~Zpracovano podle Raclavska, H. — Kutwd, J. — Placha, D.: Podklady k prosaidProtokolu o PRTR —iEhled metod a identifikace
latek sledovanych podle Protokolu o registrech iiaikfenos: zneistujicich latek v anicich dotm, VSB, MZP Praha, 2008."

Naftalen

Naftalen CAS 91-20-3, patdo skupiny polyaromatickych uhlovodik Svymi fyzikéalre-
chemickymi vlastnostmi se blizEkdavym organickym latkdm, a proto jeho stanoveni je
mozné i metodami uvedenymi rfappro BTEX. V sedimentech je naftalen biologicky
odbouratelny za vzniku cis-1,2-dihydroxa-1,2dihydaftalenu, 1-naftolu, kyseliny salicylové
a katecholu. Biologicky rozklad je velmi rychly, k&€00% rozkladu dojde za 7 dni
(Montgomery J.H., 2007). Palas rozpadu naftalenu u spraSi je 2,2 dny, fipgat
kontaminace ropnymi latkami a naftalenu se pado rozpadu zvySuje aZz na 88 dni
(Montgomery J.H., 2007). Hodnotélitiho koeficientu log K, se pohybuje v rozmezi 3,23
— 3,43, dlici koeficient pro organicky uhlik a vodu, log,&se pohybuje v rozmezi 2,74 —
4,48.

Hodnota pipustného zn&sténi pro zemidélské pidy je 0,1 mg/kg suSiny (Vyhlaska
13/1994 Sb., o ochrarzentdélského mdniho fondu).

Standardizované metody stanoveni

ISO 15009:2002So0il quality — Gas chromatographic determinationhaf content of volatile
aromatic hydrocarbons, naphthalene and volatiledesiated hydrocarbons. Purge-and-trap
method with thermal desorption
ISO 15009:2002 popisuje metodu pro kvantitativianeveni &kavych uhlovodil, naftalenu a
tékavych halogenovanych uhlovodik padach metodou plynové chromatografie. Je pouzitphoa
vSechny typy pd. Fi dodrZeni specifikovanych podminek Ize dosahneécdito deteknich limitd
(stanoveno na susinu):

= Pro tkavé uhlovodiky a naftalen: 0,1 mgkg

= Pro tkavé halogenované uhlovodiky: 0,01 mgtkg
NiZSich detetnich limita I1ze dosadhnout vslem vhodné analytické techniky a kvalitou methanolu
pouZzitého pro extrakci anatyze vzork.

ISO 22155:2005Soil quality — Gas chromatographic quantitativeed®ination of volatile
aromatic and halogenated hydrocarbons and seletitecs. Static headspace method

ISO 22155:2005 popisuje statickou headspace metadu kvantitativni stanoveniékavych
aromatickych a halogenovanych uhlovadil vybranych alifatickych ethérv padach metodou
plynové chromatografie. Je pouzitelna pro vSeclypy pid. Detekni limit stanoveni je dan typem
pouZitého detadniho limitu a kvalitou methanolu pouZitého pro ekti pidniho vzorku. B dodrzeni
specifikovanych podminek Ize dosahnaighto limiti (vyjadteno na susinu vzorku):

* je-li pouzit plynovy chromatograf s plamenovym patinim detektorem (GC/FID), je
detekini limit 0,2 mg.kg pro tkavé aromatické uhlovodiky a 0,5 mg/kg pro
alifatické ethery, nap methylterc-butyl)ether (MTBE) aterc-amyl(methyl)ether
(TAME),

» je-li pouzita metoda plynové chromatografie s dietedm elektronového zachytu
(GC/ECD), je detedni limit stanoveni 0,01 — 0,2 mg/kg prékavé halogenované
latky.

NizSich dete&nich limita Ize doséahnout pouzitim hmotnostniho detektoruyreitio v SIM modu.

