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DDT

Dichlordifenyltrichlorethan pét spoleén¢ se DDE, DDD mezi nejzn&$si insekticid. Nazev
DDT je zkratkou mé# presné formulace dichlordifenyltrichloretani€préjSi chemicky nazev
je: 1,1,1-trichloro-2,2-bis (p-chlorfenyl) ethai)DT se i vCeské republice pouzivalo jako
insekticid. Na hmyz {sobi jako kontaktni a poZerovy nervovy jed. Je ¢geda historicky
nejiEinngjSich zbrani proti malarii, kter&imné hubi genasée nemoci — komaranopheles
funestusDDT je vSak velmi nebezpeé pro ekosystémy v celoplanetarnim vyznamu, aprot
podléhéa zakazu podle Stockholmské umluvyCaskoslovensku bylo zakazano v roce 1974.
DDT a jeho metabolity jsou perzistentnimi latkanprestedi.

V zivotnim prostedi se DDT dehydrochloruje na dichlordifenyldiclditren (DDE), ktery je
také zavadny a perzistentni. DDT a jeho metabsdy velmi stalé, malakave slodeniny s
nizkou rozpustnosti ve védh naopak vyraznou schopnosti se jednak kumulovakavych
tkanich organisiin a adsorbovat na povrchu tuhyehstic. Rychlost Ubytku DDT viznych
ekosystémech lze popsat p&sem 8 — 15 let, igemZz DDT se rozklada chemicky
(hydrolyza, fotolyza) ¢i biochemicky Zzivymi organismy ve veéda pdé. DDT lze
charakterizovat tzv. kumulativni toxicitou. DDT peavcEpodobré karcinogenni latka, ktera
poSkozuje reproduki systém, u &i nervovy systém a reprodiki systém. DDT se
pouzivalo na hubeni kom#éa jejich larev, VSi.

Standardizované metody stanoveni

ISO 14507:2005 Soil quality — Pretreatment of samples for deteation of organic
contaminants

Mezindrodni norma specifikuje 3 metodyegupravy vzork pad v laboratéi pred vlastnim
stanovenim organickych poluténtJsou zde uvedeny postupy s ohledem na chemiokiyahakter
stanovovanych latekgkavé organickeé latky, polgkavé organické latky — matrice obsahdgstice
vétSi nez 2 mm pa ma heterogenni distribuci kontamiing 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 ISO 11464

ISO 10382:2002 Soil quality — Determination of organochloride pesies and
polychlorinated biphenyls — Gas chromatographicheetwith elektron capture detection
Metoda popisuje kvantitativni stanoveni sedmi polgoovanych bifenyl a sedmnacti
organochlorovanych pestic¢idv padach. Je pouZitelnd pro vSechny typydpVzorek je extrahovan
smesi aceton/petrolether, extrakt jgefistén sloupcovou chromatografii (£Ds) a stanoven metodou
GC/ECD nebo GC/MS. Vifpadt pouziti ECD je vhodné pouZzit jinou GC (dvour@znou) metodu
pro konfirmaci.

U.S. EPA Method 16565as chromatography of organo-halide pesticides

Metoda je u¥ena pro stanoveni organohalidovych pesti@dialSich vyjmenovanych latek ve vodach,
kalech, sedimentech a@géch. V pipact, Ze vzorek kalu obsahuje > 30 % susSiny,ijpraven extrakt
obsahujici pouze 1 % suSiny. Vzorkydpjsou extrahovany acetonitrilem a methylen chiemid
metodou 3350 (extrakce ultrazvukem) nebo supeckati fluidni extrakci (metoda 3562). Extrakt je
zpétné extrahovan 2% N&Q,, aby se odstranily vodorozpustné interferujickyaDale je pecistén
metodami 3610, 3620 a 3640. Identifikace polutae provadi porovnanim retarich¢asi.



