
MINISTERIE VAN LANDBOUW 

B e s t u u r  v o o r  L a n d b o u w k u n d i g  O n d e r z o e k  

R i j k s c e n t r u m  v o o r  L a n d b o u w k u n d i g  O n d e r z o e k  -  G e n t

RIJKSSTATION VOOR ZEEVISSERIJ 

O o s t e n d e

V o r d e r i n g s v e r s l a g  6 7 6 'BI

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 o l y g e c h l o -  

r e e r d e  b i f e n y l s  (PCB s )  i n  v i s  met  d u n n e -  

l a a g c h r o m a t o g r a f i e
d o o r

M 0 BAETEMAN 
D o TILLEMAN 
Wo VYNCKE

N ovem ber  1976

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

H e t  i s  i n  d e z e  vo rm  n i e t  v o o r  p u b l i k a t i e  b e s t e m d «



1. In leid ing. (* )

In r e c e n te  ja ren  h ee ft een  n ieu w e groep  organ och loor»  

verb ind ingen , d e  p o ly g e c h lo r e e r d e  b ip h en y ls (P C B è)j de aandacht van de 

ekologen  getrokken . Z ij w erd en  voor  h et e e r s t  door J en sen  in  1966 ín  

v is  en w ild  ontdekt (14). P C B #  w orden a is  ch em ik a liën  s e d e r t  ca 1930 

in  ta lr ijk e  in d u str ieën  gebruikt. D e h an delsn am en  z ijn  A r o c lo r  (USA, 

G ro o t-B r itta n n ië , Canada), K anechlor (Japan), F h en o ch lo r  (F rankrijk) 

en Clophen (D uitsland).

Hun v o o rn a a m ste  e igen sch ap p en  z ijn  hun h oge  d ie le k 

tr is c h e  kon stante en hun te r m isc h e  en c h e m isch e  s ta b ilite it , d ie  voor  

v e le  in d u str ië le  p r o c e s s e n  van groot belang  z ijn . D e ze  s ta b ilite it  en 

h et fe it  dat z ij  g em ak k elijk  door leven d e  o rg a n ism en  w orden  opgenom en  

en geakkum uleerd  kunnen ech ter  m iii  eu -p ro b lem en  sch ep pen . D it blijkt 

v o o ra l voor  zo e tw a ter  en m a r ien e  o rg a n ism en  h et gev a l te  z ijn  (7).

D e hu id ig  v a c tg e s te ld e  k o n cen tra tie s  z ijn  d u id elijk  hoger  

dan d eze  van an d ere  or  gano ch loorverb in d in g  en (bv. p e s tic id e n ), m aar  

b lijken  nog n ie t a la r m e re n d  te  z ijn  (12) (20). N ie ttem in  i s  in  h et kader  

van h et w eten sch a p p e lijk  o n d erso ek  ^ v. m . de v ero n tre in ig in g  van de 

z e e  en de w e e r s la g  ervan  op h et m a r ien e  le v e n  n ood zak elijk  m e e r  aan 

dacht aan h et p r o b le e m  PC B te  b ested en . H et i s  in tfifi verb and w e n s e 

lijk  te  b esch ik ken  o v e r  s n e lle  routin em etoden  om  h et g eh a lte  aan PCB  

te  bepalen .

G a s-v lo e ic to fc h r o m a to g r a fle  w ordt m e e s ta l gebruikt 

v o o r  de d o ser in g  van PC B fes. E en  e r n st ig  n a d ee l i s  e ch te r  dat PCB« 

een  k om p lex  p iek en p atroon  verton en  en dat an d ere  o rg a n o ch lo o rv er -  

bindingen (bv. DDE) kunnen in te r fe r e r e n  (11).

(* )  D . TILLEM AN w a s s ta g ia ir  van h e t  H oger T ech n isch  Institu ut 
O ostende.
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D eze  m etod en  la ten  even w el raiet to e  DDE v o lle d ig  van  

de PCB** te  sch eid en . D a a ro m  m oet DDE v o o r a f gaand elijke m et kolom - 

ch ro m a to g ra fie  verw ijd erd  w orden o f g eo x id eerd  w orden  (5).

V oor de sem ik w a n tita tiev e  o f k w a n tita tiev e  P C B -b ep a lin g  

m et d u n n elaagch rom atografie  w erd en  s le c h ts  w e in ig  m etod en  gep u b liceerd .

M ulhern e t a l. (19) ste ld en  een  sem i-k w a n tita tiev e  dun- 

nela& gm etode voor. Z ij gebru ik ten  a lu m in iu m oxid ep la ten , b e n z e e n /  

hexaan a is  loop m id d el en h et fen o xyeth an o lm en gse l (25) a is  rev e leerm id »  

d e l. Een v o o rein ig in g  (c lea n -u p ) m et k o lo m ch ro m a to g ra fle  ( f lo r is i l)  en 

een  ox id a tie  m e t ch ro o m tr io x id e , om  DDE te  v erw ijd eren , w erd  even w el 

to eg ep a st. D e sem i-k w a n tita tiev e  bepaling w erd  u itg ev o erd  door de v le k -  

k en grootte  te  v e rg e lijk en  m et d e z e  van een  r eek s  standaarden .

B ush en Fa-C hun Lo (5) rap p orteerd en  goede resu lta ten  

m et een  k w an tita tieve  d e n s ito m e tr isc h e  m etod e. S il ic a g e l w erd  gebruikt 

a is  d raagm id d el, h exaan  a is  e lu en s  en s ilv e r n itr a a t  + U V -b elich tin g  ala  

rev e le er m id d e l. Ook h ie r  w erd  v o o ra f een  v o o r re in ig in g  op f l c r i s i l -  

k o lo m  en een  ox id a tie  m et CrO^ u itgevoerd .

H et d o e i van de h ie r  b esch rev en  p ro ev en  w a s het op 

punt s te lle n  van een  sem i-k w a n tita tiev e  m etod e d ie  zo  een voudig  m o g e-  

lijk  en m et w e in ig  o f g een  v o o rre in ig in g  kan w orden u itg ev o erd . De 

m eto d e  m o e s t  daarenboven  to e la ten  de bekom en v lekk en  ev en tu ee l g e -  

m ak k elijk  aan een  v e rd er  on d erzoek  (bv. ga s ch ro m a to g ra fisch ) te  on d er

w erp en .

D e d r ie  v o o rn a a m ste  v a r ia b e len  van de d u n n elaagch ro

m a to g ra fie  n l. h e t a d so r b e o s , het loop m idd el en h et r e v e le e r m id d e l  

w erd en  sy s te m a tisc h  b estu d eerd  ten  einde de o p tim a le  w erk o m sta n d ig 

h eden  te  bepalen . V oor h et sem i-k w a n tita tie f  on d erzoek  w erd  gezoch t  

in  de rich tin g  van k le u r v a r ia tie  en - in te n s ite it  van de g esch e id en  v la k 

ken .

/



2. E x p e r im e n te le  g e g ev e n s .

-  D L -p la te n  : v o lg en d e  p la te n  v an  25x25 c m  w e rd e n  g e b ru ik t (M erck ).

-  DC - A lu fo lien , A lum in iuxnox ide  60 54» n e u t r a a l ,  ty p e  E , la a g -  

d ik te  : 0 , 2 m m .

- D C - A lu fo lien  A lu m in iu m o x id e  ^ 2 54’ n e u t r a &*> typ® T , la a g d ik te  
0 , 2 m m .

-  D C - F e rtig p la t& an , K ie se lg u lir  ^ 9 ^ »  la a g d ik te  0 ,2  m m .

