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Bilaga 3. Kemisk analys for bestamning av
miljogifter i miljoprover

Denna bilaga beskriver kortfattat hur det gar till att bestimma halten av miljégifter i ett prov men ger dven
tips pa sadant man bor tinka pa ndr man bestiller kemiska analyser.

Hur en kemisk analys gar fill:

Den analytiska processen bestir generellt av extraktion, upprening och analys/bestimning (Figur 1). Den
analytiska processen dr f6r vissa imnen och prover mycket komplex, medan den exempelvis f6r metaller
bestir av firre steg. Nedan beskrivs generellt och férenklat de viktigaste stegen som ingdr i den analytiska
processen. Bestdmningsgrinser (limit of quantification; LOQ), priser och analysnoggrannhet f6r analys av
de prioriterade imnena, de 8 &vriga imnena samt de sirskilt férorenande imnena (SFA) finns redovisade i
Tabell 1-4 nedan. Observera att bide LOQ och analysnoggrannhet kan variera fér olika typer av prover.

Extraktion

For att separera dmnet/dmnena (analyten) man Onskar bestimma frin dess matris (vatten, passiv
provtagare, sediment eller biota) behandlas provet med ett 16sningsmedel vilket 16ser ut analyten. Vilket
16sningsmedel som anvinds bestims utav vilka dmnen man 6nskar analysera; beroende pa dmnets kemiska
egenskaper 16ses de olika bra i olika 16sningsmedel. F6ér metaller anvinds syror fOr att sluta upp provet,
ofta i mikrovagsugn. For organiska dmnen finns manga olika 16sningsmedel att vilja mellan. Nagra vanligt
térekommande 4r t ex aceton, hexan, toluen och acetonitril. For vattenprover kan extraktionen ske med
vitske-vitskefasextraktion, dir vattnet skakas med ett 16sningsmedel. Vattenprovet kan ocksa appliceras
pé en fastfaskolonn. Analyten binder till materialet 1 kolonnen, och darefter I16ser man ut den igen genom
att applicera ett 16sningsmedel pd kolonnen. Fasta matriser (passiva provtagare, sediment och biota)
extraheras ofta i en speciell apparatur dir 16sningsmedel virms upp, och dess dnga skéljs aterupprepade
ginger genom provet.

Slutprodukten efter extraktion ar ett extrakt, som innehaller analyten/analyterna samt ett stort antal andra
dmnen som ocksa l6stes ut fran provet.

Upprening

I det hir steget forsdker man sepatera analyten fran andra dmnen och orenheter i provet; det dr med andra
ord en rening av extraktet. Ju bittre man lyckas med reningen, desto ligre kan man ofta fa ner detektions-
och bestimningsrinsen. Uppreningen sker ofta genom att applicera provet pd en kolonn, varefter analyten
16ses ut igen med ett annat 16sningsmedel. Man kan variera bade typen av kolonn (packningsmaterial) samt
16sningsmedel. For en del amnen (ex klorerade och bromerade) behandlas provet ocksd med svavelsyra i
det hir steget; som en extra rening.

Analys/bestamning

Nu skall koncentrationerna av analyterna i provet bestimmas. Fér organiska dmnen anvinds da ofta
antingen GC (gaskromatografi) eller LC (vitskekromatografi). Bada teknikerna ér ett ytterligare sett
eparationssteg, ddr analyterna separeras sinsemellan for att inte alla ska komma till detektorn samtidigt. En
GC separerar dmnen i gasfas, medan en LC separerar dmnena i vitskefas. Fér LC 4r val av 16sningsmedel
dven har mycket viktigt. GCn och LCn ir sedan ansluten till en detektor, ofta en masspektrometer (MS).
Andra detektorer som ofta anvinds dr exempelvis FID, DAD, ECD. Hur vil olika detektorer fungerar
beror helt pa vilka dmnen som skall bestimmas i provet. Mycket generellt kan sdgas att masspektrometern
ir den mest kinsliga detektorn.



Metaller bestims med hjilp av en ICP (inductively coupled plasma) som dr kopplad till en detektor,
exempelvis en MS. Vissa metaller bestims med atomfluorescens (AFS). Liksom f6r de organiska imnena
finns detektorer som limpar sig olika bra f6r olika dmnen.

Andra viktiga begrepp/steg i analysprocesssen:

Blank

Parallellt med proverna bér ocksa ett eller flera blankprov analyseras. Detta prov skall behandlas pa
samma sétt som de riktiga” proverna, for att kunna visa pd eventuell kontamination av provet under
analysprocessen.

