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1. Uvod

V ostatnych rokoch sa negativnej chemickej ionizacii
(NCI) venovali viaceré skupiny vedcov na celom svete
a vzhladom na malo preskimant oblast’ moznosti vyuzitia
techniky NCI v praxi bolo publikované velké mnozstvo
prac z oblasti mediciny, biologie, pol'nohospodarstva
a potravinarstva a zivotného prostredia.

V oblasti mediciny a bioldgie je zaujem vyvijat’ meto-
dy, ktoré st schopné poskytovat’ rychle a spolahlivé vy-
sledky analyz, aby bolo mozné sledovat’ pritomnost’ ne-
bezpecnych chemickych latok v tele T'udi a zvierat. Naj-
beznejsimi vzorkami v tejto oblasti su krv, krvna plazma,
krvné sérum, ale napr. pri analyzach drog v 'udskom tele,
pri urCovani pri¢iny imrtia 'udi alebo zvierat su to aj sli-
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ny, kosti, tkaniva, vlasy, srst’ a podobne. Vyvoj metdd na
stanovovanie polychlorovanych bifenylov, rezidui orga-
nochlérovanych, organofosforovych, pyretroidovych pesti-
cidov a inych polutantov, ktoré sa vyskytuji vsade okolo
néas, ma velky vyznam pre sledovanie zdravia alebo pre
zistovanie roznych pricin chordb.

V potravinarstve je hlavnym cielom sledovanie
a monitorovanie koncentra¢nych hladin najcastejSie pouZzi-
vanych latok pre ochranu rastlin a plodin — pesticidov.
Tieto latky majli na jednej strane vyborné ochranné schop-
nosti pre rastliny, proti chorobam a $kodcom, no na druhej
strane ich fyzikalne a chemické vlastnosti m6zu ohrozovat’
zdravie Tl'udi. Pritomnost’ rezidui pesticidov v rastlinach
a potravinach urcenych na konzuméciu (ovocie, zelenina,
obilniny a mnohé dalSie) je celosvetovym problémom.
Jednotlivé krajiny majii vo svojich legislativach prisne
a presne stanovené povolené maximalne rezidualne limity
pre tieto latky. Preto sa mnohi vedci venuji vyvijaniu me-
tod, ktoré su schopné analyzovat’ stopové a ultrastopové
koncentracie rezidui pesticidov v polnohospodarskych
rastlinach, plodinach a v potravinach.

Zivotné prostredie zahfia vetky spominané oblasti,
pretoze podstatou Zivota na zemi je voda, pdda a vzduch.
Sledovanie ,,Cistoty tychto troch najdélezitejSich faktorov
je vyzvou pre vedcov. V zaujme celej spolocnosti je preto
tejto oblasti venovany velky doraz. Vzhl'adom na to, Ze
v priemysle, ale aj v pol'nohospodarstve a potravinarstve
sa pouziva velké mmozstvo nebezpecnych chemickych
latok, dochadza ku kontaminacii vody, pody a vzduchu.
Podobne ako pre rezidua pesticidov v potravinach, tak aj
pre ostatné latky su v legislativach krajin stanovené prisne
limity, ktoré by nemali byt prekracované, aby sa neohro-
zovalo zdravie a zivoty ludi a zvierat. Je vel'mi dolezité
venovat’ sa vyvijaniu analytickych metdd, ktoré dokazu
identifikovat’ a stanovovat environmentalne polutanty vo
vzorkach zivotného prostredia aj na hladinach zodpoveda-
jucich ultrastopovym koncentracidm.

2. Hmotnostna spektrometria s negativnou
chemickou ionizaciou

2.1. Negativna chemicka ionizacia

Techniku chemickej ionizacie ako prvy uviedol Mun-
son a Field v roku 1966 (cit.") ako priamy désledok hibko-
vej Stadie i6novych a molekulovych interakcii. Od prvej
zmienky vo svete ionizanych technik presla hmotnostna
spektrometria s chemickou ionizaciou (CI-MS — Chemical
Ionization — Mass Spectrometry) vyznamnym vyvojom
a stala sa vSestrannym ndstrojom na identifikdciu
a kvantifikaciu organickych molekul pre rozsiahle aplika-
cie v roznych odboroch chémie, biochémie, v medicine
a v Zivotnom prostredi.
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CI je ionizacia vzorky zalozena na interakciach medzi
neutrdlnymi molekulami analytu a nizkoenergetickymi
elektronmi alebo i6nmi reakéného plynu, ktoré vznikli po
néraze elektronov do molekul reakéného plynu. K interak-
ciam dochadza v plynnej faze podobne ako pri ionizacii
elektronmi (EI — Electron lonization), avSak v prostredi,
kde je pritomny velky nadbytok pomocného reakéného
plynu, najCastejSie metdnu. Najvyznamnej$im rozdielom
medzi oboma ioniza¢nymi technikami je ziskané hmot-
nostné spektrum. CI-MS poskytuje ovela jednoduchsie
hmotnostné spektrum v porovnani so spektrom ziskanym
EI-MS, pretoze v chemickej ionizacii dochadza v mensom
rozsahu k fragmenticii molekdl, a to predovSetkym
v dosledku vzniku prevazne molekulovych iénov s nizsim
obsahom vnutornej energie. V pociatkoch chemickej ioni-
zacie boli pouzivané skor reakcie so vznikom pozitivnych
ionov (PCI — Positive Chemical Ionization), avsak
v poslednych desiatich rokoch sa zvysil zdujem o reakcie
so vznikom negativnych i6nov (NCI — Negative Chemical
Ionization), ktoré sa vo velkej miere vyuzivaju ako ioni-
zatna technika v hmotnostnej spektrometrii’.

