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BRUK AV BASISK SILICAGEL FOR HPLC-FRAKSJONERING AV 
ORGANISKE FORBINDELSER I LUFTPRØVER 

I NILU oppdragsrapport 5/84 (1) er beskrevet hvordan organiske 

forbindelser i luftprøver kan deles opp i fraksjoner med for 

skjellig polaritet. Fraksjoneringen utføres for å lette den 

videre karakteriseringen av de organiske forbindelsene noe som 

vanligvis gjøres ved hjelp av gasskromatografi kombinert med 

selektive detektorer eller massespektrometri. 

Ved å injisere en blanding av standardkomponenter kan man 

finne ut hvordan man mest hensiktsmessig kan dele opp prøven. 

Man har valgt å skille prøvene i 5 fraksjoner hvor man blant 

annet kan forvente å finne følgende komponentgrupper. 

Fr 1 

Fr 2 

Fr 3 

Fr 4 

Fr 5 

Alifatiske hydrokarboner, polysykliske hydrokarboner 

(PAH), alifatsubstituerte benzener. 

Nitro-PAH, feltsyreestere, diverse alkoholer etc. 

Karbazoler, keto-PAH, aromatiske aldehyder 

Keto-PAH, kinoner, hydroksy-PAH, ftalater 

Aza-arener, kinoner, amino-PAH, organiske syrer, 

organiske baser. 

Overflaten av silicagel vil vanligvis ha pH på ca 3. Hoved 

sakelig basiske, men også sure komponenter vil kunne adsor 

beres til silicagelen og ikke bli vasket ut igjen. I NILU 

oppdragsrapport 5/84 er beskrevet hvordan man ved å belegge 

silicagelen med et surt salt kan få større utbytte av sure 

komponenter ved fraksjonering av en luftprøve tatt i Oslo 

sentrum. 

På samme måten kan man belegge silicagelen med et basisk salt 

for å redusere sjansen for at basiske komponenter blir 

sittende igjen på kolonnen. 

Aza-arener er en gruppe polysykliske hydrokarboner med et 

nitrogenatom inne i ringsystemet. De er basiske og de fleste 
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er kjent for å være kreftfremkallende. I NILU intern rapport 

2/82 (2) er det vist at noen aza-arener kan gjenvinnes 

kvantitativt ved eluering gjennom en vanlig silicakolonne. Man 

vet imidlertid lite om det kan finnes andre basiske 

komponenter i luftprøvene,som ikke kommer ut. Ved bruk av 

vanlig silicakolonne vil dessuten aza-arene komme ut sammen 

med en rekke andre komponenter som kan forstyrre den videre 

analysen. 

Det er tidligere vist (3) at aza-arener finnes i forholdsvis 

store mengder i luftprøver fra elektrolysehallen i en 

aluminiumsfabrikk, mens man finner bare spormengder i prøver 

fra byluft (1). Aza-arener finnes hovedsakelig i kull og koks 

og man kan forvente å finne dem i utslippet fra prosesser hvor 

kull eller koks forbrennes eller oppvarmes. I forbindelse med 

basisundersøkelsen i Mo i Rana ville man derfor undersøke 

enkelte av prøvene spesielt med tanke på aza-arener. En basisk 

kolonne ble laget ved å belegge silicagelen med et salt med 

pH 8.0 som beskrevet i (4). Ved å benytte denne kolonnen fikk 

man en oppdeling i fraksjoner slik som med vanlig silicagel, 

men aza-arenene ble bedre separert fra andre komponentgrupper. 

Figur•1 viser variasjonen i UV-absorbansen ved 254 nm ved 

fraksjonering av en standardblanding, en luftprøve tatt i nær 

heten av koksverket i Mo i Rana og en luftprøve tatt i Mo 

sentrum. Vindforholdene var slik at man i den første prøven 

fikk bidrag fra koksverket, mens man i den andre ikke hadde 

noe direkte bidrag av utslippet fra koksverket. Toppene som 

kommer ut etter 30 minutter er aza-arener og man ser tydelig 

at det er mer aza-arener i prøven tatt ved koksverket. 

Figur 2 viser kromatogram fra gasskromatografisk/massespektro 

metrisk analyse av aza-arenfraksjonen fra de to prøvene. Det 

ble påvist ca 50 ganger mer aza-arener i prøven tatt ved koks 

verket enn i prøven fra Mo sentrum. 
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Figur 1: HPLC-kromatogram ved fraksjonering med silicagel belagt med 
0.1 M Na2HPO pH 8.0 av (A) Standardblanding, (B) ekstrakt 
av filterprøte tatt nær koksverket i Mo i Rana, (C) ekstrakt 
av filterprøve tatt i Mo sentrum. 
Gradientprogrammet for elueringen var: 
Fra hexan til 607. CH Cl på 20 min, deretter 1007. CH2Cl2 til 
80 min. væskestrøm 2~1 ~1/min. 
Kolonne: 250x4.6 mm pakket med Licrosorb Si-60-5, 
Na

2
HP04, pH 8.0. 
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Figur 2: Totalionestrømkromatogram av fraksjon 5 fra fraksjonering på· 
basisk belagt silika. 
(Al Filterekstrakt fra prøven tatt nær koksverk. 
(Bl Filterekstrakt fra prøven tatt i Mo sentrum. Hovedtoppene 
er aromatiske oksygenholdige forbindelser fra vedfyring 
(beslektet med conifer in). 
Topper merket med stjerne er aza-arener. 
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OPPDRAGSGIVER 

NILU 

3 STIKKORD (a r.taks. 20 anslag) 
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REFERAT (maks. 300 anslag, 5-10 linjer) 

Notatet beskriver hvordan man ved 0 bruke en silicaqel belaqt a 
med et basis~ salt til fraksjonerinq av ekstrakter av luft- 
prøver kan få en fraksjon som hovedsakelig inneholder aza- 
arener. 

TITLE App.lication of basic silicagel for HPLC-fractionation 
of organic compounds in air samples. 

ABSTMCT (max. 300 characters, 5-10 lines. 

This technical note describes how silicaqel coated with a basic 
salt can be used for the fraction of extracts of air samples, 
and how a fraction containing-mainly aza-:-arenes can be obtained. 
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