~Zpracovano podle Raclavska, H. — Kutg, J. — Placha, D.: Podklady k prosaidProtokolu o PRTR —iEhled metod a identifikace
latek sledovanych podle Protokolu o registrech timikfenos: zneistujicich latek v Gnicich dotu, VSB, MZP Praha, 2008.

Dieldrin

Dieldrin je halogenovany (chlorovany) insekticidey se pouZzival proti mam, kll’ét’gtﬁm,
termitim a dalSimu hmyzu, je toxicky pro savce. V 80.detR0. stoleti byl zakazan,GR se
nevyrakl ani nepouzival. Dieldrin poSkozuje imunitni anegulkeni systém.

Standardizované metody stanoveni

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

Mezinarodni norma specifikuje 3 metodyegupravy vzork pad v laboratéi pred vlastnim
stanovenim organickych polutantJsou zde uvedeny postupy s ohledem na chemickyakter
stanovovanych latekgkavé organické latky, poléitavé organické latky — matrice obsahdgstice
VvétSi nez 2 mm pa, ma heterogenni distribuci kontantin v matrici, stanoveni stabilnich
organickych latek, velikostiginichéastic je < 2 mm a polutanty jsou homogé&nozsiteny v matrici.
Organické latky, které jsou stabilni mohou bippaveny pro analyzu podle ISO 11464.

ISO 10382:2002 Soil quality — Determination of organochloride pesies and
polychlorinated biphenyls. Gas chromatographic wethith electron capture detection
Metoda popisuje kvantitativni stanoveni sedmi polgmovanych bifenyl a sedmndcti
organochlorovanych pestididv padach. Je pouZzitelnd pro vSechny typydpVzorek je extrahovan
smesi aceton/petrolether, extrakt jgegistén sloupcovou chromatografii (&Ds;) a stanoven metodou
GC/ECD nebo GC/MS. Vifpad pouziti ECD je vhodné pouZzit jinou GC (dvour@znou) metodu
pro konfirmaci.

U.S. EPA Method 165685as chromatography of organo-halide pesticides

Metoda je ukena pro stanoveni organohalidovych pesticdialSich vyjmenovanych latek ve vodach,
kalech, sedimentech @géch. V pipact, Ze vzorek kalu obsahuje > 30 % susSiny,ijpraven extrakt
obsahujici pouze 1 % suSiny. Vzorkydpjsou extrahovany acetonitriiem a methylen chlemd
metodou 3350 (extrakce ultrazvukem) nebo supeckati fluidni extrakci (metoda 3562). Extrakt je
zpstné extrahovan 2 % N&O, aby se odstranily vodorozpustné interferujiciyatRale je pecisten
metodami 3610, 3620 a 3640. Identifikace polutaet provadi porovnanim retarichcagi.

U.S. EPA 1699Stanoveni atrazinu, chlorpyrifosu, dieldrinu, abdri endrinu, endosiranu,
4,4’-DDT, 2,4"-DDE, 4,4’-DDE, 4,4 -DDD, o,p”-DDT,-DDT a jinych pesticitl

Tato metoda zahrnuje extrakci vzorku, extrakty jgoncentrovany odganim na roténi vakuové
odparce nebo pomoci odpaate Kuderna-Danish. Extrakty jsou poté ve vhodnénpaooztdle
injektovany do HRGC/HRMS (objem 2Ql). Extrakty je nutnégistit — na aminopropylenové a
mikrosilikagelové koloy, pop. gelovou permeami chromatografii. Pokud jsou v extraktu
stanovovany organochlorované pesticidy, je vhodnaplSiciSténi pouzit silikagel Florisil nebo oxid
hlinity. Bezprostedrg pied injektazi nabarveny interni standard jelfvan ke kazdému extraktu.
Analyt je separovan GC a detekovan vysoce-rénblimotnostni spektrometrii — monitoruje re&
pro kazdou stanovovanou komponentu. Jednotlivéigigystjsou identifikovany srovnanim GC
reteréniho ¢asu a iontové abudance s korespordén retegnim ¢asem autentického standardu a
teoretickym nebo pozadovanym pé&nem nvz. Zdrojem interferenci mohou byt z hlediska jejich
mozné kontaminaceinidla, sklo, chemikalie. Mohou se projevovat ifdeence latek, které jsou
spole&n¢ extrahovany s pesticidy — PCB, chlorované a bramévdibenzodioxiny a dibenzofurany,
methoxybifenyly, bromované bifenylestery apod. Tyiitky musi byt eliminovanycisticimi
procedurami. Detaki limity jsou zavislé na Urovni interferenci spiBeZz na instrumentalnich
limitacich (stanovovany jsou metodou 40 CRF 13éndix B).



