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Terminologia

* Liuottimeksi sanotaan ainetta, johon joko kiintea aine,
neste tai kaasu liukenee

* Puhdas vesi on yksi monipuolisimpia seka yleisimmin
eslintyvia liuottimia

* Kemiassa liuotin-sanaa kaytetaan yleensa lahinna
tapahtumaymparistona, ei reagoivana aineena

* Liuotin sanan sijaan kayttaisinkin tassa yhteydessa
mieluummin termia orgaaniset yhdisteet
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Orgaaniset yhdisteet

ALS

* Orgaaniset yhdisteet voidaan jakaa kiehumispisteensa mukaan

neljaan eri ryhmaan: VVOC-, VOC-, SVOC- ja POM-yhdisteisiin

— VVOC = Very Volatile Organic Compounds eli herkasti haihtuvat
orgaaniset yhdisteet

— VOC = Volatile Organic Compounds eli haihtuvat orgaaniset
yhdisteet

— SVOC = Semi-Volatile Organic Compounds eli puolihaihtuvat tai
keskihaihtuvat orgaaniset yhdisteet

— POM = Particulate Organic Matter eli hiukkasiin sitoutuneet
orgaaniset yhdisteet
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Jaottelu VVOC- ja VOC-yhdisteisiin LS

* WHO: (WHO (1989) Indoor air quality: organic pollutants,EURO Reports
and Studies, Vol.111, Copenhagen)

VVOC VOC SVOC POM
<0..50-100 50 - 260 240 -400 "> 380°C

b.p

* US EPA: "WVOC-yhdisteet ovat orgaanisia kemiallisia yhdisteita, joiden
koostumus mahdollistaa niiden haihtumisen normaalleissa sisailman
lampatiloissa ja ilmanpaineissa.”

* 1SO 16000-6 (2011): VOC-yhdisteet ovat yhdisteita, jotka pidattyvat
TENAX TA:n ja erottuvat kaasukromatografilla n-heksaanin ja n-
heksadekaanin valissa (C6-C16) -> VVOC yhdisteet yhdisteita, joiden

kiehumispiste on <69 °C (n-heksaani) (<C6)?
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Naytteenoton ja analysoinnin suurimmat riskit ja
niiden valttaminen 1/2

ALS

Haihtuminen

* Astioiden tiivis sulkeminen tarkeaa

* Eiilmatilaa

* Kylma ketjun sailyminen koko naytteenkasittelyketjun ajan naytteenotosta
analyysin suorittamiseen

* Naytteen kasittelyn minimointi
Ristikontaminaatio

* Naytteesta naytteeseen: Analysoidaan pienimman pitoisuuden naytteet

ensiksi
* Ymparistosta naytteeseen

* 0-naytteiden kayttaminen
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Naytteenoton ja analysoinnin suurimmat riskit ja A
niiden valttaminen 2 /2 ALS

Biohajoaminen

* Osa VOC-yhdisteista on herkkia bakteerien aiheuttamalle

biohajoamiselle

— Herkasti biohajoavia VOC-yhdisteita ovat BTEX-yhdisteet,
substitoimattomat alifaattiset hiilivedyt ja aromaattiset hiilivedyt

— Vahemman herkasti biohajoavia VOC-yhdisteita ovat bensiinin
lisaaineet (MTBE, ETBE, TAME ja TAEE) seka klooratut hiilivedyt

* Biohajoamisen valttamiseksi on naytteen konservointi

suositeltavaa:

— Vesinaytteet konservoidaan saatamalla pH 1-2 suolahapolla HCI
tai natriumvetysulfaatilla NaHSO4

— Maanaytteet ottamalla nayteet metanoliin
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Nayteastiat

Vesinaytteet:
* Lasivialleihin

* Eiilmatilaa
Maanaytteet:

* Metanolivialli
* Lasipurkki, ei ilmatilaa

* Rilsan-pussi, ei ilmatilaa
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O-naytteet

* 0-naytteista analysoidaan analysoitavia yhdisteita

* Niiden avulla seurataan eri nayteprosessin vaiheiden vaikutusta analysoitavien

parametrien tuloksiin
* Kenttanolla seuraa olosuhteita naytteenoton aikana
* Kuljetusnolla seuraa olosuhteita kuljetuksen aikana
* Menetelmanolla seuraa olosuhteita naytteen esikasittelyn aikana

