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Abstract

The identification of substances of unknown composition in different environmental
samples is one of the main activities of the chemical laboratory of Population Protection
Institute. For this purpose, the laboratory has developed standard operating procedures.
However, there are cases where established procedures can not be used to identify substances.
One such case was the request for the identification of vegetable oils in the samples, namely a
sample of contaminated water and a sample from a fire place. This paper deals with the
verification of the methods described in the literature based on gas chromatography with mass
detection. Before analysis sample modification is necessary. Sample processing consists in two
steps, the extraction in a suitable solvent with subsequent derivatization. This paper summarizes
the results of experimental works including their use in the analysis of real samples.
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1 UVOoD

Jednim zhlavnich kol chemickych laboratoti HZS CR je identifikace latek
neznamého slozeni, identifikace akcelerantti hofeni, analyza kontaminantti vzorkd Zivotniho
prostfedi. Pro tyto ¢innosti maji laboratofe zpracovany a ovéfeny analytické postupy. Vzhledem
k rozmanitosti vzorkii se mohou vyskytnout ptipady, pro které zavedené postupy nelze pouzit,
pro které je nezbytna zvlastni uprava vzorkt ¢i zména parametri méteni pouzitého analytického
postupu. Takovymi typickymi piipady jsou identifikace a stanoveni obsahu methanolu
v alkoholickych napojich v obdobi methanolové aféry a v posledni dobé identifikace
rostlinnych oleji ve vodach ¢i vzorcich z pozaru.

Piestoze rostlinné oleje nepatii mezi toxické latky, jejich identifikace ve vzorcich
zivotniho prostiedi, pfedevsim ve vodach a ve vzorcich z pozaru, je opodstatnéna.

V piipadé tniku oleju do vodnich tokd jiz pomérné nizké koncentrace okolo 0,1 g/l
mohou zpusobit zakal, ktery zabranuje pronikani svétla, naruSuje rast rostlin, pfipadné
zpusobuje onemocnéni Zaber nékterych druhti ryb. V pfipadé rozsahlejsi kontaminace lehéi
oleje vytvoii na hlading olejovité skvrny, které zamezuji pfistupu vzdusného kysliku do vody a
tim znemoziuji samocistici pochody ve vodé. NejcastéjSim zdrojem kontaminace vod jsou
domacnosti, kdy nejvétsi zneCisténi hrozi pii likvidaci pouzitych oleju jejich vylitim do
vodovodnich odpadu. Jeden litr oleje, coz je asi tak ctrnactidenni spotieba v bézné domacnosti,
mize znehodnotit témét 1 milion litrd vody.

Z pozarniho hlediska se jednd o latky se sklonem k samovzniceni (Inény olej) ¢i
k jejich snadnému vzniceni. Kazdoroéné dochdzi v domacnostech, restauraénich zafizenich,
jidelnach a dalSich provozech k pozarim zpiisobenym vzplanutim jedlych rostlinnych olejii a
tuk@i pfi smazeni, fritovani, peceni ¢i grilovani. Podle Statistické roCenky 2016 [1] vydané
Ministerstvem vnitra — generalnim feditelstvim HZS CR bylo evidovano 612 pozari
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zptsobenych vznicenim potravin pfi varfeni, z cehoz 30 az 40 procent piipadd je zptisobeno
prave vznicenim jedlych oleji a tukd.

V piipadé¢ pozaru jedlych oleji a tukll je potieba se zaméfit na dva aspekty, kterymi se
lisi od pozard ostatnich kapalin. Prvnim je jejich chovani pfi pozaru a nasledném haSeni.
Rostlinné oleje a tuky jsou na rozdil od jinych hoflavych latek (jako je napf. benzin) pii teploté
vzplanuti od 300 do 3 800 °C stale v kapalném stavu [2]. Tento extrémné vysoky teplotni
potencial se mnohem hui zchladi a nebezpeci opétného vzplanuti je u nich mnohem vyssi.
Kazda kapka vody, ktera se dostane do viiciho tuku, zvétsi razem sviij objem az 1 700 krat, tzn.
exploduje a rozhodi hofici tuk z nadoby do celého prostoru, ¢imz dojde k nekontrolovatelnému
rozsifeni vlastniho pozaru. Jedna se o zvlaStnost vSeobecné znamou a v oblasti prevence
oSetfenou konkrétnimi normami. Druhou zvlastnosti pozart rostlinnych oleji je analyza vzorka
Z pozafisteé za ucelem zjisténi ¢i potvrzeni pficiny pozéaru. Tento typ vzorkd vyzaduje pred
vlastni analyzou specialni upravu vzorku, ktera spociva v extrakci vzorku do vhodného
rozpoustédla s naslednou esterifikaci.