U.S. EPA 8080Stanoveni aldrinu, chlordanu, 4,4°-DDT, 4,4-DDE4 4DD, dieldrinu,
endosiranu (endosiranu I,11), endrinu pomoci GC/ECD

Tato metoda je uZivana pro stanoveni koncentra@mych organochlorovanych pestigida
polychlorovanych bifenyil v extraktech fid, sediment, vod a podzemnich vod. Metodika umoje
stanovit 26 pesticitda Aroclorové srési (PCB). Extrakce vzotkse provadi n-hexanem, po extrakci
se injektuje 2 — ful vzorku do GC a analyt se separuje a detekuje poEBGD nebo elektrolytickym
konduknim detektorem (HECD). Interferencetgpbuji latky, které jsou extrahovany spoke

s pesticidy a PCB, jednd sdedevSim o estery ftalat Interference ftalét a jejich smisi jsou
eliminovany pomoci HECD detektarStanoveni se provadi na plynovém chromatograftektorem
ECD nebo HECD, kolony musi byt nasledujiciho tygalona 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 — 3Qg/l. Citlivost metody zavisi na koncentraci intetfigcich
substanci, na typu pouZzitého detektoru. Vzorkg ge uchovavaji ipd analyzou v Sirokohrdlych
sklerenych lahvich s wkem nebo v teflonovych nadobkach. Lahev na uchovAmiki je nutné ped
pouzitim promyt destilovanou vodou a methanolenhviedse vzorky se uchovavajfi peplo€ do 4
°C. 30 g mdniho vzorku se smicha se 100 mlésimmethylenchloridu a acetonu (1:1) aésnse
extrahuje v ultrazvukové lazni. Poté se kapa&lst dekantuje a filtruje. Extrakt sedisti prichodem
kolonou s anhydrickym siranem sodnym a koncenseje K-D koncentratoru. Odparek se rozpusti v
50 ml n-hexanu a s¥a se koncentruje na 1 ml, poté sefeoz na 10 ml a uchovava sé 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 ELE@I2ktrolyticky konduktivni detektor).
Technika umoiuje stanovit aldrin, chlordan, 4,4"-DDT, 4,4 -DDE4 -DDD, dieldrin endosiran (I a
I), endrin. Dale mohou byt stanoveny i alachloen, nitrofen a dalSi pesticidy. 20 — 30 g vzoj&u
extrahovano sisi hexan:aceton (1:1) nebo methylenchlorid:acefiof) (pomoci tkteré z &chto
metod: 3540 (Soxhletova extrakce), 3541 (automediza Soxhletova extrakce), 3545 (tlakova
kapalna extrakce), 3546 (mikrovinna extrakce), 3%@razvukova extrakce), 3562 (superkritick&a
fluidni extrakce). Po extrakci je vzoreélSten od interferujicich latek n&pxidem hlinitym (metoda
3610), Florisilem (metoda 3620), silikagelem (363@¢lovou permeaai chromatografii (metoda
3640) a pro odstraéni siry se pouzivA metoda 3660. P@iSini je extrakt analyzovan injektazi
alikvotu do plynového chromatografu a analyzovad’ BC/ECD nebo GC/ELCD. Kvantifikace se
provede na zakladkalibraini kiivky se standardnimi roztoky.

