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Chlordan

Chlordan je halogenovany nesystematicky insektick4,5,6,7,8,8-oktachlor-3a,4,7,7a-
tetrahydro-4,7-methanoindan. PouZival se naemdeobili, citrug a k hubeni termit V
Ceské republice nebyl vyréb a pouzivan. Chlordan je potencialni rakovinotéotatka,
ktera poskozuje vyvijejici se plod a naruSuje rdpkai. Chlordan v nizkych koncentracich
zpusobuje drazehi sliznic, Kize, rymu, zrakové problémy, zawabolesti licha a ztratu
koordinace. Zdrojem chlordanu jsou Zi&né produkty, fedevSim maslo a ryby. Vigach
chlordan (Parker et al., 1985) inhibuje rozklad amigké hmoty, redukuje vyvoj
ektomyrhizialnich keeni. Chlordan (Ware, 1988) je vysoce perzistentni otk
s bioakumulanim potencialem na vSech trofickych Urovnich. Bimakilace je zfisobovana
afinitou chlordanu Kk lipofilnim strukturdm. Chlomda(Senesi a Chen, 1989) wudach
adsorbuje nayjuni¢astice, zvlagtna huminoveé kyseliny a fulvokyseliny.

Standardizované metody stanoveni

ISO 14507:2005 Soil quality - Pretreatment of samples for detewation of organic
contaminants.

Mezinarodni norma specifikuje 3 metodyegupravy vzork pad v laboratéi pred vlastnim
stanovenim organickych polutéantJsou zde uvedeny postupy s ohledem na chemioiyahakter
stanovovanych latekgkavé organické latky, polekavé organické latky - matrice obsahdpestice
vétSi nez 2 mm pa mé heterogenni distribuci kontamting matrici, stanoveni stabilnich organickych
latek, velikost fidnich¢astic je < 2 mm a polutanty jsou homogé&mazsteny v matrici. Organické
latky, které jsou stabilni mohou byftipraveny pro analyzu podle ISO 11464

ISO 10382:2002 Soil quality — Determination of organochloride pesies and
polychlorinated biphenyls — Gas chromatographicheetvith elektron capture detection.
Metoda popisuje kvantitativni stanoveni sedmi polgoovanych bifenyl a sedmnacti
organochlorovanych pestididv pidach. Je pouZzitelna pro vSechny typydpVzorek je extrahovan
smesi aceton/petrolether, extrakt jgefistén 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.SEPA Method 1656 Gas chromatography of organo-halide pesticides

Metoda je u¥ena pro stanoveni organohalidovych pesticdialSich vyjmenovanych latek ve vodach,
kalech, sedimentech a@gbach. V gipac, Ze vzorek kalu obsahuje > 30 % susiny,ijpraven extrakt
obsahujici pouze 1 % suSiny. Vzorkydpjsou extrahovany acetonitrilem a methylen chiemd
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 retarichcasi.

U.S. EPA 8080 Stanoveni 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 bifenyll v extraktech fd, sediment, vod a podzemnich vod. Metodika umaje
stanovit 26 pesticitla Aroclorové srési (PCB). Extrakce vzortkse provadi n-hexanem, po extrakci
se injektuje 2-5ul vzorku do GC a analyt se separuje a detekuje poGD nebo elektrolytickym
konduknim detektorem (HECD). Interferenceugpbuji latky, které jsou extrahovany spwie

s pesticidy a PCB, jednd sdepdevSim o estery ftaiat Interference ftaldét a jejich smisi jsou
eliminovany pomoci HECD detekiorStanoveni se provadi na plynovém chromatogratektorem
ECD nebo HECD, kolony musi byt nasledujiciho typiwlona I. — Supelcoport (100/200 mesh)



pokryté 1,5% SP 2250 a 1,95 % SP-2401, fwzwlony 1,85 m x 4 mm, provedeni sklo. Kolony Il —
Supelcoport (100/120 mesh) pokryté 3% OV-1, r&zin8 m x 4 mm, provedeni sklo. Mez detekce
0,004 pg/l, koncentrani rozsah 0,5-3Qug/l. Citlivost metody zavisi na koncentraci intetfgcich
substanci, na typu pouZzitého detektoru. Vzorkyg pe uchovavaji ipd analyzou v Sirokohrdlych
sklerenych lahvich s wkem nebo v teflonovych nadobkach. Lahev na uchovamrki 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 kapdlast 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 s¥a se koncentruje na 1 ml, poté sefed na 10 ml a uchovava s& g °C do
doby analyzy na GC.

