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1. I n l e i d i n g . (* )

I n  r e c e n t e  j a r e n  h e e f t  e e n  n i e u w e  g r o e p  o r g a n o c h l o o r -  

v e r b i n d i n g e n ,  d e  p o l y g e c h l o r e e r d e  b i p h e n y l s  ( P C B s )  d e  a a n d a c h t  v a n  de  

e k o l o g e n  g e t r o k k e n .  Z i j  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  i n  1966  in  

v i s  e n  w i l d  o n t d e k t  (14 ) .  P C B s  w o r d e n  a i s  c h e m i k a l i ë n  s e d e r t  c a  1930  

i n  t a l r i j k e  i n d u s t r i e ë n  g e b r u i k t .  D e  h a n d e l s n a m e n  z i j n  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 l o 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 )  

e n  C l o p h e n  ( D u i t s l a n d ) .

H u n  v o o r n a a m s t e  e i g e n s c h a p p e n  z i j n  h u n  h o g e  d i e l e k 

t r i s c h e  k o n s t a n t e  e n  h u n  t e r m i s c h e  e n  c h e m i s c h e  s t a b i l i t e i t ,  d i e  v o o r  

v e l e  i n d u s t r i ë l e  p r o c e s s e n  v a n  g r o o t  b e l a n g  z i j n .  D e z e  s t a b i l i t e i t  en 

h e t  f e i t  d a t  z i j  g e m a k k e l i j k  d o o r  l e v e n d e  o r g a n i s m e n  w o r d e n  o p g e n o m e n  

en  g e a k k u m u l e e r d  k u n n e n  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 i t  b l i j k t  

v o o r a l  v o o r  z o e t w a t e r  e n  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  t e  z i j n  (7).

D e  h u i d i g  v a s t g e s t e l d e  k o n c e n t r a t i e s  z i j n  d u i d e l i j k  h o g e r  

d a n  d e z e  v a n  a n d e r e  o r g a n o c h l o o r v e r b i n d i n g e n  (bv. p e s t i c i d e n ) ,  m a a r  

b l i j k e n  n o g  n i e t  a l a r m e r e n d  t e  z i j n  (12) (20) .  N i e t t e m i n  i s  i n  h e t  k a d e r  

v a n  h e t  w e t e n s c h a p p e l i j k  o n d e r z o e k  i .  v. m .  d e  v e r o n t r e i n i g i n g  v a n  d e  

z e e  e n  d e  w e e r s l a g  e r v a n  o p  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 j k  m e e r  a a n 

d a c h t  a a n  h e t  p r o b l e e m  P C B  t e  b e s t e d e n .  H e t  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 i k k e n  o v e r  s n e l l e  r o u t i n e m e t o d e n  o m  h e t  g e h a l t e  a a n  P C B s  

t e  b e p a l e 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 r d t  m e e s t a l  g e b r u i k t  

v o o r  d e  d o s e r i n g  v a n  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  d a t  P C B s  

e e n  k o m p l e x  p i e k e n p a t r o o n  v e r t o n e n  e n  d a t  a n d e r e  o r g a n o c h l o o r v e r 

b i n d i n g e n  (bv .  D D E )  k u n n e n  i n t e r f e r e r e n  (11).

( * )  D. T I L L E M A N  w a s  s t a g i a i r  v a n  h e t  H o g e r  T e c h n i s c h  I n s t i t u u t  
O o s t e n d e .
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A l h o e w e l  d u n n e l a a g c h r o m a t o g r a f i e  n i e t  z o  g e v o e l i g  

i s  a i s  g a s c h r o m a t o g r a f i e ,  b i e d t  z i j  t o c h  h e t  v o o r d e e l  d a t  d e  P C B  s a i s  

tw e e  o f  d r i e  k o m p a k t e  s p o t s  v o o r k o m e n  d i e  g o e d  g e s c h e i d e n  z i j n  v a n  d e  

o r g a n o c h l o o r p e s t i c i d e n ,  u i t g e n o m e n  D D E  e n  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 r d 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  d e  a n a l y s e  v a n  o r -  

g a n o c h l o o r v e r b i n d i n g e n  g e b r u i k t  (23) .  D e z e  t e c h n i e k  i s  e e n v o u d i g e r  en  

g o e d k o p e r  d a n  g a s c h r o m a t o g r a f i e .

V o o r  d e  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 i n d i n g e n  in  h e t  a l g e m e e n  w o r d e n  a i s  a d s o r b e n s  v o o r a l  a l u m i n i u m o x i d e  

e n  s i l i c a g e l  g e b r u i k t .  In  m i n d e r e  m a t e  w o r d t  k i e s e l g u h r  a a n g e w e n d  

(4) (23).

E n k e l e  a u t e u r s  h e b b e n  m e t o 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 i d i n g  v a n  P C B s  v ó b r  d e  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 i n g  o f  a i s  k w a l i t a t i e v e  b e p a l i n g .

W e s t ö ö  en  N o r e n  (2 5), R e i n k e  e t  a l .  (21) e n  A r m o u r  

e n  B u r k e  (2) g e b r u i k t e n  a l u m i n i u m o x i d e p l a t e n ,  B a g l e y  e t  a l .  (3), 

F e h r i n g e r  e n  W e s t f a l l  (8) en  H a t t u l a  (10) v e r k o z e n  s i l i c a g e l .  A i s  

l o o p m i d d e l e 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  (21 ) ,  h e x a a n  (21) e n  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  

e e n  g e w o n e  s t i j g e n d e  c h r o m a t o g r a f i e  w e r d  u i t g e v o e r d .  H a t t u l a  (10) 

p a s t e  e e n  d u b b e l e  o n t w i k k e l i n g  m e t  d i c h l o r o m e t h a a n  g e v o l g d  d o o r  

n - h e p t a a n  e n  F e h r i n g e r  en  W e s t f a l l  (8) e e n  b i d i m e n s i o n a l e  t e c h n i e 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  e n  n - h e p t a a n / a c e t o n .  d e  V o s  e n  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  e e n  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 t o g r a f i e  o p  k i e s e l g u h r  (6) o f  a l u m i n i u m o x i d e  (13) a a n .  H e t  

l o o p m i d 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 i s  r e v e l e e r m i d d e l  g e b r u i k t e n  R e i n k e  e t  a l .  (21) en  

F e h r i n g e r  e n  W e s t f a l l  (8) U V - s t r a l e n  e n ,  d e  V o s  e n  P e e t  (6) ,  I s m a i l  

e n  B o n n e r  (13) B a g l e y  e t  a l .  (3) z i l v e r n i t r a a t  e n  U V - b e l i c h t i n g ,

W e s t ö ö  e n  N o r e n  (25) f e n o x y e t h 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  e n  H a t t u l a  (10) d i f e n y l a m i n e .



- 3 -

D e z e  m e t o d e n  l a t e n  e v e n w e l  n i e t  t o e  D D E  v o l l e d i g  v a n  

d e  P C B s  t e  s c h e i d 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  k o l o 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 r d e n  o f  g e o x i d e e r d  w o r d e n  (5).

V o o r  d e  s e m i k 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 i n i g  m e t o d e n  g e p u b l i c e e r d .

M u l h e r n  e t  a l .  (19) s t e l d e n  e e n  s e m i - k w a n t i t a t i e v e  d u n -  

n e l a a g m e t o d e  v o o r .  Z i j  g e b r u i k t e n  a l u m i n i u m o x i d e p l a t e n ,  b e n z e e n /  

h e x a a n  a i s  l o o p m i d d e l  e n  h e t  f e n o x y e t h a n o l m e n g s e l  (2 5) a i s  r e v e l e e r m i d -  

d e l .  E e n  v o o r e i n i g i n g  ( c l e a n - u p )  m e t  k o l o 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 e n  o x i d a t i e  m e t  c h r o o m t r i o x i d e ,  o m  D D E  t e  v e r w i j d 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 i n g  w e r d  u i t g e v o e r d  d o o r  d e  v l e k -  

k e n g r o o t t e  t e  v e r g e l i j k e n  m e t  d e z e  v a n  e e n  r e e k s  s t a n d a a r d e n .

