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Uvod

Zdrojem uhlovodikti C;-Cy v Zivotnim prostiedi jsou
skupiny latek omezené rozpustnych ve vodé, vyskytujicich
se jak ve splaskovych, tak v primyslovych odpadnich
vodach. Z chemického hlediska se jedna predevsim o tuky,
oleje a ropné produkty. Pro jejich skupinové stanoveni se
jako ukazatel vyuziva pravé suma nepolarnich uhlovodika
Ci0-Cao (cit.l). Podle normy2 Ize tento ukazatel definovat
jako sumu sloucenin extrahovatelnych smési propanonu
a heptanu (2:1), které se neadsorbuji na florisilu a které lze
stanovit plynovou chromatografii s plamenové-ioni-
zacnim detektorem (GC-FID) na nepolarni kapilarni
kolong, pfi¢emz jejich reten¢ni Casy lezi mezi retencni-
mi Casy n-dekanu (C;oHa,,) a n-tetrakontanu (CyoHg,). Lat-
ky spliujici tuto definici jsou vétSinou nepolarni alifatické,
alicyklické, polycyklické nebo alkylované aromatické
uhlovodiky s dlouhymi nebo rozvétvenymi fetézci.

Jako ukazatel kontaminace ropnymi latkami byl zave-
den v minulosti parametr NEL (nepolarni extrahovatelné
latky), ktery byl definovan jako hmotnostni koncentrace
organickych latek, které je mozno vyextrahovat ze vzorku
vody trichlortrifluorethanem a po odstranéni polarnich
latek spektrometricky stanovit v infracervené oblasti spek-
tra’. Z diivodu toxicity a kodlivosti rozpoustédel pouziva-
nych pro stanoveni NEL viiéi ozonové vrstvé® byly snahy
nahradit tento parametr sumou uhlovodik C;¢-Cy. Dosa-
zené vysledky ukazovaly, Ze obé metody poskytuji princi-
pielnd rozdilné vysledky’ a nebylo mozné je proto povazo-
vat za ekvivalentni. Norma CSN 75 7505 pro stanoveni
NEL infratervenou spektrometrii® byla v roce 2006 meto-
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dickym pokynem ministerstva Zivotniho prostfedi zrugena®
a jako rozhod¢i metoda pro stanoveni znecisténi nepolarni-
mi latkami byla uréena metoda plynové chromatografie®.
Piesto se metodika stanoveni NEL pomoci IC spektromet-
rie v odivodnénych piipadech napt. v probihajicich sana-
cich nebo pii hodnoceni jakosti zavlahovych vod® mize
jesté pouzivat. Obsah uhlovodikd C;o-Cy je v Ceské re-
publice legislativné sledovan napt. v odpadech pro sklad-
kovani podle Vyhlasky €. 294 (Piiloha ¢. 4 k vyhlasce
¢. 294/2005 Sb. a Ptiloha ¢. 10 k vyhlasce ¢. 294/2005
Sb.), kde jsou uvedeny i nejvySe pfipustné koncentrace
uhlovodikti Cy¢-Cy pro odpady, které nesméji byt uklada-
ny na skladky skupiny S — inertni odpad (500 mg kg™’
susiny) a v susin€ odpadd vyuZzivanych na povrchu terénu
(300 mg kg ™' susiny).

Stanoveni uhlovodikti C¢-C4 v pevnych odpadech
fesi Ceska technicka norma ,,CSN EN 14039 Charakteriza-
ce odpadl — Stanoveni obsahu uhlovodikti C¢-Cy4y plyno-
vou chromatografii“?, ktera je deskou verzi evropské nor-
my EN 14039. Norma specifikuje doporuceny zplsob
extrakce, CiSténi a stanoveni uhlovodikd C;o-C4. Stanove-
ni uhlovodikti Cy¢p-Cy4y je provadéno plynovou chromato-
grafii (GC) s plamenové-ionizacnim detektorem (FID).
Jako doporuceny injektor je specifikovan injektor
s odpafovanim za programované teploty (PTV) nebo jiny
,nediskriminujici® injektor, tedy injektory, které nejsou
v laboratofich zcela bézné. Jako absolutni minimum je
akceptovatelny i klasicky injektor s délicem a bez délice
toku s elektronickou regulaci prutoku. S vyuzitim tohoto
uspotadani pro stanoveni uhlovodikti C,p-Cy je vSak do-
sud pomérné malo praktickych zkusSenosti. Cilem prace
bylo proto otestovat a validovat chromatograficky systém
vybaveny klasickym injektorem s déli¢em a bez délice toku
s elektronickou regulaci pritoku z hlediska jeho aplikace na
stanoveni C;-Cy v realnych vzorcich kompostt a kald.

