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¥ Zéikladni charakteristika

" PFAS = per- a polyfluoralkylované slouceniny
Siroka skupina syntetickych latek (> 10 000)

Extrémni stabilita (vazba C-F) a perzistence (C F,,,,— Ci C.F,..;—O0-C_F, .17
® Potencidlni degradace prekurzor( v Zivotnim prostiedi na vysoce stabilni a perzistentni produkty

" Vysoka povrchova aktivita, stabilita a/nebo schopnost odpuzovat vodu/olej
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Follow us

¥ Klasifikace @) 0ECD

" Nepolymerni

® Perfluoroalkylované slouceniny | o
— Perfluoralkylované kyseliny (PFAA)
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® Polyfluoralkylované slouceniny

— Fluorotelomerni slouceniny
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SCIENTIFIC OPINION

ADOPTED: 9 July 2020

doi: 10.2903/j efsa 2020 6223

Risk to human health related to the presence of
perfluoroalkyl substances in food

bt s

EXPOZICE CLOVEKA

efsa

Tolerovatelny tydenni pfijem pro
2PFHxS, PFOS, PFOA, PFNA 4,4 ng/kg/tél.hm.
(Cerven 2020)

Prevzato a prelozeno: Niegowska a kol. (2021) PFAS of possible concern in the aquatic environment, JRC Technical Report



| Obecné schéma zpracovani vzorku
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I Standardizované metody pro stanoveni PFAS ve vodé

" Mezinarodni organizace pro normalizaci (ISO) IR
® |SO 25101: PFOS a PFOA v povrchovych a odpadnich vodach (SPE-LC-MS/MS)

" Americka spole€nost pro testovani a materialy (ASTM)
® ASTM D7979: PFAS ve vodé, kalu a ptdé (primy nastrik LC-MS/MS)

" Némecky institut pro standardizaci (DIN)

° DIN 38407-42: PFAS ve vodé (SPE-LC-MS/MS) D_I
" Agentura pro ochranu zZivotniho prostredi (EPA) —

®* Metoda 537: PFAS v pitné vodé (SPE-LC-MS/MS)
® Metoda 533: PFAS v pitné vodé (SPE-LC-MS/MS)
® Metoda 8327 (Pfiloha 3512): PFAS v nepitné vodé (piimy nastrik LC-MS/MS)
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I Analyza PFAS (VSCHT Praha)  ressiisspuschicr

 Onas Studium Védaavyzkum  Aktivity Gstavu  Akreditovana laboratoF

Metrologicka a zkuSebni
laborator

' Signatdi EA MLA
Cesky institut pro akreditaci, 0.p.s.
ORanski 54/3, 130 00 Praha 3

\ vydivi
7/';3 v souladu s § 16 zikona & 21997 Sh.. icky yrobky. ve znini
|
Metrologicka a zkuSebni laboratof VSCHT Praha je védecko-vyzkumné a servisni pracovisté zfizené v 1} OSVEDCENI O AKREDITACI
roce 2000 pfi Ustavu analyzy potravin a wyZivy Fakulty potravinafské a biochemické technologie VSCHT —

V)
o

/

Praha. Laborator je akreditovana Ceskym institutem pro akreditaci podle CSN EN ISO/IEC 17025:2018 jako
zkuSebni laborator €. 1316.2.

Vysoki Skola chemicko-technologicki v Praze
se sidlem Technicki 1905/5, 166 28 Praha 6 - Dejvice, 1C 60461373

2\

pro zkusebni laboratof ¢. 1316.2
Metrologicka a zkusebni laborator VSCHT Praha

\z

Laborator se zaméruje zejména na analyzy potravin, napoji, tukd a olejd, détské wZivy, potravnich

