CH 4.1. Stanovenie rezidui chlorovanych pesticidov a PCB Vv potravinach,
krmivach a vodach metédou GC/ECD
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2. Princip metédy

Po extrakcii rezidui organickymi rozptstadlami sa extrakt ¢isti bud’ chromatograficky, kyslou
hydrolyzou skonc. kys.sirovou resp. inym spdsobom podla povahy vzorky. Obsah
pritomnych pesticidov a PCB sa stanovi na plynovom chromatografe.

3. Pouzité pristroje

Plynovy chromatograf s detektorom ECD
Rotac¢na vakuova odparovacka
Laboratorna mechanicka trepacka
Analytické vahy

Pumpa pre HPLC Gilson

Autosampler Gilson 231

Sklenena kolona naplnend gélom SX3

4. Zoznam chemikalii
Etanol

Dietyléter redestilovany
Petroléter redestilovany
Aceton redestilovany
Siran sodny bezvody
Konc. kyselina sirova
[zooktan

Cyklohexéan

Etylacetat

Stavelan sodny
Stavelan draselny

6. Priprava Standardov a pracovnych roztokov
Standardné roztoky, ktoré obsahujii chlérované uhlovodiky sa pripravia rozpustenim
V izooktéane.



7. Priprava vzoriek
Pociato¢na extrakcia je rozdielna podl'a druhu matrice. Taktiez od druhu materidlu zavisi
nasledna purifikacia ziskaného extraktu.

7.1 Latky s vysokym obsahom vody a nizkym obsahom tuku ako su zemiaky, zelenina,
krmivo, biologicky material a pod.

Do Erlanmayerovej banky sa na analytickych vahach navazi zhomogenizovana vzorka.
Extrahuje sa dvakrat petroléterom. Jednotlivé extrakty sa zleji deliaceho lievika do ktorého
bola najprv pridané destilovana voda. Do deliaceho lievika sa pridd nasyteny roztoku Na,SQOy,
obsah sa premieSa a intenzivne vytrepava. Necha sa postat, aby sa dobre oddelili vrstvy.
Spodné vodna vrstva sa vypusti a petroléterova vrstva sa cez kolénku s bezvodym Na,SO4
vypusta do banky. Extrakt sa d’alej ¢isti na chromatografickej kolone alebo kyslou
hydrolyzou s konc. kyselinou sirovou.

7.2 Mlieko, susené mlieko, syry, maslo, olej, vajce, krv

Zhomogenizovana vzorka sa prenesie do deliaceho lieviku, obsahujuceho destilovanu vodu,
prida sa roztok Stavelanu sodného, etanol a cely obsah sa pretrepe. Prida sa dietyléter,
pretrepe sa, prida sa petroléter a intenzivne sa pretrepava. Po odeleni oboch vrstiev sa spodna
vrstva prepusti cez vrstvu bezvodého siranu sodného do banky. Deliaci lievik sa vyplachuje
petroléterom, ktory sa rovnako vypusti cez kolonku do banky. Obsah banky sa Cisti
chromatograficky, alebo sa precistuje kyslou hydrolyzou s konc. kyselinou sirovou.

7.3 Tukové tkanivo, Skvarena mast’

Narezané tukové tkanivo sa rozotrie v trecej miske a extrahuje dietyléterom. Extrakty sa
zlievaju cez lievik s vatou do zbernej extrakénej banky. Dietyléter sa oddestiluje na rotacnej
vakuovej odparovacke, banka s tukom sa zvazi, aby bolo mozné zistit’ obsah ¢istého tuku

v tukovom tkanive. Tuk v banke sa rozpusti v zndmom mnozstve petroléteru a priblizne 1 g
¢istého tuku sa pouzije na d’alSie precistenie.

