CESKA TECHNICKA NORMA

ICS 13.060.50 Brezen 2016

Kvalita vod - Stanoveni organochlorovych

pesticida (OCP) v celkovych vzorcich vody - CSN
Metoda extrakce tuhou fazi (SPE) s disky SPE EN 16693
kombinovana s plynovou chromatografii 75 7596

a hmotnostni spektrometrii (GC-MS)

Water quality - Determination of organochlorine pesticides (OCP) in whole water samples - Method
using solid phase
extraction (SPE) with SPE-disks combined with gas chromatography mass spectrometry (GC-MS)

Qualité de 1,eau - Dosage des pesticides organochlorés (POC) dans la totalité de 1,échantillon d,eau -
Méthode

par extraction en phase solide (SPE) avec disques SPE, avec couplage chromatographie en phase
gazeuse-spectrométrie

de masse (CG-SM)

Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von Organochlorpestiziden (OCP) in Gesamtwasserproben -
Verfahren mittels

Festphasenextraktion (SPE) mit SPE-Disks in Verbindung mit Gaschromatographie -
Massenspektrometrie (GC-MS)

Tato norma je ¢eskou verzi evropské normy EN 16693:2015. Pieklad byl zajistén Ufadem pro
technickou normalizaci, metrologii a statni zkuSebnictvi. Ma stejny status jako oficidlni verze.

This standard is the Czech version of the European Standard EN 16693:2015. It was translated by
the Czech Office for Standards, Metrology and Testing. It has the same status as the official version.

Néarodni predmluva
Informace o citovanych dokumentech

EN ISO 3696 zavedena v CSN ISO 3696 (68 4051) Jakost vody pro analytické tcely - Specifikace
a zkusebni metody

EN ISO 5667-3 zavedena v CSN EN ISO 5667-3 (75 7051) Kvalita vod - Odbér vzorki - Cast 3:
Konzervace vzorku vod a manipulace s nimi

Souvisici CSN

CSN EN ISO 5667-1 (75 7051) Jakost vod - Odbér vzorki - Cést 1: Navod pro ndvrh programu
odbéru vzorku a pro zpusoby odbéru vzorka

CSN EN ISO 22892 (83 6701) Kvalita plidy - Pokyny pro identifikaci cilovych slou¢enin plynovou
chromatografii a hmotnostni spektrometrii



CSN ISO 8466-1 (75 7031) Jakost vod - Kalibrace a hodnoceni analytickych metod a ur¢eni jejich
charakteristik -
Cést 1: Statistické hodnoceni linedrni kalibra¢ni funkce

CSN ISO 5725-2 (01 0251) Presnost (spravnost a shodnost) metod a vysledkt méteni - Cast 2:
Z&kladni metoda pro stanoveni opakovatelnosti a reprodukovatelnosti normalizované metody méreni

CSN P ISO/TS 28581 (75 7592) Kvalita vod - Stanoveni vybranych nepolarnich latek - Metoda
plynové chromatografie s hmotnostné spektrometrickou detekci (GC-MS)

Vypracovani normy

Zpracovatel: Sweco Hydroprojekt a. s., Praha, IC 26475081, Ing. Lenka Fremrova

Technicka normalizacni komise: TNK 104 Kvalita vod

Pracovnik Uradu pro technickou normalizaci, metrologii a statni zku$ebnictvi: Ing. Alena Mastné

EVROPSKA NORMA EN 16693
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE
EUROPAISCHE NORM Z&t{ 2015

ICS 13.060.50

Kvalita vod - Stanoveni organochlorovych pesticidi (OCP) v celkovych
vzorcich vody - Metoda extrakce tuhou fazi (SPE) s disky SPE kombinovana
s plynovou chromatografii a hmotnostni spektrometrii (GC-MS)

Water quality - Determination of organochlorine pesticides (OCP) in whole water
samples - Method using solid phase extraction (SPE) with SPE-disks combined
with gas chromatography mass spectrometry (GC-MS)

Qualité de l,eau - Dosage des pesticides Wasserbeschaffenheit - Bestimmung
organochlorés (POC) dans la totalité de 1,échantillon von Organochlorpestiziden (OCP)

d,eau - Méthode par extraction en phase solide in Gesamtwasserproben - Verfahren mittels
(SPE) avec disques SPE, avec couplage Festphasenextraktion (SPE) mit SPE-Disks
chromatographie en phase gazeuse-spectrométrie in Verbindung mit Gaschromatographie -
de masse (CG-SM) Massenspektrometrie (GC-MS)

Tato evropska norma byla schvélena CEN dne 2015-06-27.

