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Laboratorium Chemiczne COAS - Sprawozdanie analityczne nr 002/RK/2018

LABORATORIUM

N laboratori Laboratorium Chemiczne Centralnego Osrodka
azwa laboratorium Analizy Skazes

Osoba do kontaktu kpt. Sylwia PIETRZYK

Adres 01-499 Warszawa, ul. Leskiego 7

Numer telefonu 261-892-710, 261-892-733

E-mail coassws(@ron.mil.pl, s.pietrzyk@ron.mil.pl

Data otrzymania probek 29.05.2018r.

Data sprawozdania analitycznego | 04.06.2018r.

ANALITYCY

Lp.

Stopien, imi¢ i nazwisko

1

kpt. Sylwia PIETRZYK

2 | ppor. Pawet SURA
3 | mi chor. Iwona SKIEPKO
CEL ANALIZ

Celem przeprowadzonych analiz byla identyfikacja zawartosci 13 prébek pobranych

z rejonu skladowiska odpadéw w m. Zgierz w dniu 28.05.2018r. przez Zespél Pobierania

Préb COAS. Zakres analiz prowadzonych przez Laboratorium Chemicznie COAS

ukierunkowany jest na identyfikacj¢ zwiazkéw objetych Konwencja ds. Zakazu Broni

Chemicznej.

WNIOSKI

I

)

Do analiz identyfikacyjnych przyjeto zgodnie z formularzem nadzoru nad probkami
Dowédey WZZ ZGIERZ: 6 probek gleby oraz 7 probek wody.

W oparciu o posiadany sprzet oraz zatwierdzone procedury przygotowania prdb
i prowadzenia analiz nie zidentyfikowano zwigzkéw znajdujacych sig

w wykazach Konwencji o Zakazie Broni Chemiczne;j.

W 12 przebadanych probkach stwierdzono obecno$¢ czterech zwiazkow
pojawiajacych si¢ w tych samych czasach retencji przy zachowaniu jednakowych

parametréw chromatografowania. Z uwagi na obowiazujace procedury i przeznaczenie
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analityczne Centralnego Osrodka Analizy Skazen ukierunkowane na identyfikacje

zwiazkow objetych Konwencja o Zakazie Broni Chemicznej, jednoznaczna

identyfikacja obecnych na widmach zwigzkéw tylko w oparciu o pordwnanie z

widmami bibliotecznymi nie jest mozliwa. Wymagane jest przeprowadzenie

identyfikacji na podstawie poréwnania ze wzorcem (ktérych laboratorium chemiczne

COAS nie posiada) w laboratoriach o szerszym spektrum analitycznym.

PROBKI
W dniu 29.05.2018r. do Laboratorium Chemicznego COAS przyjeto nastgpujace probki

zgodnie z formularzami nadzoru nad probkami dostarczonymi przez Zesp6t Pobierania

Prob COAS:
Lp. Nr identyfikacyjny probki Data przekazania Kod laboratorium
1. | ALEKSANDROW 0012018 29.05.2018r. 01 G
2. | BELDOW C0032018 29.05.2018r. 02_G
3. | LUTOMIERZ C0062018 29.05.2018r. 03 G
4. | WRZACA 0072018 29.05.2018r. 04 G
5. | KONSTANTYNOW C0082018 29.05.2018r. 05_G
6. | C0128052018 WYSYPISKO 29.05.2018r. 01 H
7. | WYSYPISKO C0328052018 29.05.2018r. 06 G
8. | WYLOT C0528052018 29.05.2018r. 02 H
9. | DOL RZEKI 0728052018 29.05.2018r. 03 H
10. | GORA RZEKI C0928052018 29.05.2018r. 04 H
11. | BZURA WYLOT C1128052018 29.05.2018r. 05 H
12. | RZEKA DOL C1328052018 29.05.2018r. 06 H
13. | BZURA GORA C1528052018 29.05.2018r. 07 H
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WYNIKI ANALIZ
L n ol INAZWA'PROBKIL: 01 G . .
Wyszezegblnienie Dane probki
Zesp6l Pobierania Prob COAS
Miejsce pobrania proébki Zgierz
Data pobrania préobki 28.05.2018
Data dostarczenia prébki 29.05.2018
Rodzaj probki gleba
Kolor prébki brunatny
s APA4C — brak
Wskazanie przyrzadow rsk ZPP CAM-2 — brak
Data rozpoczecia analizy 29.05.2018r.

