Pristroj pro bezkontaktni odbér
pachovych vzorkii
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Abstrakt

Predmétem olfaktroniky je detailni instrumentalni analyza pachu, pficemz dllezitym krokem
jakékoliv analyzy pachu je jeho odbér. Vyhodou bezkontaktniho odbéru oproti béznému
kontaktnimu odbéru lidského pachu je redukce ¢i dokonce eliminace kontaminace jinych
kriminalistickych stop vyskytujicich se na misté ¢inu. Koncept prenosného pfistroje pro
bezkontaktni odbér pachovych vzork( vychazi z prenosného komer¢niho vakuového
vysavace. Vsechny dodatecné casti jsou vyrobeny pomoci 3D tiskarny. Pfi optimalizaci
odbéru pomoci vyvijeného pfistroje byly testovany nasledujici parametry: pocet vrstev
sorbentu, objemovy pratok vzduchu prochazejiciho skrz sorbent a vzdalenost sorbentu
od mista vyskytu vzorku pachu na povrchu. Vedle toho byl zkouman vliv teplotni excitace
pachovych molekul infracervenym zarenim. Vysledky byly vyhodnocovany pomoci tii
standard(i z modelové smési v odebranych vzorcich. Vybranymi standardy byly pentadekan,
1-chlortetradekan a N,N-dimethyldodecylamin.
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Abstract
The object of olfactronics is a detailed instrumental analysis of odour, where the im-
portant step of any analysis of scent is its collection. Compared to common contact col-
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lection of human scent, the advantage of contactless scent sampling is the reduction
or even elimination of contamination of other evidence that can be found on a crime scene.
The concept of the portable device for contactless scent collection proceeds from a com-
mercial vacuum cleaner. All the additional parts were made by means of a 3D printer.
During the optimization of scent collection by the developed device, the following param-
eters were applied: the number of sorbent layers, the volume flow of air passing through
a sorbent, and the distance of the sorbent from the scent sample on the sampled surface.
The effect of the thermal excitation of scent molecules by infrared radiation was examined
as well. The results were evaluated by means of the occurrence of the three standards
from a model mixture in collected samples - Pentadecane, 1-Chlorotetradecane,
and N,N-Dimethyldodecylamine.

Key words
human scent, contactless collection, portable device, odorology, olfactronics, gas
chromatography, mass spectrometry
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1 Uvod

Lidsky pach a jeho analyza je velmi atraktivnim tématem pro forenzni i zdravotnické
aplikace.V ramciforenznich aplikaci se mizeme setkat s olfaktorickou identifikaci obvykle
za pomoci specialné cvicenych psi. Nevyhoda takové olfaktorické identifikace spociva
v tom, Ze se jedna o subjektivni postup, vykon jednotlivych pst je zavisly na vycviku
abyva kazdy den proménlivy, navic existuje riziko ovlivnénivysledku psovodem." Pouzivani
olfaktorickych ddkaz(l bylo proto v fadé zemi zakazano, zatimco v Ceské republice
je takovy dukaz bran pouze jako podpulrny.? Olfaktronika je naproti tomu zaloZena
na detailni instrumentdlni chemické analyze lidského pachu. Jedna se principidlné
o objektivni pfistup, nicméné tyto analyzy se nachézeji ve velmi raném stadiu a dosud se
olfaktronickad identifikace v zadné zemi na svété v policejni praxi jako dlkazni prostfedek
nepouziva. Prvnim krokem jakékoliv analyzy pachu je jeho odbér. Bézné techniky odbéru
vzorku jsou kontaktniho charakteru a mohou, pokud jsou provedeny nekorektné,
zplsobit kontaminaci mista ¢inu, ¢imz m{ze dojit ke znehodnoceni pachovych vzorkd.
Metoda odbéru pachu, kterd minimalizuje, pfipadné zcela eliminuje toto riziko, je jeho
bezkontaktni odbér. Cilem této prace je vytvoreni speciadlni aparatury, kterd bezkontaktni
odbér lidského pachu na misté ¢inu umoznuje.*>

