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1. Inleiding 

De scheiding van gecompliceerde PCB-mengsels met behulp van capillaire 

gaschromatografie werd reeds 10 jaar geleden uitgevoerd. De laatste 

jaren verschijnen er in de literatuur uit verschillende bronnen publi­

katies waarin de kwantitatieve bepaling van individuele chloorbifenyl­

componenten meer en meer de aandacht krijgt . In mei 1982 werden door 

het Rijks-Kl.,aliteitsinstituut voor land- en tuinboul.,produkten (RIKILT) 

een 13-tal l aboratoria , waarvan bekend was dat zij reeds PCB-bepalin­

gen met behulp van capillaire gaschromatografie uitvoerden dan wel 

ervaring hadden met capillaire gaschromatografie en geinteresseerd 

waren in de bepaling van chloorbifenylen, uitgenodigd deel te neme n 

aam een ringtest. 

Het doel van de ringtest was om na te gaan in hoeverre in gezuiverde 

extrakten van botervet, slachtkuikenvet en aalvet de individuele 

chloorbifenylcomponenten 2,4-4' trichloorbifenyl (nr. 28), 2,5-2'5' 

tetrachloorbifenyl (nr . 52), 2 , 4,5-2 ' 5 ' pentachloorbifenyl (nr. 101), 

2,3,4-2'4 ' 5' hexachloorbifenyl (nr. 138), 2,4,5-2'4'5' hexachloor­

bifenyl (nr. 153) en 2,3,4,5-2'4'5' heptachloorbifenyl (nr. 180) zijn 

te identificeren e n kwantificeren op een apolaire capillaire kolom . 

2. Monstermateriaal 

Voor het samenstellen van de uiteindelijke monsters werden botervet en 

palingvet gebruikt, welke van nature met chloorbifenylen verontreinigd 

waren , benevens het vet van slachtkuikens, waaraan in een voeder­

experiment het technische PCB-mengsel Aroclor 1254 ,.,as gedoseerd. 

De monsters waren zodanig samengesteld dat een reeks werd verkregen , 

waarin het totaal PCB-gehalte opliep van ca. 0,05-50 mg/kg op vet­

basis . 

De monsters werden op het RIKILT gezuiverd volgens de zogenaamde ver­

zepingsmethode (J. Assoc. Off , Anal. Chem. 63 (1980) 952-958) . Aan de 

deelnemende laboratoria werden de volgende ampullen gestuurd: 

A. Testoplossing van PCB-component 138. 

B. Standaardoplossing met de PCB-componenten 28, 52, 101, 138, 153 e n 

180 . 

C. Oefenmonster met gegeven concentratie van de individuele componen­

ten. 
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D. Oplosmiddel iso-oktaan/pentaan (4/1). 

E . Blanco chemicaliën verzepingsmethode. 

F-J, 

Extrakten van botervet, een mengmonster botervet en slachtkuiken­

vet, een slachtkuikenvet en twee verschillende palingvetten. 

Alle extrakten waren oplossingen in iso-oktaan/pentaan (4/1). 

In de bijlagen 1-4 worden alle gegevens en vragen bestemd voor de 

deelnemers aan de ringtest gedetailleerd weergegeven. 

3. Resultaten 

3. 1 !l~e~een 

Van een viertal deelnemers werd een extra rapportage ontvangen name­

lijk of verkregen op twee verschillende stationaire fasen al dan niet 

op dezelfde gaschromatograaf of van een andere afdeling van het 

laboratorium . Vandaar dat in tabel 1 en 2 meer resultat en vermeld 'wr­

den, terwijl slechts 14 laboratoria genoemd worden . 

Voor de gegevensverwerking werd een computerprogramma gebruikt volgens 

ISO 5725 dd. 1981-04-01, waarmee de herhaalbaarheid en reproduceer­

baarheld bepaald konden worden. 

3.2 Testmonsters 

De monsters A, C, D en E boden de mogelijkheid om het gaschromatogra­

fisch systeem af te regelen en te optimaliseren. 

A. Testoplossing van PCB component 138 . Om een indruk te krijgen van 

de k,.,aliteit van de capillaire kolom ,.,erd gevraagd het schotelgetal 

en de kapaciteitstaktor te bepalen bij 220°C (isotherm) . 

c. Oefenmonster met gegeven concentratie van de individuele componen-

ten 28, 52, 101, 138, 153 en 180. 

D. Oplosmiddel iso-oktaan/pentaan (4/1). 

E . Blanco chemicaliën verzepingsmethode . 

Met behulp van de monsters D en E kon men nagaan in hoeverre bij de 

gaschromatografische bepaling interferenties met de te bepalen chloor­

bifenylen optraden. 

Bij afwijkingen van meer dan 20% in de gegeven concentratie van 

monster C ,.,erd door de deelnemers kontakt opgenome n met he t RIKILT . 
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Uit de reakties bleek dat er voornamelijk problemen optraden met com­

ponent 28 en 101 als gevolg van onvoldoende scheiding. 

3.3 ~a~c~r~m~t~g.E_a.!_i~c~e_c~nii!_i~ 

In tabel 1 wordt een overzicht gegeven van de gaschromatografische 

condities bij de gerapporteerde resultaten. Uit de verstrekte gegevens 

blijkt dat in sommige gevallen bij afwezigheid van een spit/splitless 

injektor de kapaciteitstaktor en het schotelgetal voor component 138 

bij 220°C isotherm niet goed bepaald kunnen l~orden. Daarom zijn beide 

grootheden niet in tabel 1 opgenomen. 

Bij een goed splitsijsteem blijven het schotelgetal en de kapaciteits­

taktor uiteraard wel geschikt voor het meten en volgen van de kwali­

teit van een capillaire kolom. 

3.4 ~h.E_O.!!!_a!_o~r~mme~ 

Uit de door de deelnemers bijgeleverde chromatagrammen is gebleken dat 

in een aantal gevallen het scheidend vermogen van de kolom dusdanig 

slecht was dat bepaalde scheidingen niet gerealiseerd konden worden. 

In enkele gevallen zijn geen verdunningen gemaakt van de geconcen­

treerde monsters maar is de versterkerstand aangepast. In enkele 

andere gevallen l~erd het onverzwakte signaal door een integratie­

systeem verwerkt . In beide gevallen lWrdt een lineair gedrag van de 

electron capture detektor voor de chloorbifenylen over een groot 

bereik verondersteld. 

Berekeningen uitgevoerd met behulp van elektronisch gemeten oppervlak 

of piekhoogte kunnen aanleiding zijn tot afwijkende resultaten . In het 

algemeen kan opgemerkt worden dat teveel vertrouwen in het integratie­

systeem wordt gesteld . 

3.5 ~e.E_aE_p~r!_e~rie_d~t~ 

In tabel 2 zijn alle gerapporteerde data voor de monsters F-J vermeld . 

De resultaten van monster E, de blanco chemicali~n van de verzepings­

methode zijn door het voorkomen van storende componenten met dezelfde 

retentietijd als de te bepalen chloorbifenylen (interferenties) en een 

groot verschil in gerapporteerde concentraties , resulterend in een 

grote variäteit van detektiegrenzen niet statistisch verwerkt en 

tevens niet opgenomen in tabel 2. 
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Aan de hand van een visuele inspektie van de gerapporteerde data 

(tabel 2) en de meegeleverde chr01natogrammen \>Terden voor de gegevens­

verwerking met de computer een aantal data ge~limineerd onder andere 

op grond van rapportage in enkelvoud, een verkeerde identificatie en 

onvoldoende scheiding. In tabel 3 zijn de voor de computerverwerking 

gebruikte data voor de monsters F-J vermeld. 

De resultaten van lab. nr . 2 zijn voor alle monsters en voor lab. nr. 

12 voor monster F verwijderd vanwege een enkelvoudige rapportage. Het 

betrof een eigen RIKILT analyse ter controle van mededelingen verkre­

gen naar aanleiding van oefenmonster c. 
Hieronder worden door middel van een bespreking per component de 

beweegreden voor de samenstelling van tabel 3 weergegeven. 

Component 28 

- Van analyses van individuele componenten op CP-Sil 5 en CP-Sil 7 of 

vergelijkbare kolommen is de interferentie van component 28 (2, 4-4' 

trichloorbifenyl) met component 31 (2,5-4' trichloorbifenyl) bekend. 

