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Uvod

Vzhledem k ¢asové ndro¢nosti bézné pouzivanych extrak-
¢nich technik (extrakce v Soxhletové extraktoru, extrakce
ultrazvukem) jsou provddény rizné pokusy nahradit klasické
extrakéni techniky pro dpravu tuhych vzorkd technikami,
které by snizily mnozstvi extrakéniho rozpoustédla, mnozstvi
analyzovaného vzorku a dobu extrakéniho procesu. Klasickou
anejvice vyuzivanou extrak¢éni technikou je pfedevsim extrak-
ce v Soxhletové extraktoru. Jednou z moZnosti jak urychlit
tipravu vzorku je pouziti superkritické fluidni extrakce' (SFE).
Tato technika vyrazné redukuje mnozstvi pouzivanych roz-
poustédel (do 10 ml) a zkracuje dobu extrakce (1 h). Jeji
nevyhodou je vSak znacnd zdvislost na druhu tuhé matrice
a nizka polarita extrakéniho média, kterym je ve vétSiné pii-
padu oxid uhlicity.

Dalsi extrakéni technikou, kterd vyrazné zkracuje dobu
extrakce a snizuje mnozstvi pouZzitého rozpoustédla, je zrych-
lend extrakce rozpoustédlem (Accelerated Solvent Extracti-
on*® — ASE, FastEx*. V principu je to extrakéni proces
v systému tuhd ldtka—kapalina provddény po kratky casovy
interval (5-20 min) za zvySené teploty (50-200 °C) a zvy-
Seného tlaku (10-15 MPa). K extrakci se pouZivaji rozpou-
Stédla béznd pro extrakce kapalinami (methanol, aceton, hexan
apod). Potfebné mnozstvi rozpoustédla se pohybuje v rozmezi
10-20 ml na jednu extrakci. Teploty pouzivané pii extrakci
jsou vyssi nez je atmosféricky bod varu rozpoustédla a proto
musi byt pouzito pfiméfené zvysenych tlakd pro udrzeni roz-
poustédla v kapalném stavu. Vlivem extrakénich podminek se
meéni nékteré vlastnosti pouzitého rozpoustédla. Pouziti vys-
§ich teplot se projevi:
zvySenim rozpoustéci kapacity rozpoustédla vici analy-
tam,

* 1. cena v soutézi Cena Shimadzu 1999
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sniZzenim viskozity rozpoustédla, coz umoziuje lepsi pe-
netraci do ¢astecek matrice,

zvySenim rozpustnosti vody v organickych rozpoustéd-
lech’, coz usnadiiuje pfistupnost vodou uzavienych péri
matrice,

zvySenim rychlosti difuze (je vSak obtizné ziskat presny
vztah pro vliv teploty, ale pro ilustraci je mozno uvést, Ze
pii zvySovani teploty od 25 do 150 °C se rychlost difuze®
zvy$i 2 az 10 krét),

rychlej$im ptechodem pfies fizové rozhrani zpisobenym
rozruSenim pevnych interakci mezi matrici a analytem
zalozenych na van der Waalsovych silach, vodikovych
vazbdch a dipdlovych pfitazlivych silach mezi molekula-
mi analytu a aktivnimi centry matrice,

snizenim povrchového napéti analytu, rozpoustédla a mat-
rice, coZ rovnéZ usnadni piistup do pérl tuhé matrice.
Pouziti vyssich teplot a tlakti u ASE usnadni extrakci
analytd z pérd blokovanych vodou. Analyty jsou tedy extraho-
vany rychleji nez je mozné pfi laboratorni teploté a za atmo-
sferického tlaku. Prace za vysSich tlakd mad i prakticky aspekt.
Cely mohou byt plnény rozpoustédlem za vyssich tlakt rych-
leji, hlavné v piipadé malych ¢dstic extrahovanych vzorki.