2  Experimentalni ¢ast
2.1 Slozeni aparatury
Vytvorené zafizeni pro bezkontaktni odbér pachu je zalozeno na komer¢nim rué¢nim

akumulatorovém vysavaci.V horni ¢asti obr. 1 je zndzornéno zafizeni vyrobené na zakladé
vysavace Hoover ATHEN EVO 94LD1752, v dolni &asti je pak zobrazeno novéjsi zafizeni
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postavené na vysavaci Concept VP6010. Aparatura se sklada ze dvou casti. Prvni tvori
vlastni vysavac (obr. 1-1), k némuz je pomoci tzv. spojovaci trubice (obr. 1-2) pfipojen
nastavec tvofrici druhou ¢ast (obr. 1-3). Nastavec je rovnéz sestaven z nékolika ¢asti.
Na vrcholu trychtyfe jsou umistény specidlni fixacni kruhy (obr. 1-4) na textilni sorbent
(viz kap. 2.2). Upevnéni zdroje infracerveného zafeni (obr. 1-5) se u uvedenych verzi
zatizeni lisi. U starsi verze byla drzakem pro zdroj zafeni vybavena spojovaci trubice.
Od zdroje byla k nejsirsi ¢asti trychtyfe vyvedena tfi optickd vldkna (obr. 1-7). Vldkna
byla na trychtyfi upevnéna pomoci médénych draténych drzakl a nasmérovana tak,
aby ozafovala prostor pod sorbentem. Samotnym zdrojem infracerveného zareni byla
specialni lampa ArcLight od vyrobce ARCoprix Switzerland o vykonu 20 W, ktera emituje
zafeni v rozsahu vinovych délek 1-25 um, tedy v intervalu vinoc¢tt 400-10000 cm,
a je napajena z 12V zdroje napéti, viz obr. 1-6.

5

Obr. 1: PUvodni (nahofe) a nova (dole) verze aparatury pro bezkontaktni odbér pachu:
1 - vysava¢, 2 - spojovaci trubice, 3 - nastavec, 4 — kruhy pro fixaci sorbentu, 5 - zdroj
infracerveného zareni, 6 - drzak na zdroj infracerveného zareni, 7 - optickad vlakna,
8 - powerbanka.
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Nova varianta aparatury disponuje o 4 W vykonnéjsim zdrojem infracerveného zéreni,
ktery emituje zéfeniv rozsahu vinoc¢t 50-8000 cm™. Tento zdroj je pomoci drzaku pfipojen
pfimo k trychtyfi. Dalsi rozdil mezi verzemi odbérového zafizeni spocivd v napajeni
zdroje zareni: zatimco u starsi verze byl zdroj napajen pfimo z akumuldtoru vysavace,
u nové verze zafizeni je zdroj napajen externé, z powerbanky (obr. 1) umisténé
u rukojeti vysavace. Cely nastavec posledni verze aparatury byl vytistén na 3D tiskarné
(RAISE3D Pro 2 Plus) pomoci tiskové struny z polylaktidu (kyseliny polymlécné).
Jeho vnitini prameér v nejsirsi ¢asti je 120 mm. Pro starsi verzi zafizeni byly v mechanické
dilné na ptidé VSCHT Praha vyhotoveny dva trychtyfe z teflonu o vnitfnich priimérech

vytvorfeny rovnéz pomoci uvedené 3D tiskarny a ze stejného materialu.
2.2 Sorbent

Pro testovani obou verzi aparatur byla vybrana jako sorbent medicinskd rouska znacky
Raucodrape® od vyrobce Lohmann&Rauscher. Rouska se skldda ze dvou vrstev: neprodysné
polyethylenové folie a prodysné netkané polypropylenové textilie. Pfed pouzitim byla
neprodysnd vrstva vzdy odstranéna a netkand polypropylenova textilie byla precisténa
pro zajisténi Cistého analytického pozadi. Vhodnost pouziti této textilie pro ucely odbéru
lidského pachu, v€etné procesu cisténi, byla jiz popsana Pojmanovou a kol.®

2.2.1 Precisténi sorbentu

Textilie zbavena neprodysné vrstvy byla nejprve rozstiihana na ¢tverce o rozmérech
cca 17x17 cm. Precisténi probihalo postupné v prostifedi dvou rozpoustédel: ethanolu
a hexanu. Ctverce textilie byly umistény do ¢istych kadinek, v nichz byly zality nejprve
ethanolem tak, aby byla textilie zcela ponofend, a proces ¢isténi byl podporen umisténim
kddinek do ultrazvukové vany Fisherbrand FB15059 po dobu 10 minut. Tento krok byl
opakovan jesté dvakrat s vyménou rozpoustédla. Analogicky byly ¢tverce polypropylenové
textilie vycistény v hexanu. Vycisténé textilie byly v kadinkach umistény do susarny
Memmert UF 30 PLUS po dobu 1 h pfi teploté 60 °C. Vycisténé textilie byly v kadinkach
umistény do exsikatoru. Doba pouzitelnosti takto vycisténych textilii byla stanovena na

