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ΠΕΡΙΛΗΨΗ 

Η ρύπανση των νερών (επιφανειακών, υπόγειων και επεξεργασμένων) με πτητικές οργανικές 
ενώσεις είναι μεγάλης σημασίας και  απαιτείται η συνεχής παρακολούθησης τους.   Επίσης η   
παρουσία ρύπων στο πόσιμο νερό  υποβαθμίζει  την ποιότητα του ενώ ταυτόχρονα μπορεί να 
προκαλέσει  μικρής ή μεγάλης διάρκειας επιπτώσεις στους ζώντες οργανισμούς και κατ’ επέκταση 
στον άνθρωπο. Τα αυστηρά ποιοτικά κριτήρια της νομοθεσίας έχουν ως στόχο την προστασία και 
την  διασφάλιση της ποιότητας των νερών  αλλά απαιτούν την χρήση εξειδικευμένων ειδικών 
τεχνικών για την επίτευξη των χαμηλών συγκεντρώσεων. 

Για τον σκοπό αυτό στο εργαστήριο Περιβαλλοντικής Χημείας Ι του Γενικού Χημείου του 
Κράτους, αναπτύχθηκε και επικυρώθηκε ο ποσοτικός και  ποιοτικός προσδιορισμός  50 πτητικών 
οργανικών ενώσεων σε επιφανειακά και υπόγεια νερά και 46 πτητικών ενώσεων σε πόσιμα με την 
τεχνική Purge and Trap, προσδιορισμό με αέρια χρωματογραφία και ανίχνευση σε φασματογράφο 
μάζας με την τεχνική σάρωσης  επιλεγμένων μαζών (SIM mode).  

Το εύρος μετρήσεων της διαπιστευμένης μεθόδου για τις 50 πτητικές οργανικές ενώσεις κυμαίνεται 
από 0,0625 μg/L μέχρι 200 μg/L. Όμως λόγω των μικρών συγκεντρώσεων που αναμένονται στα 
δείγματα νερού η διαπίστευση της μεθόδου επικεντρώθηκε στο εύρος μετρήσεων από   0,0625 μg/L 
μέχρι 20μg/L. Το όριο ανίχνευσης για τις πλείστες ενώσεις είναι 0,0625 μg/L και το όριο 
προσδιορισμού 0,125 μg/L.  Εξαίρεση αποτελεί η ένωση Methylene Chloride το όριο ανίχνευσης 
της οποίας είναι 5 μg/L και το όριο προσδιορισμού 10 μg/L. 

Ο προσδιορισμός των πτητικών οργανικών ενώσεων στα νερά  απαιτείται από την Ευρωπαϊκή αλλά 
και Κυπριακή Νομοθεσία. Δέκα (10) από τις ενώσεις προσδιορισμού της παρούσας μεθόδου 
ανήκουν στην λίστα των Ουσιών Προτεραιότητας (Απόφαση 2455/2001/ΕΚ  και Οδηγία 
105/2008/ΕΚ ) που απορρέει από την Οδηγία Πλαίσιο για τα Νερά (2000/60/ΕΚ). Εννέα (9)  
πτητικές οργανικές ενώσεις καθορίζονται στην Νομοθεσία που αφορά το Πόσιμο Νερό  (οδηγία 
98/83/ΕΚ) και δύο (2) ενώσεις καθορίζονται στην νέα οδηγία που αφορά την ποιότητα των 
Υπογείων Υδάτων – οδηγία 2006/118/ΕΚ - στην οποία ακόμη να καθοριστούν όρια. 

Η πτητικότητα των υπό μελέτη ενώσεων, οι πολύ χαμηλές  συγκεντρώσεις τους στα νερά  και οι 
πολλές παρεμποδίσεις αφού οι πτητικές οργανικές ενώσεις απαντώνται ευρέως στο περιβάλλον 
απαίτησαν ιδιαίτερη προσοχή  στην επικύρωση της μεθόδου προσδιορισμού τους. Στην παρούσα 
εργασία θα συζητηθούν  οι ιδιαιτερότητες που παρουσιάστηκαν στην επικύρωση της μεθόδου. Ο 
τρόπος δειγματοληψίας και χειρισμός των δειγμάτων μαζί με την εφαρμογή  ειδικού εσωτερικού 
ελέγχου και η τεχνική μέτρησης Purge & Trap/GC/MS-SIM εξασφαλίζουν την απόλυτη 
ιχνηλασιμότητα των μετρήσεων. 
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ABSTRACT 

 Pollution of the water resources with volatile organic compounds (VOCs) is of primary importance 
demanding continuous monitoring to prevent further water  deterioration. Their presence   in 
drinking water undermines its quality with possible negative effects on the human health.  The strict 
legal limits protect the quality of the waters but demand special determination techniques.  

