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InsinGdrityossa on tutkittu polyesteri-, polyamidi- seka juuttikuituja, joista on pyritty selvit-
tdmaan koostumus seka puhtaus. Materiaaleja polttoleikataan ja siita syntyvia savukaasuja
on analysoitu.

Materiaalien tunnistamisen kaytettiin FTIR- ja DSC-laitteistoja seka tehtiin polttokokeita.
Juutille suoritettiin erillinen mikroskooppinen tutkimus. Savukaasujen analysoinnissa kay-
tettiin massaselektiivisella detektorilla varustettua kaasukromatografia (GC-MS-TD).

IR-tekniikan avulla saatujen spektrien absorptiopiikkeja tutkimalla selvitettiin materiaaleis-
sa olevia funktionaalisia ryhmid. Niité verrattiin kirjallisuudesta 16ytyviin materiaalille omi-
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Savukaasuista on analysoitu GC-MS-TD-laitteistolla VOC-yhdisteiden koostumusta seka
selvitetty kirjallisuuden avulla niiden terveys- ja ymparistdvaikutuksia.

InsinGorityon alkuosassa on lyhyesti esitetty tietoa tutkittavista materiaaleista. Tyd etenee
koesuunnitelmasta itse tutkimuksiin. Kaytetyt menetelmat periaatteineen on esitetty sa-
massa luvussa kokeiden ja tulosten kanssa.
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Lyhenteet ja kasitteet

Aaltoluku

Absorptio

Adsorbentti

Aromaattisuus

DSC
Endoterminen reaktio

Entalpia

Eksoterminen reaktio

Funktionaalinen ryhma

FTIR

Kvantitatiivinen

Kvalitatiivinen

Aallonpituuden A kaanteisyksikko 1/A, yksikko-
na cm™. Aaltoluku ilmoittaa yhden senttimetrin
matkalle mahtuvien aaltojen lukumaaran.

Kaasun, nesteen tai jonkinlaisen energian
imeytyminen aineeseen

Kromatografisessa analyysissa kaytettava kiin-
ted aine, joka adsorboi muita aineita pinnal-
leen.

Yhdiste on aromaattinen, kun se sisaltaa va-
hintédn yhden bentseenirenkaan.

Differentiaalinen pyyhkaisykalorimetria.
Lampda sitova reaktio.

Aineen energiasisaltd. Sulamisentalpia on su-
lamisessa tapahtuva entalpian muutos eli muu-
tos aineen energiasisalldssa.

Lampda vapauttava reaktio.

Molekyylin sisaltéma atomi, sidos tai ryhma.
Esim. alkeenin kaksoissidos tai alkoholin hyd-
roksyyliryhma.

Fourfer Transform Infrared Spectroscopy. 1IR-
spektroskopiassa kaytettéava menetelma, jossa
Fourier-muunnin.

Maarallinen tutkimus, joka tarkoittaa tutkimus-
ta, jossa kaytetdan tasmallisia ja laskennallisia
menetelmia.

Laadullinen tutkimus, jota kaytetaan ihmistie-
teissa kvantitatiivisen tutkimuksen lisaksi. Laa-
dullisessa tutkimuksessa pyritadn ymmarta-
maan tutkittavaa ilmiota.


http://fi.wikipedia.org/wiki/Kromatografia
http://fi.wikipedia.org/wiki/Adsorptio

LampOkapasiteetti Kuvaa, miten paljon lampdenergiaa kappalee-
seen sitoutuu lampdtilaeroa kohti.

PET Polyetyleenitereftalaatti. Kdytetaan tekstiileissa
polyesterikuituina.


http://fi.wikipedia.org/wiki/L%C3%A4mp%C3%B6energia
http://fi.wikipedia.org/wiki/L%C3%A4mp%C3%B6tila

1 Johdanto

Tama insindorityd on tehty eraan teollisuusyrityksen pyynndsta. Lahtokohtana yrityk-
selle on ollut saada tietoa yrityksen tuotteen valmistusprosessissa muodostuvien savu-
kaasujen koostumuksesta. Lisaksi yritys on halunnut saada lisaa tietoa muualta tulevi-
en raaka-aineiden koostumuksesta ja puhtaudesta. Kdytettavissa olevien analyysime-
netelmien avulla on pyritty selvittdmaan polyesterista, polyamidista ja juutista valmiste-

tun narun rakennetta ja koostumusta.

Koostumuksen selvittamiseksi valittiin seuraavat laitteistot ja menetelmat: FTIR, DSC,
liekkikoe seka juutin mikroskooppinen tutkimus. FTIR-menetelmalla pystytdan spektri-
en avulla tunnistamaan kyseessa oleva materiaali kirjallisuudesta ldytyvien vertailu-
spektrien avulla. DSC-menetelman avulla taas saadaan selville aineiden entalpiamuu-
tokset ja niiden perusteella voidaan selvittdd materiaalien puhtautta. Polttokokeen tar-
koituksena on saada selville yksittdisen komponentin palamisprosessiin liittyvat tapah-
tumat ja verrata niita kirjallisuudesta mahdollisesti 16ytyvaan tietoon. Juuttia tutkittiin
mikroskoopilla, tarkoituksena on tarkastella sen rakennetta hieman tarkemmin.