U.S. EPA 8080Stanoveni aldrinu, chlordanu, 4,4°-DDT, 4,4’-DDE44DD, dieldrinu,
endosiranu (endosiranu I, 11), endrinu pomoci GMEC

Tato metoda je uzivdna pro stanoveni koncentra@mych organochlorovanych pestigida
polychlorovanych bifenyil v extraktech fid, sediment, vod a podzemnich vod. Metodika umoje
stanovit 26 pesticiid a Aroclorové sresi (PCB). Extrakce vzoikse provadi n-hexanem, po extrakci
se injektuje 2 — Bl vzorku do GC a analyt se separuje a detekuje poBGD nebo elektrolytickym
kondukéinim detektorem (HECD). Interferencegpbuji latky, které jsou extrahovany spoke

s pesticidy a PCB, jedna sd&efevSim o estery ftafat Interference ftaldit a jejich sn¥si jsou
eliminovany pomoci HECD detekinrStanoveni se provadi na plynovém chromatograftektorem
ECD nebo HECD, kolony musi byt nasledujiciho typiwlona I. — Supelcoport (100/200 mesh)
pokryté 1,5 % SP 2250 a 1,95 % SP-2401, soZwmlony 1,85 m x 4 mm, provedeni sklo. Kolony Il
— Supelcoport (100/120 mesh) pokryté 3 % OV-1, igzhy8 m x 4 mm, provedeni sklo. Mez detekce
0,004 ug/l, koncentrani rozsah 0,5 — 30g/l. Citlivost metody zavisi na koncentraci intetfgcich
substanci, na typu pouZzitého detektoru. Vzorkyg ge uchovavaji ipd analyzou v Sirokohrdlych
sklerenych lahvich s wkem nebo v teflonovych nadobkach. Lahev na uchovamriki je nutné ped
pouZzitim promyt destilovanou vodou a methanolenhviedse vzorky se uchovavaijii peplo€ do 4
°C. 30 g mdniho vzorku se smicha se 100 mlésimmethylenchloridu a acetonu (1:1) aésnse
extrahuje v ultrazvukové lazni. Poté se kapdlkast dekantuje a filtruje. Extrakt secisti prachodem
kolonou s anhydrickym siranem sodnym a koncenseje K-D koncentratoru. Odparek se rozpusti v
50 ml n-hexanu a sta se koncentruje na 1 ml, poté sefeolt na 10 ml a uchovavéa s& g °C do
doby analyzy na GC.

U.S. EPA 8081BOrganochlorine pesticide by GC

Metoda 8081 rize byt uZita pro stanoveni pestitid extraktech vzork pevnych a kapalnych pomoci
GC s ECD (detektor elektronového zachytu) nebo EL@I2ktrolyticky konduktivni detektor).
Technika umouje stanovit aldrin, chlordan, 4,4"-DDT, 4,4"-DDE4 -DDD, dieldrin, endosiran (I a
I), endrin. Dale mohou byt stanoveny i alachloitax, nitrofen a dalsi pesticidy. 20 — 30 g vzoj&u
extrahovano sisi hexan:aceton (1:1) nebo methylenchlorid:aceff) (pomoci tkteré z &chto
metod: 3540 (Soxhletovy extrakce), 3541 (automatind Soxhletova extrakce), 3545 (tlakova
kapalna extrakce), 3546 (mikrovinna extrakce), 3f@ifrazvukova extrakce), 3562 (superkriticka
fluidni extrakce). Po extrakci je vzoréisten od interferujicich latek n&oxid hlinity (metoda 3610),
Florisil (metoda 3620), silikagel (3630), gelovarmpeani chromatografie (metoda 3640) a pro
odstragni siry se pouziva metoda 3660. P@isgni je extrakt analyzovan injektazi alikvotu do
plynového chromatografu a analyzovan’b@C/ECD nebo GC/ELCD. Kvantifikace se provede na
zakladt kalibratni kiivky se standardnimi roztoky.

Interference — kontaminovana rozpaala, chemikalieginidla, vzorky, gistrojové vybaveni (kolony,
nosny plyn, povrch detektoru apod.). Interferenstete ftalath — vznikaji Bhem gipravy vzorki
(nepouzivat plastové obaly, nadobi apod.). Sirgisabuje na chromatogramu Siroké piky, proto
musi byt ze vzorku (hla¥nsedimeni) odstraiovana. Dale interferuji pryskige, vosky a lipidy —
odstraiovany jsou gelovou perméai chromatografii (metoda 3640). Pokud ve vzorkw jgitomneé i
jiné halogenované substance, mohou také interfer@va jejich odstrami se pouZivaji nasledujici
metody 3630 (silikagel) — odstrami chlorofenol, 3620 (Florisil) nebo 3610 (oxid hlinity). PCB jso
odstraiovany metodou 3620 a 3630.

