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1. In le id in g .  (* )

In  r e c e n t e  j a r e n  h e e f t  een  n ie u w e  g r o e p  o r g a n o c h lo o r -  
v e rb in d in g e n ,  de  p o ly g e c h l o r e e r d e  b ip h e n y ls  (P C B s)  de a a n d a c h t  van  de 
ek o lo g en  g e t r o k k e n .  Z ij  w e r d e n  v o o r  h e t  e e r s t  d o o r  J e n s e n  in  1966 in 
v i s  en w ild  o n td e k t  (14). P C B s  w o rd e n  a l s  c h e m ik a l i ë n  s e d e r t  ca  1930 
in  t a l r i j k e  i n d u s t r i e ë n  g e b ru ik t .  D e h a n d e l s n a m e n  z i jn  A r o c l o r  (USA, 
G r o o t - B r i t t a n n i ë ,  C a n a d a ) ,  K a n e c h lo r  ( J a p a n ) ,  P h e n o c h l o r  ( F r a n k r i j k )  
en  C lophen  (D u its lan d ) .

Hun v o o r n a a m s t e  e ig e n s c h a p p e n  z i jn  hun  h oge  d i e l e k -  
t r i s c h e  k o n s t a n t e  en  hun  t e r m i s c h e  en  c h e m is c h e  s t a b i l i t e i t ,  d ie  v o o r  
v e le  i n d u s t r i ë l e  p r o c e s s e n  van  g ro o t  b e la n g  z i jn .  D e z e  s t a b i l i t e i t  en 
h e t  f e i t  da t  z i j  g e m a k k e l i jk  d o o r  l e v e n d e  o r g a n i s m e n  w o rd e n  o p g e n o m e n  
en g e a k k u m u le e r d  k u nn en  e c h t e r  m i l i e u - p r o b l e m e n  s c h e p p e n .  D it  b l i jk t  
v o o r a l  v o o r  z o e t w a t e r  en  m a r i e n e  o r g a n i s m e n  h e t  g e v a l  te  z i jn  (7).

D e h u id ig  v a s tg e s t e l d e  k o n c e n t r a t i e s  z i jn  d u id e l i jk  h o g e r  
dan  d e z e  van  a n d e r e  o r g a n o c h lo o r v e r b in d in g e n  (bv. p e s t i c i d e n ) ,  m a a r  
b l i jk e n  nog  n ie t  a l a r m e r e n d  te  z i jn  ( 1 2 ) (2 0 ). N i e t t e m in  i s  in  h e t  k a d e r  
van  h e t  w e te n s c h a p p e l i j k  o n d e r z o e k  i. v. m . de v e r o n t r e in i g in g  van  de 
z e e  en de w e e r s l a g  e r v a n  op h e t  m a r i e n e  l e v e n  n o o d z a k e l i jk  m e e r  a a n ­
d a c h t  aan  h e t  p r o b l e e m  P C B  te  b e s te d e n .  H et  i s  in d i t  v e r b a n d  w e n s e ­
l i j k  t e  b e s c h ik k e n  o v e r  s n e l l e  r o u t in e m e to d e n  o m  h e t  g e h a l te  a a n  P C B s  
te  b e p a le n .

G a s - v l o e i s t o f c h r o m a t o g r a f i e  w o rd t  m e e s t a l  g e b ru ik t  
v o o r  de d o s e r i n g  van  P C B s .  E e n  e r n s t i g  n a d e e l  i s  e c h t e r  da t  P C B s  
een  k o m p le x  p ie k e n p a t r o o n  v e r t o n e n  en da t  a n d e r e  o r g a n o c h l o o r v e r ­
b in d in g e n  (bv. DDE) k u n n e n  i n t e r f e r e r e n  (11).

(* )  D. T IL L E M A N  w a s  s t a g i a i r  van  h e t  H o g e r  T e c h n i s c h  I n s t i tu u t  
O o s te n d e .



A lh o e w e l  d u n n e l a a g c h r o m a to g r a f i e  n ie t  zo  g e v o e l ig  
i s  a l s  g a s c h r o m a t o g r a f i e ,  b ie d t  z i j  to c h  h e t  v o o r d e e l  d a t  de  P C B s  a l s  
tw ee  o f  d r i e  k o m p a k te  sp o ts  v o o r k o m e n  d ie  goed  g e s c h e id e n  z i jn  van  de 
o r g a n o c h lo o r p e s t i c i d e n ,  u i tg e n o m e n  D D E  en  a l d r i n  (5). D u n n e l a a g c h r o ­
m a t o g r a f i e  w o rd t  t r o u w e n s  s e d e r t  g e r u i m e  t i j d  v o o r  de  a n a l y s e  van  o r -  
g a n o c h lo o r v e r b in d in g e n  g e b r u ik t  (23). D e z e  t e c h n ie k  i s  e e n v o u d ig e r  en 
g o e d k o p e r  dan  g a s c h r o m a t o g r a f i e .

V o o r  de d u n n e l a a g c h r o m a t o g r a f i e  v a n  o r g a n o c h l o o r v e r -  
b in d in g e n  in  h e t  a l g e m e e n  w o r d e n  a l s  a d s o r b e n s  v o o r a l  a lu m in iu m o x id e  
en  s i l i c a g e l  g e b ru ik t .  In m i n d e r e  m a t e  w o rd t  k i e s e l g u h r  aa n g e w e n d  
(4) (23).

E n k e le  a u t e u r s  h e b b e n  m e to d e n  b e s c h r e v e n  v o o r  de 
p r e l i m i n a i r e  s c h e id in g  van  P C B s  v b b r  de g a s c h r o m a t o g r a f i s c h e  b e ­
p a l in g  of a l s  k w a l i t a t i e v e  b ep a l in g .

W e s ta ö  en N o re n  (25), R e in k e  e t  a l .  (21) en A r m o u r  
en  B u r k e  (2) g e b r u ik te n  a lu m in iu m o x id e p la te n ,  B a g le y  e t  a l .  (3), 
F e h r i n g e r  en  W e s t f a l l  ( 8 ) en H a t tu la  (10) v e r k o z e n  s i l i c a g e l .  A ls  
lo o p m id d e le n  w e r d e n  h i e r b i j  h e x a a n / e t h y l e t h e r  (25) (3) t r i m e t h y l a m i n e /  
h e x a a n  (2 1 ), h e x a a n  (2 1 ) en  a c e t o n / n - h e p t a a n  (2 ) v o o r g e s t e l d  w a n n e e r  
een  gew one s t i j g e n d e  c h r o m a to g r a f i e  w e r d  u i tg e v o e r d .  H a t tu la  (10) 
p a s t e  een  d u b b e le  o n tw ik k e l in g  m e t  d i c h lo r o m e th a a n  g evo lgd  d o o r  
n - h e p ta a n  en  F e h r i n g e r  en W e s t f a l l  (8 ) e en  b id im e n s io n a le  t e c h n ie k  
m e t  r e s p e k t i e v e l i j k  n - h e p t a a n  en  n - h e p t a a n / a c e t o n .  de V os en  P e e t  
(6 ) en I s m a i l  en B o n n e r  (13) w e n d d e n  een  o m g e k e e r d e  f a s e  v e r d e l i n g s -  
c h r o m a to g r a f i e  op k i e s e l g u h r  (6 ) o f  a lu m in iu m o x id e  (13) aan .  H et  
lo o p m id d e l  w a s  a c e t o n i t r i l / a c e t o n / m e t h a n o l / w a t e r .

A ls  r e v e l e e r m i d d e l  g e b r u ik te n  R e in k e  e t  a l .  (21) en 
F e h r i n g e r  en W e s t f a l l  (8 ) U V - s t r a l e n  en, de V os en P e e t  (6 ), I s m a i l  
en  B o n n e r  (13) B a g le y  e t  al.  (3) z i l v e r n i t r a a t  en  U V -b e l ic h t in g ,
W e s to a  en N o re n  (25) f e n o x y e th a n o l - a c e t o n - w a t e r s t o f p e r o x y d e - z i l v e r -  
n i t r a a t  en H a t tu la  (10) d i f e n y la m in e .



D e z e  m e to d e n  l a t e n  e v e n w e l  n ie t  toe  D D E v o l le d ig  van  
de P C B s  te  s c h e id e n .  D a a r o m  m o e t  D D E v o o r a f g a a n d e l i j k e  m e t  ko lo m - 
c h r o m a t o g r a f i e  v e r w i j d e r d  w o rd e n  of g e o x id e e r d  w o rd e n  (5).

V o o r  de s e m ik w a n t i t a t i e v e  o f  k w a n t i t a t i e v e  P C B - b e p a l i n g  
m e t  d u n n e l a a g c h r o m a t o g r a f i e  w e r d e n  s l e c h t s  w e in ig  m e to d e n  g e p u b l i c e e rd .

M u lh e r n  e t  a l .  (19) s te ld e n  een  s e m i - k w a n t i t a t i e v e  d u n -  
n e la a g m e to d e  v o o r .  Z i j  g e b r u ik te n  a lu m in iu m o x id e p la te n ,  b e n z e e n /  
h e x a a n  a l s  l o o p m id d e l  en  h e t  f e n o x y e th a n o lm e n g s e l  (2 5) a l s  r e v e l e e r m i d -  
de l .  E e n  v o o r e in ig in g  ( c l e a n -u p )  m e t  k o lo m c h r o m a t o g r a f i e  ( f l o r i s i l )  en 
e en  o x id a t ie  m e t  c h r o o m t r i o x i d e ,  o m  D D E  te  v e r w i jd e r e n ,  w e r d  e v e n w e l  
t o e g e p a s t .  D e s e m i - k w a n t i t a t i e v e  b e p a l in g  w e r d  u i t g e v o e r d  d o o r  de v le k -  
k e n g r o o t t e  te  v e r g e l i j k e n  m e t  d e z e  van  een  r e e k s  s t a n d a a r d e n .