Rozsah udélené akreditace:

doplrika, novych potravin, bylin, kratomu, zemédélskych produktd, krmiv, chemickych pripravkd a ’mfz Chemicki analfza polravin vEetné nipojis a doplikh sravy:. potravindrskich a farmaceutickich
o w wa - - ” . - - LK} o - - - . s vil duktd, krmiv, icky i vkil, bi icky terialii humannich, inny
produktf, slozek Zivotniho prostiedi, vody, biologickych materiald (tkdné, mod, krevni sérum), aj. D\\ ivotingeh, slozek Svotnho prostedi a forenznich vaorkd veetns névykovich ek vymenend
prilohou tohoto asvédecni.
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ikreditace na zaklade p i poille

Ve flexibilnim rozsahu akreditace miize Laborator modifikovat své zkusebni metody nebo rozsitit rozsah Ry
stanovovanych parametri (latek) a vyvijet dalsi analyticke metody. ; P .

v rozsahu i po dobu
en ploit stanoveaé akeeditatni pozadavky v souladu
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Laborator poskytuje odborna stanoviska a interpretace vysledkd zkousek. !E\‘
f I
O laboratofri I

> Seznam {innosti provadénych v ramci flexibilnihe rozsahu akreditace.
> VICE INFORMACI & KONTAKTY
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Prehled analyzovanych PFAS (03ga 20 Pras
! yzovany T

18.
4/Es)
Perfluorkarboxylové kyseliny Perfluorsulfonové kyseliny Perfluoroalkyl ethery
(C4-Cy5 PFCA) (C;-C,; PFSA)
PFBA perfluoro-n-butanoic acid PFPrS perfluoro-1-propanesulfonate NaDONA dodecafluoro-3H-4,8-dioxanonanoate
PFPeA  perfluoro-n-pentanoic acid PFBS  perfluoro-1-butanesulfonate 9CI-PF30NS 9-TfhIorohexadecafluoro-3-oxanonane-1-
PFHXA perfluoro-n-hexanoic acid — " 1 ; fonat Slli ohnlate f > q 7
e perfluoro-1-pentanesulfonate -chloroeicosafluoro-3-oxaundecane-1-
PFHpA  perfluoro-n-heptanoic acid 11CI-PF30UdS sulfonate
L PFHxS  perfluoro-1-hexanesulfonate
PFOA perfluoro-n-octanoic acid HEPO-DA 2,3,3,3-tetrafluoro-2-(1,1,2,2,3,3,3-
PFNA  perfluoro-n-nonanoic acid PFHpS  perfluoro-1-heptanesulfonate i heptafluoropropoxy)-propanoic acid
PFDA perfluoro-n-decanoic acid PFOS perfluoro-1-octanesulfonate
PFUdA  perfluoro-n-undecanoic acid PFNS  perfluoro-1-nonanesulfonate Fluorotelomerni sulfonaty
o i aci 4:2-10:2 FTS
PFDoA perfluoro-n-dodecanoic acid PEDS R m—— ( )
PFTrDA perfluoro-n-tridecanoic acid 4:2 FTS 1H, 1H, 2H, 2H-perfluorohexane sulfonate
L PFUNDS perfluoro-1-undecanesulfonate
PFTeDA perfluoro-n-tetradecanoic acid 6:2 FTS 1H, 1H, 2H, 2H-perfluorooctane sulfonate
PFHxDA perfluoro-n-hexadecanoic acid AED sl e nelieE s 8:2 FTS 1H, 1H, 2H, 2H-perfluorodecane sulfonate
PFODA perfluoro-n-octadecanoic acid PFTrDS  perfluoro-1-tridecanesulfonate 10:2 FTS 1H, 1H, 2H, 2H-perfluorododecane sulfonate

C,F,,.1-COOH C.F,n1-SO3H

... a rada dalsSich (PAP, FTOH, FOSA, FOSE apod.)
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I Zpracovéni vzorku a analyza

" Odpadni vody predstavuji v porovnani s pitnou vodou komplikovanéjsi matrici
(pritomnost interferujicich latek, pevnych ¢astic, variabilni nalezy cilovych latek)