Experimentalni ¢ast
Zatizeni a chemikalie

Vsechny analyzy byly provedeny na plynovém chro-
matografu HP 6890 Series II s kolonou Equity-5 (30 m x
0,25 mm x 0,25 pm) firmy Supelco (Bellefonte, USA)
a detektorem FID. Pro extrakci matrice byl pouzit destilo-
vany aceton (p.a., Lach-Ner, Neratovice, CR) a hexan
(n-hexan 95 + Pestapur, pro residualni analyzu pesticidu,
Chromservis, Praha, CR). Na c¢isténi hexanového extraktu
ttepanim do vody se pouZila deionizovana voda pfipravo-
vana v zafizeni Demi Ultra 20 (Goro, Praha) vyuzivajicim
reverzni osmézy a smésného ménice iontl k ¢isténi vody.
Na suseni extraktu byl pouzit bezvody siran sodny (p.a.,
Lachema, Chemapol, CR) aktivovany 7,5 hodin pii 600 °C.
Pro cisténi a zahusténi extraktu se pouzival florisil (60 az
100 mesh, vhodny pro EN ISO 9377-2, LGC Promochem,
Chromservis, Praha, CR), chlorid sodny (p.a., Lachema,
Chemapol, CR) a xylen (p.a. ACS, ISO, Reag. Ph Eur,
Merck, Darmstadt, Némecko). Standardy Ciy a C4 byly
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Cistoty 97 % nebo vyssi (Dr. Ehrenstorfer GmbH, Chrom-
servis, Praha, CR).

Ptiprava modelové matrice

Smyslem pfipravy riznych matric bylo ovéfeni moz-
ného vlivu matrice na vysledky stanoveni C(-Cy ziskané
vypracovanou metodikou.

Priprava modelového kalu jako matrice pro pridavek
validacnich standardii

Na piipravu modelového kalu jako matrice pro spiko-
vani valida¢nich standardd se pouzila smés komunalnich
kalti z nékolika &istiren odpadnich vod v Ceské republice.
Kaly byly piedsuseny, podle potieby nastrouhany na ume-
lohmotném struhadle na jemnéjsi podil a poté dosuseny
voln¢ v laboratofi. VysuSend smés kali byla rozemleta
(rozettfena) a presata sitem o velikosti ok 1 mm. Z takto
zpracovaného modelového kalu se do 1000ml kadinky
navézilo 130 aZz 140 g vysuSeného komundlniho kalu
a extrahovalo se dvakrat 300 ml smési aceton-hexan (2:1)
a jedenkrat 200 ml smeési aceton-hexan (1:1). Extrakéni
smés se po kazdé extrakci slila a po treti extrakci se kal
vysusil pfes noc na Petriho misce v digestofi.

Priprava modelové zeminy jako matrice pro pridavek
standardii do regulacniho diagramu

Pro ptipravu modelové zeminy jako matrice pro pii-
davek standardt do regula¢niho diagramu se pouzila smés
zemin a komunalnich a pramyslovych kalt z jinych oblasti
nez ty, které byly pouzity na ptipravu modelového kalu
pro piidavek valida¢nich standardl. Ze smési zemin a kal
byly nejdifive odstranény rostlinné casti a kameny. Po
predsuseni v laboratofi byla celd smés rozetiena na jem-
né&jsi podil a presata pres sito o velikosti ok 1 mm. Cela
takto ziskand smés zemin a kall s ¢asticemi mensimi nez
1 mm (asi 1,6 kg) byla v 5litrové kadince tiikrat predextra-
hovana hexanem a poté vysusena na Petriho misce v diges-
tofi. Pfed pfidavkem standardli pro regulacni diagram se
17 g této matrice vzdy extrahovalo jeSté trikrat, nejprve
70 ml smési aceton-hexan (4:3) a poté dvakrat 60 ml hexa-
nu. Nakonec se smés opét vysusila na Petriho misce.

