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SAMMENDRAG

Det er foretatt en interkalibrering av PAH-prgver mellom 8 forskjellige
laboratorier. 4 av laboratoriene har benyttet en tynnskikt-metode. 3 har
brukt gasskromatograf med kapillarkolonne og 1 har benyttet hpytrykks-

vaeskekromatograf.

Pravene er tatt pa filter i hallatmosfere ved Heyanger Verk, Ardal og Sunndal
Verk A/S, ved hjelp av et pravetakingsutstyr som gir 36 tilnermet likt eks-

ponerte filtre. Det ble tatt to serier med filterprover.

Noen filtre fra hver serie ble veiet far og etter pravetaking, og stevmengden

var for begge seriene ca. | mq.

Resultatene viser at spredningen (S.D.) mellom laboratoriene for bestemmelse
av total PAH ved gass- og veeskekromatografi er 10-17%, mens den ved bruk av
tynnskiktsmetoden er 22-26%.

Yrkeshygienisk institutt har forberedt og sendt ut prevene og bearbeidet

resultatet,

Arbeidet er stgttet gkonomisk av Nordisk Ministerrad som del av prosjekt

170.21-1.20 Kvalitetskontroll av yrkeshygieniske rutineanalyser,
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. INNLEDNING

Aluminiumverkene og Norsk Koksverk A/S utfgorer PAH-analyser ved egne
laboratorier etter en tynnskiktmetode (Ref. HD 696/76 1122, revidert 10.2.78).
Metoden innebzrer en kvantifisering mot en kjent PAH-lgsning. Denne
lgsningen skal ha tilnermet samme sammensetning som de aktuelle pravene,

og man benytter kapilleer gasskromatografi til 4 bestemme referanselgsningen.

For at systemet skal fungere, ma de laboratorier som bestemmer referanse-
lgsningen analysere likt. Dessuten ma spredningen i resultater som skyldes

forskjellige analyselaboratorier, vere kjent,

For & kunne kontrollere dette, samt avdekke metodesvakheter, har man i
samarbeid med aluminiumindustriens miljpsekretariat satt i gang denne

interkalibrering som tenkes utfgrt ca. | gang pr. Ar,
Provene ble sendt ut 17.-20. september 1982 til felgende bedrifter:

L Lista Aluminiumverk, Postboks 128, 4551 FARSUND

2. Sunndal Verk, Postboks 51, 6601 SUNNDALS@RA

3. Sentralinstitutt for industriell forskning, Forskningsveien I,
Postboks 350 Blindern, OSLO 3

4, SINTEF, 7034 TRONDHEIM - NTH

5 Yrkeshygienisk institutt, Postboks 8149 Dep, OSLO |

6. Grénges Aluminium, Sundsvallverken, $-85 101 SUNDSVALL, Sverige

7. Mosjgen Aluminiumverk, Postboks 348, 8651 MOSJIBEN

8. Norsk Koksverk A/S, Postboks 203, 8601 MO I RANA

9 Ser-Norge Aluminium A/S, 5460 HUSNES

10. Ardal Verk, 5870 @PVRE ARDAL

Resultater er mottatt fra laboratoriene 1-8. De resterende har ikke oppgitt

resultater p.g.a. vanskeligheter med filtrene og permitteringer.
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2. EKSPERIMENTELT

2.1 vaetaking

Provetakeren som ble benyttet ved innsamling av parallelle filtre av hall-
atmosfere, er utviklet ved Yrkeshygienisk institutt. Den filtrerer luft
gjennom 36 filterholdere som er plassert pa to sirkulere manifolder inne i en
konisk formet pravetaker, Luftgjennomstrgmningen for hvert filter ved de
aktuelle trykkfall over filtrene er tilnzrmet konstant. P& grunn av forskjell i
luftgjennomstrgmning mellom filtrene og for & ha kontroll med denne, males

luftgjennomstrgmningen ved start og stopp av prgvetakingen.

Prgvetakingen foregikk i en varmeperiode i august 1982, Dette skapte en del
problemer som bl.a. fgrte til at man ikke kjenner den totale luftgjennnom-
strgmning pr. filter for Serie II. For Serie I er den i omradet 553-600 1. Pa
grunnlag av rotameteravlesninger er den relative spredning i luftvolum for de

utsendte filtrene beregnet til * 2,1% for Serie I og * 1,2% for Serie II,

Filtrene som ble benyttet ved denne interkalibreringen var av polyamid. Disse
var undersgkt ved YHI og funnet brukbare med den metoden som benyttes der.
Det viste seqg imidlertid at flere av laboratoriene hadde problemer med

ekstraksjonen av filtrene da disse mer eller mindre "lgste" seq.

2.2 Preparering av prgveserien

2.2.1 Beskrivelse av prgveserien

Til hvert laboratorium ble det sendt en proveserie pa 5 prgver og et
ueksponert filter. Serien besto av:

2 filtre fra provetakingsserie I

2 filtre fra provetakingsserie II

| PAH-ekstrakt i etanol

For de laboratorier som benytter tynnskiktmetoden ble etanolekstraktet
benyttet som referanselgsning med verdien 310 Mg PAH/mI,



2.2.2 Opparbeidelse av etanolekstrakt

Stpv fra elektrolysehallen hvor filterprgvene ble eksponert, ble ekstrahert
med etanol i ultralydbad og sentrifugert. Konsentrasjonen av PAH ble be-
stemt ved bruk av gasskromatograf med kapillarkolonne til 310 g PAH/m,

2,3 Analysemetoder

Som ved forrige interkalibrering ble det ikke anbefalt noen analyseprosedyre
hverken for de laboratorier som benyttet tynnskiktmetoden eller de som
brukte gass- eller hgytrykks vaeskekromatograf, Laboratoriene ble derimot
oppfordret til & benytte den rutinemetode som praktiseres ved hvert enkelt

labo‘Eonum. Beskrivelser av de benyttede metoder finnes i Vedlegg 3.

3. RESULTATER OG DISKUSJON

3.1 Gass- og veeskekromatografisk analyse av enkeltkomponenter

Analyseresultatene finnes i Vedlegg 1.

Laboratoriene 3, 4, 5 og 6 har utfprt analyse av enkeltkomponenter. En
sammenlikning av resultatene er noe vanskelig fordi laborataoriene bestemmer
et varierende antall komponenter, Som utgangspunkt for sammenlikningen har
vi derfor valgt 8 bruke sum av de komponenter som alle laboratoriene har

bestemt,

Middelverdi og relativ spredning blir da

for etanolekstraktet: 280 ug/ml X 17%
for filterprpver Serie I: 142 M9 + 10%
" " "I 143 Mg T 15%

Resultatene viser dels store forskjeller mellom laboratoriene 0gs8 med hensyn

pa verdiene av enkeltkomponenter.



3.2 Analyse av total PAH med tynnskiktmetoden

Laboratoriene 1, 2, 7 og 8 brukte etanolekstraktet som standard ved beregning
av total PAH. Verdien for ekstraktet var oppgitt til 310 ,ug/ml bestemt pa
forhand ved YHI med GC-analyse.

Middelverdi og relativ spredning for de innsendte resultater uten hensyn til at

noen filtre er parallellfiltre ble

for Serie I: 96 ug * 22%
for Serie II: 105 Mgt 26%.