B u s h  e n  F a - C h u n  L o  (5) r a p p o r t e e r d e n  g o e d e  r e s u l t a t e n  

m e t  e e n  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 t o d e .  S i l i c a g e l  w e r d  g e b r u i k t  

a i s  d r a a g m i d d e l ,  h e x a a n  a i s  e l u e n s  e n  z i l v e r n i t r a a t  + U V - b e l i c h t i n g  a i s  

r e v e l e e r m i d d e l .  O o k  h i e r  w e r d  v o o r a f  e e n  v o o r  r e i n i g i n g  o p  f l o r i s i l -  

k o l o m  e n  e e n  o x i d a t i e  m e t  C rO ^  u i t g e v o e r d .

H e t  d o e i  v a n  d e  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  v a n  e e n  s e m i - k w a n t i t a t i e v e  m e t o d e  d i e  z o  e e n v o u d i g  m o g e 

l i j k  e n  m e t  w e i n i g  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 t g e v o e r d .  D e  

m e t o d e  m o e s t  d a a r e n b o v e n  t o e l a t e n  d e  b e k o m e n  v l e k k e n  e v e n t u e e l  g e 

m a k k e l i j k  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  v a n  d e  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  l o o p m i d d e l  e n  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 t u d e e r d  t e n  e i n d e  d e  o p t i m a l e  w e r k o m s t a n d i g 

h e d e n  t e  b e p a l e 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  

i n  d e  r i c h t i n g  v a n  k l e u r v a r i a t i e  e n  - i n t e n s i t e i t  v a n  d e  g e s c h e i d e n  v l e k 

k e n .
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2. E x p e r i m e n t e l e  g e g e v e n s .

-  D L - p l a t e n  : v o l g e n d e  p l a t e n  v a n  2 5 x 2 5  c m  w e r d e n  g e b r u i k t  ( M e r c k ) .

-  D C  -  A l u f o l i e n ,  A l u m i n i u m o x i d e  60  F_ , n e u t r a a l ,  t y p e  E ,  l a a g -¿ 54
d i k t e  : 0, 2 m m .

- D C  -  A l u f o l i e n  A l u m i n i u m o x i d e  F o c .,  n e u t r a a l ,  t y p e  T ,  l a a g d i k t e  :
2 5 4

0, 2 m m .

-  D C  - F e r t i g p l a t t e n ,  K i e s e l g u h r  F _ c ., l a a g d i k t e  0 , 2  m m .
¿ 54

-  D C  - F e r t i g p l a t t e n ,  K i e s e l g e l  ^ 2 S 4 ’ ( K i e s e l g e l / k i e s e l g u h r ) ,  l a a g 

d i k t e  0, 25  m m .

D e  p l a t e n  w e r d e n  g e d u r e n d e  e n k e l e  u r e n  v o o r a f  b i j

120°  C g e a k t i v e e r d .

- L o o p m i d d e l e n  : d e  g e t e s t e  l o o p m i d d e l e n  w a r e n  s a m e n g e s t e l d  u i t  e e n  

b a s i s s o l v e n t  ( " b a c k g r o u n d  s o l v e n t " ) ,  z o a l s  p e n t a a n ,  h e x a a n ,  h e p t a a n ,  

b e n z e e n  e n  c y c l o h e x a a n  e n  u i t  e e n  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 l k o h o l e n ,  k e t o n e n ,  e t h e r s ,  e s t e r s  e n  z u r e n .  H e t  " b a s i s 

s o l v e n t "  w e r d  e v e n w e l  o o k  z u i v e r  g e b r u i k t .

-  A a n b r e n g e n  v a n  d e  s p o t s  : in  s t r e e p v o r m  ( 1 , 5  c m )  m e t  m i c r o a p p l i -  

c a t o r  v a n  10 j i l  ( C o r d i s  L a b o r a t o r i e s ,  M i a m i ,  V. S. A . ) o p  1 , 5  c m  

v a n  d e  r a n d  v a n  d e  p l a a t .

- O n t w i k k e l e n  v a n  d e  c h r o m a t o g r a m s  : i n  c h r o m a t o g r a f i e t a n k s  m e t  

g l e u v e n  v o o r  5 p l a t e n  ( D e s a g a ) .  D e  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 l e e d  o m  d e  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 .  D e  l o o p a f s t a n d  b e 

d r o e g  15 c m .

- 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 l y c e r o l  + 45  m l  

e t h a n o l  9 6  % ( 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  i n  2 0 0  m l  e t h 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 t h a n o l  +

a c e t o n  t o 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 i a k  + a c e t o n

t o t  2 0 0  m l .  A a n  4 5  m l  v a n  d i e  a m m o n i a k a l e  o p l o s s i n g  w o r d e n

5 m l  2 - f e n o x y - e t h a n o l  t o e g e v o e g d  (18),
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- (E )  O, 5 g d i f e n y l a m i n e  + 0, 5 g z i n k c h l o r i d e  i n  100 m l  a c e t o n .

D e  p l a a t  m o e t  t o t  2 0 0 °  C v e r h i t  w o r d e n  (16) .

- (F )  1 % t o l i d i n e  in  a c e t o n  (24).

-  U V - l a m p  (25 4  n m ) .

- T e s t o p l o s s i n g e n  :

-  P C B s  : A r o c h l o r  12 32 ,  1242 ,  1 2 4 5 ,  1 2 5 4 ,  126 0  ( A n a l a b s ,  N o r t h  

H a v e n ,  C o n n .  USA).

-  C h l o o r p e s t i c i d e n  : p p 'D D T ,  o p 'D D D ,  d i ' é l d r i n ,  l i n d a a n  ( F l u k a ) ,  

p p 'D D E  ( N a t i o n a l  P h y s i c a l  L a b o r a t o r y ,  T e d d i n g t o n ,  E n g la n d ) .

A l s  o p l o s m i d d e l  w e r d  h e x a a n  g e b r u i k t .

-  V i s e x t r a k t e n  :

H e t  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  e n  R e n b e r g  (15 )  w e r d  

g e b r u i k t  ( f ig .  l ) .  H e t  b e s t a a t  u i t  t w e e  c y l i n d e r v o r m i g e  s c h e i t r e c h t e r s  

v a n  150 m l ,  d i e  g e s c h e i d e n  z i j n  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 e n  f i l t e r  u i t  g e s i n t e r d  g l a s  ( p o r o s i 

t e i t  1). A i s  h o m o g e n i s a t o r  w e r d  e e n  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 t a u f e n ,  W - D u i t s l a n d )  g e b r u i k t .

D e  v i s  w o r d t  v a n  h u id  e n  g r a t e n  o n t d a a n  e n  i n  s t u k j e s  g e s n e d e n .  

D a a r v a n  w o r d t  10 g a f g e w o g e n  e n  i n  d e  b o v e n s t e  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  3 5 m l  v a n  e e n  m e n g s e l  a c e t o n - h e x a a n ,

2 5 / 1 0  ( v / v )  t o e g e v o e g d .  D i t  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 r d t  g e o p e n d  e n  o n d e r  s t i k s t o f d r u k  w o r d t  

d e  v l o e i s t o f  d o o r  d e  g l a s f i l t e r  i n  d e  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 .

D e  k r a a n  w o r d t  o p n i e u w  g e s l o t e n  e n  a a n  h e t  o v e r g e b l e v e n  r u w  p r o -  

d u k t  w o r d t  20  m l  h e x a a n - e t h e r  1 8 :2  ( v / v )  t o e g e v o e g d .  N a  h o m o g e 

n i s e r i n g  (2 m i n )  w o r d t  d e z e  v l o e i s t o f  o o k  d o o r  d e  f i l t e r  g e d r u k t .

D e  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 l d  m e t  20 m l  v a n  e e n z e l f 

d e  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 i n u t e n  w o r d t  

n o g  s t i k s t o f  i n  d e  s c h e i t r e c h t e r  g e s t u u r d ,  z o d a t  s l e c h t s  e e n  d r o o g  

v e z e l i g  p r o d u k t  o v e r b l i j f t .

