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Stanoveni alkoxyoctovych  kyselin
v mo €I metodou GC -MS s vyuzitim
technik ,, head- space“ a SPME
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Odd éleni pro hodnoceni expozice chemickym latkam na prac  ovisti

Statni zdravotni Ustav



Ethylenglykol H OCH,CH,OH

Ethylenglykolmonomethylether, EGME CH,OCH,CH,OH
2-methoxyethanol,

Ethylenglykolmonomethyletheracetat, EGMEAc CH  ,OCH,CH,OCOCH,
2-methoxyethylacetat

Ethylenglykolmonoethylether, EGEE C,H.OCH,CH,OH
2-ethoxyethanol

Ethylenglykolmonoethyletheracetat, EGEEAc c ,LHOCH,CH,0COCH,
2-ethoxyethylacetéat

Ethylenglykolmonobutylether, EGEE C,H,0CH,CH,OH
2-butoxyethanol

Ethylenglykolmonobutyletheracetat, EGBEAc c ,H,0CH,CH,0COCH,

2-butoxyethylacetéat
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Tvorba alkoxykarboxylovych  kyselin

EGBE je oxidovan alkoholdehydrogenasou a
aldehyddehydrogenasou

C,H,OCH,CH,OH 2-butoxyethanol
C,H,O CH, CHO 2-butoxyaldehyd

C,H,O CH, COOH 2-butoxyoctova kyselina
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Vyuziti stanoveni koncentrace
alkoxyoctovych kyselin v mo ¢€i

Stanoveni koncentrace alkoxyoctovych kyselin
V Mo €i se vyuziva k biologickému monitorova-

ni expozice glykolether um (EGME, EGEE a
EGBE) na pracovisti, protoze odrazi celkovou
expozici vzhledem k pr uniku glykolether G do
organismu nejen plicemi, ale | pokozkou.
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Stanoveni koncentrace alkoxyoctovych
kyselin v mo Ci

Pro biologické monitorovani  je mo € odebirana
jednorazov é z konce sm ény dle Vyhlasky 432/2003 Sb.

Metody plynoveé chromatografie s FID a MS detekci

A) predg€ist éni vzorku extraci do kapalného rozpoust édla -,LLE"

kyselina butoxyoctova uvoln  éna z konjugat 0 kyselou hydrolyzou,

extrahovana ethylacetatem,

derivatizovana N-tert. -butyldimethylsilyl-N-methyltrifluoro- acetamidem

(MTBSTFA),

detekce MS (Goén T, Bader M (2006): Biomonitoring Met  hods 10, WILEY-
VCH Verlag GmbH & CoKGaA, Weinheim, 61-80)

B) pred¢ist éni vzorku vyuzivajici techniku ,head space” solid ph ase
microextraction (HS-SPME)



SPME (HS) ,head space“ - Supelco
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Izolaé&ni a separa éni metody Mikroextrakce tuhou fazi (SPME) - Katefina Riddellova VSCHT PRAHA



Head-space (HS) SPME- sorpce

Extrakcéni postup pri HS-SPME

SPME
drzak

ochranna
jehla

vzorek

plotynka

Proniknuti  Fxpozice  Viahnuti
septem vlakna vliakna/premisteni

Izolaéni a separa éni metody Mikroextrakce tuhou fazi (SPME) - Katefina Riddellova VSCHT PRAHA



Injekéni prostor pro GC

Izolaéni a separa éni metody Mikroextrakce tuhou fazi (SPME) - Katefina Riddellova VSCHT PRAHA
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Stanoveni alkoxyoctovych kyselin
v mo ¢i metodou GC -MS s vyuzitim technik
,head - space“ a SPME

hydrolyza + absorpce desorpce | GC-MS (Agilent 7890,
derivatizace na vlakno 5975 C inert XL EI/CI MSD)
1 ml moce Carboxen 75um | 320 °C kolona
0,3mlkonc.H,50, | (Fused 1 minuta | 30 mx250 pmx0.25 um DB 5 MS
Silica/SS)
0,3 ml ethanolu 60°C (5 min)
80°C to 300°C (20°C/min)
98°C 30°C drzet 5 min
60 minut 10 minut nosny plyn: Helium 1.5 mi/min

El, 70eV

SIM

m/z =88




lon 88.00 KONTROLNI MO’C + STANDARD MA, EA, BA
Abundance lon 88.00 LYOFILIZOVANA MO € PO EXPOZICI 2-BUTOXYETHANOLU
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Abundance

Time-->

44000
42000
40000
38000
36000
34000
32000
30000
28000
26000
24000
22000
20000
18000
16000
14000
12000
10000
8000
6000
4000
2000

lon 88.00 kontrolni mo ¢ + standard EO
lon 88.00 lyofilizovand mo € po expozici 2-ethoxyethanolu
lon 88.00 kontrolni mo ¢

480 500 520 540 560 580 6.0 6.20 6.40 6.60 6.80



Porovnani koncentrace alkoxyoctovych kyselin
Vv mo €I stanovenych metodou GC -MS s vyuzitim
technik LLE a ,head - space“ SPME

150.0
— m kys. methoxyoctova - SPME
g 100.0 O kys. methoxyoctova - LLE
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g o kys. butoxyoctova -LLE
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EQUAS A EQUAS B RM 6011
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Vyhody stanoveni koncentrace alkoxyoctovych kyselin
metodou GC/MS HS-SPME:

Casovéa nenaro énost
a) odpada slozita uprava vzorku, p Fed i po derivatizaci
b) krok hydrolyzy a derivatizace probihd sou ¢asné
Setrna technika
a) Setrna derivatizace neni &i pFistroj
b) na kolonu a do detektoru jde malé mnozstvi velice ¢isteho
vzorku - odpada c¢isténi pFistroje
Ekonomické d uvody
a) odpada pouziti rozpoust édel pro extrakci
b) levna derivatizace (esterifikace)

Kontakty: NRL pro biologické monitorovani expozice chemickym latkdm na pracovisti,
Centrum hygieny prace a pracovniho léka Fstvi, SZU Praha

RNDr. Jaroslav Mraz, CSc. Imraz@szu.cz telefon: 267082666
Ing. Vladimir Stransky, CSc. vstransky@szu.cz telefon: 267082679
RNDr. llona Sperlingové, CSc. sperling@szu.cz telefon: 267082675