NCI umoznuje vysokoselektivnu detekciu niektorych
organickych zlicenin na ultrastopovych koncentraénych
hladinach (az ppt koncentracie). Vo vacsine pripadov mat-
rica vzorky neobsahuje molekuly, ktoré st schopné intera-
govat’ s ionmi vzniknutymi pri chemickej ionizacii. Prici-
nou su Strukturne poziadavky na tvorbu negativnych io-
nov, ktoré zahimaji podmienku silnej elektronovej afinity
zliceniny. Vseobecne ide o latky s heterocyklickymi ato-
mami v molekulovej Struktire, ktoré sa bezne v matrici
vzorky nevyskytuji®. Pri NCI dochadza ku vzniku nizkoe-
nergetickych elektrénov (s energiou v rozsahu 0-15 eV),
ktoré vznikaju v dosledku interakcie medzi vysokoenerge-
tickymi elektromni emitovanymi z i6nového zdroja
(ktorym je energia pridelend elektrickym pol'om spravidla
v rozsahu 70-250 eV)’ a molekulami reakéného plynu,
ktoré s v reakénom priestore v nadbytku oproti moleku-
lam analytu. Vzniknuté nizkoenergetické elektrony nasled-
ne interaguju s molekulami analytu a dochadza ku vzniku
molekulovych i6nov, ktoré su potom zaznamenavané
hmotnostnym detektorom a ziskavame hmotnostné spek-
trum. Schématicky mozno tento proces vyjadrit’ zjednodu-
Senym modelom:

e (70-250 eV) — CH,4 (reakény plyn) — ¢ (0-15eV) —
e (0-15eV)+M > M~

Vzhl'adom na to, Ze k ionizacii molekal dochadza
prostrednictvom elektronov s nizkou energiou, technika
NCI sa radi medzi tzv. jemné (alebo midkké) ionizacné
techniky. Analyty s vysokou elektronovou afinitou su stale
a preto z nich mézu vznikat’ negativne molekulové iony,
ktoré nasledne zaznamenava hmotnostny spektrometer.
Takto ziskané hmotnostné spektrum je vel'mi jednoduché,
pretoze fragmentacia je minimalna. Vzniknuté nizkoener-
getické elektrony s energiou okolo 15 eV uz spdsobuju
disocia¢né reakcie (e~ (15 eV) + MX — M+ X). Hmot-
nostné spektrum zaznamenané po takejto reakcii predsta-
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vuje intenzivnejSiu fragmentaciu molekuly analytu ako pri
i6noch s energiou < 15 eV.

Proces NCI mdzeme detailne opisat’ nasledovnymi
reakciami®:

rezonan¢ny zachyt elektronu: M + e~ — M " (0-2 eV) (1)
disociacny zachyt elektronu: M+ e~ — (M-X) + X (0-15eV)

2
vznik iénového paru: M +e”~ — A"+ B~ (10-15¢V) (3)
nukleofilna substiticia: X”+ AB — A™ + BX’ (4)
vymena naboja: M + X~ — (M-H)” + HX (5)
vytvorenie idn-molekulového aduktu: M + X™— MX™ (6)

Pre NCI sa najcastejSie pouziva ako reakény plyn
metan, pretoze pocas chemickej ionizacie vznikaju vyluc-
ne iény s nizkou vnitornou energiou. Pocas NCI metan
sluzi aj ako zdroj elektronov, ktoré mézu byt nasledne
zachytené molekulou analytu s vysokou elektronovou afi-
nitou. Reakcie v NCI, pri ktorych vznikaji molekulové
i6ny procesom zachytu nizko energetickych elektronov, sa
nazyvaju aj reakcie negativnej ionizacie so zachytom elek-
tronov (ECNI — Electron Capture Negative Ionization).

Je tazké predpovedat’, ktoré analyty si vhodné pre
NCI merania. Dobré vysledky je mozné ziskat' pre latky,
ktoré boli uz merané plynovou chromatografiou
s detektorom elektronového zachytu (GC-ECD) a ktoré
mali pri tomto spdsobe analyzovania vysokl odozvu. Preto
analyty, ktoré si vhodné pre NCI, maji mat’ silnt elektro-
novu afinitu. Vhodné su latky, ktoré vo svojej Strukture
obsahuji atomy halogénovych prvkov, alebo zluceniny,
ktoré sa mozu transformovat do formy halogénovanych
derivatov, d’alej napr. zIiCeniny s nitroskupinami a s dvoji-
tymi vizbami’. V niektorych pripadoch je vhodné pouzit
proces derivatizacie na zvysenie elektronovej aktivity.

Vyuzivanie NCI uskutociiovanej pomocou roznych
druhov reakénych plynov méze viest' ku ziskaniu vysoko-
citlivej detekcie hmotnostnou spektrometriou. V priebehu
NCI vznikaju negativne reakéné idny produkované
v procese ionizacie pri narazoch elektronov z iénového
zdroja s molekulami reakéného plynu®™. Cesta, ktora ve-
die ku vzniku i6n-molekulovych reakcii zavisi od pouzité-
ho reakéného plynu. Pouzitie NCI pre stanovenie zluc¢enin
s vysokou elektronovou afinitou vedie ku zvyseniu citli-
vosti hmotnostného detektora NCI-MS v porovnani s EI
alebo PCI ionizaciou. Detekeéné limity v NCI-MS st do-
konca porovnatel'né s vysokorozliSovacou hmotnostnou
spektrometriou s elektrénovou ionizaciou (HRMS — High
Resolution Mass Spectrometry). Nespornymi vyhodami
HRMS je jej mnohostranné pouzitie, presnejSie meranie
hmotnosti, analyza metastabilnych i6nov, Siroky rozsah
merania hmotnosti (viac ako 2000 daltonov). Vyhodou
NCI MS oproti HRMS je nizka cena inStrumentacie, jed-
noduchsia obsluha pristroja a moznost’ vyuZzitia chemic-
kych reakcii na identifikaciu izomérov. Na druhej strane,
NCI-MS ma limitovany linearny rozsah. Zlepsit' linearny
rozsah a optimalizovat® citlivost’ merania je vSak moZzné
dosiahnut’ vhodnou vol'bou podmienok a parametrov pre
NCI-MS (napr. vyber reakéného plynu a jeho prietoku,
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teplota i6nového zdroja, energia elektrénov, emisny prad)’
a eliminaciou rusivych vplyvov pri detekcii®.

2.2. Vol'ba parametrov negativnej chemickej
ionizacie

2.2.1. Typ a prietok reakcného plynu

Volbe vhodného reakéného plynu treba venovat nale-
zitt pozornost. Pre NCI ako reakény plyn mozno pouZzit
CH4, NH3, i-C4H10, H2, 02, HC, Nz, Ara C02 Najéastej§ie
pouzivanymi reakénymi plynmi si uhlovodiky (metan,
izobutan) a amoniak®.

