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Cíl práce:





	Cílem této práce je osvojení si rùzných technik zpracování vzorkù reálných matric. Práce je zamìøena na techniky stanovení tìkavých a semitìkavých slouèenin ve vodì, zeminì a pùdním vzduchu (vzušinì). 





Teoretické okruhy pro pøípravu:


Základní orientace v problematice chromatografické analýzy:   


princip chromatografie


typy kolon


detektory 


Základní orientace v problematice analýzy životního prostøedí: 


dìlení látek mezi fáze


sorpce, desorpce


separaèní metody


principy stanovení vlhkosti


dìlení látek podle vlastností (polarita, tìkavost, azeotropuické smìsi…)





Pracovní postup:


1. Stanovení vlhkosti azeotropickou destilací s xylenem





Do baòky o objemu 250 ml se pøesnì naváží asi 50 g zeminy. Vzorek zeminy se zalije cca 100 ml xylenu syceného vodou. Na baòku se nasadí azeotropický nástavec a na nástavec se pøipojí zpìtný chladiè. Po spuštìní chladící vody se spustí zahøívání aparatury. Sleduje se hladina vody v azeotropickém nástavci. Zahøívání se ukonèí po dosažení konstantní hladiny vody.





2. Kapalinová (Soxhletova) extrakce (modifikovaná metoda metoda EPA 3540c)





Do baòky o objemu 100 ml se pøesnì odváží asi 20 g zeminy, pøidá se 20 g sušidla a øádnì se protøepe. Takto pøipravený vzorek se vloží do patrony. Patrona se vloží do nádoby Soxhletova extraktoru. Do 500ml baòky s kulatým dnem se nalije asi 300 ml extrakèního èinidla a vloží se varný kamínek. Sosxhletùv extraktor se pøipojí k baòce a k extraktoru se pøipojí zpìtný chladiè. Aparatura se vloží do 500ml topného hnízda. Po spuštìní chladící vody se spustí zahøívání aparatury. Po probìhnutí 150 cyklù se zahøívání vypne, vzorek se nechá zchladnout a extrakt se jednak zanalyzuje a jednak èást se zataví do ampule.





3. Statická head-space (modifikovaná metoda metoda EPA 3810)





Do baòky o objemu 100 ml se pøesnì odváží asi 50 g vzorku. Baòka se uzavøe speciálním nástavcem se šroubovacím uzávìrem s tìsnícím teflonovým septem. Takto pøipravený vzorek se ponechá stát po dobu jedné hodiny. Po této dobì se odebere plynovou mikrostøíkaèkou aliqotní podíl head-space a analyzuje se na plynovém chromatografu.





4. Dynamická head-space





Do speciální baòky o objemu 100 ml se pøesnì odváží asi 50 g. Baòka se uzavøe speciálním nástavcem a ponechá se 24 hodin stát pøi pokojové teplotì. Poté se baòka pøipojí na probublávací baòku se 50 ml methanolu a následnì na èerpadlo. Pøed baòku se zaøadí bublinový prùtokomìr. Prosávání probíhá po dobu 360 minut rychlostí 80 ml.min-1.Poté se vzorek analyzuje na plynovém chromatografu.





5. Sonikaèní extrakce (modifikovaná metoda 3550)





Do baòky s kulatým dnem o objemu 100 ml se pøesnì naváží asi 50 g vzorku zeminy. Vzorek se pøelije 100 ml methanolu a uzavøe. Vzorek se vloží do ultrazvukové láznì a podrobí se pùsobení ultrazvuku. Pùsobení ultrazvuku trvá 





6. Atmogeochemická analýza





Na lokalitì byly odebrány vzorky vuzdušiny. Sorpèní trubièka se umístí do pøístroje pro termální desorpci, zvolí se metoda desorce (TD)  a metoda analýzy (GC) a spustí se program TD. Pozor na pøepnutí spojovacího ventilu mezi TD a GC.





7. Analýza vody metodou „Purge-and-trap“





Z odebraného vzorku vody se odebere alikvotní podíl a nastøíkne se do stripoovací nádoby. Tato nádoba se umístí do speciálního zaøízení. Zvolí se podmínky stripování a založí se sorpèní trubièka. Spustí se desorpce. Po jejím skonèení se sorpèní trubièka analyzuje zpùsobem uvedeným v bodu 6.
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	V pøípadì dotazù èi nesrovnalostí je možnost dohodnout si konzultaci alespoò týden pøed termínem urèeným pro tuto laboratorní práci





!!!	Tìšíme se na Vás	!!!