Pocatecni naplnéni extrakéni cely rozpoustédlem pii ex-
trakci je mozné provadét dvéma odlisSnymi postupy. Prvni
moznosti je predehiivaci metoda, pii které je cela se vzorkem
vlozena do vyhfivaného bloku a vyhfita na pozadovanou
extrakéni teplotu. Pfi nasledném plnéni extrakeni cely rozpou-
Stédlem dochézi k jejimu natlakovani na poZadovanou hodno-
tu. Tato metoda je vhodnd pro méné tékavé slouceniny, nebot
u vice tékavych sloucenin dochdzi k vyraznym ztratam jesté
pred vstupem rozpoustédla do cely (naftalen, chlorované pes-
ticidy — ztraty 30-50 % z vytézku).

Druhou mozZnosti je metoda pfedplnéni, kterd byla navr-
Zena ve snaze predejit ztratdm tékavych sloucenin. Prvnim
krokem ndsledujicim po vloZeni extrakéni cely do vyhfiva-
ného bloku je jeji naplnéni rozpoustédlem pred vyhiatim
extrakéni cely. Diky tomu jsou tékavé slouceniny zachyceny
v rozpoustédle. V pribéhu vyhiivani cely se rozpoustédlo
rozpind, ¢imz dochdzi ke zvySovani tlaku. Tlakovéni cely
béhem vyhiivdni je sniZovdno odpousténim c¢dsti extraktu do
sbérné nadobky.

Sledovani obsahu komponent ve vybusinach je zajimavou
a soucasné i aktudln{ tematikou v analytické chemii. Nékterd
silnd exploziva jsou sloZena z toxickych, ptipadné karcinogen-
nich ldtek, a proto je analyzovén jejich obsah v piidach a pod-
zemnich voddch. U vyrobenych vybusin a prachi je nutnd
kontrola spravného obsahu aditiv v nich obsazenych. K zis-
kani sloucenin nachdzejicich se v explozivech z pud a dalSich
tuhych matric se vyuzivaji nejcastéji extrakce v Soxhletove
pristroji nebo extrakce pomoci ultrazvuku. Pro tyto metody je
potiebné relativné velké mnozstvi rozpoustédla a jsou i pomér-
né casove narocné (nékolik hodin az dni). Dalsi jejich nevy-
hodou je ziskani velmi zfedéného extraktu, ktery je nutné déle
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zakoncentrovdvat. Tyto nevyhody je mozné odstranit zave-
denim modernich extrakénich technik, kterymi jsou extrakce
za pouziti mikrovln, superkritickd fluidn{ extrakce nebo zrych-
lend extrakce rozpoustédlem.

Zdkladni slozkou jednoslozkovych bezdymych pracht je
vysokomolekuldrni sloucenina — nitrdt celulosy (nitroceluld-
za). Dalsimi komponentami mohou byt stabilizdtory (centralit
—CIL difenylamin — DPA) a energetické komponenty (dinitro-
tolueny — DNT, trinitrotoluen — TNT atd.). Béhem starnut{
bezdymého prachu dochdzi k reakcim primdrniho stabilizato-
ru s rozkladnymi produkty nitroesterti za vzniku nitroso- nebo
nitroderiviti pouzitého stabilizatoru’. Tyto latky jsou schopné
dale reagovat a ptisobi v prachu jako sekunddrnf stabilizdtory.

Experimentalni ¢ast
Zatizeni pro extrakci

Pouzivany prototyp zafizeni pro zrychlenou extrakci roz-
pouétédlem4 (FastEx 01) byl ve spoluprici s Univerzitou Par-
dubice navrzen a vyvinut ve vyvojovych laboratofich Ustavu
analytické a instrumentdlni chemie AV CR v Brné. Na obr. 1
jeznazornéno schéma aparatury pouzivané pro zrychlenou ex-
trakci rozpoustédlem. Tento piistroj je schopen pracovat v teplot-
nim rozsahu od 70 do 200 °C a pfi tlacich, které jsou limitova-
ny pouzitymi pfepinacimi ventily (25-40 MPa), s maximalnim
objemem kapalné faze 500 ml danym objemem pracovniho
vidlce vysokotlakého cerpadla HPP 5001 (Laboratorni pii-
stroje, Praha, Ceska republika). K extraktoru jsou doddvany
extrak¢ni patrony z nerezové oceli o objemech 11,22 a 33 ml.