Metén je preferovany z dévodu jeho schopnosti vy-
tvarat’ predovsetkym nizkoenergetické iony, ktoré sa
vhodné a potrebné na ionizdciu molekul analytu. Pritom-
nost” kyslika, ktory je tazké oddelit’ od metanu, moze spo-
sobovat’ znané rozdiely v ziskanom hmotnostnom
spektre™®. Pravdepodobnost’ vzniku termického elektrono-
vého zachytu na molekule analytu a tvorba molekulového
ionu sa zvysuje, ak sa zniZuje teplota idnového zdroja.
V mnohych publikécidch je moZné pozorovat’ rozdiely vo
vysledkoch (napr. v detekénych limitoch a v citlivosti pri
analyze latok ako si  dibenzofurdny, bifenyly
a polychlérované dibenzo-p-dioxiny) ziskanych NCI
s metanom ako reakénym plynom, ¢o mozno vysvetlit
najmé tym, ze vysledky st vel'mi zavislé od experimental-
nych podmienok, ako su teplota, tlak plynu v iénovom
zdroji, koncentracia latok vo vzorkach, elektronova ener-
gia atd’. AvSak aj napriek tomu je metan najCastejSie pou-
zivanym a Studovanym reakénym plynom pri NCI
analyzach®.

Pre pouzitie amoniaku ako reakéného plynu st typic-
ké ECNI reakcie, ale poskytuje vysSSiu vnitorn energiu
ako metan a teda sa moze pouzit pri nizSich tlakoch
v zdroji. NavySe amoniak poskytuje aj d’al$i mechanizmus
NCI reakcii tym, ze sa v zdroji tvori NH,™ i6n a vysledné
spektrum nam zvycajne poskytuje aj d’alSie informacie
o Struktre analytu, napriklad pre dioktylftalat poskytuje
NCI spektrum s NH; ako reakénym plynom nielen mole-
kulovy i6n, ale aj vyrazny fragmentovy ion 277 m/z (cit.%).

Zlepsenie selektivity detekcie je dosahované aj pouzi-
vanim kyslika ako reak¢ného plynu v NCL. V tomto pripa-
de je nevyhnutny Specidlny (modifikovany) ionovy zdroj,
pretoze pritomnost’ kyslika vedie ku znacnému zniZovaniu
zivotnosti Zeraviaceho vldkna a ku kontaminacii povrchu
ionového zdroja vznikajicimi oxidmi*®. V porovnani
s vysledkami ziskanymi klasickou NCI s kyslikom ako
reakénym plynom (nemodifikovany iénovy zdroj) st dosa-
hované znacné rozdiely najmi v energii elektronov a tiez
vo frekvenciach interakcii reakéného plynu s molekulami
analyzovanych zlu¢enin®'".

Pri unikani reakéného plynu v CI systéme z dovodu
netesnosti dochadza k difuzii kyslika (zo vzduchu)
a nasledne k zvySovaniu jeho obsahu v reakénom plyne,
a preto sa kyslikové idny objavuju v hmotnostnom spektre
analytov, i ked’ sa pouZije metan s dostato&nou &istotou™*®.
Pouzivanie zmesi metanu a kyslika namiesto Cistého meta-
nu sa vyuziva pre zvySenie pravdepodobnosti elektronové-
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ho zachytu a interakcie idnov s molekulami. Tato technika
je Casto nazyvana aj ,,metan-kyslikovou negativnou che-
mickou ionizaciou“. Avsak je potrebné venovat’ zvySenu
pozornost’ zavadzaniu kyslika do i6nového zdroja, aby sa
zabranilo signifikantnému zhorSovaniu Zivotnosti Zeravia-
ceho vidkna™'.

Vyhodou pouzivania zmesi CH; a N,O oproti zmesi
CHy a O, je, ze sa nevyzaduje vel'mi Casté Cistenie ionové-
ho zdroja, pretoze dochadza k ovel'a menSim korozivnym
procesom na povrchu vlakna®.

Zmes izobutanu, dichlormetanu a kyslika bola pouZita
ako reakéna zmes plynov na analyzy zmesi roznych toxic-
kych latok v NCI méde hmotnostného spektrometra. Dich-
lormetan bol pridany do zmesi reakéného plynu na stano-
venie alifatickych zli€enin a kyslik bol pridany na stano-
venie polyaromatickych zlucenin a na vytvaranie $pecific-
kych i6nov*”.

Pouzivanie vodika ako reakéného plynu vedie az
k 30% zniZeniu citlivosti a zaroven poskytuje nizku repro-
dukovatel'nost v porovnani s metanom. Vodik sa preto
v praxi ovel'a menej vyuZiva aj napriek tomu, Ze pouZiva-
nie metanu si vyZaduje Casté Cistenie i6nového zdroja
(v dosledku postupnej kontaminacie ionového zdroja)*.

Prietok reakéného plynu urcuje tlak v zdroji a tym
koncentraciu i6nov, ktoré su zodpovedné za priebeh ioni-
zaénych rekcii v ionovom zdroji®. Pozadovana &istota re-
akeénych plynov by sa mala pohybovat’ v rozmedzi 99,95
az 99,995 %. Primesi kyslika a vody mézu spdsobovat’
interferujuce reakcie, preto ich treba minimalizovat’.

2.2.2. Teplota ionového zdroja

Teplota i6nového zdroja signifikantne ovplyviuje
priebeh reakcii v ibnovom zdroji, nakol’ko reakcie zachytu
elektronov su teplotne zavislé. Teplota ma zasadny vplyv
na priebeh fragmenticie. Nizka teplota iénového zdroja
podporuje predovsetkym reakcie zachytu elektronu. Teplo-
ta ale nemoze klesnut’ z praktickych déovodov pod urcité
minimum, nakolko zdrojom tepla je Zeraviace vlakno
a efluent z plynového chromatografu vchadza do idnového
zdroja s vysokou teplotou. Z tychto dévodov sa ako naj-
nizsia teplota idnového zdroja najcastejsie voli 150 °C.
Nespravnou vol'bou prili§ nizkej teploty idnového zdroja
na hodnotu pod eluénu teplotu analytov méze stena i6no-
vého zdroja posobit’ ako ,,cold spot* — miesto, kde analyt
kondenzuje a toto moze byt pric¢ina chvostujucich tvarov
pikov. Na vyber teploty treba teda vo velkej miere prihlia-
dat’ z chromatografického hl'adiska.

2.2.3. Energia elektronov a emisny prud

Nastavenie hodnoty energie elektronov (eV) ovplyv-
fiuje pohyblivost’ elektronov, predovsetkym ako prenikaju
reakénou komorou zdroja. Je zndme z praxe, ze modifiko-
vanim tohto parametra sa citlivost merania nezvysuje’.
Emisny prad (uA) reguluje pocet elektronov, ktoré su emi-
tované z vlakna. ZvySenim emisného pradu sa zvysi citli-
vost’ merania. Na druhej strane vSak pri vysokych hodno-
tach emisného pradu sa vlakno silnejSie zohrieva a moze
sa menit’ jeho tvar.



