CH 15.2.

Stanovenie ropnych latok metédou GC/FID

1 PRINCIP METODY

Po precisteni oleja na chromatografickej kolone so silikagélom sa po analyze porovnana
chromatograficky zdznam s olejom bez pritomnosti ropnych latok a Vv pripade jeho pri-
tomnosti sa triangulaciou plochy stanovi obsah ropnych latok.

2  POUZITEENOST METODY

Metdda je vhodnd na zistenie pritomnosti ropnych latok Vv slnenicovom, repkovom
a s6jovom oleji.

3 CHEMIKALIE A ROZTOKY

3.1 Cisté chemikalie

3.1.1 n-hexan

3.1.2 Silica gel 60

3.1.3 Parafin viskozny
3.1.4 Hexadecane C16 p.a.
3.1.5 Tetracontane C40 p.a.
3.1.6 1-tridecene C13:1p.a.
3.1.7 Tetradecane C14 p.a.

3.2 Standardné roztoky

3.2.1 Standardny roztok parafinu, c=1000mg/I1
10mg parafinu (3.1.3) navazit’ do 10ml odmernej banky a doplnit’ po znacku hexanom
(3.1.1). Roztok uchovavat’ v mraznicke.

3.2.2  Zasobny roztok alkanes-mix 12 (C8-C40), c=100mg/I

3.2.3 Standardny roztok alkanes-mix 12 (C8-C40), c=1mg/I
Do 5 ml odmernej banky dat’ mikrostriekackou 50ul zasobného roztoku alkanes-mix
12 (3.2.2) a doplnit’ po znac¢ku hexanom (3.1.1). Roztok uchovavat’ v mraznicke.

3.2.4 Zasobny roztok interného Standardu C16 (3.1.4), c=1mg/ml
Do 10 ml odmernej banky navazit’ 10mg interného $tandardu C16, pridat’ cca 3ml he-
xanu, dokladne rozpustit’ C16 a doplnit’ po znacku hexanom (3.1.1).

3.2.5 Zasobny roztok interného Standardu C40 (3.1.5), c=1mg/ml
Do 10 ml odmernej banky navazit' 10mg interného Standardu C40, pridat’ cca 3ml he-
xanu, dokladne rozpustit’ C40 a doplnit’ po znacku hexanom(3.1.1) .

3.2.6 Zasobny roztok interného Standardu C13:1 (3.1.6), c=1mg/ml
Do 10 ml odmernej banky navazit' 10mg interného Standardu C13:1, pridat’ cca 3ml
hexanu, dokladne rozpustit’ C16 a doplnit’ po znacku hexanom(3.1.1) .

3.2.7 Pracovny roztok kombinovaného interného standardu C16,C40 a C13:1, c=50pg/ml
Do 10 ml odmernej banky napipetovat’ po 0,5ml z kazdého zasobného roztoku inter-
nych standardov 3.2.4-3.2.6. Doplnit’ po znac¢ku hexanom (3.1.1).




3.2.8 Zasobny roztok verifikaéného $tandardu C14 (3.1.7), c=1mg/ml
Do 10 ml odmernej banky navazit' 10mg interného Standardu C14, pridat’ cca 3ml
hexanu, dokladne rozpustit’ C14 a doplnit’ po zna¢ku hexanom(3.1.1) .

3.2.9 Pracovny roztok verifikacného Standardu C14, c=50pg/ml
Do 10 ml odmernej banky napipetovat’ 0,5ml zasobného roztoku verifikaéného Stan-
dardu C14 (3.2.8) a doplnit’ po znacku hexanom(3.1.1) .

3.2.10 Kalibrac¢ny olej, c= 100mg/kg
K 250mg negativneho slne¢nicového oleja pridat’ 25ul zo standardného roztoku para-
finu 1000mg/l (3.2.1). Dokladne premiesat’.

4 PRISTROJE A POMOCKY
4.1 analytické vahy

4.2 plynovy chromatograf s FID detektorom Agilent 7890A
4.3 kapilarna kolona WCOT-fused silica - 25m x 0,25mm ID, DF=0,1 coating tap for trig-

lycerides
4.4  sklenena kolonka
45 vodik 5.0

4.6 synteticky vzduch WM frei
4.7 termovap
4.8 laboratorne sklo

5 PRACOVNY POSTUP
5.1 Priprava vzorky

5.1.1 Priprava kolonky
Na dno kolonky dat’ vypalent sklenu vatu, potom navazit’ 4g silikagélu (3.1.2). Ak-
tivovat’ prekvapkanim 4ml hexanu a nasledne este 1,5ml hexanu.

5.1.2 Priprava vzorky
Do 1,5ml vialky odvazit 500mg oleja, pridat’ 25ul pracovného roztoku kombinova-
ného interného §tandardu (3.2.7). Rozpustit’ v 250ul hexanu. Preniest’ na kolonku,
vialku vyplachnut’ 200ul hexdnu a pridat’ na kolonku. Prekvapkat s 1,3ml hexanu.
Naésledne pridat’ a zbierat’ 3ml hexanu. Po prekvapkani do zbernej vialky pridat’ 10
ul pracovného roztoku verifikaéného Standardu (3.2.9).

5.1.3 Priprava system blank
Na kolonku pripravent podl'a 5.1.1 aplikovat’ 25ul kombinovaného IS (3.2.7)
a pridat’ 250ul hexanu. Potom preliat’ 250l hexanu a prekvapkat’ s 1,3ml hexanu.
Naésledne pridat’ a zbierat’ 3ml hexanu. Po prekvapkani do zbernej vialky pridat’ 10
ul pracovného roztoku verifikaéného Standardu (3.2.9).

5.2 Chromatograficka analyza
5.2.1 GC-podmienky — Agilent 7890A s kapilarnou kolonou
plynovy chromatograf s FID detektorom s nastavenim podmienok podl’a navodu

v' Teplota injektora: 360°C
v' Teplota detektora: 360°C
v" H, flow — 30ml/min



v
v
v

v

Air flow — 300ml/min

Makeup flow — 20ml/min

Teplotny program: 1 min. pri 96°C, potom 30 °C/min do 270 °C, potom 5 °C/min do
350°C a drzat’ 5 min.

Nastrek: 0,5 pl

6 VYHODNOTENIE VYSLEDKOV MERANIA

Velkost’ plochy ropnych latok v Standarde a vo vzorkach je ziskana triangulaciou.

A=b*h/2, kde b je dizka zakladne trojuholnika v mm
h je vyska trojuholnika v mm
A je plocha trojuholnika v mm?
Vyhodnotenie sa vykona pomocou sheetu v programe Excel vypocet_obsah_min_olej.

7  ZOZNAM SKRATIEK

GC -
FID —
IS -
SPP -

plynova chromatografia
plameniovoionizacny detektor
vnutorny Standard

Standardny pracovny postup
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