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Pentachlorbenzen (PeCBz)

Pati mezi chlorované organické aromatické uhlovodilg.nebezpmou a zavaznou latkou
pro organismy. Neni Kklasifikovan jako karcinogen o prlidsky organismus
http://toxnet.nIm.nih.gov/http://www.recetox.muni.cz/

Jedna se o bezbarvou az bilou krystalickou latijemného pachu. Systematicky nazev je
1,2,3,4,5-pentachlorbenzen. Fyzikalni a chemiclestabsti: malo rozpustny ve wod,56
mg/I pii 20 °C, dolde se rozpousti v organickych rozpaadtch, bod varu je 277 °C, bod tani
86 °C, log kow je 4,8 — 5,18, dici koeficient organicky uhlik a voda, log Kocpeo pigité
pudy 5,38 (Montgomery H.J., 2007).

Pouzival se jako fungicid a jako latka zpomalujiaieni. V girod se tato latka nevyskytuje,
muze se vyskytovat v odpadnich vodach z papirenwddzalk, z Zelezaren, ocelaren, ropnych
rafinérii, z chemickych tovaren, ze skladek odpadzcistiren odpadnich vod. dkteré latky
obsahuji pentachlorbenzen jako finpés, nap. insekticid pentachlornitrobenzen,
hexachlorbenzen neboékierd chlorovana rozpoustia. Vznikd jako produkt ifrozené
degradace hexachlorcyklobenzenu a lindanii aypob¢ quintozenu. Nize se uvalovat i
spalovani komunalniho odpadu nebo zdrojem kontateinenizou byt staré sklady
agrochemikalii. V EU se v seasnosti nevyrabi. Kumuluje se v hl@jibuloZzenych @dach,
protoze v anaerobnich podminkach nepodléhd rozkldhlaias rozpadu vigach je
odhadovéan na 270 dni (Montgomery H.J., 2007).

Standardizované metody stanoveni

Obecny princip stanoveni pentachlorbenzenuidaph spoéiva v extrakci vzorku vhodnym
rozpoustdlem, pgecisteni extraktu sloupcovou chromatografii a naslednyt@anevenim

metodou plynové chromatografie s detektorem elekwvého zachytu (GC/ECD) nebo
s hmotnostni detekci (GC/MS).

ISO 10382:2002 Soil quality — Determination of organochlorine peses and
polychlorinated biphenyls. Gas-chromatographic methith electron capture detection
Metoda popisuje kvantitativni stanoveni sedmi polgmovanych bifenyl a sedmndcti
organochlorovanych pestididv padach. Je pouZzitelna pro vSechny typydpVzorek je extrahovan
smesi aceton/petrolether, extrakt jgfstén sloupcovou chromatografii (&Ds) a stanoven metodou
GC/ECD nebo GC/MS. Vifpad: pouZziti ECD je vhodné pouZzit jinou GC (dvour@nou) metodu
pro konfirmaci.

U.S. EPA Method 8000(Meterminative Chromatographic Separations

Tato metoda neni metodou pro stanoveni jednotlivgoblyfi, ale je navodem pro analytickou
chromatografii, popisuje pozadavky na kalibracoatkolu kvality chromatografickych metod. duije
moznosti vyuZiti vnitni kalibrace pomoci izotopicky ztenych standarfd nebo bromovanycki
fluorovanych analofystanovovanych latek atd.

U.S. EPA Method 8121Chlorinated hydrocarbons by gas chromatographyillaapcolumn
technique

Metoda popisuje stanoveni chlorovanych uhlovadikextraktech z environmentélnich vzorla
odpad:. Stanoveni je prov&do metodou plynové chromatografiedbw systému jedna kolona/l
detektor nebo v dualnim systémuédkolony (tizné polarity)/2 detektory. Chlorované latky jsou
vhodnym zfisobem extrahovany ze vzdrkad. Extrakce miZze byt provedena pouZzitim U.S. EPA



Methods 3540, 3541, 3550 pouzitim ¢&inrozpoudtdel dichlormethan:aceton (1:1). Je-li nutno
ziskany extrakt fecistit, pouziva seisténi sloupcova chromatografie na Florisilu, nebo wgé&lo

permeé&ni chromatografie U.S. EPA Methods 3620, 3640,qastragni molekularni siry se pouziva

U.S. EPA Method 3660. Po zakoncentrovani se proaédlyza metodou plynové chromatografie
s detektorem elektronového zachytu (GC/ECD) neltonatnostnim detektorem (GC/MS). Jako
vnitini standard pro kvantitativni vyhodnoceni se pauZiy3,5-tribrombenzen a jako surrogate
standard se pouziva 1,4-dichlornaftalen.

