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Vynélez ase tykéd zpl@sobu anslyzy gtopovych mnoZstvi girnych sloudenin za Glelem
zjidt&ni jejich koncentrace v pramyslovych exhalacich a v fivotnim progtifedi,

Slougeniny siry jsou &astymi sloZkami primyslovych exhalaci, ProtoZe jejich pra=
hové hodnoty postiehnutelnosti Zichem jeou velmi nizké, £asto svym zdpachem obt&iuji o=
byvatele primyslovych oblasti. Spodni prahové hodnoty pestifehnutelnosti vybranych sirnych
slouCenin literatura uvadi:

Sulfan o;"i'ooo’?neoaoco’nu'mpcmwonammooomﬁao vpm
Methanthiol sesecessscceccscenonncoal 002 vpa
Ethanthiol ®sccesorensoeconconseoaldy001 vpm
Dimethylsulfid ogobo‘owmmmmmmmmowomoaoo—l vpm

Jde tedy vesmés o velmi nizké koncentrace, stanoveni tdchto latek v primyslovych exhala=
cich a v Zivotnim prostfedi je ddleZitym pfedpokladen kontroly kvality ovzdudi,

Vedouci postaveni v analyze stopovych mnoZstvi sirnych sloudenin ziskaly v posled=
ni dob& analyzétory zaloZené na metods plynové chromatografie s plameno=fotometrickym
detektorem, Detaekce sirnych latek timto zaifizenim patfi mezi nejsalektivnéjsi a nejcitli=-
véj8i metody detek&ni techniky /plemeno~fotometrickym detektorem lze bez pomoci specidle~
nich kolon a p¥ipravkd prokdzat pi‘itomnost jednotek vpm tdchto létek/q

Je vSak nutnés aby jednotlivé létky piitomnd. ve vzorku vstupovaly do detektoru
odd8lend  protoZe mnohdé z nich citlivost detekce slaudenin siry negativné ovliviiuji /nepie
uhlovodiky/y Citlivost stanoveni obsshu sirnych slouZenin lze podstatnd zvdtdit pouZitim
koncentraéni kolonky s naplni pro zakoncentrovéni analyzovanych létek s Jejich ndslednou
desorbei do ndstiikovd komory plynového chromatografue Citlivost se zvétdi i omezeninm ne=
vratné sorbce slou&enin siry na zaiizeni plynového chromatografu, materidlech délicich
chromagtografickych kolon a vzorkovnice Vzhledem k vysokym obvyklym koncentracim oxidu
sifititého v pomdru k obsahu ostatnich sirnych latek je nutné, aby oxid sifiéity eluoval
z chromatografické kolony za analyzovanymi slouteningmie

Podstatou vyndlezu je zpQeob analyzy stopovych mnoZstvi sirnych sloufenin jejich
zgkoncentrovénim, uvolndnim g naslednym rozdélenim na piipravované kolond plynového chroe
matografu,

Za teploty 5§ af-100 °C se sirns létky zakoncentruji na poréznim 2,6=difenylenoxi~
dovém polymerug termicky se desorbuji pii teplotd 100 az 400 °¢ 4 analyzuji se metodou
plynové chromstografie s pouZitim teflonowych délicich chromatografickych kolon s néplni
staciondrni féze 0,5 ¢ trikresylfosfétu, 1 % kyseliny fogforeind a 5,4 % Li2,3=trig /2~
kyanethoxy/ propanu .na teflonovén nogiéie
Piiklad
Pracovni podminky:

P¥{stroj: Chromatagraficky pilstroj s plameno=fotometrickym detektorem /PFO/
Teplota PFD: 105 °C
Pratok vodiku PFD: 110 ml/min
Pratok vzduchug: PFD; 84 ml/min
Maximdlni propustnost interferendniho filtru PFD: 394 nnm
Teflonovd chramatograficks kolongs
Teflonové kolona 2 000 x 2 mm
Néplfi: 0,5 % Trikresylfosfdtu, 1 % kyseliny fosforeénd 5,4 % 152,3,trls
/2~kyanoethoxy/ propanu na nositi teflonového typu
Pracovni teplota kolony: 35 °c

