~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."

Toluen

Toluen ovliviuje centralni nervovou soustavu, poskozuje jatrdeadviny, z hlediska
hodnoceni karcinogenity je iz@en do skupiny 3 (IARC). Fyzikélni a chemické trasti
toluenu: bod varu je 111 °C, bod tani je —93 °Cyed ma omezenou rozpustnost 526 mg/l
(pfi 25 °C), rozpousti se v organickych rozpedfech. Log kow je 2,73, biokoncetiai
faktor log Ky pro pigité pady je 2,25, pro fdy s vysSim obsahem jilovité slozky se pohybuje
v rozmezi 1,99 — 3,05 (Montgomery H.J., 2007).

Toluen je pouZzivan jako rozpotgto v pramyslu (nahrada za benzen) v barvach &reéh,
syntetickych winich, lepidlechgisticich prostedcich apod. Dale se pouZiva hagi vyrob¢
polymei a I&iv.

Vyznamnym zdrojem kontaminace BTEX jsou jejich eemi® atmosféry z vyfukovych plyn
automobiti. Dale z chemického pmyslu, rafinerii ropy a plynu a ze spalovani pdlinli,
oleje), z koksarenskych peci, &by a zpracovani nezeleznych rud, ze zpracovémiag z
t¢Zby uhli a vyroby textilu, z @myslovych odpadnich vod, z havarii a ze zpracoviavan
pouzivani a zneSkadvani produkd, které je obsahuji.iPkontaminaci id BTEX rychle
vytékavaji do atmosféry, nebdgrhazeji do podzemnich vod. Jsou rozkladany mi&hoioni
procesy. Podléhaji 2 tym metabolizace. Je mozna hydroxylace benzenovéalra jéebo
oxidace metylenové skupiny nasledovana hydroxylddej€inngji benzen rozklada
Pseudomonas putida a Achromobacter. Polatas rozpadu je den na 39 dni (Montgomery
H.J., 2007).

Standardizované metody

ISO 15009:2002 Soil quality — Gas chromatographic determinationhef content of volatile
aromatic hydrocarbons, naphthalene and volatilegeaated hydrocarbons. Purge and trap
method with thermal desorption
ISO 15009:2002 popisuje metodu pro kvantitativianeveni &kavych uhlovodil, naftalenu a
tekavych halogenovanych uhlovodik pidach metodou plynové chromatografie. Je pouzZitphoa
v8echny typy fid. Ri dodrZzeni specifikovanych podminek Ize dosahnédhto deteknich limita
(stanoveno na susinu):

= pro €kaveé uhlovodiky a naftalen: 0,1 mg/kg;

= pro €kavé halogenované uhlovodiky: 0,01 mg/kg.
NiZSich detetnich limita I1ze dosadhnout vislem vhodné analytické techniky a kvalitou methanolu
pouZzitého pro extrakci anatyze vzork.

ISO 22155:2005So0il quality — Gas chromatographic quantitativeed®sination of volatile
aromatic and halogenated hydrocarbons and selettiecs. 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 dosahnaihto limita (vyjadieno na suSinu vzorku):

* je-li pouzit plynovy chromatograf s plamenovym ipathim detektorem (GC — FID), je
detekéni limit 0,2 mg/kg prodkavé aromatické uhlovodiky a 0,5 mg/kg pro alifediethery,
nagr. methylterc-butyl)ether (MTBE) aerc-amyl(methyl)ether (TAME);

» je-li pouzita metoda plynové chromatografie s dieekn elektronového zachytu (GC -
ECD), je dete&ni limit stanoveni 0,01 — 0,2 mg/kg pkikave halogenované latky.

NiZSich deteknich limiti Ize dosahnout pouZitim hmotnostniho detektoruyjieitio v SIM modu.



U.S. EPA Method 8000(eterminative Chromatographic Separations

Tato metoda neni metodou pro stanoveni jednotlivgmhlyfi, ale je navodem pro analytickou
chromatografii, popisuje pozadavky na kalibracoatkolu kvality chromatografickych metod. dlije
moznosti vyuZiti vniini kalibrace pomoci izotopicky z&éenych standarfd nebo bromovanychi
fluorovanych analoystanovovanych latek atd.

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

Metoda je ukena pro stanovengkavych aromatickych a chlorovanych latek v pevnyebrcich,
piedevsim v odpadnich materialech, ale je mozné yéipgro analyzuékavych organickych latek
v padach. Extrakce benzenu &qdy se provadi metodou purge and trap (U.S. EPA bets035),
headspace (U.S. EPA Method 5021) nebo vakuovoilatdsiy.S. EPA Method 5032). Stanoveni je
provedeno plynovou chromatografii s fotoiogizbm detektorem (PID) a Hallovym
konduktometrickym detektorem (HECD) sérowzapojenymi nebo vifpadt analyzy pouze
halogenovanych ¢kavych latek je mozné pouZzit pouze HECD. Kolona plovomatografické
stanoveni by #a mit délku 60 m a stacionarni faze bglanbyt vhodné pro analyzekavych latek
(VOCOL, SPB — 624 nebo ekvivalentni).