B u s h  en F a - C h u n  Lo  (5) r a p p o r t e e r d e n  g o ed e  r e s u l t a t e n  
m e t  een  k w a n t i t a t i e v e  d e n s i t o m e t r i s c h e  m e to d e .  S i l i c a g e l  w e r d  g e b r u ik t  
a l s  d r a a g m id d e l ,  h e x a a n  a l s  e lu e n s  en z i l v e r n i t r a a t  + U V -b e l ic h t in g  a l s  
r e v e l e e r m i d d e l .  Ook h i e r  w e r d  v o o r a f  een  v o o r r e i n i g i n g  op f l o r i s i l -  
k o lo m  en een  o x id a t i e  m e t  CrO^ u i tg e v o e rd .

H e t  doe l  van  de h i e r  b e s c h r e v e n  p r o e v e n  w a s  h e t  op 
p u n t  s t e l l e n  van  e e n  s e m i - k w a n t i t a t i e v e  m e to d e  d ie  zo  een v o u d ig  m o g e ­
l i j k  en  m e t  w e in ig  o f  g e e n  v o o r r e i n i g i n g  k a n  w o r d e n  u i tg e v o e r d .  De 
m e to d e  m o e s t  d a a r e n b o v e n  t o e la t e n  de b e k o m e n  v le k k e n  e v e n tu e e l  g e ­
m a k k e l i jk  a a n  e e n  v e r d e r  o n d e r z o e k  (bv. g a s c h r o m a t o g r a f i s c h )  t e  o n d e r ­
w e r p e n .

D e d r i e  v o o r n a a m s t e  v a r i a b e l e n  van  de d u n n e l a a g c h r o ­
m a t o g r a f i e  n l.  h e t  a d s o r b e n s ,  h e t  lo o p m id d e l  en h e t  r e v e l e e r m i d d e l  
w e r d e n  s y s t e m a t i s c h  b e s tu d e e r d  te n  e in de  de o p t im a le  w e r k o m s t a n d i g ­
h e d e n  te  b e p a le n .  V o o r  h e t  s e m i - k w a n t i t a t i e f  o n d e r z o e k  w e r d  g e z o c h t  
in  de r i c h t in g  van  k l e u r v a r i a t i e  en  - i n t e n s i t e i t  van  de g e s c h e id e n  v l e k ­
k e n .



2. E x p e r im e n t e l e  g e g e v e n s .
- D L - p la t e n  : v o lg e n d e  p l a t e n  van  25x25 c m  w e r d e n  g e b r u ik t  (M erck ) .

-  DC - A lu fo l ie n ,  A lu m in iu m o x id e  60 ^ 2 5 4 ' n e u t r a a l ,  ty p e  E, l a a g -  
d ik te  : 0 , 2  m m .

- DC - A lu fo l ie n  A lu m in iu m o x id e  n e u t r a a l ,  ty p e  T , l a a g d ik te  :
0 , 2  m m .

- DC - F e r t i g p l a t t e n ,  K i e s e lg u h r  F ^ ^ ,  l a a g d ik t e  0, 2 m m .
- DC - F e r t i g p l a t t e n ,  K i e s e lg e l  F ^ ^ ,  ( K ie s e lg e l /K ie s e lg u h r ) ,  l a a g ­

d ik te  0, 25 m m .

D e p la te n  w e r d e n  g e d u r e n d e  e n k e le  u r e n  v o o r a f  b ij
120° C g e a k t iv e e r d .

- L o o p m id d e le n  : de g e t e s t e  lo o p m id d e le n  w a r e n  s a m e n g e s t e l d  u i t  een  
b a s i s s o l v e n t  ( " b a c k g ro u n d  s o lv e n t" ) ,  z o a l s  p e n ta a n ,  h e x a a n ,  h e p ta a n ,  
b e n z e e n  en  c y c lo h e x a a n  en u i t  een  e l u e e r s o l v e n t  v a n  v e r s c h i l l e n d  
ty p e  z o a l s  a lk o h o le n ,  k e to n e n ,  e t h e r s ,  e s t e r s  en z u r e n .  H e t  " b a s i s ­
s o lv e n t "  w e r d  e v e n w e l  ook z u i v e r  g e b ru ik t .

- A a n b r e n g e n  van  de sp o ts  : in  s t r e e p v o r m  ( 1 ,5  cm ) m e t  m i c r o a p p l i -  
c a t o r  van  10 ^il ( C o r d i s  L a b o r a t o r i e s ,  M ia m i ,  V. S. A. ) op 1 ,5  c m  
v an  de r a n d  van  de  p la a t .

- O n tw ik k e le n  van  de  c h r o m a t o g r a m s  : in  c h r o m a t o g r a f i e t a n k s  m e t  
g le u v e n  v o o r  5 p l a t e n  (D e sa g a ) .  De w a n d e n  w e r d e n  m e t  f i l t e e r p a p i e r  
b e k le e d  o m  de k a m e r v e r z a d i g i n g  t e  b e v o r d e r e n .  De l o o p a f s t a n d  b e ­
d r o e g  15 cm .

- R e v e l e e r m i d d e l e n  :
- (A) 0, 5 g z i l v e r n i t r a a t  + 1 m l  w a t e r  + 35 m l  g ly c e r o l  + 45 m l  

e th a n o l  96 % (in h e t  d o n k e r  b e w a r e n )  (5).
- (B) 1 ,7  g z i l v e r n i t r a a t  in  200 m l  e th a n o l  96 % (6 ).
- (C) 0, 1 g z i l v e r n i t r a a t  + 1 m l  w a t e r  + 20 m l  2 - f e n o x y e th a n o l  +

a c e to n  to t  2 0 0  m l  + 1 à  5 d r u p p e l s  w a t e r s t o f p e r o x y d e  30 % (17).
- (D) 1 ,7  g z i l v e r n i t r a a t  + 10 m l  w a t e r  + 5 m l  a m m o n ia k  + a c e to n

to t  200 m l .  A a n  45 m l  van  d ie  a m m o n ia k a le  o p lo s s in g  w o r d e n
5 m l  2 - f e n o x y - e th a n o l  to e g e v o e g d  (18).
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- (E) O, 5 g d i f e n y la m in e  + C, 5 g z i n k c h lo r i d e  in  100 m l  a c e to n .
D e p la a t  m o e t  to t  200° C v e r h i t  w o r d e n  (16).

- (F) 1 % to l id in e  in  a c e to n  (24).
- U V - la m p  (254 n m ).

- T e s to p lo s s in g e n  :
- P C B s  : A r o c h l o r  1232, 1242, 1245, 1254, 1260 (A n a la b s ,  N o r th  

H av en ,  Conn. USA).
- C h lo o r p e s t i c id e n  : p p 'D D T ,  op 'D D D , d i ë ld r i n ,  l in d a a n  (F lu k a ) ,  

p p 'D D E  (N a t ion a l  P h y s i c a l  L a b o r a t o r y ,  T e d d in g to n ,  E n g lan d ) .
A ls  o p lo s m id d e l  w e r d  h e x a a n  g e b ru ik t .

-  V i s e x t r a k t e n  :
H et  e x t r a k t i e t o e s t e l  v o o r g e s t e l d  d o o r  J e n s e n  en  R e n b e r g  (15) w e r d  
g e b r u ik t  (fig. l ) .  H e t  b e s t a a t  u i t  tw e e  c y l i n d e r v o r m ig e  s c h e i t r e c h t e r s  
van  150 m l ,  d ie  g e s c h e id e n  z i jn  d o o r  e e n  t u s s e n s t u k  m e t  z i j a r m .
D e b o v e n s t e  s c h e i t r e c h t e r  b e z i t  e en  f i l t e r  u i t  g e s i n t e r d  g la s  ( p o r o s i ­
t e i t  1). A l s  h o m o g e n i s a t o r  w e r d  een  U l t r a - t u r r a x  T P  1 8 /2  N 
( J a n k e  & K u n k e l  , S tau fen ,  W -D u i ts l a n d )  g e b ru ik t .
De v i s  w o r d t  van  hu id  en  g r a t e n  o n td a a n  en  in  s tu k je s  g e s n e d e n .  
D a a r v a n  w o r d t  10 g a fg ew o g en  en  in  de b o v e n s te  s c h e i t r e c h t e r  g e ­
b r a c h t .  D a a r a a n  w o r d t  n u  35 m l  van  e e n  m e n g s e l  a c e to n - h e x a a n ,
2 5 /1 0  (v /v )  to e g e v o e g d .  D it  m e n g s e l  w o r d t  g e d u r e n d e  3 m i n  g e h o ­
m o g e n i s e e r d .  D e  k r a a n  w o rd t  g eo p e n d  en o n d e r  s t i k s to f d r u k  w o rd t  
de v lo e i s t o f  d o o r  de g l a s f i l t e r  in  de o n d e r s t e  s c h e i t r e c h t e r  g e p e r s t .
De k r a a n  w o r d t  o p n ieu w  g e s lo te n  en  a a n  h e t  o v e r g e b le v e n  ru w  p r o -  
dukt  w o r d t  20 m l  h e x a a n - e t h e r  18:2 (v /v )  to e g e v o e g d .  Na h o m o g e ­
n i s e r i n g  ( 2  m in )  w o r d t  d e z e  v lo e i s t o f  ook  d o o r  de f i l t e r  g e d ru k t .
De b o v e n s t e  s c h e i t r e c h t e r  w o r d t  n u  g e s p o e ld  m e t  20 m l  v a n  e e n z e l f ­
de h e x a a n - e t h e r  m e n g s e l .  G e d u r e n d e  e e n  t w e e t a l  m in u te n  w o rd t  
nog s t i k s to f  in  de  s c h e i t r e c h t e r  g e s tu u r d ,  z o d a t  s l e c h t s  een  d ro o g  
v e z e l i g  p r o d u k t  o v e rb l i j f t .

