ANALIZA SLADOWYCH ZANIECZYSZCZEN SRODOWISKA
I ROK OS II

Cwiczenie 1

Przygotowanie probek do oznaczania iloSciowego analitow metodami
wzorca wewnetrznego, dodatku wzorca i krzywej kalibracyjnej

1. Wykonanie éwiczenia

1.1. Oznaczanie iloSciowe wielopierscieniowych weglowodorow aromatycznych

(WWA) metodq wzorca wewnetrznego i technikami chromatograficznymi

Oznaczanie ilosciowe WWA w glebie metodg wzorca wewnetrznego poprzez wydzielenie frakeji

weglowodordow przy uzyciu cieczowej chromatografii adsorpcyjnej i oznaczenie wlasciwe

wykonane technika chromatografii gazowej obejmuje nastepujace etapy:

a) usrednienie proby gleby,

b) odwazenie probki na oznaczanie suchej masy gleby (o masie 5 g) i wyznaczenie suchej masy
gleby.

€) odwazenie probki analitycznej (o masie 5 g),

d) dodanie roztworu wzorca wewngtrznego (o stezeniu 0,45 pg/ml) do probki analitycznej,

e) ekstrakcja probki analitycznej 50 ml eteru naftowego (wydajnos¢ ekstrakeji ok. 65%),

f) zatezenie ekstraktu,

g) wydzielanie frakcji WWA =z ekstraktu metoda adsorpcyjnej chromatografii cieczowej
(wydajnos¢ ok. 80%),

h) zat¢zenie frakcji WWA,
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1) analiza GC/FID zatezonej frakcji WWA — analiza wlasciwa,
J) wyznaczenie wspotczynnikoéw detekeji,
k) obliczenie wynikow.

Wzorcem wewnetrznym jest 2-metyloantracen, ilos¢ wzorca wewngtrznego w probcee analitycznej
powinna by¢ 1,5-2 razy wigksza niz analitu. Zaktada si¢, ze st¢zenie poszczegdlnych WWA w
glebie wynosi od 0,1 — 0,3 ppm.

Zadaniem studenta jest obliczenie wg powyzszych danych ilosci wzorca wewnetrznego jaka nalezy
doda¢ do probki analitycznej, przygotowanie probki gleby do analizy (patrz: punkty a-f),

wyznaczenie wspdtczynnikdw detekcji na podstawie Rys.1 oraz obliczenie na podstawie Rys.2

zawarto$ci WWA w glebie.
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Rys. 1. Chromatogram wzorcéw WWA do wyznaczania wspotczynnikow odpowiedzi uzyskany z
analizy GC (st¢zenie kazdego WWA 1 mg/ml, st¢Zenie wzorca wewngtrznego 2 mg/ml)

Wyznaczenie suchej masy gleby: Nawazy¢ okoto 5g probki gleby do naczynka wagowego z
doktadno$cig do 0,0001g (zanotowac tar¢ naczynka) i wysuszy¢ probke w suszarce w 105°C. Po
wystygnigciu naczynka w eksykatorze ponownie je zwazy¢ i wyznaczy¢ wilgotnos¢ wagowa gleby
okreslong jako stosunek masy wody zawartej w glebie Mw do suchej masy gleby Ms (%). Obliczy¢

zawarto$¢ suchej masy gleby w probce pobranej do ekstrakcji.
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Rys. 2. Chromatogram WWA wyizolowanych z gleby uzyskany z analizy GC (wz-wzorzec

wewngtrzny)

1.2. Oznaczanie herbicydéw z grupy triazyn: symazyny, atrazyny i propazyny
metodq dodatku wzorca i technika wysokosprawnej chromatografii
cieczowej (HPLC) z detektorem spektrofotometrycznym UV

Herbicydy z grupy triazyn stanowig grup¢ zanieczyszczen srodowiska bardzo czegsto wystepujacych

zarbwno w wodach powierzchniowych jak 1 gruntowych. Ich najwigksze stgzenia rejestruje si¢

przewaznie w okresie splywu wdd roztopowych oraz wykonywania zabiegéw agrochemicznych.

Z uwagi na ich bardzo dobra rozpuszczalno$¢ w wodzie zwigzki te znacznie szybciej przenikajg do

waod gruntowych 1 powierzchniowych.