Afhankelijk van de kwaliteit van de kolom is er geen of slechts een 

matige scheiding. 

- In monster F zijn alle data ge~limineerd, omdat uit de chromatagram­

men en de ingezonden data blijkt dat de opgegeven gehalten op 

detektiegrensniveau liggen. 

- In monster G en H is component 28 eenduidig daar betreffende 

monsters afkomstig zijn uit overdrachtsproeven met dieren, waarbij 

de minder persistentie component 31 door ruetabolisering verd,olijnt. 

- In monster I zijn de resultaten voor lab. nr . 10, 11, 12 en 14 

ge~limineerd . Voor lab. nr. 10 en 14 1o1erd geen scheiding waargenomen. 

Lab. nr . 11 heeft een hoge detektiegrens die volgens eigen 

toelichting veroorzaakt wordt door de toepassing van de "solid 

probe" en tevens onvoldoende scheiding. Lab. nr. 12 heeft door 

variatie in retentietijd met behulp van het integratiesysteem de 

verkeerde component gemeten. 

- In monster J zijn de resultaten van lab. nr. 6, 7, 10, 11, 12 en 14 

geëlimineerd. Voor lab. nr. 10, 11, 12 en 14 gelden de opmerkingen 

als gegeven bij monster I . Voor lab. nr. 6 geldt dat ondanks een 

juiste identifikatie er een groot verschil tussen de duplo- waarden 

is. Bij bestudering van de chromatagrammen blijkt dit veroorzaakt te 

worden door een brede stoorpiek onder aan component 28. Daar voor de 

berekening het met de integrator berekende piekoppervlak gebruikt is 

resulteert dit in een foutief resultaat . 
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Voor lab. nr. 7 geldt, dat het scheidend vermogen van de kolom bij 

de duplo-analyse niet konstant bleek, waardoor voor component 28 

door ,.,isselende interferentie slechte duplo-waarden \olerden gevonden. 

Component 52 

- In monster F zijn alle data geälimineerd omdat uit de chromatagram­

men en de ingezonden data blijkt dat het gehalte op of onder de 

detektiegrens ligt. 

- In monster G zijn door lab. nr. 4 en 5 in verband met interferenties 

geen resultaten gerapporteerd . In verband met negatieve pieken in de 

chromatagrammen bij component 52 zijn de resultaten voor lab. nr. 7 

geëlimineerd. 

- In monster H was een te groot verschil tussen de duplo's voor lab. 

nr. 11 aam-1ezig . Uit de chromatagrammen bleek dat dit veroorzaakt 

\olerd door een foutieve piekhoogtemeting. Na telefonisch kontakt is 

een en ander gecorrigeerd. Deze verbeterde resultaten zijn opgenomen 

in de tabellen. 

Component 101 

De resultaten van lab. nr. 9 in monster G zijn in verband met enkel­

voudige rapportage geëlimineerd . 

- In monster F zijn alle data geälimineerd omdat uit de chromatagram­

men en de ingezonden data blijkt dat het gehalte op of onder de 

detektiegrens ligt. 

- Bij bestudering van de chromatagrammen is gebleken dat er verschil­

len optreden tussen apolaire en meer polaire capillaire kolommen. 

Dit effekt trad vooral op in de extrakten van de monsters I en J 

(palingvetextrakten) en was tevens oorzaak van de problemen met com­

ponent 101 in het testmonster C, dat eveneens het extrakt van een 

palingvet was. Op een apolaire CP-Sil 5 kolom is rond component 101 

een cluster aanwezig bestaande uit 2 grote en een aantal kleinere 

pieken. Op de polaire kolommen CP-Sil 7 en SE- 54 is een cluster aan­

wezig bestaande uit 3 grote en een aantal kleinere pieken (zie 

figuur 1). De resultaten voor de monsters I en J vallen daardoor 

uiteen in twee groepen. De lab.nr. 1, 4, 5, 7, 9 , 10, 11, 12, 13, 14 

en 16 hebben een apolaire kolom toegepast en vinden met uitzondering 

van lab. nr. 7 daardoor te hoge waarden voor component 101. 
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Bij de statistische verwerking is voor component 101 naast een ver­

werking van alle resultaten een opsplitsing gemaakt in de resul­

taten van de laboratoria met een apolaire kolom (CP-Sil 5, OV 1 en 

OV 101) en de resultaten van de laboratoria met een polairdere kolom 

(CP-Sil 7 en SE-54) . 

Opmerkelijk is dat lab. nr . 7 ondanks het gebruik van een apolaire 

kolom toch een goede scheiding voor component 101 heeft, ~.,aarschijn­

lijk door middel van een geschikte getrapte temperatuurprogramme­

ring . De resultaten van lab . nr . 7 zijn dan ook meegenomen me t de 

resultaten verkregen op een polairdere kolom. 

Component 153 

Uit de visuele controle van de chromatagrammen is gebleken dat com­

ponent 153 eenduidig bepaald kan worden bij gebruik van een goede 

capillaire kolom. 

De interferentie met andere chloorbifenylen op kolommen van slechte 

kwaliteit is minder dan 10 procent van de respons voor component 153 

en heeft dus slechts een geringe invloed op het resultaat . 

Component 138 

Uit de visuele controle van de chromatagrammen is gebleken dat com­

ponent 138 eenduidig bepaald kan worden vrijwel onafhankelijk van de 

h1aliteit van de capillaire kolom. 

Component 180 

Uit de chromatogrammen van lab. nr. 2, 3, 6 en 8 blijkt dat op apo­

laire kolommen een geringe interferentie (minder dan 10 procent) aan­

wezig is met component 180. De resultaten zullen hierdoor nauwelijks 

heinvloed worden. 

4. Dataverwerking 

De in tabel 3 gegeven resultaten zijn volgens ISO 5725 per component 

en per monster met de computer verwerkt. Het de Cochran test zijn de 

duploverschillen en met de Dixon t est de duplogemiddelden van de 

laboratoria getoetst. 
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Het programma meldt bij de Dixon en de Cochran test "stragglers" en 

uitbijters. 

De kans dat een straggler ten onrechte als een afwijkende waarde wordt 

beschomo~d is 1 tot 5% . Bij een uitbijter is deze kans < 1%. Alleen de 

uitbijters zijn vermeld . 

Alleen voor component 180 in monster F is volgens de Cochran test het 

duploverschil van lab. nr. 10 als te groot (uitbijter) aangewezen . In 

tabel 3 is deze aangegeven met behulp van ** · 
Er zij n vele factoren, die de spreiding van een analysemethode bern­

vloeden b.v. chemicaliën, glaslo~erk, instrumenten, omgeving analisten 

enz . Bij de herhaalbaarheid worden al deze factoren constant gehouden 

terwijl ze bij de reprodoeeerbaarheid variëren . 

De herhaalbaarheid (r) is gebaseerd op de kleinst mogelijke spreiding, 

de reprodoeeerbaarheid (R) op de grootst mogelijke spreiding van de 

analysemethode . 

Definities 

De herhaalbaarheid, r, is de '"aarde, waaronder met een kans van 95% 

het absolute verschil tussen twee enkelvoudige bepalingen in identiek 

materiaal door een analist in een laboratorium, met dezelfde uitrus­

ting volgens de genormaliseerde analysemethode binnen een kort tijds­

interval verricht, kan worden verwacht te liggen 

De reproduceerbaarheid, R, is de '"aarde, lolaaronder met een kans van 

95% het absolute verschil tussen twee enkelvoudige bepalingen in iden­

tiek materiaal door analisten in verschillende laboratoria volgens de 

genormaliseerde analysemethode verricht, kan worden verwacht te 

liggen. 

De variantie van een analysemethode kan men opgebouwd denken uit 

2 
~ = de variantie veroorzaakt door een analist in een laboratorium r 

met dezelfde uitrusting binnen een kort tijdsinterval (herhaal-

baarheids variantie) 

af de variantie tussen laboratoria, deze variantie bevat tevens de 

varianties tussen analisten, uitrusting, chemicaliën enz . 
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2 2 2 
CJR = or, + <J't. (reproduceerbaarheidsvariantie) 

De herhaalbaarheid r 

De reproduceerbaarheld R = 2 V~ + ai -= 2, 83 ai_. 
De reproduceerbaarheids variatiecoëfficiënt (VC) is 0'-R x 100% ------------------gemiddeld gehalte 

In tabel 4 t.,rordt per component een overzicht gegeven van het gemiddel­

de, de herhaalbaarheid (r) en de reproduceerbaarheld (R). Bovendien 

wordt de reproduceerbaarheids variatiecoëfficiënt gegeven (VC). 