In  de o n d e r s t e  l a a g  i s  n u  een  m e n g s e l  van  v e t ,  w a t e r  en  o r g a n i s c h  
so lv e n t  m e t  d a a r i n  P C B s  en de  o r g a n o c h lo o r p e s t i c i d e n .  D it  m e n g s e l  
w o r d t  v e r v o lg e n s  m e t  75 m l  0, 1 M HC1 g e sc h u d .  N ad a t  de o r g a n i s c h e



l a a g  z i c h  van  de  w a t e r i g e  l a a g  a f g e s c h e id e n  h e e f t ,  w o r d t  d e z e  l a a t s t e  
in  een  b e k e r  v a n  150 m l  v e r z a m e l d .  D e o r g a n i s c h e  l a a g  d ie  h e t  v e t  
b e v a t  w o r d t  in  e e n  v o o r a f  a fg ew o g en  e r l e n m e y e r  g e b r a c h t .  D e w a t e r -  
l a a g  w o r d t  o p n ieu w  m e t  1 0  m l  h e x a a n  in  d e z e l fd e  s c h e i t r e c h t e r  g e ­
ë x t r a h e e r d .  D e o r g a n i s c h e  la a g  w o r d t  nu  m e t  10 m l  a b s o lu t e  e th a n o l  
b e h a n d e ld  o m  h e t  l a a t s t e  w a t e r  te  v e r w i jd e r e n .  D ie  w a t e r v r i j e  o r ­
g a n i s c h e  l a a g  w o r d t  dan  ook in  de gew ogen  e r l e n m e y e r  g e b r a c h t .

H e t  m e n g s e l  in  de e r l e n m e y e r  b e s t a a t  u i t  v e t  en de o r g a n o c h l o o r v e r -  
b in d in g e n  in  een  o r g a n i s c h  o p lo s m id d e l .  D i t  o p lo s m id d e l  w o r d t  v o l ­
l e d ig  u i tg e d a m p t  o n d e r  s t i k s to f s t r o o m  in  een  w a r m w a t e r b a d  b ij  90° C. 
N a 15 m in  b l i j f t  s l e c h t s  h e t  v e t  o v e r  d a t  de o r g a n o c h lo o r p e s t i c i d e n  
en  P C B s  b e v a t .  Na a fk o e l in g  w o r d t  de  e r l e n m e y e r  o p n ieu w  gew ogen ,  
w a a r u i t  dan  d e  h o e v e e lh e id  v e t  k a n  w o r d e n  b e r e k e n d .  H e t  v e t  w o rd t  
n u  in  een  b e k e n d e  h o e v e e lh e id  h e x a a n  o p g e lo s t .  N o r m a a l  w o r d t  1 m l  
h e x a a n  v o o r  o n g e v e e r  25 m g  v e t  g e b ru ik t .  V o o r  h o e v e e lh e d e n  k l e i ­
n e r  dan  40 m g  w o r d t  h e t  v e t  in  2, 00 m l  o p g e lo s t .  In  d e z e  k o n c e n -  
t r a t i e s  i s  een  c l e a n - u p  n ie t  n o o d z a k e l i jk  (10). V o o r  g r o t e r e  h o e v e e l ­
h e d e n  v e t  ( m e e r  dan  150 m g) w o r d t  een  c l e a n - u p  u i tg e v o e rd .

D e h e x a a n o p lo s s in g  w o r d t  h i e r v o o r  m e t  een  e k w iv a le n te  h o e v e e lh e id  
g e k o n c e n t r e e r d  z w a v e l z u u r  g e sc h u d .  De o r g a n i s c h e  la a g  d ie  z i c h  dan 
a f s c h e id t ,  i s  v a n  h e t  v e t  g e z u iv e r d  en b e v a t  de o r g a n o c h lo o r k o m p o -  
n e n te n .  E r  m o e t  nog w o r d e n  g e z o r g d  d a t  de t e m p e r a t u u r  v a n  de 
o p lo s s in g  n ie t  s t i jg t .  D e o r g a n i s c h e  l a a g  w o r d t  dan  k w a n t i t a t i e f  
in  een  d ro g e  p r o e f b u i s  o v e r g e b r a c h t ,  d r o o g g e d a m p t  en  t e r u g  in  
0, 200 m l  (v e t te  v i s s e n )  o f  0, 400 m l  ( m a g e r e  v i s s e n )  o p g e lo s t .

3. R e s u l t a t e n  en d i s k u s s i e .

3 .1 .  K ^ H t a t i e f j ) n d e r z o e k .

3 . 1 . 1 .  In v lo ed  van  h e t  a d s o r b e n s  :

H e t  a lu m in iu m o x id e  typ e  E  h a d  m e t  o r g a n o c h l o o r v e r -
b in d in g e n  een  v r i j  g oed  s c h e id in g s v e r m o g e n  m e t  a p o l a i r e  s o lv e n te n



(bv. h e x a a n )  in  een  r e l a t i e f  k o r t e  o n tw ik k e l in g s t i jd .  W a n n e e r  de p l a a t  
v o o r  de d e te k t i e  m e t  e e n  z i l v e r n i t r a a t o p l o s s i n g  w e r d  b e s p r o e id  (zie  
3 . 1 . 3 . ) ,  v e r to o n d e  z i j  s l e c h t s  een  m a t ig e  n e ig in g  o m  te  v e r d o n k e r e n .  
D a a r d o o r  w e r d  een  g oed  k o n t r a s t  t u s s e n  de d o n k e r e  s p o t s  en de a c h t e r ­
g ro n d  b e k o m e n .  M et de a lu m in iu m p la a t  typ e  E  w e r d  een  d e t e k t i e l i m i e t  
van  0, 04 ^ tg  b e k o m e n .

De a lu m in iu m o x id e p la a t  typ e  T h a d  a l s  g r o o t  n a d e e l  
d a t  de s t i jg in g  van  h e t  o n tw ik k e l in g s s o lv e n t  h e e l  t r a a g  v e r l i e p  w a a r b i j  
in  v e r g e l i j k in g  m e t  de a n d e r e  p la te n  v r i j  l a g e  R ^ .-w aarden  w e r d e n  b e ­
k o m e n ,  h e tg e e n  h e t  s c h e id in g s v e r m o g e n  v e r m i n d e r t .  Z o  g af  h e t  typ e  T 
v o o r  A r a c h o r  1254 n a  50 m in  een  R ^ - w a a r d e  van  0 ,31  (s o lv e n t  : h e x a a n /  
b e n z e e n  (9 5 /5 ) )  t. o. v. 0 ,6 3  v o o r  h e t  ty p e  E  n a  35 m in .  W a n n e e r  e v e n ­
w e l  de b e h a n d e l in g  een  tw e e d e  m a a l  w e r d  h e r h a a l d ,  w e r d  v o o r  typ e  T 
een  R ^ - w a a r d e  van  0, 61 gevonden .  Op te  m e r k e n  v a l t  d a t  typ e  T een  
k l e i n e r  s p e c i f ie k  o p p e r v la k  dan  ty p e  E  h e e f t ,  nl.  5 0 -1 00  t. o. v. 100- 
2 0 0  m ^ / g .

M et k i e s e l g u h r  w e r d  een  z e e r  g e r in g  v e r s c h i l  in  
R ^ - w a a r d e n  v o o r  v e r s c h i l l e n d e  k o m p o n e n te n  b e k o m e n  ; d a a r b i j  b e n a d e r d e  
R .̂ s t e r k  de w a a r d e  1 .

H e t  s i l i c a g e l  h a d  ook een  goed  s c h e id e n d  v e r m o g e n ,  
an a lo o g  m e t  d it  van  a lu m in iu m o x id e  typ e  E. De g e v o e l ig h e id  b e k o m e n  
m e t  h e t  s i l i c a g e l ,  d a t  m e t  een  z i l v e r n i t r a a t o p l o s s i n g  w e r d  b e s p r o e id ,  
w a s  e v e n w e l  b e p e r k t  d o o r  h e t  fe i t  d a t  h e t  a d s o r b e n s  v r i j  sn e l  v e r d o n k e r ­
de o n d e r  in v lo e d  van  U V - s t r a l e n .  D e b e k o m e n  d e t e k t i e l i m i e t  b e d r o e g  
0 , 1 jug v o o r  P C B s  . Z o a ls  v e r d e r  b e s p r o k e n  w o rd t ,  kan  d e z e  p l a a t  
e c h t e r  v o o r  de s e m i - k w a n t i t a t i e v e  b e p a l in g  m e t  k l e u r b e p a l i n g  w o r d e n  g e ­
b r u ik t .  B e id e  p la te n  w e r d e n  dan ook in  h e t  v e r d e r  o n d e r z o e k  g e b ru ik t .

I s m a i l  en B o n n e r  (13) s te ld e n  e v e n e e n s  v a s t  d a t  a lu -  
m i n iu m o x id e - p l a t e n  de g e v o e l ig h e id  v o o r  P C B s  v e rh o o g d e n .  Ook v o o r  
o rg a n o c h lo o r v e r b in d in g e n  van  h e t  D D T - ty p e  b le e k  d i t  a d s o r b e n s  g e v o e l i g e r



dan  s i l i c a g e l  te  z i jn  (4).

