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Chlorfenvinfos

Chlorfenvinfos ([2-chlor-1-(2,4-dichlorfenyl)vinydliethyl-fosfat) je jako insekticid bezbarva
tekutina. Pouzival sef@devsSim v domacnostech k hubeni vSi, blech a aysdarfenvinfos
poSkozuje nervovy systém.

Standardizované metody stanoveni

ISO 14507:2005 Soil quality - Pretreatment of samples for detewation of organic
contaminants

Mezindrodni norma specifikuje 3 metodyegupravy vzork pad v laboratéi pred vlastnim
stanovenim organickych polutéantJsou zde uvedeny postupy s ohledem na chemicayakter
stanovovanych latekgkavée organické latky, polékavé organické latky - matrice obsahdpestice
vétSi nez 2 mm pa ma heterogenni distribuci kontanmiing matrici, stanoveni stabilnich organickych
latek, velikost fidnich¢astic je < 2 mm a polutanty jsou homogé&émazsteny v matrici. Organické
latky, které jsou stabilni, mohou bytipraveny pro analyzu podle 1ISO 11464

U.S. EPA 8140 Stanoveni chlorpyrifosu, chlorfenvinfosu a dalSiohganofosforovych
pesticidi

Metodika je vhodné pro vzorkyud, kali, podzemnich vod, pro odpady misitelné s vodoua pr
odpady nemisitelné s vodou. Metoda umgé stanovit 21 organofosforovych pesticiVzorky jsou
extrahovany, koncentrovany a analyzovatiynpu injektazi v GC. B stanoveni miZze interferovat
sira, nejastji pti pouziti plamenového fotometrického detektoru. iRbk/zorek obsahuje velké
mnozstvi siry, je vhodné jej upravit podle metodg6@ (pro odstraimi siry). Stanoveni
organofosforovych pestiaidse provadi pomoci GC s plamenovym fotometrickytekierem (FPD)
nebo termoionizenim detektorem. Kolony mohou byt nasledujiciho tygalona 1 — 1,8 m, gimer 2
mm s napini 5 % SP-2401 Supelcoport, kolona 2 411,82 mm pémér s 3 % SP-241 Supelcoport,
kolona 3 — 50 cm, 0,125 mm (vrsika teflonu) s 15 % SE-54 Gas Chrom Q. Preferovarkdlonag.

2. Limit detekce 0,31g/l. Vzorky jsou uchovavanyipteplot 4 °C, pokud obsahuji rezidua chloru, je
nutné gidat 3 ml 10% thiosiranu sodného.

U.S. EPA 8270Stanoveni aldrinu, chlordanu, chlorfenvinfosu, 90T, 4,4’-DDE, 4,4’-
DDD, dieldrinu, endosiranu (endosiranu I, 1l), endr

Tato technika je vhodn& pro stanoveni koncentr&epmlotkavych organickych latek v extraktech
ptd, odpad a podzemnich vod. Metodika je aplikovatelna i ndwpovrchové. 30 g pevného vzorku
se extrahuje v ultrazvukové vodni lazni, poté serei koncentruje na 1 ml, pro analyzu GC/MS se
pouziva 10ul vzorku. Separace a determinace jednotlivych poititse provadi na GC/MS. Kolony
GC maji nasledujic rozéry: 30 m x 0,25 mm (nebo 0,32 mm), ti6kd 1 um, s vrstvou silikagelu.
Vzorky pid jsou uchovany stefnjako v gipacdt metody U.S. EPA. 8080. Extrakt z fdnich vzork

se gipravuje z navazky 30 g, smichanim setsimethylenchlorid:aceton (1:1) v ultrazvukové iazn
¢as 3 min. Poté se extrakt dekantuje nebo filtrEjerakce se opakuje 2-3 x. Nakonec se extrakty
spoji, vyisti se kolonou, kterd obsahuje siran sodny a kungé se na objem 1 ml v K-D
koncentratoru. Roztok methylenchloridu s obsahemng0 dekafluorotrifenylfosfinu (DFTPP) je
vyuZivan pro ladni systému GC/MS kazdych 12 hod. Rozsah stano&h-&330ug/kg susiny.



Nestandardizované metody stanoveni

Gongalves C., Alpendurada M.F. (2005): Assessment pesticide contamination in soil
samples from an intensive horticulture area, usingultrasonic extraction and gas
chromatography-mass spectrometry, Talanta 65, 1179189.