Voor component 101 is tevens een onderverdeling gemaakt in resultaten 

van apolaire kolommen (CP-Sil 5, OV 101) en polairdere kolommen 

(inclusief lab. nr. 7) (CP-Sil 7, SE-54) (zie tabel 5) . 

Component 28 

In de monsters G-J zijn geen uitbijters . Gezien de uiteenlopende 

resultaten is dit logisch, echter het zal resulteren in een grote VC. 

Component 52 

In de monster G-J geen uitbijters. 

Component 101 

In de monsters G-J geen uitbijters. Laboratoria met een betere 

scheiding in de cluster rond component 101 vinden in de monsters I en 

J gemiddeld een lagere gemiddelde tolaarde en een lagere VC dan de 

laboratoria op de apolaire kolommen. Een en ander is aangegeven in 

tabel 5. 

Component 138 en 153 

In de monsters F-J geen uitbijters. 

Component 180 

In de monsters F-J wordt alleen in monster F voor lab. nr. 10 een uit­

bijter gevonden. 
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De variatieco~ffici~nt wordt vrijwel niet heinvloed door het gehalte 

aan chloorbifenylen. Vooral bij de lager gechloreerde bifenylen is dit 

lolaarneembaar . 

Voor alle componenten kan gesteld worden dat boven het 10 ~g/kg niveau 

de VC in de orde van 25% ligt. Op he t 5 ~g/kg niveau is de VC groter 

dan 30%. 

5 . Conclusie en aanbevelingen 

a) Metingen op de t ektiegrensniveau (ca. 1 ~g/kg) als uitgevoerd in het 

botervetextrakt (monster F) voor de componenten 28, 52 en 101 zi jn 

door de verschillen in signaal-ruisverhouding bij de diverse deel­

nemers niet reproduceerbaar (VC > 75%). 

b) De bepaling van component 28 en 101 blijkt de meeste probleme n op 

t e leveren. Ligt de belangstelling vnl. in onderzoek van monsters 

afkomstig van lolarmbloedige diere n dan dient voor een goede 

scheiding van component 101 de voorkeur uitgesproken te worden voor 

een polairdere CP Sil 7 kolom. Voor de a nalyse van bv. ver­

pakkingsmateriaal gaat de voorkeur uit naar de CP-Sil 5 kolom, waar 

de scheiding tussen component 28 en 31 beter is. 

Een capillaire kolom met een lengte van 50 m biedt in de meeste 

gevallen geen voordelen boven een 25 m kolom. 

c) Door het ontbreken van een split/splitleas injektor op diverse 

apparaten blijken de kapaciteitsfaktor e n het schotelgetal geen 

goede parameters te zijn voor vergelijking van de kwaliteit van een 

kolom tussen laboratoria. Binnen een laboratorium kan men uiteraard 

deze parameters wel toepassen als maatstaf voor de kwa liteit van 

een kolom. 

d) Van alle componenten (28, 52, 101, 153, 138 en 180) kan gesteld 

worden dat de VC boven 10 ~g/kg niveau in de orde van 25% ligt . Op 

het 5 ~g/kg niveau is de VC groter dan 30%. 

e) De verhouding r/R is te laag ten gevolge van een te optimistische r 

verkregen door duplo injekties uit hetzelfde monsterextrakt . 

f) De resultaten van deze ringtest zijn het resultaat van een bepaling 

in gezuiverde extrakten en zou een te gunstig bee ld kunnen geven. 

Men zou kunnen overwegen nog een ringtest met opwerking in ~ên 

matrix (b.v. palingvet) op verschillende niveau's op een CP- Sil 7 

of SE-54 kolom te organiseren. 
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Talrl 1 Overzicht (GC)2 cotX!ities 

Lab-I Type GC I Detekt or/linearit eit I KolOll lengte i.d. ~eI T~tuur programna kolOll I Injektie I 
nr. I I fase Cm> C!ml> Clml> I I 

1 Tracor 550 I Ni 63/lln. getest I CP-Sil 5 CB 25 0,24 0,45 I 4 min 100"C-40"C/min - 220"C I 26 rel.illll I splitloos 5 IJl I 

I I I I I I vlg. Grob/autCJll. I 
2 Tr:u:or 550 I Ni 63/lin. getest CP-Sil 7 25 0,25 0,45 4 min l00°C-40"C/min- 22o•c I 33 rel.illll I splitloos 5 IJl I 

I I I I I I vlg. Grob/auccm. I 
3 I P:u:!card Becke.r 419 1 Ni 63/l!n. getest I CP-Sil 7 25 0, 26 0,45 I 3 min 83•c-33"C/min - 215•c I 26 reJ.iUll I splitloos 1 IJl I 

I I I I I vlg. erob/autCJll. I 
4 I HP 5713 I Ni 63/lln. getest I CP-Sil 5 CB 25 0,24 0,13 I 3 min 1oo•c- 20"C/min- 21Xl•c I 15 argonimethaan I splitloos 1 IJl I 

I I I I I I vlg. Grob/autCJll. I 
5 HP 5713 Ni 63/l!n. getest I ov 101 25 0,3 0,17 13 min 1oo•c- 2o•ctmin- 2!Xl•c 15 argon/methaan splitloos 1 IJl I 

I vlg. Grob/autCJll. 
HP 5730A. I Ni 63/l!n. niet getest I SE-54 50 0,32 0,17 11oo•c- 4"C/min - 2!Xl•c J n.b. argon/methaan 2 1Jl/handinj. I 

I - I I 
I Ni 63/l!n. niet getest I OV 1 50 0,32 0,17 I 50"C- 10"C/min- 160"C n.b. rel.iUll splitloos 2,5 IJl I 
I -- I I 1,5.C/min - 235•c vlg. Grob/autcm. I 
I I I I 

7 HP 5880\ 

6 

I Ni 63/l!n. getest I CP-Sil 7 25 0, 25 o, 45 I 3 min uo•c-30"C/min - 220"C 14 stikstof splitloos 3 IJl I 
I I I vlg. erob/autCJll. I 

8 HP 5880 

i 
I Ni 63/lin. niet getest I CP-Sil 5 50 0,32 0, 14 12 min 50"C- 25"C/min - 175°C 12, 5 stikstof splitloos 1 IJl I 
I -- I I (0,5 min) - 6"C/min - 250"C vlg. Grob/autCJll. I 

9 I Varian 6000 
I 
I I I I I 

10 I Si~ 2 B I Ni 63/l!n. niet getest I CP-Sil 5 22,5 0,24 0,14 I 4 min l00°C-40"C/min - 220"C 24,5 rel.illll splitloos 2 IJl I 
I I I (8 min) - lO"C/min - 230"C vlg. Grob/han:linj . 

11 I Pye GCV I Ni 63/ I CP-Sil 5 25 0,24 0,13 14 min 00°C-40°C/min - 21Xl°C n.b. stikstof solid injector I 
I I 1 ;Jl/handinJ. 

12 I Packard Becker 430 I Ni 63/lln. getest I CP-Sil 5 25 0,24 0,14 12 min 60•c- JO•c;min - lSO"C o.b. rel.illll I splitloos 1 IJl I 
I <3 min) - 5•ctmin - 22o•c I I vlg. Grob/han:linJ. I 
I I I I I I 

13 I HP 5840 I Ni 63/lin. getest I CP-Sil 5 50 0,25 0,16 13 min 130•c-JO•c;min - 235•c I n.b. stikstof I splitloos 1 IJl I 

I vlg. Grob/han:linj. I 
14 I Si~ 2 I Ni 63/l!n. niet getest CP-SU 5 25 0,23 o, 13 4 min 100°C-40"C/min - 220•c 23 stikstof splitloos 5 IJl I 

I I - I I I vlg. Grob/hard.inJ. I 
15 I HP 588Q\ !\i 63/lin. getest SE- 54 30 0,25 0,25 2 min 60"C-10"C/min - 180"C 23 rel.illll I splitloos 1 IJl I 

(8 min) - 4°C/min - 220"C I vlg. Grob/autcm. 

16 I Si~ 1 B Ni 63/lin. getest CP-Sil 5 50 0,33 0, 16 2 min 50"C-40"C/min - 130•c 45 rel.illll s plitloos liJl 
2°C/min - 240"C I vlg. Grob/autCJll. 

