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Reseni faledné pozitivnich detekci ropnych
uhlovodikl pochazejicich z pfirodnich

organickych latek

Drevni odpad, hnlj nebo raselina ¢i kompost
jsou typickymi puvodci falesné pozitivnich
vysledkd stanoveni celkového mnoZzstvi
ropnych uhlovodikl (TPH; C10-C40),

a to diky pritomnosti organickych sloucenin
prirodniho pavodu.

Precisténi pldniho extraktu Florisilem by mélo vést

k odstranéni vétsiny interferujicich slouc¢enin pfirodniho
plvodu (na zékladé rozdilné polarity latek)

od uhlovodikd pochéazejicich z mineralnich olejl.

V nékterych pfipadech viak adsorp¢ni kapacita
pouzitého Florisilu neni dostacujici.

Pro¢ je dllezité stanovovat C10-C40 TPH?

Stanoveni ropnych uhlovodikl je neselektivni metodou,
slouceniny byvaji souéasti riznych TPH smési.

Obsah uhlovodikii C10-C40 je zdkonem sledovany
parametr. V EU plati Smérnice Evropského parlamentu
a Rady 2003/33/ES, které stanovuje podminky, za nichz
lze odpad ukladat na pfislusné skupiny skladek.

Pro inertni odpad je stanovena limitni hodnota C10-C40
(500 mg/kg).

Falesné pozitivni vysledky TPH vlivem
pfitomnosti pfirodnich latek

Principem analyzy pevnych nebo vodnych matric

za Uuc¢elem stanoveni TPH je jejich extrakce

do organického rozpoustédla, a poté je Florisilem
precistény extrakt analyzovan na plynovém
chromatografu s plamenové ioniza¢nim detektorem
(GC-FID). Zméfi se celkova plocha pikd mezi
n-dekanem (n-C10H22) a n-tetrakontanem (n-C40H82)
a kalibruje na odezvy smési motova nafta: mineralni
olej (1:1).
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Obrazek 1: Raselinisté

Podle norem CSN EN ISO 16703, CSN EN ISO 9377-2
a CSN EN 14039 se jako uhlovodiky v destila¢nim
rozsahu C10-C40 takto stanovi vSechny uhlovodiky

s bodem varu od 175 °C do 525 °C, n-alkany od
C10H22 do C40H82. To obvykle zahrnuje alkany,
izo-alkany, cyklo-alkany, alkylbenzeny, alkylnaftaleny
a polycyklické aromatické uhlovodiky, pokud se pfi
¢isténi neadsorbuji na Florisil.

Nicméné na GC-FID muze byt detekovana i fada
extrahovatelnych sloucenin, které nemusi byt nutné
ropného plvodu. Pfi stanoveni TPH zejména

v pfirodnich materidlech nebo organickych puadach
tak mohou interferovat pravé polarnéjsi slouceniny
ze skupiny mastnych kyselin, alkohold a sterold,
nebo jiné steroidni latky a dalsi.

Raselina vznikld nahromadénim ¢astecné rozlozené
vegetace nebo organické hmoty tvofi ekosystémy na
mnoha mistech Ceské republiky. Odbéry z téchto mist
mohou pak jednoduse prekracovat nejpfisnéjsi mistni
regula¢ni normy pro TPH praveé kvuli interferenci
biogennimi slou¢eninami, které jsou charakteristické
svymi chromatografickymi profily.

Signifikantni vliv na falesné pozitivni vysledky TPH
mohou mit i dfevni odpad, kompost, hnojivem osetfené
pudy nebo také jehli¢i ze stromu a drevni stépky.
Florisil je neméné dullezitou soudasti metodiky
i u analyzy TPH ve vodnych vzorcich. Dokaze eliminovat
i nékteré nebiogenni polarni interference, jimiz mohou
byt naptiklad rdzné povrchové aktivni latky obsazené
v nékterych cisticich prostfedcich.

alsglobal.cz


https://eur-lex.europa.eu/legal-content/CS/TXT/?uri=celex%3A32003L0033
https://eur-lex.europa.eu/legal-content/CS/TXT/?uri=celex%3A32003L0033