Priprava modelové piscité zeminy pro testovani viivu
matrice

Pis¢itd zemina s nizkym obsahem organické hmoty
pouzivana pii testovani vlivu matrice se extrahovala dva-
krat smési aceton-hexan. Extrakéni smés se po kazdé ex-
trakei slila a pis€itd zemina se nakonec vysuSila u odtahu
v digestofi.

Pridavek standardit k modelovému kalu a zeminé

Z ptipraveného modelového kalu nebo zeminy se do
série kuzelovych Erlenmayerovych banék se zabrusem
navazilo 5 g a dale se injek¢ni strikackou do kazdé banky
na kal nebo zeminu naneslo 500 ul standardu BAM-K010
v acetonu o koncentraci 10 g 1I"'. Do kazdé baiiky se vloZi-
lo magnetické michadlo dlouhé asi 3 cm, baiky se uzavie-
ly teflonovym uzavérem a obsah banck se zhomogenizoval
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ruénim promichanim. Takto pfipravené vzorky se nechaly
stat oteviené 15 min v digestofi, aby se odpafily zbytky
acetonu; béhem této doby se vzorky dvakrat zamichaly. Po
uplynuti této doby se do kazdé banky pridalo 6 ml deioni-
zované vody, kal nebo zemina v bankach se smocila krou-
zivym pohybem a poté se kazda baiika vlozila na 2 min do
ultrazvukové 1azné, aby se voda dostala i do port.

Pridavek standardii k modelové piscité zeminé

Z ptipravené modelové pisCité zeminy se do kazdé
kuzelové Erlenmayerovy batiky se zdbrusem navazilo 5 g
a dale se injek¢ni stiikackou do kazdé banky na zeminu
naneslo 500 pl standardu BAM-K010 v acetonu o koncen-
traci 8 g I™'. Do kazdé baiiky se vlozilo magnetické micha-
dlo dlouhé asi 3 cm, bariky se uzavtely teflonovym uzave-
rem a obsah ban¢k se zhomogenizoval ruénim promicha-
nim. Takto pfipravené vzorky se nechaly stat oteviené
15 min v digestofi, aby se odpafily zbytky acetonu; béhem
této doby se vzorky dvakrat zamichaly.

Spolu se vzorky se provadélo slepé stanoveni stejnym
postupem bez pridavku standardu BAM-K010 v acetonu.

Odbeér realnych vzorkt kalt a komposti

Metodicky postup odbéru vzorki kalii a kompostii na
stanoveni uhlovodik C;¢-C4 vychazel z normy CSN EN
ISO 5667-13 (cit.%).

Vybér standardii pro kvantitativni analyzu

Z hlediska systému kvality je ucelné pouzivat dva
ruzné druhy smésnych standardi. Jeden standard slouzi
pro samotnou kvantitativni analyzu a druhy pro kontrolu
stability systému napf. pomoci regulacnich diagrami. Pro-
to byly zvoleny dva rizné smésné standardy. Prvni smésny
standard obsahoval motorovou naftu pro arktické klima
tfidy 2 a hydrokrakovany vakuovy destiladt (HCVD)
(vyrobce Ceska rafinérska, Litvinov). Tento standard se
pouzival na kvantitativni analyzu. Jako druhy smésny stan-
dard byl pouzit BAM-KO010 (vyrobce Bundesanstalt fiir
Materialforschung und Priifung, Berlin, Némecko), ktery
slouzil ke kontrole stability systému.