Clenové CEN jsou povinni splnit vnitini predpisy CEN/CENELEC, v nichZ jsou stanoveny podminky,
za kterych se této evropské normé bez jakychkoliv modifikaci udéluje status narodni normy.
Aktualizované seznamy a biblio-

grafické citace tykajici se téchto narodnich norem lze obdrZet na vyz4déani v Ridicim centru CEN-
CENELEC nebo u kteréhokoliv ¢lena CEN.

Tato evropska norma existuje ve trech oficialnich verzich (anglické, francouzské, némecké). Verze
v kazdém jiném jazyce prelozena ¢lenem CEN do jeho vlastniho jazyka, za kterou zodpovida a kterou
notifikuje Ridicimu centru CEN-CENELEC, mé stejny status jako oficidlni verze.

Cleny CEN jsou narodni normaliza¢ni organy Belgie, Bulharska, Byvalé jugoslavské republiky
Makedonie, Ceské republiky, Dénska, Estonska, Finska, Francie, Chorvatska, Irska, Islandu, Itélie,
Kypru, Litvy, LotySska, Lucemburska, Madarska, Malty, Némecka, Nizozemska, Norska, Polska,



Portugalska, Rakouska, Rumunska, Recka, Slovenska, Slovinska, Spojeného kralovstvi, Spanélska,

Svédska, Svycarska a Turecka.

(]

Evropsky vybor pro normalizaci

European Committee for Standardization

Comité Européen de Normalisation

Europaisches Komitee fiir Normung
Ridici centrum CEN-CENELEC: Avenue Marnix 17, B-1000 Brusel

© 2015 CEN Veskera prava pro vyuziti v jakékoli formé a jakymikoli prostredky Ref. C.

EN 16693:2015 E

jsou celosvétoveé vyhrazena narodnim ¢lenim CEN.

Obsah

Evropska predmluva 5

Uvod 6

1 Predmét normy 7

2 Citované dokumenty 8

3 Podstata zkousky 8

4 Rusivé vlivy 8

4.1 Rusivé vlivy pri odbéru vzorki a extrakci 8
4.2 Rusivé vlivy pri GC-MS 8

5 Chemikalie 9

6 Pristroje a pomucky 10

7 Odbér vzorka 11

8 Postup zkousky 11

8.1 Priprava vzorku a extrakce 11
8.2 Extrakce SPE disky 11

8.3 Koncentrovani extraktu 12

8.4 Plynova chromatografie 12

Strana

8.5 Identifikace jednotlivych latek metodou GC-MS 12

8.6 Méreni hodnot slepych stanoveni 12



9 Kalibrace 13

9.1 Obecné pozadavky 13

9.2 Kalibrace GC 14

9.3 Kalibrace s pouzitim vnittniho standardu 14
9.4 Vypocet hodnot vytéznosti postupu 15

10 Vypocet vysledki 16

11 Vyjadrovani vysledki 16

12 Protokol o zkousce 16

Priloha A (informativni) Vhodné podminky plynové chromatografie a priklady chromatogramu -
Podminky GC pro priklady chromatogrami na obrazku A.1 17

Priloha B (informativni) Statistické udaje 22

Priloha C (informativni) Priklady vhodnych SPE disku 25
Priloha D (informativni) Priklady vnitinich standardu 26
Bibliografie 27

Evropska predmluva

Tento dokument (EN 16693:2015) vypracovala technickd komise CEN/TC 230 Rozbor vod, jejiz
sekretariat zajiStuje DIN.