-  D C -  F e r t ig p la t te n ,  K ie s e lg e l  F ^  (K ie3e lg e l /k ie s e lg u h r ) ,  l a a g 
d ik te  0, 25 in m .

De p laten  w erd en  gedurende en k e le  uren v o é r a f  bij

120* C g eak tiveerd .

-  LoopmiddeXen : de g e te s te  loop m id d elen  w aren  sa m e n g e ste ld  u it een  

b a s ia so lv e n t ("background so lven t" ), z o a ls  pentaan, hexaan, heptaan, 

b en zeen  en cy cloh exaan  en u it een  e lu e e r so lv e n t van v e r sc h ille n d  

type z o a ls  a lkoholen , k eton en , e th e r s , e s t e r s  en zu ren . H et " b asis  

so lven t"  w erd  ev en w el ook z u iv e r  gebruikt.

- A anb rengen  van de sp ots  : in  s tr ee p v o r m  (1 ,5  cm ) m et m ic r o a p p li-  

ca to r  van 10 ul (C ord is L a b o r a to r ie s , M iam i, V. S. A. ) op 1, 5 cm  

van de rand van de p laat.

-  O ntw ikkelen van de ch ro m a to g ra m s : in  ch rom atogra fie tan k s m et  

g leu ven  voor  5 p la ten  (D esaga). D e w anden w erd en  m et filteerp a p ie  

b ek leed  om  de k a m erv o rza d ig in g  te  b evord eren . D e loopafstand  b e 

d roeg  1 5 cm .
- R e v e le e r m id d e le n  :

-  (A) 0 , 5 g s i lv e  m it  raat + 1 m l w a ter  + 35 m l g ly c e r o l + 45  m l  

ethanol 96 % (in h et donker b ew aren ) (5).

-  (B) 1 ,7  g s ilv c r n itr a a t  in  200 nfi e ïh an o l 96 % (6).
* (C) 0, 1 g z ilv e r n itr a a t  + 1 m l w a ter  + 20 m l 2 - fen cxyethan ol + 

a ceton  tot 200 m l + 1 à 5 d ru p pels w a te rsto fp eroxyde 30 % (17).

-  (D) 1 ,7  g s  l iv e  m it  raat + 10 m l w a ter  + 5 m l am m oniak  + aceton  

to t 200 m l. A an 45 m l van d ie  am m oniakale o p lo ss in g  w orden

5 m l 2 -fen o x y -e th a n o l to eg ev o eg d  (18).
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-  (E) O, 5 g d ifen y lam in e  + 0, 5 g s in k ch lo r id e  in  100 m l aceten .

De p laat m o et to t 200° C v erh it w orden (16).

-  (F) 1 % to lid in e  in aceton  (24).

- U V -lam p (254 nxn).

T e s to p lo s  s in gen  :
-  P C B »  : A ro ch lo r  1232, 1242, 1245, 1254, 1260 (A nalabs, N orth  

H aven, Conn. USA).
- C h lo o rp es iic id en  : pp'D D T, op'DDD, dißXdrin, lindaan (F luka), 

pp’DDE (N ational P h y s ic a l L ab oratory , T eddington, England).

A ls  o p lo sm id d e l w ard hexaan gebruikt.

Vi sex trak ten  :

Het e x tr a k tie to e s te l  v o o r g es te ld  door J en sen  en R enberg (15) w erd  

gebruikt (fig . 1). Het b esta a t u it tw ee cy lin d erv o rm ig e  sc h e itr e c h te r s  

van 150 m l, d ie  g esch e id en  s ijn  door een  tu ssen stu k  m e t z ija rm .
D e b o ven ste  sc h e itr e c h te r  b ez it  een  f il te r  u it g e s in te r d  g la s  (p o ro s i

te it  1). A is  h o m o g en isa to r  w erd  een  U ltra -tu rra x  T P  1 8 /2  N 

(Janke & K unkel , Staufep, W -D uitsland) gebruikt.
De v is  w ordt van huid en graten  ontdaan en in stu k jes gesn ed en . 

D aarvan w ordt 10 g afgew ogen  en in  de b o v en ste  e c h e itre c h te r  g e 

bracht. D aaraan  w ordt nu 35 m l van een  m e n g se l aceto n -h ex a a n ,

2 5 /1 0  (v /v )  to eg ev o eg d . D it m e n g se l w ordt gedurende 3 m in  g eh o 

m o g e n ise er d . D e kraan  w ordt geopend en onder stik sto fd ru k  w ordt 

de v lo e is to f  door de g la s  filtrer  in de o n d erste  sc h e itr e c h te r  g ep erst.

De kraan  w ordt opnieuw  g eslo ten  en aan h et o v erg eb lev en  ruw p ro -  

dukt w ordt 20 m l h ex a a n -eth er  18:2 (¥/v) toeg ev o eg d . Na h o m o g e

n ise r in g  (2 m in) w ordt d e z e  v lo e is to f  ook door de f il te r  gedrukt.

De b o v en ste  sc h e itr e c h te r  w ordt nu g e sp o e ld  m et 20 m l van e e n z e lf 

de h e x a a n -e th er  m e n g se l. G edurende een  tw eeta l m inuten  w ordt 

nog s t ik s to f  in  de scb .e itrech ter  gestu u rd , zodat s le c h ts  een  droog  

v e z e lig  produkt o v e r  b lij ft.

In de o n d er s te  la a g  i s  nu een m e n g se l van vet, w a ter  en orga n isch  

so lv en t m e t daarin  PCB® en de o rg a n o ch lo o rp estic id en . D it m e n g se l  

w ordt v e r v o lg e n s  m e t 75 m l 0, 1 M HCl geschud. Nadat de o rg a n isch e
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la a g  z ic h  van  de w a te r ig e  la a g  a fg e sc h e id e n  heeft» w o rd t  d e z e  la a t s te  

in  e en  b e k e r  van  150 m l v e rz a m e ld .  D e o rg a n is c h e  la a g  d ie  h e t  v e t 

b e v a t w o rd t in  een  v o o ra f  a fg ew o g en  e r le n m e y e r  g e b ra c h t .  D e w a te r -  

la a g  w o rd t opn ieuw  m e t  10 m l h e x a a n  in  d e z e lfd e  s c h e i t r e c h te r  g e 

ë x t r a h e e r d .  D e o rg a n is c h e  la a g  w o rd t nu  m e t  10 m i a b s o lu te  e th an o l 

b e h a n d e ld  o m  h e t  l a a t s te  w a te r  te  v e rw ijd e re n . D ie  w a te r v r i j e  o r 

g a n is c h e  la a g  w o rd t dan  ook in  de gew ogen  e r le n m e y e r  g e b ra c h t.

H et m e n g s e l  in  de  e r le n m e y e r  b e s ta a t  u it  v e t en  de o rg a n o c h lo o rv e r -  

b in d in g e n  in  e en  o r g a n is c h  o p lo sm id d e l. D it o p lo s m id d e l w o rd t v o l

le d ig  u itg e d a m p t o n d e r  s t ik s to f e t r o o m  In  een  w a rm w a te rb a d  b ij 90* C. 