NOAA 130.10 Stanoveni 2,4"-DDT, endrinu, p,p’-DDT, 2,4"-DDE44DDE, dieldrinu,
4,4’-DDD, aldrinu pomoci GC/ECD

Metoda umo#uje determinaci PCB a vySe uvedenych a i dalSigmir@nych pesticid ve
vzorcich mid a sedimerit Chlorované uhlovodiky jsou kvantitativrstanoveny GC/ECD.
ECD je velmi citlivy detektor, ktery umagje detekci chlorovanych uhlovodilke stopovych
koncentracich (ppb). Interferujici latky jsou odstvany pomoci rédi. Aplikovatelny
koncentréni rozsah je 5-200 ng/g. V metodice interferovalizen kontaminované sklo,
rozpoustdla, cinidla a fFistrojové vybaveni. Vzorky pro analyzu se uchoviépsjteplot —
20 °C, extrakty f 4 °C ve tng.



Nestandardizované metody stanoveni

Fatoki O.S., Awofolu R.O. (2003): Methods for seleéiwe determination of persistent
organochlorine pesticide residues in water and sedients by capillary gas
chromatography and electron-capture detection, Joumal of Chromatography A, 983,
225-236.

Vzorky pad a sedimerit mohou byt extrahovany Bupomoci Soxhletovy extrakce nebo mikrovinné
extrakce. Jako rozpouslio se nejastji uziva petrolether, hexan nebo dichlormethan.rdkde
vzorki u obou procedur probihd obdaéljako u jinych metod. Ziskané extrakty jsou anal@y na
plynovém chromatografu s detektorem elektronovédchytu, na kapilarnich kolonach naggch
SiO, (30 m x 0,53 mm, tlou&a filmu 0,2um). Injektaz vzorku (Jul) se provadi manuén teploty
injektoru a detektoru jsou 250 °C a 350 °C. TepletaidrZzovana na 120 °C, a poté je zvySovana
s rychlosti 20 °C/min. na 150 °C, a pak aZ na Z50°rychlosti 5 °C/min. Jako nosny plyn se pouziva
hélium, jako maskujici dusik. Rychlost toku nosnglymu je 2 ml/min. a maskujiciho 28 ml/min.

Fitzpatrick L.J., Dean J.R., Comber M.H.l., Harradine K., Evans K.P.(2000):
Extraction of DDT [1,1,1-trichloro-2,2-bis(p-chlorophenyl)ethane] and its metabolites
DDE[1,1-dichloro-2,2-bis(p-chlorophenyl)-ethylene] and DDD [1,1-dichloro-2,2bis(p-
chlorophenyl)-ethane] from aged contaminated soilJournal of Chromatography A 874,
257-264.

Padni vzorky jsou zpracovany PLE (tlakova kapalinovéXtrakci v akcelerovaném extraktoru
(Dionex). 1 — 2 g fdy (predem vysuSené, zrnitostapravené na velikost zrn < 2 mm) se navazi do
nerezové extraini nadobky (11 ml objem) na vrSek se umisti filzaknezeni zablokovani frity.
Hydromatrice se uziva k nagim head space pro redukci sfgdity rozpou&idla. Extrakce probiha za
nasledujicich podminek: tlak 2000 psi, teplota 200 ¢as statické (stalé) extrakce 10 min. Jako
rozpoustdlo Ize pouzit dichlormethan. Poté se provede deterce DDT, DDD, DDE na GC/MS,
ktery operuje v SIM médu s injékim objemem 0,5 pl. Analyza se provadi na DB-5 MBhkach (30

m x 0,25 mm, tlou¥a filmu 0,25 um). Teplotni program: 120 °C, udrdoe 2 min., pak zvySovani
do 280 °C s rychlosti 5 °C/min s kamg/m casem zdrZeni 2 min. Teplota detektoru a i&jéo portu
280 °C.