In  d e  o n d e r s t e  l a a g  i s  n u  e e n  m e n g s e l  v a n  v e t ,  w a t e r  e n  o r g a n i s c h  

s o l v e n t  m e t  d a a r i n  P C B s  e n  d e  o r g a n o c h l o o r p e s t i c i d e n .  D i t  m e n g s e l  

w o r d t  v e r v o l g e n s  m e t  75 m l  0, 1 M  H C l  g e s c h u d .  N a d a t  d e  o r g a n i s c h e
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l a a g  z i c h  v a n  d e  w a t e r i g e  l a a g  a f g e s c h e i d e n  h e e f t ,  w o r d t  d e z e  l a a t s t e  

i n  e e n  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 i e  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 f g e w o g e n  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 i e u w  m e t  10 m l  h e x a a n  i n  d e z e l f d 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  l a a g  w o r d t  n u  m e t  10 m l  a b s o l u t e  e t h a n o l  

b e h a n d e l d  o m  h e t  l a a t s t e  w a t e r  t e  v e r w i j d 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  d a n  o o k  in  d e  g e w o g e n  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  i n  d e  e r l e n m e y e r  b e s t a a t  u i t  v e t  e n  d e  o r g a n o c h l o o r v e r -  

b i n d i n g e n  in  e e n  o r g a n i s c h  o p l o s m i d d e l .  D i t  o p l o s m i d d e l  w o r d t  v o l 

l e d i g  u i t g e d a m p t  o n d e r  s t i k s t o f s t r o o m  i n  e e n  w a r m w a t e r b a d  b i j  9 0 “ C. 

N a  15 m i n  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  d e  o r g a n o c h l o o r p e s t i c i d e n  

e n  P C B s  b e v a t .  N a  a f k o e l i n g  w o r d t  d e  e r l e n m e y e r  o p n i e u w  g e w o g e n ,  

w a a r u i t  d a n  d e  h o e v e e l h e i d  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 r d t  

n u  i n  e e n  b e k e n d e  h o e v e e l h e i d  h e x a a n  o p g e l o 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 r u i k t .  V o o r  h o e v e e l h e d e n  k l e i 

n e r  d a n  40  m g  w o r d t  h e t  v e t  i n  2 ,  00 m l  o p g e l o s t .  I n  d e z e  k o n c e n -  

t r a t i e s  i s  e e n  c l e a n - u p  n i e t  n o o d z a k e l i j k  (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  d a n  150  m g )  w o r d t  e e n  c l e a n - u p  u i t g e v o e r d .

D e  h e x a a n o p l o s s i n g  w o r d t  h i e r v o o r  m e t  e e n  e k w i v a l e n t e  h o e v e e l h e i d  

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 s c h u d .  D e  o r g a n i s c h e  l a a g  d i e  z i c h  d a n  

a f s c h e i d t ,  i s  v a n  h e t  v e t  g e z u i v e r d  e n  b e v a t  d e  o r g a n o c h l o o r k o m p o -  

n e n t e n .  E r  m o e t  n o g  w o r d e n  g e z o r g d  d a t  d e  t e m p e r a t u u r  v a n  d e  

o p l o s s i n g  n i e t  s t i j g t .  D e  o r g a n i s c h e  l a a g  w o r d t  d a n  k w a n t i t a t i e f  

i n  e e n  d r o 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  e n  t e r u g  i n  

0, 2 0 0  m l  ( v e t t e  v i s s e n )  o f  0, 4 0 0  m l  ( m a g e r e  v i s s e n )  o p g e l o 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 w a l i t a t i e f  _ o n d e r z o e k .

3 . 1 .  1. I n v l o e d  v a n  h e t  a d s o r b e n s :

H e t  a l u m i n i u m o x i d e  t y p e  E  h a d  m e t  o r g a n o c h l o o r v e r -

b i n d i n g e n  e e n  v r i j  g o e d  s c h e i d i n g s v e r m o g e n  m e t  a p o l a i r e  s o l v e n t e n



-  7 -

(bv . h e x a a n )  i n  e e n  r e l a t i e f  k o r t e  o n t w i k k e l i n g s t i j d .  W a n n e e r  d e  p l a a t  

v o o r  d e  d e t e 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 i d  ( z ie

3 . 1 . 3 . ) ,  v e r t o o n d e  z i j  s l e c h t s  e e n  m a t i g e  n e i g i n g  o m  t e  v e r d o n k e r e n .  

D a a r d o o r  w e r d  e e n  g o e d  k o n t r a s t  t u s s e n  d e  d o n k e r e  s p o t s  en  d e  a c h t e r 

g r o n d  b e k o m e n .  M e t  d e  a l u m i n i u m p l a a t  t y p e  E  w e r d  e e n  d e t e k t i e l i m i e t  

v a n  0, 04 yug b e k o m e n .

D e  a l u m i n i u m o x i d e p l a a t  t y p e  T  h a d  a i s  g r o o t  n a d e e l  

d a t  d e  s t i j g i n g  v a n  h e t  o n t w i k k e l i n g s s o l v 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 i n g  m e t  d e  a n d e r e  p l a t e n  v r i j  l a g e  R ^ . - w a a r d e n  w e r d e n  b e 

k o m e n ,  h e t g e e n  h e t  s c h e i d i n g s v e r m o g e n  v e r m i n d e r t .  Z o  g a f  h e t  t y p e  T 

v o o r  A r a c h o r  1 2 5 4  n a  50 m i n  e e n  R u w a a r d e  v a n  0 ,3 1  ( s o l v 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  t y p e  E  n a  35  m i n .  W a n n e e r  e v e n 

w e l  d e  b e h a n d e l i n g  e e n  t w 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  t y p e  T  

e e n  R ^ - w a a r d e  v a n  0, 61 g e v o n d e n .  O p  t e  m e r k e n  v a l t  d a t  t y p e  T e e n  

k l e i n e r  s p e c i f i e k  o p p e r v l a k  d a n  t y p e  E  h e e f t ,  n l .  5 0 - 1 0 0  t.  o. v .  1 0 0 -  

2 0 0  m ^ / g .

M e t  k i e s e l g u h r  w e r d  e e n  z e e r  g e r i n 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 t e 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  d e  w a a r d e  1.

H e t  s i l i c a g e l  h a d  o o k  e e n  g o e d  s c h e i d e n d  v e r m o g e n ,  

a n a l o o g  m e t  d i t  v a n  a l u m i n i u m o x i d e  t y p e  E .  D e  g e v o e l i g h e i d  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  e e n  z i l v e r n i t r a a t o p l o s s in g  w e r d  b e s p r o e i d ,  

w a s  e v e n w e l  b e p e r k t  d o o r  h e t  f e i t  d a t  h e t  a d s o r b e n s  v r i j  s n e l  v e r d o n k e r 

d e  o n d e r  i n v l o e d  v a n  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 jd g  v o o r  P C B s  . Z o a l s  v e r d e r  b e s p r o k e n  w o r d t ,  k a n  d e z e  p l a a t  

e c h t e r  v o o r  d e  s e m i - k w a n t i t a t i e v e  b e p a l i n 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 i k t .  B e i d e  p l a t e n  w e r d e n  d a n  o o k  i n  h e t  v e r d e r  o n d e r z o e k  g e b r u i k t .

I s m a i l  en  B o n n e r  (13) s t e l d e n  e v e n e e n s  v a s t  d a t  a l u -  

m i n i u m o x i d e - p l a t e n  d e  g e v o e l i g h e i d  v o o r  P C B s  v e r h o o g d e n .  O o k  v o o r  

o r g a n o c h l o o r v e r b i n d i n g e n  v a n  h e t  D D T - t y p e  b l e e k  d i t  a d s o r b e n s  g e v o e l i g e r
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d a n  s i l i c a g e l  t e  z i j n  (4).

D e  h i e r  v a s t g e s t e l d e  d e t e k t i e l i m i e t e n ,  n l .  O, 04 en  

O, 1 Jxg v o o r  r e s p e k t i e v e l i j k  a l u m i n i u m o x i d e  e n  s i l i c a g e l  l i g g e n  l a g e r  

d a n  d e z e  v a n  I s m a i l  e n  B o n n e r  (13) e n  M u l h e r n  e t  a l .  (1 9 ) ,  d i e  r e s p e k 

t i e v e l i j k  1 e n  0, 2 y tg  v e r m e l d d e n .  Z i j  l i g g e n  e c h t e r  w e l  i n  h e t  g e b i e d  

v a n  d e  d e t e k i i e g r e n z e n  d i e  v o o r  o r g a n o c h l o o r v e r b i n d i n g e n  i n  h e t  a l g e m e e n  

w e r d e n  g e v o n d e n ,  n l .  0, 01 - 0, 5 yug (1) (4).