Tietyssa vaiheessa yrityksen prosessia materiaalia polttoleikataan, ja syntyvat savukaa-
sut imetaan pois hengitysilmasta kohdeimurin avulla. Kohdeimuri on sijoitettu poltto-
leikkurin ylapuolelle, josta se kuljettaa savukaasut ulkoilmaan. Polttoleikattavia materi-
aaleja on kolmea laatua: komponenteista (polyesteri, polyamidi ja juutti) koostuvaa
paksua ja ohutta narua seka polyesterista koostuvaa narua. Tehtdva oli tutkia naista
polttoleikattaessa syntyvia savukaasuja ja selvittaa kirjallisuuden avulla niiden haitalli-
suus ihmiselle seka ymparistolle. Ilmandytteet otetaan aktiivi- ja passiivindytteenotto-
menetelmia kdyttéen. Passiivindytteiden avulla selvitetdén savukaasujen keraantymi-

nen hengitysilmassa.

Savukaasujen tutkimisessa kdytetdan massaspektrometri-ilmaisimella (MS) varustettua
kaasukromatografia (GC). Savukaasujen analyysi suoritetaan kerdaamalla naytteet pum-
pun avulla adsorbenttiputkeen. Tassa tyossa kaytettiin Tenax-tuubeja, jossa haihtuvat

orgaaniset yhdisteet (VOC) pidattyvat adsorbenttiin. Tenaxia kuumentamalla analysoi-



tava yhdiste siirtyy “trappiin” ja sen jdlkeen injektoituu laitteeseen, ja kirjastospektrin
avulla laite pystyy tunnistamaan savukaasuissa olevat yhdisteet. Polyesteri ja polyamidi
ovat orgaanisia yhdisteita ja juutti orgaanista materiaalia. On tarkeaa tietdaa, mita sa-
vukaasut pitdvat sisdllaan, joten ndytteitd otetaan suoraan savukaasuista. Yrityksella
on kohdeimureita savukaasujen poistamiseen, mutta varmistaakseen niiden riittavan

tehon ovat myds passiivindytteet tarpeen.
2 Tutkittavat materiaalit

2.1 Polyesteri

Polyesterit (lyhenne PE) ovat polymeereja, joissa esteriryhmat sitovat monomeeriyksi-
koita toisiinsa. Polyesterit soveltuvat moniin kayttétarkoituksiin, kuten vaatetukseen,
sisustukseen seka teknisiin kayttokohteisiin. Polyesteria voidaan kdyttad myods sekoit-
teina, joissa se lisda lujuutta, mitta- ja muotopysyvyyttd, oikenevuutta seka helppohoi-
toisuutta. Sekoitteina kaytetaan yleensa villaa, puuvillaa, viskoosia seka joitakin syn-
teettisia kuituja. Polyesteri kestda hyvin eri kayttdolosuhteita seka erilaisia kemikaaleja,
koska se on kemiallisesti stabiili ja rakenteeltaan tiivis. Polyesterit kestavat myds hyvin
erilaisia kemikaaleja. [1, s. 355; 2]
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Kuva 1. PET:n rakennekaava. [24]

n

Polyeteenitereftalaattia (PET) kaytetdaan tekstiileissa polyesterikuituina. Sen molekyylit
ovat suoraketjuisia ja ne voidaan pienen reidn |api pakottamalla saada asettumaan

rinnakkain, jolloin ne voidaan kehrata langaksi. [1, s. 355]

2.2 Polyamidi

Kauppanimeltdan nyloniksi (nailon) kutsuttu polyamidi (lyhenne PA) valmistetaan adi-

piinihaposta ja diaminoheksaanista. Polyamidit voidaan jakaa kahteen ryhmaan niiden



rakenteen perusteella. Jaottelu tapahtuu molekyyliketjujen perusteella, missa toisella
molekyyliketjut muodostuvat vain yhdentyyppisestd monomeerista (PA 6, PA 11 ja
PA12) ja toinen kahdentyyppisestéa monomeerista (PA 66, PA 69 ja PA 610). Lyhenteen
jaljessa oleva numero ilmaisee, kuinka monta hiiliatomia molekyyliketjussa sijaitseva

monomeeri sisaltaa.

Polyamidit kestavat hyvin orgaanisia liuottimia, happoja ja emaksia. Polyamidista val-

mistetaan muun muassa kuituja, kdysia ja erilaisia koneen osia.
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Nylon 6

Kuva 2. Nylon 6:n rakennekaava. [25]

Tassa insinOoritydssa on tutkittu aromaattista polyamidia. Siina jokainen rakenneyksik-
ko sisaltda aromaattisen renkaan, joka tekee polyamidien rakenteesta vankan. Naista
valmistetuilla kuiduilla on erinomainen kemiallinen kestavyys, mekaaninen lujuus seka

lammonkestavyys, ja vain muutama vahva happo vaikuttaa niihin. [9, s.227; 10]

2.3  Juutti

Kultaiseksi kuiduksi kutsuttu juutti on yksi luonnon vahvimmista kasvikuiduista. Lahes
85 % juutista kasvatetaan Ganges-joen suistossa Intiassa ja Bangladeshissa. Juutti on
hyva eristamaan, silla on korkea antistaattinen ominaisuus, seka pieni lammdnjohtoky-
Ky. Kasvikuituna sita kdytetdan kankaisiin, naruihin seka moniin muihin kayttétarkoi-
tuksiin. [3]

Juutin viljelyssa kaytetaan kahta eri kasvilajia: Chochorus capsularis ja Chorchocus
olitorius. Kuitua saadaan varren kuoresta, jossa se esiintyy pitkind, kolmiomaisina
kimppuina. Juuttikuidut koostuvat pddasiassa kasvien selluloosasta ja ligniinistd, eli

juutti on osittain tekstiilikuitua ja osittain puuta.