The laboratory of Environmental Chemistry I implements an accredited methodology for the 
determination of  50 VOCs in surface and ground waters and 46 VOCs in drinking water using 
Purge and Trap on line with GC/MS –SIM mode. 

The method covers 50 compounds in waters with concentrations ranging from 0.065ug/L to 
200ug/L with emphasis on low concentrations. For most of the VOCs under investigation the limit 
of detection is 0.065ug/L and the limit of quantitation 0.125ug/L  with the exception of methylene 
chloride with  5ug/L and 10ug/L limits of detection and quantitation respectively.  

The decision 2455/2001/EC and directive 105/2008/EC under the Water Framework Directive 
2000/60/EC, define   environmental quality standards for the 10 VOCs while the Drinking Water 
directive  98/83/EC define limits for 9 VOCs. The ground water directive 2006/118/EC requires the 
monitoring of 2 of them but limits are not yet set. 

The 50 substances under investigation are volatile, abundant in the environment but present in low 
concentrations in water so their quantitative determination was difficult. The present work will 
discuss the special precautions and quality control that was implemented to eliminate the 
interferences. The special sampling procedures and internal quality control implemented together 
with the Purge and trap Gas Chromatography / Mass Detector-SIM mode technique assured the 
traceability and accuracy of the measurements.    

1. Εισαγωγή 

Η διαπιστευμένη μέθοδος προσδιορισμού των πτητικών οργανικών ενώσεων στα νερά   βασίστηκε 
την μέθοδο EPA  8260B [6]. Λόγω της  ιδιαιτερότητας και πτητικότητας  των υπό εξέταση 
ενώσεων, η παρούσα εργασία θα επικεντρωθεί στα κρίσιμα σημεία ελέγχου και τις ασφαλείς 
δικλίδες που τηρούνται  για την εξασφάλιση αξιόπιστου αποτελέσματος,   

Η μέθοδος προσδιορισμού αφορά 50 πτητικές οργανικές ενώσεις (Πίνακας 1) παρόλο που στη 
Ευρωπαϊκή και Κυπριακή Νομοθεσία δεν υπάρχουν νομοθετικά όρια  για όλες τις ενώσεις.  Δέκα 
(10) από τις ενώσεις προσδιορισμού της παρούσας μεθόδου ανήκουν στην λίστα των Ουσιών 
Προτεραιότητας (Απόφαση 2455/2001/ΕΚ  και Οδηγία 105/2008/ΕΚ ) που απορρέει από την 
Οδηγία Πλαίσιο για τα Νερά ( 2000/60/ΕΚ) [1,2,3]. Εννέα (9)  πτητικές οργανικές ενώσεις 
καθορίζονται στην Νομοθεσία που αφορά το Πόσιμο Νερό Ν.87(Ι)/2001  ( οδηγία 98/83/ΕΚ) [4] 
και δύο (2) ενώσεις καθορίζονται στην νέα οδηγία που αφορά την ποιότητα των Υπογείων Υδάτων 
– οδηγία 2006/118/ΕΚ-[5] στην οποία ακόμη να καθοριστούν όρια.  Στον Πίνακα 2 
παρουσιάζονται τα νομοθετικά όρια. 

Πίνακας 1 : Οι υπό εξέταση 56 πτητικές οργανικές ενώσεις      
   Ενώσεις   RT Cas No B.P. º C LOD LOQ 

