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Shrnuti

Diplomova prace se zabyva vyuzitim kapilarni elektrézy v kriminalistice jako
metody pro separaci anorganickych ignkteré jsou BZrné zastoupeny v anorganickych

explozivnich latkach.

Zakladni principy kapilarni elektroforézy,cetné charakteristiky elektroforetické
pohyblivosti ionfi a elektroosmotického toku jsou uvedeny v teoreéti@sti této prace. Tento
okruh prace se dale zabyva teorii analyzy anorggaitionti, které jsou Bzné zastoupeny
v anorganickych latkach, a dale metodami jejictekies. V neposledrtack je v praci uveden
piehled, popisujici stanoveni anorganickych domtpovybuchovych materidlech a jinych

matricich.

V experimentalngésti této prace byla vyvinuta metoda kapilarni a2@&nelektroforézy
kombinované s népmou UV-VIS detekci v oblasti vinovych délek 190060m pro separaci
anorganickych katiodt obsazenych v materidlech zabavni pyrotechniky.oByybrano
10 kationfi (NH,", K*, B&*, SF*, Na', C&*, Mg®*, PIF* a Zrf"), které jsou bZns zastoupeny
v anorganickych explozivnich latkach.

Neprima UV-VIS detekce byla umo&na uzitim 4-aminopyridinu jako vizualizaiho
¢inidla.

Za uvedenych podminenepima UV-VIS detekce (200 nm)ekenna nepotazena
kapiléra, id = 50 um, TL = 48,5 cm, EL = 40,0 cnGB 10 mM 4-aminopyridin (48,02 mg
v 50 ml deionizované vody (1&Mmi' Millipore)) + kyselina hydroxyizoméaselna, pH = 4,3
davkovani hydrodynamicky, p = 50 mbay,=t 10 9 bylo rozseparovano 8 z 10 vybranych
kationti. K" a NH;" se kuli blizkym aktualnim mobilitam rozseparovat nepisida Jejich

piitomnost byla dokazovana specifickymi reakcemitont

Pro celkové stanovenéahto 10 vybranych katiofitve vzorcich zabavni pyrotechniky byly
provedeny kvalitativni i kvantitativni analyzy (roefa kalibr&ni kiivky), jejichz vysledky

jsou uvedeny v zavecnécasti prace (Vysledky a diskuze).



Summary

This work describes the utilization of the capyl@ectrophoresis in criminology as a
method for separation of inorganic ions commonlgspnting in inorganic explosive

materials.

Basic principles of the capillary electrophoresigluding the characteristic of the
electrophoretic mobility of ions and electroosmdtaw are presented in the theoretical part.
This part also included the theory of analysisrarganic ions, with which are commonly
represented in inorganic materials, and methodgheir detection. Finally, the list of
describing the determination of inorganic ions osiexplosives materials and in others

matrices.

In the experimental part of the work a method opilkay zone electrophoresis
combined with indirect UV-VIS detection in the wésegth range 190-600 nm was
developed. This method was meant for the separaifomorganic cations in fireworks
materials. Ten cations, namely WHK", B&*, SF*, Na', C&*, Mg*, PE* a Zrf*, were
chosen for analysis which are normally presentedarganic explosive materials.

Indirect UV-VIS detection was available by usinga@kinopyridine as visualization

reagent.

Under these conditions)direct UV-VIS detection (200 nm), uncoated sikegillary,
id =50 um, TL = 48.5 cm, EL = 40.0 cm, BGE 10 md¥minopyridine (48.02 mg in 50 ml
deionized water (18 K.cm® Millipore)) + hydroxyisobutiric acid, pH = 4.3,
hydrodynamical injection, p = 50 mbar,=t 10 s eight from ten chosen cations were
successfully separated. Potassium and ammoniuronsatere not separated due to their

close actual mobilities. Their presence was deteagthby specific ion reactions.

For the final determination of these 10 cationsetected samples of fireworks both
qualitative and quantitative analysis (method dibcation curve) was performed. All results

are presented in the last part (results and digmjss
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1. Uvod

Jednou z nedilnych séasti expertiz uzivanychippdhalovani a dokazovani trestnych
¢innosti pati i chemicka expertiza, kterd z velkésti vyuziva metod analytické chemie.
Analyzou mikroskopickych stop, neboli mikrostopskanych na mistcinu lze nasrrovat

vySetovani konkrétnim segmem.

Chemické metody vSak zasahuji do hmotné podstatyumkného objektu a
v kriminalistické praxi je Ize uZzit pouze tehdynii piipadné poSkozeni daného objektu na
zavadu ¥ci. Ziskané vysledky Ize vSalasto i graficky zpracovat, coz zjednoduSuje jejich

pozcjSi interpretaci, a dale archivovat do databazewalou dokumentaci. [1]

Jednou z expertiz kriminalistické chemie je i amalyexplozivnich, respektive
poexplozivnich latek. [2]

Mezi r¢ fadime i mechanické sisi chemickych latek, které soubéroznaujeme
jako pyrotechnické sloze. Pyrotechnické sloZze jstharakteristické rychlym Hhenim
doprovazenym sitelnymi i zvukovymi efekty, kterych se h@jvyuziva nejen k policejnim
a vojenskym gelim, ale také ké&elim civilnim, a to ve form takzvané zabavni

pyrotechniky. [3]

Zabavni pyrotechnika je¢br¢ dostupnou vybusninou a jeji zachazehndsi znana

rizika. Proto se stawéastou picinou nehod, které mohougaist do katastrofickych rozéna.

Diky povaze vybusnin a jejich snadnou dostupnostitato prace zabyva zabavni
pyrotechnikou. Zakladnim postupem této prace bytipateni tiznych druli zabavni
pyrotechniky nafad® povrchi, odkér vzorki vhodnou metodou vzorkovani a nasledna
separace latek obsaZzenych ve vzorcich metodouakapilektroforézy. Dale pak nalezeni

vhodnych podminek separace vybranych kovovychiipiitomnych v zabavni pyrotechnice.
Cilem prace bylo analyzovat ionty typické pro ammigké explozivni latky,
respektive pro pyrotechnické sloze, a osvojit kipeaktické dovednosti spojené s kapilarni

elektroforézou.



1. Introduction

One of the important parts of expertise using itvieg and prooving of criminal
activity is analytical chemistry. Thanks to the lgses of microscopic traces sourced at the

crime scene it is possible to correctly directitheestigation.

Neverthless, chemical methods intrude into a playsiature of the surveyed object
and they can be used in criminal practise onlypbasible deterioration of the object doesn’t
have neggative effect on itsélf.

Among expertises of the forensic chemistry belosige the analysis of explosive or

post-explosive materiafs.

They include mechanical mixtures of chemical commuisu which are generally
denoted ,pyrotechnical compositions®. They are ahteristic with fast burning accompanied
by light and sounds effects which are rich usedamdy for police and military purposes but

also for civil amusement in the form of fireworks.

Fireworks are commonly affordable explosive substarand a handling with it brings
some risks. It could cause accidents leading eveatastrofy.

Due to the nature of fireworks and their easy agibddy this work is dealing with
pyrotechnics materials. Base of this work is a tdumg of different pyrotechnics kinds on
several types of surface, subscription of sampligls appropriate method of sampling and
subsequent separation of compounds presentingeirsdmple by the method of capillary
electrophoresis. Moreover the optimalization of feparating process and comparison with

standarts will be performed.

The aim of this work is analysis of ions typicat foorganic explosive materials or for
~pyrotechnical compositions* and acquire practiskills connected with using of capillary

electrophoresis.



2. Teoretickacéast



2.1. Zakladni principy kapilarni elektroforézy

Kapilarni elektroforéza GE, capillary electrophoresjs respektive vysokaiinna
kapilarni elektroforézaHPCE, high performance capillary electrophorésige separéni
metoda, B niz se vyuziva rozdilnych migmich rychlosti separujicich se latek ve

stejnosmirném elektrickém poli. [4,5,6]

Schéma systému kapilarni elektroforézy je

Detectol

znazorgno na obrazku 1. Koncerdmennych kapilar
jsou zavedeny do zasobnikzakladniho elektrolytu
(BGE, background electrolyteNa konce kapilar jsou
dale mipojeny elektrody, které zajigji elektrické

spojeni mezi kapilarou a zdrojem vysokeho diap

Nejprve se kapilara naplni zakladnim elektrolytem.

Jeden ze zasobriikBGE (obvykle anodovy zasobnik) ~gp, 1

je nasledn nahrazen zasobnikem se vzorkem, ktery je  gchéma systému CE [4

dle predem nastavenych parantetdavkovan do pozn..
buffer = pufr, BGE
kapilary. Jakmile je vzorek nadavkovan, piinge sample = vzorek

- i i capillary = kapilara
konec kapilary oft do roztoku zakladniho elektrolytu  detector = detektor
. . . oy . electrode = elektroda
a k systému se zapoji zdroj elektrickeého sapgMezi HV = zdroj napti
ob¢ elektrody se vlozZzi dané n&p ¢imz je zahgjen
separéni proces uvnit kapilary. Detekce vzorku je umo3ma na opéném konci kapilary

uzitim detektoru v migt kde je k tomu kapilara specidlopravena. [4,7]

2.2. Elektroforeticka pohyblivost

Roztok zakladniho elektrolytu je napimdo celého objemu kapilargimz zajig'uje
vodivé spojeni mezi elektrodami a vede praktickgkesey elektricky proud. SloZzeni BGE se
béhem analyzy ne#mi, coZz zfisobuje, Ze vodivost systému je konstantrii. \Bozeni
stejnosnirného proudu je intenzita elektrického pole stggnd@engnna uvnit celé kapilary.
Diky témto vlastnostem jsou pohyblivosti a tim i migna rychlosti latek ve vzorku

konstantni Bhem celého procesu separace. [4,5,6]

Rychlost pohybu nabitych¢astic v prosedi BGE zfisobena stejnostmym
elektrickym proudem je oztiavana jako elektroforeticka pohyblivost (mobilitf),5,6]
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2.3.Elektroosmoticky tok
Po aplikaci zvolenéhe nagti mezi elektrody se kapil&e ustaluje tzv
elektroosmoticky tok EOF, electrosmotic flo). Vznika pisobenim stejnosémeho

elektrického proudu na elektkou dvojvrstvu roztok-kapilara. [4,5,6,8]

Kiemenny povrch kapilary je twer silanolovymi skupinami (iOH), které obsahuji
kysely vodik. Vzavislosti na pH zékladniho elektrolytuibe byt tento vodik disociovéa
¢imz vznika na vnini sén¢ kapilary gebytek zaporného elektrického naboje (), obr. 2a.
Tento naboj je okamztkompenzovan kationty zakladniho elektrolytu . 2b). Kationty
jsou timto zapornym nébojem velmi silpiitanovany za vzniku tzv. nepohyblivé Sternc
elektrické dvojvrstvy (obr3). [4,5,6,8]

alatatatatatate

6 B & £ o 4
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0]
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Obr. 3
& OPP0OLOERPE0L0Leee Vznik elektrické dvojvrstvy [8]

