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1. Bakgrund

Naturvardsverket publicerade & 2009 nya riktvarden for aromatfraktionen >C16-C35. Vid tidpunkten for
publiceringen saknades for |aboratoriebranschen och andra aktGrer en gemensam analysmetod. Pa
initiativ av Naturvardsverket och representanter fran branschen togs darfor denna rapport fram for
bestdmning av tyngre aromatiska kol véten for fraktionen >C16 — C35.

Rapporten syftar ocksatill att hojanivan av tillforlitliga och jamforbara analysresultat som kan
anvands som beslutunderlag av bade foretag och myndigheter och for att underlatta riskvéarderingen
och bedémningen av férorenade massors farlighet.

Arbetet utfordes inom ramen for SIS tekniska kommitté TK535 Karaktérisering av avfall, mark och slam.
En arbetsgrupp (AG1) inom kommittén bildades for &ndamalet med féljande deltagare:

Eurofinns Environment Sweden AB, Patrick van Hees
Kemakta Konsult AB, Mark Elert

ALS Scandinavia AB, Sture Gragg, Per Ivarsson

ALcontrol AB, Kristoffer Warman

Swedish Standards Institute, Lorena Olivares (projektledning)

Magdalena Gleisner fran SPIMFAB deltog som inbjuden expert.

2. Inledning
Metoden beskriver analys av fraktionen aromater >C16-C35 i jord och sediment med GC-MS.

Analysen avser fraktionen som &r beskriven i Naturvardsverkets rapport nr 5976 ” Riktvarden for
fororenad mark” publicerad hosten 2009. Analysen av de 6vriga aromatfraktionerna >C8-C10 samt
>C10-C16 finns beskriven sedan tidigare av SPIMFAB/SPI. Syftet &r att standardisera analysen for att
erhallajamforbara resultat mellan olika laboratorier. For att faststdlla vilka aromater i intervallet >C16-
C35 som férekommer i de typer av prover som inkommer till laboratorierna har omkring 500 prover
screenats. Dessa prover anses utgora ett representativt tvarsnitt och de aromater som identifierats anses
vara de som bor ingai fraktionen aromater >C16-C35. Hansyn har dven tagitstill toxicitet for olika
foreningar. Tre foreningar i intervallet har identifierats som sarskilt toxiska. Dessa ar
7,12-Dimetylbenso(a@)antracen, 7- Metylbenso(a)antracen och 5-Metylkrysen. Den forsta féreningen har
inte hittats i nagra screenade prover och de tva senare foreningarna koeluerar med andraisomerer och gar
g att separera och identifiera med sékerhet med denna analysmetod. Trimetylfenantrener och
tetrametylfenantrener som ibland patraffatsi prover har g medtagitsi denna analysmetod da dessa framst
harror fran forekomst av humus.

Metoden méter 26 mojligaisomerer dar tvaisomerer anvands for att berdkna responsfaktorer for
summafraktionen aromater.
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2.1.  Provberedning

Prov extraheras med valfri extraktionsmetod (t.ex. ASE, skakning, soxhlet eller ultraljud) och valfritt
opolart 16sningsmedel med kokpunkt mellan 36 och 81°C. Internstandard séttstill provet fore extraktion.
Laboratoriet maste kunna visa att extraktionsutbytet & minst 60 %. Eftersom inget referensmaterial
existerar for aromaternai fraktionen kan detta visas genom att extraktionsutbytet av PAH-16 berdknas
med hjdp av ett certifierat referensmaterial. Extraktionsutbytet kan antas vara det samma for PAH-16 och
aromater >C16-C35. Med fordel kan laboratoriet anvanda samma parametrar vid extraktion av
aromatfraktionen >C16-C35 som vid extraktion av 6vriga mellanflyktiga foreningar enligt
SPIMFAB/SPI och féljaktligen aven anvanda samma extrakt vid analysen.

2.2.  Separations- och detektionsmetoder
Gaskromatografi och masspektrometri ska genomgaende anvandas som analysmetod.

Exempel painstrumentering : Se bilaga 2

" Full-scan-spektra’ upptasi omradet 43 t o m 350 amu for bestamningen. Selected |on Monitoring (SIM)
kan anvandas for bestdmning i stéllet for " Full scan”. Forutséttningen for att respektive metodik ska
kunna anvandas ar att 6nskvard LOQ (limit of quantitation) kan uppnas.

2.3.  Kvantifiering
Berdkning av summa aromater >C16-C35:

SeBilaga 1.

Tvagrupper foreningar kvantifieras och halterna av dessa grupper redovisas. Dessutom redovisas
summahalterna av dessa tva grupper som halten aromater >C16-C35.

Genom att analysera standardsubstanser med kénda halter har faststallts att responsen for de olika
foreningarnainom varje grupp skiljer sig & <20 %. Detta medfor att responsfaktorn for en enstaka
forening i vardera gruppen kan anvandas for kvantifiering av samtliga féreningar i respektive grupp.

For gruppen Metylpyrener/ Metylfluorantener integreras samtliga toppar med fragment m/z = 215 och for
gruppen Metylkrysener/ Metylbenso(a)antracener integreras samtliga toppar med fragment m/z = 242.
Det ska sakerstdllas med angivna kvalificeringgoner att detekterade foreningar verkligen hor till
ovanstdende grupper. FOr gruppen Metylpyrener/ Metylfluorantener anvands responsen for 1-
Metylfluoranten och fér gruppen Metylkrysener/ Metylbenso(a)antracener anvands responsen for 2-
Metylkrysen.

Foreningarna kvantifieras med internstandardmetodik. Som internstandard rekommenderas deutererad
Perylen. Foreningar kvantifieras mot angivna standarder med korrigering for atervinning av till provet
tillsatt internstandard (1S). Atervinning av IS maste vara béttre &n 25 % for att en giltig kvantifiering ska
kunna utforas.
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Kalibreringstabellen uppréttas i minst tre nivaer utéver origo, pafor varje férening anvisat masstal.
Avlésningar for samtliga métpunkter skaligga Over lagsta och under hdgsta kalibreringspunkten.
Linearitetsomradet ska visas. Inga extrapoleringar utdver hogsta kalibreringspunkten ar tillatna for prov
med hoga halter. Endast linjara omradet av kalibreringskurvan nyttjas.

2.4. Kvalitetskontroll

For att resultatet ska godkannas ska atervinningen av internstandarden dverstiga 25%.
Signal/ brus-forhallandet far pA LOQ € understiga 5. Forhallandet mellan kvantifieringsjon och
kvalificeringgon far  understiga 70 % fran de kvoter som kalibreringsstandarden uppvisar.

2.5. Redovisning av resultat

Halten av Metylpyrener/ Metylfluorantener redovisas
Halten av Metylkrysener/ Metylbenso(a)antracener redovisas.
Summan av dessa tva halter redovisas som Summa aromater >C16-C35.

Riktvardet for fororenad mark (kénslig markanvandning) = 10 mg/kg TS
Onskvéard LOQ for summa aromater >C16-C35 =1 mg/kg TS

Bilagor

3
1. FOreningar i Aromater >C16-C35

2. Parametrar till analysmetod >C16-C35

3. Exempelkromatogram fér Metylpyrener + Metylfluorantener

4. Exempelkromatogram for Metylkrysener + Metylbenso(a)antracener
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