Goncalves 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 aplikovatelna pro stanoveni ghkealvych a polatkavych (semivolatilnich) organickych
komponent (pesticig z pid, kali a odpad. 5 g vzorku se umisti do Erlenmeyerovyilbaa gida se
vhodné organické rozpousilo, vzorky se nejidve manudld protepou, a poté se vlozi do
ultrazvukové lazé na 15 min. Extrakce se opakujikitat, po kazdé extrakci se vzorek filtruj@asti
anhydrického siranu sodného. Koéng extrakt se poté odfiado sucha mirnym proudem dusiku a
odparek se rozpusti ve 2Q0 octanu ethylnatého. Chromatograficka analyza sSeutg&nuje 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 kvadrupolu 150 °C, teplota
transferové linie 280 °C. Touto metodou lIze kvakiowat az 44 pesticid pti nasledujicich
podminkéch: peateni 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 zvysSeni s rychlosti 10 °C/min. do 290 °C (doB&eni 5 min.). Kvantifikace je provedena
v selektivnim iontovém modu (SIM).i€hled pesticidl a jejich metabolit, které lze stanovit —
dichlorvos, desethylatrazin, hexachlorbenzen, dioat simazin, atrazin, propazin, lindan,
terbuthylazin, propyzamid, fonofos, diazinon, mmidin, methylparthion, simetryn, alachlor,
heptachlor, fenitrothion, malathion, metolachlorldrim, chlorpyifos, ethylparathion, isodrin,
chlorfenvinfos, pendimethanlin, epoxyheptachlor, lodnvinfos Z, prokymidon, y-chlordan,



tetrachlorvinfos, endosiran |, fenamifos, 4,4 -DBE 4" -DDE, dieldrin, endrin, endosiran Il, sulfat
endosiranu, methylazinfos, deltametharkypermethinA-kyhalotrin, deltamethrin.

Li X.-H., Wang W., Wang J., Cao X., Wang X., Liu J, Liu X., Xu X., Jiang X. (2008):
Contamination of soils with organochlorine pestici@és in urban parks in Beijing, China,
Chemosphere 70, 1660-1668.

5 g pidy se smiché s anhydrickym siranem sodnym a s 3@mdi aceton:n-hexan (1:1) a &snse
extrahuje v ultrazvukové lazni po dobu 5 min., pegéentrifuguje. Proces se opakuje 3 x. Extradty s
kombinuji, a poté se odfiado sucha na rotai vakuové odparceip35 °C. Odparek se rozpusti v n-
hexanu a extrakt sésti na kolog s obsahem 5 g aktivovaného Florisilu a 1 g anlkiétio siranu
sodného. Florisil se fpd tim naméi v hexanu a promyje se cca 40 ml hexanu. Frakce
organochlorovanych pestic¢icse eluuje 50 ml sési hexan:diethylether (90:10, v/v) a eluat se ¢dpa
na vakuové rotai odparce do sucha, a poté se odparek upraviisiagny objem pro GC analyzu.
Determinace se provadi na GC s ECD s kolonami (PB& m x 0,25 mm, tlowka 0,25 um)
naplrenymi silikagelem. Jako nosny plyn se pouziva dusikchlosti toku 0,7 ml/min. Teploty
detektoru a injektoru jsou 310 °C a 225 °C. Tepgrogram GC: P&teini teplota 100 °C — udrZuje
se 2 min, poté se zvySuje na 160 ¥Crgchlosti 10 °C/min., pak se zvySuje na 230 °ychlosti 4
°C/min s vystupem na 280 °C, ktery je udrzovan 1@. Mzorky o objemu 1ul se injektuji manuaka

Nawab A., Allem A., Malik A. (2003): Determination of organochlorine pesticides in
agricultural soil with special reference toy-HCH degradation by Pseudomonastrains,
Bioresource Technology 88, 41-46.