U.S. EPA Method 8270DSemivolatile organic compounds by gas chromatograpdss
spectrometry (GC/MS)

Metoda je uwfena pro stanoveni pottiavych organickych latek z extrakt z miznych
environmentalnich matric¢etné pad. Vhodnymi extraénimi metodami pro jdy jsou metody U.S.
EPA Methods 3540, 3541, 3545, 3546, 3550, 35601 3k&trakty jsou v fipads potieby gecisteny
vhodnymgisticim postupem, aigiisténé extrakty jsou analyzovany metodou plynové chtografie

s hmotnostni detekci. Hmotnostni detektor musisbfibpen provést scan v rozmezi 35 — 500 amu za
1 sekundu nebo rychleji, ionigai technikou je elektronova ionizace. Hmotnostnimalgzatorem
mizZe byt iontova past nebo kvadrupolovy analyzatoo. Whodnocovani se pouZivaji deuterované
vhitini standardy, napnaftalen-d, 1,4-dichlorbenzenzdapod. V pipac pentachlorbenzenu Ize jako
Cistici metodu pouzit U.S. EPA Methods 3610, 3626303 3640,3660. \Wjsteny extrakt je
analyzovan. Podminky GC/MS analyzy musinepht ugita kritéria, kterd jsou detaénpopsana

vV metod.

Extrak éni metody

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 polutéantJsou zde uvedeny postupy s ohledem na chemiobiyahakter
stanovovanych latekgkavé organickeé latky, polgkavé organické latky — matrice obsahdgstice
VvétSi nez 2 mm pa, ma heterogenni distribuci kontamtin v matrici, stanoveni stabilnich
organickych latek, velikosttglinich¢astic je < 2 mm a polutanty jsou homogé&nozsiteny v matrici.
Organickeé 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 rozpougtel. Metoda se pouziva proceni celkového extrahovatelného obsahu (TSEC) —
Soxhletova extrakce se uplaje hlavié pii analyzach sisi (pidy/odpady), které vytwaemulze pi
piimém pouZiti rozpoustlel. Pro organochlorové insekticidy se pouZivésateton/hexan (1:1).

U.S. EPA Method 354050xhlet extraction

Extrakini metoda je vhodn& pro extrakci &letvych a polatkavych analyi z pevnych vzork jako
jsou mdy, odpady a kaly. iP extrakci je vzorek vé&sném kontaktu s extrahujicim rozpaufem.
Vzorek je smichan s bezvodym siranem sodnym a wlaofeextrakni patrony, a dale extrahovan
v Soxhleto¢ aparatie vhodnym rozpou&tlem. Extrakt je vysuSen, zakoncentrovan igpraven

k dalSimu pouZiti bdi k precisteni, nebo pimé analyze.

U.S. EPA Method 3541Automatic Soxhlet extraction

Podobr jako v gedchozim vfpadk se jednd o metodu vhodnou k extrakci ékatvych a
polottkavych latek z pevnych vzoik véetrg padnich vzork. Metoda vyuZivd komén¢ dostupné
zaizeni. Extrakce analitje rychlejSi ve srovnani s klasickou Soxhletovoetadou. OdliSnost
spaiva mimo jiné vtom, Ze na patku extrakce je vzorek v patonumisgn do vdiciho
rozpoustdla, po utité dokE je vzorek vytazen nad hladinu rozpawia a je promyvan kondenzujicim



rozpoustdlem, které s sebou undSi extrahované analyty.x@akei je rozpouddlo odpa&eno na
poZzadované mnozZstvi a extrakt je pouZit k analyze.

U.S. EPA Method 3545Pressurized fluid extraction — zrychlena automatiektrakce

Metoda se pouziva pro extrakci ve wogerozpustnych nebo velmi malo rozpustnych orgawick
latek z @id, sediment, kali a odpadnich materiél Extrakce probiha za vysSich teplot (100 — 180 °C)
a vysSich tlak (1 500 — 2 000 psi). ZvySena teplota i tlatkhém extrakce umakiji provést extrakci

pii niZSi spotek: rozpoudtdla a za kratSi dobu nez klasicka Soxhletova eg&ralzorek je po Uprav
vloZen do extradni cely, ktera je zafta na poZadovanou teplotu a v systému je zvyaknAhalyty
jsou vyextrahovany dnem 5 — 10 min. Vyér rozpoustdla je dilezity s ohledem na vlastnosti
extrahovanych slozek.

U.S. EPA Method 3548Microwave extraction

Metoda se pouziva pro extrakci ve wagerozpustnych nebo velmi mélo rozpustnych orgamick
latek z md, sediment, kali a odpadnich material Extrakce probiha v kom& dostupnych
zarizenich. Zéizeni vyuziva mikrovinného géni k oltevu vzorku na vyssi teplotu (100 — 115 °C), a
zarovaer ke zvyseni tlaku v uzaeném systému (50 — 175 psi), ktery obsahuje vzaerakhodné
rozpoustdlo. Spoteba rozpougtla pi mikrovinné extrakci je nizSi a extrakce probilyéhieji nez

v piipact klasické Soxhletovy extrakce.

U.S. EPA Method 3550QJltrasonic extraction

Extrakce ultrazvukem se pouZiva pro extrakcéketych a polatkavych analyi z pevnych vzork,
véetng padnich vzork. V pripadt nizkych obsaln extrahovanych latek se pouziva pro extrakci vyssi
mnozstvi vzorku a extrakce rozpaidiem se opakujerikrat po sob, pii vysokych koncentracich
analyti se pouZije mensi mnozstvi vzorku a extrakce peopituze jednou. Extrakt je vhodnieg
vlastni analyzouiggistit. Metoda neni takdinna jako ostatni extrgki metody.