Data zakonczenia analizy

04.05.2018r.

Uwagi Kod analizowanej probki:01_G_1

ST T e il e T

. 3 Nr wykazu

Lp. Nazwa, struktura zwigzku, czas retencji Nr CAS yraza

z konwencji

L. - - -
Forma zwigzku Metoda 4
podstawowa\lupochodniona pOdStawowa analityczna GC-MSED

Chromatogram prébki 01 G

1§ [FETIC Scan 3012 08 5% M4_07_G.14.00 D
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Whioski: Wykorzystujagc posiadany sprzet oraz procedury przygotowania prob
i prowadzenia analiz, w prébce nie zidentyfikowano zwigzkéw objetych Konwencja
0 Zakazie Broni Chemiczne;j.
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NAZWA PROBKI: 02 G
Wyszczegolnienie Dane prébki
Zespol Pobierania Prob COAS
Miejsce pobrania prébki Zgierz
Data pobrania prébki 28.05.2018
Data dostarczenia probki 29.05.2018
Rodzaj probki gleba
Kolor prébki brunatny
: AP4C — brak
Wskazanie przyrzadow rsk ZPP CAM-2 — brak
Data rozpoczecia analizy 29.05.2018r.
Data zakonczenia analizy 04.05.2018r.
T z ;

G
Gl

Lp. Nazwa, struktura zwigzku, czas retencji Nr CAS p
z konwencji
1. . - -
Forma zwiazku } Metoda s ‘
podstawowalupochodniona podstawowa analityczna GeMS (Rl
_ Chromatogram prabki 02_G
g |75 TS Scan TO18_08_2% 06 (12 O_tA ato
L vizzd
55 27002
18 14 683
- meﬁ“"\-w'
L T4 N =
o
.13 [h . = =
! L I, b L . I T

3 & 3 L] 7 £ [] L] T iH LF] 1 -3 0 17 1 " n n @ n " F. 2
Coamem vu Acguiwiian Temm ()

Whioski: Wykorzystujac posiadany sprzet oraz procedury przygotowania prob
i prowadzenia analiz, w probce nie zidentyfikowano zwigzkéw objetych Konwencjg
o Zakazie Broni Chemicznej.
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NAZWAPROBREN030G A 10 (L -
Wyszezegdlnienie Dane prébki
Zespol Pobierania Prob COAS
Miejsce pobrania prébki Zgierz
Data pobrania prébki 28.05.2018
Data dostarczenia probki 29.05.2018
Rodzaj probki gleba
Kolor prébki brunatny
: . AP4C — brak
Wskazanie przyrzadéw rsk ZPP CAM-2 — brak
Data rozpoczecia analizy 29.05.2018r.
Data zakonczenia analizy 04.05.2018r.
Uwagi Kod analizowanej probki:03 G 1A
Beear e el ' o @
. .. Nr wykazu
Lp. Nazwa, struktura zwigzku, czas retencji Nr CAS 5
z konwencji
1. = . s
padstaﬁzz;‘\::;gﬁ;‘(‘lniona pOdSt&WDW& anlrlftt;::na GC-MS (EI)

Chromatogram prébki 03_G
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& 17255
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45
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] 180 -
¥