3 Koesuunnitelma

Teollisuusritys halusi tdman tutkimuksen avulla selvittaa yrityksessa kaytettdvien mate-
riaalien koostumuksen ja puhtauden seka polttoleikkauksen yhteydessa syntyneiden
savukaasujen koostumuksen. Yrityksella ei ole itselldan laitteistoja ndiden selvittami-
seksi, joten kokeet suoritettiin Vantaalla Metropolian (Leiritie 1) tiloissa.

Taulukko 1. Koesuunnitelma materiaalien koostumuksen ja puhtauden selvittdmiseksi.

Kaytettava!_t laitteistot/ Tutkittava materiaali Na.].Y.tt F_a|den
menetelmat madra
FTIR Polyesteri 1
FTIR Polyamidi 1
FTIR Juutti 1
DSC Polyesteri 2
DSC Polyamidi 2
DSC Juutti 2
Liekkikoe Polyesteri 1
Liekkikoe Polyamidi 1
Liekkikoe Juutti 1
Mikroskoopilla tutkiminen | Juutti 1
yhteensa 13

Taulukossa 1 on esitetty materiaalien koostumuksen ja puhtauden selvittdmiseksi kay-
tettyjen menetelmien mittaussuunnitelma. DSC-laitteistolla suoritetaan rinnakkaismit-

taukset.



Taulukko 2. Koesuunnitelma savukaasujen analysoimiseksi.

Naytteenottopaikka Tutkittavat materiaalit Na_u_y_/_tt'glden
maara

OffSitu Polyesterinaru 2

OffSitL Komposut_elsta koostuva 2
paksumpi naru

InSitu Polyesterinaru 2

InSitu Komposu_telsta koostuva 2
paksumpi naru

InSitu Kompos[ltelsta koostuva 2
ohuempi naru

Passiivindyte Passiiviset savukaasut 2

Passiivinayte Passiiviset savukaasut 2

Passiivindyte Passiiviset savukaasut 2
yhteensa 16

Taulukossa 2 on esitetty GC-MS-TD-laitteitolla maaritettdvien savukaasujen mittaus-
suunnitelma. OffSitu-ndytteet kerataan Metropolian Leiritie 1:n tiloissa laboratorio-
olosuhteissa. InSitu-naytteet kerataan yrityksen tiloissa todellisissa tuotannon olosuh-
teissa. Passiivindytteet otetaan yrityksessa kolmelta eri etdisyydeltd polttoleikkurista
katsottuna.

4 Tutkimukset FTIR-laitteistolla

4.1 IR-spektroskopia

IR-spektroskopiaa kaytetdan padasiassa orgaanisten molekyylien tunnistamiseen, kos-
ka orgaaniset molekyylit absorboivat infrapunasateilya. FTIR-spektroskopiassa (Fourier
Transform Infrared Spectroscopy) naytteeseen kohdistetaan infrapunasateilya (IR). IR-
sateily on lamposateilyd, jonka energia on suhteellisen pieni. Se aiheuttaa kemiallisten
sidosten varahtelya ja molekyylien rotaatiota. Varahtely voi olla venytysta tai taivutus-
ta. IR-sateilyn energia johtuu sahkdmagneettisesta sateilystd, jota kutsutaan infra-
punasateilyksi. Siina aallonpituus jaa nakyvan ja mikroaaltoalueen vdliin. FTIR eroaa

tavanomaisesta IR-tekniikasta Fourier-muunnoksella. Silld saadaan koko spektri laajalta



aaltolukualueelta yhdelld mittauksella. Aaltolukualue on tyypillisesti 5000—400 cm™.[4;
5, 5.30]
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Kuva 3. FTIR-laitteiston periaate. [14]

Ajoa suoritettaessa sateily jakautuu kahteen osaan. Toinen tai molemmat sateista kul-
kevat naytteen lapi, mutta toinen sade kulkee pidemman matkan. Sateiden matkaeros-
ta johtuen ne joko vahvistavat tai sammuttavat toisiaan. Nayte absorboi osan sateilys-
td, ja lapdisevat sateet kerdtdan ilmaisimelle. Spektrit esitetadn transmittanssimuodos-
sa, jolloin vaaka-akselilla on aaltoluku. Planckin lain mukaan sateilyn energia on aalto-
luvun suhteen suoraan verrannollinen. Sateilyn energia siis kasvaa aaltoluvun kasvaes-
sa ja aallonpituuden pienetessa. IR-spektrissa ei ndy kaksiatomisia alkuainekaasuja,
mutta perusvardhtelyiden liséksi voidaan havaita ylivarahdyksia. Ylivarahdykset ovat
perusvarahdysten monikertoja ja niiden intensiteetti on pieni. Molekyylien sidosten
varahtely vaikuttaa seuraavan sidoksen varahtelyyn ja sitd seuraavaan jne. Tasta joh-
tuen jokaisella molekyylilla on tunnusomaiset varahtelyt, ja ndin ollen jokaisella mole-
kyylilld on tunnusomainen spektri, jota kdytetaan aineen tunnistamiseen. Nayte tunnis-
tetaan absorptiojuovien paikan, muodon ja intensiteetin perusteella. Tunnistettaessa
on vaikeaa arvioida transmittanssin absoluuttisia arvoja, joten yleisesti kdytetdan seu-
raavia madritteitd: voimakas, s (strong); keskinkertainen, m (medium); heikko w
(weak). [4; 5, s.30]