I I I I I I 
17 I Carlo Erba 2960 I Ni 63/lin. getest I SE-54 CB 25 0,32 0,13 so·c - 27"C/min- l30°C (1 min) 45 l.G.terstof I on C:Ollllln inj. 

I I 1 6, s•c/min - 240•c 1 2 IJl vlg. Grob!hordinj . 

I I I I I 
18 I Varlan I Ni 63/lln. getest CP-SU 7 50 0,25 0,45 I isotherm 220"C I 15 rel.illll I 1 à 2 IJl v:ill.erde mald I 

n.b. - niet bc."(Yia.ld 

Ringt.ll 



TABEL 2: RESULTATEN PCB RINGTES T, GEHALTEN IN ugfkg, tiONSTER F. 
========== 

Lab. r1 r. Con1 r· . 28 COITIP. 52 COITif't 101 ColTIP. 153 COITIP. 138 Con1::>. 180 

1 0 '\C: )!( ,, ') 1:' "" 0 '"I C::)!( 0 ')C""" 0 ')C" "" 0.50 4.40 4.70 3.80 3.60 1.50 1. 70 j • ..:::._.._1 v . ... ..., . .::...; •.:...J t&:..J 
') o· "'" * o.oo 0. 25"" o.oo 0 ') 1:'"" o.oo 6.70 o.oo 5.80 o.oo 2.90 o.oo .:.. ,";:..,J t.,.:..J 

~ 0.80 0.90 0. 60 0.60 0.70 0.70 7 .00 7.10 6.10 6.00 3.60 3.40 
4 o.oo o.oo o.oo o.oo 1.00 2.00 9.00 9.00 a.oo 7.00 4.00 4.00 
r. ..., o.oo 0. {)0 o.oo o.oo 3.00 2.00 s.oo 7.00 7.00 7.00 6.00 6.00 
l. . ') 1:' (\ "' 2. 50 ll< 2.50 ll< 2. 50 ll< 2.50"' 2. 50 ll< 2.50 ll< 6.00 5.00 5.00 2.50"' 4.00 '-' ~•0 v 

7 2. 50 ll< 2. :;o "' 7. 00 2.50"" 2.00 2 t 50 )< t..oo 8.00 4.00 6.00 3.00 3.00 I 

8 0 .80 0.60 4.00 3.60 o.8o 0.60 7.00 5.20 6.00 4.90 3.50 2.80 
.,... 

1. 60 2. 00 2 . 00 1. 20 0.80 0.70 5.20 5.00 4.20 4.00 2.30 2.30 7 

l.O 3.50 4.40 1. 20 5.10 1.80 5.00 8.80 11.60 6.80 10 . 20 3.30 6.30 
11 2.60 2.90 0 ') 1:' "' o. 25 "' 2.00 0.70 5.50 6.60 4.70 5.50 2. 90 3.20 •.:....J 

12 0 -" "' o . oo 0 C'C" ll< o.oo 0. 45"" o.oo 6.20 o.oo 5.50 o.oo 2.90 o.oo • .:.v t.J.J 

·i- * 0.20 1.30 1. 10 o.oo o.oo 4.30 5.00 3.90 3. •\0 2.40 2.10 ... .J 0.10 
14 5 .20 6.30 3.1 0 2.50 2.00 2.00 7.40 8.80 6.10 7.10 2.20 2.20 
15 4 .30 2. 30 1. 90 0.10"' 0. 10"' 0. 10"' 7.20 8.50 5.20 7.20 3.50 4.50 
16 o. oo o. oo o .oo o .oo o.oo o.oo 5.60 5.60 4.50 4.40 2.80 2.60 
n 2.00 2.00 1. 00 1. 00 0. 05"' 0.40 5.60 5.60 4.40 4.60 2.60 2.70 
18 0.50 i!< 0.50 * 0. 50"" 0.50"" 0. 50"' 0.50"" 4.00 5.00 3.00 4.00 2.00 3.00 

NB. 0= Geen da t a ingezonden. 
*= Van de opgegeven detectiegrens is de 

hel f t van deze waar-de inse~,-"Oerd. 



TABEL 2: RESULTATEN PCB RINGTEST, GEHALTEN IN u~/k~. MONSTER G. 

Lab. r1 r'. 

1 
'") 

"'1 ,, 
4 
5 
6 
7 
I 

0 
~I 

9 
10 
11 
12 
13 
14 
15 
16 
17 
·t 0 
J. '.J 

COlliP. 28 

10.0 11.5 
10.0 o.o 
13.3 13.9 
16.0 13. 0 
u. .o 11.0 
11.0 12 •. 0 
12.\) 9 .0 
11.1) 10.0 
10.0 9.5 
15 . 1 13.7 
13.9 12 .6 

9.t.. 14.4 
9.1 7.8 

20.0 16.0 
1~3.7 15.1 
11.0 12.0 
11.! 11.3 

9.0 11.0 

COITIP. 52 

1.6 1.9 
2.3 o.o 
.5.4 2.5 
o.o o.o 
o.o o.o 
'") c: ;,; '") c "' ..:...•.J .:..•..J 

13.0 8.0 
2.7 2.4 
2 t 9 ~. t 8 
8.0 6.8 
0 . 5"' 0 . 5"' 
5.6 4.3 
1.7 1.5 
5.8 3.9 
5 .1 3.2 
3 . 0 2.8 
3.2 2 . 8 
2 .0 2.0 

NB. 0= Geen data in~ezonden. 
*= Van de OP~e~even detectie~rens is de 

helft van deze waarde insevoerd. 

========== 

Con1P. 101 

3.4 3.9 
3.8 o.o 
4.9 4.8 
8.0 9.0 
5.0 5.0 
'") r:- "' '") co )I< .:.•V '-•J 

5.0 5 . 0 
5.4 4.4 
4.1 o.o 
6.8 6.4 
{; . . 3 6 . 8 
5.6 5.7 
3.1 4.8 
7.3 6.0 
6.4 6.0 
4.4 4.3 
4.1 4.1 
4.0 4.0 

COt!ih 153 

30.8 35.6 
33.0 o.o 
37.8 38.4 
50.0 69.0 
38.0 38.0 
25.0 39.0 
27.0 24.0 
37.2 33 .3 
23.9 25.0 
47.0 46.0 
29.2 35.4 
24.6 37.4 
25.8 20.8 
61.0 53.0 
40.1 44.3 
32.0 32.0 
33.5 33.2 
30.0 33.0 

ComPt 138 

45 .4 39.1 
43.0 o.o 
49.6 48.7 
36.0 47.0 
52.0 52.0 
41.0 55.0 
28 . 0 27.0 
46.8 41.4 
30.0 31 . 0 
52.0 51.0 
38 . 7 46 . 7 
30.4 57.4 
33.3 25.4 
80.0 72.0 
54.1 60.2 
38.0 38.0 
45 . 0 45 .1 
40 . 0 41.0 

ColliP, 180 

5.2 6 . 5 
7.2 o.o 

10.5 9 .5 
15. 0 17.0 
12. 0 12.0 
8.0 13. 0 
7.0 7 . 0 
9 .3 7 .7 
6.1 5.1 
9.3 9.9 
8.1 8.9 
4 .6 8 . 8 
8.8 8.7 
6. 1 6.4 

10.3 11.7 
7 .5 7.7 
8.2 8.3 
8.0 8 . 0 



TABEL 2: RESULT~TEN PCB RINGTEST, GEH ALTEN IN uS/kg , t·\ONSTER H, 
--------------------

i_;_::,(:. r1 r. COlliP. 28 COlliP. 52 C OlliP . 101 CO lliP . 153 COlliP . 138 COlli?. 180 

1 102 . 0 78.7 43.7 ·i6. 2 37 . 8 86.9 523.0 568 . 0 817.0 730 . 0 98.7 112.0 
'i 98.0 o.o 44 . 0 o.o 88.0 o.o 540 . 0 o.o 830.0 o.o 99 . 0 o.o 
..;, ~~ 1 . 9 97 . 9 55.9 44.4 78.8 82.3 491. 0 477 . 0 681.0 649 . 0 120 . 0 120.0 
L• 
' 105.0 100.0 45.0 45.0 110 . 0 90.0 520.0 540.0 800.0 800.0 100.0 100.0 
5 125 . 0 105 . 0 50 . 0 50.0 120.0 100 . 0 590 . 0 590.0 870 . 0 860 . 0 1'10.0 145 . 0 
6 103 . 0 106 . 0 30.0 30.0 88 . 0 90.0 502 . 0 569 . 0 738 . 0 863 . 0 108 . 0 150.0 
7 80.0 112.0 33.0 48.0 87.0 89.0 318 . 0 396.0 323.0 448.0 75.0 105.0 
0 

