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Pentachlorfenol (PCP)

Pati mezi aromatické organické chlorované uhlovodiBystematicky nazev je 2,3,4,5,6-
chlorfenol. Je to latkaipozere se nevyskytujici (podle HSDB je mozna produktetkterych
plisni), vZdy je syntetizovandovékem. Je z&azen do skupiny latek VOCs. Z hlediska svych
karcinogennich vlastnosti jefazen do skupiny 2B (IARC).

Fyzikalni a chemické vlastnosti: bod varu je 310 BGd tani je 190 °C. Za normalni teploty
je bez zapachu,fpzalrivani se projevuje intenzivnim fenolickym zapachétastota pi 22

°C je 1 980 kg/marozpustnost ve vagje 10 mg/l i 25 °C. Log Kow je 5,12.

Byl pouzivan jako pesticid a stale je pouzivan jpkastedek pro ochranurdva. Grevo timto
zpasobem oSéené nesmi byt ve viiitich prostorech budov nebo u vyrdblkteré jsou ve
styku s lidskou nebo Ziwisnou potravou. Pouziva se dale jako biocid ve wdivtextilu

v nara@éném prostedi. Do Zivotniho progedi unika z produki které jsou PCP o%ehy nebo
pii vlastnich procesech ogevani. Jedna se o nebezpeu latku, ktera negati¢novliviiuje
Zivotni prostedi i zdravi¢loveéka. V pidach a zeminach podléhd pomalé degradaci a migrace
v padach je velmi nizka, ffpadré Zzadna. Je vSak ovli¢gna hodnotou pH prosdi,

v acidickém prosedi se projevuje jeho silnda sorpce nalmi ¢astice. Bioakumulace neni
vyznamna, http://toxnet.nim.nih.gov/

Standardizované metody

Obecny princip stanoveni pentachlorfenolutdd@ch spoiva v extrakci pentachlorfenolu

rozpoustdlem (methanol) nebo sisi rozpoustdel (cyklohexan/aceton, n-hexan/aceton),
jeho gipadné derivatizaci a nasledné analyze extraktwodoet plynové chromatografie

s detektorem elektronového zachytu (GC — ECD) rsebimotnostnim detektorem (GC — MS)
nebo kapalinovou vysoce&iainou chromatografii s hmotnostni detekci (HPLC S)M

ISO 14154:2005Soil quality — Determination of some selected obdrenols. Gas —
chromatographic method with electron — capturedatiete

ISO 14154:2005 popisuje stanoveni 15 chlorovanyeholi, mezi nimi také pentachlorfenolu
metodou plynové chromatografie (2,3-, 2,4- 2,56;,23,4- a 3,5-dichlorfenolu; 2,3,4-, 2,3,5-, 2;3,6
2,4,5-, 2,4,6- a 3,4,5-trichlorfenolu, 2,3,4,5-,8,2,6-tetrachlorfenolu a pentachlorfenolu)tdpich
vzorcich. Metoda je pouZitelna i pro jiné pevné rkgo nagr. sedimenty a pevné odpady. Metoda
popisuje acidickobazickou extrakci vzorku kapalinddgera je néasledovana derivatizaci fénol
acetylaci, a déle extrakci derigatenoki rozpou&tdlem. Kvantitativni stanoveni je provedeno
metodou plynové chromatografie s detektorem elekivého zachytu. Metoda je pouzitelna pro

v s

mnoZstvi pouzitého vzorku.

U.S. EPA Method 8000(eterminative Chromatographic Separations

Tato metoda neni metodou pro stanoveni jednotlivgmhlyfi, ale je navodem pro analytickou
chromatografii, popisuje poZzadavky na kalibracbatkolu kvality chromatografickych metod. duije
moznosti vyuZiti vniini kalibrace pomoci izotopicky z&enych standafd nebo bromovanycki
fluorovanych analogystanovovanych latek atd.