Metodika je aplikovatelnd pro stanoveni getvych a polatkavych (semivolatilnich) organickych
komponent (pesticig z pid, kalh a odpad. 5 g vzorku se umisti do Erlenmeyerovyikaprida se
vhodné organické rozpousilo, vzorky se nejidve manudld protepou, a poté se vlozi do
ultrazvukoveé lazé na 15 min. Extrakce se opakuj&ktat, po kazdé extrakci se vzorek filtrujeasti
anhydrického siranu sodného. Koéng extrakt se poté odfiado sucha mirnym proudem dusiku a
odparek se rozpusti ve 2Q0 octanu ethylnatého. Chromatografickd analyza skutg&iuje na
GC/MS s kapilarnimi kolonami naginymi SiQ; (30 m x 0,25 mm, tlou%a filmu 0,25um) a nosnym
plynem héliem s rychlosti toku 1 ml/min. Injek teplota je nastavena na 250 °C, injektuje & 1
vzorku. MS podminky — teplota iontového zdroje 23D, teplota kvadrupdlu 150 °C, teplota
transferové linie 280 °C. Touto metodou lze kvakioWat aZz 44 pesticid pri nasledujicich
podminkéch: P&teni teplota 80 °C (udrZzovani 2 min.), rychlost zwé&oi teploty 15 °C/min. do
180 °C (zdrZeni 4 min.), poté rychlost zvySovani°@dmin do dosazeni 230 °C (zdrZzeni 5 min.) a
konené zvySeni s rychlosti 10 °C/min. do 290 °C (debegeni 5 min.). Kvantifikace je provedena
v selektivnim iontovém modu (SIM).i€hled pesticil a jejich metabolit, které Ize stanovit —
dichlorvos, desethylatrazin, hexachlorbenzen, dioett simazin, atrazin, propazin, lindan,
terbuthylazin, propyzamid, fonofos, diazinon, m=idin, methylparthion, simetryn, alachlor,
heptachlor, fenitrothion, malathion, metolachlorldrim, chlorpyifos, ethylparathion, isodrin,
chlorfenvinfos, pendimethanlin, epoxyheptachlor, lofdgnvinfos Z,prokymidon, y-chlordan,
tetrachlorvinfos, endosiran |, fenamifos, 4,4 -DBE 4 -DDE, dieldrin, endrin, endosiran Il, sulfat
endosiranu, methylazinfos, deltamethoirkypermethinA-kyhalotrin, deltamethrin.

Lesuer C., Gartner M., Mentler A., Fuerhacker M. (2008): Comparison of four methods
for the analysis of 24 pesticides in soil samplesittv gas chromatography-mass
spectrometry and liquid chromatography-ion trap-mass spektrometry, Talanta 75, 284-
293.

Extrakce @dnich vzork se provadi pomoci DIN EN 12393. Tato technika ummf stavit v dnich
vzorcich kromd vySe vyjmenovanych pestididi methylchlorpyrifos, desethylatrazin, deltametrin
lindan, simazin, trifluralin, vinklozolin. GC-MS alyza je vykonavana na HP GC-MS modelu 6890
N, ktery je spojen s 5973 N hmotnostnim selektivdistektorem. Separace se provadi na HP 5 MS
kolonach (30 m x 0,25 mm), s néplini silikagel, 8ka filmu 0,25 um. Jako nosny plyn se pouZiva
hélium, injektuje se 1 pl, teplota injektoru je 28D. GC operuje v nasledujicim teplotnim program:
Patateini teplota 70 °C, ktera se udrzuje 2 min., rychlngtSovani teploty 25C/min. az do 150 °C,
poté nasleduje zvySovani teploty s krokem 3 °C/mihdo 200 °C, poté je rychlostni krok 8 °C/min.
az do dosaZeni teploty 280 °C, ktera se udrzujmib0, poté se teplota zvySuje na 320 °C s rychlosti
15 °C/min. a udrzuje se 2,47 min. Teplota rozheznidrZuje na 320 °C, teplota iontového zdroje 250
°C, teplota kvadrupdlu je 150 °C a hmotnosti sgeldou ziskavanatpenergii 70 eV. Analyzy se
uskutenuji v plném skenovacim SIM moédu. Limit detekce ptoazin je 5 ng/g, pro chlorfenvinfos
8,7 ng/g, chlorpyrifos 10 ng/g, dieldrin 35 ng/g.



