CH3.1
STANOVENIE POLYCYKLICKYCH AROMATICKYCH UHLOVODIKOV (PAU)
1. URCENIE METODY

Skusobnd metdda je pouziteIna pre stanovenie polycyklickych aromatickych uhlovodikov
(PAU) vo vsetkych druhoch udenarskych vyrobkoch (idené mésa, drobné idenarske vyrobky,
udené klobasy, parky, idena slanina, salamy, idené syry, ryby a pod.), v pe¢enych a prazenych
potravinarskych vyrobkoch rastlinného pdvodu (napr. pecivo, prazena kava), v tukoch a
krmivéch.

Touto metddou je mozné stanovit’ nasledujuce prioritné polutanty PAU:

* Phenantrén [PHE]

* Pyrén [PYR]

* Benzo(a)antracén [B(a)A]

* Chryzén [CHRY]
* Benzo(b)fluorantén  [B(b)F]

* Benzo(a)pyrén [B(a)P]

* Dibenzo(a,h)antracén [dB(a,h)A]

2. PRINCIiP METODY

Zhomogenizovanti vzorku opakovane extrahujeme chloroformom v ultrazvukovom vodnom
kapeli. Alikvotny podiel zo zahusteného extraktu zbavime podstatnej casti koextraktov
z matrice vzorky (napr. tuky, farbiva z koreninovych prisad a pod.) precistenim gélovou
permeacnou chromatografiou. Precisteny podiel extraktu zakoncentrujeme do rozpustadla,
ktoré zodpovedd mobilne; faze. Pre kvantifikdciu extraktov pouZivame metédu HPLC
s fluorescenénou detekciou s programovatelnou zmenou vinovej dizky.

3. POMOCKY
3.1. PRISTROJE A ZARIADENIA

* Kuchynsky mlyncek na méso

e Ultrazvukovy vodny kupel

* Rota¢nd vakuova odparka

* Milli-Q-Plus, systém na precistovanie destilovanej vody

* Nizkotlakova peristalticka pumpa

* Sklend koléna 9 x 500 mm s prislusenstvom

* HPLC pristroj HP 1100 s fluorescen¢nym detektorom

* Analyticka kolona LiChrocart PAH 250 — 4 LiChrospher PAH, 5 um s predkolénou LiChrospher
PAH 4-4, Merck

* Mikropipety

* Kalibrované odmerné sklo

3.2. CHEMIKALIE A ROZTOKY



Vsetky pouzité materidly a chemikalie musia byt vhodné pre HPLC analyzu

* Chloroform, pre analyzu

» Metanol, LiChrosolv gradient grade

* Siran sodny bezvody, p.a

e HPLC-grade H0, ziskana precistenim destilovanej vody v zariadeni Milli-Q-Plus
* Gel Bio-Beads SX-3, 200-400 mesh, Bio-Rad

* Zmesny referen¢ny material: PAH mixture 610 M (16 prioritnych polutantov)

4. BEZPECNOST PRI PRACI

Pri praci treba dodrziavat’ zasady pre bezpecnu pracu v chemickom laboratoriu podl'a STN 01
8003.

5. PRACOVNY POSTUP
5.1. PRIPRAVA VZORKY

Analyzovanu vzorku dokonale zhomogenizujeme pomocou méisového mlynceka, premieSame
a odoberieme priemerni vzorku na analyzu. Do Erlenmayerovej banky navazime 10 g (v
pripade vysokotucnych vzoriek znizime navazku na 5 g) priemernej vzorky, zalejme
chloroformom a extrahujeme v ultrazvukovom vodnom kupeli. Chloroformovy extrakt opatrne
prelejeme cez filter svrstvou bezvodého siranu sodného do gulatej banky. Extrakciu
zopakujeme a spojené chloroformové extrakty zakoncentrujeme na vakuovej rotacnej odparke
na objem cca 20 ml, ktory kvantitativne prevedieme do odmernej banky a doplnime
chloroformom.

Takto pripraveny extrakt aplikujeme na gélovi kolonu. Pri eltcii odoberieme frakciu
chloroformu, ktorti opatrne zakoncentrujeme na odparke pri 40°C takmer do sucha.
Neodpareny zvySok opatrne odfiukame prudom plynného dusika do sucha. Odparok rozpustime
v acetonitrile a vzorku kvantifikujeme metdédou HPLC s fluorescenénou detekciou.