Podminky extrakce

Vlastni extrakce byla provadéna methanolem, dichlorme-
thanem, 2-propanolem a smési methanol a 2-propanol (1:1)
pii riznych teplotich (70, 80, 90 a 100 °C) a tlaku 10 MPa.
Extrakce byla provddéna ve dvou krocich a kazdy krok trval
stejnou dobu (3 nebo 5 minut). Vzorek byl navdzen (ca 0,5 g)
do extrakeni cely o objemu 11 ml, pficemz volny prostor cely
byl vyplnén sklenénymi kulickami o priméru 1 mm, aby se
snizil objem pouzivaného rozpoustédla. Cela se vzorkem byla
umisténa do vyhiivaného bloku. Po ustdleni teploty na poZa-
dované hodnoté byla cela naplnéna rozpoustédlem a extrakce
probihala po dobu 3 minut. Extrakt byl poté vypustén a jeho
Cast zbyvajici v cele byla vytlacena dusikem do sbérné nadob-
ky. Postup extrakce byl znovu opakovdn po dobu 3 minut.
Druhé vypousténi extraktu bylo uskute¢néno do stejné sbérné
nddobky jako v prvnim kroku. Stejnym zpisobem byla prove-
dena extrakce po dobu 5+5 minut.

Pro méfeni obsahu stanovovanych latek bylo 2,5 g vzorku
bezdymého prachu podrobeno extrakci v Soxhletové extrak-
toru s 50 ml dichlormethanu po dobu 8 hodin.

Pouzité chemikdlie a vzorky

Jako extrakeni rozpoustédla byly pouzity methanol (J. T. Ba-
ker, Holandsko), dichlormethan a 2-propanol (oba Riedel-de
Haén, SRN). Pro propldchnuti celého systému po skoncen{
extrakce byl pouzit dusik Cistoty 4.0 (Linde Technoplyn a.s.,
Ceskd republika).
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Pro HPLC analyzu byl pouzivdan methanol (gradient grade,
Merck) aredestilovand voda. Pro GC-MS analyzu bylo pouZiva-
no helium ¢&istoty 5.0 (Linde Technoplyn a.s., Ceskd republika).

Pro vytvoreni kalibra¢nich zdvislosti byl pouzit 2,4-dini-
trotoluen (Aldrich, zastoupeni Ceskd republika) a difenylamin
(Lachema a.s., Ceskd republika) a jako vnitini standard 2,4,6-
-trinitrotoluen (Synthesia a.s., Cesk4 republika)

Byly provaddény extrakce vzorku bezdymého prachu vyrd-
béného pod oznacenim R-5027, ktery obsahoval jako aditi-
va 2,4-dinitrotoluen (2,4-DNT) a difenylamin (DPA). Tento
prach je vyrdbén ve formé vdleckii o pfiblizném priiméru
3 mm a délce 5 mm a je povrchové upraven grafitovanim.
K extrakei byl pouzivdn vzorek v pivodnim stavu a vzorek
pred extrakci namlety na mensi castecky.

Analyza extraktt

Ziskané extrakty byly analyzovdny pomoci kapalinové
chromatografie s UV detektorem a plynové chromatografie
s hmotnostnim detektorem. Pro HPLC byla pouzivana kolona
s ndplni Nucleosil 120-5, 150x4 mm (Watrex, zastoupeni
Ceskad republika). Pfed kolonu byla umisténa ochranna pred-
kolonka Separon SGX C18 7 um, 30x3,3 mm (Tessek s.r.o0.,
Ceskd republika). Vzorek byl na kolonu ddvkovan ventilem
s vnéjsi smyckou o objemu 20 pl. Pratok mobilni fiaze byl
udrzovan pumpou LCP 4000 (Ecom s.r.0., Ceska republika)