Extrakce a ¢isténi vzorkt kalt a komposti
Podstata zkousky

V8echny potiebné pracovni roztoky a sorbenty byly
pripraveny podle normy?. Do 250ml kuzelové Erlenmaye-
rovy banky se zdbrusem se navazovalo takové mnozstvi
vzorku, aby mnozstvi susiny bylo pfiblizné¢ 10 g, maximal-
né vSak 20 g vzorku.

Ke vzorku se ptidalo 40 ml acetonu, banka se vzor-
kem a acetonem se uzaviela teflonovou zatkou a vlozila na
5 min do ultrazvukové lazné. Poté se ptidalo 30 ml pracov-
niho roztoku hexanu s piidavkem n-dekanu (1,095 mg 1)
a n-tetrakontanu (1,5 mg ') a michalo se 30 min na mag-
netické michacce pti optimalnich otackach.

Vzorek byl odstfedén a extrakt se tiikrat promyl deio-
nizovanou vodou s piidavkem chloridu sodného (65 ml
16% roztoku NaCl). Poté byl extrakt vysuSen bezvodym
siranem sodnym, pteciStén na koloné s vrstvou florisilu,
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zahustén na objem 10—15 ml a odpaten pod proudem dusi-
ku na objem 250-500 pl. Zahustény extrakt byl pro stano-
veni pomoci GC-FID doplnén na kone¢ny objem 1 ml.
S kazdou fadou vzorkll bylo provedeno stanoveni slepého
pokusu Gplnym postupem, tedy s pouzitim vSech Cinidel,
pristroju a nadobi stejnym zptisobem jako u vzorkd.

Analyza uhlovodikd Cy-C49 metodou GC-FID

Vzorek se po zahu$téni dusikem na objem 250 az
500 ul prevedl na kone¢ny objem 1 ml v hexanu. Pokud se
béhem zahusSt'ovani pomoci dusiku objevily ve vialce pev-
né kousky v dusledku poklesu teploty béhem zahustovani,
obsah vialky se pfed doplnénim na objem 1 ml nejprve
zahtal a pevné kousky se rozpustily.

Analyza vzorku doplnéného na objem 1 ml se prova-
déla na plynovém chromatografu HP 6890 s plamenoveé-
ioniza¢nim detektorem s nepolarni kapilarni kolonou Equi-
ty-5 (30 m x 0,25 mm x 0,25 pm) za pouziti optimalizova-
nych parametrl (teplotni program — 50 °C, 2 min, 20 °C/
min, 310 °C, 18,5 min, teplota detektoru 310 °C, teplota
injektoru 300 °C, technika nastfiku: bez dé€li¢e toku po
dobu 0,2 min, mnozstvi nastfikovaného vzorku 1 pl, line-
arni rychlost nosného plynu 30 cm s™', nosny plyn dusik,
pracovni rezim: konstantni pratok).

Soucasné byla za stejnych podminek provadéna také
analyza Cistého hexanu; ziskany chromatogram slouzil
jako slepy pokus.

Kalibrace a vypocty pri GC analyze

Kalibrace externim standardem se provadéla pomoci
smésnych standardii motorové nafty + HCVD (1:1) o zna-
mych koncentracich v hexanu s pfidavkem n-dekanu a n-
tetrakontanu a také s ptidavkem 20 pl xylenu. Nastiikova-
lo se 1x po 1 pl kazdého kalibra¢niho roztoku za pouziti
optimalizovanych parametri. Kalibracni graf se sestrojil
vynesenim souctl ploch pikti smésnych standardi motoro-
va nafta + HCVD (1:1), nachézejicich se v retenénim okné
vymezeném n-dekanem a n-tetrakontanem, korigovanych
o hodnoty slepého pokusu (Cistého hexanu) ve stejném
retenénim okné, proti koncentracim smésnych standardd
motorova nafta + HCVD (1:1). Integrace se zacinala hned
za pikem n-dekanu na trovni signalu pied pikem rozpous-
tédla a ukoncovala tésné¢ pred zacatkem piku n-tetra-
kontanu na stejné trovni signalu. Korekce na slepy pokus
se provadéla odectenim chromatogramu slepého pokusu s
hexanem od chromatogramu standardu a integraci ziskané-
ho chromatogramu v retenénim okn¢ vymezeném n-deka-
nem a n-tetrakontanem.