Metodiky Florisilového cisténi pfi stanoveni TPH

Florisil je vysoce poléarni a diky velkému aktivnimu povrchu
molekul je tato amorfni forma kfemicitanu hofe¢natého
(MgO:XSiO2¢H20) vysoce ucinna pro zachyceni polarnéjsich
sloucenin, typicky jejich kyslikatych forem. Na druhou stranu
nepolarni slouceniny typické pro TPH v extraktu zlstavaji

a jsou analyzovéany na GC-FID. Postup Florisilového
precisténi extraktu vzorku vychazi ze standardd uvedenych
v CSN EN ISO 16703, CSN EN ISO 9377-2 a CSN EN 14039,
kde je doporuéeno pouziti 2g Florisilu pro precisténi pres
kolonu (sloupcova chromatografie), alternativné pak Ize
pouzit i komer¢né dostupné cartridge se stejnou naplni. ISO
9377-2 také uvadi, Ze k ¢isténi extraktu lze pouzit i jiné
postupy se stejnou davkou Florisilu (napf. trepani extraktu
se 2 g Florisilu na mechanické tfepadce) za predpokladu,

ze vysledky jsou ekvivalentni vysledkdim zkousky s Florisilem
na koloné.

Minimalizace falesné pozitivnich TPH

V laboratofich ALS byly porovnany a interpretovany vysledky
rozdilné Ucinnosti Cisticiho kroku mezi vsadkovym

a kolonovym precisténim extraktu od polarnich sloucenin.
Na zakladé provedenych experimentll je mozné potvrdit,

Ze precisténi extraktu pres kolonu naplnénou Florisilem je
pro eliminace interferujicich polarnich slou€enin Géinnéjsi.
Postupny prutok extraktu pres kolonu naplnénou Flroisilem
poskytuje vétsi potencial pro interakci s vice molekulami
aktivniho Florisilu, nez je tomu pfi vsadkovém precisténi.
Laboratofe ALS samoziejmé nabizi tuto efektivnéjsi

metodu eliminace interferujicich latek. Pro dosazeni
ucinnéjsiho precisténi vzorkd, ve kterych jsou biogenni
interferujici latky o¢ekavany, byla u nés vyvinuta
nadstandardni forma é&isticiho kroku, ktera vyuziva dvé kolony
- tedy dvojnasobné mnozstvi Florisilu, nez které je
standardizovano v ISO normach. Na Obrazku 2 je zobrazena
kompletni aparatura pro standardni (vlevo) i nadstandardni
(vpravo) cisténi extraktl.

Obrazek 2: Jendokolonové a dvoukolonova aparatura pro cisténi
extraktt pred stanovenim TPH na GC.

Prikladem toho, jak Gcinné Florisilové precisténi funguje,
mohou byt vysledky stanoveni TPH u redlného vzorku zeminy.
Na Obrazku 3 je uveden chromatograficky profil typicky pro
pfitomnost raseliny ve vzorku, kdy extrakt nebyl pfecistén
pres Florisil pfed analyzou na GC-FID (C10-C40: 428 mg/kg
suchého vzorku).
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Naopak, na Obrazku 4 je mozné vidét, jak ucinné precisténi
bylo (C10-C40: 33.3 mg/kg suchého vzorku). U tohoto
pfikladu redlného vzorku bylo prokédzéno, Zze nejméné 93 %
nalezu v oblasti C10-C40 bylo biogenniho puvodu.
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Obrézek 3: Chromatograficky profil extraktu pred precisténim
s Florisilem (TPH pro C10-C40: 428 mg/kg DW)
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Obrazek 4: Chromatograficky profil extraktu po precisténi s Florisilem
(TPH pro C10-C40: 33.3 mg/kg DW).

Chromatogram a kvalitativni posouzeni
kontaminace - ropného znecisténi

Diky vysoce kvalifikovanému a odbornému personalu jsou
laboratofe ALS schopny kdykoliv poskytnout odborné po-
radenstvi a ve vétsiné pfipadd dokonce i podrobnéji speci-
fikovat pivod ropného znecisténi. Po dohodé s klientem je
také mozné dolozit chromatogram nebo provést dikladnéjsi
kvalitativni posouzeni kontaminace. Toho Ize dosdhnout po-
rovnanim chromatografického profilu s namérenou knihovnou
standardl na GC-FID. Prikladem takového reportu k vysled-
kdm muze byt napfiklad srovnani prezentované na Obrazku
5 nize, kde je mozné sledovat prekryv hned tii charakteristic-
kych skupin znecisténi (nafta, motorovy olej, asfalt) v jediném
vzorku.
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Obrézek 5: Vysledné srovnani chromatografickych profild
pfi kvalitativnim zhodnoceni ptvodu kontaminace vzorku.
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