U.S. EPA 854(Pentachlorophenol in soil by UV — induced colorirget

Metoda popisuje stanoveni pentachlorfenolliggeh s vyuzitim UV kolorimetrie. Metodu lze pouZit
pro zjis€ni PCP v gdach, kde je PCP hlavnim polutantem. Obsah PCRI&gh by nil byt nad 1,5
g/kg. PCP je extrahovan agy methanolem, alikvot methanolového extraktu jezfidrovani gidan

do okyselené vody (HPLC grade) aé&sitje gevedena na kolonu SPE. PCP je eluovan hexanem.



Hexanovy extrakt je promichan se zasaditym vodryztokem. PCP#iechazi do vodné faze, kterd je
dale promichana s okyselenou vodou, oktanem aidbhorkobaltnatym. Néasledrje extrahovan do
oktanu. Vysledny extrakt je vysuSen JS®, a alikvot je pidan ke komeiné dodavanému
reagedinimu setu (Quick Test Reagent). Koncentrace PGREeo protepani pi 260 nm (UV).

U.S. EPA 8041APhenols by gas chromatography

Metoda popisuje stanoveni fefickapilarni plynovou chromatografii pouZzitim jednélday nebo
dualniho systému dvou kolon a dvou detektdtro extrakci pentachlorfenolu agniho vzorku Ize
pouzit U.S. EPA Methods 3540, 3545, 3546, 3550rakky jsou ped chromatografickou analyzou
piecistény nagiklad acidobazickyngistenim (po extrakci metodou 3540 a 3550), a déle geguiena
piipadna vymina extrakniho rozpou&tdla za rozpougtlo kompatibilni s detekim systémem.
Metoda popisuje analyzu nederivatizovanych fénal ptipravu derivatizovanych (methylace
diazomethanem) a jejich naslednou analyzu. Ned&zoxsané fenoly Ize analyzovat metodou plynové
chromatografie s plamenovym ionfrédm detektorem (GC — FID), derivatizované lze apahat
metodou GC — FID nebo GC — ECD (detektor elektr@havzachytu).

U.S. EPA Method 8085Compound — independent elemental quantitation stigpdes by gas
chromatography with atomic emission eetection (GEAED)

Tato metoda je vhodna pro stanoveni pidatych organochlorovanych, organofosforovych, pati

a pesticid obsahujicich organicky dusik a siru. Metoda vyaiAatomovy emisni detektor, ktery se
pouZiva pro organické latky obsahujici heteroat@rsvé molekule. Metodaitbe byt pouZita pro
screeningovou analyzu vzdirk u kterych se igdpoklada ftomnost organickych sl@anin
obsahujicich heteroatom. Vzorek je extrahovanésénrozpoudtdel aceton:hexan (1:1) nebo
dichlormethan:aceton (1:1). Pro extrakci organowianych latek je mozné vyuzit Soxhletovou
extrakci (U.S. EPA Method 3540), automatizovanoufetovou extrakci (U.S. EPA Method 3541),
zrychlenou tlakovou extrakci rozposdtem (U.S. EPA Method 3545), mikrovinnou extrakii. $.
EPA Method 3546), extrakci ultrazvukem (U.S. EPA thbel 3550), extrakci tekutinou
v superkritickém stavu (U.S. EPA Method 3562fjppdré jinou vhodnou extralni metodu a
rozpoudtdlo. V piipac poteby je nutno vzorek igcistit pouzitim vhodné&istici metody. Vyksr
zpasobucisteni je dan typem matrice vzorku a steninou, ktera je stanovovana. Dopiny jsou
Cistici techniky sloupcovou chromatografii s poudigorbentu na bazi aluminy (U.S. EPA Method
3610), Florisilu (U.S. EPA Method 3620), silikage(W.S. EPA Method 3630), pouZiti gelové
permeé&ni chromatografie (U.S. EPA Method 3640), nebo mhetpro odstragni molekulové siry
(U.S. EPA Method 3660). Pro extrakciciSteni lze pouZittadu rozpousdel, nap. n-hexan,
dichlormethan, aceton, diethylether, ethylacetéboktan, ped analyzou musi byt vynény za
isooktan. Extrakt je injektovan do plynového chrotogaafu s atomovym emisnim detektorem.
Atomovy emisni detektor pouziva helium v plazmatitk stavu, ktery je indukovan mikrovinnym
zaenim. Teplota v detektoru jeigobenim plazmatického helia tak vysoka, Ze dockézstpeni
vazeb analyi vstupujicich do detektoru z chromatografu. U vajikich volnych atorin dochazi