CEor> B

0000000050000
Obr. 2:

Elektroosmoticky tok [4]

pozn.:

a) aniontové formy silanolovych skupin kapilarréingi
b) hromadni kationti z roztoku na povrchu kilary
c¢) pohyb roztoku kapilae snérem ke katod
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Ke Sernow dvojvrstw jsou dale fitahovany kationty itomné \ BGE. RitaZliva sila
vSak jiz neni tak silnd jako pifedchozim fipadd a kationty tak mohou migrov
v elektrickém poli. Vznika ak druh&a vrstva katiofif ktera je oznéovan: jako pohybliva
difuzni dvojvrstva (obr. 3)4,5,6,8]

Po vloZzeni daného n&jp mezi elektrody dochazi migraci kationtt ke katod a
zéroven k odpuzovani katiorit obsazenych nepohyblivé Sternayv a pohyblivé difuzn
dvojvrst. Tyto kationty jsou solatovany rozpoustllem a jejich pohyl proto ovliviiuje
pohybroztoku uvnit kapilary snérem ke katod (obr. 2c). [4,5,6,8]

Vyhodou EOF je, Ze zéiginuje pohyb vSeckastic \jednom smiru stejnou ryhlosti
bez ohledu na jejich naboj.ifobi tedy jako neselektivni sila.y¥hamr vSak ovliviiuje
vyslednou migréni rychlost analyt a tim &innost separace a dobu analyzy. Za podm
pozitivni polarity (katoda je umista u \ystupniho konce kapilary) je oud ¢astic snérovan
od anody ke katad JelikoZ @inky elektroosmotického tokjsou mnohem sikjsi nez dinky
jejich elektroforetickych pohyblivosti, budou i anty unaseny sénem ke katod. VSechny
castice putuji ve stejném sm, a tak mohou byt katity, neutralnicastice a aniont
roz&kleny vjediném pfitoku kapilarou. Teto jev je znazorn na obrazku . Jelikoz
elektroforeticky tok sr&uje ke katod a EOF ma stejny <ér, putuji kationty nejrychlej
Neutrélni latky jsou unaseny rychlostiemou poze silou EOF, avSak nejsou od sebe n
separovany. Aanionty migruji nejpomaleji, protozZe jejich migra rychlost je dana EO

zmensSenou oifiazlivou siluk anod. [3,6]

@%@,@_ S
< @
o @)
g g°

e ©
=) @)
Sringo
°© O

©OOeeE

Obr. 4:

Migrace ¢astic roztoku vlivem EOF[9]
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Charakter silanolovych skupin vini s€ny kapilary je silg zavisly na pH prosedi
zékladniho elektrolytu. €inky EOF se tedy budou lisitéipraznych hodnotach pH.iP
vysokych hodnotach pH, kdy jsou silanolové skupi@protonizovany a nabity zapeétne
EOF vyrazg vétSi nez pi nizkych hodnotach pH, kdy jsou tyto skupiny proamvany. [4,8]

Krom¢ pH pracovniho elektrolytu je EOF také zavisly matové sile roztoku.
Zv¢tSujici se iontova sila ma za nasledekcsthd elektrické dvojvrstvy a tim zmenSeni
EOF. [4,8]

EOF je dale mozné ovliovat i znénou BGE (slozeni, koncentrace, viskozita),

respektive uzitim kapilary z jiného materialu (hapflonu). [4,8]

Pro usgSnou separaci je mnohdy nutné eliminovat vliv E@Fkladem niize byt
separace protein peptidi, ale i nizkomolekularnich latek. Pro takové separase uzivaji
kiemenné kapilary, jejichz viiiti povrch je modifikovan ochrannym pokryvem. Pokryt
kapilarni stny mize mit d¥¢ formy: [4,10,11,12]

1) trvala modifikace pomoci kovalentni vazby nebo namitky gidanych povilak

2) dynamicka deaktivace pomodimési gidanych do uzitého zakladniho elektrolytu

V prvnim gipac se nejbzrgji uziva polyakrylamidovy kovalentni povlak. V takt
upravené kapii®e separované latky migruji pouze na zaklavych elektroforetickych
hybnosti. [4,13]

2.4. Teorie analyzy explozivnich latek

Analyzu explozivnich latek Ize rozlit do dvou kategorii: [14]

1) pfedvybuchova analyzaie-blast analysis
2) povybuchova analyzg6st-blast analys)s

V prvnim gipact se jedna o detekci a identifikaci explozivnictekat jejich slozek
pied samotnou detonaci. V druhémippc jde o detekci a identifikaci povybuchového

odpadu nebo zbytksamotnych vybusnin po detonaci. [14]

Zabavni pyrotechnika jéazena mezi tzv. pyrotechnicka sloZze. Pyrotechngikée
jsou mechanické s#si chemickych latek. Maji charakteritavin, oxidovadel, pojidel apod.
Pfi explozi dochazi k rychlému keni doprovazenéhoiznymi swtelnymi a zvukovymi

efekty. Téchto vlastnosti se vyuziva k policejnim, civilnimajenskym delim. [3]
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Pyrotechnickych sloZi je velké mnoZstviigPavuji se pouhym smich&ninigiusnych
komponent. Nicméh jsou velice citlivé na wjSi podrety a za jistych podminek mohou

explodovat jiz pi jejich prepra¥ nebo dokonceipsamotné fipraw. [3]

Hlavni sogasti €chto slozi jsou latky schopné okys&ni slouzici jako palivo (n&p
kovy Al, Mg, Zn apod.) a dale tzekyslcovadla neboli latky, které jsou palivem oky&tiny
(NOgs, CIOs, CIO,, apod.). Obeahlze tedyrici, Ze pyrotechnické sloze jsou zaloZeny na bazi
anorganickych soli nebo peroxidmimo jiné také protoze tyto latky jsodZne dostupné a
levné. [3,14]

Zabavni pyrotechnika je tedy $si anorganickych katioiit(nag. NH,*, Na', B&™,
K*, Mg?*, Mn*, PB*, SF*, c&*, zn**, Feé*, AI**, CP" aj.) a aniont (nag. CHCOO,
CsHsCOO, BrOs, Br, NOs, NO,, CIO;, CI, CIOy, CIOy, CrO?, F, PQY, I, SQ2, SO,
¥, S05%, CO aj.). [15,16,17]

Kapilarni elektroforéza je jednou z moznych metgdk anorganické ionty
v explozivnich a poexplozivnich latkach analyzowdfhody kapilarni elektroforézy jsou
vysoka citlivost, selektivita, rychlost a levna tigmost. DalSi fednosti CE mze byt
schopnost pracovat jen s minimalnim mnozstvim wzokkky nizkym detetnim limitam je

prostednictvim CE moZné analyzovat i stopova mnoZsteumkanych latek. [14,18,19]

2.5. Stanoveni anorganickych ioni
Metody stanoveni anorganickych iénuzitim metod kapilarni elektroforézy jsou

uvedeny v tabulkach 1 a 2.
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Tab. 1 @ast a):

Metody pro stanoveni anorganickych iondi

vychozi zakladni elektrolyt (BGE) pro , : .
ycnho detekce ) yt( ) P kationty anionty poznamky odkaz
matrice kationty anionty
. Cl_y 52032-! NOZ-v
* 10 mM His, . ) NH4+, CH3NH3+, NOs, SQZ—,
* 50 mM kyselina octova, ¢ 70 mM TRIS, K*, Na’, Mg?", COsZ, ClOs,
c'D * 1 mM HIBA, * 70 mM CHES ce”, ClOs, CN, F, |« ptenosna instrumentace 15
* 0,7 mM 18-crown-6 ether pH = 8,6 CHsCH,NH;", SCN, CHCOO,
pH=4,2 ’ SP*, Mn?, Zrt* | CHsCOO,
’ Clo;, PQ*
» 40 mM kyselina borita, « CZE,
o * 10 mM pyridinium acetat|+ 1,8 mM dichroman NO,, NOy ¢ pH BGE aniony) titraci
”egf'mf(‘ UV 1+ 4 mM 18-crown-6 ether | draselny, NH,", K* soﬁ', Clos, dietherE(r?ntloe%minem, 20
etekee oH=43 + 2 mM tetraboritan sodny Clo, « TMAOH modifikator
pH =8,6 EOF(separace anioft
* 5 mM Uvcatl (Waters), - ]
UV detekce |« 6,5 mM (HIBA), 5 mM chroman, NH,", Na* NGs, CI, CIO5, - 18
- * 5 mM Nice-Pak (Waters) CIO;,
poexplozivni * 2 mM 18-crown-6 ether
zbytky  pienosna instrumentace,
nefima Lo mi e, NH,", CHsNH," g :3%%% . E;’siﬁ;nikii‘é?é)v'gdova
fotometricka 20 mi NaCrO, CH,CHNHy', | COZ, CIOs, CF, | (0.7% wiv) jako
detekce se |« 10 mM chrysoidin * 40 mM K* Nd' B o CNF. (70 VIV) 1350 6
9 tris(hydroxymethyl)- , Na, , 2, . F, aditivum (protonizace 16,17
swtlem v methanolu Y! Y Yy SP* M Mt ! - - PV
o aminomethan , Mg™", Mn“", NOs, CIOy, chrysoidinu, zvyseni
gi’g‘ggﬂc' cd', zr*', PB* | PO, SQF, | selektivity)
pH 8,05 SCN, $S05* |« HDMB modifikator
EOF(anionﬁ)
* 2 mM boritan
* 40 mM kyselina borita Cl, so?, &,
nepima UV * 1 mM dietylentriamin ClOs5, COs*, |+ dietylentriamin (EOF 21
detekce ’ * 1,8 mM dichromanovy ) HCOs, CN, modifikator)
chromofor SCN, CIOy
pH=7,8




Tab. 1 @ast b):