Obr. 1. ZjednodusSené schéma extraktoru Fastex 01; A — zasobnik
s rozpoustédlem, B — vysokotlaké ¢erpadlo, C — ventil ,,1-0-1%, D —
Sesticestny ventil, E — vyhfivaci pec, F — extrakéni cela, G — sbérnd
nadobka, H — tlakova ldhev s dusikem
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Obr. 2. HPLC chromatogram extraktu vzorku bezdymého pra-
chu; pracovni podminky uvedeny v experimentdlni ¢asti (—-—-—
profil gradientu)
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nahodnoté 0,8 ml.min"' a pro analyzu byla pouzivana gradien-
tovd eluce, kterd byla zajistovana pomoci gradientového prog-
ramdtoru GP 5 (Ecom s.r.o., Ceskd republika). Pro tvorbu
gradientu byla zvolena smés methanol-voda a jeho profil je
zndzornén na obr. 2. Zvolend gradientovd eluce je vhodna pro
analyzu bezdymych prachd obsahujicich i jind aditiva, nez
jsouuvadeéna v této praci. UV detektor LCD 2084 (Ecom s.r.o.,
Ceska republika) byl nastaven na vlnovou délku 230 nm. Pro
kvantitativni vyhodnoceni naméfenych chromatogrami by-
la pouzivdana metoda vnitfniho standardu vytvofend pomoci
chromatografické stanice CSW pro sbér dat (Data Apex, Ces-
ka republika). Jako vnitini standard byl pouzivan 2,4,6-trini-
trotoluen (2,4,6-TNT). Pro vSechny tfi sledované komponenty
byly vytvoreny kalibracni zdvislosti. Korelacni koeficient pro
N-nitrosodifenylamin byl 0,9998, pro difenylamin 0,9999
a pro 2,4-dinitrotoluen byl 0,9998.

Daile byly extrakty analyzovdny plynovym chromatogra-
fem GC 17A s hmotnostnim detektorem QP 5050A (Shima-
dzu, Japonsko). Pro analyzu byla pouZita kapildrni kolona typu
Ultra 2 (25 mx0,2 mm; 0,11 wm film 5 % fenylmethylsilikonu,
Hewlett Packard, USA). Byl pouzit teplotni program, poca-
te¢ni teplota 150 °C, okamzity narfist 10 °C.min"' na 190 °C
a od této teploty nartist 20 °C.min"' na 210 °C s naslednym 0,5
min — izotermédlnim krokem. Teplota injektoru byla 185 °C
a detektoru 230 °C. K ddvkovani vzorku byl pouzivin auto-
maticky dédvkovaé Combi Pal (CTC analytics, Svycarsko).
K analyze byl ddavkovan 1 pl vzorku, ktery byl redukovédn
délicem toku v poméru 1:50. Méfeni na MS detektoru bylo
provedeno ve scan modu (m/z 60-320). Pro kvantitativn{
vyhodnoceni byly zvoleny charakteristické ionty pro jednot-
livé slouceniny (169 pro DPA, 122 pro DNT a 210 pro TNT).
Ziskané chromatogramy po GC analyzdch byly kvantitativ-
né vyhodnocovdany metodou vnitintho standardu. Ponévadz
v priibéhu plynové chromatografie dochdzi k prechodu N-ni-
trosodifenylaminu na difenylamins, byl kalibrovdn pouze
DPA a 2,4-DNT. Jako vnitini standard byl opét pouzivan
2,4,6-TNT. Korelac¢ni koeficient pro 2,4-DNT byl 0,9968 a pro
DPA 0,9911.