Chem. Listy 104, 913-920 (2010)

3. GC-NCI-MS analyza organickych polutantov

V nasledujucich kapitolach je uvedeny prehl'ad publi-
kovanych prac, ktoré sa venovali vyvoju, optimalizovaniu
a  hodnoteniu  analytickej metédy GC-NCI-MS
v kombindcii s réznymi metddami pripravy réznych typov
vzoriek pre oblasti mediciny a biologie, polnohospodar-
stva a potravinarstva a pre oblast’ Zivotného prostredia.

3.1. Negativna chemicka ionizadcia v oblasti
bioldgie a mediciny

Rivera-Rodriguez a spol.'? kvantifikovali organo-
chlorované pesticidy metodou GC-ECD a GC-NCI-MS
v SIM mdde (pouZili metan ako reakény plyn) vo vzorkach
plazmy vtakov zijucich vo volnej prirode v okoli puste
Baja v Kalifornii, kde sa do zna¢nej miery aplikuju pestici-
dy na rbézne plodiny. Objem plazmy, ktord mali
k dispozicii, bol vel'mi maly a koncentracie analytov boli
na velmi nizkych koncentraénych hladinach (pg pl™). Po
denaturdcii proteinov mocovinou vo vzorke plazmy nasle-
dovalo Cistenie extraktu technikou extrakcie tuhou fazou
(SPE — Solid Phase Extraction), kde bola pouzitd SPE
kolonka Oasis HLB. Ako elu¢né ¢inidlo bol pouzity dich-
lérmetan. Vzorka plazmy bola riedend deionizovanou vo-
dou (100 pl plazmy a 1 ml vody) pre zjednodusenie proce-
su extrakcie a naslednej izoldcie analytov extrakénym
¢inidlom. Dichlérmetanovy extrakt organochlorovanych
pesticidov po cisteni s SPE bol analyzovany GC-NCI-MS
metddou. Vysledky potvrdili, Ze riedenie vzoriek deionizo-
vanou vodou, pouzitie SPE kolonky pre Cistenie vzorky
a pouzitie dichlérmetanu ako extrakéného c¢inidla poméha
redukovat’ zlozky matrice (plazmy) a zvySuje sa vytaznost
pesticidov. Kombindcia ucinnej metédy extrakcie
a detektora s vysokou selektivitou (NCI-MS) dovoluje
identifikaciu a stanovenie organochlérovanych pesticidov
na velmi nizkych koncentraénych hladinach vo velmi
malych objemoch vzorky. Dosiahnuté vysledky medzi
detekcie (LOD — Limit of Detection) boli v rozsahu 0,012
az 0,102 pg pl™" a hodnoty medzi stanovenia (LOQ — Li-
mit of Quantification) sa pohybovali v rozmedzi 0,036 az
0,307 pg ul™" pre pesticidy ako heptachlér, aldrin, endosul-
fan, dieldrin a d’alSie.

Organochlérovanym a pyretroidovym pesticidom
(56 latok) sa venovali aj Tagami a spol."?, ktori analyzova-
li uvedené skupiny latok vo vzorkach z oblasti prirodnej
mediciny metdédou GC-NCI-MS (pouzili metan ako reakc-
ny plyn). Prirodnd medicina mdze pre svoje ucely vyuzi-
vat’ aj potravinové doplnky (najmé bylinky, korene a kdru
pre ich vysoku koncentraciu Zivotne délezitych lieCivych
latok), ktoré by mali byt’ bezpe¢né najmé z hl'adiska obsa-
hu cudzorodych organickych l4tok, predovsetkym najbez-
nejsie pouzivanych pesticidov. Samotné pesticidy nemusia
byt aplikované priamo na tieto druhy plodin, ale
v dosledku vysokej frekvencie pouzivania pesticidov na
mnohé iné komodity sa pesticidy moézu do rastlin dostat’
kontaminaciou vodou a vzduchom. Mnohé choroby sa
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lie¢ia prirodnou medicinou, a preto je potrebné sledovat
bezpecnost’ potravinovych pripravkov, ktoré sa k tomuto
cielu vyuzivaju. Metoda GC-NCI-MS umoziuje analyzo-
vat’ halogenované pesticidy, a preto je vhodna pre detekciu
organochlorovanych pesticidov ako napr. izoméry BHC
(benzén hexachlor), DDE (dichlordifenyldichloretylén),
DDT (dichlordifenyltrichloroetan) a DDD (dichlordi-
fenyldichloretan), aldrin, heptachlor epoxid, dieldrin, quin-
tozén a daliie’’. Pre monitorovanie iénov v SIM mode
autori pre kazdy pesticid vybrali 2 i6ny a matricové Stan-
dardné roztoky pre kalibraciu pripravili na réznych kon-
centraénych hladinach v rozsahu 10-500 ppb. Vysledky
korelacnych koeficientov dosiahli v rozmedzi 0,9912 az
0,9999. Piky pesticidov boli vel'mi dobre a jasne detegova-
né vyuZitim NIC-MS detektora. Vytaznosti z roéznych
matric testovali na hladinach 0,2 a 0,4 ppm a boli v rozme-
dzi 70 az 112,5 %. Hodnoty relativnych smerodajnych
odchyliek (RSD) vytaznosti nepresahovali 20 %. Medza
stanovenia bola < 50 ppb. Pre porovnanie uskutocnili ex-
periment aj s GC-ECD", kde pozorovali aj ur&ité mnoz-
stvo interferujucich pikov. GC-NCI-MS umoziuje vysSiu
selektivitu pre organochlorované pesticidy v porovnani
s metddou GC-ECD.