" 80.2 73.2 41.0 37.4 7.1\.0 65.8 556.0 '198 . 0 765 . 0 685.0 97.5 85.8 
9 93 .9 68.0 :..7. 7 41.6 78 .1 65 .4 436.0 387 . 0 568.0 486 . 0 86 . 0 71.0 

1 I) 105.0 100.0 70.0 65 . 0 95.0 100.0 600 . 0 640.0 685 . 0 770 .o 100.0 95 . 0 
11 171.0 131.0 67.9 48.9 113 . 0 117 .o 493.0 528 . 0 684.0 703.0 114 .o 118 . 0 
L: 67.9 7ó . 8 47.9 38.5 64 . 3 60.8 466 . 0 472.0 794.0 '117 . 0 47 . 6 66.8 
13 75.0 80.0 43.5 40 . 0 45 . 0 65 . 0 460 . 0 400.0 680.0 635 . 0 105 . 0 105.0 
1.4 1t.2.0 171.0 78.0 7S.O 137 . 0 146. 0 512.0 571.0 723 .o 816 . 0 109.0 128 . 0 
.I ~~· :1.0 ·'l • .L 111.2 '='i I 

"' ' C" 104 . 9 113 . 6 573.9 650.8 850.6 992 . 8 123 . 2 145 . 2 L J ._1.:.. ' \) .Jv t ... .1 

l ó 109.0 108 . 0 55 . 0 59.0 91.0 83 . 0 547.0 562.0 773 .o 813.0 113 .o 112.0 
17 oJ /l 1. 

• T t \J 83 . 8 56.0 50 . 9 86 . 5 80 . 0 495.0 466 . 0 643 . 0 591 . 0 114 . 0 105 . 0 
1.8 80 . 0 75 . 0 35.0 30 . 0 85 . 0 75 . 0 500.0 465 . 0 785.0 720 .o 100.0 95 . 0 

NB . 0= Geen data ingezonden. 
*~ Van de opgegeven detectiegrens is de 

helft van deze waarde in~ev~erd. 



TABEL 2: RES ULT ATE N PCB RINGTEST, GEHALTEN IN u~/ks. MONSTER I. 

Lc:b . :-: r . C OlliP. 28 C Olli i ' . 52 

1 320 259 1070 1070 ,, 
i./9 0 1270 0 .::. 
' t C 'l 273 101.0 10AO -· .A. ...... ....J 

<1 460 490 1300 1340 
r:: 330 350 1090 1090 ·-' 
f:. 199 20 .~ 731 771 
7 132 214 643 800 
•""\ 

·=· 29 4 318 1050 1110 
9 52 3 484 7'39 987 

lO 1060 ll50 1120 1140 
11 324 ~ 1.4 9 lli 1300 1250 
12 1050 355 1150 995 
13 140 150 710 760 
1 t. .. · l 1380 1240 1790 1610 
1 " ' _, ..; 2t:4 318 1209 1231 
I l. 436 500 1600 1440 
Á ·--· 

p 24C• 239 1160 1160 
18 290 31 0 1140 1250 

NU. o ~ Ge0n da t a i n ~ezond e n , 
t= Van de oP~e~eve n detecti es r ens is de 

helf t va n deze waa rde in ~evoerd. 

======== === 

COITIP. 101 

2120 2020 
2050 0 
1640 1770 
2690 2670 
2040 2170 
1122 1198 
1177 1235 
1650 1750 
1780 1870 
2020 1910 
1810 201 0 
1570 1450 
1140 780 
1970 1820 
1903 2069 
221 0 2200 
1660 1610 
2110 2340 

COlliP. 153 COITIF'. 138 COlli P . 180 

3'\40 3660 2840 2670 1260 1420 
3910 0 2650 0 1470 0 
2840 291 0 2280 2280 1320 1410 
3400 3270 2950 2870 1500 1450 
2800 3070 2520 2700 1400 1560 
1868 1925 1534 1637 1023 978 
1340 1877 1053 1497 605 851 
2720 2960 2360 2560 1440 1580 
2640 2570 2020 2000 1040 1010 
4300 3770 2770 2620 1570 1390 
2780 3240 2400 2700 1240 1450 
3320 2850 2460 2500 750 709 
1700 1700 1890 1490 880 950 
2850 2610 2380 2190 1110 1090 
3432 3959 2885 3382 1562 1903 
3510 3390 3000 2840 1640 1480 
2850 2770 2390 2300 1500 1440 
494 0 5400 4220 4420 2060 2260 



T t:r~E I.. 2: RESIJLT ATEN r-·cB F:I NGTEST, GEHALTEN IN 'Js/lt,9. MONSTER .J. 

l. ;.;b. rr r • COT!IF'. 28 COITI;;>. 52 

1 720 667 2650 2810 
" 5?0 0 2860 0 1.". 

.J ~;;u 681 2440 2830 
4 80 0 800 2800 2680 
"' ,J 0 0 2600 2480 
.~ 134 2 380 2206 1558 
7 1.162. 742 1619 2132 
0 
\J 708 778 2740 3010 
Cl .51:! 645 1'7'60 2080 I 

10 1920 1800 2680 2760 
11 570 "' '3 40 "' 41J.O 3220 
12 1120 6 ~· '1 ... 1~ 26•10 2290 
13 300 376 1960 2040 
1··1 'jÇ• ,, " ,_ I f .._. 2830 3370 3320 
1. ~' 5t.9 729 3156 3197 
16 800 867 3240 3300 
17 581 596 2560 2670 
18 560 600 2 ~)60 2880 

NB . 0= Geen data in~ezonden. 
*= Van de opgeseven detectie~rens is de 

helft van deze waarde insevoerd. 

======:::::::::::::: 

Comr-. 101 

4290 4290 
3230 0 
2960 3530 
5840 6760 
4960 4720 
2223 1930 
2674 3033 
3220 3620 
3610 3750 
4280 4120 
4250 3860 
2960 2560 
1840 2560 
6000 6000 
3705 4111 
5170 5070 
2900 2970 
3080 3320 

COlliP. 153 ConrF· . 138 Com?. 180 

5240 5680 4220 4180 2200 2070 
4740 0 3280 0 2150 0 
4550 5330 3690 4500 1900 1500 
5560 5320 4520 4640 2000 2080 
5160 5120 4840 4680 2760 2760 
3':>':>? 2698 2600 2306 1680 1208 
2933 3797 2984 3064 1289 1694 
4630 5140 39<10 4440 2220 2540 
3610 3650 2800 2870 1400 1310 
5800 6120 3720 4240 1920 2000 
4-150 4280 4000 3680 2070 1970 
4840 4770 3600 4580 1320 1500 
3840 3280 2960 3480 1440 1200 
6050 6210 5250 5370 2160 2520 
6049 6655 5052 5927 2689 3161. 
5580 5480 4730 4790 2260 2190 
5260 4600 4210 3880 2330 2250 
4960 51 60 38•l0 4120 2280 2600 



Tn~El 3: RESULTATEN PCB RINGiE~T, NA VISUELE BEOORDELING CHROMATOGRAMMEN; GEl lAL TEN IN u ~/ k ~ . 

Lab.nr. 

1 
") 
'-

3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 

10 
11 
12 
13 
H 
15 
16 
17 
l 0 

x (].10/kg) 
VC (R) ( ~ó) 

n 

JIC JE = Uitbui t er. 