Vysledky a diskuse

Byly provedeny extrakce nepolymernich organickych
komponent ze vzorku bezdymého prachu vyrabéného pod
oznacenim R-5027. Ten obsahuje jako aditiva 2,4-dinitroto-
luen a difenylamin. Extrakci namletého vzorku v Soxhletové
extraktoru a naslednou HPLC analyzou bylo zjisténo, Ze vzo-
rek obsahoval 4,46 % 2,4-DNT a 1,17 % DPA. Béhem analyzy
byla identifikovdna pritomnost N-nitrosodifenylaminu (NDPA),
ktery vznik4 nitrosaci DPA béhem starnuti prachu. Cdst NDPA
také pravdépodobné vznikd i pfi samotném extrakénim proce-
su. Z tohoto divodu byl jejich obsah sumarizovén a je uvadén
pouze jako DPA. Vysledky ziskané analyzou extraktl ze
Soxhletova extraktoru byly povazovany za srovndvaci hodno-
ty, ke kterym byly vztahovdny vytézky ziskané analyzou
extraktll po zrychlené extrakci rozpoustédlem.

Prvni ¢ast prace byla zamétena na sledovéni vlivu pouzité-
ho rozpoustédla a vlivu doby extrakce na extrakeni vytézek pii
zrychlené extrakci rozpoustédlem. Extrakéni teplota byla pri
vSech pokusech 100 °C. Vyssi teploty nebyly pouzivény z bez-
pecnostnich divodd, vzhledem k explozivnimu charakteru
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vzorkl a moznosti rozkladu stanovovanych komponent. Ziskané
extrakty byly po vhodném nafedéni sedmkrat analyzovany po-
moci HPLC/UV; ukdzkovy chromatogram je uveden na obr. 2.
Ziskana data z jednotlivych analyz byla statisticky zpraco-
vana. V tabulce I jsou shrnuty obsahy jednotlivych latek pro
sledovany vzorek prachu extrahovaného zrychlenou extrakci
rozpoustédlem. Jako vytézek jsou uvadény hodnoty vztazené
k hodnotdm ziskanym extrakci v Soxhletové extraktoru.

Z tabulky je patrné, Ze srovnatelnych vytézka zrychlené
extrakce rozpoustédlem s vytézky extrakci v Soxhletoveé ex-
traktoru bylo dosazeno za pouZiti methanolu jako rozpoustéd-
la po extrakéni dobu 5+5 minut.

Pfi extrakci dichlormethanem dochdzelo pravdépodob-
né ke zvySenému rozpousténi matrice, tzn. nitrocelulézy. To se

Tabulka I

Analyza extraktd namletého vzorku R-5027 pro 2,4-DNT a DPA
Sledovani vlivu pouzitého rozpoustédla a doby extrakce na
extrakéni vytézek

Podminky ASE: r = 100 °C, p = 10 MPa (obsah slozek sta-
novenych Soxhletem: 4,46 % 2,4-DNT, 1,09 % DPA)

Rozpoustédlo 2,4-DNT [%] DPA [%]
prim.  vytézek prim.  vytéZek
hodnota® hodnota®
Doba extrakce 3+3 min
Methanol 4,10£0,19 91,9 1,05£0,09 96,3
Dichlormethan  4,00+0,27 89,7 0,80+0,13 734
2-Propanol 4,17+0,23 93,5 0,87+0,08 79,8
Doba extrakce 5+5 min
Methanol 4,50+0,27 100,9 1,07+0,09 98,2
Dichlormethan  4,05+0,17 90,8 0,94+0,13 86,2
2-Propanol 4,24+0,20 95,1 0,90+0,04 82,6
Methanol 3,91+0,33 87,7 0,97+0,71 89,0

a 2-propanol

 Ziskdna z osmi nezdvislych extrakci za experimentdlnich
podminek

Tabulka II

Sledovani vlivu teploty na extrakéni vytézek 2,4-DNT a DPA
Podminky ASE: 5+5 minut, p = 10 MPa, methanol (obsah
slozek stanovenych Soxhletem: 5,10 % 2,4-DNT, 1,17 %
DPA)

t[°C] 2,4-DNT [%] DPA [%]
pram.  vytézek prum.  vytézek
hodnota® hodnota®
70 458 0,09 89,8 1,07+0,04 91,5
80 4,73 +0,28 92,8 1,03+0,06 88,0
90 5,07 0,10 99,4 1,07+0,02 91,5
100 5,09 +0,12 99,8 1,15+0,08 98,3
*viz tab. I
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Obr. 3. GC/MS chromatogram extraktu vzorku bezdymého prachu; pracovni podminky uvedeny v experimentdlni ¢asti

