














Organische analysemethoden  Vluchtige minerale olie 

 

 
versie september 2015 8 van 11 CMA/3/R.5 

  
(3) aan de hand van kalibratierechten. In dit geval worden aan het begin van de analysereeks  

minimaal 4 kalibratieoplossingen geanalyseerd met concentraties groter dan 0 en verspreid 
over het lineair gebied. De laagste concentratie mag niet hoger zijn dan 2 keer de ondergrens 
van het meetbereik. Op de X-as  en de Y-as worden de verhoudingen uitgezet van resp. de 
concentraties en de piekoppervlakten van de natieve component en de overeenkomstige 
interne standaard. Vervolgens wordt dmv lineaire regressie de vergelijking van de 
kalibratierechte berekend. 
In dat geval worden aan het begin van de analysereeks  minimaal 3 kalibratieoplossingen 
geanalyseerd met concentraties verspreid over het lineair gebied. Op de X-as  en de Y-as 
worden de verhoudingen uitgezet van resp. de concentraties en de piekoppervlakten van n-
octaan en de interne standaard. Vervolgens wordt dmv lineaire regressie de vergelijking van 
de kalibratierechte berekend. De correlatiecoëfficiënt dient groter te zijn dan 0.995 en de 
afwijking van elk punt tot de rechte mag niet meer dan 15% bedragen.  Om een welbepaald 
aantal stalen (max. 20) wordt een kalibratieoplossing geanalyseerd om de geldigheid van de 
kalibratierechte te controleren; deze standaard mag maximaal 15% afwijken van de rechte. 
 

(4) aan de hand van kwadratische curven. Indien bij de lineariteitstest gebleken is dat er geen 
lineair maar een kwadratisch verband is tussen concentratie en respons, dan kunnen 
kwadratische curven gebruikt worden voor de kalibratie. Daartoe worden aan het begin van de 
analysereeks  minimaal 5 kalibratie-oplossingen geanalyseerd met concentraties verspreid 
over het meetgebied. De laagste concentratie mag niet hoger zijn dan 2 keer de ondergrens 
van het meetbereik. Op de X-as  en de Y-as worden de verhoudingen uitgezet van resp. de 
concentraties en de piekoppervlakten van de natieve VOC en de overeenkomstige interne 
standaard. Vervolgens wordt dmv kwadratische curve fitting de vergelijking van de curve 
berekend. 

 
Opmerking: 
Voor de berekening van de terugvinding van de interne standaarden wordt doorgaans de RRF-methode toegepast, 
waarbij de RRF van een interne standaard bepaald wordt t.o.v. de overeenkomstige ‘recovery’-standaard met 
onderstaande formule: 

met  
RRFis  =  relatieve responsfactor van de interne standaard 
Ais  =  piekoppervlakte van de interne standaard bij injectie van de kalibratie-oplossing 
Cis  =  concentratie (in ng/µl) van de interne standaard in de kalibratie-oplossing 
CRS  =  concentratie (in ng/µl) van de overeenkomstige recoverystandaard in de kalibratie-oplossing 
ARS  = piekoppervlakte van de overeenkomstige recoverystandaard bij injectie van de  
   kalibratieoplossing 
 

6.8 KWANTIFICERING 

Voor de monsters worden de TIC-chromatogrammen geregistreerd zoals aangegeven onder 6.6. 
Uitgaande van de integratiewaarden voor het monster en de relatieve responsfactor of 
kalibratierechte/curve bepaald voor de kalibratiestandaard wordt het gehalten van de vluchtige 
minerale olie in het monster berekend. 
De terugvinding van de inwendige standaard wordt berekend aan de hand van zijn relatieve 
responsfactor. 
 

RRF is=
Ais⋅C RS

ARS⋅C is
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7 BEREKENINGEN 

Gebruik makend van de geïntegreerde piekoppervlakte van de vluchtige minerale olie en van de 
interne standaard in de respectievelijke chromatogrammen van het monster en rekening houdend 
met de relatieve responsfactor van n-octaan kan de concentratie van vluchtige minerale olie in het 
staal berekend worden.  
 