Whioski: Wykorzystujagc posiadany sprzgt oraz procedury przygotowania prob
i prowadzenia analiz, w prébce nie zidentyfikowano zwiazkéw objetych Konwencja
0 Zakazie Broni Chemiczne;j.
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T e A A PROBR G e
Wyszezegdlnienie Dane prébki
Zespol Pobierania Préb COAS
Miejsce pobrania probki Zgierz
Data pobrania prébki 28.05.2018
Data dostarczenia probki 29.05.2018
Rodzaj prébki gleba
Kolor probki brunatny
; AP4C — brak
Wskazanie przyrzadow rsk ZPP CAM.2 — brak
Data rozpoczecia analizy 29.05.2018r.
Data zakonczenia analizy 04.05.2018r.
Uwagi anej probki:04 G 1
Lp. Nazwa, struktura zwiazku, czas retencji Nr CAS N Wykall.-l.
z konwencji
L. - - -
pods t:\g ;:::\i:;?'fll:; niona P odstawowa anﬁ?:;::na GO-MSED
_ Chromatogram probki 04_G

13 % 17 1 18 ) a 2 Fh) i ] EL EL Fi ] n w
Counts va. Attumition Time [mn|

Whioski: Wykorzystujac posiadany sprzet oraz procedury przygotowania prob
1 prowadzenia analiz, w probce nie zidentyfikowano zwigzkéw objetych Konwencjg
o Zakazie Broni Chemicznej.
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Wyszezegolnienie Dane probki
Zespol Pobierania Prob COAS
Miejsce pobrania probki Zgierz
Data pobrania prébki 28.05.2018
Data dostarczenia probki 29.05.2018
Rodzaj probki gleba
Kolor probki brunatny
: AP4C — brak
Wskazanie przyrzadow rsk ZPP CAM-2 — brak
Data rozpoczecia analizy 29.05.2018r.
Data zakonczenia analizy 04.05.2018r.

Lp. Nazwa, struktura zwigzku, czas retencji Nr CAS

z konwencji

1. - -

Metoda
analityczna

Forma zwigzku

podstawowa‘upochodniona SEMELED

podstawowa

Chromatogram probki 05 _G
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Whioski: Wykorzystujac posiadany sprzet oraz procedury przygotowania prob
i prowadzenia analiz, w probce nie zidentyfikowano zwigzkéw objetych Konwencjg
o Zakazie Broni Chemicznej.
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wwwww

—_—

~ NAZWAPROBKI: 06 G

T
e G
e

Wyszczegoilnienie Dane probki
Zespo6l Pobierania Préb COAS
Miejsce pobrania prébki Zgierz
Data pobrania prébki 28.05.2018
Data dostarczenia probki 29.05.2018
Rodzaj prébki gleba
Kolor prébki brunatny
: . AP4C — brak
Wskazanie przyrzadow rsk ZPP CAM-2 — brak
Data rozpoczecia analizy 29.05.2018r.

Data zakonczenia analizy

04.05.2018r.

Kod analizowanej probki:06 G_1A
AT S — —_
g :
- e Nr wykazu
Lp. Nazwa, struktura zwiazku, czas retencjl Nr CAS bt 3
z konwencji
1. - . -
Forma zwigzku Metoda NS (E
podstawowa\upochodniona pOdStawowa analityczna GEMS D
Chromatogram probki 06_G
<17 |18 T 2enn2me 05 3% 14 G0 G 1A 010
1 17ae
o9
(2]
05 i[|\
L L
i 18208 } e
02 er Sy
at ..‘-"'—#“
I et Ee e L._._,\_._h_l_.,._‘._l._-..;—u—n-"—-}"'_
a2 1 o 1" 2 13 " 15 Cam;svl .MIqT ml?_m. ('.!‘:n 20 1 Er) = a2 1“B Fi = a Fo a0

o Zakazie Broni Chemicznej.

Whioski: Wykorzystujgc posiadany sprzet oraz procedury przygotowania prob
i prowadzenia analiz, w probee nie zidentyfikowano zwigzkéw objetych Konwencja
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i ~_ NAZWA PROBKI: 0L H -
Wyszezegélnienie Dane prébki
Zespol Pobierania Prob COAS
Miejsce pobrania prébki Zgierz
Data pobrania prébki 28.05.2018
Data dostarczenia prébki 29.05.2018
Rodzaj probki woda
Kolor prébki transparentny
Wskazanie przyrzadéw rsk ZPP Cﬁ(}z__bg?:k
Data rozpoczecia analizy 29.05.2018r.
Data zakonczenia analizy 04.05.2018r.
Uwagi i j probki:01 H 1A1