Spolu s kazdou sériou vzoriek pripravujeme rovnakym sposobom tzv. slepy pokus (t.].
kompletny postup bez vzorky), ktory pri kone¢nom spracovani vysledkov analyzy vzorky
zohl'adnime.

5.2. PRIPRAVA MERANIA

Mobilna faza: A: H,O
B: Acetonitril

Linearny gradientovy program: zmenu zloZenia mobilnej fazy v cCase programujeme
nasledovne:



Cas (min) A % B %
0 40 60
3 30 70
14 0 100
26 0 100
29 40 60
Prietok: 1 ml/min
Nastrek: 20 ul
Teplota kolony: 20°C
Detekcia: FLD s programovatel'nou zmenou vlnovej dizky v zavislosti retenéného

¢asu jednotlivych polutantov:

VInova EXx Em

dizka (nm) (hm)
PHE 248 374
PYR 272 384
B@)A 272 384
CHRY 272 384
B(b)F 295 405
B(a)P 295 405
DB(a,n)A 300 410

5.3. MERANIE

Meranie vzoriek
Extrakty vzoriek sa analyzuja kvapalinovym chromatogramom, ktory je $pecifikovany v kap.
3.1.

6. VYHODNOTENIE NAMERANYCH UDAJOV
Pre vypocet koncentracie jednotlivych polutantov PAU pouzivame multikalibra¢ny program

Data analysis, ktory je sucastou programového vybavenia pre ovladanie chromatografického
systému a spracovanie chromatografickych udajov LC chemstation software.

m= m = hmotnost’ v ng/g
€ = namerana koncetracia analytu v ng/ml

V = objem v ml
r = riediaci faktor



n = névazka vzorky v g
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CH3.1

STANOVENIE POLYCYKLICKYCH AROMATICKYCH UHZOVODIKOV METODOU HPLC / FLD

1 PRINCIP METODY

Homogenizovana organicka hmota sa extrahuje zmesou chloroform:aceton (3:1) na ASE-200
extraktore. Alikvotny podiel sa zo zahusteného extraktu aplikuje na kolénu gélovej
permeacnej chromatografie (GPC), kde dojde k odstraneniu tukov. PAU obsiahnuté
Vv zberanej Casti eluatu, sa prevedu do izopropanolu a separuju metodou HPLC s gradientovou
eluciou na kolone s reverznou fazou, komercne vyrabanou na tieto Ucely. Kvantifikacia sa
vykoné metodou externej kalibracie.

2  POUZITEENOST METODY

Metoda je vhodna na stanovenie PAU v udenarskych potravinach ako st udené ryby, udené
misove vyrobky, syry, zelenina, kdva, oleje a v pitnych vodach.

3 CHEMIKALIE A ROZTOKY
3.1 Cisté chemikalie

3.1.1 chloroform p.a.

3.1.2 dimetylchlorosilan

3.1.3 redestilovana voda

3.1.4 metanol LiChrosolv

3.1.5 dichlérmetan LiChrosolv

3.1.6 Standard Reference Material EPA 610 Polynuclear Aromatic Hydrocarbons Mix (zmes 16
EPA polutantov) —-EPA 610

3.1.7 cyclopenta(c,d)pyrene (CPP) 10 mg/l v acetonitrile

3.1.8 5-Methylchrysene (5MC) 10mg/I v acetonitrile

3.1.9 benzo(j)fluoranthene (BjF) 10mg/I v acetonitrile

3.1.10 dibezno(a,l)pyrene (DIP) 10mg/l v acetonitrile

3.1.11 dibenzo(a,e)pyrene (DeP) 10mg/l v acetontrile

3.1.12 dibenzo(a,i)pyrene (DiP) 10mg/l v acetonitrile

3.1.13 dibenzo(a,h)pyrene (DhP) 10mg/I v acetonitrile

3.1.14 benzo(c)fluorene (BcF) 10mg/l v cyklohexane

3.1.15 benzo(b) chrysene (BbCH) 10mg/l v acetonitrile

3.1.16 dusik

3.1.17 aceton p.a.

3.1.18 2-propanol p.a.

3.1.19 Hydromatrix Varian

3.1.20 acetonitril gradient grade LiChrosolv p.a. - ACN

3.1.21 toluén p.a.