7 dn( (vliv delsiho skladovani na cistotu analytického pozadi textilie zatim nebyl zkouman).
2.2.2 Fixace sorbentu

Pro fixaci Cistého sorbentu byla pro kazdy trychtyi vyrobena na 3D tiskarné sada tii
specialnich kruht (viz obr. 2). Dva z nich jsou tzv. vnitini a slouzi k bezprostfedni fixaci
sorbentu, zatimco vétsi vnéjsi kruh je tzv. izola¢ni a slouzi k oddéleni vnitinich kruht
od vnéjsiho prostiedi a zaroven k uchyceni celé sady na trychtyt. Priméry vsech kruht
vsech sad pro kazdy trychtyr jsou shrnuty v tabulce nize.
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Tab. 1: Vnitini prdméry viech trychtyid a kruhd vyrobenych pro obé verze odbérového
zarizeni (v milimetrech)

Trychtyf Vnitini Vnéjsi Izolaéni
Teflon — 223 193 203 213
Teflon - 173 143 153 163
PLA - 120*% 86 96 106

* pouzit pouze s novou verzi aparatury

Vlastni fixace probiha tak, ze vnitini fixa¢ni kruh je pfekryt vrstvami sorbentu (obr. 2A),
pfes néz je pak nasazen vnéjsi fixacni kruh (obr. 2B). Pfec¢nivajici okraje sorbentu jsou
zastfihnuty a vnitfni fixacni kruhy spolu s textilii jsou umistény do kruhu izola¢niho
(obr. 2C). Kruhy jsou nasledné uchyceny do nejsirsi ¢asti trychtyre (obr. 1).

Obr. 2: Fixace sorbentu pomoci fixacnich kruhl pfed vlozenim do zbylé ¢asti odbéro-
vého zafizeni

2.3 Testované parametry

V rdmci optimalizace parametrd byly testovany nasledujici faktory: vliv infracerveného
zafeni, pocet vrstev sorbentu, objemovy pritok vzduchu a vzdalenost sorbentu
od vzorku. Objemovy pratok vzduchu byl méfen pomoci lopatkového anemometru
VOLTCRAFT PL-130 AN. Mozna nastaveni jednotlivych testovanych faktord shrnuje tab.
2. Co se tyce infracerveného zéreni a jeho zafazeni do experimentu, predpokladem bylo,
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Ze infracervené zareni by mohlo usnadnovat desorpci pachovych molekul z povrchu
tim, Ze bude zpUsobovat jejich vibra¢ni excitaci, ¢imz zvysi jejich tékavost. Tento pilotni
experiment byl proveden za pouZiti starsi verze aparatury (viz obr. 1).

Tab. 2: Mozna nastaveni testovanych parametrd

Parametr Mozna nastaveni
Pocet vrstev sorbentu 2 3
Objemovy pritok vzduchu [l.min™] stupen 1 stupen 2 stupen 3
Cisla odpovidaji poctu pouZitych vrstev

P - ,p 4 R 5,50 9,00 12,50
sorbentu — dvou (horni), respektive tri
(spodni) 4 8,00 12,00
Vzdalenost sorbentu od vzorku [cm] 2 3 5
Infracervené zéreni ANO NE

2.4 Modelova smés

RGzné kombinace parametrd byly testovany odebirdnim modelové smési pachovych
latek o koncentraci 50 pg.ml' rozpusténych v hexanu. Pro evaluaci vysledkd byly
z dlvodu jejich nejvétsiho vyskytu ve vzorcich vybrany tfi nasledujici slouceniny:
N,N-dimethyldodecylamin, 1-chlortetradekan a pentadekan.

2.5 Priprava vzorki a odbér

Pred kazdym odbérem bylo na ¢cisty sklenény povrch (hodinové sklo o priméru
cca 14 cm) naneseno 0,5 ml modelové smési pachovych latek (odpovidd naneseni
25 ug kazdé slozky). Po odpafeni rozpoustédla (cca 10-15 sekundach) néasledoval vlastni
odbér pomoci vyvijené aparatury. Bezkontaktni odbér za pomoci starsi verze aparatury
byl vzdy provddén po dobu 10 minut. Sorbent s odebranym vzorkem pachu byl nasledné
premistén z kruhl do 20ml headspace vialky a zalit 5 ml ethanolu.

Celkem bylo za pouziti starsi verze aparatury s riznym nastavenim testovanych parametru
odebrano 216 vzork(. Optimalizace ¢asové naroc¢nosti bezkontaktniho odbéru je nyni
provadéna pfi testovani nové verze aparatury.