'&?ﬁ:ﬁ:gg%@g&w ¢ e
; > Nr wykazu
Lp. Nazwa, struktura zwiazku, czas retencji Nr CAS yhazil
z konwencji
1. = -
Forma zwigzku Metoda §
podstawowa\upochodniona pOdStawowa analityczna GCMS (B

e Chromatogram probki 01_H
=10 7 | 461 T Scan 301805 _29_16_01_H_141.01 D

12 14 650

“ 17239 =

18]

o8

or

05 ‘

na

83 .- A

18200 - SENNT N
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| 4 5 [ : i ] o " #OWw 1w 18 17 ] W W A I T TR T T I I ]
Coueite v Acguisiion Tima (rm)

Whioski: Wykorzystujagc posiadany sprzgt oraz procedury przygotowania prob
i prowadzenia analiz, w probce nie zidentyfikowano zwigzkéw objetych Konwencja
o Zakazie Broni Chemiczne;.
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OBKI:_02_H

Wyszezegdlnienie | Dane probki
Zespol Pobierania Prob COAS
Miejsce pobrania prébki Zgierz
Data pobrania probki 28.05.2018
Data dostarczenia probki 29.05.2018
Rodzaj prébki woda
Kolor prébki transparentny
. " AP4C — brak
Wskazanie przyrzadow rsk ZPP CAM-2 — brak
Data rozpoczecia analizy 29.05.2018r.
Data zakonczenia analizy 04.05.2018r.
Uwagi j probki:02 H_1A1
Lp. Nazwa, struktura zwigzku, czas retencji Nr CAS ) o2
z konwencji
Forma zwigzku Metoda e
podstawowa\upochodniona P odstawowa analityczna OC-MS/(E1)

Chromatogram probki 02 H

a2
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15,200

Fog 2t

|

e

n n @ M 8 3 2 n F T ]

T TR R T W T
Caanms v Aczumiion Tary (mn)

Whioski:

Wykorzystujac posiadany sprzet oraz procedury przygotowania prob
i prowadzenia analiz, w prébce nie zidentyfikowano zwigzkéw objetych Konwencjg

o Zakazie Broni Chemicznej.

str. 11 /18



Laboratorium Chemiczne COAS - Sprawozdanie analityczne nr 002/RK/2018

NAZWAPROBKI: 03 H

ki

Wyszczegolnienie Dane probki
Zespol Pobierania Préb COAS
Miejsce pobrania prébki Zgierz
Data pobrania préobki 28.05.2018
Data dostarczenia prébki 29.05.2018
Rodzaj prébki woda
Kolor prébki transparentny
: A AP4C — brak
Wskazanie przyrzadow rsk ZPP CAM-2 — brak
Data rozpoczecia analizy 29.05.2018r.
Data zakonczenia analizy 04.05.2018r.
Uwagi analizowanej probki:03 H 1Al

Nr wykazu
z konwencji

Lp. Nazwa, struktura zwigzku, czas retencji Nr CAS

1. = -

Forma zwigzku
podstawowa\upochodniona

Metoda

analityczna GEMS (1)

podstawowa

Chromatogram prébki 03 _H

i1 LEEE]

S
.o
(L
oF S,

o (S — b= .L_..A\_.»L._._._.J._.I_L_.__L.__ i ol _..L_ ST T __.-—-—'—'k_'—-
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Whioski: Wykorzystujgc posiadany sprzet oraz procedury przygotowania prob
i prowadzenia analiz, w prébece nie zidentyfikowano zwigzkéw objetych Konwencja
o0 Zakazie Broni Chemiczne;j.
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T
e

i NAZWAPROBKI: 04 H .
Wyszezegblnienie Dane probki
Zespol Pobierania Préb COAS
Miejsce pobrania prébki Zgierz
Data pobrania prébki 28.05.2018
Data dostarczenia probki 29.05.2018
Rodzaj prébki woda
Kolor probki transparentny
; AP4C — brak
Wskazanie przyrzadow rsk ZPP CAM-2 — brak
Data rozpoczecia analizy 29.05.2018r.
Data zakonczenia analizy 04.05.2018r.