3.2 Roztoky a reagencie

3.21
3.2.2
3.2.3
3.2.4
3.25

riediaci roztok pre pripravu zasob. Standardu EPA 610 1: metanol - dichléormetan
extrakéna zmes: chloroform — acetén (3:1)

mobilna faza A: acetonitril (100 %), mobilna faza B: redestilovana voda

4% dimetylchlorosilan v toluéne

2-propanol-voda (10:90)

3.3 Standardné roztoky

3.3.1

é.3.2

Zasobny roztok Standardu EPA 610 (10 mg/1 benzo(a)pyrénu v zmesi metanol-
dichlérmetan

Pracovné kalibracné roztoky Standardov

Pracovné kalibra¢né roztoky PAU (PKR) na zostrojenie kalibracnej krivky:

3.3.2.1 Pracovny kalibraény roztok na overenie ucinnosti gélovej permeacnej kolony (2pg/l

benzo(a)pyrénu) v chloroforme a pracovny kalibraény roztok na fortifikaciu vzoriek
(GEL 1)

3.3.2.2 Pracovny kalibra¢ny roztok na fortifikaciu vzoriek ( 1ZO 1)

Koncentracia PAU
Vv roztoku pridavok
GEL 1 resp. IZO 1 (ng/l)

naphtalene
acenaphtene
fluorene
phenantrene
anthracene 2
fluorantehene 4
pyrene 2
BaA 2 10 pl roztoku EPA 610 1
CHR 2
BbF 4
BKF 2
BaP 2
DhA 4
BgP 4
IcP 2
CPP 20 100 pl z CPP
BjF 20 100 pl z BjF
DiP 10 100 pul z DiP
DhP 20 100 pl zDhP
5MC 2 10 pl z 5MC
DIP 10 50 ul z DIP
DeP 5 25 ul DeP
BcF 5 25 ul z BcF
BbCh 2 10 ul z BbCH




3.3.3 Pracovné roztoky vnatorného Standardu

3.3.3.1 Pracovny roztok Standardu benzo(b)chrysenu BbCH1 (2 pg/l v chloroforme).

3.3.3.2 Pracovny roztok Standardu benzo(b)chrysenu BbCH2 (2 pg/l v 2-propanole).

4  PRISTROJE A POMOCKY

Ovladanie pristrojov a zariadeni je uvedené v SPP ¢.1.2.01 CH

4.1 kvapalinovy chromatograf Agilent 1100 Series s fluorescencnym detektorom (FLD
G1321A) a detektorom diddového pol'a (DAD)

4.2 chromatografické kolona PAH C18 5um; 4,6x250mm, 5 pm

4.3 extrakény pristroj ASE- 200 (DIONEX, USA)

4.4  zariadenie na SPE ASPEC XL GILSON

4.5 vakuova rota¢nd odparka BUCHI (RVO)

4.6 SPE kolénka ENVIRELUT — PAH Bond Elut

4.7 SPE vakuovy manifold

4.8 sklend vata vypalena pri 350°C, papierovy filter Whatman

4.9 lab. odmerné sklo, lab. sklo ( na koncovu analyzu sa pouziva silanizované sklo, vid’
priprava silanizovaného skla)

4.10 homogenizator

4.11 ultrazvukovy kupel

4.12 striekacky Hamilton 10 ul, 25 pl, 50 ul, 100 pl

4.13 davkovaci kohut na 0,5 ml

4.14 trecia miska

4.15 gélova permeacna kolona BIO-BEADS S-X3

5 PRACOVNY POSTUP
5.1 Priprava silanizoveného skla

Skumavky sa zalejii 4 % roztokom DMCS v toluéne na dobu 5 — 10 min., vyplachnu sa 3x
hexanom a vysusia sa na vzduchu.

5.2 Priprava kvality kontrol vzoriek

5.2.1 Priprava negativnej vzorky a fortifikovanych vzoriek mésovych vyrobkov
Na pripravu fortifikovanych vzoriek sa pouziji negativne matrice. Vzorky sa fortifikuju na
urovni 1pg/kg pre benzo(a)pyrén.