4.2 Tutkimuksen tarkoitus

IR-tutkimuksen tarkoituksena on osoittaa polyesteri, polyamidi ja juutti vertailuspektri-
en avulla kyseisiksi materiaaleiksi. IR-spektri antaa tietoa kemiallisista sidoksista ja
atomiryhmistd. Spektreista pystytdaan myods paattelemaan, mita atomiryhmia siina ei
ole, koska tiettyjen funktionaalisten ryhmien absorptiopiikit esiintyvat aina tietylla alu-
eella. IR-laitteiston oma spektrikirjasto antaa ndytetta lahimpana olevat yhdisteet ja
niiden vastaavuudet. Lahtotietona saadaan siis selville tutkittavana olevan yhdisteen
spektrin yhteensopivuus spektrikirjastosta 16ytyvalle vertailuaineelle. Absorptiopiikkeja
tutkimalla selvitetdan materiaaleissa olevia funktionaalisia ryhmia ja vertaillaan niita
kirjallisuudesta 16ytyviin materiaalille ominaisiin funktionaalisiin ryhmiin ja ndin ollen

pystytaan tunnistamaan kyseessa oleva materiaali.

4.3 Tulokset

4.3.1 Polyesteri

FTIR-laitteiston oma spektrikirjasto antoi tutkittavalle polyesterille lukuarvoltaan 40,98
vastaavuuden polyetyleenitereftalaatin kanssa. Lukuarvo 100 kuvaa taydellistd vastaa-
vuutta. Tama tieto ei kuitenkaan riitd varmentamaan, mitd materiaalia aine on, joten
on syyta etsia kirjallisuudesta vertailuspektria ja tutkia absorptiopiikkien perusteella

materiaalille ominaisia sidostyyppeja.

SDBS:n (Spectra Data Bace System for organic compounds) spektrikirjastosta I6ytyi
PET:n vertailuspektri tutkittavalle materiaalille. Tutkittavalla polyesterilla on aaltoluku-
alueella 2000—4000 cm™ hyvin véhan absorptiopiikkeja verrattuna kirjallisuuden spekt-
riin. Tutkittavassa spektrissa 16ytyy tuolla alueella vain hydroksyyliryhmid, kun taas
kirjallisuudessa absorptiopiikit johtuvat joko aromaattisista heterosyklisista ryhmista,
vetysidoksista tai hydroksyyliryhmists. Aaltolukualueella 1800-500 cm™ I6ytyi hyvin
paljon yhtaldisyyksia piikeissa.
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Kuva 4. FTIR-spektri polyesterista.

Kuvassa 4 on ndhtdvissa tutkittavan polyesterin FTIR-spektri. Kirjallisuudesta l6ydetty
vertailuspektri on esitetty liitteessa 1 sivulla 1.



Taulukko 3.  Absorptiopiikkien tulkinta polyesterindytteesta.

sidostyyppi Aaltoluku (cm™)
C=0 aldehydi 1711,5
C-H aromaattinen rengas 1409,3
Karboksyylihapon esteri 1340,7
C-O alkoholin eetteri 1250
A 1100,2 ja

0=C-0-C 1019,7
C=C 971,9
5 substioitunutta vetya

X 871,8
bentseenirenkaassa
2 vierekké_isté vetya 847.6
bentseenirenkaassa
C-H aromaattinen rengas 724

Taulukkossa 3 on lueteltu naytteen tarkeimmat absorptiopiikkien sidostyypit. Paasidos-
tyypit ndytteessa olivat aromaattiset renkaat, heterosyklinen aromaattinen rengas, es-
teri, alkoholi seka aldehydi. PET:lle ominainen piikki on aromaattinen rengas aaltoluvul-
la 1409,3 cm™. Polyesterin tirkeimmét funktionaaliset ryhmat I6ytyvat myds vertailu-
spektristd. Vertailuspektrin yhtenevaisyyden perusteella pystytdan osoittamaan, etta
tutkittava materiaali on polyeteenitereftalaattia.

4.3.2 Polyamidi

Polyamidin FTIR-spektri antoi spektrikirjastosta yhtenevadisyyden polyamidi 6:lle ja po-
lyamidi 6,6:lle lukuarvoltaan 60,27 vastaavuuden. Pelkdn polyamidin vastaavuus oli
vain hieman alhaisempi 58,12. Tasta voidaan tehda johtopdatds, ettd kyseinen materi-
aali ei ole puhdasta polyamidi 6:ta vaan siina on my6s hieman polyamidi 6,6:ta muka-
na. Lahdin kuitenkin etsimadn vertailuspektria polyamidi 6:sta, koska FTIR:n oman
spektrikirjaston mukaan polyamidi 6,6:n vastaavuus materiaalista olisi noin 2.
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Kuva 5. FTIR-spektri polyamidista.

Kuvassa 5 on nahtdvissa tutkittavan polyamidin FTIR-spektri. Polyamidi 6:lla on monta
eri kauppanimea seka valmistajien omia nimityksia ko. materiaalille. Yksi ndista nimista

on polycarpolactam, jonka FTIR-kuvaaja loytyy liite 1:n sivulta 2.

Taulukko 4. Absorptiopiikkien tulkintaa polyamidista.