Na 15 m in  b l i j f t  s le c h ts  h e t  v e t  o v e r  d a t de o rg a n o c h lo o rp e s t ic id e n  

en  P C B s  b e v a t. Na à fk o e iin g  w o rd t de  e r le n m e y e r  o p n ieu w  gew ogen , 

w a a ru i t  dan  de h o e v e e lh e id  v e t k a n  w o rd e n  b e re k e n d . H e t v e t  w o rd t 

n u  in  een  b e k en d e  h o e v e e lh e id  h e x a a n  o p g e lo e t. N o rm a a l  w o rd 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 rd t h s 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  e en  c le a n -u p  n ie i  n o o d s a k e li jk  (10). V o o r g r o te 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 rd t  een  c le a n -u p  u i tg e v o e rd .

D e h e x a a n o p lo sa in g  w o rd t h ie 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 tr e e rd  z w a v e lz u u r  g e sc h u d . De o rg a n is c h e  la a g  d ie  z ic h  dan 

a f s c h e id t ,  i s  van  h e t  v e t g e z u iv e rd  en  b e v a t de o rg a n o c h lo o rk o m p o -  

n e n te n . E r  m o e t nog w o rd e n  g e z o rg d  d a t de t e m p e r a tu u r  van  de 

o p lo s s in g  n ie t  s t i jg t .  D e o rg a n is c h e  la a g  w o rd t d an  k w a n ti ta t ie f  

in  e e n  d ro g e  p ro e fb u is  o v e rg e b ra c h t ,  d rc o g g e d a m p t en te r u g  in  

0, 200 m l (v e tte  v is s e n )  o f  0, 400 m l (m a g e re  v is e e n )  c p g e lo s t .

3. R e s u l ta te n  en  d isk u s  s ie .

3. 1. K w a l i ta t ie f  „ o n d erzo ek .

3. 1. 1. In v lo e d  v an  h e t  ad so rb en ,«  :

H e t a lu m in iu m o x id e  ty p e  E  h a d  m e t o r g a n o c h lo o r v e r 

b in d in g e n  e e n  v r i j  goed  s c h e id in g sv e rm o g e n  m e t a p o la i r e  so lv e n te n



d an  s i l ic a g e l  t.e z i jn  (4)

D e h ie r  v a s tg e s te ld e  d e te k t ie i im ie te n ,  n l. O, 04 en 

O, I fig  v o o r  r e s p e k i ie v e l i jk  a lu m in iu m o x id e  en s i l i c a g e l  lig g e n  la g e r  

dan  d e a e  v an  i  e m a il 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 ie v e l i jk  1 en  0 ,2  pg v e rm e ld d e n . Z i j  lig g e n  e c h te r  w e l in  h e t  g eb ied  

v an  de  d e te k ü e g re n z e n  d ie  v o o r  o rg a n o c h lo o rv e rb in d in g e n  in  h e t  a lg e m e e n  

w e rd e n  gevonden , n l. 0, 01 -  0, S jag  ( l )  (4).

A b b o tt ei &1. ( i )  -«vijzen in  §itc. v e rb a n d  op  de g ro te  

in v lo e d  d ie  de  z u iv e rh e id  van  h e t  a d s o r b e n s  th e e l i  op  de dete lsti e g e v o e 

lig h e id .

3. 1 .2 . In v lo e d  van  h e t  lo o p m id d e l en  d e  © n tw ik k e lin g sm eto d e .

E é n  v an  de v o o rn a a m s te  p ro b le m e n  w aa  een  © ntw ikke- 

lin g e  so lv e n t te  v in d en  d a t  e en  o p tim a le  sc h e id in g  g e e f t tu s s e n  P C B  a 

e n e r z i jd s  en  de o rg an o c X ü o o rp es tic id e n  a n d e r z i jd s .  U it o r ië n te r e n d e  

p ro e v e n  b le k e n  h e e l  w a t so lv e n te n  e e n  a n a lo o g  s c h e id in g s v e rm o g e n  te  

v e r to n e n , z o d a t s u p p le m e n ta ire  e is e n  k o n d en  w o rd e n  g e s te ld  :

- e en  s n e lle  o n tw ik k e lin g  g ev en  (12 h  15 c m  in  30 m in ).

-  de  p la a t  m a g  n ie t  v e r  dorde e re n ,

-  h e t  s o lv e n t m o e t  v r i j  v lu c h tig  z i jn ,  z o d a t n a  de o n tw ik k e lin g  d e  p la a t  

v lu g  d ro o g t,

-  h e t  m o e t e en  g e m a k k e lijk  k o n s ta n t  te  h o u d en  s a m e n s te l l in g  h eb b en .

3. 1. 2. 1. É é n d im e n s io n a le  d u n n e la a g c h ro m a to g ra f ie  in  één  s ta p .

In  de e e r s t e  p laat©  w e rd  de k la s s ie k e  o p s tijg e n d e  é é n 

d im e n s io n a le  d u n n e laa  g c h ro m â t © grafi e  to e g e p a s t .  In  ta b e l  1 v /o rd e n  de 

b ek o m en  r e s u l ta t e n  o p g eg ev en  v o o r  A r o c lo r  1254, p p 'D D E , p p 'D D T , 

op 'D D D , lin d a a n , d ië ld r in  ( te lk e n s  5 ^ig) ; 25 lo o p m id d e le n  w e rd e n  g e 

t e s t  (4) (23).



-  9  -

T a b e l 1 -  R ^ -w a a rd e n  van  P C B e en p e s t ic id e n  b ek o m en  m e t d iv e r s e  

loopxn idde len .

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

PC B a D D E D D T DDD L in d aa n  D ifcldrin
4—       —.—.—.—----*  —    —  ---

h e x aa n 0 ,6 5 0 ,6 5 0, 54 0 ,3 7 0, 36 0 , 16

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 ,2 4

h e x a a n -c h lo ro fo r m  
(90 : 10)

0, 74 0, 74 0 ,6 7 0, 52

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

0, 70 0 ,7 1 0 , 60 0, 40 0 , 10

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

0, 84 0, 85 0, 84 0 ,7 8 0, 77

h e x a a n -e th y la c e ta a t  
(9 0 :10)

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

h e x aa n  -  e th y lp  ro p io  - 
n a a t  (90:10)

0, 75 0 ,7 4 0 ,6 9 0 ,61
o

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

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

h e x a a n -p ro 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 ,6 7 0 ,6 7 0 ,5 8 0 ,4 4 0, 42 0 ,2 4

p e n ta a n 0 ,6 2 0 , 60 0 , 50 0, 35 0 ,3 3 0, 14

p e n ta a n -a c e to n  
(9 0 :10)

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

p e n ta a n -p ro p io n s u u r
(90 :10)

l ,  00 1 ,0 0

oo

0 ,9 5

b e n z e e n -a z i jn z u u r  
(9 0 : 10)

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

cycloàs£& ô»n 0 ,6 1 0 , 60 0 ,4 5 0 ,1 8

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

0, 75 0 ,7 5 0 , 66 0, 54

a c e ïo m tr i l e - a c e to n -  
m e th a n o l-w a te r  
(40 :10 :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, 88 0, 87

e th an o l 0 , 89 0, 90 0 ,8 9 0 , 88 0 , 88
0 , 69 •4h ^  1"... . ““OHHr- -• —0 r 8§ - §o

n a ra f f in e o lie (4 5 :4 5 :l0 )
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S il ic a g e lp la a t .