Navazit' 2 g zhomogenizovanej vzorky a zmiesat so 4 g Hydromatrixu V trecej miske tak,
aby bola zmes sypka. Zmes kvantitativne preniest do 22 ml extrak¢nej cely. Pridat’ roztok
Standardu GELI1. Nechat postat’ 15 min. Objem cely vyplnit dosypanim hydromatrixu.
Nedoplnat’ morskym pieskom! Extrakéna celu vloZit do extraktora ASE 200. Extrakciu
vykonat’ podl'a bodu 5.3.2.1

Tabulka 4 Priprava negativnej vzorky a fortifikovanych vzoriek mésovych vyrobkov pre
stanovenie PAU (koncentracia fortifikovanych vzoriek v pg/kg)



Koncentracia PAU vo vzorke
BaA, K . ‘h pridavok
CHR, BbF, CI.DP, oric. interného roztoku
BKF, DhA DeP, DIP DiP, Standardu GEL 1
BaP, ng’ BcF DhP, | BbCH (ug/kg) (mi)
IcP, BjF

5MC

0 0 0 0 0 0 0

1 2 2,5 5 10 2 1

5.2.2 Priprava negativnej vzorky a fortifikovanych vzoriek vody
Na pripravu fortifikovanych vzoriek sa pouziji negativne vzorky. Vzorky sa fortifikuji na
urovni ustanoveného MRL BaP pre pitnt vodu (0,01pg/1).

5.2.2.1 Priprava vzoriek vody s SPE kolonkou ENVIRELUT — PAH

Do vzorky vody 0 objeme 100ml pridat’ Sml 2-propanolu a pridat’ roztok §tandardu 1ZO 1

0 koncentracii BaP 2ug/I
Pokracovat’ podl'a bodu 5.3.3.1 Extrakcia...

Tabulka 5 Priprava negativnej vzorky a fortifikovanych vzoriek vody pre stanovenie
polycyklickych aromatickych uhl'ovodikov (koncentracia fortifikovanych vzoriek v pg/l)

Koncentracia PAU vo vzorke konc. i
interného pridavok
fluoranthene, BkF, BaP, standardu roztoku 1Z0O
BbF, BgP IcP BbCH (ug/l) 1 (ml)
0 0 0 0
0,02 0,01 0,01 0,5

5.3 Priprava vzorky
5.3.1 Tuhé potraviny

Navazit’' 2 g zhomogenizovanej vzorky a zmiesat’ so 2 g Hydromatrixu v trecej miske
tak, aby bola zmes sypka. Zmes kvantitativne preniest’ do 22 ml extrakénej cely. Pridat’ 1 ml
roztoku BbCHI1. Takto sa kazdd vzorka fortifikuje vnatornym Standardom
benzo(b)chryzénom na koncentraénej trovni 2 pg.kg™. Nechat’ postat’ 15 minut a objem cely
vyplnit’ dosypanim hydromatrixu. Extrakénu celu vlozit' do extraktora ASE® 200. Extrakciu
vykonat’ podl'a bodu 5.3.2.1

5.3.2 Oleje a tuky

Navazitt 800 mg zhomogenizovanej vzorky oleja alebo tuku do 5 ml sklenenej
nadobky. Pridat 1 ml roztoku BbCHI1. Takto sa kazda vzorka fortifikuje vnutornym
Standardom benzo(b)chryzénom na koncentracnej urovni 2 pg.kg’l. Nechat’ postat’ 15 minut. .
Dalej sa postupuje podla bodu 5.3.2.2.



5.3.2.1 Extrakcia tuhych potravin

Pracovné podmienky extraktora ASE 2000:

tlak systému - 1500 PSI, teplota pece - 120 0C
Oven Heat-up Time- 5 min.

Static Time - 5 min.

Solvent : chloroform /acet6on /3:1/

Flush Volume - 60 % of extraction cell volume
Nitrogen Purge 150 PSI 90 sekund

Pocet cyklov - 3

Extrakt preliat’ do 50 ml Erlenmayerovej banky, odparit’ na RVO, dofukat dusikom, preliat’
do vialky a doplnit’ do 3 ml chloroformom. Dalej postupovat’ podl'a bodu 5.3.2.2

5.3.2.2 Precistenie extraktu na gélovej permeacnej chromatografickej kolone BIO- BEADS
S-X3 (GPC)

0,5 ml zahusteného extraktu, alebo 0,5 ml roztoku GEL 1 (overenie ucinnosti GPC)
sa aplikuje na GPC kolénu s prietokom chloroformu 0,5 ml.min™ a zbiera sa frakcia od
22 - 37 minut. Tato frakcia sa vyhodi. Zbytok opatrne sa odpari na vakuovej rota¢nej odparke
asi na objem 2 ml. Precisteny extrakt sa preleje do sklenenych 5 ml baniek s konusom.
Erlenmayerova banka sa eSte raz vyplachne malym mnozstvom chloroformu, aby sa rezidua
kvantitativne preniesli do banky s kénusom. Zbytok chloroformu v banke sa odfika jemnym
pradom dusikom dosucha pri 40 °C. Rezidua sa rozpustia v 0,2 ml acetonitirlu, roztok sa
premieSa preruSovane 30 sekind na Vortexe a cez buniciti vatu sa prefiltruje do 200 pl
sklenenej vloZzky a ta sa vlozi do 2ml nadobky autodadvkovaca. Na chromatografickua kolonu
sa injektuje 10 ul. V pripade overenia ucinnosti GPC kolony sa rezidua rozpustia v 0,5 ml
acetonitrilu.