Sidostyyppi Aaltoluku (cm™)
C-H alkyynit (-C=C-H) 3305
C-H alkaani 2935 ja 2856
C=C alkeeni 1635
C=C aromaattinen rengas 1532
C-N amidit 1258-1170

Taulukossa 4 on esitetty tutkittavan materiaalin keskeisimmat funktionaaliset ryhmat.
Polyamidille tunnusmaisimmat piikit ovat amidien piikkeja. Aaltoluvulla 3305 cm™ ole-
van amidin absorptio on heikko, koska se on toissijainen amidi. Aaltoluvuilla 1170-1258



11

cm™ 18ytyy ryhmé amideja, jotka ovat yhdisteen ensisijaisia amideja. Amidipiikit ovat
polyamidille tunnusomaisia piikkeja. Absorptiopiikkien sijainteja vertaamalla vertailu-
spektriin huomataan niiden yhtenevaisyys. Taman perusteella pystytdan osoittamaan
yhdisteen olevan suurimmaksi osaksi polyamidi 6:ta.

4.3.3 Juutti

FTIR-laitteiston omasta spektrikirjastosta ei I6ytynyt juuttia vastaavaa vertailuspektria.
Laite kuitenkin ndyttad aina spektrikirjastosta lahinna materiaalia muistuttavan yhdis-
teen spektrin, mutta vastaavuudet olivat niin pienid, ettei niilla ole tekemista juutin

kanssa.
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Kuva 6. FTIR-spektri juutista.

Kuvassa 6 on esitetty tutkittavan juutin FTIR-spektri. Kirjallisuudesta otettu vertailu-

spektri juutille [6ytyy liitteena 1 sivulta 3.
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Taulukko 5.  Absorptiopiikkien tulkintaa juutista.

sidostyyppi Aaltoluku (cm-1)
Hydroksyyliryhma (-OH) 3239
C-0O venytys 1730
C-H alkaani 1454
C-0-C 1027

Taulukossa 5 on esitetty juutin keskeisimmat funktionaaliset ryhmat. Juutille tyypilliset
funktionaaliset ryhmat kuten hydroksyyliryhma (-OH) seka C-O-C ovat selkeasti erotet-
tavissa myos vertailuspektrissa. Tutkittavan spektrin seka vertailuspektrin valilla ei ole
huomattavia eroja absorptiopiikkien sijainnissa. Nain ollen pystytdan osoittamaan se,

ettd kuitumateriaali on juuttia.

5 Tutkimukset DSC-laitteistolla

5.1 Tietoa DSC-menetelmasta

Differentiaalisen pyyhkaisykalorimetrin lyhenne tulee englannin kielen sanoista Diffe-
rential Scanning Calorimetry (DSC). DSC on laajasti kaytetty, ja se tarjoaa nopeasti ja
helposti tietoa materiaalista sen kayttokohteesta riippumatta. DSC-laitteistoa kayte-
tdankin usein polymeereihin, muoveihin, ruokaan, ladketeollisuuteen, laseihin, kera-
miikkaan yms. liittyvaan tutkimukseen. Sita kaytetéan mittaamaan energian muutoksia
ldmmitettaessa ndytettd, kuten lampdvirtausta, sulamis- ja lasittumislampdtilaa. Lasit-

tumislampdétilan alapuolella aineen amorfiset osat ovat kovia ja lasimaisia.

Lampdkapasiteetin muutokset lampdvirrassa tulevat nakyviin valittémasti, kun materi-
aalia [dammitetaan tai jaahdytetaan. Lampdtilan muutokset taltioituvat kuvaajaan, jonka
avulla voidaan erottaa seka endotermisia ettd eksotermisia reaktioita. Tarkeimpia tut-
kittavia ominaisuuksia ovat lasittumis- ja sulamislampdtilat, kiteisyys, koostumus ja
hapettumisilmiét. [6, s.2-3, 47]
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Kuva 7. Kuvassa on nahtavissa DSC- laitteiston periaate. [8]

Laitteistossa on uuni, joka sisaltda paikat naytteelle seka referenssille. Uuni on valmis-
tettu metallista ja sen sisdlle johdetaan lampdvirtaa suoraan ndytteeseen. Naytettd
laitetaan muutama milligramma alumiinista valmistettuun upokkaaseen, joka suljetaan
puristamalla reunat yhteen prassdyslaitteen avulla. Referenssindyte on aina tyhja pan-
nu. Kun ndytteessa alkaa tapahtua muutoksia, niin lampétilamuutokset tapahtuvat
naytteen ja referenssindytteen valilla. Detektorit kirjaavat muutokset ja muuntavat sig-

naalin lampdovirran ja lampétilan funktioksi.

Sulaminen on endoterminen tapahtuma. Sulamisalue riippuu polymeerin rakenteesta,
eli mitéa suuremmat ovat polaariset vetovoimat (vetysidokset), sita korkeammassa lam-
potilassa sulaminen tapahtuu. Kiteytyminen on eksoterminen tapahtuma. Materiaalin
kiteisyydella on suuri vaikutus sen mekaanisiin ominaisuuksiin. Kiteisyyden kasvaessa
kasvaa myds jaykkyys, lujuus, kovuus, haurasmurtuma seka kemiallinen kestavyys, kun
taas liukoisuus ja lisaaineiden sekoittuvuus pienenee. Kiteytymislampdtila on hyvin
herkkd molekyylirakenteessa esiintyville muutoksille, joten sen avulla pystytdan ver-
taamaan eri materiaaleja. Lasisiirtyma nakyy kuvaajalla selvand tason muutoksena.
Sen alapuolella aine on lasimaisen kovaa ja haurasta, ylapuolella kumimaisen sitkeaa.
Lasipisteessa muuttuu polymeerin elastisuus, tiheys, dielektrisyys, taitekerroin, mekaa-
ninen vaimennus, ominaislampd ja lampdélaajeneminen. Kayra palaa aina pohjaviivalle,

kun reaktio on saanut paatdksensa. [6, s.3, 47, 145]
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Kuva 8. DSC-laitteiston muodostama kuvaaja. [7]