2.6 Extrakce a méreni

Extrakce odebranych vzork( pachl do ethanolu byla provadéna po dobu 20 min. Z toho
byla 10 min. podporovana tiepanim na tiepacce (Dual Action Shaker KL 2, 420 kyv(.min™)
a 10 min. ultrazvukovanim v ultrazvukové vané (Fisherbrand FB15059) pfi laboratorni
teploté. Po extrakci byl kazdy roztok vzorku (cca 5 ml) kvantitativné premistén do jiné 20 ml
headpace vialky a vzorky byly odpareny do sucha pomoci vakuové odparky Genevac EZ-5.
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Po odpareni byly odparky znovu rozpustény v 1 ml ethanolu, ktery byl do vialek pfidan
politim po sténdach vialky za Gcelem preneseni do pripadnych ulpélych zbytk( vzorku
roztoku. Nasledné byly kroky na podporu extrakce opakovany. Extrakty byly nasledné
prepipetovany do 1,Tml kénickych vialek a opét odparfeny do sucha. Findlné byly odpafené
vzorky rozpustény v 70 ul ethanolu.

Méreni probihala pomoci plynové chromatografie s hmotnosti detekci na pfristroji
GC-MS-QP2010 SE (Shimadzu, Japonsko) v programu GCMS RealTime Analysis od stejného
vyrobce. Pfistroj disponoval nepolédrni kolonou TG-5MS (Supelco, USA) o délce 30 m,
praméru 0,25 mm a tloustce filmu 0,25 um a kvadrupoélovym hmotnostnim analyzatorem.
Optimalizované podminky méfeni byly popsany jiz Pojmanovou a kol.® Nastfik vzorku
(1 pl) probihal metodou bez délice toku, se vzorkovaci periodou 2 min. a teplotou
nastriku 280 °C. Méfeni probihalo pfi konstantnim tlaku 100 kPa s heliem jako nosnym
plynem. Teplotni program byl néasledujici. Po¢atec¢ni teplota 50 °C byla drZzena 2 min.
a poté zvySovana rychlosti 5 °C.min™ na teplotu 150 °C. Tato teplota byla nasledné drzena
po dobu 5 minut. Nasledoval gradient 8 °C.min™" na 220 °C, tato teplota byla opét drzena
5 min. Posledni teplotni gradient byl 8 °C.min' na konecnych 320 °C, pficemz konecna
teplota byla drzena 16,75 min. Celkova délka méficiho programu byla 70 minut. Teplota
rozhrani mezi GC a MS byla 280 °C, teplota iontového zdroje byla nastavena na 220 °C,
pficemz Zhaveni vldkna pro ionizaci bylo zapnuto 3,4 min. po za¢atku analyzy (doba nutna
k eluci rozpoustédla). Elektronova ionizace probihala s energii 70 eV a bylo sledovdno
rozmezi hmot iontl 25-600 m/z.

Ziskana chromatografickad data byla nasledné analyzovana (identifikace a kvantifikace
ploch pikd) v programu GCMS Postrun Analysis od vyse jmenovaného vyrobce.
Dalsi zpracovani dat pak probéhlo v programech MS Excel.

3 Vysledky a diskuse

Vyhodnoceni vlivu parametr( probihalo tak, Ze pro dané usporadani pfistroje byl ménén
pouze jeden parametr, a v rdmci tohoto parametru bylo nastaveni pfistroje, které vedlo
k nejefektivnéjsim odbériim, stanoveno jako nejlepsi. Relativni zastoupeni sledovanych
pachovych latek v takto ziskaném vzorku pak bylo pfevedeno na relativni zastoupeni
100 %. Relativni zastoupeni pachovych latek v ostatnich vzorcich pro sledovany parametr
pak byla taktéz pomérné prevedena. Nize uvedenych vysledkd bylo dosazeno pii pouziti
teflonového trychtyfe o vnitinim prdméru 173 mm.

Byl prokazan vliv infralerveného zdreni, ktery nicméné nebyl vzdy pozitivni. Zatimco
zastoupeni 1-chlortetradekanu a N,N-dimethyldodecylaminu bylo téméf ve vsech
piipadech za pouziti IC zafeni vy3si, zastoupeni pentadekanu vykazovalo v drtivé vétsiné
opacny trend a vétsi mnozstvi dané slouceniny se vyskytovalo ve vzorcich odebranych bez
aplikace IC zafeni. Primérny rozdil ¢inil 43,73 %. Dany jev zatim neni blize prozkouman.
V pfipadé 1-chlortetradekanu c¢inil pramérny kladny rozdil v jeho zastoupeni mezi
aplikaci IC zafeni a nepouzitim ozéfeni pfi viech nastavenich 56,38 % a v ptipadé
N,N-dimethyldodecylaminu byla tato hodnota 56,9 %. Pfedpoklad o usnadnéni desorpce
pachovych molekul z povrchu za pomoci excitovanych vibraci se tak jevi jako spravny.
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Pro dalsi testované parametry jsou nize uvedeny pouze vysledky, kterych bylo dosazeno
pii pouziti IC zéfeni.