Vzorek

(filtrace)

Extrakce na tuhou fazi (SPE)
50-100 ml vzorku
LOQ = setiny-desetiny ng/I

Extrakce acetonitrilem (QUEChERS) ——— LC-MS/MS
5-20 ml vzorku
LOQ = jednotky-desitky ng/ml

Pfimy nastrik vzorku
0,5-5 ml vzorku
LOQ = jednotky-stovky ng/I



I Zpracovéni vzorku a analyza

" Odpadni vody predstavuji v porovnani s pitnou vodou komplikovanéjsi matrici
(pritomnost interferujicich latek, pevnych ¢astic, variabilni nalezy cilovych latek)
RO
\\\)\‘ Extrakce na tuhou fazi (SPE)

50-100 ml vzorku
LOQ = 0,02-5 ng/I

Vzorek (filtrace) Extrakce acetonitrilem (QUEChERS) ——— = LC-MS/MS
5-20 ml vzorku
LOQ = 0,5 ng/ml

Pfimy nastfik vzorku
0,5-5 ml vzorku
LOQ = jednotky-stovky ng/I
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I SPE zékladni princip

i}
KONDICIONACE  NANESENIVZORKU ~ PROMYTI ELUCE ‘
EKVILIBRACE I o

10 9% 7 qlr

|

|
J "
Stainless Steel
Weight

Volba sorbentu je
klicovym bodem celé SPE
* Nosic, faze, modifikace povrchu
* Povrch a velikost ¢astic
* Velikost por
* Retencni mechanismus

LE_I_.
|

Cilové latky &
Interferenty m @ &
VYSOKA $KOLA Zdroje: https://lwww.sigmaaldrich.com/CZ/en/product/SUPELCO/57275

Chiavaraigey 55::‘&"?@'5‘,": v PRAZE https://www.intechopen.com/chapters/40405




| SPE metoda

Oasis® HLB Oasis® WAX

(Waters, USA) u lpravaz-;;nl vody) (Waters, USA)
kopolymer N-vinylpyrrilodinu a divinylbenzenu .
T Kondic ilibrace
‘“o"\\“
“‘é ﬁ) ‘g&, (m da)

Promyti
(5% methanol ve vodé)

Promyti 1
(2% HCOOH nebo 25 mM CH,COONH,;)

Eluce Eluce 1 / Promyti 2

(methanol) e Neutralni latky
Eluce 2 y
(1% NH,OH v methanolu) Kyseliny
(Odpafeni e vzorku)

6 g:lsi?dil(él(gg%'éléHNOLOGICKAV PRAZE
st aralyzy potrana vty Zdroj: https://lwww.waters.com/waters/en_US/Waters-Oasis-Sample-Extraction-SPE-Products/nav.htm?cid=513209&locale=en_US



QUEChERS metoda a primy nastrik

C(\Q,?‘S 10-20 ml v cetonitrilu
\)ﬁ 66 (pridavek vn 1 13C-PFAS) 5mlvo thanolu
o\ 3“0 (pridavek vn 0 13C-PFAS)
«
Promichani vzorku
(2 min trepani)
' Vysolent Promichani vzorku
s i (MgS0O, + Nacl) (vortex, 2 min)
Promichani a odstredéni vzorku
(2 min tfepani; 5 min /10 000 rpm)
= Odebrani alikvotu (a odpareni)
E. (2 min tfepdni: 5 min /10 000 rom) Filtrace L
(GHP filtr (25 mm prdmer, 0.2 um vel. pora)
Rekonstituce vzorku

(methanol:voda, 50:50, v/v)

VYSOKA SKOLA
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e
¥ Porovnani metod