VEDLEGG 1

RESULTATER VED BRUK AV GASSKROMATOGRAF]I
OG HBYTRYKKSVASKEKROMATOGRAFI
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Gass- og vaeskekromatografisk analyse av etanolekstraktet (Fg/ml)

T

265,8

Laboratorium nr, 3 5 6
Analysemetode GC GC GC HPLC
PAH-komponent Filter nr, = o - -
Naftalen 0 0.3 u u
1-metylpaftalen 0,72 0 0 0
Bifenyl 0.55 0 0.62 0
Acenaften 1.2 1.3 0,95 1.6
Dibenzofuran 0,53 0,7 0.72 -
Fluoren 3,2 2.4 1.93 2,5
2-metylfluoren 1.4 1.5 u,89 -
1-metylfluoren 1.3 1.6 1.42 -
Dibenzotiofen 4,1 2,9 4,61 3.3
Fenantren 96 56.4 53,2 52,6
Antracen 10 5.4 7.56 3,3
Karbazol 0 2,5 3,44 13,7
3-metylfenantren 9 9.0 9,75 -
2-metylfenantren 12 10,7 12,3 -
2-matylantracen 0,30 1.20 0
4,5-metylenfenantren 5,3 12.6 - -
4~/9-metylfenantren 2,19 ‘ - -
1-metylfenantren 3.6 4,89 1.3
Uk jent - 15.3 = =
Fluoranten 119 75,8 B6,4 70,3
Benz(a)acenaftylen 0 2,3 - -
Benzo(def )dibenzotiofen 3.0 2,2 - -
Pyren 70 47,9 49,3 47,9
Uk jent = 11.4 - -
Etylmetylenfenantren 7,8 - = -
Benzo(a)fluoren 4,3 9.5 10.7 -
Benzo(b)fluoren } 5 4 B 1.88 -
4-metylpyren ‘ - -
2-metylpyren/metylfluoranten 2,2 125% - -
1-metylpyren y [P 1,82 -
Benzo(ghi)fluoranten ohr- - - -
Benzotionaften 4,2 5.4 - -
Benzo(c)fenantren 1.4 4.4 - -
Benzofenantridin 1.5 - - -
Benz(a)antracen 3,0 10,6 9,96 6.7
Krysen/Trifenylen 19 20,1 15.6 10,1
Benzo b;fluoranten 10.0 8,10 7.5
Benzo(j)fluoranten T 2 - 3,01 2,9
Benzo(k)fluoranten 4,7 ‘ 2.5
Benzo(e)pyraen 6,2 761 5.63 6.6
Benzo(a)pyren 355 5.7 2,38 3.0
Perylen 1.0 1.2 1.18 1.0
Indeno(1,2,3-cd)pyren 350 4,8 2.89 el
Dibenzantracener 0.71 1.8 1,08 0.61
Benzo(ghi)perylen 2,7 4,9 3.08 3.2
Antantren 0,42 - 2,09 0,59
Coronen 0 - 0 0,40
Sum 421 367.8 308,58 255,2
Sum av felles komponentar 351 260,92 242,9

GC =

HPLC= heytrykksveskekromatograf

gasskromatograf med kapillarkolonne




Gass~- og veskekromatografisk analyse av filtre fra Serie I (Fg)

< e e———
e Laboratorium ne, 3 4

Analysemetode GC GC
PAH-kompaonent Filter nr,

Naftalen
1-metylnaftalen

Bifenyl

Acenaften

Dibenzofuran

Fluoren

2-metylfluoren
1-metylfluoren
Dibenzotiofen

Fenantren

Antracen

Karbazol
3-metylfenantren
2-matylfenantren
2-metylantracen
4,5-metylenfenantren
4~/9-metylfenantren
1-metylfenantren

Uk jent

Fluoranten
Benz(e)acenaftylen
Benzo(def)dibenzotiofen
Pyren
Uk jent
Etylmet lenfenantren
Benzo(agfluoren
Benzo(b)?luoren

b-metylpyren
2-metylpyren/metylfluoranten
l=metylpyren
Henzo(ghi)fluorantan
Benzotionaften
Benzo(c)fenantran
Benzofenantridin
Benz(a)antracen
Krvsen/TriFenylen
Benzogbifluoranten J
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Benzo(j)fluoranten
Benzo(k)fluoranten
Benzo(e)pyren
Benzo(a)pyren
Perylen
Indeno(1,2,3-cd)pyren
Dibenzantracener
Benzo(ghi)perylen
Antantren

Coronen
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204,9
Sum av felles komponenter 141 140 145,0 162,1
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GC
HPLC

gasskromatograf med kapillarkolanne

hmytrykksvaskekromatograf



Gass~ o0g veskekromatografisk analyse av filtre fra Serie I (pg)

PIC—— W
\\\\m\ Laboratorium nr, 5 6
S
~_ Analysemetode GC HPLC
PAH-komponent Filter nr, 35 V 57 u* 16 V 24
Naftalen 0 0 0 0
1-metylnaftalen 0 0 0 0
Bifenyl 0 0 0 0
Acenaften 0 0 0,43 0.46
Dibenzofuran 0 0 - -
Fluoren 0 0 0,69 0,64
2-metylfluoren 0 0 - -
1-metylfluoren 0 0 - -
Dibenzotiofen 0,56 0 0 0
Fenantren 7.23 0,35 13.4 12,8
Antracen 0,49 0 1.6 1.7
Karbazol 2,88 1.29 16,9 16,2
3-metylfenantren 1.28 0,37 - -
2-metylfenantren 1,65 0.19 - -
2-metylantracen 0.51 0.23 2,8 2,5
4,5-metylanfenantren = - = =
4-/9-metylfenantren - = . L
1-metylfenantren 0,69 0 4,2 4.1
Uk jent - - - -
Fluoranten 25,8 6,57 31,2 32,3
Benz(e)acenaftylen - - - -
Benzo(def )dibenzotiofen - - -
pyren 1896 5084 2601 2508
Uk jent - - - -
Etylmetylenfenantren - - - -
Benzo(a)fluoren 6,42 2,69 - -
Benzo(b)fluoren 1,38 0.58 - -
H4-metylpyren - - - -
2-metylpyren/metylfluoranten - - -
1-metylpyren 1.10 0.48 - -
Benzo(ghi)fluoranten . = - -
Benzotionaften = - - L
Benzo(c)fenantren - - - -
Benzofenantridin - - = =
Benz(a)antracen 9,04 5,00 7.7 8.1
Krysen/Trifenylen 16,2 8.51 13.4 14,2
Benzogbgfluoranten 9,54 5,35 8,0 10,1
Benzo(j)fluoranten 2.8 243
Benzo(k)fluoranten } 3.50 } 1.85 2;7 2.9
Benzo(e)pyran 6,82 3,88 6.3 6.8
Banzo(a)pyren 3,84 2,20 4,8 5,2
Pervlen 1.46 0,90 1.4 145
Indeno (1,2, 3-cd)pyren 3,41 2.08 3,1 3.6
Dibenzantracener 1.40 0,93 0,57 0.61
Benzo(ghi)perylen 3.67 2,11 3,3 3.6
Antantren 0 0 0,54 0,52
Coronen 0 0.41 0,45 0,53
Sum 127,47 51.81 152,4 156.5
Sum av felles komponenter 114,44 46,86 144,4 148,8
GC = gasskromatograf med kapillarkolonne
HPLC = heytrykksvaskekromatograf

*Resultatet er ikke tatt med i videre beregninger



Gass~ o0g veskekromatografisk analyse av filtre fra Serie II (Fg)

S Laboratorium nr,
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gasskromatograf med kapillarkolonne
hzytrykksvmskekromatogra?