Kuvassa 8 on esitetty DSC-laitteiston kuvaaja, jossa on selvasti nahtavissa lasisiirtyma
(Tg), kiteytyminen (T.) ja sulaminen (Tr). Kuvaajan y-asteikko ilmoittaa eksotermisen

tapahtuman yléspadin kulkevana kayrana.

5.2 Madrityksen tarkoitus

DSC-maarityksen tarkoituksena on saada selville naytteissa tapahtuvat entalpiamuu-
tokset. DSC-kuvaajaan ilmenneita muutoksia verrataan kirjallisuudesta 16ytyviin vertai-
lukdyriin. Tutkimalla materiaalille ominaisia sulamis-, kiteytymis- ja lasisiirtymapisteita

voidaan saada selville, mita tutkittava materiaali on.

5.3 Madrityksen analyysit

DSC-laitteistolla tutkittiin juutti, polyesteri seka polyamidi. Kustakin naytteesta tutkittiin
myo6s rinnakkaisndyte. Suositusmaara tutkittavaa ndytetté on noin 10-20 mg, mutta
naytteiden vahdisen massan ja suuren tilavuuden takia naytteita ei saatu upokkaaseen
mahtumaan kuin noin 5 mg. Tama ei kuitenkaan vaikuta ndytteessa ilmeneviin muu-
toksiin vaan piikkien korkeuteen, joka ei ole tassa tutkimuksessa olennaista. Polyamidin
seka polyesterin ajot suoritettiin ilman typpivirtausta. Juuttia tutkittaessa typpivirtaus
oli kuitenkin kaytdssa, jottei ndyte syttyisi palamaan. Laitteen toimintahadirion takia ei

ldmpaotila naytteen ajon jalkeen laskenut enda takaisin alkulampdtilaan, joten seuraava
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ajo jouduttiin aloittamaan aina muutaman asteen korkeammalta. Tama ei kuitenkaan

vaikuttanut tuloksiin.

Taulukko 6.  DSC-mittauksissa tapahtuneet entalpiamuutokset.
Lampétiloja (°C)
Massa Sulamispiste

Materiaali (mqg) Aloituslampétila Kiteytymislampétila Tc m
Polyesteri 1 51 30 - 258,9
Polyesteri 2 51 36 - 259,8
Polyamidi 1 5,4 39 210,1 223,2
Polyamidi 2 5,8 41 210,8 222,8
Juutti 1 5,6 20 - 97,7
Juutti 2 5,7 30 - 99

Taulukkossa 6 on esitetty yhteenveto DSC-laitteistolla suoritettujen mittausten tuloksis-

ta.

5.3.1 Polyesteri

Pannuun punnittiin polyesteria 5,1 mg molempiin maarityksiin. DSC-laitteistolla suori-

tettu ajo aloitettiin pitamalla 1ampdtila 1 minuutin ajan 30 °C:ssa, jonka jalkeen lampo-

tilaa nostettiin 20 °C/min aina 350 °C:seen asti. Rinnakkaisndytteen ajo aloitettiin 36

°C:ssa.

Kuva 9. Polyesterin DSC-kuvaaja.
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DSC-kuvaajan y-akseli ilmoittaa endotermisen tapahtuman yléspdin kulkevana kayrana.

Polyesterilla tapahtuu sulaminen 252-262 °C lampdtilassa.

Sulamislampdtilan perusteella etsittiin vertailukelpoinen kuvaaja kirjallisuudesta. Liit-
teen 2 sivulla 1 on nahtdvissa tutkittavalle materiaalille kirjallisuuden vertailukuvaaja.
Kirjallisuuden DSC-kuvaajassa ndkyy PET:n (polyetyleenitereftalaatin) muodostama
kuvaaja, jossa sen sulamislampdtila on 254 °C. Tutkittavan materiaalin sulaminen ta-

pahtuu 258 °C |ampdtilassa, josta voidaan paatelld, ettd kyseessa on PET.

5.3.2 Polyamidi

Pannuun punnittiin 5,4 mg polyamidia ja rinnakkaisnaytetta varten 5,8 mg. Ajo lahdet-
tiin suorittamaan pitamalla [dmpdtilaa aluksi 1 minuutin ajan 39 °C:ssa, jonka jalkeen
lampdotilaa nostettiin 20 °C/min aina 350 °C:seen asti. Rinnakkaisndytteen ajo aloitet-
tiin 41 °C:ssa.

Kuva 10. Polyamidin DSC-kuvaaja.

DSC-kuvaajan y-akseli ilmoittaa endotermisen tapahtuman yléspdin kulkevana kayrana.
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Polyamidilla alkaa hdyrystymislampdtilassa 50—-110 °C tapahtua hajoamista. Lampdti-
lassa 202-212 °C alkaa polyamidi kiteytya kunnes lampdtila-alueella 214-227 °C se
sulaa. Lammityksen loppuvaiheessa 321-326 °C:ssa tapahtuu pienta uudelleenkiteyty-

mista ja sulamista.