7.4 Muka, ryza, susené kfmne zmesi

Do Erlenmayerovej banky sa navazi zhomogenizovana vzorka. Extrahuje sa dvakrat
petroléterom. Jednotlivé extrakty sa zlievaju do deliaceho lievika, do ktorého bola pridana
voda. Obsah deliaceho lievika sa pretrepava, po oddeleni vrstiev sa spodna vrstva vypusti

a znova sa prida voda a pretrepava sa. Ak vznikne 1 po prvom pretrepani emulzny zéklad,
ponecha sa v delicke. Emulzna medzivrstva sa odstrani pridanim roztoku siranu sodného. Po
vysuSeni spodnej vrstvy, sa stonka lievika osusi vatou a obsah sa vypusti cez kolonku

S bezvodym siranom sodnym do extrak¢nej banky. Deliaci lievik sa vyplachne petroléterom,
ktory sa rovno prepusti cez kolonku do banky. Obsah deliaceho lievika sa precisti bud’
chromatograficky alebo sa precistuje kyslou hydrolyzou s konc. kyselinou sirovou.

7.5 Voda

Na extrakciu sa pouziju 1- 2 litre vody. Kazdy liter sa vytrepava samostatne v deliacom
lieviku 3x za sebou petroléterom, potom sa nechaju vrstvy oddelit. Obsah deliaceho lievika sa
prepusti cez kolonku s vrstvou bezvodého siranu sodného do destilacnej banky. Obsah banky
sa oddestiluje na rota¢nej odparovacke na maly zvySok, ktory sa po odpareni precistuje
kyslou hydrolyzou s konc. kyselinou sirovou.

7.6 Purifikacia pomocou gélovej permeacnej chromatografie (GPC)
Na kolénu GPC sa pomocou davkovaca nanesie roztok vzorky v hexane, tak aby celkové
mnozstvo aplikovaného tuku neprekroc¢ilo 500 mg. Pri prietoku mobilnej fazy sa zbieraju



frakcie zodpovedajuca elucii chlérovanych uhl'ovodikov a PCB. Frakcie sa odparia na
rota¢nej vakuovej odparovacke dosucha a odparok sa rozpusti v izooktane a analyzuje sa
pomocou plynovej chromatografie.

7.7 Cistenie kyslou hydrolyzou s konc. kyselinou sirovou

Vzorka extrahovaného tuku alebo odparok po extrakcii krmiva, muky, ryZe a pod. sa rozpusti
vV petrolétery a prida sa konc. kys. sirova, premiesa sa a necha postat. Z hornej petroléterove;j
vrstvy sa odoberie 5 ml do kalibrovanej zabrusovej skimavky, tento objem sa doplni
petroléterom na 10 ml a prida sa opat’ konc. kys. sirové a skimavka sa uzavrie zatkou,
pretrepe a necha postat’. Z hornej petroléterovej vrstvy sa odoberie 5 ml a toto mnozstvo sa
prefiltruje cez papierovy filter s bezvodym siranom sodnym do cCistej Erlenmayerovej banky.
V banke sa necha petroléter vol'ne odparit’ v digestore a odparok sa rozpusti v izooktane,

a analyzuje sa pomocou plynovej chromatografie.

7. Podmienky stanovenia na GC

Kolona: sklenena kapilarna koléna HP-5
Nosny plyn: He
Prietok: 20 ml/min

tepelny program:  init.: 80 °C (1 min)
l.r. 30 °C/min na 180 °C (0 min)
I.r. 6 °C/min na 205 °C (4 min)
[11.r. 20 °C/min na 290 °C (7,5 min)
Detektor: ECD 300 °C

8. Meranie

Vzorka po nastreknuti do injektora sa dostava do pridu nosného plynu. Prechddza postupne
koldénou, kde sa deli a jednotlivé pesticidy a PCB prichadzaja postupne do detektora. Zmeny
pradu v detektore, vyvolané prechodom pesticidov a PCB st zosilnené a zaznamenané
zapisovacom chromatografu.

11. Kalibracia a vyhodnotenie

Pre kvantitativne vyhodnotenie sa pouziva plocha pikov, ktoré sa porovnavaju s plochami
pikov Standardov. Vyska pikov vzorky nesmie presiahnut’ rozsah zapisovaca, inak treba
vzorku riedit’.