U.S. EPA Method 8260CVolatile organic compounds by gas chromatographgnass
spektrometry (GC — MS)

Metoda je pouzitelna pro mnoho pevnych matric beledu na obsah vihkosti §dy, sedimenty,
sorbenty pro analyzu ovzdusi, kaly, odpadni rozigdles olejové odpady atd.). Préipravu vzorku

je mozné pouzitdZné extrakni postupy prodkavé latky. Pro kvantitativni stanoveni tetrachlane

v padach Ize pouzit metody purge and trap (U.S. EPAhbE5035), dale automatickou statickou
headspace metodu (U.S. EPA Method 5021 pro pevokyznebo uzakenou vakuovou destilaci
(U.S. EPA Method 5032). Analyty jsou stanovovanytadeu plynové chromatografie s hmotnostni
detekci, pipadré s kryofokusaci. Metoda je pouZitelna prétSinu tkavych organickych latek
s bodem varu pod 200 °C. Hmotnostni spektrometr imasschopen scanovani v rozsahu 35 — 270
amu kazdou sekundu nebo rychleji s elektronovouzami (70 eV). Detatni limit metody je

v piipadt pouziti standardni kvadrupolové MS analyzy a pwage trap metody 5 pg/kg. \tipad
pouziti hmotnostniho spektrometru s iontovou pagtie byt dosazeno limitniZzSich. Kvalitativni
vyhodnoceni se provadi na zalklashody hmotnostniho spektra analytu s hmotnostmgekteem
standardu. Kvantifikace se provadi na zaklatbvnani velikosti odezvy hlavniho iontu a intémni
standardu. Dopotgné vnitni standardy jsou fluorbenzen, chlorbenzgnidd4-dichlorobenzen,d
doporiené surrogate standardy jsou tolugnddbromfluorbenzen, 1,2-dichlorethan-d

U.S. EPA Method 8261AVolatile organic compounds by vacuum distillationcombination
with gas chromatography — mass spectrometry (VOC—®1S)

Metoda se pouZziva pro stanovetkavych organickych latek, akterych polotkavych organickych
latek s nizkym bodem varu. PouZivd dedevSim pro odpadni materidly, ale je pouZitelnoi
extrakci tchto latek z fdnich vzork. Metoda je zaloZzena na vakuové destilaci adatgt vzorku,
nasledném kryogennim zachytu a stanoveni plynovwoneatografii s hmotnostni detekci (GC —
MS). Analyty jsou ze vzorku odpeny za vakua, odpané latky prochazeji konderéra kolonou, kde
zkondenzuje &Sina odpgené vody. Nekondenzované péary jsou zachyceny wi@wo trapu
neobsahujicim Zadny sorbent, chlazeném na nizkdottekapalnym dusikem. Po ukami destilace
jsou latky termicky desorbovany do plynového chrtmgeafu. PouZzity hmotnostni detektor musi mit
rozmezi scanu od 35 do 270 amu kazdou sekundu myebeji s pouzitim elektronové ionizace (70
eV). Mozné je pouziti MS detektoru s iontovou pasti

U.S. EPA Method 8265Volatile organic compounds in water, soil, soil gasl air by direct
sampling ion trap mass spectrometry (DSITMS)

Metoda pouzivaipmy nastik vzorku do hmotnostniho spektrometru s iontovastp(DSITMS). Je
vhodna pro rychlé kvantitativni stanoveni, kontimiidmonitoring a kvalitativni a kvantitativni
screening VOC ve vodach, vigéch, v fidnim vzduchu a v ovzdusi. Metoda urifioie zavést vzorek



pitimo do hmotnostniho spektrometru s iontovou pasts gednoduché rozhrani (fagkapilarni
restriktor), analyza probiha bez chromatografiokgasace. Odezvarigtroje je okamzitd, ifistroj je
pienosny, operace a udrzba jsou jednoduché. MetadpdaZit v laboratéch nebo pro monitoring
on-site. Je vhodnd pro semikvantitativni screenimgakovanou kvantitativni analyzu vzérku
kterych je znam vy analyti, pro zjiSeni pfitomnosti VOC nad detékim limitem, nap. pro
pocateni prizkum mista, u kterého je zndm nebo sekava vysoky obsah VOC. Metoda neni
vhodné pro identifikaci a kvantifikaci velkéhodto organickych latek ve velmi komplexnich&ich
ani pro kvantifikaci isomernich latek. Kvantifikai limit pro latky je 20 pg/kg. VOC jsou vybublany
inertnim plynem nebo desorbovany z pevného vzorkm@ do iontového zdroje hmotnostniho
spektrometru v proudu helia, kde jsou analyzovaitiéslionizovany bd’ elektronovou ionizaci nebo
chemickou ionizaci. PInd hmotnostni spektra jsdména kontinual&a jsou pouzita pro identifikaci
jednotlivych VOC. Charakteristické ionty, odpoviitéjhledanym analyin, jsou monitorovany ve
vybranych¢asovych Usecich, aby se ziskala celkova odezvegfimtana nebo pmernd) a odezva je
srovnavana s kalibéaim faktorem, ktery byl ziskan srovnatelnymigpbem. Selektivni ionizace,
vicenasobnd hmotnostni spektrometrie (MS — MS) ektsfini odéitani mohou byt pouzity, je-li
poZzadovana vySSi selektivita. Vzorkyidp jsou probublavany proudem inertniho helia (vzdiich
ptipadreé jiného plynu), podobh jako v gipadt purge and trap metody ve spojeni s plynovou
chromatografii a hmotnostnim detektorem (GC — MS).