Extrakce pesticidl z pidy je provedena metodou Gan et al., 1999: 1@dy se tepe s 20 ml susi
methanol:voda (4:1, v/v) po dobu 1 hod. Poté seemgiant dekantuje a smse centrifuguje ip
10 000 rpm po dobu 15 min. Procedura se opakujeoBjem extraktu se snizi na 15 ml za pouZiti
rotani vakuové odparky. pH extraktu se upravi na haddgtomoci HCI, extrakt se rofd@na vrstvy

v délici nalevce pouzitim chloroformu. Organicka faze zova odpd do sucha a pak se znova
rozpusti v 1 ml n-hexanu a analyzuje se na GC/Mdibkace jednotli¥ stanovovanych pestididse
provede pomoci standardnich roztpkkteré se fipravi metodou Sing et al.(1987).ulBZité je
uchovavat vzorky { nizkych teplotach arpd pouzitim pefiltrovat.

Popp P., Keil P., Moder M., Paschke A., Thuss U. 997): Application of accelerated
solvent extraction followed by gas chromatogramy, igh-performance liquid
chromatography and gas chromatography-mass spectroetry for the determination of
polycyclic aromatic hydrocarbons, chlorinated pestides and polychlorinated dibenzo-
p-dioxins and dibenzofurans in solid Wales, Journabf Chromatography A, 774, 203-
211.

Extrakce vzorku se provede pomoci akcelerovanéhialégru Dionex ASE 200 s 11, 22, 33 ml
extrakénimi nerezovymi nadobkami. Jako rozp@d$d se pouziva sés dichlormethan:aceton (1:1,
v/v) nebo aceton:hexan (1:1, v/v) gopoluen. Podminky extrakce vipad snesi aceton:hexan a
dichlormethan:aceton — tlak 10 MPa/14MPa, tepl@@ °C, zakivacicas 5 min. V pipact toluenu —
tlak 14 MPa, teplota 175/200 °C. ASE extrakty jdamncentrovany na 1 ml, a poté jsokinpo
injektovany do plynového chromatografu (GC/ECD)uBwaji se kapilarni kolony (25 m x 0,32 mm,
tlou&’ka 0,52 um). Jako nosny plyn se pouziva vodik, jadeskujici dusik. Teplota injektoru se
udrzuje na 250 °C, teplotni program kolony <¢dteini teplota 80 °C (udrZzovana 8 min.), rychlost
zvySovani teploty 6 °C/min na 250 °C a udrZovahirBin. Teplota detektoru je 250 °C.

Rodil R., Popp P. (2006): Development of pressuridesubcritical water extraction
combined with stir bar sorptive extraction for the analysis of organochlorine pesticides
and chlorobenzenes in soil., Journal of Chromatoggahy A, 1124, 82-90.

Tato metodika stanovuje vySe zr@&ig organochlorové pesticidy pomoci GC/MS. Pro Upnazorku
pudy se vyuziva PSWE (voda-acetonitril, 75:25), kterdnasledovana SBSE a GC/MS stanovenim.
Procedura nabizi rychlou a jednoduchou metodu tammoseni organochlorovych pestigideExtrakce



neni ¢aso¥ narana. Optimalizované podminky extrakce — 10t{glypje extrahovano sési voda-
acetonitril (75:25, v/v) po dobu 180 minti pmichaci rychlosti 1 000 rpm, po extrakci sé&izeni
propoji s termodesoépi tubou GC-MS. Termodesorpce probiha za naslddhjipodminek —
desorgni teplota 250 °C, rychlost toku hélia 150 ml/muhesorgni ¢as 5 min. Transferova linie mezi
termodesorgnim zd&izenim a studenym injékim systémem (CIS) je nastavena na 250 °C. Po
desorpci CIS podminky jsou nasledujici: teplotad<@, nasleduje dhti na 250 °Cdas 2 min.) p
rychlosti 10 °C/s. Kapilarni kolony (30 m x 0,25 mf25um tloug’ka) byly uZity pro nasledujici
program: 50 °C, 2 min. isoterm&lnl5 °C/min do 160 °C, 2 min. isoterm&jrpak 5 °C/min do 280

°C a udrzovani 4 min. Nosny plyn — hélium s ryctildekul ml/min. Kvantifikace vzorku byla
provedena interni kalibraci. Procedura poskytuyét ldetekce 0,002 — 4,7 ng/g pro vSechny sledované
komponenty.

Singh K., P., Malik A., Sinha S. (2007): Persistentrganochlorine pesticide residues in
soil and surface water of nothern Indo-Gangetic ailvial plains. Environ. Monit. Assess.
125, 147-155.