Teplota tepelnych doprovedd: 110 °c

Prdtok nosnsho plynu: 15 ml/min

Teplota néplné pii plnéni kolonys ~10 °G
Koncentraéni kolonka:

Nplfi: 1,2 ml porézniho 2,/6=difenyl=p=fenylendioxidového polymeru
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Rychlost odbéru vzorku: 1,5 l/min
Teplota desorbees 200-2¢
Teplota kolonky p#i odbdru vzorkus =50 °C

Pfiprava chromatografickych néplni s teflonovym nosidem se providi smodenim nosile staw
cionarni fézi rozpu$téné ve vhodném rozpouitédle a naslednym odpafenim rozpouitidla,
Chromatografické teflonové ndplii musi byt pied manipulaci ochlazena na teplotu niZsi
nez 0 °c, nejlépe nifs{ ne: =10 °c, Jinak hrozi stlalovéni teflonové ndpln spojené

8 nedmdrnym zvétSenim tlakového odporu chromatografické kolonys Rovnom&rné plnéni chro=-
matografické kolony ee zajisti vibrétorem, nebo poklepem kolony vhodnym pitedmétem,

K zakoncentrovani sirnych litek se pouZiva koncentradni kolonkay kterd obsahuje
porézni 2,/6-difenyl=p~fenylenoxidovy polymer, ktery je stabilni do 400 °C, md dobrou
absorb&ni charakteristiku a nezadriuje vyznaénd vodni parus, Pfed analyzou se kondicinu=
Je 1 hodinu p#i teplotd 250 9C. Poton se hermeticky uzavie vstup i vystup kolonky,
Vlastni zakoncentrovéni sirnych létek se provadi p#i nizkych teplotéch /5 aZ = 100 DC/.
Nizkou teplotu je nutno udrZet aZ do doby umisténi koncentradni kolonky v néstiikové kow
moi‘e chromatografue N

Po tepelné desorbci v ndstiikové komote chromatografického p*istroje se zafad{
piepinatem plynovych cest prostor néstiikové komory do proudu nosného plynu, ktery pro=-
téka chromatografickou kolonou a vstupuje do plameno=fotometrického detektoru pfistrojes

Chromatografické kolona je teflonové s néplni staciondrni fdze 0,5 % trikresyle
fosfatuy 1 % kyseliny fosfore&né a 5,4 % 1,243=tris=/2=kyanethoxy/propanu .na teflonovém
nosidi, : ' Coe - - )

Standardni vzorky je moZno pfipravit z koncentrované sirné latky ndslednym Fedde
nim ve vzorkovnicich promytych vodou, 3 % vodnym roztokem kyseliny chlorovodikové a
destilovanou vodou. Po dtkladném vysuleni g proplachu chromatografickym dusikem jsou
vzorkovnice piipraveny k bouéiti. .

Na p¥ipravu difuzniho standardu se vyuZivé difuze sirné sloudeniny vhodnou mem=-
brénou /za danych podminek teploty a tlaku/ do méfeného nnoZstvi protékajiciho plynu,

Lze vyuzit i nafeddni koncentrované latky ve specidlnich plastikovych vzZorkovnie
ciche Standardy jsou stilé 2 hodinye Pokud je vzorek plyno odebiranych k analyze vlhky,
Je nutno jej pied zavedenim.do koncentradni kolonky ochladit na teplotu niZ3f ne: 3 °C
v laboratorni chladnidce, ' ’

Chromatogramy se vyhodnoti metodou absolutni kalibraces Zévislosti vystupniho
signélu na koncentraci je funkei exponencidlni,

PREODMET VYNALEZU

Zplisob analyzy stopovych mnéiétvi'sirnych sloudenin, vyznadeny timg 2e se za
teploty 5 az =100 °C sirné latky zakoncentruji na poréznim 2/6=difenylenoxidovém poly=
merus termicky se desorbuji pfi teplotd 100 az 400 °C g analyzuji se metodou plynové
chromatografie s pouZitim teflonovych délicich chromatografickych kolon s néplni sta-
ciondrni féze 0,5 % trikresylfosfétu, L % kyseliny fosforedné a 54 % 1s2,/3=tris /2«
kyanethoxy/ propanu na teflonovénm nosicie



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