A b b o t t  e t  a l .  ( l )  w i j z e n  i n  d i t  v e r b a n d  o p  d e  g r o t e  

i n v l o e d  d ie  d e  z u i v e r h e i d  v a n  h e t  a d s o r b e n s  h e e f t  o p  d e  d e t e k t i e g e v o e -  

l i g h e i d .

3. 1 . 2 .  I n v l o e d  v a n  h e t  l o o p m i d d e l  e n  d e  o n t w i k k e l i n g s m e t o d e .

E é n  v a n  d e  v o o r n a a m s t e  p r o b l e m e n  w a s  e e n  o n t w i k k e -  

l i n g s s o l v e n t  t e  v i n d e n  d a t  e e n  o p t i m a l e  s c h e i d i n 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  e n  d e  o r g a n o c h l o o r p e s t i c i d e n  a n d e r z i j d s .  U i t  o r i ë n t e r e n d e  

p r o e v e n  b l e k e n  h e e l  w a t  s o l v e n t e n  e e n  a n a l o o g  s c h e i d i n g s v e r m o g e n  t e  

v e r t o n e n ,  z o d a t  s u p p l e m e n t a i r e  e i s e n  k o n d e n  w o r d e n  g e s t e l d  :

-  e e n  s n e l l e  o n t w i k k e l i n g  g e v e n  (12 à  15 c m  in  30 m i n ) .

-  d e  p l a a t  m a g  n i e t  v e r d o n k e r e n ,

- h e t  s o l v e n t  m o e t  v r i j  v l u c h t i g  z i j n ,  z o d a t  n a  d e  o n t w i k k e l i n g  d e  p l a a t  

v lu g  d r o o g t ,

-  h e t  m o e t  e e n  g e m a k k e l i j k  k o n s t a n t  t e  h o u d e n  s a m e n s t e l l i n g  h e b b e n .

3. 1 . 2 .  1. É é n d i m e n s i o 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  i n  é é n  s t a p.

In  d e  e e r s t e  p l a a t s  w e r d  d e  k l a s s i e k e  o p s t i j g e n d e  é é n 

d i m e n s i o 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  d e  

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  1 2 5 4 ,  p p 'D D E ,  p p 'D D T ,  

o p 'D D D ,  l i n d a a n ,  d i ë l d r i n  ( t e l k e n s  5 J ig )  ; 25  l o o p m i d d e l e n  w e r d e n  g e 

t e s t  (4) (23).
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T a b e l  1 - R ^ - w a a r d e n  v a n  P C B s  e n  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  

l o o p m i d d e l e n .

A l u m i n i u m o x i d e p l a a t .

P C B s D D E D D T D D D L i n d a a n D i ë l d r i n

h e x a a n 0, 65 0, 65 0, 54 0, 37 0, 36 0, 16

h e x a a n - b e n z e e n
(9 0 :1 0 )

0, 68 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  
(9 0 :1 0 )

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

h e x a a n - a c e t o n  
(9 5 :5 )

0, 70 0, 71 0, 60 0, 40 0, 10

h e x a a n - e t h a n o l  
(8 0 :2 0 )

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

h e x a a n  - e t h y l a c e t a a t  
(9 0 :1 0 )

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

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

0, 88 0, 87 0, 85 0, 76

h e x a a n - p r o p i o n z u u r
(9 0 :1 0 )

1, 00 0 , 9 8 0, 94 0, 89

h e p t a a n 0, 67 0, 67 0, 58 0, 44 0, 42 0 ,  24

p e n t a a n 0, 62 0, 60 0, 50 0, 35 0, 33 0, 14

p e n t a a n - a c e t o n  
(9 0 :1 0 )

0, 77 0, 75 0 ,  66 0, 44

p e n t a a n - p r o p i o n z u u r  
(9 0 :1 0 )

1, 00 1, 00 1, 00 0 , 9 5

b e n z  e e n -  a z i  j n z u u r  
(9 0 :1 0 )

0, 88 0, 87 0, 85 0, 78

c y c l o h e x a a n 0, 61 0, 60 0 , 4 5 0, 18

c y c l o h e x a a n - a c e t o n  
(9 5 :5 )

0, 75 0, 75 0 ,  66 0, 54

a c e t o n i t r i l e - a c e t o n -  
m e t h a n o l - w a t e r  
(40 :18  :4 0 :2 )

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

m e t h a n o l 0 , 9 0 0, 90 0, 89 0, 88 0, 87

e t h a n o l 0, 89 0, 90 0, 89 0, 88 0, 88

c y  c l o h e x a a n - b e n z e e n - 
p a r a f f i n e o l i e ( 4 5 : 4 5 : l  0)

0, 89 0 ,9 1 0, 84 0, 85 0, 72 0, 50
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S i l i c a g e l p l a a t .

P C B s D D E D D T D D D L i n d a a n D i ë l d r i n

h e x a a n 0, 56 0, 56 0, 42 0, 27 0, 25 0, 08

h e p t a a n 0, 56 0, 56 0, 43 0, 28 0, 14 0, 09

c y c l o h e x a a n - b e n z e e n
p a r a f f i n e o l i e
(4 5 :4 5 :1 0 )

0, 74 0, 74 0, 52 0, 61 0, 60 0, 49

h e x a a n - b e n z e e n
(9 5 :5 )

0 , 60 0, 61 0, 40 0, 15 0 , 10 0, 07

h e x a a n - e t h e r
(9 0 :1 0 )

0, 67 0, 66 0, 55 0, 45 0 ,  35 0, 34

h e x a a n - a z i j n z u u r
(9 0 :1 0 )

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  
(9 0 :1 0 )

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
(9 0 :1 0 )

1

0, 68 0, 68 0, 68 0, 83 0, 73 0, 71

U it  d e  b e k o m e n  r e s u l t a t e n  b l i j k t ,  d a t  d e  o r g a n o c h l o o r -  

v e r b i n d i n g e n  i n  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  e n  p p 'D D T ,  

(b) l i n d a a n  e n  o p 'D D D  e n  (e) d i ' é l d r in .

V a n  d e  b a s i s  s o l v e n t e n  g a v e n  p e n t a a n ,  h e x a a n  en  h e p -  

t a a n  e n  g o e d e  en  s n e l l e  s c h e i d i n g ,  n l .  3 0 - 4 0  m i n  v o o r  15 c m  (* ). C y 

c l o h e x a a n  g a f  e e n  g o e d e  s c h e i d i n g ,  m a a r  e e n  t r a g e  o n t w i k k e l i n g  (75 m i n ) .  

E t h a n o l  en  m e t h a n o l  l i e t e n  geen  s c h e i d i n g  t o e .

V a n  d e  e l u e e r s o l v e n t e n  g a v e n  b e n z e e n  e n  a c e t o n  e e n  

g o e ü e  s c h e i d i n 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 t a a t  e n  e t h y l p r o p i o n a a t  g e 

v o e l i g  h e t  s c h e i d i n g s v e r r n o g e n  v e r m i n d e r d e n .  A z i j n z u u r ,  p r o p i o n z u u r  e n  

e t h a n o l  g a v e n  g e e n  s c h e i d i n 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  e e n  g o e d e  s c h e i d i n g  b e k o m e n  w e r d ,  
d u i d t  d i t  o p  d e  s c h e i d i n g  v a n  P C B s  v a n  d e  p e s t i c i d e n  m e t  u i t z o n d e 
r i n g  v a n  D D E .
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O p  t e  m e r k e n  v a l t  d a t  g e e n  l o o p m i d d e l  g e v o n d e n  w e r d  

d a t  e e n  s c h e i d i n g  t u s s e n  P C B s  e n  D D E  g a f .

D e  b e s t e  s c h e i d i n g  w e r d  b e k o m e n  m e t  e e n  10 % a c e t o n -  

h e x a a n  ( h e p t a a n )  o p l o s s i n g  e n  e e n  10 % b e n z e e n - h e x a a n  o p l o s s i n g .