Metody pro stanoveni anorganickych iondi

vychozi zakladni elektrolyt (BGE) pro . . )
ycnho detekce : yt( ) P kationty anionty poznamky odkaz
matrice katlonty anlonty
&032-1 Br—l
« 1,8 mM dichroman CroZ, I, CI,
i * 40 mM kyselina borita i SO, NO,, |« titrovano
UV detekce « 2 mM boritan NO;, C,0.~, N5 | diethyltetraminem 22
pH=7,65 , SCN, CIOs, F,
HCOO
|-! CZH302-1 F!
- - 3-
» 2 mM tetraborat sodny CI_’ NOZI PG N
: L Br, CIOs, NOs,
* 40 mM kyselina borita HCOO. N
) * 1,8 mM dichroman 3 2 ems. | ® reverzni polarita
UV detekce draselny SS:H'4<S):% " |- DETA modifikator EOF| 2
1 n_1M DETA CHO6, &,
pH=78 105, SCN, CIO;
_ . CO”
poexplozivni ¢ 15 mM HIBA ¢ 15 mM HIBA . CZE
zbytky « 6 mM imidazol « 6 mM imidazol CI' NOy, NO, | BGE na separace véec
ne@ima UV |« 4 mM 18-crown-6 ether |+ 4 mM 18-crown-6 ether | NH,', K*, Na, SO2. Clor onti P 24
detekce |+ 3mM 1,3,6-NTS - 3mM 1,3,6-NTS ca’, Mg* Ao ¢ .
- - SCN, CIGOs, CN |« pH BGE titraci 0,5 M
* 5% (v/v) acetonitril * 5% (v/v) acetonitril TMAOH
pH=6,5 pH=6,5
« 10 mM CrQ Cslsz(;\IZOZCII\Cl)Q
negima UV « 10 MM NaCrO, 23 3 Ay
- : - ClOs, SCN, N3, - 25
detekce hd 40 mM TI’IS SO 2- CO_),Z-
— 4 ’
pH = 8,2 PO
* 17,5 mM HIBA K*, NH,",
. « 6 mM imidazol CHzNH;", SF, * pH BGE titracf
negétn;iclév * 4 mM 18-crown-6 ether - Na’, ca&*, AI*, - hydroxidem 26
« 5% acetonitril Mg%, Li*, Co™, tetrametylamonnym
pH = 4,4 A




Tab. 1 @ast c):

Metody pro stanoveni anorganickych iondi

vychozi zakladni elektrolyt (BGE) pro . . )
ycnho detekce : yt( ).p kationty anionty poznamky odkaz
matrice katlonty anionty
* 15 mM HIBA * 15 mM HIBA
~_|* 6 mMimidazol * 6 mM imidazol . .. Br, CI, NO, + CZE
negima |+ 3 mMm NTS e« 3mM NTS SF', NH,, K7, Nbg' ’SQz. ' |* soutasna separace
fotometrika |, 4 mm 18-crown-6 ether |+ 4 mM 18-crown-6 ether | N&* C2* M2 ClO,. SCN anionti a kationfi 27
detekce o L & MY g ' |+ pH BGE titraci
* 5% (v/v) acetonitril * 5% (v/v) acetonitril ClOs, CN P itracl
TMAOH
pH=6,5 pH=6,5
* 20 mM MES/His * 20 mM MES/His NH.* CH.NH.* « mikrogipova CE
c'D * 7,5 mM 18-crow-6 ether |+ 7,5 mM 18-crow-6 ether 4K”' N3a+ %' | CI,NO;, ClO; |+ sowasna separace 28
pH=6,1 pH=6,1 ’ anionti a kationfi
+ + +
* 40 mM kyselina borita gg I\ljlell i"fy . MEKIC,[:, .
| UV detekce |+ 16 mM SDS - R N - simultanni separace 29
poexplozivni « 0.5 MM CDTA Ni%*, zr?*, PH, organickych a
zbytky ’ (ol anorganickych slozek
* 2,25 mM kyselina
. pyromellitova o )
o, . g m ?Elij-srown-G ether | 6,5 mM NaOH NH,", K*, Na', Br ’-CI’ qusf
nedima UV « 0,75 mM hydroxid SE* M2 c&* NOs, F, PO, i 30
detekce |* 6 MM HIBA : VI : Clog, CIO,
hexamethonia Ba Li* 3. 4
pH=4,6 « 16 mM triethanolamin SCN, NG;
pH =77
* 40 mM kyselina borita S, Fé', B&", o
* 16 mM SDS ca', Mg®, Al¥, . S|mult_anrj| separace
UV detekce |, 0,5 mM CDTA - NiZ* Zrt* PB, - organlck_ycr] a 31
CU anorganickych slozek
pH = 9,2




Tab. 2 @ast a):

Metody pro stanoveni anorganickych iondi

vychozi zakladni elektrolyt (BGE) pro . . )
ycnho detekce : yt( ).p kationty anionty poznamky odkaz
matrice katlonty anionty
CI', NGy, NG5,
ClOs, ClOy,
S,0/%, SO,
. S406”, SCN, Ny
* 2,25 mM pyromellitova Br, Cro2
kyselina _ _ BrOs, I, C,O,2,
o * 1,6 mM triethanolamin PO, CH0, _ _
negima UV i « 0,75 mM hydroxid ) C@z- = ' |+ anionty toxu:_ké pro 32 33
detekce hexamethonia HCOO, &, lidsky organismus
télni * 6,5 mM NaOH SO, CH,O8%,
tekutiny S,05%, HCO;
H=77 K *
P CIO;, FGH;0;,
C/Hs0;,
CeHsO/%,
CgHs04”~
e 7,5 mM L-arginin
bezkontaktnil* 6,5 MM kyslina * 15 mM L-arginin e o * BGEgniony) 1 mM
di i | maleinova « 13 mM kyslina maleinovd K. N4, ca", CI NO- sq2z | CATBA%(VNV) 34
vodivostni 15mM 18 6 eth Mg*, NH," N5, SO methanol modifikétor
*15m -crown-6 ethe '
detekce pH=55 EOF
pH=55
* 50 mM CHES Br, CI, NOy,
« 20 mM LiOH.H,0 NO,, SO, F, |+ CIE
lésiva vodivostn 0,03% Triton X-100 PO, CO#, |- kapilara promyta CATB
detekce - « 60 mM MES - HCOQO, (reverze EOF) 35
« 60 mM His CH;SGO;, * porovnani dinnosti
« 0,7 mM TTAOH CoF307, OZHSOZ_, dvou BGE
0,03% Triton X-100 CrS0s




Tab. 2 @ast b):

Metody pro stanoveni anorganickych iondi

vych.02| detekce zqkladnl elektrolyt (BGE). pro kationty anionty poznamky odkaz
matrice kationty anionty
Br, CI, I, NO,,
* 2,5 mM pyromellitova NOs, N3, CIOs,
kyselina F, HCOQ, CIO,
p|tné a o i 6,5 mM NaOH ’ HCQ ’
degova | NeAima UV - + 0,75 mM hydroxid . CoHsSOs, i 36
voda detekce hexamethonia CoH30;,
- , C,H:COy,
« 1,6 mM trietanolamin 27152
C3H7S0y,
pH =77 CH-05,
C,H:O,
o » 100 mM kyselina octova |* 100 mM kyselina octova ot . « GEMBE instrumentace
minetaint | ¢ip |+ 10 mM Lohistidin * 10 mM L-histidin Mg Nax. C&' | o, Noy, 50* |- anoda na vystupnim | 37
Y pH = 3,76 pH = 3,76 konci kapilary
* simultanni stanoveni s
: :noetrgubtnzylamin DEA, TEA, omitin,
idsky pot | "R UV M HIBA - CNa'Qf l’v:;zl’l\lza:.'é - . gﬁtff'zlgs'”’ arginin- 1 38 39
« 2 mM 18-crown-6 ether titrovano 2-ethyl-n-
maselna kyselina
* tITP-CE
 LE
5,0 mM kyselina 6-
aminodithionova
e * 5 mM HCI o ) pH:7,2
idske sliny | PLMa VY i + 0,1% (mv) HPC i BN | e | 20
pH = 4,4 10 mM Ifysellna
mraveri
epH=44
titrovano kyselinou 6-
aminokapronovou




Tab. 2 @ast c):

Metody pro stanoveni anorganickych iondi

vychozi zakladni elektrolyt (BGE) pro . : .
my:tri?:e detekce kationty yt( an)iopnty kationty anionty poznamky odkaz
* 12 mM imidazol NH4+, K+, Na",
napoie negima UV |* 5 MM kyselina maleinova ) ca* Mg, _  D,0 pro zvj&ent "
PoJ detekce |* 1,0 mM 18-crown-6 ethe Mn*, Zr?*, Co™, iontové mobility
pH = 4,25 Cv
* CZE
« 0,2 M NagHPO, . 12 HO * separace s pok_ry/tou i
laboratorni | piima UV * 0,2 MNgHPQ, . 2 HO Br, NOs, I, nepokrytou kapilarou 42
standardy detekce i « fedtno na 10 mM roztok i NO,, SCN | * Pokryti = 1-butyl-3-(3-
triethoxysilylpropyl)-
pH=7.1 4,5-dihydroimidazol
tetrafluoroborat
2,0 M kyselina octova
L * 2% (w/v) polyethylen NH,", K*, c&",
lidska ma c'D glykol - Nar, Mg, Li" - - 43
pH=21




Vedle kapilarni elektroforézy lze pro stanoveni rgaoickych iont uzit i jiné
analytické metody. Mezi &n¢ uzivané metodyadime iontovou chromatografii, ion
chromatography negasgji v kombinaci s vodivostni detekci. DalSi metou péynova
chromatografie GC, gas chromatographyw kombinaci s vodivostni detekci, elektronovym
zachytem, fosforesceénim detektorendi hmotnostni spektrometrii. V neposledadk |ze pro
detekci anorganickych ioint uzit metodu kapalinové chromatografieC( liquid
chromatography v kombinaci se spektrofotometrickou detekci (lasbh UV-VIS),

fosforescetinim detektorendi hmotnostni spektrometrii. [44-51]

2.6 Detekce
Seznam detakich metod, které lze uzit v kapilarni elektrof@éze uveden
v tabulce 3. [52]

Tab. 3:
Seznam deteknich metod uzivanych v CH52]

Metoda detekce

absorbance

absorbance, diodové pole
absorbance, néima UV-VIS detekce

vodivostni

fluorescexini

fluoresceini, negima

fluorescexini, laserem indukovana

indukéné vazana plazma

indukéné vazana plazma s hmotnostni spektromefrii
NMR

Jednou zasto uzivanych metod detekce anorganickychiigatUV-VIS, respektive
negima UV-VIS detekce. [4,6,52]

Princip UV-VIS detekce je jednoduchy. VEtem mist kapilary je @i zvolené
vinové délce nfena absorpce #ni pohybujiciho se zakladniho elektrolytu a jelivyath

z6n vzorku. B praci s Kemennymi kapilarami je detekovanaed 200 nm az 380 nm, coz
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je oblast UV spektra, a 380 nm az 770 nm, obladitalného s¥tla. ProtoZe optické okénko
je umistno grimo v kapil&e, nedochazi k nezadoucimu rozmyvani zérislatiku mrtvého
objemu nebo fidavanim dalSich slozek. Vyhodou je, Ze detekagemprobihat &hem

separéniho procesu (tzv. online detekce na kagila[4,6]

UV-VIS detekce niZe byt ovlivrena radou ¢initeli, které zhorSuji limit detekce.
Nékteré vlastnosti se daji ovlivnit ébem analyzy. Nagklad detekni Sum se da
minimalizovat vykrem takového zakladniho elektrolytu, ktery neabsgrbvinové délky
detekiniho paprsku. PIny pchod dete&niho paprsku skrze kapilaru Ize regulovakdi
detekniho okénka nebo zvolenim kapilary&3sim paimérem. [52]

Neprima UV-VIS detekce je vhodna pro stanoveni latakré& samy o sabnejsou
schopny absorbovat i&ni v g€chto vinovych délkach. Proto se do roztoku zakladni
elektrolytu gidava vizualizani cinidlo, které absorbuje #éni pra¢ v oblasti UV-VIS. Ri
detekci se pak ustali zakladni linie Wstedku absorpce géni tohotcginidla. Po nadavkovani
sledovaného vzorku do BGE snizi jednotlivé zony assyanych iont absorpci
vizualizatniho cinidla. Na vysledném detékim zaznamu, elektroferogramu, se tyto zény

projevi jako negativni piky s absérpmi maximy pod urovni zakladni linie.[53]
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3. Experimentalni ¢ast



3.1. UZité chemikalie
Seznam uzitych chemikalii pro separaci vybranydiok&i zabavni pyrotechniky je

uveden v tabulce 4.