129.,9
103.9

210.,6
158.8




Gass- 0g vaeskekromatografisk analyse av filtre fra Serie II(Pg)

GC
HPLC

I

hcytrykksveskekromatograf

" A —
S Laboratorium nr, 5 6
x\“\\\\fnalysemetode GC HPLC
_PAH-komponent™~_Filter nr, 9 v 48 v 10 V 14
Naftalen 0 0 0 0
l-metylnaftalen 0 0 0 0
Bifenyl 0 U 0 0
Acenaften 0 0 0 0.41
Dibenzafuran 0 0 - -
Fluoren 0.27 0,32 0,71 0.63
2-metylfluoren 0,15 0.15 - -
1-metylfluoren 0.14 0,16 - -
Dibenzotiofen 0,66 0,79 0 0
Fenantren 9.07 11.0 18.6 13.4
Antracen 1.23 1.58 1.7 1.5
Karbazol 5,28 4,69 23,5 19,1
3-metylfenantren 1,76 1.92 - -
2-metylfenantren 2,21 2,49 -~ =
2-metylantracen 1,02 0,67 0 0
4,5-metylenfenantren - - - N
4~/9-metylfenantren s - = =
1-metylfenantren D,94 1.08 5.7 4.1
Uk jent - - = o
Fluoranten 33,7 38,7 46,2 33,4
Benz(e)acenaftylen - - - -
Benzo(def )dibenzotiofan - - - -
Pyren 23,5 26,5 29.0 27,9
Uk jent - = - -
Etylmetylenfenantren - - - -
Benzo(agfluoren 9,38 10.6 - -
Benzo(b)fluoren 1.88 2,21 - -
4-metylpyren - - - -
2-metylpyren/metylfluorantan - - - B
1-metylpyren 1,41 1.72 - -
Benzo(ghi)fluoranten - - - -
Benzotionaften - - - -
Benzo(c)fenantren - N - -
Benzofenantridin - - - -
Benz(a)antracen 11,3 12,0 8,9 7.4
Krysen/Trifenylen 17,5 18.0 12,0 13.1
Benzo%bgfluoranten 8,89 8,39 9.4 8.2
Benzo( j)fluoranten 3.6 2,5
Benzo(k)fluoranten } 2l } 28K 2.8 2,4
Benzo(e)pyren 6,13 6,00 6.8 5,6
Benzo(a)pyren 3,50 3.41 4,6 4,2
Pervlen 2,10 1.50 1.3 1.3
Indeno (1,2, 3-cd)pyren 3,04 2,92 4,0 3.3
Dibenzantracener 1.06 1.10 0.56 0,46
Benzo(ghi)perylen 3.3 3.20 3,6 3.1
Antantren 0,72 0.35 0.44 0.43
Coronen 0,44 0.44 D,47 0.45
Sum 153,58 165, 31 183,9 152,9
Sum av felles komponenter 133,53 143,52 177.3 147,9 J

gasskromatograf med kapillarkolonne
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VEDLEGG 2

RESULTATER AV TOTAL PAH VED BRUK AV
TYNNSKIKTMETODEN
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Resultater av total PAH ved bruk av tynnskiktmetoden

Serie | Serie II
Lab. nr. Mg 9 g pXs
1 67 68 8l 67
2 106 122 133 134
7 86,4 115,0 119,0 120,5
8 117,8 83,5 78,9 106,!
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VEDLEGG 3

ANALYSEMETODER OG RESULTATER
FRA DE ENKELTE LABORATORIER
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)4 Lista Aluminiumverk Analyserapport '™

Laboratoriet Ipata 01.1 O,BZf Mﬂn’itu’lw
|Preve mottatt " .‘. "s ? m.z
NG ~> antesr)
Oppdragsgliver Prove 'V' — _._'

Analyse

INTERKALIBRERING AV PAH

Preve nr. ' f2#g PAH / filter
1
29 81
42 67
66 V . 68
77V 67

YHI's forskrift.

DK/rah
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m m"@%ﬁ%ﬂﬂﬁn'mst
YMoo464s 440082 Ardal og Sunndal Verk as.

GRUPPEN R Sunndal Verk
(f
: : Postadresse : Postboks 51,
6601 Sunndalsera
Yrkeshygienisk Institutt Telefon 1 (073) 91 011
Gydas vei 8 Telegr.adr. : Ardalverk, Sunndalsera
Boks 8149 Dep. Telex : 55222 Sual n
o 0OSLO 1 .
Deres ref.: Deres brev av; Var ref.. Sunndalsera
KDa/HTa 12. oktober 1982
Arkiv

Attn. P. Fjeldstad

INTERKALIBRERING AV PAH.

Sender herved analyseresultatene p&d prgvene som vi mottok
21. september 1982,

Prgvene er analysert ved hjelp av tynnsjiktmetoden.
Filteret ble 1¢st i etanol.

StgvEilter 8. 106ug PAH
" 2'7. 122 n 1]
” 37. 133 []] "
" 67. 134 " "
Med hilsen

for Ardal og Sunndal Verk a.s.

Mol

\57_&&'1& i) |

j. Danielsen
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] SENTRALINSTITUTT FOR INDUSTRIELL FORSKNING

FORSKNINGSV. 1, P.B. 350 BLINDERN, OSLO 3, NORWAY - TLF. (02) 69 58 80 - TELEX 71536 SI N - CABLE : SENTRALFORSK

| . ; “ARBEIDSFURSKN INSTITOTT 6
Per Einar Fjeldstad VRKES”VG!EN?SSPII#ST{"E
Kristin Halgard .

Yrkeshygienisk institutt L Co1 12 7 03 iX 32

Gydas v 8 .

o5ti0 & W, v, PEF

Deres ref. Deres brev av Var ref. Dato
CHB/hst 1 november 1982

INTERKALIBRERING AV PAH

Hermed oversendes resultatene av PAH-interkalibrering og filterholderne.
Analyseprosedyren er eksakt den samme som er beskrevet tidligere i SIs
rapport, vedlegg 5 i "Interkalibrering av polycykliske aromatiske hydro-
karboner - I (H.D. 864/81l). Den eneste forskjellen er at ekstraksjonene
er ristet i 30 min istedet for 15 min.

Beregning av PAH~verdiene er ogsd gjort slik som beskrevet i rapporten.

Med vennlig hilsen

SENTRALINSTITUTT FOR
INDUSTRIELL FORSKNING

Christel Benestad

Vedl.

Post bes adressert til instituttet, ikke til enkellpersoner
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Table . Determination of bicyclic and polycyclic aromatic hydrocarbons (PAH) and
other polycyclic organic matter (POM).

(ﬁif )
. 'tusdpoerﬁqll"‘l'\fg QJ/ 04\3 . . 2\/ i 3

Naphthalene i servaisis iswengivewssewss vaned & %
2-Methylnaphthalene .....ccevvevenennnenns 5 5 -?I

w
[}
3
| o
—
(3]

1-Methylnaphthalene ...ccovevncvcncscnnnnn E ND . Wb
Biphenyl ...cuieeieiinennronsnsscnnacnnanns . .

Sum identified Bicyclic ...vvvverenninnnns : ND .