U.S. EPA 8081B Organochlorine 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 umoiuje stanovit aldrin, chlordan, 4,4"-DDT, 4,4 -DDE4 -DDD, dieldrin endosiran (I a
I), endrin. Dale mohou byt stanoveny i alachloirax, nitrofen a dalSi pesticidy. 20-30 g vzorku je
extrahovano sisi hexan:aceton (1:1) nebo methylenchlorid:acetbf) (pomoci tkteré z &chto
metod: 3540 (Soxhletovy extrakce), 3541 (automatind Soxhletova extrakce), 3545 (tlakova
kapalnd extrakce), 3546 (mikrovinna extrakce), 3f@ifrazvukova extrakce), 3562 (superkriticka
fluidni extrakce). Po extrakci je vzoréisten od interferujicich latek n&xid hlinity (metoda 3610),
Florisil (metoda 3620), silikagel (3630), gelovarmpeani chromatografie (metoda 3640) a pro
odstrargni 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 rozpaas, chemikalie¢inidla, vzorky, gistrojové vybaveni (kolony,
nosny plyn, povrch detektoru apod.). Interferenstem ftalati — vznikaji @hem gipravy vzork
(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 perm&a chromatografii (metoda 3640). Pokud ve vzorkuw jgitomné i
jiné halogenované substance, mohou také interfer@va jejich odstrami se pouzivaji nasledujici
metody 3630 (silikagel)-odstrami chlorofenoli, 3620 (Florisil)) nebo 3610 (oxid hlinity). PCBojs
odstraiovany metodou 3620 a 3630.

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

Tato technika je vhodn& pro stanoveni koncentr&epmlotkavych 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 sere 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 rozery: 30 m x 0,25 mm (nebo 0,32 mm), tlék& 1um, s vrstvou silikagelu.
Vzorky pad jsou uchovany stejnjako v gipac metody U.S. EPA. 8080. Extrakt z fdnich vzork

se @ipravuje z navazky 30 g, smichanim sesinmethylenchlorid:aceton (1:1) v ultrazvukové azn
¢as 3 min. Poté se extrakt dekantuje nebo filtrBjerakce se opakuje 2 — 3 x. Nakonec se extrakty
spoji, vyisti se kolonou, kterd obsahuje siran sodny a kungé se na objem 1 ml v K-D
koncentratoru. Roztok methylenchloridu s obsahemng0 dekafluorotrifenylfosfinu (DFTPP) je
vyuzivan pro ladni systému GC/MS kazdych 12 hod. Rozsah stanoah+&330 pg/kg susiny.



Nestandardizované metody stanoveni

Delaplane K.S. and La Fage J.P.(1990): Variable chlornane residuesin soil surrounding

house foundationsin Luisiana, Bull.Environ.Contam.T oxicol .45, 675-680.

Vzorky pad s obsahem pestididjsou analyzovany pomoci plynového chromatografiu&nim
detektorem elektronového zachytuid® je usuSena, upravena a homogenizovana na \etiko$0
mesh. 10 g vzorku je transferovano do 100 ml &d#én baiky a smicha se s 60 ml hexanunBase

ttepou 2 hod., poté se dicentrifuguji nebo filtruji a objem se doplni hegam Vzorek po nagku do

GC se separuje na skimych kolonach o velikosti 15,2 cm siprem 0,4 cm, napbnymi 3%

OV225, poté seisti znova na kolonach naglmych 4% SE30 a 6% OV210. Analyza probikiay®5

°C isotermals. Teplota injekniho portu je 200 °C a teplota detektoru je 350N@sny plyn je 95%
smeési argonu a 5% s¥ai methanu, rychlost toku 100 ml/min.

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

Vzorky pad a sedimerit mohou byt extrahovany Bupomoci Soxhletovy extrakce nebo mikrovinné
extrakce. Jako rozpowsio se najas€ji 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 nafigch
SiO, (30 m x 0,53 mm, tlou&a filmu 0,2um). Injektaz vzorku (Jul) se provadi manuén teploty
injektoru a detektoru jsou 25 a 350 °C. Teplota je udrZzovana na 120 °C, a jt&vySovana

s rychlosti 20 °C/min. na 150 °C, a pak az na Z50°rychlosti 5 °C/min. Jako nosny plyn se pouZziva
hélium, jako maskujici dusik. Rychlost toku nosnglymu je 2 ml/min. a maskujiciho 28 ml/min.