Této evropské norme je nutno nejpozdéji do brezna 2016 udélit status narodni normy, a to bud
vydanim identického textu, nebo schvalenim k primému pouzivani, a narodni normy, které jsou s ni
v rozporu, je nutno zrusit nejpozdéji do brezna 2016.

Tento dokument byl vypracovan na zékladé mandatu udéleného CEN Evropskou komisi a Evropskym
sdruzenim volného obchodu.

Upozornuje se na moznost, ze nékteré prvky tohoto dokumentu mohou byt predmétem patentovych
prav. CEN [a/nebo CENELEC] nelze Cinit odpovédnym za identifikaci jakéhokoli nebo vSech
patentovych prav.

Podle vnitinich predpisu CEN/CENELEC jsou tuto evropskou normu povinny zavést narodni
normalizacni organizace nasledujicich zemi: Belgie, Bulharska, Byvalé jugoslavské republiky
Makedonie, Ceské republiky, Dénska, Estonska, Finska, Francie, Chorvatska, Irska, Islandu, Itélie,
Kypru, Litvy, LotySska, Lucemburska, Madarska, Malty, Némecka, Nizozemska, Norska, Polska,
Portugalska, Rakouska, Rumunska, Recka, Slovenska, Slovinska, Spojeného kralovstvi, Spanélska,
Svédska, Svycarska a Turecka.

Uvod

UPOZORNENI Pracovnici pouZivajici tuto normu maji ovladat béznou laboratorni praxi.
Neni tucelem této normy uvadét vSechny bezpecnostni problémy, které souvisi s jejim



pouzivanim. Je odpovédnosti uzivatele stanovit nalezita bezpecnostni i zdravotni opatreni
a zajistit shodu se vSemi podminkami narodnich predpisu.

DULEZITE Je naprosto nezbytné, aby zkousky podle této normy provadéli nalezité
kvalifikovani pracovnici.

Organochlorové pesticidy (OCP) jsou prioritni latky uvedené v priloze X Ramcové smérnice (WFD,
smérnice 2000/60/ES), pro které byly na evropské urovni urceny normy environmentalni kvality
(EQS, environmental quality standards) pro vnitrozemskeé i dalsi povrchové vody, aby bylo vodni
prostredi chranéno proti chemickému znecisténi (smérnice 2008/105//ES). S vyjimkou kovu jsou EQS
vyjadrovany jako celkové koncentrace v celkovém vzorku vody. Analytické metody pouZzivané pro
monitoring pro ucely WFD navic musi spliiovat urcité pozadavky tykajici se meze stanovitelnosti

a maximalni prijatelné nejistoty méreni (smérnice 2009/90/ES). Dosud neni dostupna zadna
normalizovand metoda pro stanoveni OCP v celkovych vzorcich vody, ktera by splnovala tyto
pozadavky. Proto Evropska komise pridélila CEN mandat, aby vyvinul nebo zlepsil normy, které by
podporily implementaci pozadavki na monitoring podle WFD.

Smérnice 2008/105/ES byla zménéna smérnici 2013/39/EU, tato norma vSak byla vyvinuta pro
analyzu OCP, které jsou uvedeny v priloze A smérnice 2008/105/ES.

Seznam prioritnich latek v priloze X Rdmcové smérnice zahrnuje ruzné OCP, napriklad alachlor,
endosulfan, hexachlorbenzen, izomery hexachlorcyklohexanu, pentachlorbenzen, aldrin, dieldrin,
endrin, isodrin, DDT a jeho metabolity. Normy environmentalni kvality - ro¢ni pruméry (AA-EQS,
annual average environmental quality standards) pro jednotlivé OCP jsou v rozmezi od 0,000 5 mg/1
do 0,3 mg/l a jsou definovany pro koncentraci v celkovém vzorku vody, véetné nerozpusténych latek
obsazenych ve vzorku. Protoze latky jako OCP, zejména OCP s vétsi relativni molekulovou hmotnosti,
se silné sorbuji na environmentalni pevné latky, muze byt frakce vdzana na Castice podstatna. Proto
je dulezité, aby bylo mozno v analytickém procesu zpracovat celkové vzorky vody. Identifikace

a kvantifikace stopovych koncentraci OCP Casto vyzaduje vysoce citlivé chromatografické vybaveni
a ucinné kroky zkoncentrovani.