V a n u i t  p r a k t i s c h  o o g p u n t  w a s  h e t  e c h t e r  i n t e r e s s a n t  t e  

w e r k e n  m e t  z u i v e r  h e x a a n  o m  v o l g e n d e  r e d e n e n  : h e t  s c h e i d i n g s v e r m o g e n  

w a s  g o e d ,  d e  p l a a t  v e r d o n k e r d e  n i e t ,  h e t  i s  v r i j  v l u c h t i g  (k p t .  6 8 ,  5° C), 

z o d a t  d e  p l a a t  b l o o t g e s t e l d  a a n  d e  l u c h t  b i n n e n  d e  m i n u u t  d r o o g  w a s  en  

d e  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  e e n  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 t w i k k e l d  m e t  h e x a a n .

H e p t a a n  b o o d  e v e n w e l  o o k  v o o r d e l e n  : e r  w e r d  n o g  e e n  

b e t e r e  s c h e i d i n g  b e k o m e n  t u s s e n  o p 'D D D  e n  l i n d a a n ,  m a a r  h e p t a a n  i s  

m i n d e r  v l u c h t i g  e n  d e  o n t w i k k e l i n g s s n e l h e i d  w a s  k l e i n e r .

3. 1. 2. 2. E e n d i m e n s i o 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  in  t w e e  s t a p p e n .

D e  d o o r  H a t t u l a  (10) v o o r g e s t e l d e  m e t o d e  w a a r b i j  

a i s  a d s o r b e n s  s i l i c a  w o r d t  g e b r u i k t ,  w e r d  u i t g e t e s t .

D e  p l a a t  w e r d  e e r s t  i n  100 m l  d i c h l o r o m e t h a a n  to t  

h a l f w e g ,  o n tw ik k e l d ,  d a n  g e d r o o g d  e n  i n  e e n  a n d e r e  t a n k  g e b r a c h t  d ie  

100  m l  n - h e p t a a n  b e v a t t e .

O p  b a s i s  v a n  d e  R ^ - w a a r d e n  ( t a b e l  2) k o n d e n  t w e e  

g r o e p e n  w o r d e n  o n d e r s c h e i d e n .  In  d e  b o v e n s t e  l a a g  b e v o n d e n  z i c h  

P C B s  e n  p p 'D D E  e n  in  d e  t w e e d e  l a a g  p p 'D D T ,  o p 'D D D ,  l i n d a a n  en  

d i ë l d r i n .  O o k  h i e r  w e r d  g e e n  s c h e i d i n g  t u s s e n  P C B s  en  p p 'D D E  b e 

k o m e n .
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T a b e l  2 -  E é n  d i m e n s i o n a l e  o n t w i k k e l i n g  i n  t w e e  s t a p p e n .

K o m p o n e n t v o l g e n s  H a t t u l a  (2x1 Ocm ) E i g e n  R ^ . - w a a r d e n  (2 x 7 ,  5cm)

P C B s 0, 67 0, 90

D D E 0, 67 0, 89

D D T 0, 55 0, 81

D D D 0, 54 0, 75

L i n d a a n 0, 54 0, 70

D i ë l d r i n 0, 41 0 ,  55

B i j  d e  é é n d i m e n s i o n a l e  o n t w i k k e l i n g  i n  t w e e  s t a p p e n  

w e r d e n  a n a l o g e  r e s u l t a t e n  a i s  b i j  d e  w e r k w i j z e  in  é é n  s t a p  b e k o m e n .

D e  m e t o d e  b l i j k t  d u s  g e e n  b i j z o n d e r e  v o o r d e l e n  t e  b i e d e n .

3. 1 . 2 .  3. T w e e d i m e n s i o 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 .

F e h r i n g e r  e n  W e s t f a l l  (8) b e s c h r e v e n  e e n  t w e e d i m e n 

s i o n a l e  d u n n e l a a g b e p a l i n g .  D a a r b i j  g e b r u i k t e n  z i j  s i l i c a g e l  a i s  a d s o r b e n s  

e n  n - h e p t a a n  e n  n - h e p t a a n / a c e t o n  9 5 :5  a i s  l o o p m i d d e l .

D e z e  m e t o 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 -  e n  a l u m i n i u m o x i d e - p l a t e n .  O o k  e n k e l e  a n d e r e  l o o p m i d d e l e n -  

k o m b i n a t i e s  w e r d e n  h i e r b i j  b e p r o e f d .
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fig. 2 Dunnelaagchromatogram van PCB en pesticiden. 

Loopmiddel: hexaan.
Adsorbens: Aluminiumoxide type E,
1: Aroclor 1254, 2: DDE, 3: DDT, 4s D D D ,
5: lindaan, 6: diëldrin.
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fig. 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 KOH: PCB +D D E+ D DM U ,d i ë l d r .,C C l - .
3.Mengsel behandeld met CrO-:PCB, DDT, DDD+lindaan,

diëldrin,»DCBP.
4.Mengsel behandeld met KOH en CrO~: PCB, diëldri; )

DCBP + t r i c h l jorbanz.
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T a b e l  3 -  T w e e d i m e n s i o 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 .  

S i l i c a g e l p l a a t  :

1 s t e  d i m e n s i e 2 d e  d i m e n s i e

L o o p m i d d e l h e p t a a n h e p t a a n - a c e t o n  (9 5 :5 )

K o m p o n e n t R f R f

P C B s 0 , 59 0, 67

D D E 0, 56 0, 67

L o o p m i d 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  (9 5 :5 )

K o m p o n e n t R f R f

P C B s 0, 65 0, 68

D D E 0, 65 0, 68

A l u m i n i u m o x i d e p l a a t  :

• 1 s t e  d i m e n s i e 2 d e  d i m e n s i e

L o o p m i d d e l h e p t a 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, 74

D D E 0, 68 0, 71

D D T 0, 60 0, 60

D DD 0, 46 0, 48

D i ë l d r i n 0, 26 0, 26

U i t  d e  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 l e e k  d a t  g l o b a a l  

g e z i e n  a n a l o g e  r e s u l t a t e n  a i s  b i j  d e  é é n d i m e n s i o n a l e  b e p a l i n g e n  w e r d e n  

b e k o m e n .  O o k  h i e r  w e r d  g e e n  v o l l e d i g e  s c h e i d i n g  P C B s - D D E  b e k o m e n

O p  t e  m e r k e n  v a l t  d a t  i n  o v e r e e n s t e m m i n g  m e t  B u s h  

e n  F a - C h u n  L o  (5) t u s s e n  d e  v e r s c h i l l e n d e  P C B s  z e l f  g e e n  s c h e i d i n g  

m o g e l i j k  w a s .  T a b e l  4 g e e f t  d e  r e s u l t a t e n  v o o r  a l u m i n i u m o x i d e -  en  

s i l i c a g e l p l a t e n  ( l o o p m i d d e l  : h e x a a n ) .
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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 l u m i n i u m o x i d e p l a a t S i l i c a g e l p l a a t

R f R f

A r o c l o r 1232 0, 62 0, 52

A r o c l o r 1242 0, 63 0, 54

A r o c l o r 1 2 4 5 0, 64 0, 55

A r o c l o r 1 2 4 8 0, 64 0, 55

A r o c l o r 1 2 5 4 0, 65 0, 56

A r o c l o r 1269 0, 73 0, 62

E e n  m e n g s e l  v a n  P C B s  g a f  a l d u s  e e n  v r i j  l a n g g e r e k t e

v l e k .  D i t  k a n  v o o r a l  v a n  b e l a n g  z i j n  b i j  o n d e r z o e k  v a n  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 i g  z i j n .

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 i j  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  1 2 5 4  e n  1 2 6 0  t e r u g g e v o n d e n  w o r d e n  w a a r d o o r  d e  v l e 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 .  I n v l o e d  v a n  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  i n  d e  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 i k  v a n  s p r o e i m i d d e l  A  w a s  h e t  n o d ig  d e

p l a a t  v e r s c h i l l e n d e  m a l e n  a f w i s s e l e n d  t e  b e s p r o e i e n  e n  t e  b e l i c h t e n  m e t

UV o m  d u i d e l i j k  b r u i n e  v l e k k e n  t e  b e k o m e n .