Campbell a spol." sa vo svojej praci zamerali na vy-
voj analytickej metody pre detekciu a kvantifikaciu chlor-
pyrifosu, jedného z najpouzivanej$ich organofosforovych
insekticidov, a jeho hlavného metabolitu 3,5,6-trichloro-2-
-pyridinolu (TCP). Vyskum uskutoc¢novali vo vzorkach
slin ziskanych z potkanov vystavenych u¢inku chlorpyrifo-
su. Dospely samec potkana bol vystaveny uc¢inkom chlor-
pyrifosu a jeho krv a sliny boli humanne odobrané pre
analyzu chlorpyrifosu a TCP. TCP bol detegovany
a kvantifikovany v slindch potkana. Analyty boli derivati-
zované (pouzili N-metyl-N-(¢-butyldimetylsilyl)-trifluoro-
acetamid (MTBSTFA) ako derivatiza¢né ¢inidlo)
a nasledne analyzované pomocou metdédy GC-NCI-MS
v SIM moéde (metan ako reakény plyn). Medza stanovenia
bola priblizne 5 ng ml™'. Uvedena analytickd metoda vra-
tane extrakcie (analyty extrahovali etylacetatom)
a derivatizacie poskytuje zlepSenie selektivity a citlivosti
analytickej metddy pre stanovenie TCP v biologickych
matriciach'*".

Russo a spol.'® analyzovali rezidua organofosforo-
vych pesticidov (OPs) v Tudskych tkanivach (pecenové
tkanivo, zdravé a rakovinové tkanivo z obliciek, tukové
tkanivo u 24 pacientov s rdznymi pri¢inami smrti) meto-
dou GC-NCI-MS v SIM moéde (pouzili metan ako reakény
plyn). Studovali kvapalinovi extrakciu (etanol-etylacetat
v pomere 1:1) s naslednym krokom Cdistiacej techniky —
gélovou permeacnou chromatografiou. Metdda bola testo-
vana pre 37 organofosforovych pesticidov a stanovené
vytaznosti boli v rozmedzi 60 + 2 az 106 + 10 %. Uvedené
hodnoty boli nezavislé od Studovaného tkaniva. Opakova-
telnost’ merani plochy pikov analytov vyjadrend ako RSD
bola < 4,8 %. Pre ur¢enie rozsahu linearity odozvy analy-
zovali koncentraéné hladiny 1,0-500 pg pl™" a ziskali R* >
0,9878. Medze detekcie pre 37 latok boli v rozmedzi 0,01
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a7 0,09 ng g”' s RSD < 9,5 %. Pocet identifikovanych OPs
v realnych vzorkéch tkaniv bol r6zny, maximalne vsak 20
latok v 1 vzorke. VySSie koncentracie boli zistené
v pegefiovych tkanivach (0,4-28,0 ng g™'), zatial’ &o nizsie
koncentracie boli v zdravych obli¢kovych tkanivach
(0,01-1,50 ng g"). V rakovinovom tkanive z obliiek boli
namerané koncentracie OPs na hladine 0,03—4,6 ng g’l.
Porovnanie medzi koncentraciami OPs v zdravom
a rakovinovom tkanive z obli¢iek je vel'mi zaujimavé,
pretoze ako vyplyva z vysledkov ziskanych metodou NCI-
MS, koncentracia v chorom oblickovom tkanive je 2x
vyssia ako u zdravého tkaniva. Zistené vyssie koncentracie
OPs mozno vyuzit' ako ukazovatel nizkej aktivity enzy-
mov v postihnutom tkanive, teda je moznost' predbezne
diagnostikovat’ napadnutie organizmu chorobou. Tieto
vysledky maji velky vyznam pre aplikdciu metody GC-
NCI-MS v oblasti mediciny a pre sledovanie koncentrac-
nych hladin organofosforovych pesticidov v 'udskom tele.

Dmitrovic a spol.'”'"® vo svojich pracach popisujii
pomerne jednoduchy proces stanovenia 25 polychloro-
vanych bifenylov (PCBs) a 15 chlorovanych pesticidov
v krvnom sére'” a stanovenie PCBs v materskom mlieku'®.
V prvej praci'’ proces analyzy zahfiia pripravu vzorky
(extrakcia hexanom) a Cistenie krvného séra pomocou SPE
(kombinacia C18 a NH, kolonky). Instrumentalne techni-
ky, ktoré pouzili a pre ktoré porovnavali vysledky, boli
GC-EI-MS a GC-NCI-MS v SIM mdde (pouzili metan ako
reakény plyn). NCI je technika, ktord poskytuje vysoka
citlivost stanovenia chlérovanych zlicenin pre analyzu
PCBs. Autori ziskali vyznamné zlepSenie pomeru signalu
a Sumu v analyze PCBs aj pesticidov v porovnani s EI
technikou. Pre vidcSinu zlicenin zo skupiny PCBs boli
hodnoty LOQ 0,01 ng ml™" a pre pesticidy 0,05 ng ml™".
Pre pesticidy analyzované EI technikou boli hodnoty LOQ
0,25 ng ml™" a vyssie. V daldej praci'® popisujii jednodu-
chu a ucinnu metddu pre analyzu 25 PCBs metodou GC-
NCI-MS v SIM modde vo vzorkdch materského mlieka,
priom na pripravu a Cistenie vzorky aplikovali SPE
v kombinacii 3 koloniek: C18, NH, a Bond Elut PCB.
Podobne ako v prvej préci, aj v tejto $tidii pouzili hexan
ako extrakéné cinidlo. Vysledky vytaznosti boli okolo
100 % a hodnoty LOQ boli 0,01 az 0,1 ng ml™". Obe prace
demonstruju techniku NCI ako velmi citlivi metddu pre
analyzu PCBs (a pesticidov) v biologickych vzorkach. Jej
aplikacia v oblasti stanovovania stopovych koncentracii
pre zdravie nebezpetnych latok ma velky vyznam
a potencial.

Kontsas a spol.”” vo svojej praci stanovovali poly-
chlorované bifenyly (PCBs) v sére pouzitim metody GC-
ECD a GC-NCI-MS (pouzili metan ako reakény plyn).
PCBs st latky, ktoré sa oznacuju za vSadepritomné envi-
ronmentéalne polutanty a vzhl'adom na ich chemicku stabi-
litu a lipofilné vlastnosti je velmi dolezité sledovat’ ich
pritomnost a mnozstvo v ludskom tele, pretoze maju
schopnost’ sa akumulovat’ na vysokych koncentra¢nych
hladinach (60-3300 pg 1™ tekutin v tele) a tym ohrozovat’
zdravie Tudi'®?. Citlivost a selektivita metody pre analyzu
24 PCBs bola Studovana v krvnom sére I'udi, ktori boli
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vystaveni ucinkom spal'ovacich produktov pri likvidacii
odpadov. Medza detekcie pre 24 individualnych zlucenin
bola v rozmedzi 0,01-0,08 pg I”*, priom vytaznost’ metd-
dy bola 113 £ 16 %. Testovali aj stabilitu a moznosti de-
gradacie zlucenin pocas 6 tyzdiov a vysledok testu ukazal,
ze latky nepodliehaju degradacii. Porovnanim vysledkov
ziskanymi detekciou NCI-MS a ECD mozno ukazat, ze
NCI-MS je selektivnejSia ako metéda s vyuzitim ECD,
poskytuje nizSie pozadie a vedie ku zlepSeniu pomeru sig-
nalu a Sumu. NCI technika méze byt aplikovana pre rutin-
nu analyzu vzoriek krvného séra, co mé velky vyznam pre
medicinu a odhalovanie aj velmi nizkych koncentracii
nebezpecnych latok v krvi ¢loveka. Tymto sposobom je
mozné sledovat’ a kontrolovat’ zdravotny stav 'udi, ktori st
vystaveni u¢inkom zv1ast’ nebezpecnych enviromentélnych
polutantov.