Prispévek je zaméfen na identifikaci rostlinnych oleji ve vodnych vzorcich, vzorcich
z pozafisté, jak v pevnych vzorcich, tak i v hasebnich vodach. Experimentalni prace byly
ovefovany pro nejrozsirenéjsi, v domacnostech nejcastéji pouzivané rostlinné oleje.

2 ROSTLINNE OLEJE
21 SlozZeni rostlinnych oleji
2.1.1  Lipidy

Rostlinné oleje spadaji do skupiny homolipidd, neboli jednoduchych lipidd, coz jsou
pfirodni latky Zzivocisného i rostlinného pivodu. Chemicky se jedna o estery vysSich
karboxylovych kyselin (nasycenych i nenasycenych). Piesnéji fedeno se jedna o derivaty
mastnych kyselin jednosytného nebo trojsytného alkoholu, ptedev§im o triglyceridy (nebo
triacylglyceridy), kde je glycerol esterifikovan tfemi mastnymi kyselinami, s obecnym
chemickym slozenim uvedenym na obr. 1.

ey

Obr. 1
Obecné triacylglycerid

Z chemického hlediska maji vétSinou lipidy hydrofobni charakter. Téméf vSechny jsou
nerozpustné ve vod¢ a naopak rozpustné v nepolarnich organickych rozpoustédlech.
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2.1.2  Mastné kyseliny

Mastné kyseliny jsou organické alifatické kyseliny se 4 az 26 uhliky, v rostlinnych
olejich maji vétsinou sudy pocet uhlikovych atoml v molekule a linearni fetézec. Obvykle se
vyskytuji v esterifikované formé jako soucast lipidd (napf. acylglyceroly). Mastné kyseliny jako
stavebni jednotky lipidt (tukl a oleji) se 1isi délkou a charakterem uhlovodikového fetézce. Na
obr. 2 je uveden piiklad glycerolu esterifikovaného riznymi mastnymi kyselinami.

glyeerol

Obr. 2
Glycerol esterifikovany kyselinou palmitovou — 1, kyselinou olejovou — 2,
kyselinou a-linolenovou — 3

Podle poctu uhlikovych atomi v fetézci se déli na kyseliny s kratkym fetézcem (pocet
atomu uhliku < 6), sttedné dlouhym fetézcem (pocet atomi uhliku 6 — 12), dlouhym fetézcem
(pocet atomd uhliku 14 az 20) a velmi dlouhym fetézcem (pocet atomii uhliku > 20). V lipidech
se pak nejcastéji vyskytuji mastné kyseliny se stfedné dlouhym a dlouhym fetézcem [3, 4], od
kyseliny oktanové Cg po tetrakosanovou kyselinu Coa.

Podle charakteru uhlikového fetézce se mastné kyseliny déli na nasycené mastné
kyseliny (napf. kyselina stearova), nenasycené mastné kyseliny s jednou dvojnou vazbou
(monoenové, napf. kyselina olejova), se dvéma dvojnymi vazbami (dienové, napt. kyselina
linolova) a polynasycené s vice jak dvéma dvojnymi vazbami Vv fetézci (napf. kyselina
linolenova).

Vzhledem k velkému po¢tu mastnych kyselin obsazenych v olejich a slozitosti jejich
nazvoslovi byl navrZen zkraceny systém zapisu mastnych kyselin [5], viz obrazek 3.

