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Dichlormethan (DCM) — methylenchlorid

Dichlormethan se vyrabi z plynu methanu nebdéexeho lihu, pat do skupiny alifatickych
uhlovodiki. Pouzivd se jako rozpoudio a latka k opalovani n#fi, je obsazen i
v pesticidech a pouziva se k vyidiotografickych filmi. Dale se pouziva ve farmaceutickém
pramyslu jako rozpoustlo pfi vyrobé steroidi, antibiotik a vitamii. Pouziva se téz ve
stomatologii pi piipraw akrylovych zubnich nahrad (50 % ve &ins metakrylatem), nebo
jako inhal&ni anestetikum v medidirti jako solvent pro acetatovou celulosu, odsbre’
nagra anebo @ odstraiovani kofeinu z kavy. V medicinse pouziva jako inhalai
anestetikum. RowZ se pouZziva jako chladivo. Dichlorethan se dyainénébo kontaktem
s kizi dostava az do krevniho &@tu, kde se rychle §ido jater, ledvin, mozku, plic a
tukovych tkani. MnoZstvi dichlorethanu se zvySugxpozici a s &si fyzickou namahou a
vétSim obsahem tuku. V krvi se dichlorethan rozpadéorid uhelnaty, ktery poté vytkia
karboxyhemoglobin¢ast opusti organismus. Expozice dichlorethanu keoerucham zraku,
sluchu, motoriky, vyvolavares, nevolnost a zaveatU zvirat zpisobuje zminy na jatrech a
ledvindch, u lidi prokdzany zatim nebyly. IAR&@di dichlorethan mezi potencialni
karcinogeny.

Standardizované metody stanoveni

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 mé heterogenni distribuci kontamting matrici, stanoveni stabilnich organickych
latek, velikost fidnich¢astic je < 2 mm a polutanty jsou homogé&émazsteny v matrici. Organické
latky, které jsou stabilni mohou, byttiraveny pro analyzu podle ISO 11464

U.S. EPA Method 8010BHalogenated volatile organics by gas chromatography

Metoda 8010 uvadi podminky pro plynovou chromatfigpgo stanoveni halogenovanycékavych
organickych latek. Vzorky jsoufipraveny technikou purge and trap (Method 5035h $&paraci
organickych latek se vyuZziva teplotni program. Reteanalyl je provadna pomoci Hallového
konduktometrického detektoru — HECD.

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

Metoda je pouZzitelnd pro pevné matrice bez ohledabsah vihkosti @@y, sedimenty, kaly, odpadni
rozpoustdla, olejové odpady atd.). Préipravu vzorku je mozné pouzitiné extrakni postupy pro
tekaveé latky. Pro kvantitativni stanoveni dichloretanpidach Ize pouzit metody purge and trap (U.S.
EPA Method 5035), dale automatickou statickou heads metodu (U.S. EPA Method 5021 pro
pevné vzorky) nebo uzEsnou vakuovou destilaci (U.S. EPA Method 5032). Ipiya jsou
stanovovany metodou plynové chromatografie s hneiialetekci, fipadré s kryofokusaci. Metoda
je pouzitelnd pro &Sinu €kavych organickych latek s bodem varu pod 200 °@nothostni
spektrometr musi byt schopen scanovani v rozsaht 230 amu kazdou sekundu nebo rychleji
s elektronovou ionizaci (70 eV). Detek limit metody je v pipact pouZziti standardni kvadrupolove
MS analyzy a purge and trap metody 5 pg.ky pripad pouziti hmotnostniho spektrometru
s iontovou pasti f¥e byt dosazeno linmitnizSich. Kvalitativni vyhodnoceni se provadi nala&
shody hmotnostniho spektra analytu s hmotnostnisktsgm standardu. Kvantifikace se provadi na
zakladt srovnani velikosti odezvy hlavniho iontu a inttmstandardu. Dopogené vnitni standardy



jsou fluorbenzen, chlorbenzen;d,4-dichlorobenzen;ddopor@ené surrogate standardy jsou toluen-
dg, 4-bromfluorbenzen, 1,2-dichlorethan-d

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

Metoda je ukena pro stanovengékavych aromatickych a chlorovanych latek v pevnyebrcich,
piedevsim v odpadnich materialech, ale je mozné jyéipgro analyzuékavych organickych latek
v pudach. Extrakce tetrachlorethanutmp se provadi metodou purge and trap (U.S. EPA btkth
5035), headspace (U.S. EPA Method 5021) nebo vakuaestilaci (U.S. EPA Method 5032).
Stanoveni je provedeno plynovou chromatografii tgibmizainim detektorem (PID) a Hallovym
konduktometrickym detektorem (HECD) sérowzapojenymi nebo vifpact analyzy pouze
halogenovanych ¢kavych latek je mozné pouZzit pouze HECD. Kolona plovomatografické
stanoveni by #la mit délku 60 m a stacionarni faze bylanbyt vhodné pro analyzekavych latek
(VOCOL, SPB-624 nebo ekvivalentni).

Nestandardizované metody stanoveni

Moore S., Promet L., Rondelu B. (2001): Comparisonof metastable atom
bombardement and electron capture negative ionizath for the analysis of
polychloroalkanes, Chemosphere 51, 153-159.

