



