Interferenci mohou Zjsobit kontaminovana rozpoédta, chemikalieginidla, vzorky, gistrojové
vybaveni (kolony, nosny plyn, povrch detektoru apobhterference estérftalati mohou vzniknout
béhem gipravy vzorki (nepouzivat plastové obaly, nadobi apod.). Sitsatpuje na chromatogramu
Siroké piky, proto musi byt ze vzorku (hl@veedimeni) odstraiovana. Dale interferuji pryskige,
vosky a lipidy, které se odstraji gelovou permeai chromatografii (metoda 3640). Pokud jsou ve
vzorku gitomné i jiné halogenované substance, mohou talefémovat. Pro jejich odstrani se
pouzivaji nasledujici metody 3630 (silikagel) —togi®ni chlorofenol, 3620 (Florisil) nebo 3610
(oxid hlinity). PCB jsou odsttamvany metodou 3620 a 3630.

U.S. EPA 8270Stanoveni aldrinu, chlordanu, chlorfenvinfosu, 0T, 4,4’ -DDE, 4,4’-
DDD, dieldrinu, endosiranu (endosiranu I, 1l), endr

Tato technika je vhodna pro stanoveni koncentr&epdlotkavych organickych latek v extraktech
pud, odpad a podzemnich vod. Metodika je aplikovatelna i ndwpovrchoveé. 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 joititse provadi na GC/MS. Kolony
GC maji nasledujici rozgny: 30 m x 0,25 mm (nebo 0,32 mm), tidk& 1 um, s vrstvou silikagelu.
Vzorky pid jsou uchovany stefrjako v ipact metody U.S. EPA. 8080. Extrakt z fdnich vzork

se fFipravuje z navazky 30 g, smichanim se&sinmethylenchlorid:aceton (1:1) v ultrazvukové §azn
¢as 3 min. Poté se extrakt dekantuje nebo filtrijdrakce se opakuje 2 — 3 x. Nakonec se extrakty



spoji, vyisti se kolonou, kter4d obsahuje siran sodny a kungé se na objem 1 ml vK-D
koncentratoru. Roztok methylenchloridu s obsahern@0 dekafluorotrrifenylfosfinu (DFTPP) je
vyuZzivan pro ladni systému GC/MS kazdych 12 hod. Rozsah stanowsh+& 330 pg/kg susiny.

Nestandardizované metody stanoveni

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

Vzorky pid a sedimerit mohou byt extrahovany dupomoci Soxhletovy extrakce nebo mikrovinné
extrakce. Jako rozpouslio se nejastji uziva petrolether, hexan nebo dichlormethan.rdkde
vzorki u obou procedur probiha obdaéljako u jinych metod. Ziskané extrakty jsou analawy na
plynovém chromatografu s detektorem elektronovédchytu, na kapilarnich kolonach nafgch
Si0O, (30 m x 0,53, tlouka filmu 0,2 um). Injektdz vzorku (ul) se provadi manuéin teploty
injektoru a detektoru jsou 250 °C a 350 °C. Tepletadrzovana 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.

Gongalves C., Carvalho J.J., Azenha M.A., Alpendurda M.F. (2006): Optimization of
supercritical fluid extraction of pesticide residues in soil by means of central composite
design and analysis by gas chromatography — tandemass spectrometry, Journal of
Chromatography A, 1110, 6-14.

Vzorky pad jsou extrahovany pomoci superkritické extrakaegmeskriticka extrakce poskytuje mnoho
vyhod — rychlost, jednoduchost, vysokou selektivitudobrou extraini innost. Superkriticka
extrakce nevyZadujéistici proceduru, je vhodna pro teplétfabilni komponenty, jednd se o
automatizovanou proceduru, kterd nevyZaduj@omnost organickych rozpousel, pog. ji
minimalizuje. Rdni vzorky ged analyzou jsou ususengi g0 °C, prositovany (velikost zrn 5@0n) a
udrZzovany pi teplo& 4 °C. Extrakce se uskufi@uje v Insco SFE Systému (Isco Europe, Hengoed,
UK), ktery se sklada z superkritického kapalinovéltraktoru SFX 220, z kontroléru SFX 200, dvou
pump (model 260 D) a z omeza@eateploty. Omezovateploty je nastaven na 90 °C, exifak
komora je tvéena nerezovou nadobkou o objemu 2,5 ml, kterd pdrBeg vzorku siidavkem
anhydrického siranu sodného. Experimentalni podyniektrakce—teplota omezaie mnoZstvi
rozpoustdla, tlak, teplota, procento sloZeni modifikatoextralkéni ¢as a objem superkritické
kapaliny jsou nastaveny na maximalni ogarakinnost. Extrakt se poté remdi s 12 ml rozpou&tia