H e t  s p r o e i m i d d e l  B g a f  l i c h t e  g r i j z e  v l e k k e n  h e t g e e n  

d e  d e t e k t i e m o g e l i j k h e i d  b e m o e i l i j k t  d a a r  v a a k  r e k e n i n g  d i e n d e  t e  w o r d e n  

g e h o u d e n  m e t  e e n  l i c h t  v e r d o n k e r e n  v a n  h e t  a d s o r b e n s  z e l f .

H e t  s p r o e i m i d d e l  C w a s  m o e i l i j k  t e  g e b r u i k 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 l e i n d e n  d a a r  d e  v l e k d i c h t h e i d  v o o r  1, 2 e n  3 ^ i g  

p r a k t i s c h  g e l i j k  w a s  e n  6 j i g  p r a k t i s c h  e v e n  d u i d e l i j k  w a s  a i s  10 j i g .
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D e  s p r o e i m i d d e l  D  g a f  b e v r e d i g e n d e  r e s u l t a t e n  z o w e l  

o p  a l u m i n i u m o x i d e  a i s  o p  s i l i c a g e l .  D e  d e t e k t i e  w a s  m o g e l i j k  t o t  0 , 04  yag 

P C B  e n  v e r d e r  w a s  e e n  r e l a t i e f  g o e d  o n d e r s c h e i d  t u s s e n  d e  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 .

M et s p r o e i m 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 l e k k e n  w a r e n  b i j n a  n i e t  w a a r  t e  n e m e n  i n  d e  b l a u w e  a c h 

t e r g r o n d .

H e t  t o l i d i n e  (F )  b l e e k  g o e d  b r u i k b a a r  m e t  d e  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 l e i n 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 l e u r d e  

v l e k k e n  v e r k r e g e n  w o r d e n  d i e  a f h a n k e l i j k  w a r e n  v a n  d e  a a r d  v a n  d e  o r -  

g a n o c h l o o r v e r b i n d i n g  ( z i e  t a b e l  5).

O p  t e  m e r k e n  v a l t  d a t  d e  g e b r u i k 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 i n d i n g  b e v a t t e n .  D a a r d o o r  w a s  h e t  m o g e l i j k  P C B s ,  D D E  e n

D D T  d u i d e l i j k  i n  U V - l i c h t  w a a r  t e  n e m e n  z o n d e r  g e b r u i k  t e  m a k e n  v a n  

e e n  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 i j  h e t  g e b r u i k  v a n  e e n  s p r o e i 

m i d 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  e e n  s e m i - k w a n t i t a t i e v e  b e 

p a l i n g  i s  h e t  a b s o l u u t  n o o d z a k e l i j k  d a t  d e  p l a a t  g e l i j k m a t i g  b e s p r o e i d  

w o r d t  o m  d e  o n b e k e n d e  t e  k u n n e n  v e r g e l i j k e n  m e t  d e  s t a n d a a r d .  O o k  

d e  h o e v e e l h e i d  g e b r u i k t e  s p r o e i m i d d e l  i s  v a n  g r o o t  b e l a n g .  T e  g r o t e  

en  t e  k l e i n e  v o l u m e s  v e r m i n d e r e n  d e  d e t e k t i e g e v o e l i g h e i d .  E e n  h o e 

v e e l h e i d  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 l e e k  e e n  g o e d e

m a a t  t e  z i j n .  D e  d u u r  v a n  d e  b e l i c h t i n g  m e t  U V - s t r a l e n  i s  v e r d e r

o o k  b e p a l e n d  v o o r  d e  d e t e k t i e g e v o e l i g h e i d .  M e n  m o e t  e r  n a a r  s t r e v e n

d e  p l a a t  z o l a n g  t e  b e l i c h t e n  t o t  e e n  m a x i m a l e  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 i e t  v e r d o n k e r t .  B i j  h e t  g e b r u i k  v a n  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  4 0  m i n  

g o e d e  r e s u l t a t e n  g a f .  B e t e r e  r e s u l t a t e n  w e r d e n  n o g  v e r k r e g e n  d o o r  d e  

p l a t e n  e e n  t i e n t a l  m i n u t e 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 i c h t  t e  p l a a t s e n .
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M e t  r e a g e n s  F  w a s  d e  b e s t e  b e l i c h t i n g  30 m i n .

3 . 1 . 4 .  I n v l o e d  v a n  e e n  c h e m i s c h e  v o o r b e h a n d e l i n g .

O m  d e  s c h e i d i n g  v a n  P C B s  en  p e s t i c i d e n  ( v o o r a l  D D E )  

t e  v e r b e t e r e n ,  k a n  g e b r u i k  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  d e  P C B s  c h e 

m i s c h  z e e r  i n e r t  z i j n .

In  d e  e e r s t e  p l a a t s  k a n  h e t  s t o r e n d e  D D E  t o t  e e n  n i e t -  

s t o r e n d e  v e r b i n d i n g  w o r d e n  g e o x i d e e r d .

w o r d t  h e t  D D E  i m m e r s  i n  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 -  

f e n o n )  o m g e z e t  (19) (25) .  D e z e  m e t o d e  w e r d  u i t g e t e s t .

T w e e  m l  h e x a a n e x t r a k t  w o r d e n  in  e e n  p r o e f b u i s  v a n  

20 m l  m e t  g e s l e p e n  s t o p  g e b r a c h t .  D e  o p l o s s i n g  w o r d t  d a n  u i t g e d a m p t  

o n d e r  s t i k s t o f s t r o o m .  E r  w o r d e n  2, 5 m l  o x i d a t i e r e a g e n s  t o e g e v o e g d  

( 1 , 5  g C rO ^  o p l o s s e n  i n  1 m l  w a t e r  + 59 m l  i j s a z i j n )  e n  e e n  r e f l u x s t e l  

w o r d t  op  d e  p r o e f b u i s  g e p l a a t s t .  D e  o p l o s s i n g  w o r d t  g e k o e l d  e n  2 m l  

h e x a a n  w o r d e n  t o e g e v o e g d .  A a n  h e t  m e n g s e l  w o r d e n  5 m l  w a t e r  en  

N aOH  5N t o t  n e u t r a a l  t o 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  N a O H  5N  

t o e g e v o e g d  ; i n  d e  p r a k t i j k  w o r d t  NaOH t o e g e v o e g d  t o t  d e  n i e t - o r g a n i s c h e  

l a a g  h e l d e r  g r o e n  i s .  B l i j v e n  e r  e c h t e r  h a r d n e k k i g e  b r u i n e  v l e k k e n  

a c h t e r  d a n  d u i d t  d i t  e r o p  d a t  d e  r e a k t i e  n i e t  b e ë i n d i g d  w a s .  D e  o r 

g a n i s c h e  l a a g  w o r d t  o n m i d d e l l i j k  a f g e n o m e n .

M e t  a l u m i n i u m o x i d e  a i s  a d s o r b e n s  e n  h e x a a n  a i s  

l o o p m i d d e l  w e r d e n  v o l g e n d e  R ^ - w a a r d e n  b e k o m e n  (f ig .  3) :

O n d e r  i n v l o e d  v a n  e e n  s t e r k  o x i d a t i e m i d d e l  a i s  CrO
3

P C B s 0, 65

D D E

D D T 0, 54 

0, 36 

0, 36

D DD

L i n d a a n



D i ë l d r i n  0 , 1 6

D C B P  0 , 0 5

I n  d e  b e s c h r e v e n  p r o e f o m s t a n d i g h e d e n  s t o o r t  D D E  a l 

d u s  n i e t  m e e r .

B i j  o n d e r z o e k  v a n  b i o l o g i s c h e  e x t r a k t e n  k u n n e n  d e  v l e k 

k e n  v a n  P C B s  e n  D D T  v r i j  d i c h t  b i j  e l k a a r  o f  z e l f s  g e d e e l t e l i j k  i n  e l k a a r  

l i g g e n .

O m  d e  s c h e i d i n g  t e  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 l o -  

g e n a t i e  m e t  k a l i u m h y d r o x i d e  in  a l k o h o l i s c h  m i d d e n  w o r d e n  t o e g e p a s t  (15) 

(25) (26 ) .  H i e r b i j  w o r d e n  D D T  i n  D D E ,  D D D  in  D D M U  ( d i c h l o o r d 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 i g d  e t h a a n )  e n  l i n 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 t o d e  w e r d  e v e n e e n s  u i t g e t e s t .

