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Hexachlorbutadien (HCBD)

Hexachlorbutadien je pat mezi chlorované organické uhlovodiky. Jedna sdatiku
syntetizovanouclovékem. Z hlediska karcinogennich vlastnosti jgazen do skupiny 3
(IARC) .

Je to bezbarva olejovitd natava kapalina, s mirnym terpentynovym zapachemikBid a
chemické vlastnosti: bod varu je 215 °C, bod taei 9§ °C nebo -21 °C
(http://toxnet.nlm.nih.gov). Hustota je 1675 kg/frpii 15,5 °C. Rozpustnost ve vdie nizka
— 3,2 mg/l pi 25 °C a doke se rozpousti v organickych rozpaaech. Log kow 4,78, log
Koc je 6,1.

Pouziva se jakeinidlo pri fadé praimyslovych proces byl vyuzivan a v &kterych zemich se
stdle pouziva ip vyrobé maziv a w®kterych komponent v gumarenském umiyslu
(chloroprenovy katuk), dale se pouzival jako vykavaci pesticid v zeduélstvi a jako
teplonosna a hydraulicka kapalina a jako hapiroskofii. Vznika jako vedlejSi produktip
pramyslové vyroks nékterych chlorovanych uhlovodik mize se tvét na skladkach &em
rozkladnych procdsodpadi obsahujicich chlor a v malé imigi spalovani odpad Jedna se
0 vysoce persistentni latku, ktera &dpim prostedi ma velice nizkou, té&fh Zadnou
mobilitu, ma vysoky bioakumutai potencial. Je velmi toxicky pro vodni organismgro
zdravicloveka. http://toxnet.nlm.nih.go& http://www.recetox.muni.cz/

Standardizované metody

Obecny princip stanoveni hexachlorbutadienuwidgeh je dan hil pouzitim postupu pro
polotkavé organochlorované latky nebo metodou, kteggojeitelnd prodkave chlorované
sloweniny. Kongné stanoveni se provadi plynovou chromatogrdfinetnostni detekci GC
— MS, s detektorem elektronového zachytu (GC — ECD)

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,
predevSim v odpadnich materialech, ale je mozné yéipgro analyzuékavych organickych latek
v pudach. Extrakce hexachlorbutadienutmy se provadi metodou purge and trap (U.S. EPA btith
5035), headspace (U.S. EPA Methods 5021) nebo vakudestilaci (U.S. EPA Methods 5032).
Stanoveni je provedeno plynovou chromatografii tsiémizainim detektorem (PID) a
konduktometrickym detektorem (HECD) sérowzapojenymi nebo, vifpact analyzy pouze
halogenovanych ékavych latek, je mozZné pouzit pouze HECD. Kolon@ phromatografické
stanoveni by #la mit délku 60 m a stacionarni faze bylanbyt vhodné pro analyzekavych latek
(VOCOL, SPB — 624 nebo ekvivalentni).

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 chromatografiedbu systému 1 chromatograficka
kolona/l detektor nebo v dualnim systéme Kelony (stacionarni fazeizné polarity)/dva detektory.
Chlorované latky jsou vhodnym i@gobem extrahovany ze vzdrkad. Extrakce miZze byt provedena
pouzitim U.S. EPA Methods 3540, 3541, 3550 pouZzsimisi rozpoudtdel dichlormethan:aceton
(2:1). Je-li nutno ziskany extrakiepistit, pouziva seisteni sloupcovou chromatografii na Florisilu,
nebo gelova permeéni chromatografie U.S. EPA Methods 3620, 3640. Gistragni elementarni
siry se pouziva U.S. EPA Method 3660. Po zakongeati a vyminé rozpou&tdla za hexan se



provadi analyza metodou plynové chromatografietsktierem elektronového zachytu (GC — ECD)
nebo s hmotnostnim detektorem (GC — MS). Jakaningtandard pro kvantitativni vyhodnoceni se
pouziva 1,3,5-tribrombenzen a jako surrogate standa pouZziva 1,4-dichlornaftalen. Yipads
pouZziti dualniho chromatografického systému je @uowiit koeluci hexachlorbutadienu, 1,2,4-
trichlorbenzenu a benzalchloridu fiapnalyzou podle U.S. EPA Method 8270D.