            μg/L  μg/L 

1 CCC Vinyl Chloride 1.2 75-01-4 -13 0.0625 0.125 
2 T Bromomethane 1.47 74-83-9 4 0.5   
3 CCC 1,1-Dichloroethene 2.35 75-35-4 32 0.5   
4 T Methylene Chloride 2.531 75-09-2 40 5 10 
5 T trans-1,2-Dichloroethene 3.171 156-60-5 48 0.5   
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6 SPCC 1,1-Dichloroethane 3.485 75-34-3 57 0.5   
7 T cis-1,2-Dichloroethene 4.066 156-59-2   0.5   
8 T Bromochloromethane 4.284 74-97-5   0.5   
9 CCC Chloroform 4.642 67-66-3 62 0.5   
10 T 2,2-Dichloropropane 4.708 594-20-7   0.0625 0.125 
11 T 1,2-Dichloroethane 5.746 107-06-2 83 0.0625 0.125 
12 T 1,1,1-Trichloroethane 5.87 71-55-6 74 0.0625 0.125 
13 T 1,1-Dichloro-1-propene 6.228 563-58-6   0.0625 0.125 
14 T CCl4 6.437 56-23-5 77 0.125 0.25 
15 T Benzene 6.545 71-43-2 80 0.0625 0.125 
16 ISTD Fluorobenzene-IS 6.963 462-06-6 97     
17 T Dibromomethane 7.427 74-95-3 122 0.0625 0.125 
18 CCC 1,2-Dichloropropane 7.503 78-87-5 95 0.125 0.25 
19 T Trichloroethene 7.595 79-01-6 87 0.0625 0.125 
20 T Bromodichloromethane 7.656 75-27-4   0.0625 0.125 

21 T Cis-1,3-Dichloropropene 8.7 
10061-
01-5 

112 0.0625 0.125 

22 T trans-1,3-Dichloropropene 9.367 
10061-
02-6 

112 0.0625 0.125 

23 T 1,1,2-Trichloroethane 9.512 79-00-5 114 0.0625 0.125 
24 ISTD 2-Bromo-1-chloropropane- IS 9.693 3017-95-6       
25 CCC Toluene 9.767 108-88-3 111 0.0625 0.125 
26 T 1,3-Dichloropropane 9.851 142-28-9   0.0625 0.125 
27 T Dibromochloromethane 10.109 124-48-1   0.0625 0.125 
28 T 1,2-DiBrethane 10.415 106-93-4   0.0625 0.125 
29 T Tetrachloroethene 10.715 127-18-4 121 0.0625 0.125 
30 T 1,1,1,2-Tetrachloroethane 11.539 630-20-6   0.0625 0.125 
31 SPCC ClBenzene 11.622 108-90-7 132 0.0625 0.125 

32 CCC Ethylbenzene 11.974 100-41-4 136 0.0625 0.125 
33 SPCC Bromoform 12.207 75-25-2 150 0.125 0.25 
34/ 
35 

T (m+p)-xylene 12.253 108-38-
3/106-42-3   0.125 0.25 

36 T Styrene 12.604 100-42-5 145 0.0625 0.125 
37 SPCC 1,1,2,2-TetraClethane 12.656 79-34-5 146 0.0625 0.125 
38 T o-xylene 12.676 95-47-6   0.0625 0.125 
39 T 1,2,3-Trichloropropane 12.805 96-18-4 157 0.0625 0.125 
        
40 T Isopropylbenzene 13.062 98-82-8   0.0625 0.125 
41 T Bromobenzene 13.191 108-86-1   0.0625 0.125 
42 T n-propylbenzene 13.468 103-65-1   0.0625 0.125 
43 T 2-Cltoluene 13.497 95-49-8   0.0625 0.125 
44 T 4-Cltoluene 13.574 106-43-4   0.125 0.25 
45 T 1,3,5-Trim/lbenz 13.758 108-67-8   0.0625 0.125 

   Ενώσεις   RT Cas No B.P. º C 
LOD 
μg/L 

LOQ 
μg/L 
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46 T tert-Butylbenz 13.945 98-06-6   0.0625 0.125 
47 T 1,2,4-Trim/lbenzene 14.049 95-63-6   0.0625 0.125 
48 T sec-Butylbenzene   14.123 135-98-8    0.125 0.25 
49 T 1,3-Dichlorobenzene 14.123 541-73-1   0.0625 0.125 
50 T 1,4-Dichlorobenzene 14.181 106-46-7   0.0625 0.125 
51 T p-isopropyltoluene 14.284 99-87-6   0.0625 0.125 
52 T 1,2-Dichlorobenzene 14.43 95-50-1   0.0625 0.125 
53 T n-Butylbenzene 14.575 104-51-8   0.0625 0.125 
54 T 1,2-Dibromo-3-Chloropropane 14.769 96-12-8   0.125 0.25 
55 T 1,2,4-Trichlorobenzene 15.681 120-82-1   0.0625 0.125 
56 T Naphthalene 15.825 91-20-3   0.125 0.25 
57 T Hexachlorobutadiene 15.898 87-68-3   0.0625 0.125 
58 T 1,2,3-Trichlorobenzene 15.956 87-61-6   0.0625 0.125 
T : Target compound , 
CCC : Calibration Check Compound , 
ISTD : Εσωτερικό Πρότυπο 
SPCC : System Performance Check Compound 
Πρότυπο ελέγχου Ποιότητας:  MixVOC 8 ( α/α 5,7,18,25,29,31,32, 34/35, 36,38,52)  
Εκτός πεδίου διαπίστευσης 