Chromatogramy vzorkll a slepého pokusu Uplnym
postupem se nejprve korigovaly na slepy pokus s hexa-
nem. Korekce se provadéla jako rozdil chromatogramu
vzorku nebo slepého pokusu uplnym postupem a slepého
pokusu hexanem elektronickym odectenim zaznamut. Vy-
sledné chromatogramy se integrovaly jako jeden pik
v rozmezi pikii n-dekanu a n-tetrakontanu. Ziskana hodno-
ta plochy slepého pokusu uplnym postupem se poté ode-
cetla od hodnot ploch ziskanych pro jednotlivé vzorky. Ze
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zjisténé kalibracni funkce pro smésny standard motoro-
va nafta + HCVD (1:1) se urcila koncentrace uhlovodiki
C19-Cy4o v hexanu v mg I"!. Tato koncentrace se korigovala
na vytéznost metody a dale prepocetla na suSinu pivodni-
ho vzorku.

Vysledky a diskuse

Vybér vlozky pro injektor s délicem a bez délice
toku

Vybér sklenéné vlozky (lineru) do injektoru ma pro
spravné kvantitativni stanoveni uhlovodikli C;-C4o velky
vyznam. Vhodna vlozka ovliviiuje piedevsim reproduko-
vatelnost odezvy a vytéZnost pii analyze komplexnich
smési latek s Sirokym rozmezim bodl varu. Z tohoto hle-
diska byl také posuzovan vybér ze dvou vlozek: vlozka
typu ,,dvojity husi krk (double gooseneck)“ a oteviena
vlozka pro injektor s délicem a bez délice toku se zaZenim
uprostied. Vytéznost uhlovodikd C;¢-C4 byla ovéfovana
obohacenim modelového kalu pfisluSnym mnozstvim stan-
dardu tak, aby vysledny obsah uhlovodiki C;¢-Cy
v koneéném objemu 1 ml byl 5 g 1. Vysledky analyz
standardu BAM-KO010 dvanactkrat pridaného k modelové-
mu kalu na obou typech vlozek jsou uvedeny v tab. 1.

Na zéklad¢ lepsi vytéznosti pfi srovnatelné reprodu-
kovatelnosti odezvy byla pro dal§i méfeni zvolena otevie-
né vlozka pro injektor s délicem a bez délice toku. Praktic-
kou vyhodou oteviené vlozky pro injektor s délicem a bez
délice toku je jeji vyrazné snadnéjsi Cisténi ve srovnani
s vlozkou typu ,,dvojity husi krk*.

Validace GC-FID metody pro stanoveni uhlovodiki
Ci10-Cao
Mez detekce a mez stanovitelnosti

Mez detekce byla stanovena jako koncentrace posky-
tujici signal odpovidajici trojnasobku smérodatné odchyl-
ky ziskané z opakovanych méfeni vzorkti zeminy na kon-
centracni urovni 1 g kg’l susiny uhlovodikli Cp-Cy
(standardu BAM-K010) a ¢inila 140 mg kg™' susiny.

Tabulka I

Vysledky analyz standardu BAM-KO010 dvanactkrat ptida-
ného k modelovému kalu na dvou typech vlozek do injek-
toru.

A B
X vytéznost X vytéznost
[mg/1] (%] [mg/l] (%]
Primér 4303 86 3961 79
Smérodatna 211 169
odchylka
RSD, % 5 4

A — oteviena vlozka pro injektor s délicem a bez délice
toku, B — vlozka typu ,,dvojity husi krk (double goose-
neck)“
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Mez stanovitelnosti byla vypoctena jako koncentrace
poskytujici signal odpovidajici desetinasobku smérodatné
odchylky ziskané z opakovanych méfeni vzorkli zeminy na
koncentraéni trovni 1 mg kg™ susiny uhlovodikii C;o-Cyo
(standardu BAM-K010) a &inila 470 mg kg™ susiny.