PN =

Bicyclic

z
iva

2
3

5 Acenaphthylene weeesesssosonessnuanesaniae . .
6 Acenaphthene ....ccivevaivievcsscncnnsncnns “ 0.22 .
7 FIUOTENE sqiimis sraricaiions sie e o ote sreiyei aie sobaals . 0.4
8 2-Methylfluorene .......cecceeeeesccacaanes s Lo
9 1-MethylflUOYrene ....evveeinenrenennnnnns . 0.2% .
10 Phenanthrene ;i spvssss soaesisossvsesi sives . 15,
11 Anthracene sz sesenses sesenan s soisqsn oo : A
12 3-Methylphenanthrene ......covevvvevanennen ]
13 2-Methylphenanthrene .....ccovvevenorceces !
14 2-Methylanthracene .....ceeeeencacescnnnns . o!
15 4,5-Methylenephenanthrene ....ccevivevennns . l. 2
0
0

oo
B b
(W

(2]
(X

D
D—.—.DL’_._ S‘.O
+L2 -6 4

16 4- and/or 9-Methylphenanthrene ........... .
17 1-Methylphenanthrene ........cccviieuiannen . i
18 Fluoranthene s seusaess ssvgusnes sesiis seva . a2,
19 Benz(e)acenaphthylene ? .....civvvivuiinnn . NO
20 Pyrene iss siesis seineniei se nevee s ssies v sseee
21 Ethylmethylenephenanthrene ? .......veunnn
22 Benzo(a)fluorene .......cveeveiencvenaeens
23 Benzo(b)fluorene .......ecvevvnenencnnnnns
4-Methylpyrene .....cicviverniennnecnncans
25 2-Methylpyrene and/or Methylfluoranthene .
26 1-Methylpyrene ...ciiveiriiiicecennannns
27 Benzo(ghi)fluoranthene ......cvcivvuivianan
28 Benzo(c)phenanthrene ......cvevievveneenns
29 Cyclopenteno(cd)pyrene ......eevecveensces
30 Benz(a)anthracene .........ccovevenssnaens
31 Chrysene and Triphenylene ........c.cecuu-.
32 Benzo(b)fluoranthene ........ccoveuvveunnn
33 Benzo(j)fluoranthene .......vevevencenenes
34 Benzo(k)fluoranthene .......coevivinennnen
35 Benzo(e)pyrene ......ccceecuverssennsannns
36 Benzo(a)pyrene ..........ceiiineanansnaaan
37 Perylene seu cweaueissnismenie bessaas siieses
38 Indeno(1,2,3-cd)pyrene .......ceevenveeans
39 Dibenz(a,c and/or a,h)anthracenes ........
40 Benzo(ghi)perylene ..v.eeeeeennvessrocnans
41 Anthanthrene ysasssssvesasies sensses sosases
42 Coronene®™ .. issensi sossiossibisssnsm i amni

oy L
w

£

(X
Sfur w ww

w

N HEO
S A0

——
e~

PAH
N
o
g.o.°—_~
L2ApU o ¢
< _So_ _

7]

=
- N g

=

n T
e
(]
oy
o

dOw -,
Y (7]
gl
efHE-N =

H oMo p—-
&

0] S
O&n
PWo,Oo0rOS0

w
[ =
3
-—le
o
1]
=3
+
wnte
-+
e
D
o
0
>
X
—
9

&
5

Dibenzofuran ......cevveeneensncnsassnanes
Dibenzothiophene ......ccvviivivvenrrnnann
Carbazole e siwenes sosemesiseenaenseases
Benzo(def)dibenzothiophene ? .............
Benzothionaphthene ? ... ..civvvvivrennne.
Benzophenanthridine ? ...i.cevevivnnvanenns
Benzo(cd)pyren-6-0ne .......ceceeveniroanas
Sum identified Other POM .................

o
e
o>

® £ U 54
oQ
=

+
S u=~

oL~

Other POM
QKoo oo

T 6
~E

1€4. .
? Identification based on earlier mass spectrometric data; not verified due to the
5 lack of commercially available standards

High relative standard deviation ND = b mesl Y IV,

il
?

Sum identified Bicyclic, PAH and Other POM
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Table . Determination of bicyclic and polycyclic aromatic hydrocarbons (PAH) and
other polycyclic organic matter (POM).
( pAar)

Sample Elsponer a oltr
O[T 1 Naphthalene wcsecevssosssnsssisessosssnoos : . ‘
— 2 2-Methylnaphthalene ......cvcvvenvvnnnanens A R B
> 3 1-Methy1naphthalene ......eeecesecocsenons o }“D 5 -} ND |
= L. 4 Biphenyl ........cciiiivinnnnnens e « .
Sum identified Bicyclic «vvevueennvennnnn. . ___ND | ND
[~ 5 Acenaphthylene ......cevevvvvreennncnnnnnns . NS kB
6 Acenaphthene wewwswss sescueisssenss ovisaess i O .22 . ND
7 Fluorene s ssueps s siopeseissins T : O0.33 - ND
8 2-Methylfluorene ......veveeeeceannananses ' . ND . ND
9 T-Methylfluorene .......ceeeeeeencernsnces . X . 2
10 Phenanthrene .........ceeeeeeeeecoannnaanes .14y, le.
1T Anthracene ....ceeeveesessnssnanessesnnans . 14 l.s
12 3-Methylphenanthrene ....c.ovevevvvennanens . (.4 Ly
13 2-Methylphenanthrene .......cceveevvennn.. . l. ¢ l.¢
14 2-Methylanthracene .....ccvivivveonnanenans ‘ o, Is 0.13
15 4,5-Methylenephenanthrene .......c.cevnnene l. & L
16 4- and/or 9-Methylphenanthrene ........... 0.4 0,4
17 1-Methylphenanthrene ........cececeeeevens ; 0.4y O.40
18 Fluoranthene .........cieeevecececeencanns . 42, 42.
19 Benz(e)acenaphthylene ? ....ceeeivivecnnnn ; N ND
20 PYPrene .ceue wosbnemis nbeddein Somsm s seeeeem o . 30, . 30. .
21 Ethylmethylenephenanthrene ? ............. . 4.5 3.3 .
22 Benzoga)fluorene ......................... . e . ¥4 .
23 Benzo(b)fluorene .......ccvvivveiernnnnnn. . . } Sq -
E 24 4-Methylpyrene .......ceeeeeevnnneconnnnes . _}5:7 . f>9 .
25 2-Methylpyrene and/or Methylfluoranthene . 1.3 I
26 1-Methylpyrene ....cecscesssassssssasivssis 12 La
27 Benzo(ghi)fluoranthene .......c..evvenuenn. 0. 44 0.4e
28 Benzo(c)phenanthrene ........ceeevueeeannss 0.€2 o,
29 Cyclopenteno(cd)pyrene ......ceeeeeeeeeens 2 o ND |
30 Benz(a)anthracene .........eceeeeeeeeceenns . e . ga .
31 Chrysene and Triphenylene .....c.eevevennn. . 14, . |5
32 Benzo(b)fluoranthene .........eeevveneenn. . ]S—L : };.3
33 Benzo(j)fluoranthene .....ccicvvvevrnenne . .
34 Benzo(k)fluoranthene ......ccvevuvnveennns.
35 Benzo(e)PYrene ....eeeeeeeserenensenenenas . S 2
36 Benzo(a)pyrene is. seususnssieisssasssaasns 4.2 4.3
37 Perylene isswissss sasusssinsivis R R 1.1 l.2
38 Indeno(1,2,3-cd)pyrene ......coevevescacs. 2.3 226 .
39 Dibenz(a,c and/or a,h)anthracenes ........ 0.64 0.3 |
40 Benzo(ghi)perylene .......eeeveseecosesnns 2.3 2LE -
41 Anthanthrene yissssassmesisdvasi s sameson 0.43 033 |
[ 42 Coronene™ ... .iiiiiiiiiiiiiiiiiiieea NE- ND
Sum identified PAH ... vveveneneennnannnnns leo IL3.
[~ & "DilbEnZofURAN_ womm: swnsssenispmmmmni mismeenos . e ND
- b Dibenzothiophene .....iciveviiincinnnniane ‘ 0t - 0.66 -
= c Carbazole .......cvviivierinennancneennenns , ND . vb .
. d Benzo(def)dibenzothiophene ? ........vuun. ‘ 2 . la .
2 e Benzothionaphthene ? ......civvvevinnennns . 3.0 . 32 -
S f Benzophenanthridine ? .....cieevenrinnanas ; 0.§0 - D.96 *
| g Benzo(cd)pyren-6-0n€ ......cccocnncnancnans ; ND . D .
Sum identified Other POM .....c.0vevvnnn.. . 53 . C.o
Sum identified Bicyclic, PAH and Other POM g 1&5. . 132.
?