a odpdi se do sucha v mirném proudu dusiku a rozpusti setanu ethylnatém. Pro analyzu se
injektuje 1 pl vzorku. Analyza se vykona na plynovém chromathgmsteplot® programovanym
injektorem, kapilarnimi kolonami (30 m x 0,25 mm2®um tlou¥’ka filmu) — ChromPack. Teplota
injektoru je udrZzovana na 250 °C, jako nosny plyko#izni plyn (pro iontovou past) se pouziva
helium s rychlosti toku 1 ml/min. Teplotni prograamo analyzu je nasledujici — gaeni teplota 80
°C (udrzovana 2 min.), rychlost zvySovani teplaby’C/min. az do dosazeni 180 °C (zdrZeni 4 min.),
poté rychlostiistu teploty 7 °C/min do 220 °C (udrZzovani 6 mirgkonec rychlost zvySovani teploty
20 °C/min do 290 °C (zdrzeni 1 min.). Detekce pédii probih& pomoci iontové pasti hmotnostniho
spektrometru (Saturn 2000) s elektronovou narazeenizaci a MS-MS fragmentaci igntAxialni
modul&ni amplituda nafti je 3,7 V pro optimalni rozliSeni a n#pelektronového nasaie je 1 800

V. Touto technikou Ize krotnvySe vyjmenovanych pesticdidstanovit i rezidua atrazinu, lindan,
metolachlor, pendimethalin, endosiran, rezidua DBietalaxyl, quinafos, prokymidon, benalaxyl.
Detelkeni limity pro jednotlivé latky jsou nasledujici: iazin je 0,5ug/kg, alachlor 0,3ug/kg,
chlorpyrifos 0,Lug/kg, endosiran Ou&)/kg, dieldrin 0,4ug/kg.



Helaleh M.I.H., Al-Oair A., Ahmed N., Veval B. (20%®): Quantitative determination of
organochlorine pesticides in sewage sludges usingxgec, soxhlet and pressurized liquid
extraction and ion trap mass-mass spectrometric dettion, Analytical Bional. Chem.,
382, 1127-1134.

Vzorky jsou uchovavany ve sklémych lahvich, promytych acetonem a hexanem, zaméaeed
analyzou jsou vzorky suSenytipd0 °C, rozemlety a prosety. Vzorky jsou extrahovdoud
Soxhletovou, Soxtecovou extrakci nebo PLE (tlakkmpalinova extrakce). Vifpac Soxhletovy
extrakce se 2,5 g homogenizovaného vzorku smich&®enl snisi dichlormethan:hexan (1:1, v/v) a
smes se extrahuje 18 hod. Poté se extrakt fidpi@a 40 °C na objem 1 ml. Vijfpak Soxtecovy
extrakce se 2,5 g vzorku extrahuje s 50 mksindichlormethan:hexan (1:1, v/v)fgd koncem
extrakce seifda kousek radi (0,5 cm). Md’ se gidava ke vzorku pro odstrami siry a lipidi. Méd’
se aktivuje 30% HCI po dobu 30 s, pak se promygaem a n-hexanem. Celkogxtrakce trva 3
hod. (2 hod. — extrakce, 1 hod. — promyvani). Tepje nastavena na 15% PLE se vykonava
v akcelerovaném extraktoru Dionex ASE ve 33 ml nevgch nadobkach. 2,5 gigly se smicha se 3 g
hydromatrice (vysuSeny agent) a extrahuje se 68nm#si dichlormethan:aceton (1:1) po dobu 20 min.
ASE podminky jsou nasledujici: teplota 100 &&s zakivani 5 min., statickg¢as 3 min., plyn €isty
dusik, p@et cykia — 3 a celkovy objem extraktu 60 ml.

