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Analyse av olje i vann fra
oljeutskillere:

1. Analytiske problemstillinger
2. Litt analytisk kjemi

Riktige resultater Riktige avgjorelser
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Analytiske problemstillinger q;,k eurofins

Hva er olje?

- [kke-vitenskapelig ord for «organisk vaeske
som ikke er opplgselig i vann»

- Vegetabilsk, animalsk, mineralsk
- Bionedbrytbart, toksisitet
- Hva slags olje settes krav til vdr utslippet fra oljeutskilleren?
- NS9377-2

- Hvilken type olje er viktig a male?

Upolar Semipolar Flyktig <C10
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Analytiske problemstillinger -.:5' eurofins

Olje er et Iasemiddel for stoffer som er lite lgselig i vann.

- Men dessverre ogsa for semipolare som sape, fett mm

Det er satt grensekrav til oljeutskillere basert pa upolare C10-C40

Viktig a benytte metode som ikke overestimerer
Adsorpsjon

-»Samspill mellom egenskaper for en stoff til avsettes pa fast stoff... Avhengig av trykk og temperatur.»

NS9377-2 utnytter adsorpsjon for a isolere de oljene som er interessante a male pa

vha Forisil-rensing

@ | ®

Upolar Semipolar Flyktig <C10
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Analytiske problemstillinger -.:.i' eurofins

Flyktighet av organisk vaeske

- Evnen til a ga over i dampform. Svaert flyktig = stort damptykk= koker ved lav temp
- Kortere alifatkjeder enn C10.

Rensingen med florisil gir tap av forbindelse under C10.

- Hvis det settes grensekrav til flyktige forbindelser:

Viktig a bruke metode som ikke underestimerer

Provetakingen MA utfores pa egen flaske.

N1

Upolar Semipolar Flyktig <E§‘I 0
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Analytisk kjemi - Prgveuttak -E.Q' eurofins

@ Mineralolje: Alifater, Aromater, Naftener, mm
Hydrofobe kjeder, forgreninger, millioner av forbindelser

@Forbindelser med hydrofile funksjonelle grupper
Kjemikalier, saper, fettsyrer, mm

QLasemidler
Alifatiske-, aromatiske-, halogenerte-, alkoholer , ketoner

Bruk glassflaske

Fylles 1 gang 1,0 eller 0,5 liter glassflaske
Fylles kun til maks 90 % («skulder»)
Oppbevares moarkt og kjolig (Hindrer nedbryting)

Konserveres med HCI til pH<2

ahoOb=
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fins

Fylt for mye.
Ikke plass til 40 mL
ekstraksjonsmiddel.
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&% eurofins

Plast kan ikke benyttes
for direkte ekstraksjon.
Stor maleusikkerhet.
Analyseres uakkreditert




&% eurofins

Perfekt

MERK:
Kan ikke ta ut til andre analyser fra en «olje i vanny flaske!
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Analytisk kjemi — Ekstraksjon &% eurofins

Utfordringer i opparbeidelsen.
Ekstraksjon: Q@ ® QO O
@ Overfgre mineraloljene til|Pentan fase m

@ Flyktige forbindelser:

Tap i opparbeidelsen (Bgr analyseres separat)

@ Kjemikalier, syrer mm:
Interfererer (Ma renses bort for analyse)

Sentralt i NS/EN/ISO 9377
1. Rensing med florisil
2. Nedre flyktighetsgrense C10 (OSPAR205 metode senker til C7 — Raolje)

NORVAR rapport 156/207
Anbefaler alternativ metode for flyktige forbindelser (under C10): HSGC-MS
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.:..Q eu rofinS

Korrekt fylt til «skulder»
Plass til 40 mL ekstraksjonsmiddel

Magnet tilsatt pa lab
Omrgres i 30 min
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Analytisk kjemi — Rensing / oppkons.

&% eurofins

Utfordringer i opparbeidelsen.

Rensetrinn: Pentanfasen suges igjennom under vacuum

.Oljeforbindelsene absorberes ikke

@Kjemikalier, syrer mm:
Polare funksjonelle grupper separeres fra pentanfasen
Adsorberes pa florisil

@ Flyktige forbindelser:

Stort tap i rensetrinnet (under vacuum)

o

Vacuur

n

ase] [Islon|

Vial til GC
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Analytisk kjemi &% eurofins

Florisil rensing
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Analytisk kjemi - Teknikker

&% eurofins

Verktoy:

Ekstraksjon/oppkonsentrering: Overfgre fra vann til organisk fase

Rensing/eliminere forstyrrelser: Adsorbsjon pa florisil/silica

Kromatografi: GC-FID (HC-respons /tid)

Injektor Detektor

Ovn

tative of Eurofins Scientific SE is strictly prohibited.
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Teknikker

Analytisk kjemi

&% eurofins
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GC-FID kromatogram -.:.é eurofins

.
Current Chromatogram(s) C O C40
FID1 A, Front Signal (2015\01V160420 2016-04-20 13-31-51\OnlineEdited--078F.D)
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Current Chromatogram(s)

FID1 A, Front S!gnaf (2016\01V160530 2016-05-30 08-17-04\OnlineEdited--120F.D)
FID1 A, Front Signal (2016\01V160530 2016-05-30 08-17-04\OnlineEdited—1 16F.D)
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GC-FID kromatogram -.:.i' eurofins

FID1 A, Front Signal (2015\01V160307 2016-03-07 10-13§-51\OflineEdited—-024 F.D)
PA =

—

&)

CT0-C40
C40

700 -
600 -

500

400 -

300
200
100

O—E , |Lﬁ.)-{1_1|_m:‘,. _.LJ{‘-{L|:/1d.| ! L«JL_L IO ST O e N | 14 YT

TR T LLL T 1
T T T T T T T T T T T T T T T

0 2 4 3] 8 1p 12 min

@®  Prove med mye fettsyrer.
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GC-FID kromatogram -.:.i' eurofins

FID1 A, Front Signal (2015\01V151119 2015-11-20 12-43-20\S1G10000018.D)
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@® Prove med kjemikalie.
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Valg av analytisk metode -:? eurofins

Analyser som gjores for a regulere et regelverk bor gi:
Sikker kvalitativ ( riktige forbindelser)

- Vurdere kromatogramprofiler for olje og sikker identifikasjon
med MS for Igsemidler.

Sikker kvantitativ bestemmelse ( riktige verdier)
- Hoy recovery (lite tap i opparbeidelse og analyse)

- Kvantifisert mot standarder tilsvarende forbindelsen som skal
bestemmes. (diesel/smgreolje ikke kunstige n-alkanrekker)

- Minimal interferenser (falske positive)

Disse vurderingene er gjort ved utarbeidelse av NS/EN /ISO9377-2
samt NORVAR rapport 156/207 for valg av metode i forskrift.
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