Extrak éni metody

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

Mezinarodni norma specifikuje 3 metodyegupravy vzork pad v laboratéi pred vlastnim
stanovenim organickych polutantJsou 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 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 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 pouZziti rozpoustlel. Pro organochlorové insekticidy se pouZivésateton/hexan (1:1).

U.S. EPA Method 50005ample Preparation for Volatile Organic Compounds

Metoda je obecnym navodem pro ¥flmetod pro stanovenékavych organickych latek (purge and
trap metoda, extrakce, azeotropicka nebo vakuostlaiee, ted’ovani, headspace) &znych matric,
nag. pady, vody, vzduchu, odpadnich matetiabrganickych rozpousdel 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 chromatografispejeni s hmotnostni detekci (GC — MS)d p
sedimeni, pevnych odpadnich matefialvodnych nebo s vodou misitelnych kapalnych viork
Metoda je vhodna pro organické steainy, které jsou dostates tékavé, aby mohly byt zimnich
vzorki ziskdny prosgednictvim rovnovaZzného headspace postupu. DPetekmity zavisi na
jednotlivych tkavych latkach, na pouzité matrici a analytickéfistpoji. Pohybuje se v rozmezi 0,1 —
3,4 pg/kg. Aplik&ni koncentrani rozmezi této metody jeiplizné 10 — 200 pg/kg. Latky, které jsou
extrahovany z matrice s nedostaieu (Einnosti, nebudou detekovany, jestlize buddaitomné
v nizkych koncentracich.



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

Metoda je pouzitelna pro stanovegkavych organickych latek v kapalnych, pevnych nelapovych
pro wWtSinu €kavych organickych latek, které maji bod varu p@&®D EC a jsou nerozpustné nebo
mirn¢ rozpustné ve vad

U.S. EPA Method 5035AClosed — system Purge and Trap and extraction &datile

organics in soil and waste samples

Tato metoda popisujefipravu analyi pro analyzudkavych organickych latek vyuZzitim uzaného

systému purge and trap z pevnych matér{gtid, sediment, pevnych odpaf). Metoda niZe byt

pouzita pro vzorky s nizkym i vysokym obsahem VOK@etoda minimalizuje ztraty VOC
vytekavanim a biodegradaci. Koncertrarozsah projdy s nizkym obsahengkavych organickych
latek zélezi 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 pouzitelnd prikavé organické latky, které maji bod varu pod 2Q0&° jsou

nerozpustné nebo jsou statbzpustné ve vad Tekavé, ve vod rozpustné latky mohou byt roth

extrahovany touto metodou, ale detsklimit je piiblizné desetkrat vysSSi Kdi slabé @&innosti

vybublani.

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

Metoda popisuje screeningovou metodu pro odhadoeého obsahuckavych organickych latek
v pudé a pevnych vzorcich. Je navrZzena pro pouZziti \nterea aby byla efektivni, musi byttifpmnost
VOC, které jsou fedmétem z4jmu, zji&tna pgedem a musi byt detekovatelna fotoiotidan
detektorem. Vysledky tohoto postupu mohou byt pgupro nasledné zpracovani adip vzorki,
nag. zjistni, jestli se jedna o vzorky s nizkou nebo vysokoataminaci ¢kavymi organickymi
latkami a umottuje tak vylEr nasledné extraki metody. AvSak tato metoda nébe byt pouZita
k rozhodovacimu procesu, jedna-li se @dp kontaminovanou nebo nekontaminovan&kavymi
organickymi latkami nebo, Ze neni pefta v této lokald provadt odber pidy pro kvantitativni
stanovenidkavych organickych latek. Na jejim zakédde rozhodnout o mnozstvi odebraného vzorku
s cilem dosaZeni maximalni citlivosti, a zaroedrani analytickéifistroje fed getizenim.

U.S. EPA Method 382Mexadecane extraction and screening of purgeabnams

Metoda je screeningovou metodou pro pouZiti purgd &rap metody ve spojeni s plynovou
chromatografii (GC) nebo s plynovou chromatograéi spojeni s hmotnostni detekci (GC — MS).
Vysledky jsou vyldné kvalitativniho charakteru a nelze je pouZit jakitermativu k fresrgjsi
kvantifikaci. Alikvot vzorku je pouZit k extrakci éxadekanem a extrakt je analyzovan metodou
plynové chromatografie s plamerawnizainim detektorem. Vysledek screeningu ukazuje, fedno
pouZzit extrakci methanolentgd purge and trap metodou ve spojeni s GC nebo GIS.—Citlivost
halogenovanych latek je vSak 10 — 20 x niZ8i na-G{D neZ aromatickych nehalogenovanych latek.