5.3.3 Voda
5.3.3.1 Extrakcia vzoriek vody na SPE kolonke ENVIRELUT — PAH

K 100ml vzorky vody pridat’ 5ml 2-propanolu pridat’ 0,5 ml roztoku BbCH2. Takto sa kazda
vzorka vody fortifikuje vnutornym Standardom benzo(b)chryzénu na koncentracnej trovni
0,01 pg/l.
kondiciovanie SPE kolénky: 5 ml chloroformu

10 ml 2-propanol

presatie vzorky: 50 ml vzorky
vysusSenie koloniek: pod vakuom 20-30 min.
elucia: 6ml chloroformu

Eluat odfikkat pradom dusika pri teplote 40°C na Termovape arozpustit v 0,5ml vody a
napichnit’ na chromatografickt kolonu.

5.4 Chromatograficka analyza

-chromatograficka koléna PAH C18 5um; 4,6x250mm
-teplota chromatografickej kolony 40°C, néstrek 10 ul



V tabul’ke 6 je popisany gradientovy program elicie aV tabulke 7 je popisany program
detekcie pre fluorescenény detektor. 15+1 EU prioritnych PAU je snimanych v 4 detekénych
emisnych kanaloch na fluorescenénom detektore a jednym detekénym absorpénym kandlom
pri 220 nm na detektore sdiddovym polom (DAD). Zaroven su snimané aj emisné
a absorpcné spektra eluujtcich pikov. Oba detektory su zapojené v sérii.

Gradientovy program

Tabul'ka 6
¢as (min) % ACN % H,0 prietok MF (ml. min )
0 60 40 15
5 60 40 15
10 100 0 15
14 100 0 15
16 100 0 15
16,8 100 0 2,5
30 100 0 2,5
31 60 40 15

Detekéné podmienky na fluorescenénom detektore

Tabulka 7
cas EXx Em.A Em.B Em.C Em.D
(min) (nm) (nm) (nm) (nm) (nm)
0 270 380 420 470 510
4 270 350 420 470 510
8,8 270 380 420 470 510
10,5 290 400 420 470 510

EX — excitaénd vinové dizka, Em.A — emisn4 vlnova diZka kandla A

A, B, C, D —kanal

6. VYHODNOTENIE VYSLEDKOV MERANIA

Zhoda retenénych ¢asov pikov s povolenou odchylkou + 5% a ich spektier vo
vrchole pikov u vzorky a u Standardov PAU potvrdzuje pritomnost’ konkrétneho PAU.
Koncentracia konkrétneho PAU je tmerna ploche piku porovnanej s plochami nameranymi v
kalibra¢nych roztokoch. Z ploch pikov jednotlivych PAU ziskanych analyzou kalibracnych
roztokov sa zostroji kalibra¢na krivka a koncentracia identifikovaného PAU v extrakte vzorky
sa urc¢i z kalibrac¢nej krivky. V tomto pripade sa jedna o externu kalibraciu. Krivka spravidla
modze mat’ tvar linedrny alebo kvadraticky podl'a matematickej zavislosti:

Y=a+ bX (linearna)
Y= a+ bX + cX? (kvadratické)
kde
Y - koncentricia latky
X - plocha piku
a,b,c - koeficienty vypocitané matematickymi metédami (metdéda najmensich stvorcov
atd’).
Koncentracia identifikovaného PAU vo vzorke v pg.kg™ sa uréi podla vztahu:

10



kde
R - stupeil riedenia

Porovnanim nameranej koncentracie vnutorného Standardu benzo(b)chryzénu
k referen¢nej koncentracii sa vypocita vytaznost BbCH (R¢) v % u kazdej meranej vzorky
podrla vzt'ahu:

R, =™ x 100
rlI
kde
Ny - namerana koncentracia BbCH v pgkg™”
n, - referenéna koncentracia BbCH v pg kg™

Pokial je vytaznost’ BbCH u individualnej vzorky nizsia ako 70%, je nutné analyzu
zopakovat'.
Porovnanim nameranej koncentracie kazdého PAU v RM alebo pozitivnej QC
vzorky k referenénej koncentracii sa vypocita vytaznost kazdého PAU v danej sérii vzoriek.
Vysledky koncentrécii jednotlivych identifikovanych PAU vo vzorke sa skoriguji na
vytaznost'.