SPE QuEChERS Primy nastrik
+ 7 A 7 . v VeV, V V4
;/ayling%eertjr%(\elgni vzorkd + Vhodné pro silné zneisténé ~ * Jednoduchost |
+ Wy citlivost vzorky + Rychlost analyzy (screening)
+ Selektivnost + Castetné pretistenivzorku NizSi neklady na spotrebni
+ Precisténi vzorku + NiZsi nd Febni L . .
+ Mosnost automati NIZ? na]rladyna spotrebni + Snizeni rizika ztraty analytQ
0znost automatizace materia (nizké vytéZnosti extrakce
- Pracnost (manualni SPE) - NiZ3f stuperi zakoncentrovani SPE pro nékteré PFAS)
- \rgygférri‘glklady na spotrebni vzorku - NiZ8i stuperi zakoncentrovani
- D \ Nz citlivost vzorku
mezeny pocet vzorkd / hod NiB citlivost
- Vyté&Znost v zvislosti na -~ VytéZnost v zavislosti na 1251 CITIVOSt
retenci analytl na sorbentu extraktibilité analytd - VysSivlivmatrice
- Prosirsi spektrum PFAS pouzitym rozpoustedlem - Neni vhodné pro vsechny
nutné kombinovat rizné typy typy vod
sorbentu

-=> Volba metody zavisi na poZadavcich analyzy

VYSOKA SKOLA
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! Problémy v analyze PFAS

" Pro zajisténi kvalitnich dat je nutné sledovat a pripadné
minimalizovat Uroven pozadové kontaminace

" Riziko nadhodnoceni vysledkU ¢i falesné pozitivnich vysledku

" Odhaleni zdroje je naroc¢ny ukol

v

= Aktualné resené téma ve védecké i komercni oblasti

VYSOKA SKOLA
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I Zdroje pozadové kontaminace

Priprava vzorku

Laboratorni nadobi
e extrakcni nadoby
*strikacky, filtry
evialky a septa
*sklo

Rozpoustédla/cinidla
e acetonitril, methanol
*kyselina mravenci

* QUEChERS soli
*d-SPE sorbenty

Dalsi zarizeni
*vakuova odparka

C’HEMICKO-TECHNOLOGICKAV PRAZE
Ustav analyzy potravin a vyZivy
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Relative Abundance (%)

0.5 T T T T T
56 56 67 58 59 6
Acquisition Time (min)

Analyzovany vzorek

Analyza vzorku

LC instrumentace
kapilary
*(in-line) filtry
*pumpa

*tésnéni rotoru
*degaser

Mobilni faze
*rozpoustédla
e aditiva

Carry-over efekt

16




! Instrumentace

25000

20000

" Pozadova kontaminace z LC-MS systému

® Kontaminanty jsou sorbovéany v hlavé LC kolony a eluovany ve =
stejné retencni dobé jako analyty z nastfiknutého vzorku =

o
2 15000
2

T T T T T T T T
0.00 0.20 0.40 0.60 0.80

Conc (ng/mi)

100 R ; ' ; "

1 . 1 X 1 .

1 . 1 . 1 .

| . | X | .

| . | . | .

Standard ! i ! i ! I

| |

0,1 ng/ml I ! : NI

1

| ' | ' | .

| | . | .

1 LR L e B e e B L N S L B B L

%00 " 400 : ‘ 5:.06 6.00 ‘ 3.00 4.00 5:00 : 6.00 3.00 4.00 5.00 : :6.00

1 1 1 ! 1

100 — 1 | \ ! 1

! 1 1 : 1

! 1 1 . 1

o - N

Blank T : B
* |

methanol ] ! ! L

1 ! 1 1 ! !
1 1 1

] 1 ' : ! :

7‘Y_'_'_'_'_Y_'_'_'_'_Y_'_'_fFT-_PTJW_r'_'_'_'_Y_h'_h'_Y_h'_h'_T Time — \‘\
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e
¥ Instrumentace

" Opatreni, ktera vedou ke snizeni pozadi ze LC systému
* Dily z teflonu jsou nahrazeny soucastkami z PEEK materialu

* Trapovaci kolonka” je vlozena mezi mixér mobilni faze a nastrikovy ventil

Do nastrlkoveho ventilu
(autosampleru)