Πίνακας 2.   Νομοθετικά όρια πτητικών οργανικών ενώσεων στα νερά  

  Πόσιμο Επιφανειακό  Υπόγειο 

Α/Α Ενώσεις Ν.87(Ι)/2001-98/83/ΕΚ 105/2008/ΕΚ 118/2006/ΕΚ 

1 Vinyl Chloride 0.5 μg/L     

2 Methylene Chloride   20 μg/L   

3 Chloroform Σύνολο THMs 100 μg/L 2.5 μg/L   

4 1,2-Dichloroethane 3 μg/L 10 μg/L   

5 Carbon tetrachloride    12 μg/L   

6 Benzene 1 μg/L 8 μg/L   

7 Trichloroethene 10 μg/L 10 μg/L 118/2006/EK 

8 Bromodichloromethane Σύνολο THMs 100 μg/L     

9 Dibromochloromethane Σύνολο THMs 100 μg/L     

10 Tetrachloroethene 10 μg/L 10 μg/L 118/2006/EK 

11 Bromoform Σύνολο THMs 100 μg/L     

12 1,2-Dichlorobenzene       

13 n-Butylbenzene       

14 1,2-Dibromo-3-Chloropropane       

15 1,2,4-Trichlorobenzene   total 0.4 μg/L   

16 Naphthalene   2.4μg/L   

17 Hexachlorobutadiene   0.1μg/L   

18 1,2,3-Trichlorobenzene   total 0.4 μg/L   
Στο υπόγειο νερό ( οδηγία  118/2006/ΕΚ) δεν έχουν καθοριστεί όρια  

2. Πειραματικό μέρος  
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Ο προσδιορισμός των 50 πτητικών οργανικών ενώσεων σε επιφανειακά ,  υπόγεια και πόσιμα νερά 
επιτυγχάνεται με την τεχνική αυτόματης εκχύλισης Purge and Trap  και προσδιορισμό με αέρια 
χρωματογραφία   και   ανιχνευτή   φασματογράφο μάζας   ( GC/MS) με την τεχνική σάρωσης  
επιλεγμένων μαζών ( SIM mode).Χρησιμοποιείται  το σύστημα  Purge and Trap της O.I Analytical  
με τον αέριο  χρωματογράφο και το Agilent´s 5975 inert Mass Spectrometer [7]. 

Ιδιαίτερη προσοχή δίνεται σε όλα τα   στάδια από τη  προετοιμασία  για την δειγματοληψία του 
δείγματος μέχρι την ανάλυση του. Συγκεκριμένα στην παρούσα εργασία θα αναφερθούν ο τρόπος 
δειγματοληψίας και συντήρησης του δείγματος, η προετοιμασία και παρασκευή  των προτύπων 
ουσιών,  η χρήση λευκών δειγμάτων,  ο έλεγχος του συστήματος μέτρησης (χρωματογραφικός 
διαχωρισμός  και καμπύλη βαθμονόμησης ) και ο εσωτερικός έλεγχος ποιότητας .   

Η όλη εργασία εκτελείται σε χώρο απαλλαγμένο από ατμούς οργανικών διαλυτών. 

2.1  Δειγματοληψία και Συντήρηση Δείγματος 

Τα γυάλινα μπουκάλια που χρησιμοποιούνται για  δειγματοληψία πρέπει να   πλένονται καλά με 
νερό βρύσης και  μετά με νερό MillQ το οποίο παρήχθηκε σε   δωμάτιο  που είναι απαλλαγμένο 
από ατμούς οργανικών διαλυτών.  Για επιβεβαίωση των θετικών αποτελεσμάτων λόγω της 
πτητικότητας των ενώσεων προσδιορισμού της μεθόδου, η δειγματοληψία κάθε σημείου πρέπει να  
γίνεται εις διπλούν. Στην λήψη του δείγματος  πρέπει να αποφεύγεται  οποιαδήποτε    άλλη 
διεργασία η οποία πιθανόν να προκαλέσει επιμόλυνση του δείγματος (πχ καυσαέρια)   