1 Predmét normy

Tato norma specifikuje metodu pro stanoveni vybranych organochlorovych pesticidi (OCP)

(viz tabulka 1) ve vzorcich vody. Metoda pouziva extrakci tuhou fazi se SPE disky, nasledovanou
plynovou chromatografii a hmotnostni spektrometrii (GC-MS). Je pouzitelna pro analyzu OCP

v povrchové vodé, ktera miize obsahovat az 500 mg/l nerozpusténych latek (celkové vzorky vody),

v pitné a podzemni vodé. Dolni mez pracovniho rozsahu zavisi na matrici, na specifické analyzované
latce a na citlivosti detektoru hmotnostniho spektrometru. Pro latky uvedené v tabulce 1 je mez
stanovitelnosti (LOQ, limit of quantification) alespon 30 % odpovidajici hodnoty AA-EQS

(0,000 15 mg/1 az 0,1 mg/l) podle pozadavki smérnice o normach environmentalni kvality v oblasti
vodni politiky (smérnice 2008/105/ES) pro vnitrozemské povrchové vody a dalsi povrchové vody.

Tato metoda se muze pouzivat pro analyzu dalsich OCP, které nejsou uvedeny v tabulce 1, nebo
jinych typu vod. Pred pouzitim vSak musi byt validovana.

Tabulka 1 - Organochlorové pesticidy (OCP), které lze stanovit touto metodou

. Sumarni Molarni = a Registracni
Latka vzorec hmotnost Cislo EC ¢islo CAS”
g/mol

Alachlor C,,H,CINO, 269,77 240-110-8 15972-60-8



Cyklodienové pesticidy:

Aldrin C1,HyCl; 364,91 206-215-8 309-00-2
Dieldrin C,,H,CL,0 380,91 200-484-5 60-57-1
Endrin C,,H,CL,0 380,91 200-775-7 72-20-8
Isodrin C,,H,Cl, 364,91 207-366-2 465-73-6
DDT-celkem:

op -DDT C1,HoCls 354,49 212-332-5 789-02-6
pp -DDT C,,H,ClL 354,49 200-024-3 50-29-3
pp -DDD C,,H,Cl, 320,04 200-783-0 72-54-8
pp -DDE C,,H,Cl, 318,03 200-784-6 72-55-9
Hexachlorbenzen (HCB) C,Cl, 284,80 204-273-9 118-74-1
Hexachlorbutadien (HCBD) C,Cl, 260,76 201-765-5 87-68-3
Hexachlorcyklohexan®:

alfa-HCH CsHoClg 290,83 206-270-8 319-84-6
beta-HCH C.H,Cl, 290,83 206-271-3 319-85-7
delta-HCH C,H,Cl, 290,83 206-272-9 319-86-8
gama-HCH C,H,Cl, 290,83 200-401-2 58-89-9
Pentachlorbenzen C.HCI, 250,34 210-172-0 608-93-5
Trichlorbenzen®:

1,2,3-TCB CsH,Cl, 181,45 201-757-1 87-61-6
1,2,4-TCB C,H,Cl, 181,45 204-428-0 120-82-1
1,3,5-TCB C,H.Cl, 181,45 203-608-6 108-70-3
Endosulfan®:

Endosulfan-I (alfa) C,H,Cl;0,S 406,93 - 959-98-8
Endosulfan-II (beta) C,H,Cl,0,S 406,93 - 33213-65-9

® Cislo EC: Evropsky seznam existujicich obchodovanych chemickych latek (European inventory of existing commercial
substances, EINECS) nebo Evropsky seznam notifikovanych chemickych latek (European list of notified chemical
substances, ELINCS).

" Registraéni ¢islo CAS: Registraéni ¢islo sluzby Chemickych abstrakt (Chemical Abstracts Service Registry Number).

° Smés izomert.

Konec nahledu - text déale pokracuje v placené verzi CSN.