Intern standard

Intern standard ir ett imne som sitts till provet fore extraktion. Amnets kemiska egenskaper skall vara si
likt analytens egenskaper som méjligt, helst skall det vara deutererade eller kol-13 inmirkta dmnen (ex f6r
PAHer och PCBer anvinds detta frekvent). Eventuella férluster av den interna standarden under
analysprocessen korrigeras sedan fOr dven for analyten. Man utgar med andra ord frin att analyt och intern
standard fungerar likadant i provet. Férluster av prov under analysprocessen kan ske exempelvis genom
torangning (forlust till luft), att analyten binder till glasvaror, pipetter etc. Det kan ocksa hinda att en del
av provet spills ut och da 4r det viktigt att man har en intern standard som kan korrigera f6r detta.

Extern standard

Detta ir en 16sning som innehaller de dmnen man 6nskar bestimma i provet. Standarden injiceras till
detektorn i anslutning till provet som skall analyseras. Genom att kdnna till koncentrationen av analyten i
standarden kan man sedan berdkna koncentrationen i det okidnda provet.

Derivatisering

En del dmnen som skall analyseras med GC + detektor, behéver modifieras for att littare f6r gasas. Detta
kallas deuterering, och innebir lite férenklat att man tillsiter ett &mne till provet som binder till analyten
och hjilper den igenom GC-kolonnen.

Torkning
.. . Justering av pH
Eventuell féorbehandling av provet Filtrer;
iltrering
l Tillsattning av intern standard
- Metaller: uppslutning med syra i mikrovdgsugn
Extraktion Organiska dmnen, extraktion med organiskt 16sningsmedel
l Ev. derivatisering
Upprening Organiska dmnen
l Ev. dertivatisering
Bestimning/analys Metaller ex med ICP-MS eller AFS,

Organiska damnen ex GC-MS eller LC-MS

Figur 1. Schematiskt flddesdiagram &dver analysprocessen fér att bestmma halter av
miljogifter i olika typer av prover.



Kemiska screeninganalyser

Breda/halvbreda kemiska screeninganalyser kan vara anvindbara for att hitta substanser som man kanske
annars inte letar efter (omvandlingsprodukter som bildats, substanser som ingér i komplexa och okinda
utslipp mm). Dessa breda analyser gir ut pa att hitta kandidater att ga vidare med och underséka mera
riktat. I de bredare analyserna dr detektionsgrinserna ofta héga f6r respektive dmne varfor det dr extra
viktigt att fokusera pa ’hot spots” (utslippspunkter, ackumulationsbottnar eller biologiskt material). Den
hir typen av analyser sker med hjilp av masspekrometri, dir man identifierar imnen exempelvis utifrin
hur de fragmenterar i masspektrometern. Fragmenteringsmonstret jimfors sedan mot ett
referensbibliotek, med ca 70-80% sakerhet. Innan provet kan injiceras maste det extraheras och till viss del
renas. Extraktion och rening gérs utifran vilka dmnen man vill behélla i provet, vilket innebdr att en viss
sallning av dmnen sker redan hir, exempelvis utifrin dmnets polaritet (vattenloslighet). Metoden ger
endast semikvantitativa halter och skall frimst anvindas for att fd en uppfattning om vilka dmnen som kan
finnas i provet. En forutsittningslds screening av ett (extraherat och renat) prov blir dyrare dn
standardiserade analyser. Ett annat sitt att ’screena” ett prov ir att utgd fran de analyspaket som de
kommersiella labben erbjuder, och analysera ett prov pi ett stort antal dmnen.

Tdnk pa innan du bestdller analyser!

Innan du bestiller analystjdnster behéver du, férutom att bestimma vilka dmnen som ska analyseras, dven
avgora vilka detektions- och kvantifieringsgrinser som behdver uppnas, liksom vilken analysosikerhet
som kan accepteras. Analyserna ska utféras enligt internationell standard och den kemanalysmetodik som
tillimpas far hogst ha 50% 1 osdkerhet, uppskattad f6r den halt som anges i kriteriet (EQS vérdet).
Kvantifieringsgrinsen ska dessutom vara lika med eller under ett virde pa 30% av det relevanta EQS
virdet, det vill siga om EQS virdet ir 1 ng/1 sd miste kvantifieringsgransen (LOQ, Level of
Quantification) for denna analys som hogst vara 0,3 pg/1. Om detta inte gir att uppfylla ska bista mojliga
analysteknik anvindas om detta inte innebidr onddigt hoga kostnader. Vilken kvantifieringsgrins som bor
uppnds beror dock inte bara pd bedémningsgrunderna utan kan dven beh6va justeras ytterligare nedét f6r
att kunna uppskatta trender.