ComP. 28 COlliP. 52 COlliP. 101 COlTIP. 153 

4.40 4.70 

7.00 7. 10 
9.00 9.00 
a.oo 7.00 
2.50 6.00 
6.00 a.oo 
7.00 5.20 
5.20 5.00 
a.8o 11.60 
5.50 
6 .20 
4.30 
7.40 
7.20 
5.60 
5.60 
'1.00 

6, 4 
29,5 
16 

6.60 
o.oo 
5.00 
a.so 
a.5o 
5.60 
5.60 
5.00 

COlliP. 138 

3.80 3.60 

6 .10 6.00 
a.oo 7.00 
7.00 7.00 
5.00 5 . 00 
4.00 6.00 
6.00 4.90 
4.20 4.00 
6.80 10.20 
4.70 
5.50 
3.90 
6 . 10 
5.20 
'1.50 
4.4 0 
3.00 

5,4 
29,6 
16 

5.50 
o.oo 
3.40 
7.10 
7 . 20 
4. 40 

11.60 
'1. 00 

MONSTER F, 
--------------------

COlliP. 18 0 

1. 50 

3.60 
4.00 
6 . 00 
2.50 
3.00 
3.50 
2.30 
3.30 
2.90 
2.90 
2.40 
2.20 
3.50 
2.80 
2.60 
2.00 

3,2 
37,5 
16 

1. 70 

3.4 0 
4.0 0 
6.00 
4.0 0 
3.00 
2.80 
2 . 30 
6 .3o)lé)lé 
3.20 
o.o o 
2.1 0 
2.20 
4 .50 
2 . 60 
2.70 
3.00 



T ~ ~l.l 3! RESULTnTEN PCB RINGTESTr NA VISUELE BEOORDELING CHROMATOGRAMMEN; GEHALTEN IN ug/ks . 

L <.~ t:o . r,r . 

l 
'1 

5 
4 

" J 

6 
7 
B 
9 

1 0 
11 
12 
1:1 
H , ,­
. , J 

1 ·'> 
11 
t 8 

x (jJg/kg) 
VC (R) (%) 
n 

Corr,p . 28 

10.0 11.5 

13.3 
16.0 
11.0 
11.0 
12.0 
11.4 
10.0 
15.1 
13.9 
9.6 
9. 1 

20.0 
15.7 
11.0 
11. 1 

9 . 0 

13.9 
13.0 
11.0 
12.0 
9.0 

10 . 0 
9.5 

13.7 
12.6 
14.4 
7.8 

16.0 
15.1 
12.0 
11.3 
11.0 

12,1 
21,5 
17 

ContP. 52 

1.6 

6.4 

'") c 
4-'~ 

2.7 
2.9 
8.0 
o.s 
5.6 
1. 7 
5 .8 

5' 1 
3.0 
3.2 
2.0 

3,2 
57,5 
14 

1.9 

2.5 

'") c 
.t.t.J 

2.4 
3.8 
6.8 
o.s 
4.3 
1.5 
3.9 
3.2 
2.8 
2.8 
2.0 

ContP, 101 

3.4 

4.9 
e.o 
5.0 
'") c 
Lt.J 

s.o 
5.4 

6.8 
6.3 
5.6 
3.1 
7.3 
6.4 
4. 4 
4.1 
4.0 

5 ,2 
29, 4 
16 

3.9 

4.8 
9.0 
5 .0 
2.5 
5.0 
4 . 4 

6 .4 
6.8 
5.7 
4.8 
6.0 
6.0 
4.3 
4.1 
4 . 0 

ContPo 153 

30.8 35.6 

37.8 38.4 
50.0 69 .0 
38.0 38.0 
25. 0 39.0 
27.0 24.0 
37.2 33.3 
23 .9 25.0 
47.0 46.0 
29.2 35.4 
24.6 37.4 
25.8 20.8 
61. 0 53.0 
40.1 44.3 
32.0 32.0 
33.5 33.2 
30.0 33. 0 

36,2 
29,9 
17 

COlliP' 138 

45.1\ 39.1 

49.6 
36.0 
52.0 
41.0 
28.0 
46.8 
30.0 
52.0 
38.7 
30.4 
33.3 
80.0 
54 .1 
38.0 
45.0 
40.0 

48 .7 
47.0 
52.0 
55.0 
27.0 
41.4 
31. 0 
51.0 
46.7 
57.4 
25.4 
72.0 
60.2 
38.0 
45 .1 
•11. 0 

44,7 
29 ,6 
17 

MONSTER G. 
·========== 

ContP, 180 

5.2 

10.5 
15.0 
12.0 

8.0 
7.0 
9.3 
6.1 
9.3 
8.1 
4.6 
s.8 
6.1 

10.3 
7.5 
8.2 
8.o 

6.5 

9.5 
17.0 
12.0 
13.0 
7.0 
7.7 
5.1 
9.9 
8.9 
a.e 
8.7 
6 .4 

11. 7 
7 . 7 
8.3 
a.o 

8, 8 
31,0 
17 



TAB~L 3: RESULTATEN PCB RINGTEST, NA VISUELE BEOORDELING CHROMAT OGRAMMEN i GEHALTEN IN u~/kg . MONSTER H. 

lab. r, r. 

1 
2 
3 
4 
1:" 

'"' 
6 
7 
8 
9 

1.0 
11 
12 
13 
14 
l:i 
16 
17 
18 

x (j.!g/kg) 
VC (R) 
n 

COITIP t 28 

102.0 78.7 

91.9 97.9 
105.0 100.0 
125.0 105.0 
103.0 106.0 
80.0 112.0 
80.2 73.2 
93.9 68.0 

105 . 0 100.0 
171 . 0 131.0 

67.9 76.8 
75.0 80.o 

162.0 171.0 
104 .1 111.2 
109.0 108.0 
94.6 93.8 
ao.o 75 . 0 

100,8 
26,5 
17 

COOIP t 52 

43.7 46.2 

55.9 44.4 
45.0 45.0 
50.0 so.o 
30. o·· 30.0 
33.0 48.0 
41.0 37.4 
37.7 41.6 
70.0 65.0 
67,9 48.9 
47.9 38.5 
43.5 40.0 
78.0 78.0 
52.6 53.5 
55.0 . 59.0 
56.0 50.9 
35.0 30.0 

48,0 
25,6 
17 

Comp, 101 

87.9 86.9 

78.8 82 .3 
110.0 90.0 
120.0 100.0 

88.o 90.0 
87.0 89.0 
74.0 65.8 

. 78.1 65.4 
95.0 100.0 

113.0 117.0 
64.3 60.8 
45.0 65.0 

137.0 146.0 
104.9 113.6 

91.0 83.0 
86.5 8o.o 
85.0 75.0 

89,8 
24,3 
17 

COOIF' t 153 

523.0 568.0 

491.0 477 .o 
520.0 540.0 
590.0 590.0 
502.0 569.0 
318.0 396.0 
556.0 498.0 
436.0 387.0 
600.0 640.0 
493.0 528.0 
466.0 472. 0 
460.0 400.0 
51.2. 0 571 . 0 
573.9 650.8 
547.0 562.0 
495.0 466.0 
500.0 465. 0 

510,6 
14,4 
17 

COOIP. 138 

817.0 730.0 

681.0 649.0 
800.0 aoo.o 
870.0 860.0 
738.0 863.0 
323.0 448.0 
765.0 685.0 
568.0 '186.0 
685.0 770 . 0 
684.0 703.0 
794.0 917.0 
680.0 635.0 
723.0 816.0 
850.6 992.B 
773.0 813. 0 
643.0 591.0 
785.0 720.0 

725,2 
18,8 
17 

--------------------

COOl? t 180 

98.7 112. 0 

120.0 120. 0 
100.0 100.0 
140.0 145. 0 
108.0 150.0 
75.0 105.0 
97.5 85.8 
86.0 71.0 

100.0 95.0 
114.0 118 .o 

47.6 66.8 
105.0 105.0 
109.0 128. 0 
123.2 145 . 2 
113.0 112. 0 
1H.O 105.0 
100.0 95.0 

106,2 
21,0 
17 



TABEL 3! RESULTATEN PCB RINGTEST, NA VISUELE DEOORDELING CHROMATOGRAMMENi GEllALTEN IN u~/kj, 

Lab. rr r, 

1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 

10 
11 
12 
13 
1'1 
1 ::, 
1.6 
17 
18 

x (].lg/kg) 
VC (R) {%) 
n 

COlTIP . 28 

320 

253 
460 
330 
199 
132 
294 
523 

1060 
324 

1050 
140 

28'1 
436 
2'10 
290 

308,2 
37,5 
13 

_.f59 

273 
490 
350 
206 
214 
318 
484 

1150 
149 
355 
150 

318 
500 
239 
310 

ConrP. 52 

1070 

1010 
1300 
1090 

731 
643 

1050 
939 

1120 
1300 
1150 
710 

1790 
1209 
1600 
1160 
1140 

1119' 3 
23,4 
17 

1070 

1040 
1340 
1090 

771 
800 

1110 
987 

1140 
1250 

995 
760 

1610 
1231 
1440 
1160 
1250 

ConrP. 101 

2120 2020 

1640 1770 
2690 2670 
2040 2170 
1122 1198 
1177 1235 
1650 1750 
1780 1870 
2020 1910 
1810 2010 
1570 1450 
1140 780 
1970 1820 
1903 2069 
2210 2200 
1660 1610 
2110 2340 