Tabulka IIT

Sledovani vlivu jednoho extrakéniho kroku na extrakénf vy-
tézek 2,4-DNT a DPA pfi dvou teplotiach

Podminky ASE: 5 minut, p = 10 MPa, methanol (obsah slozek
stanovenych Soxhletem: 5,10 % 2,4-DNT, 1,17 % DPA)

t[°C] 2,4-DNT [%] DPA [%]
prim.  vytéZek prim.  vytézek
hodnota® hodnota®
80 4,07+0,17 79,8 0,96+0,01 82,1
100 432+0,23 84,7 098+0,03 83,8
Y viz tab. I
Tabulka IV

Sledovani vlivu pomleti vzorku na extrakéni vytézek 2,4-DNT
a DPA

Podminky ASE: 5+5 minut, p = 10 MPa, r = 100 °C, methanol
(obsah slozek stanovenych Soxhletem: 5,10 % 2,4-DNT,
1,17 % DPA)

Vzorek 2,4-DNT [%] DPA [%]
prum.  vytéZek prim.  vytézek
hodnota® hodnota®
Namlety 5,09+0,12 99,8 1,15+0,08 98,3
Pivodni 4,04+0,09 792 0,71+0,04 60,7
?viz tab. I

projevilo pfi analyze extraktt pomoci HPLC rychlejs$im zane-
senim pfedkolonky.

U difenylaminu nebylo dosazeno srovnatelné extrakéni
ucinnosti pfi zrychlené extrakci rozpoustédlem za pouziti ani
jednoho z vySe uvedenych rozpoustédel. Sledovany vzorek
byl vyroben v roce 1994 a hodnoty urcujici obsah jednotlivych
komponent byly rovnéz z této doby. Lze tedy predpokladat,
Ze obsah DPA bude vlivem starnuti prachti niZsi nez je uvadé-
nd hodnota. Proto byla provedena srovndvaci extrakce v Sox-
hletové extraktoru a analyzou tohoto extraktu byla tato do-
mnénka potvrzena. Obsah DPA byl ve skute¢nosti 1,09 %.
Na zdkladé predchozich vysledkt byl zvolen jako extrakén{

rozpoustédlo methanol, s nimZ bylo dosazeno nejvyssi ex-
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trak¢ni dcinnosti. Ze stejného diivodu byla zvolena doba ex-
trakce 5+5 minut. Jednotlivé extrakce byly provddény pfi
teplotdch 70, 80, 90 a 100 °C.

Pro ndsledujici pokusy byl pouZivdan nové dodany vzorek
bezdymého prachu se stejnym vyrobnim oznacenim. Analyzy
obsahu jednotlivych komponent po extrakci v Soxhletové
extraktoru poskytly vysledky odlisné od hodnot deklarova-
nych vyrobcem pro dosud pouzivany vzorek. V novém vzorku
bylo stanoveno extrakci v Soxhletové extraktoru 5,10 % DNT
a 1,17 % DPA. Nasledujici analyzy jiz byly také provadény
na plynovém chromatografu s hmotnostnim detektorem. Pii
2,5 krdt krat$im Case byly vysledky ziskané GC/MS srov-
natelné s vysledky ziskanymi HPLC/UV aumoznily potvrzeni
identifikace jednotlivych komponent. Na obr. 3 je uveden
ukdzkovy chromatogram extraktu vzorku ziskaného zrychle-
nou extrakci rozpoustédlem.

V tabulce II jsou shrnuty vysledky ziskané pfi riiznych
extrak¢nich teplotdch. Z nf je patrné, Ze pii teplotdch 70 a 80 °C
nebylo dosaZeno dostatecné extrakcni icinnosti pro obé€ sta-
novované komponenty. Pfi teploté 90 °C byla ti¢innost extrak-
ce pro 2,4-DNT srovnatelnd s extrakci pomoci Soxhletova
pristroje, ale pro DPA nebylo dosazeno pozadovanych vysled-
ka. Az pri zvySeni teploty na 100 °C doslo ke zvySenf extrakc-
niho vytézku na hodnotu srovnatelnou s extrakci pomoci
Soxhletova pristroje. Statistické zpracovéani bylo provadéno
stejné jako u vysledkt ziskanych HPLC.