Polyamidin DSC-kuvaajaa verrattaessa kirjallisuuden lahteisiin kady ilmi, ettei tdysin vas-
taavaa vertailukohdetta 16ydy. Liitteen 2 sivulla 2 on nakyvissa polyamidi 6:n kirjalli-
suudesta loytynyt kuvaaja. Kuvaajia tarkasteltaessa voidaan huomata materiaalin ole-
van pdaasiassa polyamidi 6:ta. Polyamidi 6:n sulaminen tapahtuu noin lampdétilassa
223 °C. Tama ei pelkastaan riita toteamaan polyamidin olevan kyseistéa materiaalia
vaan on syyta lahtea tutkimaan muita polyamideja. Polyamidi 6,6:lle on tyypillista noin
260 °C:ssa tapahtuva sulaminen. Tama voidaan huomata tutkittavan materiaalin ku-
vaajaan loppupuolella tapahtuvasta uudelleen sulamisesta. Johtopaatdksena voidaan
siis todeta tutkittavan materiaalin sisaltdvan padasiassa polyamidi 6:ta ja myos hieman
polyamidi 6,6:sta. [17]

5.3.3 Juutti

Pannuun punnittiin juuttia 5,6 mg ja rinnakkaisnaytetta varten 5,7 mg. Juutin DSC-ajo
aloitettiin pitamalla 1ahtdlampdotila 1 minuutin ajan 25 °C:ssa, jonka jalkeen lampdtilaa
nostettiin 20 °C/min aina 350 °C:seen asti. Rinnakkaisndytteen ajon lahtélampdtila oli
30 °C.
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Kuva 11. Juuttindytteen DSC-kuvaaja.

DSC-kuvaajan y-akseli ilmoittaa endotermisen reaktion yléspain kulkevana kdyrana.
Juuttikuitu alkaa jo alhaisissa lampdtiloissa hajota. Hajoaminen tapahtuu lampétila-
alueella 35-145 °C, ja huippunsa se saavuttaa n. 98 °C. Lammityksen lopussa (alkaen
260 °C:ssa) on nahtdvissa selva tason muutos. Kyseessa ei kuitenkaan ole lasisiirtyma-

piste, koska kuvaaja esittda endotermisen reaktion yldspain menevalla kayralla.

Liitteessa 2 sivulla 3 on nahtdvissa kirjallisuudesta 16ytyvan juutin DSC-kuvaaja. Kirjalli-
suudesta ldytyneen juutin DSC-maaritys on tehty 500 °C:ssa, kun tdssa tydssa se maa-
ritettiin 350 °C:ssa. Tama ei kuitenkaan vaikuta tulosten tulkitsemiseen, silld juutin
kuumennuksessa tapahtui sille ominaisia muutoksia alle 350 °C:n lampétilassa. Kun
verrataan nditéd kahta kuvaajaa, voidaan huomata niiden olevan lahes identti-
set.Yrityksen kdyttamassa juuttimateriaalissa epapuhtaudet olisivat ilmenneet kuvaaji-
en eroavaisuudessa. Kirjallisuuden kuvaaja on kasittelematontd juuttia, joten DSC-
kokeen perusteella pystytdaan tekemaan johtopaatos, ettei juuttikuitu sisalla epapuhta-

uksia.
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6 Polttokokeet

6.1 Analyysin tarkoitus

Tassa insinooritydssa haluttiin tutkia materiaalien puhtautta, ja polttokokeen tarkoituk-
sena olikin selvittda yksittdisten materiaalien kayttaytyminen sita poltettaessa. Kompo-
nenttien eli useammasta materiaalista koostuvan narun polttaminen voi piilottaa haju-
ja, jotka voivat liittya materiaalien valmistuksessa kaytettaviin epapuhtauksiin, eika siita
saa tarkkaa tietoa tuotteiden palamisesta. Polttokokeen avulla pystytaan tutkimaan
yksittdisen materiaalien synnyttémia tunnusomaisia hajuja ja materiaalin kayttdytymis-
ta sen palaessa. Polttokoe suoritettiin bunsenlampulla.

6.2 Analyysin tulokset

6.2.1 Polyesteri

Kuva 12. Polyesterin palaminen.

Polyesteri on kuitumainen materiaali, joka suli liekin kosketuksesta ja muuttui polyeste-
rille tunnusominaiseksi paakuksi. Polyesterin ei kuuluisi sellaisenaan syttya herkasti
palamaan, silla se sulaa kuumuuden vaikutuksesta ja siten pyrkii nopeasti pois sytytys-
lahteesta. Ollessaan kosketuksessa liekin kanssa polyesteri kuitenkin syttyi palamaan

melko nopeasti. Variaineet ja muovien ominaiset lisa- ja viimeistelyaineet voivat hairita
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materiaalin sulamismekanismia nopeuttaen materiaalin syttymistd. Ohuet materiaalit
saavuttavat kuitenkin nopeammin syttymislampétilan. Jaahtyessaan polyesteri muuttui
kovaksi paakuksi. Haju oli mieto, eika siita ilmennyt tunnistettavissa olevia muita aro-
meja. [22]

6.2.2 Polyamidi

Kuva 13. Polyamidin palaminen.