k excitaci elektrofi a jejich navratu do zakladnich poloh spojenycimisi z&eni o vinové délce
charakteristické pro sledovany prvek. Intenzitgenéje Unérna koncentraci prvku ve vzorku.

U.S. EPA Method 8151A Chlorinated herbicides by GC using methylation or
pentafluorobenzylation derivatization

Metoda popisuje extrakci, derivatizaci a podminkg phromatografické stanoveni pro stanoveni
chlorovanych acidickych herbididve vodach, fidach a odpadech. Vzorky jsou extrahovany a
esterifikovany za pouZziti diazomethanu nebo pemtaflenzylbromidu. Derivaty jsou stanoveny
plynovou chromatografii s detektorem elektronové&mhytu (GC — ECD) nebo s hmotnostnim
detektorem (GC - MS). Extrakce se provadi ultraewok(dichlormethan:aceton, 1:1) nebo
vytiepanim do rozpouilla (aceton:diethylether, 1:4). Po zakoncentrovéxiraktu se provadi
derivatizace.



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

Metoda je uwena pro stanoveni poltdavych organickych latek z extrékt z miznych
environmentalnich matriccetrg pad. Vhodnymi extraénimi metodami pro fody jsou metody U.S.
EPA Methods 3540, 3541, 3545, 3546, 3550, 3560rakit jsou v pipac potreby gecisteny
vhodnymgisticim postupem, arglisténé extrakty jsou analyzovany metodou plynové chtografie

s hmotnostni detekci. Hmotnostni detektor musisbkibpen provést scan v rozmezi 35 — 500 amu za
1 sekundu nebo rychleji, ionigai technikou je elektronova ionizace. Hmotnostnimalgzatorem
muze byt iontova past nebo kvadrupolovy analyzatoo. Whodnocovani se pouzivaji deuterované
vnitini standardy, ndp naftalen-d, 1,4-dichlorbenzenzdapod. V pipac pentachlorfenolu Ize jako
¢istici metodu pouzit U.S. EPA Methods 3630, 3640180V\ycisStény extrakt je analyzovan.
Podminky GC — MS analyzy musi splat ugita kritéria, které jsou detadrpopsana v meted

U.S. EPA Method 8410Gas Chromatography — Fourier transform infrared (GET — IR)
spectrometry for semivolatile organics: capillaojurnn

Metoda je pouZitelnd pro poldavé organické latky v odpadnich materidlealdgeh a sedimentech.
Stanoveni se provadi plynovou chromatografii s kibétenalyti infracervenou spektrometrii a
Fourierovou transformaci (GC — FT - IR). Je vhodnylophikem pro analyzu plynovou
chromatografii s hmotnostni detekci (GC — MS),in@po rozliSeni izomer, které nejsou GC — MS
dohre separovany. Analyty jsou extrahovanytd pouzitim U.S. EPA Methods 3540, 3541, 3550. Pro
precisténi extrakfi miZze byt pouZzita metoda U.S. EPA Method 3640.