P, pocer dvajnych vazeb
L } '} . -
celkovy poéer uhifin v Fetdzci

=
C16:1(n-7)
/

pozice prvni dvojné vazby
v uhlikovém Ferézci

Obr. 3
Zkraceny zapis mastnych kyselin
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V tabulce | je uveden prfehled mastnych kyselin nejcastéji se vyskytujicich
Vv rostlinnych olejich véetné zkraceného zapisu, trivialniho a [IUPAC nazvu a sumarniho vzorce.

Tabulka 1
Seznam mastnych kyselin

Oznaceni IUPAC Trivialni .,
- . . . . Sumarni vzorec

kyseliny nazev Kyseliny nazev kyseliny

C8:0 Oktanova Kaprylova C7H:1sCOOH
C10:0 Dekanova Kaprinova CgH19COOH
C12:0 Dodekanova Laurova C11H23COOH
C14:0 Tetradekanova Myristova C13H27COOH
C16:0 Hexadekanova Palmitova C15H3:COOH
C16:1(n-7) cis-9-Hexadecenova Palmitoolejova Ci5H29COOH
C18:0 Oktadekanova Stearova C17H3sCOOH
C18:1(n-7) cis-11-Oktadecenova Vakcenova C17H33COOH
C18:1(n-9) cis-9-Oktadecenova Olejova C17H33COOH
C18:1(n-12) | cis-6-Oktadecenova Petroselinova C17H33COOH
C18:2(n-6) 9,12-Oktadekadienova Linolova C17H3:COOH
C18:3(n-3) 9,12,15-Oktadekatrienova o-Linolenova C17H29COOH
C20:0 Eikosanova Arachova C19H39COOH
C20:4(n-6) 5,8,11,14-Eikosatetracnova Arachidonova C19H3:COOH
C20:5(n-3) 5,8,11,14,17-Eikosapentaenova EPA C19H29COOH
C22:.0 Dokosanova Behenova C21H43COOH
C22:1 Dokosenova Erukova C21H41COOH
C22:6(n-3) 4,7,10,13,16,19-Dokosahexaenova | DHA C21H3:COOH

Kazdy konkrétni druh rostlinného oleje je ve svém slozeni specificky, znacné rozdily
jsou predevsim v podilech jednotlivych latek. Spolecny pro vétSinu z nich je vysoky obsah
nenasycenych mastnych kyselin a naopak nizky obsah nasycenych mastnych kyselin a také
absence cholesterolu.

Obecné se oleje rozdéluji do skupin podle zastoupeni hlavnich mastnych kyselin na
oleje:

. s vysokym obsahem kyseliny laurové — kokosovy, palmovy,

. s vysokym obsahem kyseliny olejové a linolové — olivovy, slune¢nicovy, bavinikovy,
arasidovy,

. s obsahem kyseliny a-linolenové — fepkovy, Inény, sdjovy [3, 6, 7].

Olejem bohatym na mononenasycené mastné kyseliny je olej olivovy a fepkovy.
Nejvyssi podil vicenenasycenych mastnych kyselin ma zase olej s6jovy a slunecnicovy. Existuji
ovsem i tak zvané tropické oleje (naptfiklad palmovy nebo kokosovy), u nichz je podil nasycenych
mastnych kyselin natolik vysoky, ze je srovnatelny s hovézim lojem nebo méslem [8].

2.2 Vlastnosti rostlinnych oleju

Vyznamné fyzikalni vlastnosti, které ovlivituji chovani olejti z pohledu nebezpecnosti
pro zivotni prostiedi a nebezpecnosti vzniku pozart, jsou jejich hustota a sklon k samovznicenti,
ktery tuzce souvisi s obsahem nenasycenych mastnych kyselin. Vysokou tendenci
k samovzniceni vykazuji oleje, které obsahuji vysoky podil polynasycenych mastnych kyselin,
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jako napf. rybi olej, Inény olej. Métitkem nachylnosti k samovzniceni je jodové ¢islo. Jodové
¢islo udava hmotnost jodu vazaného na vzorek za specifickych podminek. Je vyjadieno v g jodu
na 100 g vzorku k adici na dvojné vazby. Je mirou obsahu kyseliny olejové, linolové a
linolenové. K samovzniceni jsou zejména nachylné oleje s jodovym ¢islem vétsim néz 100.
V tabulce 2 [2, 9, 10] jsou uvedeny vybrané fyzikalni charakteristiky nékterych rostlinnych
oleju.