D e h i e r  v a s tg e s t e l d e  d e t e k t i e l i m i e t e n ,  nl.  O, 04 en
O, 1 ^ig v o o r  r e s p e k t i e v e l i j k  a lu m in iu m o x id e  en  s i l i c a g e l  l ig g e n  la g e r  
d an  d e z e  van  I s m a i l  en  B o n n e r  (13) en M u lh e rn  e t  a l .  (19), d ie  r e s p e k ­
t i e v e l i j k  1 en  0, 2 ug v e r m e ld d e n .  Z i j  l ig g e n  e c h t e r  w e l  in  h e t  g e b ie d  
v an  de d e t e k i i e g r e n z e n  d ie  v o o r  o r g a n o c h lo o r v e r b in d in g e n  in  h e t  a l g e m e e n  
w e r d e n  gev o nd en ,  nl. 0, 01 - 0, 5 y ig  (1) (4).

A b b o t t  e t  a l .  (1) w i jz e n  in  d i t  v e r b a n d  op de  g r o te  
in v lo e d  d ie  de z u i v e r h e id  van  h e t  a d s o r b e n s  h e e f t  op de d e t e k t i e g e v o e -  
l ig h e id .

3. 1 .2 .  In v lo ed  van  h e t  lo o p m id d e l  en  de o n tw ik k e l in g s m e to d e .

E é n  v a n  de v o o r n a a m s t e  p r o b l e m e n  w a s  een  o n tw ik k e -  
l i n g s s o lv e n t  t e  v in d e n  d a t  een  o p t im a le  s c h e id in g  g e e f t  t u s s e n  P C B s  
e n e r z i j d s  en  de o r g a n o c h lo o r p e s t i c i d e n  a n d e r z i j d s .  Uit o r i ë n t e r e n d e  
p r o e v e n  b le k e n  h e e l  w a t  s o lv e n te n  een  an a lo o g  s c h e i d i n g s v e r m o g e n  te  
v e r to n e n ,  z o d a t  s u p p l e m e n ta i r e  e i s e n  k o nd en  w o r d e n  g e s t e ld  :

- e en  s n e l l e  o n tw ik k e l in g  g ev en  (12 à  15 c m  in  30 m in ) .
-  de p l a a t  m a g  n ie t  v e r d o n k e r e n ,
- h e t  so lv e n t  m o e t  v r i j  v lu c h t ig  z i jn ,  z o d a t  n a  de o n tw ik k e l in g  de  p la a t  

v lug  d ro o g t ,
- h e t  m o e t  een  g e m a k k e l i jk  k o n s t a n t  te  h o ud en  s a m e n s t e l l i n g  h e b b e n .

3. 1 .2 .  1. E e n d im e n s io n a l e  d u n n e l a a g c h r o m a to g r a f i e  in  één  s t a p.

In  de e e r s t e  p l a a t s  w e r d  de k l a s s i e k e  o p s t i jg e n d e  é é n ­
d im e n s io n a l e  d u n n e l a a g c h r o m a t o g r a f i e  t o e g e p a s t .  In t a b e l  1 w o r d e n  de 
b e k o m e n  r e s u l t a t e n  o p g e g e v e n  v o o r  A r o c l o r  1254, p p 'D D E ,  p p 'D D T ,  
op 'D D D , l in d a a n ,  d i ë ld r i n  ( t e lk e n s  5 Ug) ; 25 lo o p m id d e le n  w e r d e n  g e ­
t e s t  (4) (23).



T a b e l  1 - R ^ - w a a r d e n  van  P C B s  en  p e s t i c i d e n  b e k o m e n  m e t  d i v e r s e  
lo o p m id d e le n .

A lu m in iu m o x id e p la a t .

P C B s D D E DDT DDD L in d a a n D ië ld r i n
h e x a a n 0, 65 0, 65 0, 54 0, 37 0, 36 0 ,1 6
h e x a a n - b e n z e e n  

(90:10)
0 , 6 8 0, 70 0 , 59 0, 51 0, 48 0, 24

h e x a a n -  c h l o r o f o r m  
(90:10)

0, 74 0, 74 0, 67 0, 52

h e x a a n - a c e to n
(95:5)

0, 70 0, 71 0 , 60 0, 40 0 , 1 0

h e x a a n - e th a n o l  
(80:20)

0, 84 0, 85 0, 84 0, 78 0, 77

h e x a a n  - e t h y l a c e ta a t  
(90:10)

0, 73 0, 75 0, 70 0, 58

h e x a a n - e t h y lp r  o p io -  
n a a t  (9 0 : 1 0 )

0, 75 0, 74 0, 69 0 , 61

h e x a a n - a z i j n z u u r  
(90:10)

0 , 8 8 0, 87 0, 85 0, 76

h e x a a n - p r o p io n z u u r
(90:10)

1 , 0 0 0 , 9 8 0, 94 0, 89

h e p ta a n 0, 67 0, 67 0, 58 0, 44 0, 42 0 ,2 4
p e n ta a n 0 , 62 0 , 60 0, 50 0, 35 0, 33 0 ,1 4
p e n ta a n - a c e t o n

(90:10)
0, 77 0, 75 0 , 6 6 0, 44

p e n t a a n - p r o p i o n z u u r  
(90:10)

1 , 0 0 1 , 0 0 1 , 0 0 0 ,9 5

b en z  e e n - a z i j n z u u r  
(90:10)

0 , 8 8 0, 87 0, 85 0, 78

c y c lo h e x a a n 0 , 61 0 , 60 0 ,4 5 0 , 18
c y c lo h e x a a n - a c e to n

(95:5)
0, 75 0, 75 0 , 6 6 0, 54

a c e t o n i t r i l e - a c e t o n -  
m e th a n o l - w a t e r  
(40 :18 :40 :2 )

0, 72 0, 72 0, 71 0, 72 0, 70

m e th a n o l 0 ,9 0 0, 90 0, 89 0 , 8 8 0, 87
e th a n o l 0, 89 0 , 90 0, 89 0 , 8 8 0 , 8 8
cy  c lo h e x a a n - b e n z e e n - 
p a r a f f in e o l ie ( 4 5 :4 5 : l  0)

0, 89 0 ,91 0, 84 0, 85 0, 72 0, 50



S i l ic a g e lp la a t .

PC Bs D D E DDT DDD L in d a a n D ië ld r i n

h e x a a n 0, 56 0, 56 0, 42 0, 27 0, 25 0 , 08
h e p ta a n 0, 56 0, 56 0, 43 0 , 28 0, 14 0, 09
c y c lo h e x a a n - b e n z e e n
p a r a f f in e o l i e
(45 :45 :10)

0, 74 0, 74 0, 52 0 , 61 0 , 6 0 0, 49

h e x a a n - b e n z e e n
(95:5)

0 , 60 0 , 61 0, 40 0 , 15 0 , 1 0 0, 07

h e x a a n - e t h e r
(90:10)

0, 67 0 , 6 6 0, 55 0, 45 0, 35 0, 34

h e x a a n - a z i j n z u u r
(90:10)

0, 56 0, 54 0, 46 0, 41 0, 36 0, 37

h e p t a a n - a c e t o n  
(90:10)

0, 63 0 , 62 0, 54 0, 42 0, 46

b e n z e e n - a z i j n z u u r  
(90:10)

0 , 6 8 0 , 6 8 0 , 6 8 0, 83 0, 73 0, 71

Uit de b e k o m e n  r e s u l t a t e n  b l i jk t ,  d a t  de  o r g a n o c h lo o r -  
v e r b in d in g e n  in  d r i e  g r o e p e n  v o o r k w a m e n  : (a) P C B s ,  p p 'D D E  en p p 'D D T , 
(b) l in d a a n  en  op 'D D D  en (c) d i 'é ld r in .

V an  de b a s i s  s o lv e n te n  g av en  p e n ta a n ,  h e x a a n  en h e p -  
t a a n  en g o ed e  en s n e l l e  s c h e id in g ,  n l.  3 0 -4 0  m in  v o o r  15 c m  (* ). Cy- 
c lo h e x a a n  g a f  een  goede  s c h e id in g ,  m a a r  een  t r a g e  o n tw ik k e l in g  (75 m in ) .  
E th a n o l  en m e th a n o l  l i e t e n  geen s c h e id in g  toe .

Van de e lu e e r s o lv e n t e n  g av en  b e n z e e n  en  a c e to n  een  
g oeüe  s c h e id in g ,  t e r w i j l  c h l o r o f o r m ,  e t h y l a c e ta a t  en  e th y lp r o p io n a a t  g e ­
v o e lig  h e t  s c h e id in g s v e r m o g e n  v e r m in d e r d e n .  A z i jn z u u r ,  p r o p io n z u u r  en 
e th a n o l  g av en  g e e n  s c h e id in g  m e e r .

(* )  W a n n e e r  a a n g e g e v e n  w o r d t  d a t  een  goede  s c h e id in g  b e k o m e n  w e rd ,  
du id t  d it  op de s c h e id in g  van  P C B s  van  de p e s t i c i d e n  m e t  u i t z o n d e ­
r in g  van  DDE.



Op te  m e r k e n  v a l t  d a t  g een  lo o p m id d e l  g ev o nd en  w e r d  
d a t  een  s c h e id in g  t u s s e n  P C B s  en DDE gaf.

De b e s t e  s c h e id in g  w e r d  b e k o m e n  m e t  een  10 % a c e to n -  
h e x a a n  (h ep taan )  o p lo s s in g  en  een  1 0  % b e n z e e n - h e x a a n  o p lo s s in g .

V a n u i t  p r a k t i s c h  oogpun t w a s  h e t  e c h t e r  i n t e r e s s a n t  te  
w e r k e n  m e t  z u iv e r  h e x a a n  o m  v o lg e n d e  r e d e n e n  : h e t  s c h e id in g s v e r m o g e n  
w a s  goed , de p l a a t  v e r d o n k e r d e  n ie t ,  h e t  i s  v r i j  v lu c h t ig  (kpt. 6 8 , 5° C), 
z o d a t  de p l a a t  b lo o tg e s t e ld  a a n  de lu c h t  b in n e n  de m in u u t  d ro o g  w a s  en 
de s a m e n s t e l l i n g  b l i j f t  k o n s t a n t  d a a r  h e t  een  z u i v e r  p r o d u k t  i s .