20 g na vzduchu usuSenéidy se extrahuje v Soxhletdvaparatie se 100 ml sisi n-
hexan:dichlormethan (7:3, v/v) po dobu 6 hod. Bittja poté zbaven vihkosti pomoci anhydrického
siranu sodného s naslednym agwam do sucha na vakuové riaodparce. Odparek se rozpusti ve
2 ml n-hexanu. Analyza pestic¢ich jejich rezidui je vykonana na GC/ECD s kapildinkolonami

s naplni silikagel (30 m x 0,32 mm s tlék8u filmu 0,25um). Jako nosny plyn se pouziva dusik
s rychlosti toku 2 ml/min., opemi teplota injekniho portu a detektoru je 300 °C a 220 °C. Limit
detekce pro aldrin, rezidua chlordanu, rezidua OBTO00 ng/l, pro dieldrin, endrin je 50 ng/l, pro
HCB je 10 ng/l, prax-HCH je 50 ng/l a pr@@-HCH ay-HCH je 100 ng/l.

Tor A., Aydin E.M., Ozcan S. (2006): Ultrasonic salent extraction of organochlorine
pesticides from soil, Analytica Chimica Acta 559, 713-180.
Pesticidy ze vzorkpady Ize extrahovatdkolika zpisoby:

e Trepanim vzorku s extréki smési — 10 g fidy se suspenduje v 50 ml &snpetrolether:aceton
(1:1, viv) tepanim na horizontalnfgpaice po dobu 3 hod. Extrakt se poté filtruje a kotage
se na objem 1 ml pomoci rétd vakuové odparky a dusikového proudu.

» Soxhletova extrakce — 10 gigty se umisti do kiky extrakéni aparatury a extrahuje se 150 ml
smesi petrolether:aceton (1:1, v/v) podobu 4 hod. &ktse poté filtruje, zkoncentruje na objem
1ml

» 10 g pudy se sonifikuje 20 min. s 20 ml rozpotdia (petrolether-aceton, 1:1)ii frekvenci 35
kHz, 320 W). Poté se extrakt filtruje (Whatniarfiltr) a redukuje se na objem 2 ml pomoci
vakuové rotani odparky pi 40 °C, poté se upravi proudem dusiku na 1 ml.d¢€atrovany
extrakt se transferuje nagukisténou kolonu a provede se eluce.

U vSech extranich procedur, je po jejich ukdeni nutn&gistici procedura, poté seude provest
analyza na GC. Kolona (30 cm délka, 10 mrinir) pro ¢iSteni se pipravi podle techniky popsané
Jaouen-Madouet et al., 2000. Nagblony tvai oxid hlinity, ktery se aktivuje 3 hod. suSenii 210
°C, deaktivuje se 2 % 4. Oxid hlinity se promyje 50 ml n-hexaniied aplikaci extraktu. Eluce
extraktu (1 ml) se provadi 100 ml &snn-hexan:octan ethylnaty (7:3, v/v), vznikly ekt se znovu
koncentruje na objem 1 ml. Stanoveni jednotlivyobstiwich probihd na GC s automatickym
davkova&em vzorki, na kolonach nap#mych silikagelem (30 m x 0,25 mm, tlak& 0,25 um). Jako
nosny plyn se pouziva dusik (rychlost toku 1,23wmm). Teploty injektoru a detektoru jsou 280 °C a
300 °C. Vyhodnoceni se provede na zaklalibrace za pouZiti standardnich roztokimity detekce
pro vdechny stanovované pesticidy jsou v rozméz+133,4 ng/kg.



Xiong G., He Y., Zhang Z. (2000): Microwave-assiste extraction or saponification
combined with microwave-assisted decomposition appd in pretreatment of soil or
mussel samples for the determination of polychloriated biphenyls, Analytica Chimica
Acta 413, 49-56.