PC B s1 D D E DDT DDD L in d aa n D lfcldrin

h e x aa n 0, 56 0 ,5 6 0 ,4 2 0, 27 0 ,2 5 0 , 08

hept& an 0, 56 0, 56 0 ,4 3 0 ,2 8 0, 14 0, 09

cy c lo 'h e x aa n -b e n z ee n
p a ra f f in e o lie
(45:45:10)

0, 74 0 .7 4 0 ,5 2 0,61 0 , 6 0 0, 49

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

0 ,6 0 0 , 61 0 , 40 0, 15 0 , 1 0 0, 07

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

0, 67 0, 66 0 , 55 0 ,4 5 0 ,3 5 0, 34

h e x a a n -a z i jn z u u r  
(9 0 : 10)

0, 56 0, 54 0 ,4 6 0, 41 0 ,3 6 0, 37

h e p ta a n -a c e to n  
(9 0 :10)

0 ,6 3 0 , 62 0, 54 0, 42 0 ,4 6

b e n z e e n -a z i jn s u u r
(9 0 :10)

0 , 6 8 0 , 68 0 , 6 8 0, 83 0, 73 0, 71

U it de  b e k o m e n  r e s u l ta te n  b li jk t ,  d a t  de  c rg a n o c h lo o r -  

v e rb in d in g e n  in  d r ie  g ro e p e n  v o o rk w a m e n  : (a) P C B s , p p ’D D E en pp 'D D T , 

(b) lin d a a n  en ©p8I>DD en  (c) d lB ld rin .

V an  de  b a  s i  s so lv e n te n  g av en  p e n ta a n , h e x a a n  en h e p -  

ta a n  er. g ced e  en  s n e lle  scheid ing ., n l, 3 0 -4 0  m in  v o o r  15 c m  (* ) . Cy- 

c io h ex a a n  g a f  e e n  g o ed e  sc h e id in g , m a a r  een  t r a g e  o n tw ik k e lin g  (?S m in ). 

E th an o l en m e th a n o l l ie te n  geen sch e id in g  to e .

V an de  e lu e e rc o lv e n te n  g av en  b e n z e e n  en a c e to n  een  

goede  s c h e id in g , te r w i j l  c h lo ro fo rm , e th y la c e ta a t  e n  e th y lp ro p iaa& ftt^g e - 

v o e lig  h e t s c h e id in g  s v e rm o g e n  v e rm in d e rd e n . A z ijn z u u r , p ro p io n z a u r  en  

e th an o l g aven  g e en  sc h e id in g  m e e r .

(* )  W an n e e r a a n g e g e v e n  w o rd t d a t een  goede sch e id in g  b ek o m en  w e rd , 
d u id t d it  op  de sc h e id in g  v an  P C B s  v a n  de p e s t ic id e n  m e t  u itzo n d e*  
r in g  van  D D E,



» n

Op te  m e rk e n  v a l t  d a t geen  lo o p m id d e l g ev o n d en  v /e rd  

d a t e en  sch e id in g  f i s s e n  P C B s  eu DDE ga l.

De b o s te  s c h e id in g  w e rd  b e k o m e n  m e t  een  10 % a ce to n ^  

h e x a a n  (h ep taan ) o p lo s  sm g  on een  10 % ^®nz een  -  h e x a a n  o p lo s s in g .

V&uuit p ra k tis c h , oogpunt w a s  h e t  e c h te r  i n t e r e s s a n t  te  

w e rk e n  m o t z u iv e r  h e x a a n  o m  v o lg en d e  re d e n e n  : h e t  s c h e id in g s v e rm o g e n  

w a s  goed* de  p la a t  v e rd o n k e rd e  niet» h e t  i s  v r i j  v lu c h tig  (kp t. 68» 5® C), 

z o d a t de  p la a t  b lo o tg e s te ld  a a n  de lu c h t b in n en  de  m in u u t d ro o g  v /as  en 

d e  s a m e n s te l l in g  b l i j f t  k o n s ta n t  d a a r  h e t  e e n  a u iv e r  p ro d u k t i s .

F ig u u r  2 'g e e f t  e en  D L =ch  r  o m a t o  g r a m  v a n  PCB® en 

p e s t ic id e n  o n tw ik k e ld  m e t  hexaan»

K epta& n b o o d  ev en w e l ook v o o rd e le n  : e r  v /e rd  nog een  

b e te r e  sc h e id in g  b ek o m en  tu s s e n  op 'D D D  en  lindaan»  m a s ?  hepta& n is  

m in d e r  v lu c h tig  en  de  o n tw ik k e lin g se n e lh e iä  w as  M e in e r .

3. 1. 2. 2. É é n d im e n s io n a le  dunn  e 1 a  a  g ch  r  o m a lo  g r  a  fi  ̂  in  tw e e  s ta p p e n .

D e d o o r  K & ttula (10) v o o rg e s te ld e  m e to d e  ‘w a a rb ij  

a is  ad so rb en ®  s i l i c a  w o rd t geb ru ik t»  w e rd  u i tg e te s t .

D e p la a t  w e rd  e e r s t  in  100 m l  d ich lcsssrsnethasn  to t 

h a lfw e g , ontw ikkeld» dan  g e d ro o g d  en  in  e e n  a n d e r e  ta n k  g e b ra c h t  d ie

100 m l n -hep t& au b e v a tte .

O p b a s ic  v a n  d e  H.,-w a a rd e n  ( ta b e l 2) k o n d en  tw ee

g ro e p e n  w o rd e n  o n d e rs c h e id e n . In  de  b o v e n s te  la a g  b ev o n d en  z ic h  

P C B s  en  pp 'D D S en  in  de tw e ed e  la a g  p p 'D B T , o p 8DDD, lin d a a n  en 

d i 'ê ld r in . O ok b i e r  w e rd  g e en  sc h e id in g  tu s s e n  P C B s  ©n p p 'D D E  b e 

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

K o m p o n en t v o lg e n s  H a ttu la  (2x1 Ocia) E ig e n  R f-•w a a rd e n  (2x7, 5cn$

P C B s o , ê f 0, 90

DDE 0* 6? 0, 89

DDT 0 9 55 0, 81

DDD 0, 54 0, 75

L in d aa n 0, 54 0, 70

D iB ld rin 0, 41 0 ,5 5

B ij de é é n d im e n s io n a le  o n tw ik k e lin g  in  tw ee  s ta p p e n  

w e rd e n  a n a lo g e  r e s u l ta te n  a is  b ij de  w e rk w ijz e  in  één  s ta p  b ek o m en .

D e m e to d e  b l i jk t  dus g e en  b ijzo n d er©  v o o rd e le n  te  b ie d en .

3. 1. 2. 3. T w e e d im e n s io n a le  d u n n e la a g c h ro m a to g ra f ie .

F e h r in g e r  en  W e s tfa l l  ( 8) b e s c h re v e n  een  tw e e d im e n 

s io n a le  dunneXaagb © paling. D a a rb i j  g e b ru ik te n  z ij  s i i ic a g e l  a is  a d so rh e n e  

en n -h e p ta a n  en n - h e p ta a n /a c e to n  9 5 :5  a i s  lo o p m id d e l.

D eze  m e to d e  w e rd  e v e n e e n s  g e te s t  m e t r e s p e k t ie v e l i jk  

s i i i c a g e l -  en  a lu m in iu m o x id e -p l& ien . O ok e n k e le  a n d e r e  lo o p m id d e le n  - 

k o m b in a tie s  w e rd e n  M e rb ij  b e p ro e fd .
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A r a d o r  1254 en o r g a n o c h l o o r p a s t i c i d e n .
L o o p m id d e l s  h e x a a n .
A d s o rb e n s «  A lu m in iu m o x id e  t y p e  £ .
1 , M e n g se l s  PCB+DDE, DDT, D D D + lindaan , d i ë l d r i n .
2 , M e n g s e l  b e h a n d e l d  met  KQH: PCB+DDE+DÜMU, d i e l d r .,C^H-Cl^ 
3 « M e n g se l  b e h a n d e l d  met  CrCUsPCB, DDT, D D D +lindaan ,

J d i e l d r i n ^ D C B P .
4 . M e n g s e l  b e h a n d e l d  mat  KOH en  CrCUs PCB, d i ë l d r i n  ß

J  DCBP * t r i c h l o o r b e n z
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T a b e l 3 - W e e d im e n s io n a le  d u n n e la a g c h ro m a to g ra ñ e . 