F i g u u r  2 g e e f t  e e n  D L - c h r o m a t o g r a m  v a n  P C B s  en 
p e s t i c i d e n  o n tw ik k e ld  m e t  h e x a a n .

H e p ta a n  bood  e v e n w e l  ook v o o r d e le n  : e r  w e r d  nog een  
b e t e r e  s c h e id in g  b e k o m e n  t u s s e n  op 'D D D  en l in d a a n ,  m a a r  h e p ta a n  i s  
m i n d e r  v lu c h t ig  en  de o n tw ik k e l in g s s n e lh e id  w a s  k l e in e r .

3. 1. 2. 2. E e n d im e n s io n a l e  d u n n e l a a g c h r o m a to g r a f i e  in  tw e e  s ta p p e n .

De d o o r  H a t tu la  (10) v o o r g e s t e l d e  m e to d e  w a a r b i j  
a l s  a d s o r b e n s  s i l i c a  w o r d t  g e b ru ik t ,  w e r d  u i t g e t e s t .

De p la a t  w e r d  e e r s t  in  100 m l  d i c h l o r o m e th a a n  to t  
ha lfw eg ,  on tw ik k e ld ,  dan  g e d ro o g d  en  in  e e n  a n d e r e  t a n k  g e b r a c h t  d ie  
1 0 0  m l  n - h e p ta a n  b e v a t te .

Op b a s i s  v a n  de R ^ -w a a r d e n  ( ta b e l  2) k o nd en  tw e e  
g r o e p e n  w o rd e n  o n d e r s c h e id e n .  In de b o v e n s te  l a a g  b e v o n d e n  z ic h  
P C B s  en pp 'DDE en in  de tw e e d e  l a a g  p p 'D D T ,  op 'D D D , l in d a a n  en 
d ië ld r in .  Ook h i e r  w e r d  g een  s c h e id in g  t u s s e n  P C B s  en p p 'D D E  b e ­
k o m e n .



T a b e l  2 - E én  d im e n s io n a l e  o n tw ik k e l in g  in  tw e e  s ta p p e n .

K o m p o n e n t R^ v o lg e n s  H a t tu la  (2x1 Ocm) E ig e n  R ^ - w a a r d e n  (2x7, 5cm)
P C B s 0, 67 0, 90
DDE 0, 67 0, 89
DDT 0, 55 0 , 81
DDD 0, 54 0, 75
L in d a a n 0, 54 0, 70
D ië ld r i n 0, 41 0, 55

B ij  de é é n d im e n s io n a l e  o n tw ik k e l in g  in  tw e e  s ta p p e n  
w e r d e n  a n a lo g e  r e s u l t a t e n  a l s  b ij  de w e r k w i jz e  in  é é n  s ta p  b e k o m e n .
De m e to d e  b l i jk t  d u s  g e e n  b i j z o n d e r e  v o o r d e le n  te  b ie d e n .

3. 1 .2 .  3. T w e e d im e n s io n a l e  d u n n e l a a g c h r o m a to g r a f i e .

F e h r i n g e r  en  W e s t f a l l  ( 8 ) b e s c h r e v e n  een  t w e e d im e n ­
s io n a le  d u n n e la a g b e p a l in g .  D a a r b i j  g e b r u ik te n  z i j  s i l i c a g e l  a l s  a d s o r b e n s  
en  n - h e p t a a n  en  n - h e p t a a n / a c e t o n  95 :5  a l s  lo o p m id d e l .

D e z e  m e to d e  w e r d  e v e n e e n s  g e t e s t  m e t  r e s p e k t i e v e l i j k  
s i l i c a g e l -  en  a lu m in iu m o x id e - p l a t e n .  Ook e n k e le  a n d e r e  l o o p m id d e le n -  
k o m b in a t ie s  w e r d e n  h i e r b i j  b e p ro e fd .
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2 Dunnelaagchromatogram van PCB en 

Loopmiddel: hexaan.
Adsorbens: Aluminiumoxide type E

pesticiften.

1: Aroclor 1254, 2: DDE, 3: DDT, 4: DDD,
5: lindaan, 6: diëldrin.
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1 2 3 4
f i g .  3 Dunnelaagchromatogram van een mengsel bestaande uit 

Aroclor 1254 en organochloorpesticiden.
Loopmiddel: hexaan.
Adsorbens: Aluminiumoxide type E.
1.Mengsel: PCB+DDE, DDT, DDD+lindaan, diëldrin.
2.Mengsel behandeld met KOU: PCB+DDE+DD'''.U,diëldr.)C,H^Cl^.
3.Mengsel behandeld met CrO-.:PCB, DDT, DDD+lindaan,

diëldrin^DCSP.
4.Mengsel behandeld met KOU en CrO-: PCB, dicldri; ^

DCBP + trichljorbanz.



T a b e l  3 - T w e e d im e n s io n a le  d u n n e l a a g c h r o m a to g r a f i e .  
S i l i c a g e lp l a a t  :

1 s te  d im e n s ie 2 de d im e n s ie
L o o p m id d e l h e p ta a n h e p t a a n - a c e t o n  (95:5)
K o m p o n e n t R f R f
P C B s 0 ,5 9 0 ,6 7
D D E 0 ,5 6 0 ,6 7
L o o p m id d e l p e t r o l e u m e t h e r h e p t a a n - a c e t o n  (95:5)
K o m p o n e n t R f Rf
P C B s 0 ,6 5 0 , 6 8
DDE 0 ,6 5 0 , 6 8

A lu m in iu m o x id e p l a a t  :

1 s te  d im e n s ie 2 de d im e n s ie
L o o p m id d e l h e p ta a n h e x a a n
K o m p o n e n t R f R f
P C B s 0, 69 0 ,7 4
D D E 0 , 6 8 0 ,71
DDT 0 ,6 0 0 ,6 0
DDD 0, 46 0 ,4 8
D ië ld r i n 0 ,2 6 0 ,2 6

Uit de r e s u l t a t e n  v e r m e l d  in  t a b e l  3 b le e k  d a t  g lo b a a l  
g e z ie n  a n a lo g e  r e s u l t a t e n  a l s  b ij  de  é é n d im e n s io n a l e  b e p a l in g e n  w e r d e n  
b e k o m e n .  Ook h i e r  w e r d  g e e n  v o l le d ig e  s c h e id in g  P C B s - D D E  b e k o m e n

Op t e  m e r k e n  v a l t  d a t  in  o v e r e e n s t e m m in g  m e t  B u sh  
en  F a - C h u n  L o  (5) t u s s e n  de v e r s c h i l l e n d e  P C B s  z e l f  g een  s c h e id in g  
m o g e l i jk  w a s .  T a b e l  4 g e e f t  de r e s u l t a t e n  v o o r  a lu m in iu m o x id e -  en 
s i l i c a g e l p la t e n  ( lo o p m id d e l  : h ex aan ) .



T a b e l  4 - R ^ - w a a r d e n  v o o r  v e r s c h i l l e n d e  P C B s .

P r o d u k t
A lu m in iu m o x id e p la a t S i l i c a g e lp l a a t

R f R f
A r o c l o r 1232 0 , 62 0 ,5 2
A r o c l o r 1242 0, 63 0, 54
A r o c l o r 1245 0, 64 0, 55
A r o c l o r 1248 0, 64 0, 55
A r o c l o r 1254 0, 65 0, 56
A r o c l o r 1269 0, 73 0 ,6 2

E e n  m e n g s e l  v a n  P C B s  g a f  a ld u s  een  v r i j  l a n g g e r e k t e
v le k .  D it  k a n  v o o r a l  v a n  b e la n g  z i jn  b ij  o n d e r z o e k  van  i n d u s t r i ë l e  m o n ­
s t e r s  w a a r  h e e l  w a t  v e r s c h i l l e n d e  P C B s  s a m e n  k u n n e n  a a n w e z ig  z i jn .
B i j  d i e r l i j k e  m o n s t e r s ,  v o o r a l  b ij  v i s ,  w e r d  v a s t g e s t e l d  d a t  p r a k t i s c h  
u i t s l u i t e n d  A r o c l o r  1254 en 1260 t e r u g g e v o n d e n  w o rd e n  w a a r d o o r  de v le k  
h e e l  w a t  k o m p a k t e r  w o r d t  (7) (9) (26).

3. 1. 3. In v lo e d  van  h e t  r e v e l e e r m i d d e l .

E e n  a a n t a l  in  de l i t e r a t u u r  o p g e g e v e n  r e v e l e e r m i d d e l e n  
w e r d e n  g e t e s t  (5) (6 ) (16) (17) (18) (24).

B i j  h e t  g e b r u ik  v a n  s p r o e im i d d e l  A w a s  h e t  nod ig  de
p la a t  v e r s c h i l l e n d e  m a le n  a f w i s s e l e n d  t e  b e s p r o e i e n  en te  b e l i c h te n  m e t
UV o m  d u id e l i jk  b r u in e  v le k k e n  t e  b e k o m e n .

H e t  s p r o e im i d d e l  B g a f  l i c h t e  g r i j z e  v le k k e n  h e tg e e n  
de d e t e k t i e m o g e l i jk h e id  b e m o e i l i j k t  d a a r  v a a k  r e k e n in g  d ie n d e  te  w o rd e n  
g eh o ud en  m e t  een  l i c h t  v e r d o n k e r e n  van  h e t  a d s o r b e n s  ze l f .