U.S. EPA Method 3562Supercritic fluid extraction

Superkriticka fluidni extrakce pouZziva pro extralcialyti z pevnych vzonk, vcetns pad, tekutinu

v superkritickém stavu. Vzorek je homogenizovancei@him se stejnym objemem £® tuhém

stavu. Alikvot této sresi je umisén do extrakni nadoby a je extrahovan @ superkritickém stavu
bez gidavku modifikatoh. Po dobu 200 min probih& staticka extrakce aedagicich 30 min.
probih&a dynamicka extrakce. Extrakt je zachycehipgok organochlorovanych pesticicha pevném
oktadecylsilanovém sorbentu, ¥pads PCB na Florisilu. Sorbent je pak promyvan rozp&dlsm,

které vyextrahuje analyty ze sorbentu.

Metody precisténi

U.S. EPA Method 3600Cleanup

Metoda je obecnym souhrnetiisticich metod pouzivanych prorgdisténi extrakfi, na principu
adsorpce (adsorpce na Florisil, silikagel nebo,O4), velikosti molekul (gelova permeai
chromatografie), acidobazické extrakce a o&idaeduknich metod (odstra&mi molekulové siry,
nebogisténi kyselinou sirovou a manganistanem draselnym).

U.S. EPA Method 361Alumina Cleanup

Alumina je porézni a granularni forma @k, pro chromatografické€isténi je dostupna ve forén
kyselé, neutralni a bazické. Pouziva se pro sepddbek rizné polarity nebo pro odstram
interferujicich sloZzek z extraktu. Bazicka alumma pH v oblasti 9 — 10, pouziva se pro odstnan
neutralnich a bazickych interferujicich latek —odhltli, alkami, steroidi, alkaloidi, pfirodnich
pigmenti. Neutralni alumina ma pH v oblasti 6 — 8, pouZzae k odstraini aldehyd, ketoni,
chinoni, estet, laktoni, glykosidi. Kysela alumina ma pH v oblasti 4 — 5 a pouzivk sestragni
lipidickych pigment a silnych kyselin, které by mohly podléhat chempsbna bazickém sorbentu.
Kysela alumina se v této metbdepouZziva.



U.S. EPA Method 3620Florisil Cleanup

Cisteni na Florisilu se provadi klasickou sloupcovouorhatografii nebo extrakci na pevné fazi
s kolonkami naplénymi Florisilem. Florisil musi byt vifjpac organochlorovanych uhlovodiku
aktivovan zakatim na teplotu 130 °C po dobu minimé&lstes noc. Elanim rozpoutdlem mize byt

v pripadt hexachlorcyklohexanu hexan, diethylether éssdiethylether/hexan.

U.S. EPA Method 3630CSilica Gel Cleanup

Silikagel je adsorbent, ktery ma skabkyselé vlastnosti, f¥e byt pouZivan v sloupcové
chromatografii pro separaci interferujicich latek dedovanych analyt piipadré pro separaci latek
razné polarity. Mize byt aktivovan (zaftim na teplotu 150 — 160 °C) nebo deaktivovidgvkem
10 % vody. Metoda je vhodna pr&@steni extrakfi pro analyzu polycyklickych aromatickych
uhlovodiki, PCB, derivatizovanych fengl organochlorovanych pestididSilikagel miZze byt roviz
napini kolonek pro extrakci na pevné fazi. Extrdkn cinidlem v @gipad organochlorovanych
pesticidi musi byt hexan.

U.S. EPA Method 3640Gel-Permeation Cleanup

Gelova permemi chromatografie je metodou pkasténi extraktu zaloZenou na sitovém efektu.
Pouziva organicka rozpogta a hydrofébni gely k separaci latek na zékhaelikosti jejich molekul.
Hydrofébni gel je porézni divinylbenzen-styrenowypklymer. Metoda se pouziva pro ods#ran
lipida, bilkovin, polymernich slatenin, girodnich pryskiic a polymernich slaienin a jinych
vysokomolekularnich latek z extraktNabobtnaly gel je naptn v kolorg a po naneseni extraktu je
promyvan vhodnym rozpougtlem. Ziskany pecistény extrakt je dale zakoncentrovan a pouZzit k
analyze chromatografickou metodou.

U.S. EPA Method 3660BSulfur Cleanup

Elementarni sira se vyskytujéepaZzig v sedimentech a fpmyslovych odpadech. V rozposdtech se
rozpousti podohn jako rekteré organochlorované a organofosforové pesticidigze spoléne s
témito latkami prochazi vdemi kroky Upravy vzorkuxtrakci acisténim. Jeji pitomnost v extraktu se
projevuje negativé pii chromatografické analyze. Elementarni sira sératlge pidanim praSkové
medi nebo dii¢itanu tetrabutylammonného.
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