Uwagi Kod analizowanej probki:04 H 1Al
! . F 5 AN G
s b . o . Sehin -,
: 2 Nr wykazu
Lp. Nazwa, struktura zwigzku, czas retencji Nr CAS wy =
z konwencji
U} = = =
Forma zwigzku , Metoda — :
podstawowa\upochodniona podstawowa analityczna COMS ()

Chromatogram probki 04 H

2907 [FETTIC Sean 01E_08_29_27_04_¥_ 1107 D

i)

6308

|

e

" 18 [ 18 i
Courte ya Acaumesn Thes (min)

o A E cas

Whioski: Wykorzystujac posiadany sprzet oraz procedury przygotowania prob
i prowadzenia analiz, w prébce nie zidentyfikowano zwiazkéw objetych Konwencja

0 Zakazie Broni Chemicznej.
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o NAZWA PROBF L -
Wyszezegolnienie Dane probki
Zespol Pobierania Préb COAS
Miejsce pobrania prébki Zgierz
Data pobrania prébki 28.05.2018
Data dostarczenia prébki 29.05.2018
Rodzaj probki woda
Kolor préobki transparentny
Wskazanie przyrzadéw rsk ZPP Cﬁ:flc-:,?_—bl:?:k
Data rozpoczecia analizy 29.05.2018r.
04.05.2018r.

Data zakonczenia analizy

Coniintn s Aodissition Tisw (min)

= — =
. T Nr wykazu
Lp. Nazwa, struktura zwigzku, czas retencji Nr CAS b frmeted
z Konwencji
15 = =
Forma zwigzku Metoda x
podstawowalupochodniona pOdStaWOwa analityczna GEMS (5
Chromatogram probki 05_H
0. 4 TIC Seon 2008 05 _26_25_D5_H_'A1_01.0
t |
]
08 1essg any
L2
oy |
:f 14204 ll
:":J 3780 l RS ..--ﬂ""‘l"—-‘-"'“--—'— —
! = e e |
3 1 1 18 17 L} 22 -2 3 = o » Ea 3 » M 1

Whioski: Wykorzystujac posiadany sprzet oraz procedury przygotowania prob
i prowadzenia analiz, w prébce nie zidentyfikowano zwigzkéw objetych Konwencja

o Zakazie Broni Chemicznej.
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o ~ NAZWAPROBKI: 06 H 0 e
Wyszezegélnienie Dane probki
Zespol Pobierania Préb COAS
Miejsce pobrania préobki Zgierz
Data pobrania prébki 28.05.2018
Data dostarczenia prébki 29.05.2018
Rodzaj probki woda
Kolor prébki transparentny
. A AP4C — brak
Wskazanie przyrzadéw rsk ZPP CAM-2 — brak
Data rozpoczecia analizy 29.05.2018r.
Data zakonczenia analizy 04.05.2018r.
Uwag Kod analizowanej probki:06_H_1Al
: i 7 T - il —==—wm
Lp. Nazwa, struktura zwigzku, czas retencji Nr CAS . wykan.l_
z konwencji
L. - - -
Forma zwigzku Metoda -
podstawowa\upochodniona pOdStawowa analityezna BEMS{ES
o Chromatogram probki 06_H
N e e e e | e