Tato technika stanovuje chloralkany ;§C;3) Vv environmentélnich vzorcich pomoci ionizace
metastabilniho atomového bombardovani (MAB) ve eapiojs vysoce rezatmni hmotnostni
spektrometrii (HRMS). MAB ve srovnani s ECNI prodj&k spektra molekul s malym gem atomu
chléru. Experimenty byly vykonany na hmotnostnineldpometru Micromass AutoSpec Ultima NT
s MAB zdrojem. Vzorek obsahujici chloralkany je aewan na GC HP 6890 na kolonach DB-5 (20
m x 0,25 mm, tloug&a 0,25um). Teplotni program — @ateni teplota 100 °C, udrZzovana 1 min, poté
zvySovani teploty s krokem 80 °C/min. do 315 °&,dwsaZzeni 315 °C zdrZeni 10 min. Objem vzorku
pro injektaz — 5ul. MAB zdroj operuje s argonem (60 mbar, 10 — 11)mAoozitivnhim iontovém
mddu, teplota zdroje je udrZzovana v rozmezi 1006 IC. Monitoruji se ionty [M-HCI]s 3 az 9
atomy chloru. Kazdy vzorek byl injektovan 2 x¥z 208 am/z 342 — sledovani v 1.injektazi, ve druhé
m/'z 346 am/z 458. V kazdé injektaZi byl uzit standatdC,-2,3,4,4",5-pentachlorbifenyl (PCB,
IUPAC) a v sekundarni injektazi byl u2ﬁ3C12-2,3,3',4,4',5'-hexaf|orobifeny| (PCB, IUPAC)
v mnozstvi 125 pgd. Kvantifikace chloralkafh (C,-Ci3) probiha na zaklad kalibraini kiivky,
vytvorené ze standardu PCA-60,(C,; s 60 % chléru), rozsah kalibrace 1 — 50 ng/l. MiaBizace
zahrnuje elektrofilni reakci metastabilniho atomanalytem k produkci iontového stavu analytu a
zékladniho stavu metastabilniho atomu. Energetickysfer k analytu je za ionizace funkci ioizia
energie (IE) analytu a excitai energie metastabilniho stavu plynu (Flaubeal.et1993). MAB zdroj
poskytuje vySSi stugefragmentové selektivity. Metodika byla testovama pzorky vod pouZiti pro
vzorky pid a sedimeritje nutné owiit.

Renth M., Zencak A., Oehme M.(2005): New quantifidgon procedure for the analysis

of chlorinated paraffins using electron capture negtive ionization mass spectrometry,
J.Chromatogr. A 1081, 225-231.

Chromatograficka separace probih& na plynovém dciagrafu HP 5890 Il na kolonach nagigch
silikagelem (15 m x 0,25 mm, tlotka filmu 0,25 um) a pokrytych filmem DB5-MS (5%
fenylmethylpolysiloxan). Injektuje se 18 vzorku, teplota injektoru je 275 °C, jako nosnyrpse
pouziva hélium (tlak 68,9 kPa). Teplotni progra09 °C se udrzuje po dobu 2 min., poté se teplota
zvySuje 15 °C/min. do 280 °C isoterm&lredrzi se 8 min. Hmotnostni spektrometr HP 5989 B
s ECNI vyuZziva jako redki plyn methan  tlaku 127 kPa (0,95 torr). Energie elektige 100 eV.
Teplota iontového zdroje je udrZzovana na 200 °flpta kvadrupélu na 100 °C a teplota transfera
linie na 280 °C. Nejvice vyskytujicim izotopem mondovanym v SIM modu je iont [M-Cl] ktery je



od chlorparafif a iont [M] [*°C,] trans-chlordanu. Ve vysledcich je zohledwliv délky uhlikového
fettzce a obsah chloru. Kvantifi&ai proces je detaithpopsan v praci Renth et al., 2005.

Renth M., Oehme M. (2004): Limitations of low resaltion mass spectrometry in the
electron capture negative ionization mode for the rmalysis of short- and medium-chain
chlorinated paraffins, Anal. Bioanal.Chem. 378, 178-1747.

Chromatograficka separace se uskitge na plynovém chromatografu HP5890 Il s kapildini
kolonami s naplini silikagel (15 m x 0,25 mm), ktgséu pokryty filmem (0,25um) DB-5MS (5%
fenyl-95%methylpolysiloxan). Injektuje se2vzorku, teplota injektoru je 275 °C. Jako noshynpse
pouziva hélium (tlak 68,9 kPa). Teplotni program njésledujici: 100 °C (@ateni teplota),
isotermal® po dobu 2 min., poté rychlost zvySeni 10 °C/mi268 °C, isotermakpo dobu 10 min.
Hmotnostni spektrometr HP5989 B s ionizaci ECNLZiea methan jako reaéki plyn @i tlaku 1 —
1,6 mbar. Hmotnostni spektrometr je nastaven namdpti vykon pouzitim perfluorotributylaminu
(m/z 283, 414 a 452). Elektronova energie — 100 eVIdiapontového zdroje je udrzovana na 200 °C
a teplota kvadrupolu 100 °C, teplota transfafdinie 280 °C. Komponenty jsou detekovany v SIM
maodu ([M-CIT).