5 — 15 g fidy se navazi do PFTE nadobkyidame 30 ml sisi 1M KOH nebo 1M KOH v etanolu.
Provede se 2 min. z&dti. Podminky: extrakce se uskiiteje za prvniho tlakového gradientu (tlak
stoupé od 0,1 na 0,5 MPai 00% vykonu magnetronu. Po dokemni extrakce se nadobka ochladi.
Ochlazeny saponifikovany roztok se transferuje epas&ni nalevky a fida se 15 ml destilované
vody a 30 ml n-hexanu. Po mirnémiegéani se vrstvy odtl, n-hexan se odebere zuag&xtrakce se
opakuje dvakréat, odtend vrstva n-hexanu se smicha. Extrakt n-hexamr@ayje koncentrovanou
kyselinou sirovou (promyva se tak dlouho, dokudréaoztoku nevybledne), poté se extrakt promyje
tiikrat 2% NaSQ,, a pak se vlije do kratké kolony s J$&, a zkoncentruje se na K-D koncentratoru
na 1 ml. Pokud roztok netlisty, tak setisti kolonou naplénou SiQ-Al,Os. Analyza se provede na
GC/ECD s kapilarnimi kolonami naglmymi SiO, (30 m x 0,25 mm, tlou&a 0,25 mm). Injektuje se

1 pl vzorku, jako nosny plyn se pouzZivad dusik $igsti toku 1,5 ml/min. teplota injektoru a
detektoru 260 a 300 °C. Teplotni program pro kolgmyprogramovan nasleda¥nod 70 °C,cas
zdrZzeni 1 min do 200 °C, s krokem 10 °C/min a sgerdim 0,5 min, a pak do 230 °C — 3 min a do
280 °C i 20 °C/min, zdrzeni 2 min. Kvantifikace se provepl@moci kalibrace se standardnimi
roztoky.

Wang W., Meng B., Lu X., Liu Y., Tao S. (2007): Exaction of polycyclic aromatic
hydrocarbons and organochlorine pesticides from sta: A comparison between Soxhlet
extraction, microwave-assisted extraction and acoglated solvent extraction techniques,
Analytica Chimica Acta 602, 211-222.

Tato technika vyuziva paralelni extrakci pro stamivorganochlorovych pesti¢idDDT, derivaty
HCH) zaroveé s polyaromatickymi uhlovodiky viplach, za pouZitiii typa extrakce — Soxhletovy,
mikrovinné a zrychlené extrakce pomoci rozp&dst Stanoveni organochlorovych pesticie DDT

a derival hexachlorcyklohexanu probiha pomoci GC s deteki@lektronového zachytu.

5 g pudy se v pipact Soxhletovy extrakcemichd s 5 g siranu sodného &sree transferuje do
Soxhletovy aparatury fjgld se 100 ml sisi n-hexan a aceton (1:1) a ¥atd se 15 hod. Po extrakci se
provedecisteéni extraktu.

Mikrovinna extrakcese provadi s navazkou 5 gdy s 25 ml srési n-hexan a aceton (1:1) v 55 ml
nadobkach z polymeru perfluoroalkoxu (PFA) p 200 W s teplotou 110 °C. Po dokeni extrakce
se mdni suspenze filtruje a u vyluhu se provede jeRGS®NI.

Rychla extrakce s rozpoddty

10 g mdy se extrahuje v 34 ml nerezové nadobce s&sisateton: dichlorethan (1:1}idl40 °C a
tlaku 1 500 psi po dobu 6 min. Poté se obsah njdpkikmyje 17 ml srisi aceton-dichlormethan a
analyt se wyisti dusikem.

Cisteni vzorku— extrakt se transferuje do 100 miikw rotasni odparky a extrakt se odfpado sucha
za redukovaného tlaku, ve vodni lazni s teploted@. K odparku seifa 10 ml n-hexanu a stmse
odpdi na objem 1 ml. Extrakt se transferuje do chromfické kolony (30 cm x 10 mm) nagimé
10 g silikagelem (100 — 200 mesh) a separuji decé&r@AU, DDT a HCH od interferujici hmoty.
Kolona se promyva 30 ml n-hexanu a 35 ml dichlaeth s rychlosti toku 2 ml/min. Eluaty
jednotlivych frakci se koncentruji na 1 ml a prohgg 3 X n-hexanem, kotrey objem se upravi za
pouZiti toku dusiku na 1 ml. 12fal piislusného standardu sd&ida ke vzorku a provede se
chromatograficka analyza. Pro analyzu se injekfujel vzorku, operéni podminky GC: teplotni
program 50 — 150 °Cip10 °C/min., pak 150 — 240 °Gi@ °C/min., a pak 5 min.ip240 °C. ECD
detektor operuje i 280 °C, jako nosny plyn se pouziva dusik s rystildoku 23 ml/min. Jako
nejvhodrjsSi extrakni procedura se jevi rychld extrakce s rozpaligt Extrakéni &innost
mikrovinné a Soxhletovy extrakce je ovlirma matrici vzorku (obsah TOC).