H e t  s p r o e im i d d e l  C w a s  m o e i l i j k  t e  g e b r u ik e n  v o o r  
s e m i - k w a n t i t a t i e v e  d o e le in d e n  d a a r  de v le k d ic h th e id  v o o r  1 , 2  en 3 ^ ig  
p r a k t i s c h  g e l i jk  w a s  en  6 ^ig  p r a k t i s c h  ev en  d u id e l i jk  w a s  a l s  1 0  ^ig.



D e s p r o e im i d d e l  D g a f  b e v r e d ig e n d e  r e s u l t a t e n  z o w e l  
op a lu m in iu m o x id e  a l s  op s i l i c a g e l .  De d e te k t i e  w a s  m o g e l i jk  to t  0, 04 ^ig 
P C B  en v e r d e r  w a s  e e n  r e l a t i e f  goed  o n d e r s c h e id  t u s s e n  de  v e r s c h i l l e n d e  
k o n c e n t r a t i e s  t e  m a k e n .

Met s p r o e im i d d e l  E  w e r d e n  g e e n  b r u i k b a r e  r e s u l t a t e n  
b e k o m e n .  D e v le k k e n  w a r e n  b i jn a  n ie t  w a a r  t e  n e m e n  in  de b la u w e  a c h ­
t e r g r o n d .

H e t  to l id in e  (F) b l e e k  goed  b r u i k b a a r  m e t  de s i l i c a g e l -  
p l a a t  v o o r  k w a l i t a t i e v e  d o e le in d e n  d a a r  m e t  d i t  s p r o e i m i d d e l  g e k le u r d e  
v le k k e n  v e r k r e g e n  w o r d e n  d ie  a fh a n k e l i jk  w a r e n  van  de a a r d  v a n  de o r -  
g a n o c h lo o r v e r b in d in g  (z ie  t a b e l  5).

O p t e  m e r k e n  v a l t  d a t  de g e b r u ik t e  p l a t e n  e e n  f l u o r e s ­
c e r e n d e  v e r b in d in g  b e v a t te n .  D a a r d o o r  w a s  h e t  m o g e l i jk  P C B s ,  D D E en
DDT d u id e l i jk  in  U V - l ic h t  w a a r  te  n e m e n  z o n d e r  g e b r u ik  t e  m a k e n  van  
een  r e v e l e e r m i d d e l .

H e t  g r o o t s t e  p r o b l e e m  b ij  h e t  g e b r u ik  van  e e n  s p r o e i ­
m id d e l  w a s  h e t  h o m o g e e n  b e s p r o e i e n .  V o o r  een  s e m i - k w a n t i t a t i e v e  b e ­
p a l in g  i s  h e t  a b s o lu u t  n o o d z a k e l i jk  da t  de p l a a t  g e l i j k m a t ig  b e s p r o e id  
w o r d t  o m  de  o n b e k e n d e  t e  k u nn en  v e r g e l i j k e n  m e t  de s t a n d a a r d .  Ook 
de h o e v e e lh e id  g e b r u ik t e  s p r o e im i d d e l  i s  v a n  g r o o t  b e la n g .  T e  g r o te  
en t e  k le in e  v o lu m e s  v e r m i n d e r e n  de d e te k t i e g e v o e l ig h e id .  E e n  h o e ­
v e e lh e id  v a n  6  m l  ( r e a g e n s  D) o f  5 m l  ( r e a g e n s  F) b le e k  e e n  goede
m a a t  te  z i jn .  D e d u u r  v a n  de b e l ic h t in g  m e t  U V - s t r a l e n  i s  v e r d e r
ook b e p a le n d  v o o r  de  d e te k t i e g e v o e l ig h e id .  M en m o e t  e r  n a a r  s t r e v e n
de p l a a t  z o la n g  t e  b e l ic h t e n  to t  een  m a x i m a le  d e n s i t e i t  b e k o m e n  w o r d t
w a a r b i j  h e t  a d s o r b e n s  z e l f  n ie t  v e r d o n k e r t .  B i j  h e t  g e b r u ik  van  r e -  
l e v e e r m i d d e l  D w e r d  v a s t g e s t e l d  d a t  e e n  b e l i c h t i n g s d u u r  v a n  40 m in  
goede  r e s u l t a t e n  gaf. B e t e r e  r e s u l t a t e n  w e r d e n  nog v e r k r e g e n  d o o r  de 
p la te n  e e n  t i e n t a l  m in u te n  v o o r  h e t  b e s p r o e i e n  o n d e r  U V - l ic h t  t e  p l a a t s e n .



M e t r e a g e n s  F  w a s  de b e s t e  b e l i c h t in g  30 m in .

3. 1 .4 .  In v lo e d  van  een  c h e m is c h e  v o o r b e h a n d e l in g .

O m  de s c h e id in g  van  P C B s  en p e s t i c i d e n  ( v o o ra l  DDE) 
te  v e r b e t e r e n ,  k a n  g e b r u ik  g e m a a k t  w o r d e n  v a n  h e t  f e i t  d a t  de P C B s  c h e ­
m i s c h  z e e r  i n e r t  z i jn .

In de e e r s t e  p l a a t s  k a n  h e t  s to r e n d e  D D E to t  een  n i e t -  
s to r e n d e  v e rb in d in g  w o r d e n  g e o x id e e r d .

w o r d t  h e t  DDE i m m e r s  in  h e t  m e e r  p o l a i r e  D C B P  (4, 4 - d i c h l o o r b e n z o -  
fenon) o m g e z e t  (19) (25). D e z e  m e to d e  w e r d  u i t g e t e s t .

T w ee  m l  h e x a a n e x t r a k t  w o rd e n  in  e e n  p r o e f b u i s  van  
20 m l  m e t  g e s le p e n  s top  g e b r a c h t .  De o p lo s s in g  w o r d t  dan  u i tg e d a m p t  
o n d e r  s t i k s to f s t r o o m .  E r  w o rd e n  2, 5 m l  o x id a t i e r e a g e n s  to e g e v o e g d  
( 1 ,5  g CrO^ o p lo s s e n  in  1 m l  w a t e r  + 59 m l  i j s a z i j n )  en  een  r e f l u x s t e l  
w o r d t  op de p r o e f b u i s  g e p la a t s t .  De o p lo s s in g  w o r d t  g e k o e ld  en  2 m l  
h e x a a n  w o rd e n  to e g e v o e g d .  A an  h e t  m e n g s e l  w o rd e n  5 m l  w a t e r  en 
NaOH 5N to t  n e u t r a a l  to e g e v o e g d .  N o r m a a l  w o r d e n  7 à  8  m l  NaOH 5N 
to e g e v o e g d  ; in  de p r a k t i j k  w o rd t  NaOH to e g e v o e g d  to t  de n i e t - o r g a n i s c h e  
la a g  h e l d e r  g r o e n  i s .  B l i jv e n  e r  e c h t e r  h a r d n e k k ig e  b r u in e  v le k k e n  
a c h t e r  dan  d u id t  d it  e r o p  d a t  de r e a k t i e  n i e t  b e ë in d ig d  w a s .  D e o r ­
g a n is c h e  l a a g  w o r d t  o n m id d e l l i jk  a fg e n o m e n .

M et  a lu m in iu m o x id e  a l s  a d s o r b e n s  en h e x a a n  a l s  
l o o p m id d e l  w e r d e n  v o lg e n d e  R ^ .-w aarden  b e k o m e n  (fig. 3) :

O n d e r  in v lo e d  van  een  s t e r k  o x id a t i e m id d e l  a l s  CrO 3

P C B s 0, 65
DDE
DDT 0, 54 

0, 36 
0, 36

DDD
L in d a a n



D i ë ld r i n  0 ,1 6
D C B P  0 ,0 5

In  de b e s c h r e v e n  p r o e f o m s t a n d ig h e d e n  s t o o r t  D D E  a l ­
d u s  n ie t  m e e r .

B i j  o n d e r z o e k  van  b io lo g is c h e  e x t r a k t e n  k u n n e n  de v l e k ­
k e n  v a n  P C B s  en D D T  v r i j  d ic h t  b ij  e l k a a r  of z e l f s  g e d e e l t e l i j k  in  e l k a a r  
l ig g en .

O m  de s c h e id in g  te  v e r b e t e r e n ,  k a n  e e n  d e h y d r o h a lo -  
g e n a t ie  m e t  k a l iu m h y d r o x id e  in  a lk o h o l i s c h  m id d e n  w o r d e n  t o e g e p a s t  (15) 
(25) (26). H ie r b i j  w o r d e n  DDT in  D D E, DDD in  DDM U (d ic h lo o rd i f e n y l  
m o n o g e c h l o r e e r d  o n v e r z a d ig d  e th aan )  en  l in d a a n  in  t r i c h l o o r b e n z e e n  o m g e ­
z e t .  D e z e  m e to d e  w e r d  e v e n e e n s  u i t g e t e s t .

In  e e n  1 0 -15  m l  p r o e f b u i s ,  m e t  een  s c h r o e f d o p  m e t  
t e f lo n  b e k le d in g  w o r d e n  2 m l  h e x a a n  e x t r a k t  g e m e n g d  m e t  2 m l  95 % 
e th a n o l  en 4 k o r r e l s  (+ 3 50 m g)  k a l iu m h y d r o x id e .  De p r o e f b u i s  w o rd t  
g e s lo te n  en  30 m in  in  een  w a t e r b a d  op 50° C geh o ud en .  N a a fk o e le n  
w o r d e n  5 m l  w a t e r  to e g e v o e g d  en é é n  m in u u t  g e sc h u d .  Na c e n t r i f u g e r e n  
k a n  de  o r g a n i s c h e  l a a g  w o r d e n  w e g g e n o m e n .