Identification based on earlier mass spectrometric data; not verified due to the
lack of commercially available standards

* High relative standard deviation WD = 1lhe wesll Y
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Table . Determination of b1cych and polycyclic aromatic hydrocarbons (PAH) and
other polycyclic organic matter (POM). (4 /et )

Bicyclic

Sample: . Etawnel| o bkctr\T i
[~ 1 Naphthalene .i..ccvvcvvicvacaceasnnnas . hb
2 2-Methylnaphthalene .....ccvvvvvveen . ND
3 1-Methylnaphthalene ...... ok axe DB oEal- BB 5. . 0.32
| 4 Biphenyl .eeeeeeveceseons veaseseenans . 0.55
Sum identified Bicyclic cecvvecvvennncnns i . 1.3
[~ 5 Acenaphthylene i...eveevesccsccacsansnaanns X No .
6 Acenaphthene ......ccceceesvvseveesnsasenns . .2 .
7 FIUOrene .....iceevieeocnoconnanen L-E-E5. . 32 .
8 2-Methyl fluorene ......................... 2 14
9 T1-Methylfluorene ....cecencesrenrcascsnnes . 1.3
10 Phenanthrene ........cccvveevne Ceeasraaeaes . 96,
11 Anthracene .......c.ce.. R . 40,
12 3-Methylphenanthrene ......ccecvvnviveenn.. e 9
13 2-Methylphenanthrene .....ecveevecncreaceen . e,
14 2-Methylanthracene .......... N TENTE . 030 -
15 4,5-Methylenephenanthrene ......ccceevnene . Xy .
16 4- and/or 9-Methylphenanthrene ........... - 2,9 -
17 1-Methylphenanthrene ........ ceeeeneenan . . 30 .
18 Fluoranthene .......swsomenmomonses snmes e . 118,
19 Benz(e)acenaphthylene ? ..cciiveviecncnn. o - NB
20 Pyrene sseinsswensvesin eessiaaveaa paay e . 0.
21 Ethylmethylenephenanthrene 7 ............. s 3.8
22 Benzoga)ﬂuorene ......................... . 43
- 23 Benzo(b)fluorene .......ceeveierieinnennnn ¥ Sip
< 24 4-Methylpyrene .....ccceeeveccnccscnonanee P ’ .
25 2-Methylpyrene and/or Methylfluoranthene . . 2,2 . .
26 T1-Methylpyrene .......ccecevevcrcecocanans . .+ .
27 Benzo(ghi)fluoranthene .........ccecvveeens . L3+ .
28 Benzo(c)phenanthrene ...... § Sl s s e BT o o 5 ¢ Ny . .
29 Cyclopenteno(cd)pyrene .......cveevvenneane ' 5 b,
30 Benz(a)anthracene ........ceccevacecncaasca " 3.0 .
31 Chrysene and Triphenylene ....ccvceveveans . 19. .
32 Benzo(b)fluoranthene ......c.ceveveenccenns . .
33 Benzo j%ﬂ UOTAnthene v.eeveeveeeneenennens . } 32 .
34 Benzo(k)fluoranthene .......ccoeeveerencans . .
35 Benzo(e)pyrene ........ceeeceescenanns s . 6.2, .
36 Benzo(a)pyrene ........eceeeccccnans P : 3.5 . .
37 Perylene .....ccceiveccvcncncscsccrsncanana ; l.o . .
38 Indeno(1,2,3-cd)pyrene ......cceecececeess . 30 . ’
39 Dibenz(a,c and/or a,h)anthracenes ........ . 0.3 .
40 Benzo(ghi)perylene .....eccececenceccancss s 23 . -
41 Anthanthrene .......cccvevecvncnnns g axe e B : 6.42 .
[ 42 Coronene™® .....ceieiieenncoeannncocnannann . bp
Sum identified PAH ..ooooovvennnennnnnns 4ot
—  a Dibenzofuran iv..veiiiieieieierciiiieaeann . 0,53 , .
- b Dibenzothiophene ......cccvvevieiininnnnn. : 4.1 :
S C Carbazole .....ceveeeeneenocecnonscoanaons ; D | .
T d Benzo(def)dibenzothiophene ? ............. . 3.6 .
o e Benzothionaphthene ? .....cceeveneennnnn. . 4,2
B f Benzophenanthridine 7 ....ccivvvnvnvennens . 1.5
| g Benzo{cd)pyren-6-on€ .....cciieiiiiiinnans . b . .
Sum identified Other POM ................. . 3. . .
Sum identified Bicyclic, PAH and Other POM . b
?

Identification based on earlier mass spectrometric data; not verified due to the
lack of commercially available standards

High relative standard deviation D =k walbmas e i

*®
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PENRKESHYGIENTSN InsY.
\ tiftelsen for Industrlell o
eo1748  OBNINSZ T T AN
& i

IS INTEE ©

Avdeling for
Yrkeshygienisk institutt teknisk kjemi
Postboks 8149, Dep.
0SLO 1
«Att.: Per E. Fjeldstad
Deres ref: Var ref: Direkte Innvalg: TRONDHEIM
YH 1468/0R-71/ 041.24-21/82/ 1982-11-03
82-KH/AEE 82/BM/es
INTERKALTIBRERING PAH,
of o Vedlagt oversendes resultatene for interkalibrering av.PAH.
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for SINTEF
(7 {f;
Bfarne Malgik
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7034 Trondheim- NTH (075) 93 000
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INTERKALIBRERING AV PAH OKTOBER 1982,
1. OPPARBEIDELSE AV PROVER,

l1.1. Filter.

Filtrene er ekstrahert med etanol i ultralydbad ved rom-
temperatur.

Opparbeidelse av etanolekstrakt er utfort etter metode
skissert i fig. 1.

1.2. Etanolekstrakt.

Tilsatt like mengder vann og opparbeidet etter metoden
skissert i fig. 1.

Indre standard 1: 3,6 - dimetylfenantren.
Indre standard 2: 1,1 -binaftyl

2. ANALYSE

2.1. GC-analyse.

Gasskromatograf: Perkin Elmer F-33

Integrator : Hewlett Packard 3390A
Injektorsystem : Unijector (SGE, Australia)
Kolonne ¢ 30m DB-5 (SE-54) fused silica
Detektor ¢ FIL-

Baregass : Helium

Injektortemp. : 300°¢
Detektortemp. : 100°¢c (4 min) 4°C/min - 300°
Injeksjon ¢ 2 ul, splitless



2.1. HPLC—analysg.

Vaeskekromatograf: Varian 5000

Kolonne ¢ Supelcosil LC-PAH 25 cm x 0,4 cm

Detektor ¢ 254 nm UV

Elueringsmiddel : H20/Acetonitril Gradient 50-100%
Acetonitril

Injeksjon ¢ 10 ul

Integrator ¢ Hewlett Packard 3390 A

3. RESULTATER.

Resultatene for GC-analysene er gjengitt i tabell 1. For
HPLC-analysen fremgdr resultatene av diagram i figur 2.

Kromatogram av GC- og HPLC-analysene fe@lger vedlagt.



