





















































Organische analysemethoden Matig vluchtig chloorkoolwaterstoffen

7.1  RESPONSLINEARITEIT

De werkwijze voor de bepaling van lineariteit is beschreven in WAC/VI/A/001.

Stelt men bij de monsteranalyse een overschrijding van de bovenste lineaire grens vast, d.i. de
hoogst geregistreerde oppervlakte in het lineaire gebied, dan moet de analyse hernomen worden
startend van een verdunde hoeveelheid monsterextract, voor zover het signaal van de interne
standaard nog voldoende intens is, of startend van een geringere hoeveelheid monster.

7.2 GASCHROMATOGRAFISCHE SCHEIDING

De kolomkwaliteit wordt geverifieerd aan de hand van een kritisch paar waaraan een minimum
scheidingspercentage kan toegekend worden; de keuze van kritisch paar is afhankelijk van de
gebruikte kolomfase.

Alternatief kan de kolomkwaliteit geverifieerd worden aan de hand van het aantal theoretische
platen, berekend op basis van de piekkarakteristieken voor een gekozen verbinding in het
chromatogram van de kalibratiestandaard. Het aantal platen Ny, wordt gegeven door :

2

ty
Ny, =5.54 % —
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Hierbij is tz; de waargenomen retentietijd voor de verbinding i en w;,, de piekbreedte op halve
hoogte, uitgedrukt in dezelfde tijdseenheid.

Om een continue controle te hebben over de kolomkwaliteit is het zinvol de
scheidingskarakteristieken uit te zetten in een controlekaart.

7.3 GASCHROMATOGRAFISCHE SCHEIDING REB-28-EN-PEB-31

Er blijken geen GC-kolommen beschikbaar te zijn waarmee alle kritische PCB-paren gescheiden zijn.
Daarom dient ofwel het koppel PCB-28/PCB-31 gescheiden te zijn, ofwel het koppel PCB-138/PCB163.
De scheiding kan op 2 verschillende manieren gecontroleerd worden:

(1) Aan de hand van de resolutie. De resolutie dient minsten 0.5 te bedragen. De resolutie
wordt gedefinieerd als de verhouding van de afstand tussen de maxima van twee pieken
enerzijds en hun gemiddelde piekbreedte aan de basis anderzijds.

(2)

de piekhoogte en de valleihoogte : de verhouding tussen de valleihoogte enerzijds en de
hoogte van de piek met de laagste respons dient kleiner te zijn dan 0,9.

(3) Alternatief kan gebruik gemaakt worden van de verhouding tussen enerzijds (piekhoogte
laagste piek — valleihoogte) en anderzijds de piekhoogte van de laagste piek, deze verhouding
dient groter te zijn dan 0,5.

8 RAPPORTERING

Vermeld in het analyseverslag het gehalte van elke component in pg/I.
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BIJLAGE A

A.1 :Typische GC/MS-werkvoorwaarden voor de bepaling van matig vluchtige

chloorkoolwaterstoffen

Kolomspecificaties : HT-8,50 m x 0.22 mm x 0.1 um
Draaggas : Helium, 1 ml/min kolomdebiet
Injectie :

Modus : splitless

Injectortemperatuur: 250 °C

Injectievolume : 1 ul, nonaan eindextract

GC-oven programma:

60 °C: 1 min
60 °C -> 185°C : 25 °C/min (0 min)
185°C ->315°C: 5 °C/min (0 min)

MS-instellingen :

Interfacetemperatuur: 280 °C

Brontemperatuur : 230 °C
lonen : zie tekst
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Typische GC/MS ionenchromatogrammen van een kalibratiestandaard van matig