Κατά την δειγματοληψία τα  μπουκάλια ξεπλένονται με το νερό της δειγματοληψίας και μετά 
γεμίζονται προσεκτικά μέχρι πάνω ούτως ώστε να μην εγκλωβιστεί αέρας σ’ αυτά. Αμέσως μετά 
την λήψη του δείγματος τα μπουκάλια κλείνονται καλά και μεταφέρονται μέσα σε παγωνιέρα σε 
θερμοκρασία μικρότερη των 10οC απευθείας στο εργαστήριο ελέγχου. Τα δείγματα μπορεί να 
διατηρηθούν σε θερμοκρασία μικρότερη των 10οC μέχρι 7 μέρες  πριν την ανάλυση τους. Στα 
δείγματα χλωριωμένου πόσιμου νερού προστίθεται θειοθειϊκό νάτριο για δέσμευση του ελεύθερου 
χλωρίου.    

2.2 Παρασκευή Προτύπων Διαλυμάτων 

Λόγω της πτητικότητας   των ουσιών  είναι αναγκαίο  το άνοιγμα και η μεταφορά των προτύπων να 
γίνεται σε χώρο όπου η θερμοκρασία διατηρείται σε χαμηλά επίπεδα. Πριν το άνοιγμα της 
αμπούλας προηγείται η τοποθέτηση της σε πάγο  καθώς και όλων των ογκομετρικών (αφού 
προστεθεί κάποια ποσότητα διαλύτη) στις οποίες θα μεταφερθεί ποσοτικά το περιεχόμενο της. 

α) Εσωτερικά πρότυπα (EPA Inter. Stand. Mix): Τα εσωτερικά πρότυπα χρησιμοποιούνται στον 
έλεγχο της απόδοσης της μεθόδου. Ο χρόνος κατακράτησης  και η απόκριση τους καταγράφονται 
και χρησιμοποιούνται στον υπολογισμό του παράγοντα απόκρισης (Response Factor,  Rf). 

Χρησιμοποιούνται 2 διαφορετικά εσωτερικά πρότυπα, το Fluorobenzene και το 2-bromo-1-
chloropropane και  εμβολιάζονται όλα τα δείγματα, το  «λευκό» δείγμα καθώς και  όλα τα  πρότυπα 
διαλύματα  κάθε δειγματοσειράς. 

 β) Μείγμα  60 πτητικών οργανικών ενώσεων (std Method 502.2 VOC Mix): Ετοιμάζεται από 
την  πρότυπη αμπούλα  Method 502.2 VOC Mix 1ml, 2000μg/ml σε MeOH,  το  πρότυπο διάλυμα 
4μg/ml (stock solution). 

γ) Πρότυπα διαλύματα εργασίας και καμπύλης βαθμονόμησης (σε νερό MilliQ): Ετοιμάζονται 
στα φιαλίδια του αυτόματου δειγματολήπτη της συσκευής εκχύλισης Purge & Trap με προσθήκη  
νερού MilliQ και  ανάλογη συγκέντρωση από το πρότυπο διάλυμα των 60 πτητικών οργανικών 
ενώσεων και  από το μείγμα των δύο εσωτερικών  πρότυπων. Τα φιαλίδια πωματίζονται  άμεσα  
και  ανακινούνται  3-4 φορές για να επιτευχθεί  ομοιογενής ανάμιξη.   
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δ) Πρότυπο δείγμα ελέγχου ποιότητας της μεθόδου – VOC Mix 8 Dr.Ehrenstorfer:  

Η ορθότητα της μεθόδου ελέγχεται  με τον υπολογισμό της % ανάκτησης 12 ενώσεων που 
βρίσκονται στο πιο πάνω μείγμα ( VOC Mix 8 Dr.Ehrenstorfer) , το οποίο είναι διαφορετικής 
εταιρείας από το πρότυπο μείγμα των 60 πτητικών οργανικών ενώσεων  ( std  502.2 VOC Mix) που 
χρησιμοποιείται στην καμπύλη βαθμονόμησης.   

 

3. «Λευκά »δείγματα – νερό MilliQ με εσωτερικά πρότυπα (Ι.S)  

Απαραίτητος είναι ο έλεγχος της καταλληλότητας του νερού MilliQ που χρησιμοποιείται: α) στην 
ετοιμασία των προτύπων διαλυμάτων μέτρησης  και β) ως  “Λευκό” δείγμα κατά την  διαδικασία 
μέτρησης των δειγμάτων. Για τον σκοπό αυτό παρακολουθείται  και καταγράφεται καθημερινά η 
απόκριση 6 επιλεγμένων ενώσεων  σύμφωνα με τα κριτήρια  ελέγχου που τέθηκαν κατά την 
επικύρωση της μεθόδου. 