Jover a spol?' analyzovali stopové mnoZstva
28 organochlorovanych, organofosforeénych a pyretroi-
dovych pesticidov v lanoline. Lanolin je vosk, zmes stero-
lov, alkoholov a ich esterov ziskavanych z ovcej viny,
ktory sa pouziva v kozmetike ako prisada ZzivociSneho
povodu do kozmetickych pripravkov. Vzhl'adom na to, Ze
tato prisada ma velky vyznam pre kozmeticky priemysel,
je potrebné sledovat’ hladiny rezidui pesticidov, ktoré sa
do lanolinu dostavaju prostrednictvom potravy skonzumo-
vanej ovcami. Lanolin bol rozpusteny v zndmom objeme
(5 ml) mobilnej fazy (etylacetat : cyklohexan, 1:1) pouzitej
pre GPC (Gel Permeation Chromatography). Po GPC
a ziskani pesticidov z lanolinu nasledovalo GC stanovenie
analytov (s ECD a NPD (Nitrogen-Phosphorus Detector)
detekciou). Identifikdcia analytov v  modelovych
a realnych vzorkach bola uskutoénéna metédou GC-NCI-
MS (pouzili amoniak ako reakény plyn). Metdda poskyto-
vala vysoku selektivitu a citlivost pre vicSinu
pesticidov?"*%.

Mottaleb a spol.”* porovnavali vysledky analyz usku-
tocnenych metédami GC-EI-MS a GC-NCI-MS (pouzili
metan ako reakény plyn) v oblasti stanovenia nitroaroma-
tickych zltc¢enin vratane syntetickych nitro-zlii¢enin a ich
metabolitov viazanych v hemoglobine kapra. Nitro-
zltCeniny st ddlezité vstupné suroviny a medziprodukty
pri syntézach exploziv, farbiv, pesticidov, farmaceutickych
latok a pripravkov pre osobnu hygienu. Najmi nitro-
zliCeniny (derivaty xylénov a keténov) su rozsiahle pou-
zivané ako vonné ingrediencie v pripravkoch ur¢enych pre
osobnu hygienu a tieZ v inych toaletnych potrebach. Obo-
ma analytickymi metédami GC-MS Studovali a porov-
navali moznosti identifikacie a kvantifikacie 4-amino-MX
(metabolit MX »Musk Xylene®) a 2-amino-MK
(metabolit MK ,Musk Ketone) viazan¢ho
v hemoglobine kapra v SIM modde. Pri pouziti NCI boli
detegované oba metabolity, zatial' ¢o pri EI sa podarilo
detegovat’ len 4-amino-MX metabolit. Z vysledkov prace
vyplyva, ze metoda NCI-MS v porovnani s EI-MS posky-
tuje niekol’konasobne vysSiu odozvu analytov a nizSie
interferencie z matrice. Umoznuje ziskavat” vel'mi nizke
medze detekcie (NCI - 0,8 ng g™', EI — 4 ng g™') pre nitro-
zltceniny v biologickych vzorkach.
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Maurer** $tudoval Glohu GC-NCI-MS v oblasti kli-
nickej a suadnej toxikologie, dopingovej kontroly
a biomonitoringu. Praca predstavuje prehlad o detekcii
a stanoveni drog, pesticidov, polutantov a/alebo ich meta-
bolitov v biologickych vzorkach ako st krv, plazma, moc,
pot, vlasy, kosti a svalové tkanivo. GC-NCI-MS rozsiruje
moznosti aplikacie GC-MS, $pecialne pre uvedené analyty
na vel'mi nizkych koncentracnych hladinach (v rozsahu pg
az ng na 1 ml, alebo 1 mg vzorky) v oblasti biologickych
vzoriek. Pomocou NCI je mozné niekol’konasobne zlepsit
citlivost’ analytickej metddy urcenej pre stanovenie analy-
tov v biologickych vzorkach v porovnani s EI technikou.

3.2. Negativna chemicka ionizacia v oblasti
pol'nohospodarstva a potravinarstva

Niessner a spol.”> vypracovali multirezidualnu meto-
du pre stanovenie 28 pesticidov v rastlinnych materialoch
(ovocie, bylinky, zelenina a oleje). Vzhl'adom na zvysuju-
ce sa naroky na rychlost’ a spolahlivost’ analytickej meto-
dy autori vyvinuli multirezidualnu metoédu. Pre vzorky,
ktoré obsahovali malo tuku, pripadne pre beztukové vzor-
ky, bola pouzitd kvapalinova extrakcia zmesou aceton :
voda (v pomere 2:1) a nasledné ¢istenie SPE (SPE kolonka
s polystyrén-divinylbenzénovym sorbentom). Zmes analy-
tov eluovanych etylacetatom bola d’alej Cistena pomocou
kolénky naplnenej Florisilom. V druhom pripade, kedy
vzorka obsahovala vela tuku, sa pouzila metoda MSPD
(Matrix  Solid Phase Dispersion) so silikagélom
a polystyrén-divinylbenzénom. Ako elu¢né ¢inidlo bola
pouzitd zmes acetonitril : n-hexan (v pomere 1:1). Analyty
eluované zmesou acetonitrilu a n-hexanu (v pomere 1:1)
boli d’alej ¢istené pomocou koldénky naplnenej Florisilom.
Extrakty vzoriek boli analyzované GC-ECD a GC-NCI-
MS technikou a predovsetkym sa sledovala vytaznost
analytov. Vysledky pre NCI-MS boli v rozsahu 85-110 %
s RSD okolo 7 %. Pre vacsinu sledovanych matric sa po-
mocou NCI techniky vyrazne zniZili interferencie matrice
v porovnani s ECD technikou. Analyzovanie pesticidov
metédou NCI-MS je velmi vyznamné a zaujimavé pre
environmentalnu chémiu a potravinarstvo, pretoze rastlin-
né matrice st ve'mi komplexné a inymi technikami detek-
cie nie je mozné dosiahnut’ dostato¢nt eliminaciu rusivych
vplyvov z matrice. Preto je NCI technika ve'mi vhodna
najmi pre Gcely stanovenia stopovych koncentracii analy-
tov.