Dile byla sledovana d¢innost jednoho extrakéniho kroku
na vytézek extrakce. Vzorek bezdymého prachu byl extraho-
véan po dobu 5 minut pii dvou teplotdch. Z vysledkti uvedenych
v tabulce III je patrné, Ze béhem této doby dojde k vyextraho-
vani znacné Césti sledovanych komponent, ne vSak v poza-
dovaném rozsahu. Uginnost extrakce je ovliviiovana ustave-
nim rovnovnovdzné koncentrace analytu v rozpoustédle
a matrici. Na zdkladé téchto fakt nelze pfedpoklddat, Ze v
prubéhu prvniho extrakéniho kroku dojde k pfechodu veske-
rého analytu do rozpoustédla. Soucasné béhem snizovani tlaku
v extrakéni cele (tzn. béhem vypousténi extraktu) dochdzi k
poklesu rozpoustéci kapacity rozpoustédla, pficemz se muze
vylou¢it ¢dst rozpusténych analytii, které se usadi na ¢dsticich
matrice a sténdch extrakcni cely.

Byla také testovdna moZnost extrahovani vzorku bez pred-
chozi tupravy namletim vzorku. Hodnoty ziskané analyzou
extraktl neupraveného vzorku jsou uvedeny v tabulce IV. Z ni
vyplyvd, ze sledované komponenty nejsou kvantitativné vy-
extrahovdny. Nizkd ucinnost je pravdépodobné zpisobena
povrchovou upravou vzorku grafitovanim a nedostateCnym
pronikdnim rozpoustédla k analytim uvnitf ¢astecek vzorku.
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Proto je nutné pred extrakei upravit velikost ¢dstecek vzorku
bezdymého prachu namletim.

Dalsi alternativni metodou je superkritickd fluidn{ extrak-
ce, kterou bylo béhem ca 60 minut dosaZeno stejné extrakéni
ucinnosti jako lpfi pouziti zrychlené extrakce rozpoustédlem
za ca 15 minut"’.

Zavér

Bylo sledovdno nékolik faktorti ovliviiujicich extrakéni
ucinnost zrychlené extrakce rozpoustédlem. Mezi optimalizo-
vané parametry patfilo pouZivané rozpoustédlo, extrakeni tep-
lota, doba extrakce a prediprava vzorku pred extrakci. Z na-
méfenych vysledkt vyplyvd, Ze nejvhodnéjsimi podminkami
pro zrychlenou extrakci rozpoustédlem aplikovanou na vzorek
bezdymého prachu je pouziti methanolu pii 100 °C po dobu
5+5 minut. Dal$im nezbytnym krokem ke kvantitativnimu
vyextrahovdni stanovovanych komponent je namleti vzorku
pred extrakci. Pouzitim této metody dochdzi k vyraznému
zkraceni extrakéniho Casu a uspoie rozpoustédel, kterd jsou
vétSinou toxickd a drahd.

_ Prdce bylarealizovdna v ramci grantii Grantové agentury
CR, grant ¢. 203/99/0044 a MSMT VS 96058.
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A. Eisner, K. Kureckova, and K. Ventura (Department
of Analytical Chemistry, Faculty of Chemical Technology,
University Pardubice, Pardubice): Accelerated Solvent Ex-
traction of Additives from Gun Powders

Application of accelerated solvent extraction (ASE),
which is an alternative to liquid extraction, was investigated
for the isolation of additives from gun powders. ASE combines
elevated temperatures and pressures with liquid solvents nor-
mally used in standard liquid extraction techniques such as
Soxhlet extraction or sonication. ASE gave analogous results
to those obtained with common techniques, but consuming
less solvent and time.