 

4. Έλεγχος καταλληλότητας του συστήματος μέτρησης GC/MS 

Το σύστημα μέτρησης αποτελείται από την  αυτόματη  εκχύλιση  του δείγματος με την τεχνική 
Purge and Trap που βρίσκεται σε σειρά με τον αέριο χρωματογράφο με  φασματογράφο μάζας 
GC/MS και έτσι ο καθημερινός  έλεγχος καταλληλότητας περιλαμβάνει τους  ακόλουθους 2 
ελέγχους:   

4.1 Έλεγχος καταλληλότητας του Φασματογράφου μάζας 

  Ο ανιχνευτής μάζας ελέγχεται με βάση συγκεκριμένα κριτήρια της κατασκευαστριας εταιρείας με 
τη χρήση του προτύπου PFTBA (perfluorotributylamine) 

4.2 Έλεγχος καταλληλότητας του Συστήματος μέτρησης   

Ο έλεγχος του συστήματος μέτρησης περιλαμβάνει (i) τον έλεγχο  του χρωματογραφικού 
συστήματος και (ii) τον έλεγχο  καταλληλότητας της καμπύλης βαθμονόμησης . Και οι  δύο αυτοί 
έλεγχοι γίνονται με την χρήση του παράγοντα απόκρισης.      

  

Υπολογισμός του Παράγοντα απόκρισης:  

Ο έλεγχος του συστήματος μέτρησης  γίνεται με την χρήση του Παράγοντα απόκρισης ( Rf) που 
υπολογίζεται από την απόκριση του αναλύτη στο πρότυπο μείγμα ως προς το εσωτερικό πρότυπο    

(Rf) = AsXCis/AisXCs 

Όπου Α= απόκριση δείγματος και IS και C= συγκέντρωση δείγματος και IS 

Το εσωτερικό πρότυπο που χρησιμοποιείται στον υπολογισμό του (Rf)   είναι το κοντινότερο σε κάθε 
αναλύτη. 

i)  Έλεγχος του χρωματογραφικού συστήματος 

Ο έλεγχος του χρωματογραφικού συστήματος γίνεται με την χρήση 4 πτητικών οργανικών 
ενώσεων που καθορίστηκαν ως System Performance Calibration Compounds SPCC.  Οι 4 
ενώσεις αυτές είναι 1,1 Dichloroethane,  Bromoform, 1,1,2,2,-Tetrachloroethane και 
Chlorobenzene.   Χρησιμοποιούνται για το έλεγχο της αστάθειας και διάσπασης των προτύπων 
διαλυμάτων που πιθανό να προκύψει  από τις πιθανές αλληλεπιδράσεις  τους με το σύστημα 
ανάλυσης. Η επιλογή τους έγινε λόγω της ευαισθησίας τους . Συγκεκριμένα  το  Bromoform δεν 
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εκχυλίζεται όλο αν το purge flow είναι αργό  και τα  Tetrachloroethane και 1,1 Dichloroethane  
διασπώνται   από τυχόν επιμόλυνση του συστήματος  purge & trap. 

Υπολογίζεται η μέση τιμή του παράγοντα απόκρισης (Response Factor,  Rf) της  καμπύλης  
βαθμονόμησης γα τις 4 αυτές ουσίες (δηλ. καταγράφεται η απόκριση κάθε αναλύτη και εσωτερικού 
προτύπου σε όλες τις συγκεντρώσεις της αρχικής καμπύλης βαθμονόμηση και μετά υπολογίζεται η 
μέση τιμή του Rf σε κάθε συγκέντρωση) και ελέγχονται ως προς τις ελάχιστες τιμές που 
καθορίστηκαν    όπως φαίνεται στον πιο κάτω πίνακα:  

 Ελάχιστη μέση τιμή Rf
1,1 Dichloroethane 0.1 
Bromoform 0.1 
Chrorobenzene 0.3 
1,1,2,2,-Tetrachloroethane 0.3 