INTERKALIBRERING PAH
1982 H@ST

RESULTATER GC-ANALYSFE.

Filter 31 Filter 44 Filter 46 V TFilter 49 EtQH-1l¢sn.
PAH-forbindelse ug Ug ug ug ug/ml

Naftalen 0,3
2-metylnaftalen
1-metylnaftalen

Bifenyl

Acenaftylen

Acenaften 1,3
Dibenzofuran 0,7
Fluoren 2,4
2-metylfluoren 1,5
T-metylfluoren 1,6
Dibenzothiofen 2,9
Fenantren 6,7 10,7 9,7 10,2 56,4
Antracen 0,6 1,0 1,6 1,3 5,4
Karbazol 1,7 2,7 2,2 2,50 2,5
3-mety1fenantrenj 1.7 1,3 1,7 1,6 9,0
2-metylfenantren i 1,6 2,0 1,9 10,7
Metylfenantrener

Metylantracener } gl 6,2 6t o 20
Ukjent 15,3
Fluoranten 17,1 32,1 25,3 28,2 75,8
Benz(e) acenaftylen 0,4 0,7 0,6 2,3
Benzo(d,e,f) diben-

zothiofen 1,4 1,1 2,2
Pyren 13,5 25,9 18,8 22,0 47,9
Ukjent 11,4
Benzo(a) fluoren 9,0 11,5 10,4 1,5 9,5
Benzo(b) fluoren 4,3 7,7 5,8 R 3,1
Metylpyrener

Metylfluorantener} 1952 750 752 i2e3
Benzothionaften 3,6 4,6 3,7 5,0 5,4
Benzo(c) fenantren 3,2 2,9 2,6 3,1 4,4
Benz(a) antracen 8,1 12,1 10,0 12,1 10,6
Krysen

Trifenylen } 14,8 20,8 19,6 21,2 20,1
Benzo (b) fluoranten 10,8 13,1 11,9 16,3 10,0
Benzo(k) fluoranten 6,0 9,6 4,7
Benz (e) pyren 9,0 11,3 12,0 10,9 7,1
Benz(a) pyren 6,0 6,9 11,8 10,5 5,7
Perylen 2,3 4,6 6,3 2,3 1,2
Indeno(1,2,3-c,d)pyren 2,4 3,8 4,8 4,8
Dibenz(a,h) antracen 1,8
Benzo(g,h,i)perylen 13,3 9,2 12,0 10,2 4,9
SUM PAH 129,9 210,6 185, 3 204,9 367,8
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rUlTRASONlC TREATMENT

‘\A."\PLI' ]

“add: 1ml toluene (T)
3ml cyclohexane (CH) (or more)
internal std.

30 mnin

=2

-

P

CENTRIFUGE

{concentrate to ~4ml )

add: 6mt gimethylformamide (DME)

[- SHAKE GENTLY

1 add: 0.6 ml H,0

ULTRASONIC TREATMENT
15 min

T

DMF+ T l

CH

v

add: 3ml

DMF:H,0 (t0:1)

ULTRASONIC TREATMENT
10 min

" DMF |

CH

add: 3ml DMF:H,0

ULTRASONIC TREATMENT

5 min

DNME 4

CH,

' DMF=

:

lcrrm RIFUGE

!

GC

Tiquacll..
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GC-ANALYSE .HPLC-ANALYSE
ug ug/ml ug/ml
FILTER 31 129.9 26 26
FILTER 44 210.6 42.1 36.5
FILTER 46V 185.3 37 36.5
FILTER 49 204.9 41 36.5
ETOH-1¢sning 367.8 540

Sammenhengen mellom HPLC og GC er satt opp ut i fra en for-
tynningsserie av 14 ulike PAH-komponenter i tilnzrmet samme

mengdeforhold.

Analyseresultatene for HPLC og GC viser god overenstemmelse
for filterpr¢vene, darlig for ETOH-lgsningen. Arsaken til
dette er ETOH-lgsningens helt forskjellige PAH-profil. Hgyt
innhold av fenantren gir meget h@gy UV-respons ): for mange
arealenheter til & passe den oppsatte korrelasjonskurve.



1 SAMA-0 0N

'
I -I-.I
L i
o g At
npg
“4Tr N & It
STLISE LIER :
e FSepre e T

i Asi s i
smn poagvr Tie
sbifiel ol '

[ | rIII |

o — — -

g P25l 1" HHE

1 F g g, F wn iu
L Bt Jabh B2 G
1E F.L 1] gLy

R L = LEELE J_

o T TN e e asg

I vusprrgmas - misly b e s geass
havdl ralnliGaen

=1l ==

1 o o 15, L1 ogmagg_ Ly s @) o™i
T i J 1 ek iy sy = ! B
By L] 'R L 1 R LA i a™  n 1
w1 Wil T I '3 D™ o om -, Lo mainoh
1 5 l'fﬁﬂ']"l' b = Gremm W 11 el ! 1




L5

LIS

VERK CAIMRCL (7 1193

AR
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FEAE CAPA
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f
C1TY: 1108 ‘_ll{

14, 8.2

alrer s e aTT 24 = 2 e
CHT 5P = @.% CHT SP = 8.5
K WD = 9.4 PE WD = 6.9
THRSH g THRSH = 2
Ok REJ = @ AR REJ = 6
?ﬂﬁT‘)u
F
9 29
- 26.99 26.54
26.61
=V 15s
32.60 et w2
EXRL SiAd 3.4

Y .61

44 71
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BESKRIVELSE AV ANALYSEMETODE - YRKESHYGIENISK INSTITUTT

l. Opparbeidelse av etanolekstrakt

I ml etanolekstrakt ble konsentrert til ca. 0,6 ml (50 OC, N»-strgm) og tilsatt
5,4 ml Cyclohexan og indre standard (3,6-dimetylfenentren og p,ﬁ-binaftyl).
Cyclohexanlgsningen ekstraheres med 4 x 1 ml DMF m/3% H70. De samlede
DMF -ekstraktene tilsettes dest. H20 til dobbelt volum og ekstraheres med

3 x 1 ml cyclohexan. Deretter vaskes cyclohexanekstraktet med 2 x 1 ml dest.
H20 og terkes med vannfri, cyclohexanvasket natriumsulfat,

2, Opparbeidelse av filterprgver

Filterpravene ekstraheres med abs. etanol i ultralydbad 3 x 20 min. Eks-
traktene samles, sentrifugeres og konsentreres til 0.6 mi (50 9C, Ny-strgm),
Den videre ekstraksjonen er som beskrevet for etanolekstrakt.