Zawarto$¢ herbicydéw w wodzie mozna oznaczy¢ z wykorzystaniem metody HPLC w uktadzie faz

odwroconych przy dtugosci fali w zakresie 220-450 nm (najczgsciej 270nm).
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Rys.3. Budowa chemiczna omawianych herbicydow

[http://www.alanwood.net/pesticides/class_herbicides.html#chlorotriazine_herbicides]
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Rys. 4. Chromatogram herbicydow wyizolowanych z wody bez dodatku wzorcow
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Rys. 5. Chromatogram herbicydéw wyizolowanych z wody po dodaniu mieszaniny wzorcow
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Oznaczanie symazyny, antrazyny i propazyny w wodzie metodg dodatku wzorca przy uzyciu

chromatografii cieczowej (HPLC) z detektorem spektrofotometrycznym UV obejmuje nastepujgce

etapy:

a) usrednienie probki wody: nalezy pobra¢ po 50 ml wody z probki A oraz probki B i wymieszac,

b) odmierzenie dwu réwnolegltych probek analitycznych po 10 ml kazda,

c) dodanie roztworéw wzorcowych do jednej z probek analitycznych (o stezeniach: symazyna -
0,06 mg/ml, atrazyna 0,05 mg/ml, propazyna 0,04 mg/ml),

d) wykonanie analiz chromatograficznych obu probek analitycznych — analiza wtasciwa,

e) obliczenie wynikow.

Zaktada sie, ze stezenie poszczegdlnych analitéw wodzie wynosi od 0,15 do 0,25 ppm. Stezenie
analitow w probce po dodaniu wzorcéw powinno by¢ 1,5-2 razy wigksze od ich stezenia
natywnego.

Zadaniem studenta jest obliczenie wg powyzszych danych ilosci wzorcow, jaka nalezy doda¢ do
probki analitycznej, przygotowanie probki wody do analizy od punktu a do ¢ oraz obliczenie

zawarto$ci herbicydow w probce wody na podstawie zatagczonych wynikow analizy (Rys.4 1 5).

1.3. Oznaczanie zawartoS$ci zelaza w prébkach wody metoda krzywej
kalibracyjnej za pomoca spektrofotometrii UV-Vis

Istniejagce metody oznaczania zelaza w wodzie nie daja mozliwo$ci ilo§ciowego okreslenia
wszystkich postaci zelaza, w jakich wystepuje ono w przyrodzie. Obecnie znane metody
analityczne pozwalaja na okreslenie jedynie ogdlnej zawartosci zelaza w wodzie, wystgpujacego w
postaci dwuwarto§ciowego lub tréjwartosciowego zelaza. Do oznaczania ogdlnej zawarto$ci zelaza
zastosowanie znajduje metoda kolorymetryczna, ktéra polega na redukcji jonéw Fe®* do Fe?* za
pomoca hydroksylaminy i przeprowadzeniu reakcji barwnej z fenantroling. Jony Fe?* tworza z tym
zwigzkiem pomaranczowy kompleks. Intensywno$¢ zabarwienia jest proporcjonalna do stezenia

zelaza w probce i oznaczana jest spektrofotometrycznie metoda krzywej kalibracyjne;j.

Przeprowadzono pomiar absorbancji roztworow Zelaza o znanym stezeniu (od 0 do 8 ppm) oraz
probki wody (x), w ktdrej nalezy oznaczy¢ jego zawartos¢. Wyniki zestawiono w tabeli 1.
Zadaniem studenta jest obliczenie na podstawie danych zestawionych w tabeli 1 zawartosci zelaza

w probcee analizowanej wody metodg krzywej kalibracyjne;.
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Tabela 1. Wyniki pomiaru absorbancji w zaleznos$ci od zawartosci zelaza w probee

Stezenie [ppm] | Absorbancja

0 0

0,4 0,00302

0,8 0,00681

1,6 0,01511
4 0,03812
8 0,05360
X 0,02565

1.4. Sporzadzenie sprawozdania

Sprawozdanie powinno zawierac:

* zwiezly opis stosowanych metod oznaczania ilo§ciowego,

» schemat blokowy kazdej analizy,

* schemat obliczen stosowanych w poszczegdlnych metodach,

* obliczenie zawartosci analitow wg danych podanych przez prowadzacego,
* wnioski.

2. Zakres wymaganych wiadomosci

* podstawy chromatografii cieczowej i gazowej
* metoda krzywej kalibracyjnej,

* metoda dodatku wzorca,

* metoda wzorca wewngtrznego,

* obliczanie stgzen, w tym wyrazonych w ppm.
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UWAGAI!!I Na zajecia prosze przynies¢ kalkulator, otowek, gumke 1 linijke oraz papier
milimetrowy!!!