Analogicky byl prokazan kladny vliv na zastoupeni sledovanych latek ve vzorcich
pfi zvétseni poctu vrstev textilie ze dvou na tfi. Zlepseni se projevilo u 96 % odbérd.
Primérny rozdil v relativnich zastoupenich vsech tfi latek mezi odbéry na 3 a na 2 vrstvy
sorbentu byl 73,4 %.

Co se tyce vzddlenosti aparatury od vzorku, nejlepsich vysledk( bylo dosazeno pfi pouZziti
sttedni vzdalenosti 3 cm mezi sorbentem a vzorkem. Tato vzdalenost byla nejlepsi
v 50 % pfipadd. U 28 % vzorkUl byly pozorovany lepsi vytézky vyse uvedenych tii slou¢enin
pfi odbéru ve vzdalenosti 5 cm, u 22 % vzork( pak pfi vzdalenosti 2 cm. V uvedenych
50 % vzork( bylo pfi vzdalenosti 2 cm primérné relativni zastoupeni vsech tii sloucenin
ve vzorcich nizsi nez pfi odbérech z tficentimetrové vzdalenosti o 36,2 %, pfi vzdalenosti
5 cm bylo zastoupeni sledovanych latek, opét oproti vzdalenosti 3 cm, nizsi 0 46,9 %. Nizsi
vytézky pfi nejmensi vzdalenosti 2 cm mohly byt zpldsobeny nelaminarnim proudénim
vzduchu do vysavace, coz mohlo zpUsobit strhavani pachovych latek turbulentnimi viry
mimo trychtyf se sorbentem. Vzdéalenost 5 cm pak jiz byla pfili$ velka pro dostatecné
nasavani pachovych latek do sorbentu.

V rdmci parametru objemového pritoku vzduchu bylo u 67 % odbérl nejlepsich vysledku
dosazeno pfi jeho nejvyssim (tfetim) stupni (12 L.min™ pfi 3 vrstvach sorbentu). V rdmci
téchto odbérl bylo relativni zastoupeni sledovanych latek odebranych pfi uplatnéni
prvniho pratokového stupné (4 I-min' pfi 3 vrstvach sorbentu) v priiméru o 95,7 % mensi
nez pfi aplikaci tfetiho (nejvyssiho) stupné pritoku. Pii porovnani vlivu druhého stupné
(8 I.min™" p¥i 3 vrstvach sorbentu) s nejvyssim stupném byla tato hodnota 65,5 %.

4  Zaveér

Predkladany pilotni experiment mél za cil nalézt optimalni kombinaci sledovanych
parametrl (vliv infracerveného zéareni, pocet vrstev sorbentu, objemovy pritok
a vzdalenost) pro bezkontaktni odbér pachu. Nejvyssich ziskl sledovanych pachovych
latek (N,N-dimethyldodecylaminu, 1-chlortetradekanu a pentadekanu) bylo dosazeno
pfi aplikaci infracerveného zareni, se tfemi vrstvami sorbentu, pfi vzdalenosti 3 cm
sorbentu od vzorku a pfi objemovém pratoku 12,00 L.min™ (nejvyssi stupen).

V soucasné dobé jsou provadény dopliujici experimenty za pomoci nové aparatury
a citlivéjsi metody dvoudimenziondlni plynové chromatografie s hmotnostni detekci.
V ramci téchto experimentl bude stanovena konkrétni vytéznost pro rlizné pachové latky
zmodelové smési. TézZ je zkoumana za vyuziti redlnych pachovych vzork(i ¢asova doména
odbérq, tzn. vliv doby zanechani pachu a doby jeho odbéru. Spolu s vyvojem drzaku
specialné pro aparaturu pro bezkontaktni odbér pachu (kvili omezeni kontaminace pachu
obsluhujicim kriminalistickym technikem, ktery by tak nemusel byt u odbéru pfitomen)
mohou tyto vysledky vést k zavedeni novych postupl v kriminalistické praxi.
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