Tabulka 2

Priklady zakladnich pozarné technickych charakteristik rostlinnych olejii

Druh oleje Hustota Bod vzplanuti | Teplota vzniceni | Jodové Cislo
[kg.m"] [°C] [°C] [g J2/100 g]

Inény olej 930 222 343 189
olivovy olej 908 225 343 143
palmovy olej 920 216 316 45-51
fepkovy olej 915 163 447 105-120
ricinovy olej 962 298 335 82-88
slune¢nicovy olej | 914 227 380 154
(rafinovany)
Slune¢nicovy olej | 913 229 370 99
(surovy)
kokosovy olej 915 (pti 40 °C) | 293 329 90-100

2.3 Analyza rostlinnych oleju

Mezi nejvice pouzivané analytické postupy pro identifikace rostlinnych oleju patii
infraervena spektrometrie s Fourierovou transformaci, tenkovrstva chromatografie a plynova
chromatografie s hmotnostni detekci. Porovnanim vyhod a nevyhod zminénych metod [11] Ize
konstatovat, ze pro separaci a identifikaci mastnych kyselin reprezentujicich slozeni rostlinych
oleju se jako nejvhodnéjsi jevi plynova chromatografie s hmotnostni detekci (CG-MS).

Obecné je pro identifikaci nezndmych latek ve vzorcich zivotniho prostfedi ¢i ve
vzorcich z pozafisté rozSifena metoda vyuzivajici pasivni headspace techniku. Pfed vlastni
analyzou se sledovana latka prevede do vhodné vialky, ktera se vlozi na néjakou dobu do lazné
zahfaté na vyssi teplotu. Po uplynuti stanovené doby se do prostoru nad analyzovanou latkou
zavede vlakno se sorbentem, vycka se po dobu urCenou pro sorpci, pak nasleduje analyza
nasorbovanych latek. Vzhledem k tomu, Ze se jednd o techniku bézné vyuzivanou pro
identifikace tékavych latek, nelze ji vzdy pouzit. Takovym pfipadem je analyza vzorkd
S podezienim na ptitomnost rostlinnych oleja, jejichz slozkami jsou netékavé latky.

Vzorky rostlinnych oleji musi byt pred vlastni analyzou upraveny. Uprava spo&iva ve
dvou krocich. Extrakci vzorku do vhodného nepolarniho rozpoustédla [11, 12] se izoluji pritomné
triacylglyceroly a mastné kyseliny. Naslednou esterifikaci vznikaji estery mastnych kyselin obsazenych
v oleji. V literatufe je popsano mnoho derivatizacnich technik pouzivajicich rizna derivatizacni
¢inidla [13-16], jako nejvhodnéjsi pro analyzu rostlinnych oleji byly vybrany 2 mol.l! roztok
hydroxidu draselného v methanolu a 10% roztok fluoridu boritého v methanolu [5].

Pro experimentalni prace popisované v tomto ¢lanku byl jako extrakéni rozpoustédlo
zvolen hexan. Esterifikace byla provadéna roztokem hydroxidu draselného v methanolu, hlavni
vyhodou v porovnani s roztokem fluoridu boritého je dostupnost chemikalii, snadnd piiprava
¢inidla, dlouhodoba zivostnost, jednoducha a rychla esterifikace.
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3 PROVEDENI EXPERIMENTU
3.1 Rostlinné oleje

Za tUcelem vytvoreni vlastni databaze rostlinnych oleji bylo analyzovano 40 vzorku
oleju. Z toho 30 vzorkl predstavovaly v domacnostech nejvice rozsifené oleje od rtznych
dodavateli — olivovy, fepkovy slune¢nicovy, kokosovy, palmovy. Déle byly analyzovany oleje
vyuzivané piedevsim v kosmetickém a farmaceutickém primyslu — arganovy, Inény, bambucky
(shea) olej, ricinovy, mandlovy, makadanovy, ryzovy, olej z vlasskych ofechd, sezamovy od
dodavatele 1. Aromaterapeutickd KH a.s., KSice.