Καθημερινά και πριν από την κάθε μέτρηση δειγματοσειράς ελέγχεται το σύστημα με τα πρότυπα 
της καμπύλης βαθμονόμησης  ως προς τον παράγοντα απόκρισης(  Rf)   των 4 SPCC  και η 
ελάχιστη τιμή πρέπει να είναι  αυτή του πιο πάνω πίνακα  διαφορετικά πρέπει να ληφθούν 
διορθωτικά μέτρα. Πιθανοί λόγοι της μη συμμόρφωσης μπορεί να είναι η αποικοδόμηση των 
προτύπων διαλυμάτων, ή πρόβλημα  της χρωματογραφικής στήλης ή επιμόλυνση όλου του 
συστήματος Purge & Trap οπότε και γίνονται οι ανάλογες διορθώσεις. 

ii) Έλεγχος καταλληλότητας της καμπύλης βαθμονόμησης  

 Πριν από κάθε μέτρηση δειγματοσειράς ελέγχεται η καμπύλη βαθμονόμησης   με την χρήση 5 
ενώσεων που καθορίστηκαν ως Calibration Check Compounds CCC. Σκοπός του ελέγχου αυτού 
είναι η καταλληλότητα του   συστήματος μέσο της καμπύλης βαθμονόμησης 

Οι ενώσεις CCC που επιλέγηκαν   παρουσιάζονται στον πιο κάτω πίνακα: 

 

 

 

 

Υπολογίζεται η τυπική απόκριση SD και σχετική τυπική απόκριση %RSD του παράγοντα 
απόκρισης  Rf για όλους τους αναλύτες της αρχικής καμπύλης βαθμονόμησης ως  ακολούθως 

RSD= (SD/Rf ) x 100. 

Το %RSD Rf των 5 επιλεγμένων CCC πρέπει να είναι μικρότερο ή ίσον από 30% ενώ για τους 
υπόλοιπους αναλύτες μικρότερο ή ίσον από 15%. 

Σε περίπτωση που το %RSD Rf των 5 CCC είναι μεγαλύτερο από 30%  ελέγχεται το 
χρωματογραφικό σύστημα. 

Αν όμως το %RSD Rf  για κάποια άλλη ένωση υπερβεί το 15% τότε πρέπει να επιλεγεί άλλη 
καμπύλη βαθμονόμησης για υπολογισμό της μέσης τιμής του Rf 

Πριν από κάθε δειγματοσειρά πρέπει να πληρούνται τα κριτήρια Rf  και %RSD Rf για τα SPCC και 
CCC προτού προχωρήσει η ανάλυση των δειγμάτων διαφορετικά αν διαπιστωθεί αργότερα τότε 
επαναλαμβάνεται η δειγματοσειρά μετά τις διορθωτικές ενέργειες που αναφέρονται πιο πάνω.  

Τα Rf  και   %RSD Rf  των 9 πιο πάνω ενώσεων συμπεριλαμβάνεται στον καθημερινό εσωτερικό 
έλεγχο του συστήματος και καταχωρούνται στο Βιβλίο Ημερολόγιο της συσκευής.  

Ενώσεις CCC %RSD Rf
Vinyl Chloride Toluene 
Chloroform Ethylbenzene
1,2 Dichloropropane  

 
≤30% 
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Κατά την επικύρωση της μεθόδου για τον προσδιορισμό του  Διχλωρομεθανίου (methylene 
chloride) διαπιστώθηκε από τον διαχρονικό έλεγχο του %RSD Rf, η δυσκολία στον προσδιορισμό 
του λόγω της πτητικότητας   και παρουσίας του  στο περιβάλλον (EPA method 8260B, § 3.5 και 3.6 
[6]). Το μέγιστο %RSD Rf για το Methylene chloride καθορίστηκε στο 30%. 

 

5. Εσωτερικός Έλεγχος Ποιότητας 

Ο εσωτερικός έλεγχος ποιότητας της μεθόδου περιλαμβάνει: 

(1) Την ανάλυση «λευκού» δείγματος MilliQ, (2) τον έλεγχο των εσωτερικών προτύπων (I.S.) βάση 
καθορισμένων κριτηρίων χρόνου κατακράτησης και απόκρισης, (3) τον έλεγχο του συντελεστή 
συσχέτισης (R2) και της κλίσης (α) της  καμπύλης βαθμονόμησης, (4) την παρακολούθηση της 
καταλληλότητας  της καμπύλης βαθμονόμησης  ως προς τα κριτήρια Rf  και %RSD Rf των SPCC 
& CCC αντίστοιχα, (5) τον έλεγχο της απόδοσης του  χρωματογραφικού διαχωρισμού της μεθόδου  
με παρακολούθηση και καταγραφή  7 ενώσεων  - θεωρητικές πλάκες, διαχωριστική ικανότητα, τον 
χρόνο κατακράτησης, tailing  και  (6) Τον έλεγχο της ορθότητας της μεθόδου  με  δείγμα ποιοτικού 
ελέγχου διαφορετικής εταιρείας από το πρότυπο διάλυμα της καμπύλης βαθμονόμησης τηρώντας  
χάρτες  ελέγχου της % ανάκτησης για τις ενώσεις 1,2 dichloropropane, toluene, m+p xylene και  
1,2- dichlorobenzene. 