Analyza extraki se provadi na GC chromatografu v kombinaci s hositim spektrometrem
s iontovou pasti. Separace vzorku probihd na DB-HdSnach se silikagelem (30 m x 0,82n

s tlou§’kou filmu 0,1 mm). Vzorky jsou davkovany automayickdavkovacim zézenim. Jako nosny
plyn se pouziva hélium s rychlosti toku 1 ml/mirplotni program pro kolony je nasledujici : 70 °C
po dobu 3,5 min, rychlost zvySovani 25 °C/min aZlBa °C, doba zdrZzeni 10 min, a pak zvySéni p
rychlosti 10 °C/min na 300 °C. Vzorek se injektujennoZstvi lul. Opera&ni podminky iontové pasti
jsou podroba uvedeny v textu Helaleh et al., 2005. Optimalniekni nagti pro CID krok byly
stanoveny experimentainParametry pro MS jsou optimalizovany takto — kit nagti 80 A,
elektronové nasob.n&j 1 550 V, axialni modulace 40 V, teplota past) 2&, teplota transferu 280
°C. Nejrychlejsi extrakce je dosaZzend pouZziti PLE (20 min.), tato extrakce speitovava nejnii
rozpoustdel.

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

Extrakce p@dnich vzork se provadi pomoci DIN EN 12393. Tato technika um@ stanovit

v padnich vzorcich krom vySe vyjmenovanych pesticidi methylchlorpyrifos, desethylatrazin,
deltametrin, lindan, simazin, trifluralin, vinklolo. GC-MS analyza je vykonavana na HP GC-MS
modelu 6890 N, ktery je spojen s 5973 N hmotnostsétaktivhim detektorem. Separace se provadi
na HP 5 MS kolonach (30 m x 0,25 mm), s naplnkagel, tlougka filmu 0,25 pm. Jako nosny plyn
se pouziva hélium, injektuje se 1 ul, teplota itgek je 280 °C. GC operuje v nasledujicim teplotnim
program: Poateini teplota 70 °C, ktera se udrzuje 2 min., rychingSovani teploty 28C/min. az do
150 °C, poté nasleduje zvySovani teploty s kroket@/8nin. az do 200 °C, poté je rychlostni krok 8
°C/min. az do dosazeni teploty 280 °C, ktera s€uwdrl0 min., poté se teplota zvySuje na 320 °C
s rychlosti 15 °C/min. a udrzuje se 2,47 min. Teplozhrani se udrZuje na 320 °C, teplota iontového
zdroje 250 °C, teplota kvadrupoélu je 150 °C a hrosthspektra jsou ziskavan#é pnergii 70 eV.
Analyzy se uskut@iuji v plném skenovacim SIM mdédu. Limit detekce @tbazin je 5 ng/g, pro
chlorfenvinfos 8,7 ng/g, chlorpyrifos 10 ng/g, dieh 35 ng/g.

Richter P., Sepulveda B., Oliva R., Calderén K., Spiel R. (2003): Screening and
determination of pesticides in soil using continuosi subcritical water extraction and gas
chromatography-mass spectrometry. Journal of Chromseography A, 994, 169-177.

Vzorek pidy je pred extrakci usuSen na vzduchu, prositovan na \&tlikm 2 mm a homogenizovan.
Uchovavéan je v tmavych lahvich, nejlépé # °C. 300 mg pdniho vzorku se umisti do exteak
komarky umisgné uvnit hlinikové komory — pece, ktera je spojena s tepalaaizenim umistnym



na hornicasti komory (je elektronicky kontrolovana terétémkem, dokud neni dosaZena teplota 270
°C). Poté je voda pumpovana systémem k extrahavdadi/tu z idy péi rychlosti toku 2 ml/min po
dobu 25 nebo 90 min. Po superkritické extrakci jpmsticidy ve vodné fazi transferovany pro
uskuténéni extrakce kapalina-kapalina s5 ml dichlorethapied analyzou GC/MS. Obsahy
jednotlivych pesticidl jsou vyhodnoceny na zakkaehterni kalibrace za pouZziti standard