3. Gasskromatografisk analyse

Kromatograf: Hewlett Packard 5710 A

Kolonne: SE-54, fused silica, 25 m x 0,33 mm i.d.
Beeregass: Helium, 1.0 ml/min.
Injektortemperatur: 250 °C

Injeksjon: 2 il splitless

Detektor: FID

Detektortemperatur: 300 °C

Programmering av ovn: 115 OC (2 min) - 280 °C, 3 9C/min.
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ANALYSE NR,0OR-71-82

H‘H““““~EMHHL Prave gt:zgi;t 9 v 35 v 48 v 57
DAH-komponent‘Hﬂ“ﬁuxhhﬂhh- Fg/ml Ha H9 Hg Mg
Naftalen

2-metylnaftalen

1-metylnaftalen

Bifenyl 0.62

Acenaftylen ~

Acenaften 0.95

Dibenzofuran 0.72

Fluoren 1.93 0,27 0,32
9-metylfluoren - - =
2-metylfluoren 0.89 0,15 0,15
1-metylfluoren 1.42 0,14 0,16
Dibenzotiofen 4,61 0,66 0.56 0,79
Fenantren 53,2 9,07 7.23 1.0 0,35
Antracen 7,56 1.23 0,49 1.58 -
Karbazol 3.44 5,28 2,88 4,69 1.29
MotyLfenant rener {ar (L Lea | {u iy
2-metylantracen 1.20 1.02 0.51 0.67 0.23
1-metylfenantren 4,89 0,94 0.69 1.08 -
Fluoranten 86.4 33,7 25,8 38,7 6,57
Pyren 49,3 23,5 18.6 26,5 5,84
Benzo(a)fluoren 10,7 9.38 6,42 10,6 2.69
Benzo(b)fluoren 1,88 1.88 1.38 2,21 0.58
4-metylpyren/1-metylpyren 1.82 1.41 1.10 1.72 0.48
Benz(a)antracen 9.96 1.3 9.04 12,0 5.00
Krysen/Trifenylen 15,6 17,5 16,2 18,0 8,51
Benzo(b)fluoranten 8,10 8,89 9,54 8,39 5,35
Benzo(j/k)fluoranten 3,01 2,99 3,50 3.42 1,85
Benzo(e)pyren 5,63 6.13 6£.82 6.00 3,88
Benzo(a)pyren 2,38 3,50 3,84 3,41 2,20
Perylen 1.18 2,10 1,46 1,50 0.90
Indeno(1,2,3-cd)pyren 2,89 3,04 3,41 2,92 2.08
Dibenz(a,c/a,h)antracen 1,08 1.06 1.40 1.10 0,93
Benzo(ghi)perylen 3,08 3,31 3,67 3.20 2.1
Antantren 2,09 0,72 0,35 -
Dibenzo(a,e)pyren - - -
Coronen 0,44 0,44 0,41
Sum 308,58 153,58 127,47 165,31 51,81

Sum PAH/m® 1luft
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GRANGES ALUMINIUM

METALL AB

Handl4ggare

M Tunturivuori/AR

Yrkeshygienisk 1

nstitutt

Postboks 9149 Dep

0S1O 1
Norge

Attention: P-E Fjeldstad

Datum

1982-11-11

Ert datum

Beteckning
E1

Er betecknIng/Referene

Hirmed skickar vi vara analysresultat av interkalibrering av
PAH. Proven &r analyserade med higtrycksvidtskekromatograf med
fluorescensdetektor.

Med vinlig hdlsning

Bilaga

Féretagsledning, elektrolysverk:

Fack
851 01 SUNDSVALL

Omsmaltverk
612 21 FINSPANG

Sladutben. Uil koo

Gatuadress

Landsvigsallén 79

Telefon

060-15 56 70

0122-800 00O

Telegram
Svealumin
Sundsvall

Granges
FlnanAna

Telex
71221, 71397
GRALUMS

64210
CRAILINM &

(markn.avd.)
[

Bankglro
774 - 5763

Postglro
1506 06 - 2
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GRANGES ALUMINIUM

Dokumentnamn Blad nr

RAPPORT 1(2)
METALL AB Datum Beteckning, Reg nr e d
1982-11-09 F 92
T)énstestalle, handlaggare s
MT/M Tunturivuori/AR
Mottagare/Arende Kopla tifi

INTERKALIBRERING AV PAH

Provberedning

Pa filterproven tillsattes inre standard Bjﬁ’-binaftyl och
proven extraherades med 25 ml abs etanol i ultraljudsbad

2 x 15 min. (Vanligtvis extraherar vi proven med metanol,
men Sartoriusfiltren ldser sig i metanol).

Etanolextrakt: Till 1 ml extrakt tillsattes A,R’ -binaftyl
och extraktet spidddes ut till 25 ml.

Analys

Proven analyserades med vidtskekromatograf.

Pump
detektor

integrator

injektor

kolonn

elueringsmedel
kolonntemperatur
fléde

gradient

provvolym

véglingder
exoitation
>\1 250 nm

A2 255
A3 260

A4 284

Bl. 28,015 ravckencentraLEN snpsvaLL

Perkin Elmer Series 3B

modell 3000 fluorescence

spectrometer

Perkin Elmer Sigma 10 Chromatography
data station

Perkin Elmer modell 420 auto sampler

2 st Vydac 201TP54.6 C18 reverse phase

columns

vatten/acetonitril

36°¢

1,4 ml/min

konkav gradient fran 487

ACN till
1007

linjdrt fran 100% till 487 5 '

100%Z ACN tid 65 min
20 "

ekvilibreringstid 487 20"

10 p1

110 min

detektionsvaglingderna dr angivna pa

tabellen

emission
322 nm
350

400

444

nedan

acenaften, fluoren
karbazol, fenantren, trifenylen

antrasen, benso(a)antrasen, krysen,
benso(b)fluoranten, benso(k)fludran-—
ten, benso(a)pyren, benso(ghi)perylen

fluoranten, benso(k)fluoranten, benso(a)-

pyren, dibenso(a,h)antrasen, benso(ghi)-
perylen, antantren, koTonen
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GRANGES ALUMlNlUM Dokumentnemn Blad nr

RAPPORT 2
METALL AB Datum Beteckning, Regnr e d
1982-11-09 F 92
Tlanstestalle, handlaggare
MT/M _Tunkurivuori /AR
Mottagare/Arends " Kopia tlll
INTERKALIBRERING AV PAH (forts)
excitation emission
>\ 5 285 anm 385 nm benso(a)antrasen, krysen, benso(e)-
pyren
A 6 308 506 indeno(l, 2, 3-cd)pyren, benso(j)-
fluoranten
A 7 313 385 antrasen, pyren
>\ 8 360 427 benso(k)fluoranten, benso(a)pyren,
benso(ghi)perylen
)\ 9 402 440 perylen, antantren

Bl 20015 warcummcrmaes sueavall
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GRANGES ALUMINIUM B
METALLIAB Datum Betockning. Reg nr o d
Tjanstestalle, handlaggare

Motlagere/Arende Kopla till

RESULTAT AV INTERKALIBRERING AV PAH

extrakt | 10 V 14 16 24 v
pe/ml  pg/filterlpg/filtenpg/filtenpg/filten

| Karbazol 13,7 23,5 19,1 16,9 16,2
| Naftalen = = - - -
l-metylnaftalen e - - - -
Bifenyl - = B - =
Acenaften 1,6 - 0,41 0,43 0,46
Fluoren 2,5 0,71 0,63 0,69 0,64
Dibensotiofen 3,3 - - - -
Fenantren 52,6 18,6 13,4 13,4 12,8
Antrasen 3,3 1,7 1,5 1,6 1,7
Fluoranten 70,3 46,2 33,4 31,2 32,3
l-metylfenantren 11,3 5,7 4,1 4,2 4,1
Pyren 47,9 29,0 27,9 26,1 25,8
2-metylantrasen o . = 2,8 2,5
Trifenylen - - 2,6 ‘2,7 2,7
Benso(a) antrasen 6,7 8,9 7,4 7,7 8,1
Krysen 10,1 12,0 10,5 10,7 11,5
Benso(j)fluoranten 2,9 3,6 2,5 2,8 2,3
Benso(e)pyren 6,6 6,8 5,6 6,3 6,8
Benso(b)fluoranten 7,5 9,4 8,2 8,0 10,1
Perylen 1,0 1,3 1,3 1,4 1,5
Benso(k) fluoranten 2,5 2,8 2,4 2,7 2,9
Benso(a)pyren 3,3 4,6 4,2 4,8 5,2
Dibenso(ajh) antrasen 0,61 0,56 0,46 0,57 0,61
Benso(ghi)perylen 3,2 3,6 3,1 3,3 3,6
Indeno(l, 2, 3-cd)pyren 3,3 4,0 3,3 3,1 3,6
Antantren 0,59 0,44 0,43 0,54 0,52
Koronen 0,40 0,47 0,45 0,45 0,53
Summa PAH 255,2 183,9 152,9 152,4 156,5
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M4 Mosal Aluminium
U FRTTNE

Mosjoen Aluminiumverk Varref
R

* Yrkeshygienisk Institutt 15. november 1982

Postboks 8149, Dep.