3.2 Piiprava vzorku
3.2.1  Roztoky cistych oleju

Byly ptipraveny hexanové roztoky olejii o koncentraci 0,1 az 0,15 gl Ke 2 ml
hexanového roztoku byly pfidany 2 ml derivatiza¢niho ¢inidla 2 mol.I* roztoku hydroxidu
draselného v methanolu. Po dvouminutovém tfepani byla k analyze odebrana horni hexanova
vrstva, ktera byla analyzovana metodou plynové chromatografie s hmotnostnim detektorem
(GC/MS). Na obr. ¢. 4 uveden chromatogram ¢istého olivového oleje.

OLIVOVY OLEJ - &isty C18:1 C16:1 1%
2 Be+07 C16:0 14 %
C18:2 6%
C18:1 74 %
Ze+07 C18:0 4%
C16:0
152407
18407
5000000 P C18:0
c16:1 '
~ L ™~
g 10,00 12,00 14,00 16,00 1800 2000 22100 24,00
Obr. 4

Chromatogram cistého olivového oleje

3.2.2  Vzorky po hofeni

Vzorky po hofeni byly pfipraveny fizenym vznicenim. Keramickd odpatfovaci miska
s 1,5 g filtra¢niho papiru a 0,1 g rostlinného oleje byla zahiivana na elektrickém kahanu (pouzit
elektricky Bunseniv kahan s regulatorem MCS5) az do teploty vzniceni, plamen byl uhasen
zamezenim piistupu vzduchu ke vzorku. Zbytky po hofeni byly promyty 5 ml hexanu.
K odebranym 2 ml hexanového extraktu byly piidany 2 ml derivatizaéniho ¢inidla 2 mol.l"?
roztoku hydroxidu draselného v methanolu. Po dvouminutovém tfepani byla analyzovana horni



BEZPECNOSTNI VYZKUM THE SCIENCE FOR POPULATION PROTECTION 1/2018

hexanova vrstva. Vysledny chromatogram pro takto upraveny olivovy olej je uveden na
obr. ¢. 5.

#=1 OLIVOVY OLEJ - po hoteni C18:1 Cl6:1 1%
246407 C16:0 13 %
2 9all7 C18:2 4%
C18:1 76 %

2e407 Ci18:0 4%
186407 160
1.6+07
14407
1.2e407

Terl7
2000000
£000000
4000000 Ci82 C18:0
2000000 C16:1 . JL

L
afo 1000 1200 14100 1600 18000 2000 2200 2400 26100 2600 a0l
Obr. 5

Chromatogram vzorku olivového oleje po horeni

3.2.3  Vodné smési

»eui] OLIVOVY OLEJ - vodny roztok . Cl6:1 1%
5 C16:0 15 %
1.8e+071 C18:2 3%
C18:1 74 %
1 Be+074 C18:0 4%
146407
C16:0
126407
18407
8000000
5000000 |
4000000
c18:2 | |C18:0
20000004 Cl6:1 ~ kﬂ__
-
8.00 1000 12,00 1400 16,00 18100 20,00 2200 24,00 %,
Obr. 6

Chromatogram vodného vzorku olivového oleje o koncentraci 0,094 g/l

Vzhledem k tomu, Ze se jedna o latky ve vodé nerozpustné, byly pfipraveny acetonové
zasobni roztoky o koncentraci 10 g/l rostlinného oleje. Natfedénim acetonového roztoku ve vodé
byly k analyze pfipraveny smési o piesné definované koncentraci, pro vybrané oleje, olivovy,
fepkovy a slunecnicovy byla stanovena mez detekce ve vodnych vzorcich. K analyze bylo
odebrano 40 ml vodné smési, extrakce soucasné se zakoncentrovanim vzorku byla provedena
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2 ml hexanu. Po ¢tyfminutovém tfepani byla odebrana horni organicka vrstva, ke které byly
piidany 2 ml derivatizaéniho ¢inidla 2 mol.l"? roztoku hydroxidu draselného v methanolu. Po
dvouminutovém tfepani byla k analyze odebrana horni hexanova vrstva. Na obr. 6 je uveden
vysledny chromatogram pro roztok olivového oleje ve vodé o koncentraci 0,094 g/1.