I n  e e n  1 0 - 1 5  m l  p r o e f b u i s ,  m e t  e e n  s c h r o e f d o p  m e t  

t e f l o n  b e k l e d i n 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 t h a n o l  en  4 k o r r e l s  (+ 3 50 m g )  k a l i u m h y d r o x i d e .  D e  p r o e f b u i s  w o r d t  

g e s l o t e n  e n  30 m i n  in  e e n  w a t e r b a d  op  50° C g e h o u d e n .  N a  a f k o e l e n  

w o r d e n  5 m l  w a t e r  t o e g e v o e g d  e n  é é n  m i n u u t  g e s c h u d .  N a  c e n t r i f u g e r e n  

k a n  d e  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 j z e  w e r d  v a s t g e s t e l d  d a t  d e  R ^ - w a a r -  

d e n  v a n  D D T ,  D D D  e n  l i n d a a n ,  m a a r  n i e t  d e z e  v a n  P C B s  g e w i j z i g d  w e r 

d e n .  M e t  a l u m i n i u m o x i d e  a i s  a d s o r b e n s  e n  h e x a a n  a i s  l o o p m i d d e l  w e r 

d e n  R j . - w a a r d e n  b e k o m e n  (f ig .  3) :

P C B s 0 , 65

D D E 0 , 65

D D M U 0 , 64

T  r i c h l o o r b e n z e e n 0 , 06

D i ë l d r i n 0 , 16
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E r  w e r d  a l d 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  e n  

D D D  z i c h  g r o e p e r e n .

U i t e r a a r d  d i e n t  d e z e  d e h y d r o c h l o r i n a t i e  d o o r  e e n  o x i 

d a t i e  m e t  C r O j  t e  w o r d e n  g e v o lg d ,  w a a r d o o r  D D M U  n a a s t  D D E  o o k  in  

D C B P  w o r d t  o m g e z e t .

D e  b e k o m e n  R ^ - w a a r d e n  w e r d e n  d a n  i n  f i g 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

D D M U

T r i c h l o o r b e n z e e n  0, 05

D C B P  0, 05

D o o r  d e z e  d u b b e l e  c h e m i s c h e  v o o r b e h a n d e l i n g  w a r e n  

d e  P C B s  a l d u s  z e e r  g o e d  v a n  d e  o r g a n o c h l o o r p e s t i c i d e n  g e s c h e i d e n .  D i t  

k a n  v a n  b e l a n g  z i j n  w a n n e e r  d e  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 t o g r a f i s c h )  d i e n e n  t e  w o r d e n  o n d e r w o r p e n .

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

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

D e  k w a n t i t a t i e v e  a n a l y s e  k a n  o p  d e  d u n n e l a a g p l a a t  

z e l f  o f  n a  v e r w i j d e r i n g  v a n  d e  k o m p o n e n t e n  g e b e u r e n .  D a a r  h e t  h i e r  

d e  b e d o e l i n g  w a s  e e n  v l u g g e  r o u t i n e - m e t o d e  o p  p u n t  t e  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  d e  e e r s t e  t e c h n i e 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  v a n  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  s p o t s  ( d e n s i t o m e t e r  P h o t o v o l t )  b l e e k  g e e n  a f d o e n d e  r e s u l 

t a t e n  o p  t e  l e v e r e n .  O o k  d e  s p o t o p p e r v l a 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 )  e n  Y i s w e s v a r i a h  e n  J a y a r a m  (24) b l e 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 j k .
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D e  k l e u r v a r i a t i e - m e t o d e  v a n  l a a t s t g e n o e m d e  g a f  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  o o k  v o o r  P C B s .  H e t  b e t r e f t  r e v e l e e r m i d d e l  F  

(1 % t o l i d i n e  in  a c e t o n ) .  D e z e  m e t o d e  k o n  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 r d e n  g e b r u i k t .

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

D e  k l e u r s c h a k e r i n g e n  v a n  d e  p e s t i c i d e n  k w a m e n  g o e d  o v e r 

e e n  m e t  d e z e  d o o r  Y i s w e s w a r i a h  e n  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 i e t  o n d e r z o c h t .

H e t  o - t o l i d i n e  b l e e k  e e n  g o e d e  h u lp  v o o r  r o u t i n e  s e m i -  

k w a n t i t a t i e v e  b e p a l i n g e n  t e  z i j n .  D e  k l e u r  i s  e n k e l e  d a g e n  h o u d b a a r .  

D a a r d o o r  k a n  e e n  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  e n  m o e t e n  n i e t  b i j  

i e d e r e  b e p a l i n 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 r d e n .

3. 2. 2. O p  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 i n g .

U i t  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 l e e k  

d a t  v o l g e n d e  w e r k w i j z e  d e  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  g a f .

E e n  a l u m i n i u m o x i d e -  e n  e e n  s i l i c a g e l p l a a t  w o r d e n  g e b r u i k t .  

O p  i e d e r  v a n  d e  p l a t e n  w o r d e n  d e  t e  b e p a l e n  v i s e x t r a k t e n  (2 0 j ú )  a a n g e 

b r a c h t  en  é é n  s t a n d a a r d o p l o s s i n g  d i e  2 y ig  v a n  i e d e r  v a n  v o l g e n d e  k o m -  

p o n e n t e n  b e v a t  : A r o c l o r  1 25 4 ,  D D E ,  D D T ,  l i n d a a n ,  D D D  en  d i ë l d r i n .

D e  a l u m i n i u m o x i d e -  e n  s i l i c a g e l p l a t e n  w o r d 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 i d d e l e n  D ( z i l v e r n i t r a a t )  e n  F  ( t o l i d i n e )  b e h a n d e l d .

I n  p r i n c i p e  k a n  a l l e e n  d e  a l u m i n i u m o x i d e - p l a a t  g e b r u i k t  

w o r d e n  w a n n e e r  d e  s e m i - k w a n t i t a t i e v e  b e p a l i n g  o p  d e  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 i e  v e r d e r ) .  E e n  b i j k 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 l o o r v e r b i n d i n g e n  m e t  1 % t o l i d i n e  in
a c e t o n .

O r g a n o c h l o o r -
v e r b i n d i n g

D e t e k t i e  
l i m i e t  j i g

"
K l e u r  b i j  k o n  c.  
0 , 01 - 0, 5 ^ ig

K l e u r  b i j  k o n c .  
0, 5 -  2 ^ ïg

K l e u r  b i j  k o n c .  
2 - 5  j i g

K l e u r  b i j  k o n c .  
5 -  10 y ig

P C B s  ( A r o 
c l o r  1 2 54 ) 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

D D E 0, 05 g e e i  g r i j s l i c h t  b e i g e b e i g e g e e l b r u i n

D D T 0, 01 z w a k  g e e i g r o e n a c h t i g
g e e i

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

g r o e n

D DD 0, 5 - l i c h t  b e i g e b e i g e b r u i n

L i n d a a n 0, 01 z w a k  d a u w 
a c h t i g  g r i j s

g r o e n a c h t i g
b l a u w

b l a u w d  o n k  e r  b l  a u w

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

l i c h t  g r o e n
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s i l i c a g e l  b i e 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 t a i r e  s c h a t t i n g  v a n  

d e  h o e v e e l h e i d  P C B s  m o g e l i j k  w o r d t  en  d a t  o o k  k w a l i t a t i e f  g e z i e n  d o o r  

d e  k l e u r v a r i a t i e s  n u t t i g e  i n f o r m a t i e s  o v e r  e v e n t u e e l  a a n w e z i g  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  D D E )  k a n  w o r d e n  b e k o m e n .  T e n s l o t t e  i s  h e t  

v e r s c h i l  i n  g e v o e l i g h e i d  ( 0 ,1  jx g  t .  o . v .  0 , 0 4  y ig  v o o r  a l u m i n i u m o x i d e )  

e v e n e e n s  n u t t i g  v o o r  d e  s e m i - k w a n t i t a t i e v e  b e p a l i n g .