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

ü
1 s te  d im e n s ie 2de  <Ütoesia¿£’ v

L o o p m id d e l h e p ta a n

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

P C B s 0 ,5 9 0 , 6 ?

D D E 0, 56 0 , 6 ?

L o o p m id d e l p e t r o le u m e th e r h e p ta a n -a c e to n  (95:5)

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

P C B s 0 ,6 5 0 , 6 8

D D E 0 ,6 5 0 , 6 8

A lu m in iu m o x id e p la 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 en t R f R f

P C B s 0 , 69 0, 74

D D E 0, 68 0, 71

DDT 0 , 60 09 60

DDD 0, 46 0 ,4 8

D iS ld r in 0 ,2 6 0 , 26

Ú it de re s u l ta t e n  v e rm e ld  in ta 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 ta t e n  a is  b ij de  é é n d im e n s io n a le  b e p a lin g e n  w e rd e n  

b ek o m en . O ok h ie r  w e rd  g e en  v o lle d ig e  sc h e id in g  P C B  a -D D E  b ek o m en .

Op te  m e rk e n  v a lt  d a t  in  o v e re e n s te m m in g  m e t  B u sh  

en  F a -C h u n  L o  (5) tu 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 e en  sc h e id in g  

m o g e li jk  w a s . T a b e l 4 g e e f t  d e  r e s u l ta t e n  v o o r  a lu x n in iu m o x id e - en 

s ilic & g e lp la te n  ( lo o p m id d e l :h& exaan).
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T a b e l 4 -  R ^ -w a a rd e n  v o o r  v e r s c h i l l e n d e  P C B e .

A lu rn in iu m o x id  e p la a t S il ic a  g e lp la a t
.rrOClUKÏ

R f R f

A r o c lo r  1232 0, 62 0 ,5 2

Á r o c lo r  1242 0, 63 0, 54

A r o c lo r  1245 0, 64 0 ,5 5
A r o c lo r  1248 0 , 64 0 ,5 5

A r o c lo r  1254 0, 65 ö , 56

A r o c lo r  1269 0, 73 Ö, 62

E e n  m e n g s e l  van  F C B s  g a f  a ld u s  e e n  v r i j  la n g g e re k te  

vl®k. D it k an  v o o ra l  van  b e la n g  z i jn  b i j  o n d e rz o e k  van  in d u s t r ië le  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 le n d e  P C B s  s a m e n  k u n n en  a an w e z ig  z ijn .

B ij d ie r l i jk e  m o n s te r s ,  v o o ra l  b i j  v i s ,  w e rd  v a s tg e s te ld  d a t p r a k t i s c h  

u i ts lu i te n d  A r o c lo r  1254 en 1260 te ru g g e v o n d e n  w o rd e n  w a a rd o o r  de  v le k  

h e e l  w a t k o m p a k te r  w o rd t (7) (9) (26).

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

E e n  a a n ta l  in  de  l i t e r a t u u r  o p g eg ev en  r e v e ie e rm id d e le n  

w e rd e n  g e te s t  (5) (6) (16) (1?) (18) (24).

B ij h e t  g e b ru ik  v an  s p ro e im id d e l  A w a s  h ttt n o d ig  de 

p la a t  v e r s c h i l l e n d e  m a le n  a fw is s e le n d  te  b e s p r o e ie n  en te  b e l ic h te n  m e t

UV o m  d u id e li jk  'b ru in e  v le k k e n  te  bekom en.,

H e t s p ro e im id d e l  B g a f l ic h te  g r i jz e  v le k k en  h e tg e e n  

de  d e te k t ie m o g e li jk h e id  b e m o e il i jk t  d a a r  v a a k  re k e n in g  d ie n d e  te  w o rd e n  

geh o u d en  m e t  o en  l ic h t  v e rd o n k e re n  v an  h e t  a d s o rb e n s  z e lf .

H e t s p ro e im id d e l  C w a s  m o e il i jk  te  g e b ru ik e n  v o o r  

s e m i-k w a n ti ta t ie v e  d o e le in d en  d a a r  d e  v le k d ic h th e id  v o o r  1, 2 en 3 pg 

p r a k t i s c h  g e li jk  w a s  en  6 pg  p r a k t i s c h  ev en  d u id e lijk  w as  a la  10 Ug.
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De s p ro e im id d e l  D g a f  b e v re d ig e n d e  r e s u l ta t e n  zow el 

op a lu m in iu m o x id e  a i s  op s i l ic a g e l .  D e d e te k t is  w ae  m o g e lijk  to t  0, 04 ug 

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 rs c h e id  tu s s e n  d e  v e r s c h i l le n d e  

k o n c e n tr a t i e s  te  m a k e n .

Mefe s p ro e im id d e l  E  w e rd e n  g een  b r u ik b a r e  r e s u l ta te n  

b ek o m en . D e v le k k en  w a re n  b ijn a  M e t w a a r  te  n e m en  in  de  b lau w e  a c h 

te rg ro n d .

H e t fo lid in e  (F ) b le e k  goed b r u ik b a a r  m e t  de s i l ic a g e l -  

p la a t  v o o r  k w a lita tie v e  d o e le in d e n  d a a r  m e t d i t  s p ro e im id d e l  g e k le u rd e  

v le k k en  v e rk re g e n  w o rd e n  d ie  a fh a n k e lijk  w a re n  van  de  a a r d  van  de  o r -  

g a n o cM o o rv e rb in d in g  (s ie  ta b e l  5).

O p te  m e rk e n  v a l t  d a t  de g e b ru ik te  p la te n  e e n  f lu o r e s 

c e re n d e  v e rb in d in g  b e v a tte n . D a a rd o o r  w a s  h e t  m o g e  l i jk  P C B e , D D E en 

DDT d u id e lijk  in  U V -lic h t v /a a r  ie  n e m e n  z o n d e r  g e b ru ik  te  m a k en  van  

een  r e v e le e rm id d e l .

H e t g r o o ts te  p ro b le e m  b ij h e t  g e b ru ik  v an  e e n  s p r o e i 

m id d e l w as  h e t  h o m o g een  b e s p r o e ie n .  V o o r een  s e m i-k w a n ti ta t ie v e  b e 

p a lin g  i s  h e t  a b so lu u t n c o d z a k e ü jk  d a t  de p la a t  g e l i jk m a tig  b e s p ro e id  

w o rd t  o m  de  o n b ek en d e  te  k u n n en  v e rg e l i jk e n  m e t  de s ta n d a a rd .  O ok 

de  h o e v e e lh e id  g e b ru ik te  s p ro e im id d e l  í s  v an  g ro o t  b e la n g . T e  grot© 

en  te  k le in e  v o lu m e s  v e r m in d e r e n  de  d e to k tis g sv o e lig h e id . E e n  h o e 

v e e lh e id  van  6 m l ( r e g g e n s  D) o f  5 m l  ( r e a g e n s  F ) b le e k  een  goed© 

m a a t  te  z ijn . D e d u u r  v au  de  b e lic h tin g  m e t  U V -s tr a le 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 tisg e v o e U g h e id . M en m o e t e r  n a a r  s t r e v e n  

d e  p la a t  z o lan g  te  b e l ic h te n  to t  ©cu m a sd m a le  d e n s i te i t  b e k o m e n  w o rd t 

w a a rb i j  h e t  a d s o rb e n a  z e l f  n ie t  v e rd o n k e r t .  B ij h e t  g e b ru ik  van  r e -  

le v e e r rn id d e !  D w e rd  v a s tg e s te ld  d a t  ©en b e lic h tin g s d u u r  v a n  40  m in  

g oede  r e s u l ta te n  gaf. B e te r e  r e s u l ta t e n  w e rd e n  nog  v e r k r e g e n  d o o r de  

p la te n  een  t ie n ta l  m in u te n  v o o r  h e t  b e s p r o e ie n  o n d e r U V -lic h t te  p la a ts e n .