Pre analyzu rezidui EDCs pesticidov (EDCs — Endo-
crine Disrupting Chemicals) patriacich do réznych che-
mickych skupin boli vyvinuté a validované dve analytické
metddy s vyuZitim NCI ionizacnej techniky — konven¢na
GC-NCI-MS (23 latok)* a rychla GC-NCI-MS (26 latok)?’.
Priprava vzoriek z beztukovych potravin (jablkd, pomaran-
e, jahody, slivky, hlavkovy Salat) bola uskuto¢nena QuE-
ChERS technikou®, ktora je zalozena na acetonitrilovej
extrakcii a disperznej SPE (PSA sorbent (Primary and se-
condary amine — PSA)). Obe metédy umoznili analyzovat’
rezidua EDCs pesticidov na ultranizkych koncentraénych
hladinach: konvenéna 0,1-500 ng ml™" (0,1 az 500 pg kg™
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v realnej vzorke) a rychla 0,01-150 ng ml™ (0,01 az
150 pg kg™' v realnej vzorke). Naviac, rychla GC ma
v porovnani s konven¢nou GC mnoho vyhod, predovset-
kym umoziiuje analyzovat’ pomerne velky pocet latok
v kratkom case (niekolko minuat), vysSiu vykonnost
v laboratdriu a teda nizSie cenové naklady na vzorky, vys-
§iu presnost’ a citlivost®’. Su¢asné GC pristroje umoziuju
rychle automatické davkovanie, kontrolu tlaku, rychle
zohrievanie a chladenie pristroja a v spojeni s vhodnym
detektorom aj velmi rychlu detekciu®. Vysledky linearity
NCI-MS detektora a opakovatelnosti merani boli pre obe
metody porovnatelné, R? > 0,999 a RSDs < 10 % pre vic-
Sinu sledovanych latok. Ziskané LOD hodnoty sa vSak
poriadkovo odlisovali, pre konven¢ntii metdédu boli hodno-
ty v rozsahu 2-935 pg ml' a pre rychlu v rozsahu 0,15 az
88,82 pg ml™'. Spojenie rychlej GC a MS detektora v NCI
mode predstavuje vysokocitlivil a selektivnu metddu pre
analyzu rezidui pesticidov.

3.3. Negativna chemicka ionizadcia v oblasti
zivotného prostredia

Bailey a Belzer’! opisali analyticka met6du pre analy-
zu fungicidov — captan, captafol a folpet vo vzorkach
vzduchu. Tieto latky bezne podliehaju degradacii pri pou-
ziti davkovaca bez delica (splitless), preto vyuzili davko-
vanie velkého objemu (LVI — Large Volume Injection)
v kombinacii so studenym on-column davkovanim (COC —
cold on-column) s programovanou teplotou vyparovania
(PTV — programmable temperature vaporizer) a s odvadza-
nim par rozpustadla (solvent vent exit). Tymto spésobom
davkovania sa minimalizuje proces degradacie pesticidov
a pri pouZiti GC-NCI-MS metddy (pouZzili metan ako re-
akény plyn) sa vyrazne zvysuje moznost' ich spolahlivej
detekcie. Pre izoldciu analytov zo vzduchu pouzili filter
s PUF (,,polyurethane foam plugs®) sorpénym materidlom
a nasledne ich extrahovali etylacetdtom. Pre zakoncentro-
vanie pesticidov pouzili SPE extrakciu s C18 sorbentom
a hexan/aceton (50/50) ako zmesné eluéné rozpustadlo.
Ciel'om prace bolo vytvorit’ metodu, ktora by umoznovala
stanovovat’ pesticidy vo vzduchu na stopovych koncen-
traénych hladinach (< 100 pg m™). Kalibracia v rozsahu
2,5-100 ul 1" bola linearna (R* > 0,998) a hodnoty LOD
boli < 4 pg m™, & v porovnani s GC-EI-MS metodou
predstavuje niekol’konasobne nizsiu koncentra¢nu hladinu
a tym vysoka citlivost’ aj pre problémové fungicidy.

Pitarch a spol.” sa vo svojej praci zamerali predoviet-
kym na analyzu organochlorovanych pesticidov vo vodach
(povrchovych, podzemnych a odpadovych) metédou GC-
EI-MS/MS a metédou GC-NCI-MS. NCI-MS metoda bola
hodnotend z hl'adiska identifiké4cie, selektivity a porovna-
nim citlivosti analyzy organochlérovanych pesticidov
s vysledkami ziskanymi metédou EI-MS/MS. Vzorka
deionizovanej vody bola fortifikovana na 2 koncentrac-
nych hladinach (25 a 250 ng 1"') a sledovala sa vytaznost
organochlorovanych pesticidov. Vysledky pre vécsinu
latok boli vyhovujuce s vynimkou heptachléru, ktory na
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hladine 250 ng I"' daval vytaznost’ len okolo 60 %. Aldrin
a izodrin mali podobnll vytaznost’ na koncentracnej hladi-
ne 25 ng 1" (aldrin — 65 % a izodrin — 61 %). Hodnoty
RSD boli vyhovujice (do 13 %) pre vicsinu sledovanych
organochlorovanych pesticidov. Ziskané vysledky LOQ
pre takmer vSetky analyty boli pre NCI-MS na hladine
25 ng I! (pre EI-MS/MS 250 ng I"") a LOD boli pre NCI-
MS v rozsahu 0,2-10 ng 1" (pre EI-MS/MS 1-30 ng I'™").
Ako mozno vidiet’ zo ziskanych vysledkov, NCI-MS tech-
nika umoziuje znacne zlepsit citlivost’ analyzy organoch-
lorovanych pesticidov.