Zhang H.B., Luo Y.M., Zhao Q.G., Wong M.H., Zhang GL. (2006): Residues of
organochlorine pesticides in Hong Kong soils, Chensphere 63, 633-641.

10 g lyofilizovaného vzorkuimy se extrahuje dvakrat 50 ml &nhexan:dichlormethan (1:1, v/iv) 1
hod. v ultrazvukové vodni lazni. Extrakt se pot¢@aseje v dlici ndlevce a 10 ml koncentrované
kyseliny sirové je fidano k odstragni neistot. Procedura se opakuje 2 — 3 x. Organicka &ze
promyje 2 x 50 ml 5% roztoku chloridu sodného aakitse koncentruje na objem 1 ml na vakuové
rotani odparce, pak s#ésti (kolona se silikagelem a Florisilempap®r 12 mm). Ped ¢isténim se na
vrchol kolony gidaji 2 g siranu sodného. Jako eluent se pouZivé&l2®-hexanu a 20 ml n-hexanu
s 10% obsahem dichlorethanu. &Btény roztok se odgéna 0,5 ml a fed vlastni GC analyzou se
procisti dusikem. GC operuje v médu betethi nastiku — 1l extraktu se injektuje do GC-systému k
separaci organochlorovych pestitideplotni rezim pracuje od 150 °C do 200 °C s &rols °C/min.,
teplota je udrZzovana po dobu 2 min., pak je nagmogvana na 270 °C s 8 °C/min. Teplota detektoru
a injektoru je udrzovanaiip300 °C a 200 °C, jako nosny plyn se uZiva dusilchlosti toku 1
ml/min. Limit detekce pro pesticidy se pohybuje@al — 1,24 ng/g.

Zhu Y., Liu H., Xi Z., Cheng Z., Xu X. (2005): Organochlorine pesticides (DDTs a
HCHSs) in soils from the outskirts of Beijing, Ching Chemosphere 60, 770-778.

Metodika je velmi podobna vySe zmitym technikam stanoveni DDT, HCNetng isomefi pomoci
GC, maly rozdil je pouze v technice extrakce. Sidypse smich& s 5 g siranu sodnéhdidapse 1 ml
2,4,5,6-tetrachlor-m-xylenu v koncentraci 0,04/ml. Snés se extrahuje sfei petrolether:aceton
(2:1, v/v) v ultrazvukové lazni dobu 3 min., pogcentrifuguje. Procedura se opakuje 3 x. Extra&ty
spoji a objem se redukuje na 1 ml pomoci K-D kotrétoru ve vodni lazni. Chlorované pesticidy se
izoluji na 5 g aktivovaného Florisilu ve skée@ kolorg (33 cm x 1 cm) petroletherem. Vr3ek kolony
se ffekryje 2 g siranu sodného. Vzorek se tiggleluuje 60 ml sisi petrolether:ether (91:9). Frakce
se koncentruje v K-D koncentratoru ve vodni laanpoté se pristi dusikem a zkoncentruje se tak na
objem 0,2 ml. Kvantitativni analyza se uskuie na plynovém chromatografu s detektorem
elektronového zachytu (kolony HP-5, 25 m x 0,25 nloy&ka 0,25um), nosny plyn dusik. GC
podminky: teplota injektoru a detektoru 275 a 3GQteplota pece 80 °C 1 min., zvySovani teploty o
10 °C/min. na 150 °C, a pak o0 4 °C/min na 280 °Qdwenim 10 min. Pro injektaz se pouZzival 1
roztoku vzorku. Vyhodnoceni se provadi pomoci kalie se standardnimi roztoky.