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

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

je mozné pouzitdzné extrakni postupy. Metoda uvadadu moznosti pro extréki postupy (U.S.
EPA Method 5030, 5035, 5021, 5041). Pro extrakciabblorbutadienu z pevnych vzdrkuvadi
zajiseni dostaténé odezvy fi pouZziti U.S. EPA Method 5035 a 5021. Ostatni agini metody
neposkytovaly odezvu pro tuto latkugkhvé organické latky jsou do plynového chromatagraf
privedeny pomoci ,purge and trap“ metody nebo jindadg (headspace extrakce). Pro analyzu je
mozné pouZiti kryofokusace. Detekce analge provadi hmotnostnim detektorem (GC — MS).
Kvalitativni vyhodnoceni se provadi na zaklahody hmotnostniho spektra analytu s hmotnostnim
spektrem standardu. Kvantifikace se provadi naazldrovnani velikosti odezvy hlavniho iontu a
interniho standardu. Plynovy chromatograf ma bybawen split/splitless n&gtem. Hmotnostni
detektor musi mit rozmezi scanu od 35 do 270 aniddia sekundu nebo rychleji s pouZzitim
elektronové ionizace (70 eV). Detektor musi poskgtespektrum pro 4-bromfluorbenzen. Mozné je
pouziti i MS detektoru s iontovou pasti. Doptné vnitni standardy jsou fluorbenzen, chlorbenzen-
ds, 1,4-dichlorbenzeng doporéené surrogate standardy jsou tolugn4tbromfluorbenzen, 1,2-
dichlorethan-g

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 pouZzitelnoi
extrakci tchto latek z pdnich vzork. Metoda je zaloZzena na vakuové destilaci adatgt vzorku,
nasledném kryogennim zachytu a stanoveni plynovoontatografii 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 myebteji s pouZitim elektronové ionizace (70
eV). Mozné je pouziti MS detektoru s iontovou pasti

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 matric ¢etn® pad. Vhodnym extraénimi metodami pro extrakci
hexachlorbutadienu zidy jsou metody U.S. EPA 3540, 3541, 3545, 35460338560. Extrakty jsou

v pripact potreby gecistény vhodnym isticim postupem afigisténé extrakty jsou analyzovany
metodou plynové chromatografie s hmotnostni detekeiotnostni detektor musi byt schopen proveést
scan v rozmezi 35 — 500 amu za 1 sekundu neboejydbhizaini technikou je elektronové ionizace
(70 eV). Hmotnostnim analyzatoremtde byt iontova past nebo kvadrupélovy analyzaton P
vyhodnocovani se pouZivaji deuterované impitstandardy, pro vyhodnoceni hexachlorbutadienu
naftalen-¢. V piipac hexachlorbutadienu lze jaksistici metodu pouzit U.S. EPA Methods 3620,
3640. Vyisteny extrakt je analyzovan. Podminky GC — MS analsmysi sphovat ugita kritéria,
ktera jsou detaikpopsana v meted



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

Metoda je pouZitelna pro poliavé organické latky v odpadnich materialedidgeh a sedimentech.
Stanoveni se provadi plynovou chromatografii s kdétenalyti infratervenou spektrometrii a
Fourierovou transformaci (GC — FT — IR). Je vhadnyglophkem pro analyzu plynovou
chromatografii s hmotnostni detekci (GC — MS),ingpo rozliSeni izoméy, které nejsou GC — MS
dobre separovany. Analyty jsou extrahovanyid pouzitim U.S. EPA Method 3540, 3541, 3550. Pro
piecisténi extrakfi mize byt pouZita metoda U.S. EPA Method 3640.

U.S. EPA Method 8000(Meterminative Chromatographic Separations

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

Extrak éni metody

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 chemioiyahakter
stanovovanych latekgkavé organické latky, polékavé organické latky — matrice obsahtgestice
vétSi nez 2 mm pa, ma heterogenni distribuci kontantin v matrici, stanoveni stabilnich
organickych latek, velikosttglinich¢astic je < 2 mm a polutanty jsou homogé&nozsiteny v matrici.
Organické latky, které jsou stabilni mohou b§ippaveny 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 rozpougdel. 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 354050xhlet extraction

Extrakéni metoda je vhodn& pro extrakci &etvych a polatkavych analyi z pevnych vzork jako
jsou mdy, odpady a kaly. iP extrakci je vzorek vé&sném kontaktu s extrahujicim rozpafem.
Vzorek je smichan s bezvodym siranem sodnym a wlaozeextrakni patrony, a dale 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