vluchtige chloorkoolwaterstoffen

A.2

_Qm”b.—._ﬂﬂ_.m._.._ﬁm._.m.—.. M._E _Em”h.ﬂ_ﬂﬁ”hﬂ_ﬁmuﬂ.—._ M..nr_ @W...N.—..ﬁﬁ_.ﬂ.—. _ Em_.n. , M._”—.—
bttt _ﬁ v :
_& ___ - S4Y ﬂ =k B -S4
: Us9zU3q100TYITII-¢ g T
892 Briod-il -0aT| 352 8D LapT|B8T 4202U4100149T11-4°2 T LODT
) 1 1 1 1 L L L 1 1 ) 1 1 1 1 1 L 1 1 1
___ ___ a it ___ a " a
F 34« 7540d FS4% uaazuaq F 344
-100TYoRII9I-H ¢ 7 T
e 7590d-£TD LeaT|26E L aaT|91E usszusqIooyoEIel ¢ hizey  CBBT
] oL L 1 1 1 1 1 1 o1 ol 1 1 1 1 L 13 1 1 I
T o i o 4 °
pS4% [ S44 F 54
BTTIDd-ETD TOTIRd-5T0 . cwmmcmnwomamu
BEE @BT|2EE  griana ToTE0d L@pT|EEE  CPURSETT-ETD LR T
1 3 1 1 1 ) 1 a 1 1 1 1 1 1 1 a 1 1 1 ] 1 1 G
$ETE0d-£TD F 547 mﬂmom*‘ L ¢ 4% PP
. UeazZlaq
ZLE £6140d-€TD LAAT|B9E £5Td0d L pAT|BGE -acoryoequad L@t
| L 1 1 L 1 L m L 1 1 1 1 1 ] m 1 1 1 I L ' u
: - # - r [ K
08TTH-£T0 s4%| s4 34
ey 8£TEDd-ETO L @a T|F6El os1aoa .51 L& LA U153 ZUAQIOOTYIEXY B T
IFB 96720 JF8 9624 OFB 96Z2a
BA3aN

Siuws



: Vervolg

A.2

08T4d]

AC°LT AB'ST AL 2T M._”I Aa'LTRA " 9TAA"CT M_."I AA"9TAR'PT BAAET MMI
1 L 1 x | 1 1 I JJ-— -‘_ L P | 1 - 1 . 1 L 1 1 1 1
1a-,dd 544 sS4 ‘ F ke
geg Tad-,d g~ dd A T| 6 uTIp1alq PAT|TET OHE-9 ¢ A o -8aT
1 J—_ 0 L 1 1 1 1 m i .l_ 1_ ‘\_ L 1 % L m ; L i 1 ] G
ik b -S54 _‘ - Sd47
9wz 9qq-,dd L@BT|T¥E  yeynsopus- © LB T|E6T  lyripest LAAT
I L 1 -- L 1 L m ¥ { 1 ‘ } __— ] .— } _‘ ] _w_—_ 1 .r*lm [ I 1 ] 1 m
utapus
-S4 FS4¥ F 84X
Ly 1ad-,dd-cTo LpaT|E92  AAT|EFT HEIPTY L ABT
L ‘- __— L L | L 1 G 1 1 1 ] L | - I m L { 1 1 ] E
- S44 ik kY -S4~
aOH-£TD ) Io0Tydelde
a6e L@apT|ESE aprxedatooryzesde LpaT|Z 2 LAAT
1 1 1 L { 1 1 s Jﬂ_ -_ 1 1 ] ] ] G 1 [l 1 1 s
1-CT9 F 54 - S 4% F 54
0¥ 8LTEI-E1D LpAT|ELE paT|P8E 0  aaT
_ UREPICOTYI-SURLY _ _
¥F8 9624 k8 9624 JFH 9624
aa8du




emis

Organische analysemethoden Matig vluchtig chloorkoolwaterstoffen

A.3 :Typische GC/ECD-werkvoorwaarden

Kolomspecificaties : kolom 1 : HT-8 (25 m x 0.22 mm x 0.25 um)
kolom 2 : DB-XLB (30 m x 0.25 mm x 0.25 um)

(andere geschikte combinaties zijn bv. CP-Sil8 / CP-Sil16 of CP-Sil8 / CPSil-19)

Draaggas en druk : Helium, 180 kPa

Injectie :

Modus : cold on column
Injectievolume : 1 ul, nonaan eindextrakt

GC-oven programmatie :

100°C: 2 min
100°C -> 285°C: 5°C/min
285°C: 5 min

ECD-instellingen :

ECD-temperatuur : 320°C
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