Usenko a spol.* vyvinuli analyticki metodu pre sta-
novenie semiprchavych organickych zlicenin vo vzorkach
snehu z vysokohorského prostredia a vo vode z horského
jazera (Rocky Mountain National Park v USA). Stbor
latok, ktoré boli predmetom skimania, obsahoval
75 zltcenin patriacich do rdznych chemickych skupin
s roznymi fyzikalno-chemickymi vlastnostami (napr. poly-
cyklické aromatické uhlovodiky, organochlérované pesti-
cidy, amidy, triaziny, polychlorované bifenyly a tiokarba-
maty). Analyty boli extrahované metddou SPE, pricom
pouzili SPE  koléonku s diskom hydrofobneho
a hydrofilného divinylbenzénu. Ako elu¢né ¢inidlo pouZili
zmes acetonu a hexanu v pomere 1:1. Extrakty boli analy-
zované metodami GC-EI-MS a GC-NCI-MS, pri¢om hod-
noty LOD pre NCI-MS boli pre sneh v rozsahu 0,2 az
125 pg 1! a pre vodu z jazera v rozsahu 0,5-400 pg I".
Vysledky vytaznosti boli v rozsahu 89-99 % s RSD <
4,8 %. Ako vyplyva z vysledkov, metéda NCI umoziuje
stanovovanie organickych latok vo vodach na vel'mi niz-
kych koncentracnych hladinach, ¢o je velmi ddlezité pre
sledovanie uvedenych polutantov.

Ali a spol.**** vypracovali komplexnu §tadiu analyzy
pyretroidov a mirexu, ktory patri do skupiny organochlo-
rovanych pesticidov. V prvej praci sa zamerali na spdsob
pripravy vzorky, priCom zmes syntetickych pyretroidov
extrahovali zo vzorky pddy pomocou ultrazvukovej extra-
kcie. Testovali rozne kombinacie dvoch rozpustadiel, kto-
ré predstavovali rozdielne triedy polarity. Za najvhodne;j-
Siu bindrnu zmes urcili hexan : dichlérmetan, pretoze do-
siahli najvyssiu vytaznost’ a dichlormetan ma vysoku ka-
pacitu rozpustnosti pre pyretroidy®’. Pomocou vysledkov
ziskanych GC-NCI-MS optimalizovali podmienky pripra-
vy vzorky. V druhej praci’* sa venovali §tadiu a hod-
noteniu sorpénych a desorpénych procesov, ktoré prebie-
haji medzi analytmi (pyretroidové pesticidy a mirex)
a matricou (poda). Pouzitou metdodou separovali aj zlace-
niny, ktoré sa vyskytuju ako diastereoizoméry (permetrin,
fenvelerat, deltametrin, cypermetrin a cyflutrin).

Zhao a spol.”” vypracovali metodu stanovenia fenolic-
kych endokrinnych disruptorov, herbicidov a farmaceutik
vo vodach. Fenoly boli z vody izolované¢ metédou SPE
a nasledne eluované metanolom a dichlérmetanom. Pred
samotnou separaciou a detekciou metddou GC-NCI-MS
boli fenoly derivatizované pentafluorobenzoylaciou, aby
sa dosiahla vysSia citlivost’ stanovenia. Dosiahnuté medze
stanovenia sa pohybovali na urovni ng 1"
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Pri analyze fenolov v povrchovych a odpadovych
vodach®**’s vyuzitim GC-EI-MS boli v literature publiko-
vané udaje o rusiacich vplyvoch matrice. Pouzitie NCI na
analyzu fenolov zo skupiny endokrinnych disruptorov
prinieslo nielen zlep$enie detekénych limitov*® aZ na tro-
veit 20-200 pg 1", ale predovietkym redukciu interferencii
matrice’’.

Worton a spol.*’ aplikovali metédu NCI-MS detekcie
na analyzu alkylovanych nitratov a halogenovanych uhl'o-
vodikov v atmosfére. V porovnani s EI ionizaciou dosiahli
autori zvySenie pomeru signal-Sum v rozmedzi 2—-300. Pre
vacsinu sledovanych analytov bolo zvySenie 10 az
100nasobné. Detekéné limity boli pre vSetky latky
< 0,01 ppt, pre mnohé latky az 0,001 ppt.

4. Zaver

Hmotnostna spektrometria ako detekéna technika ma
vel'ké uplatnenie v mnohych oblastiach chemickych ana-
1yz. Jednou technikou ionizacie v hmotnostnej spektromet-
rii je negativna chemicka ionizacia, ktora je zaloZena na
interakciach medzi i6nmi pomocného (reakéného) plynu
a molekulami analytov. NajéastejSie pouzivanym reakc-
nym plynom je metdn pre jeho schopnost’ vytvérat’ nizkoe-
nergetické i6ny. Analyty, ktoré mozno detegovat’ metddou
NCI-MS, patria do skupin organochlérovanych, organo-
fosforovych a pyretroidovych pesticidov, polychlorova-
nych bifenylov a ich metabolitov, nitroaromatickych zli-
¢enin a inych organickych polutantov s elektréonovou afini-
tou. Vhodnym separacnym systémom pre tieto latky je
plynova chromatografia v spojeni s vysokoselektivhym
a citlivym spdsobom detekcie NCI-MS. Touto analytickou
metédou moézno dosiahnut’ vyborné vysledky v oblasti
ultrastopovej analyzy organickych polutantov v komplex-
nych matriciach z oblasti biologie, mediciny, pol'nohospo-
darstva, potravinarstva a zivotného prostredia. V praci je
uvedeny prehlad (40 citovanych prac) o GC-NCI-MS
technike a jej vyuziti v uvedenych oblastiach.

Tato praca bola podporovana Agenturou na podporu
vyskumu a vyvoja na zdaklade Zmluvy ¢. APVV-20-000705
a Slovenskou grantovou agenturou (VEGA projekt
¢. 1/0390/09).
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R. Huskova, E. Matisova, and S. Hrouzkova
(Institute of Analytical Chemistry, Faculty of Chemical
and Food Technology, Slovak University of Technology,
Bratislava, Slovak Republic): Mass Spectrometry with
Negative Chemical Ionization and Its Utilization in
GC-MS Analysis of Organic Pollutants

Mass spectrometry as a detection method has been
widely used in various fields of chemistry. Negative
chemical ionization (NCI), one of the techniques used in
MS, is based on interactions between anions of a reagent
gas (frequently methane) and analyte molecules. When
coupled to GC, the technique is used in analysis of organic
pollutants. The development of analytical methods appro-
priate for various complex matrices, selective to the ana-
lytes at very low concentrations is still needed. The review
with 40 references shows the potentials of GC-NCI-MS in
analytical practice.