Tab. 4:
Seznam uzitych chemikalii pro separaci

sloucenina distota vyrobce
kyselina dusina 65% PENTA
hydroxid sodny 99,99%  Sigma-Aldrichg¢hecko
4-aminopyridin 98%+ Sigma-Aldrich, &hecko
kyselina hydroxyisoméselna 99% Fluka-Chemica, S

Seznam slatenin pro pipravu roztok smesi kationti je uveden v tabulce 5.

Tab. 5:
Seznam slodenin pro pripravu roztoka smeési vybranych kationti
sloucenina cistota vyrobce kationt
dusinan amonny pa.| LACHEMA  NH
chlorid draselny p.a. LACHEMA K
dusinan barnaty p.a.| LACHEMA Ba
dusknan strontnaty p.a. LACHEMA Sr
dusinan sodny p.a. LACHEMA Na
dusinan vapenaty p.a.| LACHEMA éa
dusinan hdecnaty p.a. | LACHEMA| Mg
dusknan manganaty tetrahydrat p.a. LACHEMA n
dusinan olovnaty p.a.| LACHEMA PH
dusknan zin€naty hexahydrat p.a. LACHEMA Zh
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3.2. Pouzité fFistroje a materialy

Separace roztoku i vybranych Kkatiorit a separace roztékexplozivni snisi
zabavni pyrotechniky byly provédy na (istroji pro kapilarni elektroforézu
HPP CE spolénosti Agilent Technologies.itroj kapilarni elektroforézy byl kombinovan
s UV-VIS detektorem s diodovym polengficim v oblasti vinovych délek od 190 nm az po
600 nm.

Pri vSech separacich byla pouzitatebnenna nepokryta kapilara (Microsolv
Technology Corporation) o rozmech 50 um vnihiho pameéru, 48,5 cm celkové délky a
40,0 cm efektivni délky. Optické okénko bylo vyfeno pomoci fistroje Micro Solv CE the
Window Maker.

3.3. Podminky separace

Pri vSech sepatmich procesech byla zvolena kladna polarita systékatoda na
vystupnim konci kapilary) a na elektrody bylo viabenagti o hodnot¢ +20 kV. Davkovani
roztoku smdsi kationfi a roztoki vzorkii explozivnich latek bylo zvoleno hydrodynamicky po
dobu 10 s tlakem 50 mbar.

Nova kapilara byla nejprve 10 min. promyta 10 mMtoem hydroxidu sodného,
dale pak 10 min. deionizovanou vodou (18MnmiMillipore) a nakonec 10 min. roztokem
zakladniho elektrolytu (BGE). Tento postup byl opakn pokazdé fed z&atkem série

separaci.

3.4. Riprava roztoku zakladniho elektrolytu (BGE)

Jako zakladni elektrolyt byl pouzit 10 mM roztokadvnopyridinu pipraveny
rozpusénim 48,02 mg této latky v 50 ml deionizované vodysledného pH 4,30 bylo
docileno adekvatnimifavkem kyseliny hydroxyizomaselné. Praieni pH zakladniho
elektrolytu byl pouZzit pH-metr INOLAB vybaveny skknou elektrodou. #stroj byl pledem
nakalibrovan sadou elektrolyb pH 4,01 a 7,00.
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3.5. Friprava roztoka smési vybranych kationtd

Roztoky smsi vybranych Kkatiorit byly piipraveny o koncentraci 1 mg.thl
rozpusénim jejich vhodnych slatenin uvedenych vtabulce 5 v deionizované &od
K analyze byl fipraven vysledny roztok o koncentracich 0,01 mg.tNH,", C&*, Na', K*)
a 0,02 mg.mt (B&*, SF*, Mg?*, Mn?*, PE*, Zré™h.

3.6. Riprava roztokua vzorka zabavni pyrotechniky
Vyrobky zabavni pyrotechniky byly zakoupeny v prodefirmy Pyro & Art s.r.o.
Olomouc. Seznang&thto vyrobki je uveden v tabulce 6.

Tab. 6:
Seznam zakoupené zabavni pyrotechniky

nazev vyrobce
Dymovnicka KLASEK TRADING s.r.0.
Dvojity pirat KLASEK TRADING s.r.0.
Shogun rocket multi color super 8 SHOGUN FIREWORKS
Poustni bote HORNET s.r.o.

Pro stanoveni vybranych katidénte vzorcich zabavni pyrotechniky bylyigraveny
3 série roztok. Prvni série pro i@dvybuchovou fre-blas) analyzu. DalSi dv série pro
povybuchové gost-blasy stanoveni &hto kationd. Material k tvorld sérii roztok pro
povybuchovou fost-blas} analyzu byl odebran z rozdilnych powichkonkrétg z glazury
dlazdic a latky.

3.6.1. Riprava vzorki pro predvybuchovou (pre-blast) analyzu
VybuSna smis byla ziskana mechanickou preparaci jednotlivygiobki zabavni
pyrotechniky.

Shogun rocket ve svém obalu obsahovaléd dddlené vrstvy explozivni latky,
piicemz prvni z nich slouzila jako palivo pro vertikigmhon a zarovejako iniciator exploze
vrstvy druhé. Druhd vrstva sestavala z vybuSnychc¢ék a krystal, které po iniciaci
vyvolavaly s¥telné a zvukové efekty.
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Z&bavni pyrotechnika Poustni feuve svém obalu ro¥# obsahovala vybusné

kulicky a krystalky, které po iniciaci vyvolavaly &elné a zvukové efekty. Jednotlivé obaly

této zabavni pyrotechniky byly usi@alany do tzv. fontany. V takto vzniklém kompaktays

obaly explozivni sr#si propojeny zapalnouidrou tak, aby po jejim zapaleni iniciovala jejich

postupnou detonaci.

Ze ziskané swisi byly nejprve fipraveny suspenze o koncentracich 1 mgd.ml

deionizované vody. Tyto suspenze byly nastedmistny na 10 min. do ultrazvuku ki

extrakci anorganickych iofit Filtraci gres mikrofiltry (Nylon 0,45 um) byly ziskany roztoky

s obsahem anorganickych iénod vyslednych koncentracich 1 mgmiTyto roztoky byly

dalefedny deionizovanou vodou pro ziskani vysledného sdédtogramu.

3.6.2. Riprava vzorki pro povybuchovou (post-blast) analyzu

Obr. 5:
Improvizovany odpalovaci box

pro detonaci vyrobki zabavni
pyrotechniky

pozn.: vlastni vyroba

Postup pro ziskani materialu zabavni
pyrotechniky po jeji detonaci byl konzultovan
s panem Jaroslavem Havlem (kriminalisticko-
technicky expert, obor kriminalistika, ogtvi
chemie, fyzika a pozarni chemie, Kriminalisticky

Ustav, Praha 1).

Jednotlivé vyrobky zabavni pyrotechniky
byly postupg odpaleny v improvizovaném
odpalovacim boxu (obr. 5). Viiti povrch boxu

byl vylozen dlazdicemi.

Pred kazdou detonaci byl povrch
dlazdic odpalovaciho boxu @a¢ ocisten
koncentrovanou kyselinou ddsbu a nasledh
oplachnut destilovanou vodou. Tento postup
zaji¥oval sterilni prosedi pro odbr vzorki

explodované zabavni pyrotechniky.
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3.6.2.1. Odlér materialu po explozi z povrchu dlazdic

Odbker vzorku byl proveden metodou suchého seSkrabu, &zabovanim Pomoci
vatového tamponku byla $eha vrstva materialu vzniklého explozi vyrobku zédifba
pyrotechniky. Kousky vaty z tamponku s takto odalgra materialem byly porfeny do 1 ml
deionizované vody a uméty na 20 min. do ultrazvuku pro extrakci anorgapatk ionti.
Vznikla suspenze explozivniho materialu a deionga@/vody byla filtrovanaips mikrofiltry
(Nylon 0,45 um) na vysledny roztok anorganickychtio Tyto roztoky byly daleredny

deionizovanou vodou na vhodnou koncentraci proarisCE zaznamu, elektroferogramu.

Z rozdilu hmotnosti kouskvaty z vatového tamponkuigd extrakci a po ni byly
ziskany informace o hmotnostech odebraného povyiwétio materidlu, na zakladehoz
bylo mozné stanovit koncentraci vyslednych roatakorganickych iorit realnych vzork

zabavni pyrotechniky.

3.6.2.2. Odlgr materidlu po explozi z latky

Jednotlivé vyrobky zabavni pyrotechniky byly obaleiatkou, kterd slouzila jako
material pro odér poexplozivnich zbytk. Po detonaci se poexplozivni material na latce
zachytil. Kousky latky s takto ziskanym materidléyly pondeny do 1 ml deionizované
vody a umisiny na 20 min. do ultrazvuku pro extrakci anorgapatk ionti. Vznikla
suspenze explozivniho materialu a deionizované \oydy filtrovana pes mikrofiltry (Nylon
0,45 um) na vysledny roztok anorganickych ionfTyto roztoky byly dalerediny

deionizovanou vodou na vhodnou koncentraci proarisCE zaznamu, elektroferogramu.