Ze zjisténych hodnot meze detekce a meze stanovitel-
nosti lze konstatovat, ze vyhovuji legislativnim pozadav-
kiim pro analyzu odpadi, které nesméji byt ukladany na
skladky skupiny S — inertni odpad (limitni hodnota C,jaz
C4o 500 mg kg™' suiny). V piipadé analyzy odpadi vyuzi-
vanych na povrchu terénu (limitni hodnota C¢-Cyg
300 mg kg ' susiny) Ize podle potieby sniZit mez stanovi-
telnosti zvySenim navazky vzorku nebo redukci finalniho
objemu extraktu.

Vytéznost metody

Vytéznost metody byla testovana pomoci modelové
pisCité zeminy s ptidavkem standardu BAM zpisobem
uvedenym v experimentalni ¢asti.

Vytéznost (recovery) metody byla vypoctena jako
pomér mnozstvi analytu Z ziskaného danou analytickou
metodou k prijaté referenc¢ni hodnoté R. Vytéznost metody
pro uhlovodiky C;-Cy4y obsaZené ve standardu BAM-K010
o koncentraci 1 g kg™ susiny v zeming ve srovnani s refe-
ren¢ni hodnotou byla 96 %. Vytéznost 96 % je mozné
povazovat za velmi dobrou.

Preciznost mereni a nejistota vysledkii méreni
Za podminek mezilehlé preciznosti bylo provedeno
14 méfeni aplnym postupem (spikovani modelové zeminy
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standardem BAM-KO010, extrakce acetonem a prevedeni
do hexanu, Cisténi, zahusténi na 1 ml a vlastni stanoveni
uhlovodikti Cy¢-C49 metodou GC-FID) na jednom zatizeni
a jednim operatorem v pribéhu delsiho casového intervalu
(2 mésice). Vysledky jsou uvedeny v tab. II.

Mezilehla preciznost vypoctena v predchozim odstav-
ci je dobrym zakladem pro odhad nejistoty méfeni, nebot’
zahrnuje pfispévky vétSiny operaci véetné tpravy vzorku.
Pti odhadu nejistoty analyzy realnych vzorki je nutno vzit
v tvahu jest¢ dalsi zdroje nejistot, zejména nejistoty zpu-
sobené heterogenitou vzorkd, jejich nestabilitou, ptipadné
dalsi ptispevky spojené s odbérem vzorki.

Ziskanou hodnotu nejistoty U = 10,2 % (rel.) na hlading
vyznamnosti 95 % vypoctenou ze vztahu U = t,_; RSD
s pouzitim koeficientu Studentova rozdéleni t,_; = 2,16,
kde n je pocet méteni a RSD je velikost nalezené relativni
smérodatné odchylky®, lze také povazovat za velmi
dobrou.

VI1iv matrice na stanoveni uhlovodik C;y-Cyg

Zhodnoceni vlivu matrice na stanoveni obsahu uhlo-
vodikt C;¢-Cyo bylo provedeno na zakladé srovnani vytéz-
nosti analyzy pro dva odliSné typy matrice — pis¢ité zemi-
ny s nizkym obsahem organické hmoty a smésného komu-
nélniho kalu s vysokym obsahem organické hmoty. Vytéz-
nost stanoveni obsahu uhlovodikti C;o-C4 pro piscitou
zeminu byla 84,5 %, pro smésny kal 85,8 %.