M e t  d e z e  w e r k w i jz e  w e r d  v a s t g e s t e l d  d a t  de R ^ .-w aar-  
den van  D D T , DDD en  l in d a a n ,  m a a r  n ie t  d e z e  v a n  P C B s  g e w i jz ig d  w e r ­
den. M e t  a l u m in iu m o x id e  a l s  a d s o r b e n s  en  h e x a a n  a l s  lo o p m id d e l  w e r ­
den  R ^ .-w aarden  b e k o m e n  (fig. 3) :

P C B s 0 , 65
DDE 0 , 65
DDMU 0 , 64
T r i c h lo o r b e n z e e n 0 , 06
D ië ld r i n 0 , 16



E r  w e r d  a ld u s  v a s t g e s t e l d  d a t  P C B s ,  D D E , D D T en 
DDD z ic h  g r o e p e r e n .

U i t e r a a r d  d ie n t  d e z e  d e h y d r o c h lo r i n a t i e  d o o r  een  o x i ­
d a t ie  m e t  CrO^ te  w o rd e n  gevo lgd ,  w a a r d o o r  DDMU n a a s t  D D E  ook in  
D C B P  w o rd t  o m g e z e t .

D e b e k o m e n  R ^ .-w aarden  w e r d e n  dan  in  f ig u u r  3 w e e r ­
g e g e v e n  :

P C B s  0 ,6 5
D D E
DDMU
T r ic h lo o r b e n z e e n  0, 05
D C B P 0 ,0 5

D o o r  d e z e  d u b b e le  c h e m is c h e  v o o r b e h a n d e l in g  w a r e n  
de P C B s  a ld u s  z e e r  goed  v a n  de o r g a n o c h lo o r p e s t i c i d e n  g e s c h e id e n .  D it  
k a n  v a n  b e la n g  z i jn  w a n n e e r  de P C B s  a a n  v e r d e r  o n d e r z o e k  (bv. g a s -  
c h r o m a to g r a f i s c h )  d ie n e n  te  w o rd e n  o n d e r w o r p e n .

3. 2. ^ e m ^ k w a n t i t a t i e f _ o n d e r z o e k .

3 . 2 . 1 .  Op z u i v e r e  P C B s .

De k w a n t i t a t i e v e  a n a ly s e  k a n  op de d u n n e la a g p la a t  
z e l f  o f n a  v e r w i jd e r i n g  van  de k o m p o n e n te n  g e b e u re n .  D a a r  h e t  h i e r
de b e d o e l in g  w a s  een  v lu g g e  r o u t i n e - m e t o d e  op pun t  te  s t e l l e n ,  w e r d
a l l e e n  a a n d a c h t  a a n  de e e r s t e  t e c h n ie k  b e s t e e d .

D e r e c h t s t r e e k s e  d e n s i t o m e t r i e  van  m e t  z i l v e r n i t r a a t  
g e r e v e l e e r d e  sp o ts  ( d e n s i t o m e te r  P h o to v o l t )  b le e k  g een  a fd o e n d e  r e s u l ­
t a t e n  op te  l e v e r e n .  Ook de s p o to p p e r v la k t e  z o a l s  v o o r g e s t e l d  d o o r  
A b b o t t  e t  a l .  ( l )  en V i s w e s v a r i a h  en  J a y a r a m  (24) b le e k  v o o r  P C B s  
m o e i l i j k  t o e p a s s e l i jk .



De k l e u r v a r i a t i e - m e t o d e  van  l a a t s t g e n o e m d e  gaf  a n d e r ­
z i j d s  p o s i t i e v e  r e s u l t a t e n  ook v o o r  P C B s .  H et  b e t r e f t  r e v e l e e r m i d d e l  F  
(1 % to l id in e  in  a c e to n ) .  D e z e  m e to d e  k on  a l l e e n  m e t  s i l i c a g e l p l a t e n  
w o rd e n  g e b ru ik t .

T a b e l  5 g e e f t  de  b e k o m e n  r e s u l t a t e n  w e e r .

De k l e u r s c h a k e r i n g e n  van  de p e s t i c i d e n  k w a m e n  goed  o v e r ­
een  m e t  d e z e  d o o r  V i s w e s w a r i a h  en J a y a r a m  (24) o p g e g e v e n .  D e z e  
a u t e u r s  h e b b e n  e v e n w e l  P C B s  n ie t  o n d e rz o c h t .

H e t  e - t o l i d i n e  b le e k  een  g oede  h u lp  v o o r  ro u t in e  s e m i -  
k w a n t i t a t i e v e  b e p a l in g e n  t e  z i jn .  De k l e u r  i s  e n k e le  d a g e n  h o u d b a a r .  
D a a r d o o r  k a n  een  s t a n d a a r d p l a a t  k l a a r  g e m a a k t  en m o e t e n  n ie t  bij  
i e d e r e  b e p a l in g  s t a n d a a r d m e n g s e l s  m e e g e s p o t  w o rd e n .

3. 2. 2. Op v i s e x t r a k t e n .

- E e r s t e  s e m i - k w a n t i t a t i e v e  b e p a l in g .

Uit v e r s c h i l l e n d e  r e e k s e n  o r i ë n t e r e n d e  p r o e v e n  b le e k  
d a t  v o lg e n d e  w e r k w i jz e  de m e e s t  p r a k t i s c h e  r e s u l t a t e n  gaf.

E e n  a lu m in iu m o x id e -  en  een  s i l i c a g e l p l a a t  w o r d e n  g e b ru ik t .  
Op i e d e r  van  de p la te n  w o r d e n  de te  b e p a le n  v i s e x t r a k t e n  ( 2 0 a a n g e ­
b r a c h t  en één  s t a n d a a r d o p l o s s i n g  d ie  2  ^ g  van  i e d e r  van  v o lg e n d e  k o m -  
p o n e n te n  b e v a t  : A r o c l o r  1254, D D E, DDT, l in d a a n ,  DDD en d ië ld r i n .
De a lu m in iu m o x id e -  en  s i l i c a g e l p la t e n  w o rd e n  r e s p e k t i e v e l i j k  m e t  s p r o e i ­
m id d e le n  D ( z i l v e r n i t r a a t )  en  F  ( to l id in e )  b e h a n d e ld .

In  p r i n c ip e  k a n  a l l e e n  de a l u m i n iu m o x i d e - p l a a t  g e b r u ik t  
w o rd e n  w a n n e e r  de  s e m i - k w a n t i t a t i e v e  b e p a l in g  op de  d e t e k t i e l i m i e t  
g e b a s e e r d  i s  (z ie  v e r d e r ) .  E e n  b i jk o m e n d  d u n n e l a a g c h r o m a t o g r a m  op



T a b e l  5. - K l e u r v a r i a t i e  n a  b e s p r o e i i n g  v a n  o r g a n o c h lo o r v e r b i n d i n g e n  m e t  1 % to l id in e  in
a c e to n .

O r g a n o c h lo o r -
v e r b in d in g

D e te k t i e
l im ie t^ ig

K l e u r  b ij  ko nc .  
0, 01 - 0, 5 ^ig

K l e u r  b ij  ko nc .  
0, 5 -  2 ^ig

K l e u r  b i j  ko nc .  
2 - 5 ^ig

K l e u r  b ij  ko nc .  
5 - 10 ^ig

P C B s  ( A r o -  
c l o r  1254) 0 , 1 g e b r o k e n  w i t z w a k  g r i j s g r i j s g r i j z i g  g r o e n
DDE 0, 05 g e e l  g r i j s l i c h t  b e ig e b e ig e g e e lb r u in
DDT 0 , 0 1 z w a k  g e e l g r o e n a c h t ig

g e e l
g e e l a c h t ig
g r o e n

g r o e n

DDD 0, 5 - l i c h t  b e ig e b e ig e b r u in
L in d a a n 0 , 0 1 z w a k  d a u w ­

a c h t ig  g r i j s
g r o e n a c h t ig
b la u w

b la uw d onk e r  b l  auw

D i ë ld r i n 0 ,3 z w a k  g e e l g e e l g r o e n a c h t ig
g e e l

l i c h t  g r o e n



s i l i c a g e l  b ie d t  e c h t e r  h e t  v o o r d e e l  d a t  e e n  s u p p l e m e n ta i r e  s c h a t t in g  v a n  
de  h o e v e e lh e id  P C B s  m o g e l i jk  w o r d t  en d a t  ook k w a l i t a t i e f  g e z i e n  d o o r  
de  k l e u r v a r i a t i e s  n u t t ig e  i n f o r m a t i e s  o v e r  e v e n tu e e l  a a n w e z ig  p e s t i c i d e n  
(o. m .  h e t  o v e r l a p p e n d  DDE) k a n  w o r d e n  b e k o m e n .  T e n s lo t t e  i s  h e t  
v e r s c h i l  in  g e v o e l ig h e id  (0 ,1  ^pg t .  o. v. 0 ,0 4  ^ug v o o r  a lu m in iu m o x id e )  
e v e n e e n s  n u t t ig  v o o r  de  s e m i - k w a n t i t a t i e v e  b e p a l in g .

A ls  v o o r b e e ld  w o r d e n  in  t a b e l  6  d e  r e s u l t a t e n  v e r m e l d  b e k o m e n  
m e t  tw e e  v e t t e  v i s s o o r t e n ,  n l .  h a r i n g  (C lu p e a  h a r e n g u s  L . ) en  m a k r e e l  
( S c o m b e r  s c o m b r u s  L . ) en  tw e e  m a g e r e  v i s s o o r t e n ,  n l .  w i j t in g  ( M e r -  
l a n g iu s  m e r l a n g u s  L . ) en k a b e l ja u w  (G adus m o r h u a  L .  ) van  o n b e k e n d e  
h e r k o m s t .  D e  v e tg e h a l t e n  w a r e n  r e s p e k t i e v e l i j k  1 1 ,4  ; 10, 4 ; 0 ,1  en 
0 , 2 %.