Z rozdilu hmotnosti kousk latky pred extrakci a po ni byly ziskany informace
o hmotnostech odebraného poexplozivniho matem@wzaklad ¢ehoz bylo mozné stanovit

koncentraci vyslednych roztdlkanorganickych ioritrealnych vzork zabavni pyrotechniky.
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4. Vysledky a diskuze



Separace 10 vybranych anorganickych katiofitH,*, K*, B&*, SF*, Na, C&",
Mg?*, PE* a Zrf"), které jsou bzng zastoupeny v anorganickych explozivnich latkacta b
provedena metodou kapilarni zonové elektroforézgHCcapillary zone electrophoresis)
s negimou UV-VIS detekci. Nefma UV-VIS detekce byla umo#Zna uZzitim
4-aminopyridinu jako vizualizmiho ¢inidla. Detekcedchto kationd byla provadna v celém
spektru vinovych délek (190-600 nm). K dalSimu whaceni byly vybrany vinovée délky
200 nm a 214 nm,ifgemzZ se jako nejvhodjsi pro detekci vSech deseti vybranych kationt

jevila vinova délka 200 nm.

Podminky pro separaci byly shodné jak pro roztdiragych kationt tak pro vSechny
roztoky zabavni pyrotechnikynegima UV-VIS detekce (200 nm),fémmenna nepokryté
kapilara, BGE 10 mM 4-aminopyridin + kyselina hydy@omaselna, pH = 4,3, davkovani
hydrodynamicky, p = 50 mbag £ 10 3.

4.1. Separace roztoku vybranych kationi

Na obrazku 6 je uveden vysledny elektroferograméssnvybranych katiorii
Z obrazku je patrné, Ze za uvedenych podminek dg®azeno usgné separace 8 z 10
vybranych kationt. Kationty NH," a K se diky velmi blizkym aktualnim mobilitam
separovat nepodin. Jejich gitomnost ve vzorcich zabavni pyrotechniky byla daka@na
specifickymi reakcemi ionit Stanovované kationty migrovaly viali NH," + K*, B&*, SF,
Na', c&t, Mg?*, Pt a zrf™.

Pro ziskani vhodného zaznamu elektroferogramudagbk sn&si vybranych katiorit
ptipraven o koncentracich & 0,01 mg.mf (NH,*, C&*, Na', K*), ¢, = 0,02 mg.mil (B&’,
S, Mg?t, Mn?*, P, Zréh).

Na vysledném elektroferogramu roztoku é&sin kationti byl patrny pik
neidentifikovaného kationtu (pik 10). Jehtpmnost nijak neovlivnila stanoveni vybranych

kationti v roztocich zabavni pyrotechniky.
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Obr. 6:
Elektroforegram roztoku smési vybranych kationti

1 =NH", K

2 =B&"

3 =S¢

4 =Nd

5 =C&"

6 =Mg"

7 =Mt

8 =PB*

9 =zrt

10 = nebylo identifikovano

pozn:

nepima UV-VIS detekce (200 nm)iémenna kapilara, nepokryta, id = 50 um, TL = 486 EL = 40,0 cm,
BGE 10 mM 4-aminopyridin + kyselina hydroxyizomasgl pH = 4,3, davkovani hydrodynamicky,
p = 50 mbar, g = 10 s, kationty = 0,01 mg.mf (NH,", C&*, Na', K*), ¢, = 0,02 mg.mf (B&*, S**, Mg*,
Mn%, P, Zrth
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4.2.Kvantitativni analyza kationti

Kvantitativni analyzakationti v roztocich vzork explozivnich latek byla provedel
metodou kalibrani kiivky uZitim dvou sérii roztak o koncentracich; = 0,01 mg.mt,
c, = 0,05 mg.mt, ¢; = 0,1C mg.ml*, ¢ = 0,15 mg.mt a @ = 0,20 mg.m™. Jednotlivé série

obsahovaly nasledujici kation

« Série 1 (NH', B&", N&*, Mg**, P
« Série 2 (K, SF*, c&*, Mn**, zr™

Kationty do &€chto sérii byly vybrany zivodu maximalnich rozdilmigrainich¢agi.

Z vyslednychelektrofeogrami byly ode&teny zavislosti ploch pik na vzfstajici
koncentraci roztoku, na jejichz zaktadyly sestaveny kalibtai kiivky jednotlivych
kationti. Tyto kiivky byly sestaveny vzhlem kvybrané vinové délce 2' nm. Na zaklad
téchto kalibr&nich kiivek, respektive diky rovnicim linearnich regresdnotlivych grai,
bylo moZzné ypaotitat koncentraci katioft ve vzorcich zabavni pyrotechnikyigd a pc
explozi.

Na" ionty nebyly kvantitativd vyhodnocovany. Jejich fftomnos, mimo jiné i
v deionizované vaoi] znemozovala objektivni stanovel

Tabulky shodnotami ploch pikjednotlivych kationt a koncentracemi roztdksmssi

vybranych kationt a knim prisluSejici grafy kalibrenich kivek jsou uvedeny dé
(tab. 7-15, obr. 7-15).

Tab. 7: 350,09
K alibraéni kiivka koncentrace NF,* 200,00 e
koncentrace (mg.ml") | plocha piku _E )ZZZ y = 1464,1x- 4,7825 /.//

0,01 12,8( "g 150,00 & -

— -
0,05 63,7¢ = 10000 o
50,00 <
0,10 142,6( o 7
0,15 215,9( 0,05 0.1 015 22 c25
koncentrace (mg.anl)
0,20 287,8(

Obr. 7:
Graf kalibra éni k¥ivky koncentrace NF," ionti

pozn: rovnice linearni regrese uveder oblasti grafu
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Tab. 8:

K alibraéni kiivka koncentrace K*

koncentrace (mg.mt") | plocha piku
0,01 15,3(
0,05 66,4(
0,10 155,5(
0,15 229,5(
0,20 316,8(

350,03

300,00 - ,
P
= 20,000 - - =t
= v =1598,4x- 6,3365 i
B o0
= 7
T oo s
= ~
B jonod — -
. =3
50,07 =
'//
1,30
0,05 o1 0,13 22 C,23
koncentrace (mg.ml)
Obr. 8:

Graf kalibra &ni kiivky koncentrace K™ ionti

pozn.: rovnice linearni regrese uvede oblasti grafu

Tab. 9:

K alibraéni kiivka koncentrace B&*

koncentrace (mg.m") | plocha piku
0,01 7,4C
0,05 42,5(
0,10 97,4(
0,15 126,1(
0,20 199,5(

250,00

200,30 .
= . 7
E ¥ =975,66x- 4,9372 P
= 150,00 =
= e
3 ~
2 1000 [ Yl
- —
=, P
50,00 T
P
o«
0,00
005 01 0,15 22 0,25
koncentrace (mg.ml')
Obr. 9:

Graf kalibra &nf kiivky koncentrace Ba?* ionti

Tab. 10

K alibra éni kiivka koncentrace S

koncentrace (mg.mt") | plocha piku
0,01 11,7(¢
0,05 73,6(
0,10 133,5(
0,15 198,3(
0,20 317,3(

pozn: rovnice linearni regrese uveder oblasti grafu
350,00
.
300,02 -
P
- 23007 - —
E vy = 1535,7x- 9,7581 e
2 omees > e
= //
-E 130,02 5
% 100,09 — et
50,00 - /‘/
0,00 ‘//
0,05 o1 0,15 32 C,25
koncentrace (mg.ml™)
Obr. 10:

Graf kalibra &ni kiivky koncentrace Sr** ionti

pozn.: rovnice linearni regrese uvede oblasti grafu
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Tab. 11:

K alibra&ni k¥ivka koncentrace Cé*

koncentrace (mg.mt") | plocha piku
0,01 16,1(
0,05 77,0(
0,10 174,0(
0,15 380,0(
0,20 421,3(

500,00
450,00
-
400,00 -
:—é 330,07
= y=23264x-23,617 ~
= o010 —
5 aom — -
2 0000 =
= e
= som
-
100,00 3
30,02 e
-~
00 %
50,00 ; : 2 25
koncentrace (mg.ml+)
Obr. 11:

Graf kalibra &nf kiivky koncentrace Ca®* ionti

pozn.: rovnice linearni regrese uvede oblasti grafu

300,00

Za0,00

200,00

150,02

plocha piku

100,07

30,02

0,00

//'
- ~
y = 1394,3x- 520012 .,//
//
,/
-
—
-
el
o«
o D05 0,1 0,15 52 c25

Lkoncentrace (mg.ml!)

Obr. 12;

Graf kalibra &nf kiivky koncentrace Mg®* ionti

pozn: rovnice linearni regrese uvedev oblasti grafu

Tab. 12:
K alibra éni kiivka koncentrace Mc**
koncentrace (mg.mt') | plocha piku
0,01 11,1(C
0,05 61,4(
0,10 134,5(
0,15 203,8(
0,20 274,3(
Tab. 13:
K alibra éni kiivka koncentrace Mr?*
koncentrace (mg.m") | plocha piku
0,01 13,1(
0,05 38,7(
0,10 124,1(
0,15 174,6(
0,20 287,0(

330,00
300,10
250,30
200,30

150,20

plocha piku

100,20
50,00
0,00

-30,00

-
-~

- . = -~

v =1431,6x- 18,522 -
.
—
//./
-
-
e
L] //
0,09 01 0,15 02 0,25

Lkoncentrace (mg.ml!)

Obr. 13:

Graf kalibra &ni kiivky koncentrace Mn?* ionti

pozn.: rovnice linearni regreseedena oblasti grafu
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Tab. 14.