M et r e a g e n s  F  w a s  de b e s te  b e lic h tin g  30 m in .

3 .1 .4 .  In v lo e d  v an  een  c h e jM sc h e ^ v o o rb e h a n d e H n j.

O m  de sc h e id in g  v an  P C B s  en p e s t ic id e n  (v o o ra l DDE) 

te  v e r b e te r e n ,  k a n  g e b ru ik  g e m a a k t w o rd e n  v a n  h e t  f e i t  d a t de P C B s  c h e 

m is c h  3©er i n e r t  z ijn .

ín  de e e r s t e  p la a t s  k a n  h e t  s to re n d e  DDE to t  e en  n ie t -  

s to re n d e  v e rb in d in g  w o rd e n  g e o x id e e rd .

O n d e r in v lo e d  v an  een  s t e r k  o x id a tie m id d e l a is  CrO^ 

w o rd t h e t  DDE im m e r s  in  h e t  m e e r  p o la i r e  D C B P  (4, 4 -d i  c h lo o r  b e n z o - 

fenon) o m g e z e t (19) (25). D e ze  m e to d e  w e rd  u i tg e te s t .

T w ee m l h sx a & n e x tra k t w o rd e n  in  e e n  p ro e fb u is  van  

20 m l  m e t  g e s le p e n  s to p  g e b ra c h t .  De  o p lo s s in g  w o rd t dan  u itg e d a m p t 

o n d e r  s t ik s to fß tro o m . E r  w o rd e n  2, 5 m l a s i  d a t ie r  e ag en  s to eg ev o eg d  

(1 ,5  g C rög  o p lo s s e n  in  1 m l w a te r  + 59 m l i js a z i jn )  en  een  r e ü u x s t e l  

w o rd t op  de  proefbu i®  g e p la a ts t .  D e  p p lo s s in g  w o rd t g ek oo id  en  2 m l 

h e x a a n  w o rd  en  to eg ev o eg d . A an  h e t  m e n g s e l  w o rd e n  5 m l w a te r  en  

N aöH  5N to t  n e u t r a a l  to e  gevoegd . N o rm a a l  w o rd e n  7 à  8 m l NaOH 5N 

fo e g ev o eg d  ; in  de p r a k t i jk  w o rd t N aöH  to e g ev o e g d  to t  de n ie t - o r g a n is c h e  

la a g  h e ld e r  g ro e n  i s .  B lijv e n  e r  e c h te r  h a rd n e k k ig e  b ru in e  v le k k en  

a c h te r  d an  d u id t d it  e ro p  d a t  de  r e a k t ie  n ie t  b eë in d ig d  w a s . D e o r -  

gaiártSche la a g  w o rd t o n m id d e lli jk  a f  g en o m en .

M et a iu m in ito n cn d d e  a i s  adso rben®  en  h e x a a n  a is  

lo o p m id d e l w e rd e n  volgend®  R ^ -w a a rd e n  b ek o m en  (E g. 3) :

PCB® 0 ,6 5

D D E -

DDT 0, 54

DDD G, 36

D iu d aan 0, 36
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D ië ld r in  G, 16

D C B P  Ô, 03

In  de  b e s c h re v e n  p r o e f  o m s ta n d ig h e d e n  s to o r t  D D E a l 

d us n ie t  m e e r .

B íj o n d e rs o e k  v an  b io lo g is c h e  ex tr& k té«  k u n n en  de v le k 

k e n  van  P C B s  en D D T v r i j  d ic h t b íj e lk a a r  ö£ z e l f s  g e d e e l te l i jk  in  e lk a a r  

lig g e n .

O m  de sc h e id in g  te  v e rb e te re n »  k a n  e e n  d e k y d ro h a lo -  

g e n a tie  m e t  k a liu m b y d ro x id e  in  a lk o h o lis c h  m id d e n  w o rd e n  to e g e p a e t  (15) 

(25) (26). H ie rb ij  w o rd e n  DDT in  D D E, DDD in  DDMU (d ic h lo o rd ife n y l 

m o n o g e c h lo re e rd  o n v e rz a d ig d  e th aa n ) en  l in d a a n  in  t r i c h lo o r  b en zeen  o m g e 

z e t .  D eze  m e to d e  w e rd  e v e n e e n s  u i tg e te s t .

In  e e n  1 0 -1 5  m l p ro e fb u ie , m e t  een  s c h ro e fd o p  m e t 

te ü o n  b e k led in g  w o rd e n  2 m l h e x a a n  e x tr a k t  g em en g d  m e t  Z m l 95 % 

e th an o l en 4 k o r r e l s  (+ 350 m g) k a liu ïn h y d ro x id e . D e p ro e fb u is  w o rd t 

g e s lo te n  en  30 m in  in  e e n  w a te rb a d  op 50° C gehouden . N a a fk o e len  

w o rd e n  5 m l w a te r  to e  gevoegd  en één  m in u u t g e sc h u d . N a c e n tr i fu g e re n  

k a n  de  o rg a n is c h e  la a g  w o rd e n  w eggenom en,,

M e t d e z e  w erkw ijs©  w e rd  v a s tg e s te ld  d a t  de R u w a a r 

de«. van  DDT» DDD en lin d a a n , m a a r  n ie t  d e z e  v an  P C B s  g e w ijz ig d  w e r 

den . M et a ltm ü n iu m o x id e  a is  a d so rb o n e  en  h e x a a «  a is  lo o p m id d e l w e r 

den  R ^ -w a a rd e n  b e k o m e n  (fig . 3) :

P C B  e 0, 65

D D E 0, 65

DDM U 0 ,6 4

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

D ië ld r in 0 , 1 6
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E r  w e rd  a ld u s  v a s tg e s te ld  d a t  F C B © ,n D D E , D D T en 
DDD sieb, g ro e p e re n .

U i te r a a r d  d ie n t dsæ e d e h y d ro c h lo rin a tä g  d o o r  ean  o x i

d a tie  m e t  CrÖ« te  w o rd e n  g ev o lg d , w a a rd 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@ b e k o m e n  R ^-w a& rden w e rd e n  d an  in  E g u u r  3 w e e r 

g e g ev en  :

PCB© 0e 65

DDE

DDMU

T r ic b lo o rb e n z e e n  0 ,0 5

i C B P  0 ,0 5

D o o r d e ^ e  d u b b e le  c h e m isc h e  v o o rb e h a n d e lin g  w a ren , 

d e  P C B s  a ld u s  z e e r  goed  v a n  do o rg a n o e lü o o rp e s íá c id e n  g e sc h e id e n . D it 

k an  v a n  b e lan g  z ijn  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 rs o e k  (bv. g a s 

ch ro m a  to g ra E s c h )  d ie n en  te  w o rd e n  o n d e rw e rp e n .