3.3 CG/MS analyza

Analyza byla provedena na pfistroji GC/MSD 7890/5975C (Agilent Technologies, Inc.
Wilmington, USA) pfi nasledujicich parametrech méfeni: Kolona: Agilent HP-5MS: 325 °C,
délka 30 m, ¢ 250 um, faze 0,25 pm. Nosny plyn helium 5,6 1,2 ml/min. T Inlet 250 °C.
T rozhrani GC/MSD 280 °C. Scan range 33-400 amu. Nastiik 0,05 min. Split 10:1.
Solvent delay 6,0 min. GC program: 40 °C — 0 min, od 40 °C do 220 °C dT/dt 20 °C/min,
220 °C — 5 min, od 220 °C do 225 °C dT/dt 0,5 °C/min, 225 °C — 0 min, od 225 °C do 275 °C
dT/dt 5 °C/min, 275 °C — 5 minut.

4 VYSLEDKY

V tabulce 3 jsou uvedeny vysledky analyz vSech studovanych olejd. Experimentalné
zjisténé obsahy nasycenych a nenasycenych kyselin charakterizujici jednotlivé druhy oleji jsou
srovnatelné s hodnotami uvedenymi v literatufe ¢i informacnich letacich. Vzhledem k tomu, ze
byly analyzovany oleje od ruznych dodavateld (rizné zemé ptvodu), neuvadi se
u procentudlniho zastoupeni identifikovanych kyselin pouze jedna hodnota, ale rozsah, ve
kterém se konkrétni hodnota musi nachazet.

Analyza vzorkii po hofeni byla provedena pro palmovy, olivovy, fepkovy,
slune¢nicovy a kokosovy olej. Porovnanim vysledkti vzorkd Cistych oleju se vzorky oleji po
hofeni lze konstatovat velmi dobrou shodu procentualniho zastoupeni mastnych kyselin.
Z pohledu identifikace rostlinnych olejii ve vzorcich z pozafisté se jedna o velmi vyznamné
zjisténi.

Obdobné vysledky jako u hofeni byly dosazeny pii analyze vodnych roztoku
rostlinnych oleju. Dale byly ve vodnych roztocich zjistovany meze detekce pro olivovy,
fepkovy a slunecnicovy olej, ty se pohybovaly v rozmezi 0,03 az 0,05 g/l. Stejné vysledky lze
predpokladat i u ostatnich rostlinnych oleja.

5 ANALYZA REALNYCH VZORKU
5.1 Identifikace kontaminantu vody

K analyze byl do chemické laboratoie doddn vzorek vody, ktery byl kontaminovan
neznamou latkou. Organoleptické vlastnosti vzorku, bily zdkal a nasladly zapach, naznacovaly,
ze se ziejmé jedna o kontaminaci olejem.

Analyza vzorku byla provedena dvéma postupy, a to standardnim postupem
zavedenym v Institutu ochrany obyvatelstva pro identifikaci latek a dale postupem studovanym
pro identifikaci rostlinnych olej a popsanym v této publikaci.

5.1.1  Vysledky analyzy podle platného standardniho postupu

Do head-space vialky bylo odméfeno 40 ml a pfidan 1 g pevného chloridu sodného.
Uzaviena vialka byla po dobu 30 minut temperovana v blokovém termostatu vyhfatém na
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80 °C. Potom bylo septum vialky propichnuto drzakem SPME a vysunulo se vlakno, které bylo
predtim kondiciovano pii teploté 300 °C po dobu 1 hodiny. Aniz by byla vialka vyjmuta
z termostatu, probihala tficetiminutova sorpce. Po té dobé se vlakno zasunulo a drzak z vialky
vyjmul. Vldkno bylo aplikovano do plynového chromatografu s hmotnostni detekci, analyza
probihala pfi nasledujicich parametrech méteni: Kolona: Agilent HP-5MS: 325 °C, délka 30 m,
o 250 pm, faze 0,25 um. Nosny plyn helium 5,6 1,2 ml/min. T Inlet 290 °C, T rozhrani
GC/MSD 290 °C, Scan range 35-800 amu. Nastiik 0,05 min. Splitless. Solvent delay 0 min. GC
program: 40 °C — 2 min, od 40 °C do 280 °C dT/dt 10 °C/min, 280 °C — 10 min. Vysledny
chromatogram je uveden na obr. 7.
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Obr. 7
Vysledny chromatogram podle standardniho operacniho postupu

