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Abstrakt:
Seznameni se zaklady plynové chromatografie a jeji vyuziti pfi analyze produktl
radiacni degradace PCB.

1 Uvod

V nasem miniprojektu jsme se zabyvali metodami radiacni degradace PCB a analyzou
ucinnosti tohoto postupu pomoci plynové chromatografie.

Chromatografie je analytickd metoda zalozend na principu rozdilné rychlosti unaseni
latek prostfedim v zavislosti na jejich polarité. Plynova chromatografie analyzuje organické
latky, které jsou pfi teploté do 300°C prevadény do plynného stavu.

2 Chromatograf

Vlastni plynovy chromatograf se sklada ze tfi hlavnich ¢asti:

I) Injektor: Do injektoru je vhanén nosny inertni plyn, nejcastéji Ctyrdevitkovy nebo
Sestidevitkovy dusik (Ctyrdevitkovy znamena, Ze jeho hmotnostni zlomek je minimalné
0,9999, tj. 99,99 %). Pii extrémnich podminkéach se pouziva helium.

V injek¢ni komote se do tohoto predehiatého plynu vstiikne vzorek (cca 5 ml), ktery se
vlivem vysoké teploty okamzité odpati a je unaSen nosnym plynem do kolony.

IT) Kolona obsahuje specialni napln, ktera zpomaluje pohyb molekul vzorku v zavislosti
na jejich polarité. Ty slozky, které maji podobnou polaritu jako napln, postupuji pomaleji nez
slozky s polaritou odlisnou. Uginnost separace a retenéni doba (Zas po ktery slozka prochazi
kolonou — kvalitativni parametr) zavisi na pratokové rychlosti nosného plynu kolonou a jeji
teploté.

V piipad¢ analyzy vzorku obsahujiciho slozky s diametralné odlisSnou teplotou varu lze
v pribehu analyzy teplotu ménit tak, abychom dosahli optimalniho casu analyzy.

IIT) Detektor neptimo stanovuje koncentraci latek vystupujicich z kolony. Priichod latky
detektorem se projevi jako elektricky signal, ktery je dale zpracovavan.



3 Kolona

Kolona je trubice sto¢end do spirdly a vyplnéna adsorbentem (latka vazajici na sviij
povrch prochazejici molekuly). Podle prifezu se déli na napliiové — zde se adsorbent sype
piimo do kolony a kapilarni — ty jsou mnohem tenci a adsorbent je nanesen na sténu kapilary,
jsou ucinnéjsi. Podle materialu se kolony déli na kovové, které jsou odolnéjsi, a sklenéné,
které jsou sice kieh¢i, ale prihledné, coz umoznuje kontrolu spravného naplnéni.

4 Detektory

Existuje mnoho typii detektorti, na FIFI se pouzivaji dva zpiisoby detekce vzorku, FID
(Flame Ionisation Detector) a ECD (Electron Capture Detector).

Detekce FID je zalozena na ionizaci zkoumané latky vodikovym plamenem. Vzniklé
ionty prochdzi mezi elektrodami, coz se projevi zvySenim vodivosti. Tato zména je dale
predavana formou elektrického signalu.

Detekce ECD je zalozena na schopnosti elektronegativnich latek (Cl, F, O) zachytit
elektrony. Vzorek z kolony prochazi mezi pliskem z “Ni a elektrodou. “*Ni emituje stale p-
zateni a v detektoru tak protéka konstantni proud. Pti prichodu elektronegativniho prvku
detektorem dojde k zachyceni elektront atomy a to se projevi poklesem proudu. Vznika tak
opacny signal, nez u metody FID.

Obé& metody maji své vyhody i nevyhody. Detekce ECD disponuje velkou piesnosti métent,
omezuje se ale pouze na elektronegativni atomy ve vzorku. Metoda FID mé mensi piesnost,
ale je, co se tyc¢e slozeni vzorku, univerzalni.

5 Radiac¢ni dechlorace PCB

Tato metoda spociva v postupném odstépovani atomli chléru z benzenového cyklu pomoci
vysokoenergetickych elektronti (fddové MeV). Energie vznikld zpomalenim elektronti se
spotfebuje na poruseni vazeb uhlik-chlor. Uvolnény chlor je redukovan piitomnym
isopropylalkoholem na neSkodny chlorid. Stupen radiacni dechlorace je potom stanoven
pomoci plynové chromatografie. V zavislosti na davce [° zafeni se snizuje pocet navazanych
chlorii v molekule PCB.
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Schéma uplné radiacni degradace jednoho z kongenerit PCB.
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Chromatogram vyjadiujici ubytek koncentraci jednotlivych druhit PCB ve vzorku po davce 2,
4,6, 8al6 Gray.

Shrnuti

Plynova chromatografie je jedna znejcitlivéjSich analytickych metod slouzicich ke
sledovani stop organickych latek ve vzorku. Radiaéni dechlorace je velice vyhodna
k odstrafiovani chlorovanych organickych latek ze znecisténych vod. Neni pii ni potfeba
velkého mnozstvi slozitych chemickych drah.

Podékovani

Radi bychom podékovali vSem, ktefi vynaloZili energii a finance na tento Fyztyd; pfedev§im
nasemu supervisorovi Ing. Rostislavu Silberovi, CSc.

Reference:

[1] ZIKA, J. a kolektiv: Analytickd prirucka; SNTL/ALFA 1980

[2] HENLY, E.; JOHNSON, E.. Chemistry and Physics of High Energy Reactions,
University Press 1969

[3] CERVINKA, O., Doc. Dr. Ing. DrSc. a kolektiv: Chemie organickych sloucenin 2,
SNTL/ALFA 1987