T a b e l  6  -  S e m i - k w a n t i t a t i e v e  b e p a l in g  van  P C B s  op v i e r  v i s s o o r t e n  
( R ^ -w a a rd e n )

A lu m in iu m o x id e p l a a t  :

H a r in g M a k r e e l S t a n d a a r d W ijt ing K a b e l ja u w
0 , 6 6 0, 65 0, 65 (PC B +D D E) 0, 67 -

0, 54 0, 54 0, 54 (DDT) 0, 55 0, 54
0, 37 0, 36 0, 37 (DDD) 0, 38 -

- - 0 ,3 6  (L ind aa n ) - -
"

- 0, 1 6  (D ië ld r in ) - -
S i l i c a g e lp l a a t  :

H a r in g M a k r e e l S t a n d a a r d W ij t in g K a b e l ja u w
0, 56 0, 57 0, 56 (P C B+D D E) - -

g r i j s  + h e e l  zw a k g r i j s  + b e ig e
g ee l

0, 42 0, 43 0, 42 (DDT) 0, 43 0, 42
g r o e n - g e e l g e e l - g r o e n zw a k  g e e l z w a k  g e e l

0, 27 0, 27 0,2 6  (DDD, L in d a a n ) 0, 27 -

g r o e n ­ g r o e n (blauw) g r o e n g r o e n a c h t ig
b la uw b la u w blauw

- - 0, 08 (D ië ld r in ) - -

g e e l



In  d r i e  v a n  d e  v i e r  g e v a l le n  w e r d  e e n  r e l a t i e f  g r o t e  v le k  m e t  
R ^ - w a a r d e  + 0, 65 op de  a lu m in iu m o x id e p la a t  v a s t g e s t e l d ,  w a a r d o o r  de 
a a n w e z ig h e id  van  P C B s  w e r d  a a n g e to o n d .  Op de s i l i c a g e l p l a a t  k w a m  
d e z e  s l e c h t s  op tw e e  van  d e  d r i e  g e v a l le n  v o o r .  Op t e  m e r k e n  v a l t  da t  
in  d ie  v le k k e n  de  a a n w e z ig h e id  van  e e n  tw e e d e  v le k  n l.  v a n  D D E, d u id e ­
l i j k  w a a r  t e  n e m e n  w a s  w e g e n s  v e r s c h i l l e n d e  k l e u r .  V o o r  w i j t in g  w e r d  
een  r e l a t i e f  g r o te ,  m a a r  z e e r  z w ak k e  v le k  op  de  a l u m i n iu m p l a a t  b e k o m e n .  
D e  k o n c e n t r a t i e  w a s  h i e r b i j  e c h t e r  z e k e r  l a g e r  dan  0, 1 ^tig in  de spo t  
h e tg e e n  o v e r e e n s t e m t  m e t  0, 1 p p m  in  de v i s .  In  k a b e l ja u w  w e r d  in  
g e e n  van  b e id e  g e v a l le n  P C B s  w a a r g e n o m e n .  In d ie n  d e z e  a a n w e z ig  
w a r e n ,  b e d r o e g  de  k o n c e n t r a t i e  m i n d e r  dan 0, 04 p p m .

Z o n d e r  r e k e n in g  t e  h o u d e n  m e t  h e t  o v e r l a p p e n d  D D E  l i e t  de 
k l e u r i n t e n s i t e i t  van  de  s p o ts  op de s i l i c a g e l p l a a t  toe  t e  s c h a t t e n  d a t  
h a r i n g  en  m a k r e e l  r e s p e k t i e v e l i j k  1 en  0, 1 p p m  P C B  b e v a t te n .  D e a f ­
w e z ig h e id  van  e e n  v le k  op de s i l i c a g e l p l a a t  l e id d e  to t  h e t  b e s lu i t  d a t  
0, 05 p p m  P C B  in  w i j t in g  a a n w e z ig  w a s .  V o o r  k a b e l ja u w  w a s  d e z e  h o e ­
v e e lh e id  k l e i n e r  dan  0, 04 p p m .

- T w e e d e  s e m i - k w a n t i t a t i e v e  b e p a l in g .

H e t  v e r d e r  v e r l o o p  v a n  de  a n a l y s e  h a n g t  a f  v a n  h e t  v o o r a f  
g e s t e ld e  doe l.  I s  h e t  de  b e d o e l in g  a l l e e n  e e n  a lg e m e e n  s e m i - k w a n t i -  
t a t i e f  i n z i c h t  t e  h e b b e n  in  de h o e v e e lh e id  a a n w e z ig  P C B s  (en  p e s t i c i d e n ) ,  
dan  k a n  de b e p a l in g  h i e r  w o r d e n  b e ë in d ig d .  O n d e r z o e k t  m e n  d a a r e n t e g e n  
o f  een  b e p a a ld e  P C B - g r e n s  n ie t  w e r d  o v e r s c h r e d e n  dan  h e e f t  m e n  e r  
b e la n g  b ij  e e n  tw e e d e  m e e r  n a u w k e u r ig e  s e m i - k w a n t i t a t i e v e  b e p a l in g  
u i t  t e  v o e r e n .  I s  d e z e  g r e n s  bv. op 0, 8  p p m  g e s te ld ,  dan  d ie n t  in  de 
h i e r  u i t g e v o e r d e  m o d e l p r o e f  a l l e e n  h a r i n g  ( 1  p p m ) v e r d e r  o n d e r z o c h t  te  
w o rd e n .  H e t  e x t r a k t  w o r d t  e e r s t  m e t  CpO^ g e o x y d e e r d ,  t e n  e in de  h e t  
s t o r e n d  D D E t e  e l i m i n e r e n  (z ie  3 . 1 . 4 . ) .  Op t e  m e r k e n  v a l t  d a t  in  g e ­
v a l  v e e l  DDT a a n w e z ig  i s  (v lek  d ic h t  b ij  P C B s ) ,  m e n  e r ,  z o a l s  r e e d s  
v e r m e ld ,  b e la n g  b i j  h e e f t  v b b r  de o x y d a t ie  een  d e h y d r o h a lo g e n a t ie  u i t  
t e  v o e r e n .



E e n  tw e e d e  o n tw ik k e l in g  w o rd t  nu  op a lu m in iu m o x id e  u i t ­
g e v o e rd .  H e t  s p o t te n  van  h e t  e x t r a k t  g e b e u r t  op v o lg e n d e  w i jz e  : 10,
20, 30, 40 en  50 ƒ 1  ; ook 0 ,0 4  ^ g  A r o c l o r  1254 w o r d t  a a n g e b r a c h t .
A an  de h an d  van  de d e t e k t i e l i m i e t  w o r d t  een  n ie u w e  s e m i - k w a n t i t a t i e v e  
b e p a l in g  u i t g e v o e r d .  In  h e t  h i e r  b e h a n d e ld e  g e v a l  b e v a t te  h a r i n g  a ld u s
0, 7 p p m  P C B s  h e tg e e n  l a g e r  u i tv i e l  dan  de (a ls  v o o r b e e ld )  g e s t e ld e  g r e n s  
v an  0 , 8  p p m .

T e n s lo t t e  k a n  e r o p  g e w e z e n  w o rd e n  d a t  d e z e  tw e e d e  b e ­
p a l in g  de  P C B s  v o o r  v e r d e r  o n d e r z o e k  (bv. g a s c h r o m a t o g r a f i s c h )  g e s c h ik t  
m a a k t .
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S a m e n v a t t in g .

E e n  een v o u d ig e  s e m i - k w a n t i t a t i e v e  m e to d e  g e b a s e e r d  
op de k l e u r v a r i a t i e  en i n t e n s i t e i t  van  de m e t  d u n n e l a a g c h r o m o g r a f i e  
g e s c h e id e n  v le k k e n  w e r d  op pun t  g e s te ld .  V o o ra f  w e r d e n  de  d r i e  v o o r ­
n a a m s t e  v a r i a b e l e n  nl. a d s o r b e n s ,  l o o p m id d e l  en r e v e l e e r m i d d e l  s y s t e ­
m a t i s c h  b e s tu d e e r d  te n e in d e  de o p t im a le  w e r k o m s ta n d ig h e d e n  te  b e p a le n .

De b e s t e  r e s u l t a t e n  w e r d e n  b e k o m e n  m e t  s i l i c a g e l  en 
a lu m in iu m o x id e  a l s  a d s o r b e n t i a ,  n - h e x a a n  a l s  l o o p m id d e l ,  z i l v e r n i t r a a t  
en o - to l id in e  a l s  r e v e l e e r m i d d e l .  De d e t e k t i e l i m i e t e n  b e d r o e g e n  0, 1 en
0, 04yug v o o r  r e s p e k t i e v e l i j k  s i l i c a g e l  en a lu m in iu m o x id e .  D e z e  l im i e t e n  
a l s m e d e  de k l e u r v a r i a t i e s  l a t e n  toe  een  e e r s t e  s e m i-k w a n t i t a t ie v e  b e ­
p a l in g  u i t  te  v o e r e n .  In d ie n  een  m e e r  n a u w k e u r ig e  b e p a l in g  g e w e n s t  i s ,  
w o rd t  DDE, d a t  n ie t  van  de P C B s  g e s c h e id e n  i s ,  v o o r a f  v e r w i j d e r d  d o o r  
o x id a t ie  m e t  c h r o o m t r i o x i d e .  M e t  m a g e r e  v i s s e n  k a n  e e n  h e x a a n e x t r a k t  
r e c h t s t r e e k s  w o rd e n  g e b r u ik t  ; v o o r  v e t te  v i s s e n  i s  een  e e n v o u d ig e  v o o r -  
r e in ig in g  m e t  z w a v e l z u u r  a a n g e w e z e n .
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