18
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e
! Instrumentace -

000000

" Vysledek: vSechny interference ze systému jsou "~
oddéleny od analytd diky tomu, Ze jsou zpozdény Lo |
trapovaci kolonkou o | @

Conc (ng/mi)

100 - 1 : 100 — A
' |1 6.76e4 !
1 : 1
1 1
1
Standard _ | ! . ] !
0.1 ng/mL Ll !
1
I '
O T 71— 1T T 0 “\““\“‘:‘ g
3.00 4.00 %.oo 1 6.00 5.00 . 1 6.00
1 ! . 1
100 — ! ! 100 — 1 !
b 3.73e4 b 1.1e5
1 ! j . 1
Blank 1 || €& InterferencezlC [~r—I3
IS : ! S ' !
rozpoustédlo™ | I ! !
1 : 1 1
1 ! 1
1
07— =t Time 0 — = 0 —— 7 =14+ ———————— Time
3.00 4.00 5.00 6.00 5.00 6.00 5.00 6.00
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S
! Doporuceni

" Vzorkovani a myti vzorkovnic (plastové vzorkovnice misto sklenénych)
= S kazdou sérii vzork( je nutné pfipravit procesni slepy pokus

" Dostatecna Cistota rozpoustédel véetné vody (minimalné LC/MS Cistota)
" Vlyhnout se materialdm z PTFE (nahradit PEEK)

Pravidelnd kontrola Cistoty jednotlivych SarZi rozpoustédel, SPE kolonek, vialek, sept a
dalsiho pouzivaného spotrebniho materialu (alobal) a chemikalii

" Omezit kontakt spotrebniho materialu a nadobi s okolnim vzduchem (riziko
kontaminace z ovzdusi)

= Zabranit krizové kontaminaci mezi vzorky (vakuova odparka, nadobi, manifold)

VYSOKA SKOLA
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¥ Studie realizované na VSCHT Praha

Environmental Science and Pollution Research (2022) 29:60341-60353 =
https://doi.org/10.1007/511356-022-20156-7
16 aL-PFOS
aBr-PFOS
RESEARCH ARTICLE /') = wPFHPS
£12
Check for 5 aPFHXS
updates. ® OPFPeS
5a WPFBS
The occurrence of perfluoroalkyl substances (PFAS) in drinking water 8 anron
in the Czech Republic: a pilot study ) apron
= = @PFHpA
o Fee- % aPFHxA
Martina Jurikova' - Darina Dvorakova' - Jana Pulkrabova’ (M) (mbae) Qotalwel) (ewia e eivia (el
source)  source)  source)  source)
Water Research 247 (2023) 120764
¢ 2 Contents lists available at ScienceDirect : .
, "".‘" ::‘"; 0 E RESEARCH
Ak 4 A pocet PFAS: 1-4 - - y,
L - g Water Research e
pocet PFAS: 5-9
0-5ngh ELSEVIER journal homepage: www.elsevier.com/locate/watres
51-10ng!
3 pocet PFAS: 10 - 14
e 0-5ngl
® 51-10ng . . . . qm.
@ 1012009t Complex monitoring of perfluoroalkyl substances (PFAS) from tap drinking &=

@ 2.1-1009

pocet PFAS: 15 -29
@ 10.1-20ng1

water in the Czech Republic

Darina Dvorakova® , Martina Jurikova®, Veronika Svobodova®, Ondrej Parizek®,
Frantisek Kozisek b, Filip Kotalb, Hana Jeligovab, Lenka Mayerova b, Jana Pulkrabova®

= University of Chemistry and Technology (UCT), Faculty of Food and Biochermical Technology, Department of Food Analysis ard Nutrition, Technicka 5, 166 25,
Prague, Gzech Republic
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darina.dvorakova@vscht.cz
jana.pulkrabova@vscht.cz

https://uapv.vscht.cz/
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