Interpretace dat byla provedena podle v HZS CR zavedeného algoritmu pro
identifikaci akceleranti hoteni [18]. Timto postupem byly ve vzorku identifikovany slouceniny
charakteristické pro automobilni benzin: alkylbenzeny C3 a C4, derivaty dihydroindenu a
methyl- a dimethyl- naftaleny.

5.1.2  Vysledky analyzy podle postupu pro identifikaci rostlinnych oleji

Do vialky se 40 ml vzorku byly pipetovany 2 ml hexanu. Obsah vialky byl tfepan po
dobu 4 minut, poté byl do suché Cisté vialky odebran hexanovy extrakt, ke kterému byly
pipetovany 2 ml 2 mol.l? roztoku hydroxidu draselného v methanolu. Po dvouminutovém
ttepani byl z horni organické vrstvy odebran 1 pl a aplikovan do plynového chromatogramu
s hmotnostni detekci. Analyza byla provedena pfi t€chto parametrech méteni: Kolona: Agilent
HP-5MS: 325 °C, délka 30 m, ¢ 250 pm, faze 0,25 pum, nosny plyn helium 5,6 1,2 ml/min,
T Inlet 250 °C, T rozhrani GC/MSD 280 °C. Scan range 33-400 amu. Nastfik 0,05 min. Split
10:1. Solvent delay 6,0 min. GC program: 40 °C — 0 min, od 40 °C do 220 °C dT/dt 20 °C/min,
220 °C — 5 min, od 220 °C do 225 °C dT/dt 0,5 °C/min, 225 °C — 0 min, od 225 °C do 275 °C
dT/dt 5 °C/min, 275 °C — 5 minut.
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Na obr. 8 je uveden vysledny chromatogram identifikace vzorku ve vodé¢ po extrakci a
esterifikaci.
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Obr. 8

Vysledny chromatogram — identifikace mastnych kyselin ve vzorku

V tabulce 4 je uvedeno procentualni zastoupeni mastnych kyselin v oleji, kterym byl
vzorek vody kontaminovan. Porovnanim pomérného zastoupeni identifikovanych mastnych
kyselin ve vzorku s hodnotami uvedenymi v tabulce 3 lze konstatovat, Ze voda byla s nejvétsi
pravdépodobnosti kontaminovana olivovym olej.

Pritomnost rostlinného oleje byla rovnéz potvrzena FTIR analyzou, kdy pomér absorbanci
vazeb CH3-, CH2- byl mensi nez 0,5, coZ je pomér charakteristicky pro rostlinné oleje [17].

Tabulka 4
Obsah mastnych kyselin v analyzovaném vzorku vody

Zkrdceny zdpis | Ndazev IUPAC Nazev trividlni | Obsah MK [%]
C14:0 Tetradekanova Myristova 2,2
C16:1 Hexadecenova Palmitolejova 0,8
C16:0 Hexadekanova Palmitova 12,6
C18:2 Oktadekadienova | Linolova 6,2
Ci18:1 Oktadecenova Olejova 76,3
C18.0 Oktanova Stearova 3

Nejpravdépodobnéj§imi kontaminanty analyzované vody byl automobilni benzin a
rostlinny olej, zfejme olivovy olej.

5.2 Identifikace akcelerantu horeni

Do chemické laboratofe byla za ucelem identifikace mozného akcelerantu hoteni
dodana ohoteld nerezova panev (obr. 9). Techniky pro zjiStovani pfic¢in pozaru byl vznesen
pozadavek, zda dodany vzorek obsahuje rostlinné oleje.

Stejné jako u vyse zminéného ptikladu byla analyza vzorku provedena dvéma postupy,
podle platného standardniho postupu pro analyzu vzorkl z pozéaru a podle postupu oveéfovaného
pro identifikaci rostlinnych oleja.