K alibra ¢ni kiivka koncentrace PI**

koncentrace (mg.mf") | plocha piku
0,01 3,4C
0,05 28,6(
0,10 58,2(
0,15 109,0(
0,20 143,5(

160,02
140,07
120,02
100,03

20,00

plocha piku

50,00
40,03
20,00

0,00

=200

al
¥=752,97x- 8,2632 o
P
//
e °
/‘/
t///
0,08 01 0,15 a2 0,25

koncentrace (mg.ml")

Obr. 14:

Graf kalibra &ni k¥ivky koncentrace Pb?* ionti

pozn.: rovnice linearmegrese uveden: oblasti grafu

Tab. 15:

K alibra éni kiivka koncentrace Zr**

koncentrace (mg.mt") | plocha piku
0,01 13,2(
0,05 41,7(
0,10 119,5(
0,15 187,7(
0,20 278,4(

300,

250,00 -
= v=1415,6x- 16,287 -
= 200,00 P
= ~
=
E som —
2 e
= looan
= . -
-
50,00
50,00 - *
e _-
0,00
0,05 01 0,15 02 0z
50,00
Lkoncentrace (mg.ml?)
Obr. 15:

Graf kalibra &ni kiivky koncentrace Zn®* ionti

pozn.: rovnicdinearni regrese uveden oblasti grafu
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4.3. Separace roztol vzorka zabavni pyrotechniky

Jednotlivé vyrobky zabavni pyrotechniky byly posttimdpaleny na dvoudaznych
povrsSich (glazura dlazdic, latka)id®l detonaci zabavni pyrotechniky na latce byl aitekus
latky jako blank. Separaci roztoku tohoto blankl zigkan elektroferogram (obr. 16), ktery
byl pouZzit pro zpesréni stanoveni vybranych katignve vzorcich zabavni pyrotechniky po
odpaleni na latce.
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Obr. 16:

Elektroferogram roztoku latky jako srovnavaciho blanku

1=NH,", K

2=Na

3=Ccg"

4 = Mg

5 a 6 = nebylo identifikovano

pozn:

nepima UV-VIS detekce (200 nm)iémenna kapilara, nepokryta, id = 50 um, TL = 48y EL = 40,0 cm,
BGE 10 mM 4-aminopyridin + kyselina hydroxyizomasgl pH = 4,3, davkovani hydrodynamicky,
p = 50 mbar,g = 10 S, Gow = 0,15 mg.mt

Prvni pik obsahoval vedle ‘Ktaké NH' ionty. Ritomnost NH' byla potvrzena

specifickymi reakcemi iofituzitim Nesslerovainidla.
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V roztoku blanku byly patrné dva piky neidentifileowch kationi (piky 5 a 6). Tyto
piky nijak neovlivnily stanoveni vybranych katiéntv roztocich vzorik zabavni
pyrotechniky.

Na zaklad kalibrainich Kivek, respektive diky rovnicim linearnich regresi
jednotlivych grafi, byla provedena kvantitativni analyza vybranycHidkdat ve vzorku
blanku. Koncentrace jednotlivych katidrjsou uvedeny v tabulce 16.

Tab. 16:
Koncentrace kationti v roztoku blanku
Kationt Plocha piku | Koncentrace (mg.g')
NH," 4
4 418 ne,m:rltelne,
K* piky smyty
ca* 11,2 99,78
Mg** 9,7 71,24
pozn.:

koncentrace katiofitvztazena na 1 g pevného materialu

4.3.1. Dymovnéka

Dymovnikka (obr. 17) pat mezi vyrobky
zabavni pyrotechniky gené pro dti. Principem toho
produktu je tvorba barevného hustého dymu. Barva
Dymovniky je odrazem barvy tohoto dymu (itap
fialova dymovnéka, fialovy dym).

Obr. 17:

Dymovni¢ka
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Na obrazku 18 je uveden vysledny elektroferogracmbynicky pied explozi.
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Obr. 18:
Elektroferogram Dymovni¢ky pied explozi

1=K

2=Na

3=Ccg"

4 = M¢f*

5 = nebylo identifikovano
6 = P"*

pozn:

nepima UV-VIS detekce (200 nm)iémenna kapilara, nepokryta, id
BGE 10 mM 4-aminopyridin + kyselina hydroxyizomasgl pH
p = 50 mbar,g= 10 S, gow = 0,1 mg.mf

50 um, TL = 48% EL = 40,0 cm,
4,3, davkovani hydrodynamicky,

Prvni pik obsahoval pouze *Kionty. Ritomnost NH' iotni byla vyvracena

specifickymi reakcemi iofituzitim Nesslerovainidla.

V roztoku dymovniky pred explozi byl patrny pik neidentifikovaného kation
(pik 5). Tento pik nijak neovlivnil stanoveni vybgach kationti v analyzovaném roztoku.

Na zaklad kalibratnich Kivek, respektive diky rovnicim linearnich regresi
jednotlivych grafi, byla provedena kvantitativni analyza vybranychidkdan ve vzorku

Dymovnicky pred explozi. Koncentrace jednotlivych katibjgou uvedeny v tabulce 17.
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Tab. 17:

Koncentrace kationtia Dymovni¢ky pred explozi

Kationt Plocha piku Koncentrace (mg.4d")
K* 29,4 223,58
ce” 3,1 114,84
Mg** 2,0 51,64
PL* 2,0 136,30
pozn.:

koncentrace katiofitvztazena na 1 g pevného materialu

Na obrazku 19 je uveden vysledny elektroferograrten@u Dymovnéky po explozi

odebraného z povrchu glazury dlazdic.
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Obr. 19:

Elektroferogram Dymovni¢ky po explozi, odl#r z dlazdic

1=NH, K

2 =Nd, c&"

3=Mg"

4 = nebylo identifikovano

pozn:
nepima UV-VIS detekce (200 nm)i&mennd kapilara, nepokryta, id = 50 um, TL = 481f EL = 40,0 cm,
BGE 10 mM 4-aminopyridin + kyselina hydroxyizomasgl pH = 4,3, davkovani hydrodynamicky,
p = 50 mbar,g= 10 S, guow = 0,1 mg.mf
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Prvni pik obsahoval vedle *Ktaké NH' ionty. Ritomnost NH* byla potvrzena
specifickymi reakcemi iorituzitim Nesslerovainidla. Vzorek dymovnriky byl t€mito ionty

pravdEpodobré kontaminovan detonaci explozivni &n

V roztoku byl patrny pik neidentifikovaného kation{pik 4). Tento pik nijak

neovlivnil stanoveni vybranych katignt analyzovaném roztoku.

Kvili vysoké absorbanci Ndonti doslo ke smyti piks C&". Kvili této skuténosti
nebylo moZné provést kvantitativni analyzahto ionti. PEF* ionty se v zaznamu kii nizké
absorbanci nepotito prokazat. Kvantitativni analyza byla moZna peun Md".
Koncentracedchto ionfi v roztoku byla 260,35 mg'g(pozn.: plocha piku 31,4, koncentrace

vztaZzena na 1 g pevného materiélu).

Na obrazku 20 je uveden vysledny elektroferogranvypochového materialu

Dymovnicky odebraného z latky.
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Obr. 20:

Elektroferogram Dymovni¢ky po explozi, odlér z latky

1=NH,", Na

2=Nd

3=cg"

4 = Mg

5=Pg"

6 a 7 = nebylo identifikovano

pozn:
nepima UV-VIS detekce (200 nm)i&mennd kapilara, nepokryta, id = 50 um, TL = 481f EL = 40,0 cm,
BGE 10 mM 4-aminopyridin + kyselina hydroxyizomasgl pH = 4,3, davkovani hydrodynamicky,
p = 50 mbar,g= 10 S, Gow = 0,15 mg.mt
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Prvni pik, podob#jako u roztoku blanku, obsahoval K NH," ionty.

V roztoku byly patrny piky neidentifikovanych katit (piky 6 a7). Tyto piky nijak

neovlivnily stanoveni vybranych katignv analyzovaném roztoku.

Na zaklad kalibracnich Kkivek, respektive diky rovnicim linearnich regresi
jednotlivych grafi, byla provedena kvantitativni analyza vybranychidkdai ve vzorku
Dymovnicky po explozi odebrané z latky. Koncentrace jedmpth kationfi jsou uvedeny

v tabulce 18.

Tab. 18:

Koncentrace kationtia Dymovni¢ky po explozi,
odbér z latky

Kationt Plocha piku Koncentrace (mg.gl)
NH,4" nenttitelné,
! 106.,6 b

K* piky smyty
ca’ 13,9 7,73
Mg 25,6 76,03

P 6,9 134,25

pOZﬂ.Z

koncentrace katiofitvztazena na 1g pevného materialu,
koncentrace katiofitvztazena ke koncentracim v blanku
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4.3.2. Dvojity pirat

Obr. 21:

Dvojity piréat

Principem Dvojitého pirata (obr. 21) je tvorba
zvukoveho efektu. Po iniciaci explozivni &sn dojde k jeji

dvojité detonaci za séasného roztrhani obalu.

Na obrazu 22 je uveden vysledny elektroferogram

Dvojitého pirata ped detonaci.
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Obr. 22:

Elektroferogram Dvojitého pirata p ed explozi

1=K
2=Nd
3=Cc&"
4 = Mg

5 = nebylo identifikovano

pozn:

nepima UV-VIS detekce (200 nm)iémenna kapilara, nepokryta, id = 50 um, TL = 48y EL = 40,0 cm,
BGE 10 mM 4-aminopyridin + kyselina hydroxyizomasgl pH = 4,3, davkovani hydrodynamicky,
p = 50 mbar,g= 10 S, guow = 0,1 mg.mf
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Prvni pik obsahoval pouze *Kionty. Ritomnost NH' ionti byla vyvracena

specifickymi reakcemi iofituzitim Nesslerovainidla.

V roztoku Dvojitého pirata ii@d explozi byl patrny pik neidentifikovaného kation

(pik 5). Tento pik nijak neovlivnil stanoveni vybgach kationtt v analyzovaném roztoku.

Na zaklad kalibratnich Kkivek, respektive diky rovnicim linearnich regresi
jednotlivych grafi, byla provedena kvantitativni analyza vybranychidkdai ve vzorku

Dvojitého pirata ped explozi. Koncentrace jednotlivych katidjgou uvedeny v tabulce 19.

Tab. 19:

Koncentrace kationtia Dvojitého pirata
pired explozi

Kationt Plocha piku Koncentrace (mg.4d")
K* 15,9 139,12
of: 6,4 129,03
Mg 10,9 115,47
pozn.:

koncentrace katiofitvztazena na 1 g pevného materialu

Na obrazku 23 je uveden vysledny elektroferogramendu Dvojitého pirata po
explozi odebraného z povrchu glazury dlazdic. Tesiektroferogram byl tést identicky

s elektroferogramem roztoku dvojitého piratagexplozi.