0SLO 1 q‘ s

001027 1808482
9\"1 ¢

Att.: P.E. Fjellstad
INTERKALIBRERING AV PAl

Vi viser til Deres brev av 16. september d.&. og oversender vedlagt vére analyse-
resultater pd de tilsendte filterprover.

Provene er analysert etter tynnsjiktmetoden, og det mottatte PAH-ekstrakt er
analysert p& samme mdte som filterpregvene.

Vedlagt er resultatene pd de tilsendte prgvene og en beskrivelse av analysemetoden.

Med hilsen
for Mosal Aluminium
Mosjeen Aluminiumverk

e -./ \
O Viaeectse
A. Tendel
#. G fharion
K. Solheim
VEDLEGG
Tilsluttet Elkem-gruppen
Mosal Aluminium Postadresse: Telefon: Telex: Telegram:
Elkem als & Co. Postboks 348 (087) 70 111 55051 alumon  Mosalverk, Mosjeen

Mosjoen Aluminiumverk 8651 Mosjoen
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MOSJZEN ALUMINIUMVERK
Laboratoriet

INTERKALIBRERING - PAH

Pr.nr. Total PAH
i praven 9ug)

18 86,4

20 115,0

39 119,0

41 120,5

Anm: Mottatt ueksponert filter er benyttet ved analyse pd blindpreveverdi.

Laboratoriet, 15. november 1982

K. Solheim
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MOSJYEN ALUMINIUMVERK

Laboratoriet

ANALYSEMETODE - INTERKALIBRERING - PAH

Provene er analysert etter fglgende metode:

a.

Ekstraksjon av filter

Filterproven ekstrakeres i 2 ml abs. EtOH ved hjelp av ultralydbad i
20 min. Lesningen sentrifugeres.

Pasetting av prgven

20/u1 av prpven appliseres p& tynnsjiktplaten. Lesningsmidlet dampes av
med hérterrer.

Eluering

Tynnsjiktplaten plasseres i et elueringskar med kloroform for kromato-
grafering i ca. 1 time.

Identifisering og kvantifisering

Platen lufttorkes med hdrterrer og PAH-flekken identifiseres ved hjelp av
en UV-Tampe (366 nm).

PAH-flekken avmekkes, avskrapes, overfares og gelen tilsettes 2 ml abs.

EtOH. Lepsningen behandles med ultralyd i 20 min. og overfares til en kuvette
for m&ling pd et spektrofotometer ved 254 nm med blindpregvelgsningen i
referansekuvetten.

Kalibrering

Kalibreringskurve for systemet ble laget ved at en del av det mottatte ekstrakt
pa 310‘pg PAH/m1 ble fortynnet til standardlgsninger pd henholdsvis 77.50,
38.75,°19.38, og 9.69 ug PAH/ml. Disse lgsningene og den mottatte standard-
lgsning ble videre analysert pd samme mite som filterprgvene (pkt b - d).

P& kalibreringskurven har vi beregnet total absorbans pr. milliliter Tgsning
mot ug PAH pr. milliliter lgsning (kurve vedlagt).

Laboratoriet, 15. november 1982

K. Solheim
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INTERKALIBRERING AV PAH 1982 -

De mottatte & eksponerte filtre er analysert med fmlgende resultat:

Filter

I motsetning
men Sartorius

overfor etano

Normalt behan
bruker noe av
Forsgk med de

nuftig mengde

Problemet 1lot
1 ml.

0,5 ml av det

Sartoriusfilt

Forevrig vise

Vedleqgg.

nr. 12 V 78,9 png PAH
79V 83,5 " "
" 76 06,1 " "
" 28 17,8 " "

til tidligere, fikk vi denne gangen ikke tilsendt acroporfiltre,
polyamidfiltre (SM 11904) som viste seg 4 ha avvikende egenskaper
1 eller etanol m/310 pg PAH/m1.

dler vi filtrene i ultralydbad med 0,5 ml etanol. Sentrifugerer og
det klare ekstraktet i den videre analyse.
nye filtrene viste imidlertid at de dannet en gret, og noen for-

klar ekstrakt lot seg ikke sentrifugere ut.

seg lett lose ved & oke etanolmengden og vi valgte & eke den til

referanse-ekstraktet.

tilsendte ekstraktet ble blandet med 0,5 ml etanol. Et ueksponert

er ble tilsatt og prosedyren deretter fulgt som ved vanlig analysering.

s til vedlagte analysebeskrivelse.

Med hilsen
for NORSK KOKSVERK A/S

C.H. Baklund
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Morsh Koksverk A.s

PAH - analyse etter tynnsjikﬁmetoden.

Detaljer ved metoden slik den praktiseres ved NK A/S pr.8.5.1981.

1. Filteret brettes sammen og legges i bunnen av et lite sentrifuge-

glass ( 3 ml ). 0,5 ml etanol tilsettes.

2. Ved hjelp av en liten stav (utbrettet binders) s¢rges for at
filteret blir godt fuktet, dvs. kommer under veskenivaet og at

eventuelle luftlommer blir presset ut og fjernet.

3. Prgven kijgres 15. min i ultralydbad.
I denne perioden flyttes prgven til et annet sted i badet hvert
5. min., dvs. 2 ganger, for & sikre at prgven ikke blir staende

i en mer eller mindre "dgd" sone i badet i hele perioden.

4. Filteret stampes, dvs. at det presses godt sammen nede i vasken,

for & presse ut eventuell konsentrert ekstrakt.

Filteret beveges ogsd litt opp og ned for a sgrge for jevn

konsentrasjon.
5. Det som er nevnt under pkt. 3 gjentas.
6. Det som er nevnt under pkt. 4 gjentas.

7. Prgven sentrifugeres i 10 min. (Hvis partikler henger igjen pa

veggen ndr mikropipetten tgmmes binde8' forholdsvis mye ekstrakt.}
8. 20 /ul (eller 50 /ul) avsettes pa tynnsjiktplaten.
9. Elueres i tynnsjiktkar m/kloroform.
10. PAH-flekken gjgres synlig og avmerkes med 4 punkter. Ved hjelp
av en fast mal risses dergtter en sirkel med 20 mm diameter om

flekken.

11. Kiselgelen innenfor sirkelen skrapes av 0g tilsettes 3 ml etanol.

p—s)
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Norsk Koksverk A.s

12.

13.

14.

15.

16.

Kijgres i ultralydbad i 15. min. Hvert 5. min forandres stedet
i ultralydbadet.

Sentrifugeres’'i 20 min. med 4000 omdr. pr. min.
Ca. 2 ml overfgres med pipette til kyvette og miles ved 254 nm.

Brutto absorbans fratrekkes den til enhver tid gjeldende blind-
verdi.

Dersom 50 /ul er brukt i steden for 20 /ul, multipliseres netto

absorbansen med 0,4 for & f& sammenlignbar verdi.

Sy
.-"'t‘f‘::’-;" ;/
it
C.H.Baklund



r—

i

(TR R P T