3. z. s

3 .2 .1 .  Op

D e kw & atit& tiove a n a ly s e  kan  op de dunnelaagp l& at 

z e l f  o f  n a  v e rw ijd e r in g  v a n  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 ie r

d e  b e d o e lin g  w a s  een  v lu g g e  nxu ti& e«m etode op  p u n t te  s te l le n ,  w e rd

a l le e n  a a n d a c h t a a n  de  e e r s t e  tech n iek , b e s te e d .

De r e c h t s t r e e k s e  é e n s i to m e tr ie  van  m e t  s i lv e m ifc ra a t 

g e r e v e le e r d e  spot® ( d e n s i to m e te r  P h o to v o lt)  b le e k  g een  a fd o an d e  r e s u l 

ta te n  op  te  le v e r e n .  O ok d e  spotopporvlakfce s o a l s  v o o rg e s te ld  d o o r  

A b b o tt e t  a l .  ( l )  en  V isw eavar& ah  e n  Jay a r& m  (24) b le e k  v o o r  P C B e  

m o e i l i jk  to e p a s s e l i jk .



-  -

De k l e u r v á r ia t i  e ~ m e t od© v án  la a ts tg e n o e m d e  g a f a n d e r 

z i jd s  p o s it ie v e  r e s u l ta te n  ook v o ö r  £*£&&. H ei feetffei't r e v e le e rm id d e l  F  

(1 % to lid in e  in  a ce to n ). D eze  m e to d e  kon  a l le e n  m e t  e i l ic a g e lp la te 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 ek o m en  r e s u l ta te n  w e e r .

D e k le u r s c h a k e r in g e n  van  d e  p e s t ic id e n  k w am en  goed  o v e r 

e en  m e t  d e z e  d o o r  Y is w e s w a r ia h  en  J& y a ram  (24) o p g eg ev en . D eze  

a u te u r s  h eb b en  e v en w e l P C B s  n ie t  o n d e rz o c h t.

H et. ^ - to l id in e  b le e k  een  goede  h u lp  v o o r  ffoutine sem i»  

k w a n ti ta t ie v e  b e p a lin g e n  te  z ijn . D e k le u r  i s  e n k e le  d ag en  h o u d b a a r . 

D a a rd o o r  k an  een  s ta n d a a rd p la a t  k l a a r  g e m a a k t en  m o e te n  n ie t  b ij 

i e d e r e  b e p a lin g  s ta n d a a rd m e n g s e ls  m e e g e s p o t w o rd e n .

3. 2. 2. Op v is e x t r a k te n .

- E e r s t e  s e m i-k w a n ti ta t ie v e  b e p a lin g .

U it v e r s c h i l le n d e  r e e k s e n  o r ië n te re n d e  p ro e v e n  b le e k  

d a t v o lg en d e  w e rk  v /ijs  e de  m e e s t  p r a k t i s c h e  r e s u l ta t e n  gaf.

E e n  a lu m ir iu m o x id e -  en  e e n  e i l ic a g e lp la a t  w o rd e ii g e b ru ik t. 

O p i e d e r  v an  de p la te n  w o rd e n  d e  te  b e p a le n  v is e x t r a k te n  (20 p i)  a a n g e 

b r a c h t  @n é€n  s t& n d aardop loB sing  d ie  Z ug  van  i e d e r  v an  v o lg en d e  k o m -/
p o n e n te n  b e v a t : Á  r o e i e r  1254, D D E , D D T, lin d a a n , DDD en d ië ld r in .

D e a lu m in iu m o x id e -  en s ilic a g e lp l& te n  w o rd e n  re e p e k t ie v e l i jk  m e t  s p r o e i 

m id d e le n  D (s i lv e rn itr a & t)  en  F  ( to lid in e )  b e h an d e ld .

In  p r in c ip e  k a n  a l le e n  de a lu m in iu m o x id e -p la a t  g e b ru ik t  

w o rd e n  w a n n e e r  de  s e m i-k w a n ti ta t ie v e  b e p a lin g  op de d e te k t ie l im ie t  

g e b a s e e r d  i s  (z ie  v e r d e r ) .  E e n  b ijk o m e n d  d u n n e laag  c h ro m a to g ra m  op
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ß il ic a g e i  b ie d t e c h te r  h e t  v o o rd e e l  d a t  een  s u p p le m e n ta ire  s c h a tt in g  van  

de  h o e v e e lh e id  P C B s  m o g e lijk  w o rd t en  d a t ook  k w a l i ta t ie f  g e z ie n  d o o r  

d e  k le u r v a r ia t i e s  n u tt ig e  in fo rm a tie®  o v e r  e v e n tu e e l a a n w e z ig  p e s t ic id e n  

(o. m . h e t  o v e r la p p e n d  DDE) k an  v /o rd en  b ek o m en . T e n s lo t te  i s  h e t 

v e r s c h i l  in  g e v o e lig h e id  (0 ,1  jxg t. o . v. 0 ,0 4  jig  v o o r  a lu m in iu m o x id e )  

e v e n e e n s  n u ttig  v o o r de  s e m i -k w a n tita tie v e  b e p a lin g .

A is  v o o rb e e ld  w o rd e n  in  ta b e l  6 de  r e s u l ta t e n  v e rm e ld  b ek o m en  

m e t  tw e e  v e tte  v is s o o r te n ,  n l . h a r in g  (C lu p ea  h a re 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 ru s  E . ) en  tw e e  m a g e r e  v is s o o r te n ,  n l .  w ijtin g  (M e r

la n g iu s  m e r la n g u s  B . ) en  k a b e lja u w  (G adus m o rh u a  B . ) v an  on b ek en d e  

h e r k o m s t .  D e v e tg e h a lte n  v /a re n  re s p e k td e v e li jk  1 1 ,4  ; 1 0 ,4  & 0 ,1  en 

0 , 2  %.
T a b e l 6 -  S e m i-k w a n ti ta t ie v e  b e p a lin g  v an  P C B s  op v i e r  v is s o o r te n  

(R ^ -w a a r den)

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

H a r in g M aler e e l S ta n d a a rd W ijtin g K ab e ljau w

0 , 6 6 0, 65 0 ,6 5  (PC B +D D E) 0 ,6 7
0, 54 0, 54 0 ,5 4  (DDT) 0 ,5 5 0, 54
0 ,3 7 0 ,3 6 0 ,3 7  (DDD) 0 ,3 8 -

« - 0 , 36 ( l in d a a n ) - o»

- - 0 , 16 (D ië ld rin ) - -

H a rin g M a k re e l S ta n d a a rd W ijtin g K ab e ljau w

0, 56

g r i j s  + 
g e e i

0, 57

h e e l  e;wak.