Na zaklad kalibracnich Kkivek, respektive diky rovnicim linearnich regresi
jednotlivych grafi, byla provedena kvantitativni analyza vybranychidkdi ve vzorku
materialu dvojitého pirata po explozi odebranéhmowrchu glazury dlazdic. Koncentrace

jednotlivych kationd jsou uvedeny v tabulce 20.
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Obr. 23:

Elektroferogram Dvojitého pirata po explozi, odbér z dlazdic

1=K

2=Nd

3=ca"

4 = Mg

5 = nebylo identifikovano

pozn:
nepima UV-VIS detekce (200 nm)i&mennd kapilara, nepokryta, id = 50 um, TL = 481f EL = 40,0 cm,
BGE 10 mM 4-aminopyridin + kyselina hydroxyizomasgl pH = 4,3, davkovani hydrodynamicky,
p = 50 mbar,g= 10 S, gow = 0,1 mg.mf

Tab. 20:

Koncentrace kationtia Dvojitého pirata po explozi,
odbér z dlazdic

Kationt Plocha piku Koncentrace (mg.4d")
K* 12,4 117,22
of: 6,9 131,18
Mg** 5,3 75,31
pozn.:

koncentrace katiofitvztazena na 1 g pevného materialu
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Na obrdzku 24 je uveden vysledny elektroferogranvypochového materialu
Dvojitého pirata odebraného z latky.
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Obr. 24:

Elektroferogram Dvojitého pirata po explozi, odker z latky

1 =NH,", K

2=Na

3=C¢"

4 = Mg

5 a 6 = nebylo identifikovano

pozn:

nepima UV-VIS detekce (200 nm)iémenna kapilara, nepokryta, id = 50 um, TL = 48y EL = 40,0 cm,

BGE 10 mM 4-aminopyridin + kyselina hydroxyizomasgl pH = 4,3, davkovani hydrodynamicky,
p = 50 mbar,g= 10 S, gow = 0,1 mg.mf

Prvni, pik podob#jako u vzorku blanku, obsahoval l& NH," ionty.

Na elektroferogramu poexplozivniho materidlu D@jib pirdta odebraného z latky
byly patrny piky neidentifikovanych katiant(piky 5 a 6). Tyto piky nijak neovlivnily
stanoveni vybranych katiantv analyzovaném roztoku.

Na zaklad kalibratnich Kivek, respektive diky rovnicim linearnich regresi
jednotlivych grafi, byla provedena kvantitativni analyza vybranychidkdai ve vzorku
povybuchového materialu Dvojitého pirata odebranéhlatky. Koncentrace jednotlivych

kationti jsou uvedeny v tabulce 21.
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Tab. 21:

Koncentrace kationtia Dvojitého pirata po explozi, odkEr z

latky
Kationt Plocha piku Koncentrace (mg.4d")
NH4" nemnetitelné,
" 61,1 ]
K piky smyty
ce* 24,8 108,34
Mg** 16,6 85,11
pozn.:

koncentrace katiofitvztazena na 1 g pevného materialu,
koncentrace katiofitvztazena ke koncentracim v blanku

4.3.3. Shogun Rocketd

Principem Sogun Rocket (obr. 25) je tvorba
swtelnych a zvukovyh efeit Tlakem vzniklym
iniciaci prvni explozivni sisi je tento vyrobek
vynesen do vzduchu. Naslednou detonaci druhé

explozivni sndsi dochazi ke vzniku stelnych a

zvukovych efeki.

Obr. 25:
Shogun Rocket

Na obrazku 26 je uveden vysledny elektroferogramdsep explozivni sisi Shogun

Rocket ped detonaci.

Prvni pik elektroferogramu spodni explozivni ésmobsahoval pouze ‘Kinoty.

Pritomnost NH" iontii byla vyvracena specifickymi reakcemi idntzitim Nesslerovainidla.

V roztoku spodni explozivni sfai pred detonaci byl patrny pik neidentifikovaného
kationtu (pik 5). Tento pik nijak neoviieval stanoveni vybranych katidnv analyzovaném

roztoku.
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Obr. 26:

Elektroferogram spodni explozivni snési Shogun Rocket ped detonaci

1=K

2=Nd

3=ca"

4 = Mg

5 = nebylo identifikovano

pozn:

nepima UV-VIS detekce (200 nm)i&mennd kapilara, nepokryta, id = 50 um, TL = 481f EL = 40,0 cm,
BGE 10 mM 4-aminopyridin + kyselina hydroxyizomasgl pH = 4,3, davkovani hydrodynamicky,
p = 50 mbar,g= 10 S, guow = 0,1 mg.mf

Tab. 22:

Koncentrace kationtia spodni explozivni snisi Shogun
Rocket pred explozi

Kationt Plocha piku Koncentrace (mg.d")
K* 715 486,97
ce* 6,8 130,75
Mg** 5,7 78,18
pozn.:

koncentrace katiofitvztazena na 1 g pevného materialu
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Na zaklad kalibratnich Kivek, respektive diky rovnicim linearnich regresi
jednotlivych gratfi, byla provedena kvantitativni analyza vybranyctiddi ve vzorku spodni

explozivni smdsi Shogun Rocket ipd detonaci. Koncentrace jednotlivych katiofgsou
uvedeny v tabulce 22.

Na obrazku 27 je uveden vysledny elektroferogrammihexplozivni smsi Shogun
Rocket ped detonaci.
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Obr. 27:

Elektroferogram horni explozivni smési Shogun Rocket ped detonaci

1=K

2=Na

3=C¢"

4 = Mg

5 = nebylo identifikovano

pozn:
nepima UV-VIS detekce (200 nm)iémenna kapilara, nepokryta, id = 50 um, TL = 48y EL = 40,0 cm,

BGE 10 mM 4-aminopyridin + kyselina hydroxyizomasgl pH = 4,3, davkovani hydrodynamicky,
p = 50 mbar,g= 10 S, gow = 0,1 mg.mf

Prvni pik elektroferogramu horni explozivni&npred detonaci obsahoval pouzé K

inoty. Fitomnost NH" iontl byla vyvracena specifickymi reakcemi idnizitim Nesslerova
¢inidla.
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V roztoku horni explozivni sési pied detonaci byl patrny pik neidentifikovaného

kationtu (pik 5). Tento pik nijak neoviieval stanoveni vybranych katidnv analyzovaném
roztoku.

Na zaklad kalibracnich Kkivek, respektive diky rovnicim linearnich regresi
jednotlivych grafi, byla provedena kvantitativni analyza vybranychddi ve vzorku horni
explozivni smdsi Shogun Rocket ipd detonaci. Koncentrace jednotlivych katiofsou
uvedeny v tabulce 23.

Tab. 23:

Koncentrace kationti horni explozivni snési Shogun
Rocket pred explozi

Kationt Plocha piku Koncentrace (mg.g")
K* 55,1 384,36
ce* 4,2 119,57
Mg?* 4,7 71,00
pozn.:

koncentrace katiofitvztazena na 1 g pevného materialu

Na obrazku 28 je uveden vysledny elektroferogramendu Shogun Rocket po
explozi odebraného z povrchu dlazdic.

Prvni pik obsahoval vedle'aké NH" ionty. Ritomnost NH" ionti byla potvrzena
specifickymi reakcemi iofiit uzitim Nesslerova&inidla. Vzorek Shogun Rocket byénito
ionty prav@&podobré kontaminovan detonaci explozivni &n

Kvili vysoké absorbanci Naionti doslo ke smyti s Ga Kuvili této skuténosti
nebylo moZné provést kvantitativni analyzohto ionti. Mg®* ionty se kili nizké absorbanci

nepoddilo prokazat.
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Obr. 28:

Elektroferogram Shogun Rocket po explozi, odér z dlazdic

1=NH,, K
2 =Nd, c&"
3 = nebylo identifikovano

pozn:

nepima UV-VIS detekce (200 nm)iémennd kapilara, nepokryta, id = 50 um, TL = 481f EL = 40,0 cm,
BGE 10 mM 4-aminopyridin + kyselina hydroxyizomasgl pH = 4,3, davkovani hydrodynamicky,
p = 50 mbar,g= 10 S, gow = 0,1 mg.mf

Na obrazku 29 je uveden vysledny elektroferogranypochového materialu Shogun

Rocket odebraného z latky.
Prvni pik, podob#jako u roztoku blanku, obsahoval K NH," ionty.

Na elektroferogramu poexplozivniho materidlu odebhe z latky byly patrny dva
piky neidentifikovaného katio@t(pik 5 a 6). Tyto piky nijak neovlivnily stanovenibranych

kationti v analyzovaném roztoku.

Na zaklad kalibratnich Kivek, respektive diky rovnicim linearnich regresi
jednotlivych grafi, byla provedena kvantitativni analyza vybranychidkdai ve vzorku
poexplozivniho materialu Shogun Rocket, odebranghidtky. Koncentrace jednotlivych

kationti jsou uvedeny v tabulce 24.
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min
1=NH,", K

2 =Na

3=Cc&"

4 = M¢f*

5 a 6 = nebylo identifikovano
pozn:

Elektroferogram Shogun Rocket po explozi, o& z latky

nepima UV-VIS detekce (200 nm)i&mennd kapilara, nepokryta, id = 50 um, TL = 481f EL = 40,0 cm,
BGE 10 mM 4-aminopyridin + kyselina hydroxyizomasgl pH
p = 50 mbar,g= 10 S, Gow = 0,1 mg.mt

4,3, davkovani hydrodynamicky,

Tab. 24:

Koncentrace kationti poexplozivniho materialu Shogun
Rocket, odker z latky

Kationt Plocha piku Koncentrace (mg.4d")
NH," nemgtitelné,
. 256,5 Ten
K piky smyty
oF: 6,3 17,21
pozn.:

koncentrace katiofitvztazena na 1 g pevného materialu,
koncentrace katiofitvztazena ke koncentracim v blanku
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Pii stanoveni M§" bylo patrné sniZeni koncentrac&chto ionfi vzhledem ke
koncentracim v blanku.fPdetonaci explozivni sisi Shogun rocket v prasdi latky doslo
patrre ke vzniku slodeniny s Mg" ionty, $patg rozpustné v deionizované wgduzité jako
rozpoustdla. Na zaklad tohoto poklesu koncentrace nebyla mozna kvantitatanalyza

téchto ionfi.

4.3.4. Poustni boie

Poustni bote (obr. 30) pa meazi
nejmodergjSi kometné dostupné vyrobky zébavni
pyrotechniky. Principem tohoto vyrobku je tvorba
swtelného a zvukového efektu. Zapalnaara
navzajem propojuje sadu &lic, piicemz po jejim
zapaleni iniciuje explozi kazdé z nich za &mné

tvorby zvukovych a sitelnych efeki.

Obr. 30:
Poustni boure

Vybusna smis tohoto vyrobku sestava z explozivnich &elki a krystalk. Na obrazku

31 je uveden vysledny elektoferogram krysiaHoustni bote pred explozi.

Prvni pik obsahoval pouze *Kionty. Ritomnost NH' ionti byla vyvracena

specifickymi reakcemi iofituzitim Nesslerovainidla.

