CH 1.9. Stanovenie metylortuti v potravinach metéodou GC/ECD

1. Povod metody
Marsalek P., Svobodova Z. (2006): Rapid determination of methylmercury in fish tisues.
Czech J. Food Sci., 24: 138-142

2. Princip metody
Metoda je zalozena na kyslom rozklade v kyseline chlorovodikovej a naslednej extrakcii v toluéne.
Metylortut’ je stanovena pomocou GC/ECD pouzitim kapilarnej kolony DB-608.

3. Pouzité pristroje

Plynovy chromatograf s detektorom ECD
Sklenena kapilarna kolona DB-608
Laboratorny homogenizator

Centrifuga

Analytické vahy

Laboratérne sklo

4. Zoznam chemikalii
Aceton

Toluén

Kyselina chlorovodikova
Siran sodny bezvody
Standard metylortuti

5. Priprava Standardov
Standardy metylortuti sa pripravia z cistého Standardného materidlu navdzenim a nariedenim
V toluéne.

6. Extrakcia a priprava vzoriek

Zhomogenizovand vzorka sa navdzi do centrifugacnej skimavky, pridda sa acetén a zmes sa
intenzivne miesa ty€inkou a nasledne centrifuguje. Po scentrifugovani sa opatrne odpipetuje aceton.
Ku vzorke v skimavke sa opdt prida mnozstvo aceténu, zmes sa pomieSa, centrifuguje a opédt’ sa
odoberie aceton. Tento postup sa zopakuje eSte dva krat. Nésledne sa k zmesi prida toluén, zmes sa
premiesa a po centrifugacii sa toluén odoberie. K zvysku v skimavke sa prida HCI (1:1, v/v), zmes sa
intenzivne mieSa aby vznikla konzistencia pasty, a toluén. Centrifuguje sa. Opatrne sa odoberie
toluénova faza a prefiltruje cez siran sodny. Ku vzorke sa opdt prida toluén, zmes sa pomiesa,
centrifuguje a odoberie sa toluén. K zvysku v sktimavke sa opit’ prida HCI (1:1, v/v) a toluén.
Centrifuguje sa. Opatrne sa odoberie toluénova faza a prefiltruje cez siran sodny k prvému dielu.
Toluénové extrakty sa premieSaju a na 1 hodinu vlozia do chladnicky. Takto pripravené extrakty
vydrzia pri -23°C 14 dni.

7. Podmienky stanovenia na GC Agilent 6890
Nosny plyn: He
Linearna rychlost’: 34 cm/sec
Kolona: kapilarna kolona DB-608
Tepelny program: init. 60°C (3 min.)

I. r. 15°C/min na 180°C (2 min.)
Detektor: ECD 300°C



Injektor:  Splitless, 250°C
Objem nastreku: 2 ul

8. Kalibracia a vyhodnotenie
Pre kvantitativne vyhodnotenie sa pouziva plocha piku, ktora sa porovnava s plochou piku
Standardu.