1808,4 
24,3 
17 

ConrP. 153 

3440 

2840 
3400 
2800 
1868 
1340 
2720 
2640 
4300 
2780 
3320 
1700 
2850 
3432 
3510 
2850 
4940 

3019,4 
14,4 
17 

3660 

2910 
3270 
3070 
1925 
18T/ 
2960 
2570 
3770 
3240 
2850 
1700 
2610 
3959 
3390 
2770 
5'100 

ConrP, 138 

2840 

2280 
2950 
2520 
1534 
1053 
2360 
2020 
2770 
2400 
2460 
1890 
2380 
2885 
3000 
2390 
'1220 

2488,5 
27,9 
17 

2670 

2280 
2870 
2700 
1637 
1497 
2560 
2000 
2620 
2700 
2500 
1490 
2190 
3382 
2840 
2300 
'1'i20 

~WNSTEr.; I. 
--------------------

ConrP. 180 

1260 

1320 
1500 
1400 
1023 
605 

1440 
1040 
1570 
1240 

750 
880 

1110 
1562 
1640 
1500 
2060 

1318,6 
28,5 
17 

1420 

1410 
1 •i50 
1560 

978 
851 

1580 
1010 
1390 
1450 

709 
950 

1090 
1903 
1480 
1440 
2260 



TAB5L 3! RESULTATEN PCB RINGiEST, NA VISUELE BEOORDELING CHROMATOGRAMMEN; GEHALTEN IN u~/k~. MONSTER J, 

L<Jb.rtr. 

1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 

l.O 
11 
12 
13 
14 
l!J .. 
16 
17 
18 

x (].lg/kg) 
VC (R) (%) 
n 

COlTIP. 28 

720 667 

527 681 
800 800 

1163 742 
708 778 
612 645 

300 376 
2940 2830 
669 
800 
581 
560 

650,8 
22,2 
10 

729 
867 
596 
600 

COlliP. 52 

2650 2810 

2440 2830 
2800 2680 
2600 2480 
2206· 1558 
1619 2132 
2?40 3010 
1960 2080 
2680 2760 
4110 3220 
2640 2290 
1960 2040 
3370 3320 
3156 3197 
3240 . .3300 
25{,0 
2560 

2663,2 
20,5 
17 

2670 
2880 

COITII"t 101 

4290 4290 

2960 3530 
5840 6760 
4960 4720 
2223 1930 
2674 3033 
3220 3620 

. 3610 3750 
4280 4120 
4250 3860 
2960 2560 
1840 2560 
6000 6000 
3705 4111 
5170 5070 
2900 2970 
3080 3320 

3828,4 
32,0 
17 

COlliP. 153 

5240 

4550 
5560 
5160 
3'1'1 '1 <-<-<-

2933 
4630 
3610 
5800 
4450 
4840 
3840 
6050 
6049 
5580 
5260 
4960 

4854,2 
20,9 
17 

5680 

5330 
5320 
5120 
2698 
3797 
5140 
3650 
6120 
4280 
4790 
3280 
6210 
6655 
5480 
4600 
5160 

COlTIP. 138 

4220 

3690 
4520 . 
4840 
2600 
2984 
3940 
2800 
3720 
4000 
3600 
2960 
5250 
5052 
4730 
4210 
3840 

4050,1 
21,0 
17 

4180 

4500 
4640 
4680 
2306 
3064 
4440 
2870 
4240 
3680 
4580 
3480 
5370 
5927 
4790 
3880 
4120 

--------------------

COlTIP. 180 

2200 

1900 
2000 
2760 
1680 
1289 
2220 
1400 
1920 
2070 
1320 
1440 
2160 
2689 
2260 
2330 
2280 

2013 '9 
25,4 
17 

2070 

1500 
2080 
2760 
1208 
1694 
2540 
1310 
2000 
1970 
1500 
1200 
2520 
3161 
2190 
2250 
2600 



Tabel 4 Samenvatting resultaten na dataverwerking volgens ISO 5725 

x r R v.c.(R) n 
(l-Ig/kg) (l-Ig/kg) (llg/kg) (%) 

A) Component 28 
Honster 

G 12,1 4,16 7,41 21,5 17 
H 100,8 33,46 75,68 26,5 17 
I 308,2 78,53 327,06 37,5 13 
J 650,8 138,86 '•09 ,40 22,2 10 

B) Component 52 
Honster 

G 3,2 2,76 5, 3LI 57,5 14 
H 48,0 11,74 34,73 25,6 17 
I 1119,3 178,00 739,4'• 23,4 17 
J 2663,2 690,53 1Sll6, 04 20,5 17 

C) Component 101 
Honster 

G 5,2 1,36 4,30 29,4 16 
H 89,8 20,95 61,70 24,3 17 
I 1808,4 296,28 1235,62 24,3 17 
J 3828,4 799,50 3471,26 32,0 17 

D) Component 153 
Monster 

F 6, /~ 2,95 5,37 29,5 16 
G 36,2 14,75 30, 6'• 29,9 17 
H 510,6 93,44 208,28 14,4 17 
I 3019,4 646,86 2495,48 14,4 17 
J '•854,2 903,56 2866,65 20,9 17 

E) Component 138 
Hons t e r 

F 5,4 2,49 4,52 29,6 16 
G 44,7 12,43 34,46 29,6 17 
H 725,2 16'•, 6ll 386,48 18,8 17 
I 2488,5 471,98 1968,52 27,9 17 
J 4050,1 922,90 2415,42 21,0 17 

F) Component 180 
t-Ionster 

F 3,2 1,87 3,38 37,5 ** 16 
F 3,1 1,16 3,07 35,3 15 
G 8,8 3,62 7,76 31,0 17 
H 106,2 32,68 63,34 21,0 17 
I 1318,6 312,03 106'•, 95 28,5 17 
J 2013,9 543,00 1452,44 25,4 17 

** incl. uitbijte r. 

Ringt.1 2 



Tabel 5 Uitsplitsing van de resultaten voor component 101 in analyses 

op een apolaire en polairdere kolommen 

A) Analyse op apolaire kolommen 

Hanster 

I 

J 

x 

1912,5 

434/~, 5 

r 

318,81 

846,10 

B) Analyse op polairdere kolommen 

Hanster 

I 

J 

Ringt . 13 

x 

1708,4 

3108,5 

r 

260,76 

727,80 

R 

1290,52 

3708,60 

R 

1091,, 92 

1574 , 76 

v . c . (R) 

23 , 8 

30,1 

v . c.(R) 

22,6 

17,9 

n 

10 

10 

n 

7 

7 
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Bijlage 1 

Projektbeschrijving. 

Ringtest individuele chloorbifenylen in gezuiverde extrakten (2/1982) 

Pr.nr. 505.0400. 

1. Doel. 

Nagaan in hoeverre in gezuiverde extrakten van botervet, slachtkuiken­

vet en aalvet de individuele chloorbifenylcomponenten 28 (2,4-4') 52 

(2,5-2 1 5 1
) 101 (2,4,5-2 1 5 1

), 138 (2,3,4-2'4'5'), 153 (2,4,5-2 1 4'5') en 

180 (2,3,4,5-2'4'5 1
) zijn te identificeren en kwantificeren op een 

apolaire capillaire kolom. 

Tevens wordt geïnventariseerd welke praktische problemen optreden bij 

de (GC) 2 analyse. 

2. Honsters. 

Alle extrakten en standaard en __ zijn oplossingen in iso-oktaan/pentaan 

(4:1). Ieder laboratorium ontvangt 10 ampullen voorzien van een code 

(A t/m J) en het ge~o/icht van de ampul (g). Na ontvangst dient de . ampul 

ge~.,ogen te worden ter controle van het gewicht. Bij afwijking van meer 

dan 1% kunnen m.b.v. de bevestigingsbrief voor ontvangst nieuwe 

monsters aangevraagd worden. 

