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SAMMENDRAG

Blindverdi ble testet pa to kolonneoppsatser som brukes til opp-

arbeidelse av biologiske dioksinprgver. Blindverdiene var tilfreds-
stillende.
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KONTROLL AV BLINDVERDIER FOR OPPARBEIDELSE AV
BIOLOGISKE DIOKSINPRVER

1 HENSIKT

NILUs oppsats for rensing av biologiske dioksinpre¢ver bestar av 3
veskekromatografikolonner som er koblet i serie ved hjelp av teflon-
slanger. Pr¢gven blandes med pakkematerialet i den forste kolonnen og
700 ml metylenklorid/sykloheksan (1l:1) tilsettes som eluent.

Dioksiner fra pr¢ven passerer gjennom kolonne 1 og 2 og felger med
lpsningsmiddelet til kolonne nr. 3 hvor de holdes +tilbake. Polare
stoffer, som kan gi interferensproblemer ved GC/MS-analysen, blir sit-
tende igjen pd pakkematerialet i kolonne nr. 1 og 2. En oppndr dermed
a fjerne ugnskede stoffer fra rdekstraktet. Dioksinene elueres der-
etter fra kolonne nr. 3 med toluen. Kolonne nr. 1 og 2 pakkes med ny
adsorbent (silica) for hver pre¢ve. Kolonne nr. 3 brukes derimot mange
ganger og kan fa sakalt "memoryeffekt" fra tidligere preover. Foruten
kolonne nr. 3 bgr ogsad blindverdi for teflonslanger og glassvegger som
er i kontakt med pre¢ven kontrolleres for en ny preoveserie. Se FOG 1/86

for nzrmere beskrivelse av metode og utstyr.

2 UTFYRELSE

Oppsats nr 1 og 2 ble tilsatt en blanding av 13 c-merkete polyklorerte
dibenzodioksiner (PCDD) og polyklorerte dibenzofuraner (PCDF). Blan-
dingen inneholdt konsentrasjoner som med en tenkt prgvemengde pad 50 g
ville gitt en konsentrasjon i prgven pa 4-16 pg/g (ppt) for oppsats nr
1 og 2-8 pg/g for oppsats nr 2. Se tabell 1 for enkeltkonsentrasjoner.
Etter opparbeidelse som for reelle biologiske prgver ble blindverdiene
malt med GC/MS.



3 RESULTATER

Gjenvinningen av 13 c-standardene var 78-112% (tabell 2). Dette regnes

som god gjenvinning ved rapportering av reelle prgver.

Blindverdiene o¢kte med kloreringsgrad for bade PCDD og PCDF. Blind-
verdiene for PCDF var hgyere enn for PCDD. Dette er et problem som
ogsda andre har observert, og som er mest merkbart for hepta- og okta-

klorforbindelsene.

TCDD-ekvivalenter for hver av prgvene ble beregnet etter den nordiske
modellen. Blindverdiene ble hhv. 0.06 og 0.04 TCDD-ekvivalenter for
oppsats 1 og 2. Dette er lavere enn 10% av nivdet vi har funnet i
torsk fra Nevlunghamn ("bakgrunnsomrade" for Frierfjorden) og er til-
fredsstillende for vare formdl.

4 KONKLUSJON

Blindverdier for oppsats nr 1 og 2 er tilfredsstillende.



Tabell 1: Mengder intern standard tilsatt for kontroll av blindverdi.

Oppsats 1 Oppsats 2
Komponent pg/g pg/g
Antall g/pregve antatt 50 50
2378-tetra-CDF 4.0 2.0
Y tetra-CDF
12378/12348-penta-CDF 4.0 2.0
23478-penta-CDF
Y penta-CDF
123478/123479-hexa~CDF 8.0 4.0
123678-hexa-CDF
123789-hexa-CDF
234678-hexa-CDF
Y hexa-CDF
1234678-hepta-CDF 12.0 6.0
L hepta-CDF
Octa-CDF
L total
2378-tetra-CDD 4.0 210
L tetra CDD
12378-penta-CDD 6.4 32
L penta CDD
123478-hexa-CDD
123678-hexa-CDD 9.6 4.8
123789-hexa-CDD
Y hexa-CDD
1234678-hepta-CDD 14 .4 /2887
L hepta-CDD
Octa-CDD 16 .0 8.0
L total
2378-TCDD-ekvivalenter?®*
* Nordisk modell. 3
G : Gjenvinning av de tilsatte C-merkete standarder.
I.p.: Ikke pavist, deteksjonsgrense ved signal/stegyforhold < 3:1.




Tabell 2: Blindverdier for 12C-komponenter og gjenvinning av 13 c-mar-
kert intern standard.

Oppsats 1 Oppsats 2
Komponent pg/g G pg/g G
50 g/preve
2378-tetra-CDF 0.024 78 0.044 107
L tetra-CDF
12378/12348-penta-CDF 0.044 86 0.011 104
23478-penta-CDF 0.031 0.027
T penta-CDF
123478/123479-hexa~CDF 0.043 95 0.073 105
123678-hexa~-CDF 0.079 0513
123789-hexa-CDF I.p. I.p.
234678-hexa-CDF 0.055 0.088
¥ hexa-CDF
1234678-hepta-CDF 0.14 86 0.24 96
r hepta-CDF
Octa-CDF 1,2 2107
L totan
2378-tetra-CDD I.p. 112 T 5P 109
L tetra CDD
12378-penta-CDD 0.022 89 1§ .JP). 98
L penta CDD
123478-hexa-CDD 0.012 I.p.
123678-hexa-CDD 0 101313 91 L.p. B Ug U
123789-hexa-CDD I.p. I.p.
Y hexa-CDD
1234678-hepta-CDD 0.083 86 0.14 96
L hepta-CDD
Octa-CDD 0 =33 80 0 ; 549 83
L total
2378-TCDD-ekvivalenter®* 0.06 0.04

* Nordisk modell. 13
G : Gjenvinning av de tilsatte C-merkete standarder.
I.p.: Ikke pavist, deteksjonsgrense ved signal/stgyforhold < 3:1.
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