Whioski: Wykorzystujac posiadany sprzgt oraz procedury przygotowania prob
i prowadzenia analiz, w probce nie zidentyfikowano zwiazkéw objetych Konwencjg
o Zakazie Broni Chemicznej.
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S a N/ .ﬁR SRk O H e - e
Wyszczego6lnieni Dane probki
Zespol Pobierania Préb COAS
Miejsce pobrania prébki Zgierz
Data pobrania prébki 28.05.2018
Data dostarczenia probki 29.05.2018
Rodzaj probki woda
Kolor prébki transparentny
. APAC — brak
Wskazanie przyrzadéw rsk ZPP CAM.-2 — brak
Data rozpoczecia analizy 29.05.2018r.
Data zakonczenia analizy 04.05.2018r.
Uwagi Kod analizowanej probki:07 H 1Al
T ;._h 3y KA ALILY j e _l..1_=;u_d.
Lp. Nazwa, struktura zwigzKku, czas retencji Nr CAS 23 wykazui
z konwencji
1. - - -
Forma zwigzku Metoda . o
pndstawowa\upoc;od niona pOdStawowa analityczna GE-MS 1)
. _ Chromatogram probki 07 H
e e

Whioski: Wykorzystujge posiadany sprzet oraz procedury przygotowania prob
i prowadzenia analiz, w prébce nie zidentyfikowano zwiazkéw objetych Konwencja
o Zakazie Broni Chemicznej.
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VI. PRZYGOTOWANIE PROBEK I APARATURA BADAWCZA.

1. Metodyki pracy i procedury operacyjne
Przygotowanie probek do analizy realizowano w oparciu o:

a) “Metodyki pracy i procedury operacyjne sekcji chemicznej mobilnego
laboratorium obrony przed bronig masowego razenia. Edycja 3 (zweryfikowana)”.
Sygn. WIChiR/ONIW 1051/2004 (zatwierdzona: Orzeczenie Szefa Oddzialu
Techniki Wojsk Ladowych DPZ MON, nr 164/TWL/05:174/TWL/05 z dnia
14.06.05r. 1 17.08.051); — Biblioteka JW. 4102, nr ewid.: 1017;

b) .Recomended operating procedures for analysis in the verification of chemical
disarmament”™ VERIFIN 2017.

2. Wykaz aparatury badawczej.
1) Chromatograf gazowy z tandemowym detektorem mas GC/MS/MS (Agilent 7000C
Triple Quadrupole GC/MS);

3. Opis technik analitycznych.
1) Chromatografia gazowa ze spektrometria mas GC/MS (EI) w nastgpujacych

warunkach:
Chromatograf gazowy Agilent GC 7890B
e gaz nosny hel
e przeplyw gazu nosnego 1 ml/min
e tryb pracy dozownika split 5:1
e temperatura dozownika 250°C
e kolumna Agilent HP-5MS Ultra Inert

30m x 250 pm x 0.25 pm

e program temperaturowy 40°C (2 min), 10°C/min, 280°C (6 min)
e temperatura linii transferowej 280°C
Detektor mas Agilent GC/MS 7000C
e typ jonizacji elektronowa (EI)
e {ryb pracy detektora SCAN
e energia jonizacji 70 eV
e temperatura zrodla jonow 230°C
e zakres mas 40-450 m/z
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4. Przygotowanie préobek do analizy.

Ekstrakcja
dichlorometanem

Ok 2 g probki gleby oraz 5 mL probki wody poddano ekstrakcji
dwoma porcjami po 5 mL dichlorometanu, odmierzonego za
pomoca pipety automatycznej. Ekstrakt przefiltrowano przez
krazek filtracyjny 0.45 pm, osuszono bezwodnym siarczanem
sodu, a nastepnie poddano analizie wykorzystujac zestaw
GC/MS/MS.

Derywatyzacja
prébki wody

5 mL probki wody odparowano do sucha w strumieniu azotu. Do
pozostatosci po odparowaniu dodano 0,2 mL acetonitrylu oraz
0,2 mL BSTFA i ogrzewano w temp. 60°C przez 30 min.
Nastepnie do prébki dodano 0,6 mL dichlorometanu i poddano
analizie wykorzystujac zestaw GC/MS/MS.

Derywatyzacja
probki gleby

Do 0,6 mL dichlorometanowego ekstraktu prébki gleby dodano
0,2 mL acetonitrylu oraz 0,2 mL BSTFA 1 ogrzewano w temp.
60°C przez 30 min. Ekstrakt po derywatyzacji poddano analizie
wykorzystujac zestaw GC/MS/MS.

str. 18/ 18