8. LITERATURA

=

Bernard Hajslova,Kratochvilova,Merhaut, Aplication note 130

DIONEX - Application Note 313

3. Simon R., Palme S., Anklam E., Single laboratory validation of a gas chromatography —
mass spectrometry method for quantitation of 15 European priority polycyclic aromatic
hydrocarbons in spiked smoke flavourings; Journal of chromatography A, 1103 (2006)
307 - 313
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9. ZOZNAM SKRATIEK

ASE - accelerated solvent extraction

GPC - gélova permeacna chromatografia
HPLC - kvapalinovy chromatograf / kvapalinova chromatografia/
LOD - limit detekcie

LOQ - limit kvantifikacie

PAU — polycyklické aromatické uhl'ovodiky
SD - vyberovéa smerodajna odchylka

PKR — pracovné kalibracné roztoky

FLD — fluorescencny detektor

DAD - detektor diddového pol'a

SPE — solid phase extrakcia

11



MRL — maximalny reziduéalny limit

RVO - rota¢na vakuova odparka

PAH — polycyclic aromatic hydrocarbons
EU — Eurdpska unia

QC — kvality kontrol vzorky

RM — referen¢ny material

AQA — analytical quality assurance

12



CH 3.1. Stanovenie polyaromatickych uhl’ovodikov vo vzorkach
ZivocisSneho a rastlinného povodu a vo vode metédou HPLC

1. Povod metody

1. Lawrence, J.F. - Weber, D.F.: Determination of Polycyclic Hydrocarbons in Some
Canadian Commercial Fish, Shellfish, and Meat Products by Liquid Chromatography with
Confirmation by Capillary Gas Chromatography - Mass Spectrometry. J. Agric. Food Chem.,
32,1984, s. 789 - 794.

2. Simko, P. - Dubravicky, J.: Determination of Benzo(a)pyrene in Smoked Meat Produts. In
Proceedings of the 8th International Symposium ,,Advances and application of chromatografy
in Industry®, Bratislava, 1989.

2. Princip metody
Polyaromatické uhl'ovodiky sa zo vzorky vyextrahuju toluénom a nésledne precistia na SPE
extrakénych kolonkach Oktadecyl.

3. Pouzité pristroje
Kvapalinovy chromatograf
fluorescen¢ny detektor
SPE kolonky

rotacné vakuova odparka,
trepacka

4. Zoznam chemikalii

toluén p.a.,

petroléter p.a.,

acetonitril HPLC grade,

n-hexan HPLC grade,

metanol HPLC grade,

deionizovana voda,

analyticky Standard benzo(a)pyrénu
zmes polyaromatickych uhl'ovodikov

5. Priprava Standardov a pracovnych roztokov
Pracovny roztok Standardov polyaromatickych uhl'ovodikov sa pripravi rozpustenim
v acetonitrile.

6. Priprava vzoriek:

Tuhé vzorky( salamy, slanina, klobasy...)

Navazka vzorky sa neché vytrepavat’ s toluénom. Extrakénd kolonka sa premyje
acetonitrilom. Na kolonku sa za vypnutého vakua nanesie filtrat. Pomaly sa nechd vsiaknut’
a kolonka sa vakuovo vysusi. Polyaromaty sa eluuju z kolonky.

Voda:

Na kolonku sa pripevni rezervoar a necha nou prejst’ 500 ml vzorky. Koldnka sa premyje 6
ml redestilovanej vody. Polyaromaty sa eluuji z kolonky.

Olej:

Navazi sa cca. 0,2 g dobre premieSaného oleja a rozpusti sa v 0.5ml petroléteru. Zmes oleja v
petroléteri sa aplikuje na kolonku.
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7. Podmienky stanovenia
Kolona: LiChrospher PAH 250 x 4 mm,
Mobilna faza: A: acetonitril
B: acetonitril : metanol : voda
Prietok mobilnej fazy: 1 ml / min
Injekovany objem: 20ul
Teplota: 40 °C
Detekcia:
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