Generellt kan sigas att detektionsgrinser sidnks vid storre volym prov. Dirfér kommer behov av
detektionsgrins i sin tur att styra vilken méingd prov du behéver skicka in.

Om resultaten inte verkar rimliga kan proverna beh6va analyseras om. Be dirfér laboratoriet att spara
extrakten till dess att resultaten har kvalitetsgranskats och accepterats av dig som bestillare. Man kan dven
hoéra sig £6r om det finns en mojlighet att spara Gverblivet material (vivnadsprover t ex) 1 frys ifall man vill
gora uppfoljande analyser.

Diskutera ocksd med laboratoriet som ska gbra analyserna om det beh6vs nigra sirskilda kirl eller
hanteringssitt. Kanske méste man undvika att anvinda plasthandskar (giller t ex vid analys av ftalater),
kanske maste provet konserveras, kanske behéver de forvaras i glasburkar snarare 4n i plastkirl. Var ute 1
god tid nér du bestiller provtagningskirl och f6rhor dig om priserna for dessa. I vissa fall far man dem
gratis d4 man anlitar samma lab f6r analyserna. Leveranstid kan dock variera och du bér ha marginaler.
Tink ocksd igenom provtagningsforfarandet 1 falt innan. Kanske beh6vs extra, storre kirl for att
homogenisera samlingsprover innan de férdelas pd mindre kil som sedan kanske kommer att skickas till
olika laboratorier beroende pa vad som ska analyseras.

Se till att ha beredskap ockséd nir provtagningen dr 6ver, sd att proverna limnas in sa snart som méjligt.
Minga laboratorier har sirskilda inlimningsstillen lokalt men ibland kan man beh&va skicka proverna med
post och det finns olika typer av foretagspaket. Man kan t ex begira att paketet ska levereras pa morgonen
och inte f6ljande eftermiddag. Om prover ska skickas utomlands édr det extra viktigt att ta reda pa
forutsittningarna och att packa dem vil kylda, samt att be om bekriftelse pa att proverna har kommit
fram. Glém slutligen inte att dven ligga ner foljesedlar samt information om vart resultat och faktura ska
skickas.



Manga laboratorier kan tillhandahalla en on line tjinst sd att du sjilv kan ladda ner resultaten i excelformat
istillet fOr att bara erhalla resultaten som en pdf fil. Detta underlittar den vidare bearbetningen, i
synnerhet om det dr manga analyser som har gjorts. Du kan dven frdga laboratoriet om de kan ordna
resultaten pd ett sadant sitt att det dr litt att skicka in data till respektive datavird. Ta dirfér kontakt med
den datavird som ir aktuell och be om deras mall, sa att data blir strukturerat pa ritt sitt fran borjan, samt
férvarna dem om leveransen. Om konsult anlitas for att skicka in resultaten till datavirden behdver du
ocksa kontrollera vem som blir ”dgaren” till data hos datavirden liksom vilken kvalitetskontroll som
kommer att ske (av vem). Linsstyrelser, vattenvardsférbund eller liknande 4r nimligen ansvariga for att
regionala data dr kvalitetssikrade innan de skickas till en datavird. Tips inf6r kvalitetsgranskningen finns 1
huvuddokumentet.

Vilken datavird som dr aktuell £Or just dina data kan variera beroende pé vilken matris du studerar samt
om det dr regelbundna mitningar eller om det dr en enstaka kartligening eller kampanj. Information om
vilka datavirdar som finns f6r olika typer av data hittar du pa Naturvardsverkets hemsida.

CHECKLISTA VID BESTALLNING AV KEMISKA ANALYSER:

- Ange vilka detektionsgrinser som mdste uppfyllas!
- Ange vilka osdkerheter i analyserna som kan accepteras!
- Be om information om mingd prov som behévs, £6r att 6verenskommen detektionsgrins ska kunna
uppnis!
- Inhdmta information om limpliga provtagningskirl och bestill
provtagningskarl i god tid!
- Behover proverna hanteras pa ndgot sirskilt sitt, kanske konserveras?
- Hur ska de skickas/ var kan de limnas in? Kom ihag f6ljesedlarnal
- Kom 6verens om i vilket format resultaten ska levereras!
- Hur linge sparas extrakten?