0 ,5 6  (PCB +D D E) 

g r i j s  + b e ig e

K»

Op, 42 0, 43 0 ,4 2  (DDT) 0, 43 0 ,4 2
g ro e n - g e e i g e e l - g ro e n zw ak  g e e i zw ak  g e e i

0 ,2 7 0 ,2 7 0,2 ó(DDD, L in d aan ) 0 ,2 7 -

g r o e n 
b lau w

g ro e n
b lauw

(blauw ) g ro e n g ro e n a c h tig
b lauw

«M 0, 08 (D ië ld rin )  
g e e i

— -
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ï a  d r ie  van  de v i e r  g e v a lle n  w e rd  e e n  r e l a t i e f  g ro te  v le k  m e t

á | - w a a r d e  * 0, 65 c p  de a lr.m £nium c»ááep la& i v a s íg o s te ld ,  w a a rd o o r  de 

a a n w e z ig h e id  v an  P C B  3 w e rd  a& ngetecnd . O p de  e i i i  c a  g e lp la  a t  k w am  

d e z e  s le c h ts  op tw e e  v a n  do  d r io  g e v a lle n  v o o r , O p  ¿e m e rk e n  v a lt  d a t 

in  d ie  v le k k en  de  a& nv/esf.ÿaoid va-;-, e e n  tw e ed e  v le k  «1, v a n  D D E , d u id e 

l i jk  w a a r  t e  n e c i f . '  war» w e g en e  v s re e M H e n d s  kletts.% Y o o r w ijtin g  w e rd  

een  r e l a t i e f  gro te»  ïrsaa-: a s s i  nwalxke v le k  o p  do a ln ss in iu z n p la a t b ek o m en . 

D e k o n c e n tr a t ic  w an  r '-v /.k ij c o h te r  s o k e ?  «s-.gor dan  0 ,1  ug  in  de  sp o t 

h e tg e e n  o v e r e e n ^ r.n-. j  0,, i  pp r.z Sv. do v lo . In  k a b e lja u w  w e rd  in  

g e en  v an  b e id e  g e v a lle n  P C '3 o  w a a to e n e m e n »  In d ie n  d o se  a an w e z ig  

w a re n , b e d ro e g  de k c n c e a tv a tio  m isado? elsa ö, 04 p p m .

Z o n d e r  re leen inp  to  hovder» m e t  h e t  o v e r la p p e n d  D D E l i e t  de 

k le u r in te n e if ie i t  v an  de  opoto ir? do  s i l ic a g e lp la a t  to e  t e  s c h a t te n  d a t 

h a r in g  en  m a k r e e l  r  o c p c k tie v o ïijk  I  e n  ö , I  p p m  P C B  b e v a tte n . D e a f 

w e z ig h e id  v a n  e o a  vlWk cp  do o iiic ag e -ip laa i. le 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 ijtin g  a -m w o sig  v ;ae0 Y o o r k a b e lja u w  w ao d e z e  hoe»  

v e e lh e id  k le in e r  dnn Q0 04  ppaa,

« Tweede -kv/riiV/*?.Have banaKn?*,X» ,•-—>~fj— V*«. —&«•  .’V *4> • «■ -*u «a >c.^a _■ T-vA.'VTr— —- . _< --r.ï̂ A ¿i

H ot v e r d e r  v e r lo o p  v a n  cio a n a ly s e  h a n g t a í  v a n  h e t  v o o ra f  

g e s te ld e  d o e k  Ia  h e t  do b e d o e lin g  a l le 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  in z ic h t  t e  h e b b en  in  de  h o e v e e lh e id  a an w e z ig  PBB® (en p e s tic id e n ) , 

dan  k a n  d e  b  opruiing b ic :: v/ercLon beëind igd*  O n d e rz o e k t m e n  d a a re n te g e n  

o f e en  b e p a a ld e  P G B -^ re n o  n ie t  w e rd  o v e r s c h r e d e n  d an  h e e f t  m e n  e r  

b e lan g  b i j  eer. tw e e d e  mo&v an ïp v ko tsrige  3 c m i-k w a n ti ta t ie v e  b e p a lin g  

u it  t e  v o e re n ,  lo  der-c  g re& r bv . op  0, 8 ppm  g e s te ld , d a n  d ie n t in  de 

h i e r  u i tg e v o e rd e  m c d o lp ro o i ' « I le c »  k e r in g  (3. ppm$. v e r d e r  o n d e rz o c h t te  

w o rd e n . H e t e x j r a k t  w o rd t e e r s t  m e t  Cjÿ)^ geoxydeerd»  te n  e in d e  b e t  

s to r e n d  D D E t e  e l im in e r e n  {sio  3 .1 .4 .  ). Op tc  m e rk e n  v a l t  d a t  in  g e 

v a l v e e l  DDT a&nwes&ig io  (v le k  d ic h t  b ij  P C B s ) , m e n  e ? p z o a l  e r e e d s  

v e rm e ld ,  b e la n g  K j  h e o fi vhfcr do c x y d a tic  e en  d e h y d ro h a lo g e n a tie  u i t  

t e  v o e re n .
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E e n  tw e ed e  o n tw ik k e lin g  w o rd t nu  op a lu m in iu m 02d.de u i t 

g e v o e rd . H et sp o tte n  van  h e t  e x tr a k t  g e b e u r t  op v o lg en d e  w ijz e  : 10,

20, 30, 40 en  50 u l ; ook 0 ,0 4  ug A r o c lo r  1254 w o rd t a a n g e b ra c h t .

A an de  h an d  v an  de  d e te k t ie l im ie t  w o rd t e en  n ieu w e  s e m i-k w a n ti ta t ie v e  

b e p a lin g  u i tg e v o e rd . In  h e t  h i e r  behandeld©  g e v a l b e v a tte  h a r in 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 ie l  dan  de- (a is  v o o rb e e ld )  g e s te ld e  g re n s  

van  0 , 8 ppm .

T e n s lo t te  k a n  e ro p  g ew ezen  w o rd e n  d a t  d e z e  tw e ed e  b e 

p a lin g  de P C B s  v o o r  v e r d e r  o n d e rz o e k  (bv. g a s  c h ro m a to g ra f is c h )  g e sc h ik t 

m a a k t.



Sam 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 ti ta t ie v e  m e to d e  g e b a s e e rd  op 
de k le u r v a r i a t i e  en  in te n s i te i t  van de m e t d u n n e i a a g c h r o m a t . O g r a . f i e  g e 

sch e id e n  v le k k en  w e rd  op pu n t g e s te ld . V o o ra f  w e rd e n  de d r ie  v o o r 

n a a m s te  v a r ia b e le n  n l. a d s o rb e n s , lo o p m id d e l en  r e v e le e rm id d e l  

s y s te m a t is c h  b e s tu d e e rd  te n e in d e  de o p tim a le  w e rk o m s ta n d ig h e d e n  te  

b ep a len .

De b e s te  r e s u l ta te n  w e rd e n  b e k o m e n  m e t s i l ic a g e l  en 

a lu m in iu m  ox id e  a is  a d s o rb e n tia ,  n -h e x a a n  a i s  lo o p m id d e l, z i lv e r -  

n i t r a a t  en  o - to l id in e  a is  r e v e le e rm id d e l .  D e d e te k t ie l im ie te n  b e d ro e g en  

O, 1 en O, 04 ƒ  g v o o r  r e s p e k t ie v e l i jk  s i l ic a g e l  en a lu m in iu m  ox ide .

D eze  l im ie te n  a ls m e d e  de  k le u r v a r ia t i e  s la te n  to e  e e n  e e r s t e  s e m i-  

k w a n tita tie v e  b e p a lin g  u it  te  v o e re n . In d ien  een  m e e r  n a u w k eu rig e  

b e p a lin g  g e w e n s t i s ,  w o rd t D D E, d a t n ie t  van  de P C B s  g e sc h e id e n  

i s ,  v o o ra f  v e rw ijd e rd  d o o r o x id a tie  m e t  c h ro o m tr io x id e . M et m a g e re  

v is s e n  k an  een  h e x a a n e x tra k t  r e c h ts t r e e k s  w o rd e n  g e b ru ik t  ; v o o r 

v e tte  v is s e n  i s  een  een v o u d ig e  v o o r re in ig in g  m e t z w a v e lz u u r a a n g e 

w ezen .