U.S. EPA Method 8000(eterminative Chromatographic Separations
Tato metoda neni metodou pro stanoveni jednotlivgetalyfi, ale je navodem pro
analytickou chromatografii, popisuje pozadavky nalidkaci a kontrolu kvality



chromatografickych metod. Buwje moznosti vyuziti vnini kalibrace pomoci izotopicky
znatenych standafdnebo bromovanycti fluorovanych analoty stanovovanych latek atd.

U.S. EPA Method 8021BAromatic and halogenated volatiles by gas chronrafdgy using
photoionization and/or electrolytic conductivityteetors

Metoda je wena pro stanovenikavych aromatickych a chlorovanych latek v pevnych
vzorcich, pedevSim v odpadnich materialech, ale je mozné yzipgoro analyzuékavych
organickych latek vidach. Extrakce naftalenu agy se provadi metodou purge and trap
(U.S. EPA Method 5035), headspace (U.S. EPA Me8titl) nebo vakuovou destilaci (U.S.
EPA Method 5032). Stanoveni je provedeno plynovbwommatografii s fotoionizanim
detektorem (PID) a Hallovym konduktometrickym detekm (HECD) sério¥ zapojenymi
nebo v pipadt analyzy pouze halogenovanyekavych latek je mozné pouzit pouze HECD.
Kolona pro chromatografické stanoveni bylanmit délku 60 m a stacionarni faze bylan
byt vhodna pro analyzékavych latek (VOCOL, SPB-624 nebo ekvivalentni).

U.S. EPA Method 8260C Volatile organic compounds by gas chromatographggma
spectrometry (GC/MS)

Metoda je pouzitelnd pro mnoho pevnych matric béedu na obsah vihkosti gy,
sedimenty, sorbenty pro analyzu ovzdusi, kaly, ddpaozpou&idla, olejové odpady atd.).
Pro gipravu vzorku je mozné pouzitéiné extrakni postupy pro &avé latky. Pro
kvantitativni stanoveni tetrachloretanuddpch Ize pouzit metody purge and trap (U.S. EPA
Method 5035), dale automatickou statickou headspas®du (U.S. EPA Method 5021 pro
pevné vzorky) nebo uzéasnou vakuovou destilaci (U.S. EPA Method 5032). Ijyajsou
stanovovany metodou plynové chromatografie s hnsttialetekci, fipadré s kryofokusaci.
Metoda je pouzitelna pro¢t8inu €kavych organickych latek s bodem varu pod 200 °C.
Hmotnostni spektrometr musi byt schopen scanovamwizsahu 35 — 270 amu kazdou
sekundu nebo rychleji s elektronovou ionizaci (¥). édetekéni limit metody je v pipadt
pouziti standardni kvadrupolové MS analyzy a pumgd trap metody 5 pg/kg. \ripact
pouziti hmotnostniho spektrometru s iontovou pastize byt dosazeno liniit nizSich.
Kvalitativni vyhodnoceni se provadi na zakladhody hmotnostniho spektra analytu
s hmotnostnim spektrem standardu. Kvantifikace rewgali na zaklatl srovnani velikosti
odezvy hlavniho iontu a interniho standardu. Dogeme vnitni standardy jsou fluorbenzen,
chlorbenzen-¢ 1,4-dichlorobenzenzgd dopordené surrogate standardy jsou tolugn-4-
bromfluorbenzen, 1,2-dichlorethag-d

U.S. EPA Method 8261AVolatile organic compounds by vacuum distillationcombination
with gas chromatography/mass spectrometry (VD/GQ/MS