V roztoku krystalkk Poustni bote byl patrny pik neidentifikovaného kationtu (pik 5

Tento pik nijak neovlivnil stanoveni vybranych ket v analyzovaném roztoku

Na zaklad kalibracnich Kkivek, respektive diky rovnicim linearnich regresi
jednotlivych grafi, byla provedena kvantitativni analyza vybranychidkdai ve vzorku
krystalki Poustni bote pred explozi. Kili nizké absorbanci Mg iontii byla moZna pouze

kvalitativni analyza. Koncentrace jednotlivych kaii jsou uvedeny v tabulce 25.
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Obr. 31:
Elektrofrerogram krystalk @ Poustni boue pired explozi
1=K
2=N&
3=cg"
4=Mg"
5 = nebylo identifikovano
pozn:

nepima UV-VIS detekce (200 nm)iémenna kapilara, nepokryta, id = 50 um, TL = 486 EL = 40,0 cm,
BGE 10 mM 4-aminopyridin + kyselina hydroxyizomasgl pH = 4,3, davkovani hydrodynamicky,
p = 50 mbar,g= 10 S, Gow = 0,01 mg.mt

Tab. 25:
Koncentrace kationti krystalk @4 Poustni boute pred
explozi
Kationt Plocha piku Koncentrace (mg.4d")
K* 8,1 90,32
oF: 8,7 138,91
pozn.:

koncentrace katiofitvztazena na 1 g pevného materialu
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Na obrazku 32 je uveden vysledny elektroferogranic¢kld PouStni bae pred

explozi.

Prvni pik obsahoval pouze *Kionty. Ritomnost NH' ionti byla vyvracena

specifickymi reakcemi iofituzitim Nesslerovainidla.

V roztoku kulgek Poustni baie byl patrny pik neidentifikovaného kationtu (pik 6
Tento pik nijak neovlivnil stanoveni vybranych katii v analyzovaném roztoku.

Na zaklad kalibracnich Kkivek, respektive diky rovnicim linearnich regresi
jednotlivych grafi, byla provedena kvantitativni analyza vybranychidkdad ve vzorku
kulicek Poustni baie ped explozi. Koncentrace jednotlivych katibnjsou uvedeny
v tabulce 26.

25 3 3 4 45 min

Obr. 32:
Elektroferogram kuli ¢ek poustni boue pired explozi

1=K

2 =Bd"

3=Nd

4=cg'

5= Mg

6 = nebylo identifikovano

pozn:

nepima UV-VIS detekce (200 nm)iémennd kapilara, nepokryta, id = 50 um, TL = 481f EL = 40,0 cm,
BGE 10 mM 4-aminopyridin + kyselina hydroxyizomasgl pH = 4,3, davkovani hydrodynamicky,
p = 50 mbar,g= 10 S, guow = 0,1 mg.mf
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Tab. 26:

Koncentrace kationti kuli ¢ek Poustni boure pred explozi

Kationt Plocha piku Koncentrace (mg.4d")
K* 29,0 221,07
Ba 26,3 320,16
ce” 8,4 137,62
Mg?* 7.1 88,22
pozn.:

koncentrace katiofitvztazena na 1 g pevného materialu

Na obrazku 33 je uveden vysledny elektroferograrteredu Poustni bae po explozi

odebraného z povrchu glazury dlazdic.
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Obr. 33:

Elektroferogram Poustni boure po explozi, odir z dlazdic

1=K

2 =Bd"

3=N4&

4=cg'

5= Md"*

6 = nebylo identifikovano

pozn:
nepima UV-VIS detekce (200 nm)iémennd kapilara, nepokryta, id = 50 um, TL = 481f EL = 40,0 cm,
BGE 10 mM 4-aminopyridin + kyselina hydroxyizomasgl pH = 4,3, davkovani hydrodynamicky,
p =50 mbar,g=10'S, G0 = 1 mg.mt*
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Prvni pik obsahoval pouze *Kionty. Ritomnost NH' ionti byla vyvracena

specifickymi reakcemi iofituzitim Nesslerovainidla.

V roztoku materialu Poustni biipo explozi, odebraného z dlazdic, byl patrny pik
neidentifikovaného kationtu (pik 6). Tento pik kijaeovlivnil stanoveni vybranych katidgint

v analyzovaném roztoku

Na zaklad kalibratnich Kivek, respektive diky rovnicim linearnich regresi
jednotlivych grafi, byla provedena kvantitativni analyza vybranychidkdai ve vzorku
materialu Poustni bde po explozi odebraného z dlazdic. Koncentraceggiggich kationti

jsou uvedeny v tabulce 27.

Tab. 27:

Koncentrace kationti Poustni boue po explozi,
odbér z dlazdic

Kationt Plocha piku Koncentrace (mg.d")
K* 453,9 0,2879
B&" 1,2 0,006
or: 60,9 0,0363
Mg** 4,9 0,007
pozn.:

koncentrace katiofitvztazena na 1 g pevného materialu

Na obrazku 34 je uveden vysledny elektroferogranybochového materialu Poustni

boure odebraného z latky.

Prvni pik, podob#jako u roztoku blanku, obsahoval K NH," ionty.

Na elektroferogramu poexplozivniho materialu Pou&toue, odebraného z latky,
byly patrny dva piky neidentifikovanych katiagn{pik 6 a 7). Tyto piky nijak neovlivnily
stanoveni vybranych katiant analyzovaném roztoku.

Na zaklad kalibratnich Kivek, respektive diky rovnicim linearnich regresi
jednotlivych grafi, byla provedena kvantitativni analyza vybranychidkdai ve vzorku

poexplozivniho materialu Poustni keuodebraného z latky. Koncentrace jednotlivych

kationt jsou uvedeny v tabulce 28.
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Obr. 34:

Elektroferogram Poustni boure po explozi, odir z latky

1=NH,, K

2 =Bd"

3=N4&

4=cg'

5= Md"*

6 a 7 = nebylo identifikovano

pozn:
nepima UV-VIS detekce (200 nm)i&mennd kapilara, nepokryta, id = 50 um, TL = 481f EL = 40,0 cm,
BGE 10 mM 4-aminopyridin + kyselina hydroxyizomasgl pH = 4,3, davkovani hydrodynamicky,
p = 50 mbar,g =10 S, Gow = 0,1 mg.mt

Tab. 28:

Koncentrace kationtia Poustni boue po explozi,
odbér z latky

Kationt Plocha piku Koncentrace (mg.m*)
NH," nemntitelné,
: 383,3 e

K* piky smyty

Ba 1,8 69,05

or: 17,0 174,59
Mg** 23,0 202,25

pozn.:

koncentrace katiofitvztaZzena na 1 mg.rhroztoku,
koncentrace katiofitvztazena ke koncentracim v blanku
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5. Zawr

Na zéklad zdroji uvedenych v seznamu literatury byla kapilarni etdhréza
popsana jako separd technika. Jeji zakladni principy, ¢atne charakteristiky
elektroforetické pohyblivosti iofita elektroosmotického toku, jsou uvedeny v teckété@sti
této prace. Tento okruh prace se dale zabyva tapalyzy anorganickych ioit které jsou
béZné zastoupeny v anorganickych latkach, a dale metopigich detekce. V neposledrace
je vpraci uveden iehled popisujici stanoveni anorganickych idont povybuchovych

materialech a jinych matricich.

V experimentalngasti této prace byla vyvinuta metoda kapilarni z@nelektroforézy
kombinované s néfmou UV-VIS detekci v oblasti vinovych délek 19600 nm pro separaci
anorganickych katiodt obsazenych v materidlech zabavni pyrotechniky.oByybrano
10 kationfi (NH,", K*, B&*, SF*, Na', C&*, Mg®*, PF* a Zrf"), které jsou bZné zastoupeny

v anorganickych explozivnich latkach.

Neprima UV-VIS detekce byla umo#na uzitim 4-aminopyridinu jako vizualizaiho
¢inidla.

Za uvedenych podminetnepima UV-VIS detekce (200 nm)eknenna nepokryta
kapilara, id = 50 um, TL =48,5 cm, EL = 40,0 cnGB 10 mM 4-aminopyridin (48,02 mg
v 50 ml deionizované vody (1&Mmi* Millipore)) + kyselina hydroxyizoméaselna, pH = 4,3
davkovani hydrodynamicky, p = 50 mbay,=t 10 9 bylo rozseparovano 8 z 10 vybranych
kationtl. K™ a NH," se kvili blizkym aktualnim mobilitdm rozseparovat nepiilda Jejich
piitomnost byla dokazovana specifickymi reakcemidomodminky pro separaci katid@nt

byly shodné pro vSechny roztoky &shvybranych katiorita zabavni pyrotechniky.

Pro celkové stanovenidhto 10 vybranych katiofitve vzorcich zabavni pyrotechniky
byly provedeny kvalitativni i kvantitativni analyzgmetoda kalibréni kiivky), jejichz

vysledky jsou uvedeny v zérecnécasti prace (Vysledky a diskuze).

Ve v&ech vzorcich zabavni pyrotechniky byly prokézK*, Na', C&£* a Md* ionty.
Ve vzorku dymovniky byly dale stanoveny Bbionty. B&" ionty byly detekovnany ve
vzorku Poustni bae. Ostatni ionty ve vzorcich prokazany nebyly.
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NH," ionty nebyly ped explozi detekovany v Zzadném vyrobku zabavnitpgtmiky.
Jejich gitomnost byla prokdzana v materialu Dymakyi a Shogun Rocket po explozi
odebraného z povrchu glazury dlazdic. Vzorky bylymito ionty prava@podobrg
kontaminovany Ehem detonace explozivni 8.

NH," ionty byly dale pitomny ve vzorcich povybuchovych mateiiav3ech
analyzovanych vyrohk zabavni pyrotechniky odebranych z latky. Tyto yottyly vSak
zastoupeny v materialu latky, jejiz roztok byl pibyako blank pro stanoveni vybranych

anorganickych katiotve vzorcich odebranych préax tohoto povrchu.
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BGE

c’D

CATB

CDTA
CE
CHES

CIE
CZE

DDP

DEA
DETA
EOF
GC

GEMBE

6. Seznam zkratek

z&kladni elektrolyt

kapacité spojeny vodivostni
detektor

bromid
hexadecyltrimethylamonia

kyselina diaminocyklohexan
tetraoctova

kapilarni elektroforéza
kyselina 2-(cyklohexylamino)
ethan sulfonova

kapilarni izotachoforéza
kapilarni zénova elektroforéza

hydroxid dimethyl-difenyl
fosfonia

diethanolamin
diethilentriamin
elektroosmoticky tok
plynova chromatografie

elektroforéza pohyblivého
rozhrani gradientovou eluci

HDMB
HIBA
His

HPCE

MEKC

MES

SDS
TEA
tITP

TRIS
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bromid hexadimetrinu
kyselina hysdrosyizomaselna
histidin

vysoko&inna kapilarni
elektroforéza

vnitini pamér kapilary
iontova chromatografie
kapalinova chromatografie
vedouci elektrolyt

micelarni elektrokineticka
chromatografie

kyselina 4-
morfolineethansulfonova

dodecylsulfat sodny
triethanolamin

piechodnd izotachovoréza

2-amino-2-hydroxymethyl-
propan-1,3-diol
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