  

6. Συζήτηση 

Έχοντας  υπόψη τις δυσκολίες στον προσδιορισμό των πτητικών αυτών ουσιών εντοπίστηκαν οι 
ακόλουθες κύριες παρεμποδίσεις  οι οποίες με  τα απαραίτητα μέτρα  πρόληψης μπορούν να 
αποφευχθούν .  

Κύριες πηγές ρύπανσης είναι τα πολλά πτητικά υλικά που χρησιμοποιούνται σε ένα εργαστήριο 
(π.χ. οργανικοί διαλύτες, καθαριστικά χώρου, εντομοκτόνα κα) , οι προσμίξεις στο αέριο αζώτου 
(purging gas) και την παγίδα προσρόφησης (sorbent trap) στο σύστημα εκχύλισης,  καθώς και η 
επιμόλυνση του δείγματος κατά την δειγματοληψία . 

Για την μείωση όσο το δυνατόν περισσότερων  πηγών επιμόλυνσης λαμβάνονται τα πιο κάτω 
απαραίτητα μέτρα:  

1. Χειρισμός των δειγμάτων,  προτύπων και γυαλικών σε χώρο απαλλαγμένο  από οργανικούς 
διαλύτες 

2. Χρησιμοποίηση σε όλο το σύστημα μέτρησης υλικών PTFE έτσι ώστε να αποφεύγονται οι 
επιμολύνσεις  

3. Χρήση νερού MilliQ απαλλαγμένο από οργανικούς ρυπαντές και ανάλυση «λευκού» 
δείγματος με κάθε δειγματοσειρά 

4. Καθαρισμός του συστήματος με νερό  MilliQ   μετά από κάθε δείγμα  ( για αποφυγή carry 
–over)  

5. Για τον προσδιορισμό του διχλωρομεθανίου λαμβάνονται ειδικά μέτρα προστασίας για 
αποφυγή επιμόλυνσης λόγω της ιδιαιτερότητας του ( βρίσκεται σε πληθώρα προϊόντων που 
χρησιμοποιούνται καθημερινά όπως καθαριστικά χώρου, μπογιές, αρώματα, κρέμες χεριών 
κα.). Εκτός των πιο πάνω μέτρων  ο αναλυτής θα πρέπει να αλλάξει την εργαστηριακή του 
ρόμπα αν προηγουμένως είχε εκτεθεί σε περιβάλλον όπου γινόντουσαν εκχειλίσεις με 
οργανικούς διαλύτες  
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6. Η επιμόλυνση του δείγματος κατά την δειγματοληψία ελέγχεται με την δειγματοληψία 
διπλού δείγματος  και  επανάληψη της μέτρησης του δεύτερου δείγματος σε περίπτωση 
θετικού αποτελέσματος . 
 

Η πιστή εφαρμογή όλων των  πιο πάνω κρίσιμων σημείων και ελέγχου διασφαλίζει την      
ορθότητα και αξιοπιστία των αποτελεσμάτων της μεθόδου προσδιορισμού  

Η μέθοδος προσδιορισμού παρουσίας των  πτητικών οργανικών ενώσεων στα νερά εφαρμόζεται 
συστηματικά στο πλαίσιο ολοκληρωμένων προγραμμάτων παρακολούθησης και ελέγχου των 
νερών της Κύπρου (επιφανειακά ,  υπόγεια νερά   και  πόσιμα  )  τόσο για σκοπούς  συμμόρφωσης  
ως προς την νομοθεσία  όσο και για λόγους πρόληψης  και  έγκαιρης επισήμανσης τυχόν  ρύπανσης 
τους  με στόχο την προστασία των νερών της Κύπρου από την υποβάθμιση και την παροχή υψηλής 
ποιότητας νερού για όλες τις χρήσεις. Η παρακολούθηση πρέπει να συνεχιστεί σταθερά  για 
σκοπούς ελέγχου, πρόληψης και αειφορίας των υδάτινων πόρων.  
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