* Pipettinolla seuraa naytesarjakohtaisesti mahdollista pipetista aiheutuvaa

ristikontaminaatiota
* Liuotinnollilla testaan kayttavien liuottimien puhtautta
* Erilliset 0-naytteet eri esikasittelyvaiheiden huoneilmasta
* Instrumenttinolla seuraa olosuhteita naytteen analysoinnin aikana

* Nayteastioiden puhtauden seuranta
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PID ristikontaminaation ennalta ehKkaisyssa A

* Naytteet analysoidaan PID:lla ennen analyysilaitetta

* PID havaitsee kaksoissidokselliset VOC yhdisteet (BTEX,

klooratut eteenit)

* PID tuloksen perusteella paatetaan mahdollisesta
— Naytteen laimentamisesta -> valtetaan kontaminaatiota

— Naytteen paikasta analyysisarjassa -> korkeimman
pitoisuuden omaavat naytteet analysoidaan viimeiseksi

* PID:n kaytolla pystytaan vahentamaan merkittavasti ns.

"carry over effect” -riskia

* PID:n nain kaytettyna ei pystyta estamaan mahdollista
ristikontaminaatiota naytteen esikasittelyvaiheessa, silla

nayteastia joudutaan avaamaan PID-mittauksen ajaksi
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Naytteiden lentokuljetus

* Lentokuljetuksen Tsekki-Porttugali-Tsekki vaikutus

analyysituloksiin

Spiikattu nayte,
sailytetty ALS:n

Spiikattu nayte,
lentokuljetus Tsekki-

Spiikattu nayte-
lentokuljetus Tsekki-

FETETEE R OIS vislie Prahan laboratoriossa| Portugali-Tsekki, ndyte Pf_)r!ugali-Tsek_I_(i, nayte

5°C:ssa kasitelty kuljetusnollana SEENOLTLE L HEETE
24.10.2015 Tert-butyylialkoholi Mg/l 101.0 92.5 87.9
20.9.2015 Kloroformi Mg/l 17.4 16.7 18.7
20.9.2015 Bromidikloorimetaani ug/L 17.3 17.2 19.1
20.9.2015 Dibromikloorimetaani ug/L 224 23.6 23.1
20.9.2015 Bromoformi ug/L 19.2 20.9 19.8
8.6.2014 Kloroformi ug/L 16.6 16.0 174
8.6.2014 Bromidikloorimetaani pg/L 14.3 14.2 15.2
8.6.2014 Dibromikloorimetaani Mg/l 12.3 124 13.0
8.6.2014 Bromoformi ug/L 12.6 12.8 13.1
1.8.2014 Tert-butyylialkoholi ug/L 71.0 84.2 72.2
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VOC-yhdisteet lainsadadannossa

Maanaytteet mm.

* Vna 214/2017

Vesinaytteet mm.
« STMA 442/2014
* Vna 341/2009
* Vna 1040/2006
* Vna 868/2010
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Uutto 1/3 A

Kiinteat ja nestemaiset naytteet

« Analysointi kaasumaisesta faasista naytteen ylapuolelta
suljetusta viallista

o Staattinen ja dynaaminen headspace-tekniikka
o Purge & trap -analyysi
o Kiintedfaasimikrouuttotekniikka

lImanaytteet

* Suora analysointi tai yhdisteiden analysointi eri

sorbentteja sisaltdvista ndaytteenottimista
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Uutto 2/3 S

Staattinen Dynaaminen Purge &

headspace headspace trap
GAS TIGHT SYRINGE

i

> >
= |
‘ THERMOSTAT THERMOSTAT
77
%
A %
N ? vhL
Eﬁ 7 el
CRYOFOCUSATION CRYOFOCUSATION
TO GC TO GC
INERT CAS INERT GAS

Liuottimien analytiikka, Jarno Kalpala, ALS Finland Oy



Kaasukromatografia (GC) ALS

Naytteensyotto
* Neste tai kaasu oetscor
Erotus I |
« Kapillaarikolonni

[Imaisin
« TCD, FID, ECD, NPD, MSD, AED Guard Columey
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Ilmaisimet eli detektorit LS

lImaisin sovs — Dynaaminen alue
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Liekki-ionisaatioilmaisin (FID) LS
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Massaspektrometri (MS) ALS

* Yleisilmaisin

« Koostuu

— ionildhteestd, jossa molekyylit ionisoidaan varaukselliseen tai
ioninmuotoon

— massa-analysaattorista, jossa ionit erotellaan
massa/varaussuhteessa magneetti -tai sahkékentassa

— loni-ilmaisimesta, joka mittaa sdhkdvirtaa

Nepetalactone
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Yhteenveto
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