Elke ampul bevat ca. 5 ml oplossing. Bij het maken van verdunningen 

dient u een aliquot van de oplossing voor verdunning in bewerking te 

nemen. 

A: Testoplossing van component 138 (1 ~g/ml) voor de bepaling van k' 

en schotelgetal onder isotherme omstandigheden bij 220°C met 

splitter open. t .;' 

Formules: N = 5,54(---r- -~~ 

to 

1485a 

· W 1/t 
tr 

1 
to 

= retentietijd vanaf injectie (s) 

piekbreedte op halve hoogte (s) 

tijd tot verschijnen van oplospiek (s). 

- 2 -
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B: Standaardoplossing met de componenten 28, 52, 101, 138, 153 en 180 

elk met een concentratie van 0,1 ~g/ml. De elutievolgorde op een CP 

Sil 5, CP Sil 7 of vergelijkbare kolom is 28, 52, 101 , 153, 138 en 

180 . 

C: Oefenmonster t er controle van het gaschromatografisch systeem. Dit 

extrakt beva t . 8P:.ng/ml 28, .. rtl .. ng/ml 52 , . AA~ ng/ml 101, .'.Vl. 
ng/ml 138, . !-M. ng/ml 153 en .~~. ng/ml 180 . 

D: Oplosmiddel iso-oktaan/pentaan (4:1) 

E: Blanco chemieallen verzepingsmethode 

F : Extrakt van een botervet (1 g/ml) 

G: Extrakt van een mengmonster botervet en slachtkuikenvet (1 g/ml) 

H: Extrakt van een slachtkuikenvet (0,2 g/ml) 

I: Extrakt van een palingvet (0,1 g/ml) 

J: Extrakt van een palingvet (0,025 g/ml). 

3 . \\'erk\vijze . 

Alvorens te beginnen met injektie van de extrakten van de ringtest 

dient gecontroleerd te zijn of een nieuw septurn geplaatst moet worden 

en, indien toegepast, of het inlaatbuisje schoon is. 

Alle extrakten worden in duplo geinjekteerd op verschillende dagen . 

Bepaal de voor uw omstandigheden werkbare verdunning. 

Injekteer dan standaardoplossing (B) en oefenmonster (C). Bij afwij­

kingen •van meer dan 20% t.o.v. de gegeven concentraties wordt u ver­

zocht voor u verder gaat kontakt op te nemen met het RIKILT 

(telefoon 08370-19110, Tuinstra of Roos) . 

Kwantificering moet uitgevoerd worden m. b.v . de piekhoogte. 

Bepaal 2x m. b .v . component 138 (A) k' en schotelgetal isotherm bij 

220°C met de splitter geopend. De overige injekties (ampullen B t/m J) 

volgens Grob of on-column met temperatuurprogrammering en bij 

toepassing van een vallende naald isotherm . 

Indien bij injektie van ampul D blijkt dat veel interferentie op de 

plaats van de chl oorbifenylen optreedt, moet u zelf nagaan in hoeverre 

dit een gevolg is van bleeding van het septum, storingen in het 

oplosmiddel of van de programmering. 

1485b - 3 -
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4. Berekening/Rapportage . 

De berekening moet uitgevoerd worden m.b.v. de piekhoogte e.e.a. in 

verband met uniformiteit van de gerapporteerde resultaten. Indien in 

ampul D en E interferenties optreden op de plaats van chloorbifenylen 

dan dienen deze uitgedrukt te worden in ng/ml als die chloorbifenyl. 

De resultaten van de ampullen F t/m J in mg/kg voor elk van de 

componenten. Voor het omrekenen in mg/kg zie de gegevens onder punt 2. 

Voor de blanko geen korrektie toepassen. 

Indien de gehalten minder zijn dan de detektiegrens dient dit aangege­

ven te worden d.m.v. een getal (b.v. < 0,01 mg/kg of ng/ml). In ver­

band met de statistische verwerking van de resultaten wordt u verzocht 

de volgende notatie te hanteren en te rapporteren op de bijgeleverde 

formulieren 

< 0,0001 mg/kg of ng/ml rapporteer < 0,0001 mg/kg of .ng/ml 

0,0001 - < 0,0010 mg/kg of ng/ml rapporteer 1 cijfer b.v. 0,0005 

0,0010 < 0,0100 mg/kg of ng/ml rapporteer 2 cijfers b.v. 0,0067 

> 0,0100 mg/kg of ng/ml rapporteer 3 cijfers b.v. 0,891 of 1,23. 

5. Inzendtermijn/Diversen. 

Stuur alle chromatagrammen en testchromatogrammen tezamen met de 

resultaten op naar het RIKILT voor 1982-08-01. Geef in de chroma­

tagrammen d.m.v. pijl aan welke component 28, 52, 101 etc. is. 

Vermeld alle (GC) 2 omstandigheden op het bijgeleverde formulier . 

Geef duidelijk op de chromatagrammen aan welke verdunningsfaktor is 

toegepast en het aantal geinjeeteerde microliters . 

148Sc 



.. 

Aanvulling projektbeschrijving (bijlage 1 bij brief nr. 1485) 

1. Het gewicht op de ampul is incl. het etiket. 

2. Essentieel voor de (GC) 2 analyse is o.a. instelling van de optimale 

flow door de kolom. 

Gebruik bij voorkeur als draaggas helium. 

Oe lineaire gassnelheid (U) in optimum voor WCOT narrow bore kolom 

(0,25 mm) is voor helium ca. 25 cm/sec, voor stikstof 10-15 cm/sec. 

U _ lengte kolom (cm) 
- tijd tot verschijnen van oplospiek (sec) 

3. Door enkele monsters bij lagere programmeersnelheid te analyseren 

is na te gaan in hoeverre interferentie optreedt bij component 28. 
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RIJKS-KWALITEITSINSTITUUT VOOR 
LAND· EN TUINBOUWPRODUKTEN 

WAGENINGEN 

Rijks-Kwaliteitsinstituut voor land­

en tuinbout<lprodukten, 

t.a.v. de heer ir L.G.H.Th. Tuinstra, 

Postbus 230, 

6 700 AE \vAGENINGEN. 

Bijlage 2 

Ringtest individuele chloorbifenylen in gezuiverde extrakten (2/1982). 

Pr.nr. 505.0400. 

Hierbij bevestigt ondergetekende de ontvangst van de set monsters voor 

de ringtest. 

De ampullen zijn wel/niet * in goede staat ontvangen. 

Hierbij verzoek ik U om toezending van de ampullen gecodeerd ••••••••• 

i.v.m. het in het ongerede raken tijdens het transport. 

Datum: 

Naam instituut: 

hand t ekening : 

* doorhalen ~<lat niet van toepassing is 

1485d 
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Bijlage 3 

Ringtest individuele chloorbifenylen in gezuiverde extrakten (2/1982) 

Pr.nr. 505.0400. 

Rapportage analyseresultaten. 

Instituut: 

Analysedata: 

Codering Ampul D E F G H 

PCB-

component 

28 
- -

52 

101 

153 . . -

138 

180 

De resultaten van de ampullen D en E zijn gerapporteerd in ng/ml 

I 

en van F t/m J in mg/kg en bepaald m.b.v. de piekhoogte in de monsters 

t.o.v. standaardoplossing B. 

Voor de blanko is geen korrektie toegepast. 

1485e 
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Bijlage 4 

Ringtest individuele chloorbifenylen in gezuiverde extrakten (2/1982) 

(GC) 2 condities 

Gaschromatograaf (type) 

ECD (type) 

Kolom fase 

lengte (m) 

inw.diameter (mm) 

laagdikte (~m) 

Temperatuur (°C) kolom 

injektor 

detektor 

Draaggas (cm/sec) 

type gas 

Purge/bypass (ml/min) 

type gas 

Mv-recorder 

Attenuation 

Papiersnelheid (cm/min) 

Injektievolume (~1) 

isotherm 

Splitloze injektie volgens Grob 

Ander type injektie 

Is recent de lineariteit getest 

en voor welke verbindingen? 

k'l38 (isotherm bij 220°C) 

N 138 (isotherm bij 220°C) 

temp. programma: 

aut.injektie/handinjektie * 
ja/neen * 
Helke? 

Na hoeveel min. \-lord t de split ter 

geopend? •••••••• min. 

ja/neen * wanneer? 

Helke problemen zijn opgetreden bij de (GC) 2 analyse? 

* doorhalen wat niet van toepassing is 

1485f 
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