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 zi@&ie organochlorové pesticidy pomoci GC/MS. Pro vaprazorku
pudy vyuzivh PSWE (voda-acetonitril, 75:25), kterani@sledovana SBSE a GC/MS stanovenim.
Procedura nabizi rychlou a jednoduchou metodu tamoseni organochlorovych pestigideExtrakce
neni ¢aso¥ narana. Optimalizované podminky extrakce — 10{glypje extrahovano sési voda-
acetonitril (75:25, v/v) po dobu 180 minti pnichaci rychlosti 1 000 rpm, po extrakci se&izeni
propoji s termodesoépi tubou GC-MS. Termodesorpce probihd za néaslddbjipodminek:
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 tlou¥ka) byly uZity pro nasledujici
program: 50 °C, 2 min. isotermélnl5 °C/min do 160 °C, 2 min. isoterm&jrpak 5 °C/min do 280

°C a udrzovani 4 min. Nosnym plynem je hélium shgsti toku 1 ml/min. Kvantifikace vzorku byla
provedena interni kalibraci. Procedura poskytunet 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. Bkttfa poté zbaven vihkosti pomoci anhydrického
siranu sodného s naslednym a@wam 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 n4plni silikagel (30 m x 0,32 mm s tlgk&u filmu 0,25 um). Jako nosny plyn se pouZziva 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 D®T00 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 vzorkpidy Ize extrahovatdkolika zpisoby:

» Tiepanim vzorku s extréki snesi — 10 g pdy se suspenduje v 50 ml &sn petrolether:aceton
(1:1, viv) tepanim na horizontalnfepace po dobu 3 hod. Extrakt se poté filtruje a koncge
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
1 ml

» 10 g pdy 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€otrovany
extrakt se transferuje nagukisténou kolonu a provede se eluce.

U vSech extraénich procedur, je po jejich ukéeni nutn&istici procedura, poté seude provést
analyza na GC. Kolona (30 cm délka, 10 mrimnir) pro ¢iSténi se pipravi podle techniky popsané
Jaouen-Madouet et al., 2000. Niagblony tvai oxid hlinity, ktery se aktivuje 3 hod. suSenii 210



°C, deaktivuje se 2 % J@. Oxid hlinity se promyje 50 ml n-hexantiepl aplikaci extraktu. Eluce
extraktu (1 ml) se provadi 100 ml &sn n-hexan:octan ethylnaty (7:3, v/v), vznikly ekt se znovu
koncentruje na objem 1 ml. Stanoveni jednotlivyobstiwich probihd na GC s automatickym
davkov@&em vzorki, na kolonach napmych silikagelem (30 m x 0,25 mm, tlak& 0,25 pm). Jako
nosny plyn se pouziva dusik (rychlost toku 1,23mim). Teploty injektoru a detektoru jsou 280 °C a
300 °C. Vyhodnoceni se provede na zaklealibrace za pouZziti standardnich roZtokimity detekce
pro v8echny stanovované pesticidy jsou v rozmézi13,4 pg/kg.

Nagami H. (1997): Dieldrin a chlornane residue in griculture fields, Bull. Environ.
Toxicol. 59, 383-388

Padni vzorky (10 g) jsou zvazenyiigd se 50 ml acetonu a 8snse tepe 30 min. Suspenze se filtruje,
rezidua se promyji 5 ml acetoniiktat. Filtraty se spoji, iida se 50 ml n-hexanu a 100 ml 10% NacCl
a snés setepe 5 min. Poté se extrakt reéficha cli¢ce, vrchni vrstva se promyje 50 ml 10% NacCl (3
X), spodni vrstva se odstrani. Promyty roztok seydeatuje pidavkem 20 g anhydrického siranu
sodného a odpase. Rezidua se rozpusti ve 2 ml n-hexanu a rcsggirdisti na kolog s Florisilem
(10% w/v hydratovany). Kolona se promyva 30 mésndiethylether:n-hexan (5:95) a eluat se dgtlpa
Rezidua se rozpusti v n-hexanu a provede se anady@C/ECD. Detalni limit je 0,001ug/g susiny.
GC analyza se uskutieuje za nasledujicich podminek — kolony DB-17 a D825um x 0,25 mm X
30 m, nosny plyn — hélium, tlak 150 kPa, teplot@ 2@, injektdZz Jul vzorku. BliZze jsou podminky
GC analyzy specifikovany v textu Nagami (1997). ¥ghoceni obsahu dieldrinu a chlordanu se
uskute&riuje pomoci kalibrace.