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 chemichyakter
stanovovanych latekgkavé organickeé latky, polgkavé organické latky — matrice obsahdgstice
VvétSi neZz 2 mm pa, ma heterogenni distribuci kontamtin v matrici, stanoveni stabilnich
organickych latek, velikosttglinich¢astic je < 2 mm a polutanty jsou homogé&nozsfteny v matrici.
Organickeé latky, které jsou stabilni mohou bippaveny pro analyzu podle 1ISO 11464

ASTM D5369 — 93(2008)el ASTM D5369 — 93(2008)8tandard Practice for Extraction of
Solid Waste Samples for Chemical Analysis UsingliebExtraction

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 pmdy, odpady a kaly. iP extrakci je vzorek vé&sném kontaktu s extrahujicim rozpafem.
Vzorek je smichan s bezvodym siranem sodnym a wlaofeextrakni patrony, a déle extrahovan
v Soxhleto¢ aparatie vhodnym rozpoudtlem. 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 vfpack 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
spaivda mimo jiné vtom, Ze na patku extrakce je vzorek v patonumisgn do vdiciho



rozpoustdla, po utité dokE je vzorek vytazen nad hladinu rozpawfia a je promyvan kondenzujicim
rozpoudtdlem, které s sebou undsi extrahované analyty.xBakei je rozpou&dlo odpdeno na
poZzadované mnozZstvi a extrakt je pouZit k analyze.

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

Metoda se pouZziva pro extrakci ve wagerozpustnych nebo velmi mélo rozpustnych orgamick
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. Vy#&r 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 pripac 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 rozpatdiem se opakujerikrat po sob, pii vysokych koncentracich
analyti se pouZije mensi mnozstvi vzorku a extrakce peopituze jednou. Extrakt je vhodnieg
vlastni analyzouiecistit. Metoda neni takdinna jako ostatni extr&ki 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 srési je umisén do extrakni nadoby a je extrahovan @ superkritickém stavu
bez gidavku modifikatoi. Po dobu 200 min. probih& staticka extrakce aedagicich 30 min.
probihd dynamické extrakce. Extrakt je zachycehipagt organochlorovanych pesticicha pevném
oktadecylsilanovém sorbentu, ¥pads PCB na Florisilu. Sorbent je pak promyvan rozp&dlsm,

které vyextrahuje analyty ze sorbentu.

Metody piecisténi

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, neutrdlni a bazické. PouZiva se pro sepddtek rizné polarity nebo pro odstrar
interferujicich sloZzek z extraktu. Bazicka alumma pH v oblasti 9 — 10, pouziva se pro odstnan
neutralnich a bazickych interferujicich latek —odltli, alkami, steroidi, alkaloidi, pfirodnich
pigmenti. Neutralni alumina ma pH v oblasti 6 — 8, pouzde k odstraini aldehyd, ketoni,
chinoni, estet, lakton, glykosidi. Kysela alumina ma pH v oblasti 4 — 5 a pouZiw& sdstragni



lipidickych pigment: a silnych kyselin, které by mohly podléhat chempsona bazickém sorbentu.
Kysela alumina se v této metodepouziva.

U.S. EPA Method 362CFlorisil Cleanup

Cisteni na Florisilu se provadi klasickou sloupcovouorhatografii nebo extrakci na pevné fazi
s kolonkami naplénymi Florisilem. Florisil musi byt vifjpact organochlorovanych uhlovodik
aktivovan zakatim na teplotu 130 °C po dobu minimélsies noc. Elanim rozpousdtdlem miZze 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 analiyt pripadré pro separaci latek
razné polarity. Mize byt aktivovan (zaftim na teplotu 150 — 160 °C) nebo deaktivovidgvkem
10 % vody. Metoda je vhodna prasténi extrakéi 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.
PouZziva organicka rozpoeéta a hydrofébni gely k separaci latek na zaékhaelikosti 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 extraktiNabobtnaly gel je naptn v kolorg a po naneseni extraktu je
promyvan vhodnym rozpougtlem. Ziskany pecistény extrakt je dale zakoncentrovan a pouZit k
analyze chromatografickou metodou.

U.S. EPA Method 3660BSulfur Cleanup

Elementéarni sira se vyskytujéepazrgé v sedimentech a fpmyslovych odpadech. V rozpogdtech 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 seratlge pidanim praskové
medi nebo dii¢itanu tetrabutylammonného.