11
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Obr. 9
Ohorvela nerezova panev se zbytky po haseni

5.2.1  Vysledky analyzy podle platného standardniho postupu

Do head-space vialky byl mechanicky odebran cca 1 g popele. Postup upravy vzorku a
analyzy je uveden v kapitola 5.1.1.

Jak je ziejmé, nelze na zéklad¢ identifikovanych latek (obr. 10) konstatovat, ze byl ve
vzorku pfitomen rostlinny ole;j.
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Obr. 10

Vysledny chromatogram podle standardniho operacniho postupu

5.2.2  Vysledky analyzy podle postupu pro identifikaci rostlinnych oleja

Pro analyzu byl vzorek odebran technikou stérd, bylo pouzito 5 vatovych tamponi
smocenych v hexanu. Tampony byly extrahovany do 3 ml hexanu. K analyze byly odebrany
2 ml hexanového extraktu, postup esterifikace a parametry méfeni jsou uvedeny v kapitole 5.1.2.

Timto postupem byly ve vzorku identifikovany nasycené a nenasycené mastné
kyseliny (obr. 11), které jsou obsazeny v rostlinnych olejich.

12
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Obr. 11
Vysledny chromatogram vzorku po esterifikaci

Procentualni zastoupeni identifikovanych mastnych kyselin je uvedeno v tabulce 5.

Tabulka 5
Obsah mastnych kyselin v analyzovaném vzorku
Zkrdceny zdpis | Ndzev IUPAC Nazev trivialni | Obsah MK [%]
C10:0 Dekanova Kaprinova 1
C12:0 Dodekanova Laurova 8
C14:0 Tetradekanova Myristova 4
C16:1 Hexadecenova Palmitolejova 2
C16:0 Hexadekanova Palmitova 20
C18:2 Oktadekadienova | Linolova 5
C18:1 Oktadecenova Olejova 48
C18:0 Oktanova Stearova 5

Jak vyplyva z vysledki provedené analyzy, obsahovaly zbytky popele v nerezové
panvi rostlinny olej. Porovnanim procentualniho zastoupeni mastnych kyselin v analyzovaném
vzorku s hodnotami uvedenymi v tabulce 3 se s nejvetsi pravdépodobnosti jednalo o smésny
stolni olej s vysokym obsahem palmového oleje, o ¢emz svéd¢i pfitomnost nasycenych
mastnych kyselin ve vzorku.

6 ZAVER

Byl studovan postup identifikace rostlinnych olejii metodou plynové chromatografie
S hmotnostni detekei, coz je metoda v laboratofi bézné pouzivana. Pro identifikaci rostlinnych
oleju je vSak kromé upravy parametrti méfeni nezbytna specialni tiprava vzorkd, kterd spociva
ve dvou krocich, a to extrakci do vhodného rozpoustédla a nasledné esterifikaci. Identifikace
konkrétniho druhu oleje spociva ve zjisténi procentudlniho obsahu jednotlivych mastnych
kyselin a porovnani vysledka s vlastni databazi.

13
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V ramci experimentii bylo za Gcelem vytvoreni vlastni databaze prométeno 40 vzorkt
oleji. Mezi nimi byly v domacnostech nejrozsifenéj$i druhy olejii sluneénicovy, olivovy,
fepkovy, palmovy a kokosovy, dale pak oleje pouzivané ve farmaceutickém a kosmetickém
pramyslu. Dale byly experimentalni prace smérovany na identifikaci rostlinnych oleji ve
vodach a ve vzorcich po hofeni.

Mez stanovitelnosti se pro vybrané druhy olejti pohybovala od 0,03 do 0,05 g/1.

Navrzeny postup byl ovéfen nejen na modelovych vzorcich pfipravenych v laboratofi, ale i
na realnych vzorcich dodanych do laboratofe hasici a Policii CR. Metodika je plné vyuZitelna
V podminkdch chemickych laboratoii HZS kraji.

Clanek vznikl v ramci feSeni projektu ,, VI20152020009 — Cileny aplikovany vyzkum novych
modernich technologii, metod a postupii ke zvyseni urovné schopnosti HZS CR — CAVHZS .
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