Metoda se pouziva pro stanoveskavych organickych latek, a¢kterych polotkavych
organickych latek s nizkym bodem varu. PouzivaisdgqvSim pro odpadni materidly, ale je
pouzitelna i pro extrakci¢thto latek z pdnich vzork. Metoda je zaloZena na vakuoveé
destilaci analyt ze vzorku, nasledném kryogennim zachytu a staroysynovou
chromatografii s hmotnostni detekci (GC/MS). Ahalgou ze vzorku odgany za vakua,
odpdené latky prochazeji konderira kolonou, kde zkondenzujestgina odpené vody.
Nekondenzované pary jsou zachyceny v kovovém trapabsahujicim zadny sorbent,
chlazeném na nizkou teplotu kapalnym dusikem. Ruoxigki destilace jsou latky termicky
desorbovany do plynového chromatografu. Pouzity thogini detektor musi mit rozmezi
scanu od 35 do 270 amu kazdou sekundu nebo ryshpgjuZzitim elektronové ionizace (70
eV). Mozné je pouziti MS detektoru s iontovou pasti



U.S. EPA Method 8410 Gas Chromatography/Fourier transform infrared (QGUR)
spectrometry for semivolatile organics: capillaogjurnn

Metoda je pouzitelna pro polidavé organické latky v odpadnich materialectidgeh a
sedimentech. Stanoveni se provadi plynovou chragreio s detekci analtinfracervenou
spektrometrii a Fourierovou transformaci (GC/FT-IR¢ vhodnym dopkem pro analyzu
plynovou chromatografii s hmotnostni detekci GC/M@g. pro rozliSeni izomer, které
nejsou GC/MS date separovany. Analyty jsou extrahovanytd ppouzitim U.S. EPA
Methods 3540, 3541, 3550. Praepsténi extraktt miZze byt pouzita metoda U.S. EPA
Method 3640.

Extrak éni metody

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

contaminants

Mezinarodni norma specifikuje 3 metodyegdlpravy vzork pad v laboratéi pied vlastnim

stanovenim organickych polutéantJsou zde uvedeny postupy s ohledem na chemichyakter

stanovovanych latekgkavé organické latky, polékavé organické latky — matrice obsahtgestice

vétSi nez 2 mm pa, ma heterogenni distribuci kontantin v matrici, stanoveni stabilnich
organickych latek, velikosttglinich¢astic je < 2 mm a polutanty jsou homogé&nozsiteny v matrici.

Organické latky, které jsou stabilni, mohou biippaveny pro analyzu podle 1ISO 11464

ASTM D5369 — 93(2008)el ASTM D5369 — 93(2008)standard Practice for Extraction of
Solid Waste Samples for Chemical Analysis UsingHiebExtraction

Je obecnou metodou pro extrakci organickych latekdz sediment, kali a jemnozrnnych odpad
pomoci rozpougtlel. Metoda se pouZiva proc¢eni celkového extrahovatelného obsahu (TSEC)-
Soxhletova extrakce se uplaje hlavieé pii analyzach sisi (pidy/odpady), které vytwademulze pi
piimém pouZiti rozpoustlel. Pro organochlorové insekticidy se pouZivésateton/hexan (1:1).

U.S. EPA Method 5000Sample Preparation for Volatile Organic Compounds

Metoda je obecnym navodem pro ¥yhmetod pro stanovenékavych organickych latek (purge and
trap metoda, extrakce, azeotropicka nebo vakuostlaiee, ted’ovani, headspace) &znych matric,
nag. pady, vody, vzduchu, odpadnich mateti&rganickych rozpou&tel atd.

U.S. EPA Method 5021AVolatile organic compounds in various sample masicsing
equilibrium headspace analysis

Metoda se pouziva pro extrakotkavych organickych latek ipd analyzou metodou plynové
chromatografie (GC) nebo plynové chromatografiespejeni s hmotnostni detekci (GC/MS)dp
sedimeni, pevnych odpadnich matefialvodnych nebo s vodou misitelnych kapalnych wvizork
Metoda je vhodna pro organické steniny, které jsou dostate tékavé, aby mohly byt zdunich
vzorki ziskany progednictvim rovnovazného headspace postupu. Betekmity zavisi na
jednotlivych tkavych latkach, na pouzité matrici a analytickéfistpoji. Pohybuje se v rozmezi 0,1 —
3,4 po/kg. Apliké&ni koncentrani rozmezi této metody jeiplizné10 — 200 pg/kg. Latky, které jsou
extrahovany z matrice s nedostateu (&innosti, nebudou detekovany, jestlize budatitopnné
v nizkych koncentracich.