A i s  v o o r b e e l d  w o r d e n  i n  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  t w 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 l u p e a  h a r e n g u s  L .  ) e n  m a k r e e l  

( S c o m b e r  s c o m b r u s  L .  ) e n  t w e e  m a g e r e  v i s s o o r t e n ,  n l .  w i j t i n g  ( M e r 

l a n g i u s  m e r l a n g u s  L .  ) e n  k a b e l j a u w  (G a d u s  m o r h u a  L .  ) v a n  o n b e k e n d e  

h e r k o m s t .  D e  v e t g 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  ; 1 0 , 4  ; 0 , 1  e n  

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 i n g  v a n  P C B s  o p  v i e r  v i s s o o r t e n  
( R ^ - w a a r d e n )

A l u m i n i u m o x i d e p l a a t  :

H a r i n g M a k r e e l S t a n d a a r d W i j t i n g K a b e l j a u w

0, 66 0, 65 0, 65 ( P C B + D D E ) 0, 67 -

0, 54 0, 54 0, 54 (D D T ) 0, 55 0, 54
0, 37 0, 36 0, 37 (DDD) 0, 38 -

- - 0 , 3 6  ( L i n d a a n ) - -

"

- 0 , 1 6  ( D i ë l d r i n ) - -

S i l i c a g e l p l a a t  :

H a r i n g M a k r e e l S t a n d a a r d W i j t i n g K a b e l j a u w

0, 56 0, 57 0, 56 ( P C B + D D E ) - -

g r i j s  + h e e l  z w a k g r i j s  + b e i g e
g e e i

0, 42 0, 43 0, 42 (D D T ) 0, 43 0, 42
g r o e n - g e e i g e e l - g r o e n z w a k  g e e i z w a k  g e e i

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

g r o e n  g r o e n (b la u w )  g r o e n g r o e n a c h t i g
b l a u w b l a u w b la u w

- - 0, 08 ( D i ë l d r i n ) - -

g e e i
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I n  d r i e  v a n  d e  v i e r  g e v a l l e n  w e r d  e e n  r e l a t i e f  g r o t e  v l e k  m e t  

R ^ - w a a r d e  + 0 ,  65  o p  d e  a l u m i n i u m o x i d e p l a a t  v a s t g e s t e l d ,  w a a r d o o r  d e  

a a n w e z i g h e i d  v a n  P C B s  w e r d  a a n g e t o o n d .  O p  d e  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  o p  t w e e  v a n  d e  d r i e  g e v a l l e n  v o o r .  O p  t e  m e r k e n  v a l t  d a t  

i n  d i e  v l e k k e n  d e  a a n w e z i g h e i d  v a n  e e n  t w e e d e  v l e k  n l .  v a n  D D E ,  d u i d 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 i n g  w e r d  

e e n  r e l a t i e f  g r o t e ,  m a a r  z e e r  z w a k k e  v l e k  o p  d e  a l u m i n i u 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  d a n  0 ,  1 j i g  i n  d e  s p o t  

h e t g e e n  o v e r e e n s t e m t  m e t  0 , 1 p p m  i n  d e  v i s .  I n  k a b e l j a u w  w e r d  in  

g e e n  v a n  b e i d e  g e v a l l e n  P C B s  w a a r g e n o m e n .  I n d i e n  d e z e  a a n w e z i g  

w a r e n ,  b e d r o e g  d e  k o n c e n t r a t i e  m i n d e r  d a n  0, 04  p p m .

Z o n d e r  r e k e n i n 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  d e  

k l e u r i n t e n s i t e i t  v a n  d e  s p o t s  o p  d e  s i l i c a g e l p l a a t  t o e  t e  s c h a t t e n  d a t  

h a r i n g  e n  m a k r e e l  r e s p e k t i e v e l i j k  1 e n  0 ,  1 p p m  P C B  b e v a t t e n .  D e  a f 

w e z i g h e i d  v a n  e e n  v l e k  o p  d e  s i l i c a g e l p l a a t  l e i d d e  t o t  h e t  b e s l u i t  d a t  

0 ,  05 p p m  P C B  in  w i j t i n g  a a n w e z i g  w a s .  V o o r  k a b e l j a u w  w a s  d e z e  h o e 

v e e l h e i d  k l e i n e r  d a n  0 ,  0 4  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 i n g .

H e t  v e r d e r  v e r l o o p  v a n  d e  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 l d e  d o e i .  I s  h e t  d e  b e d o e l i n g  a l l e e n  e e n  a l g 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  i n  d e  h o e v e e l h e i d  a a n w e z i g  P C B s  ( e n  p e s t i c i d e n ) ,  

d a n  k a n  d e  b e p a l i n g  h i e r  w o r d e n  b e ë i n d i g 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  e e n  b e p a a l d e  P C B - g r e n s  n i e t  w e r d  o v e r s c h r e d e n  d a n  h e e f t  m e n  e r  

b e l a n g  b i j  e e n  t w e e d e  m e e r  n a u w k e u r i g e  s e m i - k w a n t i t a t i e v e  b e p a l i n g  

u i t  t e  v o e r e n .  I s  d e z e  g r e n s  b v .  o p  0, 8 p p m  g e s t e l d ,  d a n  d i e n t  i n  d e  

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  t e  

w o r d 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  C rO ^ g e o x y d e e r d ,  t e n  e i n d e  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 i e  3 . 1 . 4 . ) .  O p  t e  m e r k e n  v a l t  d a t  i n  g e 

v a l  v e e l  D D T  a a n w e z i g  i s  ( v l e k  d i c h t  b i j  P C B s ) ,  m e n  e r ,  z o a l s  r e e d s  

v e r m e l d ,  b e l a n g  b i j  h e e f t  v b b r  d e  o x y d a t i e  e e n  d e h y d r o h a l o g e n a t i e  u i t  

t e  v o e r e n .
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E e n  t w e e d e  o n t w i k k e l i n g  w o r d t  n u  o p  a l u m i n i u m o x i d e  u i t 

g e v o e r d .  H e t  s p o t t e n  v a n  h e t  e x t r a k t  g e b e u r t  o p  v o l g e n d e  w i j z e  : 10,

20, 30 ,  4 0  e n  50 J i l  ; o o k  0 , 0 4  ^ig A r o c l o r  12 5 4  w o r d t  a a n g e b r a c h t .

A a n  d e  h a n d  v a n  d e  d e t e k t i e l i m i e t  w o r d t  e e n  n i e 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 i n 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 l d e  g e v a l  b e v a t t e  h a r i n g  a l d u s  

0, 7 p p m  P C B s  h e t g e e n  l a g e r  u i t v i e l  d a n  d e  ( a i s  v o o r b e e l d )  g e s t e l d e  g r e n s  

v a n  0, 8 p p m .

T e n s l o t t e  k a n  e r o p  g e w e z e n  w o r d e n  d a t  d e z e  t w e e d e  b e 

p a l i n g  d e  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 i k t  

m a a k t .
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S a m e n v a t t i n g .

E e n  e e n v o u d i g e  s e m i - k w a n t i t a t i e v e  m e t o d e  g e b a s e e r d  

op  d e  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  v a n  d e  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 i d e n  v l e k k e n  w e r d  op  p u n t  g e s t e l d .  V o o r a f  w e r d 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  n l .  a d s o r b e n s ,  l o o p m i d 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 t u d e e r d  t e n e i n d e  d e  o p t i m a l e  w e r k o m s t a n d i g h e d e n  t e  b e p a l e n .

D e  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 l u m i n i u m o x i d e  a i s  a d s o r b e n t i a ,  n - h e x a a n  a i s  l o o p m i d d e l ,  z i l v e r n i t r a a t  

en  o - t o l i d i n e  a i s  r e v e l e e r m i d d e l .  D e  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 e n  

0, 0 4 y u g  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 l u m i n i u m o x i d e .  D e z e  l i m i e t e n  

a l s m e d e  d e  k l e u r v a r i a t i e s  l a t e n  t o e  e 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 i n g  u i t  t e  v o e r e n .  I n d i e n  e e n  m e e r  n a u w k e u r i g e  b e p a l i n g  g e w e n s t  i s ,  

w o r d t  D D E ,  d a t  n i e t  v a n  d e  P C B s  g e s c h e i d 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 i d a t i e  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 r d e n  g e b r u i k t  ; v o o r  v e t t e  v i s s e n  i s  e e n  e e n v o u d i g e  v o o r -  

r e i n i g i n 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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