Voor bodemstalen :  
 

   
 
met 
Ci = concentratie aan vluchtige minerale olie in het bodemstaal (mg/kg ds) 
A = piekoppervlakte (TIC) van vluchtige minerale olie in het staal (gecorrigeerd voor bijdrage   

   van de interne standaarden)  
AIS  = piekoppervlakte van het karakteristiek ion van de IS in het staal 
gIS  = toegevoegde hoeveelheid IS in de meetvial (µg) 
<RRF> = gemiddelde responsfactor van n-octaan (van de kalibratieoplossing voor en na het staal) 
G  = de hoeveelheid staal overeenkomend met het ethanolextract dat overgebracht werd 
naar 

   de meetvial (g droge stof) 
 
 

Voor watermonsters wordt de concentratie als volgt berekend : 

 
met  
Ci = concentratie aan vluchtige minerale olie in het waterstaal (µg/l) 
A = piekoppervlakte (TIC) van vluchtige minerale olie in het staal (gecorrigeerd voor bijdrage   

   van de interne standaarden)  
AIS  = piekoppervlakte van het karakteristiek ion van de IS in het staal 
gIS  = toegevoegde hoeveelheid IS in de meetvial (ng) 
<RRF> = gemiddelde responsfactor van n-octaan (van de kalibratieoplossing voor en na het staal) 
V  = de hoeveelheid waterstaal aanwezig in de meetvial (g) 
  

G>RRFA
gA=C

IS

IS
i <⋅

⋅

V>RRFA
gA=C

iIS

IS
i ⋅

⋅
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8 KWALITEITSPARAMETERS 

Voor de kwaliteitseisen ivm kalibratie, procedureblanco, terugvinding van de interne standaard, 
controle op gevoeligheid, controlestaal en controlestandaard wordt verwezen naar CMA/6/D. 
 
Responslineariteit 
 
De werkwijze voor de bepaling van lineariteit is beschreven in CMA Deel 6 
 
Een controle van de lineariteit wordt uitgevoerd na elke reiniging van de MS-bron of bij een andere 
ernstige instrumentele ingreep. 
 
Stelt men bij de analyse een overschrijding van de bovenste lineaire grens vast (d.i. de hoogst 
geregistreerde oppervlakte in het lineaire gebied), dan moet de analyse hernomen worden met 
een verdund staal. Watermonsters worden met blancowater verdund. Voor bodem wordt het 
ethanolextract  verdund in ethanol.  
 
Relatieve responsfactoren  
 
De relatieve responsfactor van n-octaan, bepaald aan de hand van de kalibratiemeetoplossing, mag  
voor 2 opeenvolgende analyses (binnen dezelfde meetreeks) niet meer dan 15 % van het 
gemiddelde afwijken. 
 
Procedureblanco 
 
In elke analysereeks is een procedureblanco opgenomen. De gemeten concentraties van de 
vluchtige minerale olie in de procedureblanco moet kleiner zijn dan 75 µg/l.  
 
Duplo-analyse 
 
Op regelmatige basis wordt een staal opnieuw geanalyseerd. De gemeten concentraties aan 
vluchtige minerale olie mogen niet meer van elkaar afwijken dan 3 maal de herhaalbaarheid 
bekomen bij de validatie. 
 
Controlestaal 
 
Bij elke meetreeks wordt een controlestaal meegenomen. De terugvinding wordt uitgezet op 
controlekaart en dient tussen 70% en 130% te liggen. 

9 RAPPORTERING 

Vermeld in het analyseverslag het gehalte van de vluchtige minerale olie in µg/l (water) of in mg/kg 
ds  (bodem). De rapporteergrens bedraagt 150 µg/l (water) of 100 mg/kg ds (bodem). 

Opmerking :  
Benzine, diesel en andere apolaire petrogene koolwaterstoffenmengsels bevatten voornamelijk  alkanen, alkenen, 
cycloalkanen en monoaromatische verbindingen. In benzine kunnen ook geoxygeneerde verbindingen aanwezig 
zijn (ethers en alcoholen). Indien andere, niet typische  verbindingen waargenomen worden (bv. gehalogeneerde 
koolwaterstoffen) dan dient daarvan melding gemaakt te worden in het analyseverslag.    
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BIJLAGE A 
TYPISCH CHROMATOGRAM VAN EEN BENZINE/WHITESPIRIT MENGSEL  

Boven : TIC-chromatogram van een mengsel van benzine en white spirit (C5 tot C10) 
Onder : Ionenchromatogram op het karakteristiek ion van de interne standaard (in dit voorbeeld 
werden D8-tolueen en D10-ethylbenzeen toegevoegd, die een karakteristiek ion hebben bij 
m/z=98) 
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