Podobg jako v fedchozim gipad se jedna o metodu vhodnou k extrakcikatych a polatkavych
latek z pevnych vzork wéetrng padnich vzork. Metoda vyuzZivd komeén¢ dostupné Zdzeni.
Extrakce analyt je rychlejsi ve srovnani s klasickou Soxhletovaetadou. OdliSnost sgova mimo
jiné vtom, Ze na petku extrakce je vzorek v patmumistn do vd&iciho rozpou&dla, po ukité
dobs je vzorek vytaZzen nad hladinu rozpaua a je promyvan kondenzujicim rozpaaem, které

s sebou unasi extrahované analyty. Po extrakazpoustdlo odpd@eno na pozadované mnoZstvi a
extrakt je pouZzit k analyze.

U.S. EPA Method 354%ressurized fluid extraction — zrychlena automatiektrakce
Metoda se pouziva 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 tlakém extrakce umaiiji provést extrakci
pii niZ8i spotek: rozpoudtdla a za kratSi dobu nez klasicka Soxhletova eg&rakzorek je po Uprav
vloZen do extrani cely, ktera je zaatd 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 3546Microwave extraction

Metoda se pouziva pro extrakci ve wogerozpustnych nebo velmi malo rozpustnych orgawick
latek z md, sediment, kali a odpadnich material Extrakce probiha v kom& dostupnych
zaizenich. Z#&izeni vyuziva mikrovinného #éni k olfevu vzorku na vyssi teplotu (100 — 115 °C), a
zarovaer ke zvyseni tlaku v uzaeném systému (50 — 175 psi), ktery obsahuje vzarakhodné
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,
véetrg padnich vzork. V pripac nizkych obsaln extrahovanych latek se pouZiva pro extrakci vy3si
mnozstvi vzorku a extrakce rozpaidiem se opakujerikrat po sob, pii vysokych koncentracich
analyti se pouZije menSi mnoZstvi vzorku a extrakce péopibuze jednou. Extrakt je vhodnieg
vlastni analyzouiggistit. Metoda neni takdinna jako ostatni extrgki metody.

U.S. EPA Method 5021AVolatile organic compounds in various sample magicsing
equilibrium headspace analysis

Metoda se pouziva pro extrak&kavych organickych latekipd analyzou GC nebo GC — MSilp
sedimeni, pevnych odpadnich matetialvodnych nebo s vodou misitelnych kapalnych viaofkro
extrakci se vyuziva principu rovnovazné headspaedyay. Metoda je vhodna pro latky, které jsou
dostatén¢ tékave, aby byly extrahovany headspace metodou z#wzo

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 vyuzitim uzaného

systému purge and trap z pevnych matér{ghd, sediment, pevnych odpag. Metoda nize byt

pouzitd pro vzorky s nizkym i vysokym obsahem VOKletoda minimalizuje ztraty VOC
vytékavanim a biodegradaci.

Metody precisténi

U.S. EPA Method 3600Cleanup

Metoda je obecnym souhrnetiisticich metod pouzivanych prorgdisténi extrakfi, na principu
adsorpce (adsorpce na Florisil, silikagel neboO4), velikosti molekul (gelova permeai
chromatografie), acidobazické extrakce a oxaedukénich metod (odstrani molekulové siry,
nebocisteni 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 mzné polarity nebo pro odstram
interferujicich slozek z extraktu. Bazickd alumma pH v oblasti 9 — 10, pouZiva se pro odstnan
neutralnich a bazickych interferujicich latek —codl&li, alkari, steroidi, alkaloidi, péirodnich
pigmenfi. Neutralni alumina ma pH v oblasti 6 — 8, pouzae k odstragni aldehyd, ketori,
chinom, ested, laktoni, glykosidi. Kysela alumina mé pH v oblasti 4 — 5 a pouZiv& sdstrasni
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 zabatim na teplotu 130 °C po dobu minim&ffes noc. Eltnim rozpoustdlem by ngl byt

v pripad hexachlorbutadienu petrolether neb@&smaceton/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

Elementéarni sira se vyskytujéepazré v sedimentech a fpmyslovych odpadech. V rozpogadtech 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 séraitige pridanim praskove
meédi nebo diicitanu tetrabutylammonného. PrasSkov&dmmaze zpisobit degradaci dkterych
pesticidi.