U.S. EPA Method 5032/0olatile organic compounds by vacuum distillation

Metoda je pouZzitelna pro stanoveé#kdvych organickych latek v kapalnych, pevnych nelagovych
pro &tSinu gkavych organickych latek, které maji bod varu p&® EC a jsou nerozpustné nebo
mirné rozpustné ve vad



U.S. EPA Method 5035AClosed-system Purge-and-Trap and extraction fatWelorganics
in soil and waste samples

Tato metoda popisujefipravu analyi pro analyzudkavych organickych latek vyuZzitim uzaného
systému purge and trap z pevnych matér{ghd, sediment, pevnych odpag. Metoda nize byt
pouzitd pro vzorky s nizkym i vysokym obsahem VOK@etoda minimalizuje ztraty VOC
vytékavanim a biodegradaci. Koncetrarozsah pro oy s nizkym obsahentkavych organickych
latek zalezi na pouZité ko¥red@ metod analyzy, na matrici a jednotlivych sloZkach. Paljgbse
v rozmezi od 0,5 — 200 pug/kg.d#e byt pouzita i pro vzorky s obsahetkavych organickych latek
nad 200 pg/kg. Je pouZitelna prkavé organické latky, které maji bod varu pod 20@0&° jsou
nerozpustné nebo jsou statbzpustné ve vad Tekavé, ve vod rozpustné latky mohou byt roth
extrahovany touto metodou, ale detaklimit je piiblizné desetkrat vysSSi Kb slabé @&innosti
vybublani.

U.S. EPAMethod 3815 Screening solid samples for volatile organics

Metoda popisuje screeningovou metodu pro odhadoeého obsahuckavych organickych latek
v padé a pevnych vzorcich. Je navrZzena pro pouziti \nteré aby byla efektivni, musi byitifpmnost
VOC, které jsou fedmétem zijmu, zji&tna pgedem a musi byt detekovatelné fotoiotidan
detektorem. Vysledky tohoto postupu mohou byt piyupro nasledné zpracovani cdib vzorka,
nag. zjistni, jestli se jedna o vzorky s nizkou nebo vysokoataminaci ¢kavymi organickymi
latkami a umoituje tak vykr nasledné extraki metody. AvSak tato metoda né&he byt pouZita
k rozhodovacimu procesu, jedna-li se wdp kontaminovanou nebo nekontaminovandketymi
organickymi latkami nebo, Ze neni pefta v této lokald provadt odbér pidy pro kvantitativni
stanovenidkavych organickych latek. Na jejim zakéglde rozhodnout o mnozstvi odebraného vzorku
s cilem dosazeni maximalni citlivosti, a zaroearani analytickéfjistroje ged geetizenim

U.S. EPA Method 382MHexadecane extraction and screening of purgeagbnms

Metoda je screeningovou metodou pro pouZiti purgd &rap metody ve spojeni s plynovou
chromatografii (GC) nebo s plynovou chromatograii spojeni s hmotnostni detekci (GC/MS).
Vysledky jsou vyldné kvalitativniho charakteru a nelze je pouzit jakteraativu k gesrgjsi
kvantifikaci. Alikvét vzorku je pouzit k extrakci éxadekanem a extrakt je analyzovan metodou
plynové chromatografie s plameriaonizainim detektorem. Vysledek screeningu ukazuije, fedino
pouzit extrakci methanolentgd purge and trap metodou ve spojeni s GC nebo GCitlivost
halogenovanych latek je vSak 10 — 20 x niZSi naFBCheZ aromatickych nehalogenovanych latek.