Na zakladé uvedenych vysledkd lze konstatovat, Ze
ziskané hodnoty vytéZnosti stanoveni obsahu uhlovodikl
C19-Cyo pro rozdilné matrice jsou srovnatelné, coz pouka-
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Obr. 1. GC-FID zaznam analyz pouZivanych standardi a realnych vzorki. Pouzité zkratky jsou popsany v experimentalni ¢asti
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Tabulka II
Preciznost metody vyjadiena jako smérodatna odchylka
vysledkl 14 opakovanych zkousek

Parametr Hodnota
Koncentraéni trovei, mg kg™ susiny 1000
Stanovovana slozka, mg kg™ susiny C10-Cyo
Pramér, mg kg™ suiny 960
STD, mg kg™ suiny 47

RSD, % 4,7

zuje na dostateCnou robustnost vyvinuté metodiky vaci
vlivu matrice.

Mg¢feni realnych vzorkd

Vyvinuta metodika byla aplikovana na analyzu real-
nych vzorki kalti a kompostd se Stépky a bez $tépki.
U méteného vzorku kompostu se $tépky byl pozorovan
nartst koncentrace C;o-C4 oproti vzorku kompostu bez
Stépkd (obr. 1).

Plynové chromatografie na rozdil od IC spektrometrie
pfi analyze NEL umoziuje alesponn ¢aste¢né kvalitativni
zhodnoceni rozdild v méfenych vzorcich. Z porovnani
obou chromatogrami je patrné, ze uvedeny rozdil je zpu-
soben uvolnénim nepolarnich latek ze $t€pkti do vzorku
eluujicich v retencni oblasti C;(-Cyp.

Metodika je uspésné pouzivand v akreditované labo-
ratofi. Pozitivné byla vyhodnocena i ucast v okruznich
testech pro stanoveni uhlovodikii C;y-C4o ve vodach i ka-
lech. Primérna odchylka od vztazné hodnoty se za posled-
ni 3 roky pohybovala v rozmezi 8—18 %.

Zavér

Pro tucely sledovani obsahu uhlovodikii Ciy-Cy
v redlnych vzorcich kompostl a kalli byla vyvinuta meto-
dika, ktera pomoci systému GC-FID umoznuje kvantitativ-
ni a z¢4sti 1 kvalitativni kontrolu pfitomnosti uhlovodiko-
vého znecisténi v odebranych vzorcich. Pro dany systém
se jako vhodna osvédCila oteviend sklenénd vlozka pro
injektor s délicem a bez délice toku. V ramci vyvoje meto-
diky byly stanoveny jeji vykonnostni parametry (validace).
Nejistota méfeni na koncentraéni trovni 1 g kg™' suiny
mé hodnotu 10,2 % (odhadnuto z mezilehlé preciznosti pii
analyze laboratornich vzorkt s pfidavkem standardu). Pfi
odhadu celkové nejistoty méfeni realnych vzorkd je tfeba
vzit v Givahu dal$i vlivy (nehomogenitu, nestalost vzorku,
prostiedi aj.). Vyvinuta metodika byla aplikovana pfi ana-
lyze realnych vzorki komposti a kald. VSeobecné je meto-
dika pouzitelnd i pro stanoveni uhlovodikli C;o-Cyo
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v dal$ich tuhych matricich — padach, tuhych odpadech,
sedimentech.

Tato prace byla realizovana v ramci reSeni vyzkumné-
ho projektu MPO CR ¢. FI-IM 3/094.
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P. Kurain™, J. Novakova®’, and P. Jano3"
(“ Research Institute of Inorganic Chemistry, Usti nad
Labem, ° Faculty of Environment, Jan Evangelista
Purkyné University, Usti nad Labem, Czech Republic):
Determination of Hydrocarbon Index of C;p-C4 in
Composts and Sludges by GC-FID with Traditional
Split/Splitless Injector

The paper presents the development and validation of
a procedure for qualitative and quantitative monitoring of
hydrocarbon pollution in composts and sludges by GC-
FID using a split/splitless injector. The limits of detection
and quantification were 140 and 470 mg kg’l, respectively.
The mean value obtained from 14 analyses was 47 mg kg™,
with the uncertainty at the concentration 1 g kg™ being
10.2 % (by analysis of spiked samples). When estimating
the overall uncertainty, additional effects must be consid-
ered. It can be used for determination of the C;(-Cyo hydro-
carbon content in various matrices such as soil, solid waste
and sediments.