Kuitumainen polyamidi syttyi palamaan polyesteriin verrattuna huonommin. Polyesteril-
le ja polyamidille on tunnusomaista sulaminen kuumuuden vaikutuksesta seka materi-
aalien pyrkimys pois syttymislahteesta. Polyamidi syttyi palamaan, kun se oli ollut liekin
kanssa kosketuksessa noin 2-3 sekuntia. Tama johtuu polyamidin suuresta sulamis- ja
syttymislampétilojen erosta. Polyamidi suli yhdeksi paakuksi, joka oli hyvin venyvaa

ldmpimana. Haju oli mieto, eika siind ollut tunnistettavissa olevia muita aromeja. [22]
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6.2.3 Juutti

Kuva 14. Juutin palaminen

Juutti on padasiassa selluloosakuitua, joka syttyy helposti palamaan. Se ei sula liekin
kosketuksesta vaan palaa kuiduille ominaisesti hiiltyen. Juuttikuitu on ohutta narua,
joka syttyi erittdin helposti palamaan eikd pelkkda puhaltaminen riittanyt palamisen

sammuttamiseen. Juutin haju palaessa oli odotetusti puumainen.

7 Juutin tutkiminen mikroskoopilla

7.1 Analyysin tarkoitus

Juutin mikroskooppisen tutkimuksen tarkoituksena oli selvittéa juutin pintarakenne.
Kaytetty mikroskooppi suurensi kohteen 10-63-kertaiseksi. Kuidun sisdarakennetta ei
kuitenkaan paasta tutkimaan, mutta mikroskoopilla nédhdaan paremmin kuidun pintara-

kenne. Kuitumateriaalin tulisi olla koostumukseltaan tasainen.
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7.2  Tulokset

Kuva 15. Mikroskooppikuva juutista.

Kuvassa 15 on mikroskooppikuva tutkittavasta juutista. Kaytetylld mikroskoopilla ei
saanut tarkempaa lahikuvaa, mutta tamakin tarkkuus riittaa. Juuttikuitu koostuu useis-
ta pienemmista kuiduista, jotka ovat hyvin tasalaatuisia. Kirjallisuuden mikroskooppiku-
va juutista on esitetty kuvassa 16. Kirjallisuuden kuva juutista on otettu hieman tar-
kemmalla optiikalla, mutta verrattuna tutkittavaan juuttikuituun on huomattavissa mo-
lemmissa tasainen seka hieman Kkiiltéva pinta. Laatu oli tasaista ja yhdenmukaista.
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Kuva 16. Mikroskooppikuva kasittelemattémasta juutista. [13]

Kuva 16 on Wileyn Online Librarysta |6ydetty mikroskooppikuva kasittelemattomasta

juutista.

8 Savukaasujen analysointi GC-MS-TD-laitteistolla

8.1 GC-MS-TD-menetelma

GC-MS-TD on kaasukromatografi varustettuna massaselektiiviviselld detektorilla. Kro-
matografiin yhdistetty massaspektrometri on niin sanottu kvadrunpolianalysaattoriin
perustuva massaspektrometri. Naytteensyottdinjektiotekniikka perustuu termodesorpti-
oon, jolla maaritetdan VOC-yhdisteitd. Termodesorption huonoihin puoliin lukeutuu se,
ettd samaa ndytettd ei voida tutkia uudelleen. Ellei ndytteen analysoinnissa kayteta

jako-optiota, ndyte menetetdan kerralla. [15; 16]

IImanaytteet kerataan imupumpun avulla adsorbenteilld taytettyihin Tenax-putkiin.
Naytekaasu kulkee kuumennetun liitantayksikon lapi elektronipommitusionisaatiokam-
mioon, jossa syntyvia ioneja kiihdytetaan sopivalla jannitteelld ennen niiden joutumista
kvadrupolianalysaattoriin. Kvadrupolianalysaattori koostuu neljastd samansuuntaisesta
metallisauvasta. Metallisauvojen valille muodostunut sahkdkenttd muuttaa ionien kul-

kuradan niiden kulkiessa ionidetektoria kohti siten, etta tietyilla jannitearvoilla vain tie-
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tyn massan omaavat ionit voivat paasta detektorille. Ionit, jotka eivat padsseet detek-
torille, térmadvat kvadrupolianalysaattorin metallisauvoihin eika niitd havaita. [16]

8.2 Analyysin tarkoitus

Savukaasujen analysoinnin tarkoituksena oli saada selville polyesteristd, polyamidista ja
juuttikuidusta kudotun narun polttoleikkauksen yhteydessa syntyvat savukaasut. Polt-
toleikkurin valittémassa laheisyydessa (noin 10 cm:n padssa) on kohdeimuri, joka pois-
taa savukaasuja hengitysilmasta, mutta sen 100-prosenttisesta imutehosta ei ollut tie-
toa. Materiaaleista syntyvien savukaasujen koostumusta ei tiedetty, joten tyontekijoille
vaarattoman hengitysilman takaamiseksi savukaasujen analysointi on tarpeen. Ensim-
mainen savukaasujen analysointi suoritettiin laboratorio-olosuhteissa, silla ndytteet
saatiin analysoitua heti. Savukaasundytteitd otettiin myds yrityksen tiloissa. Yrityksen
tiloissa (InSitu) otetuilla savukaasunaytteilla oli tarkoitus selvittéda todellisten tydskente-

lyolosuhteiden vallitessa syntyvat savukaasut.

8.3 GC-MS-TD:n analysointi

Naytteet analysoitiin GC-MS-TD-laitteistolla.

Taulukko 7.  Naytteensyottd

Esihuuhtelu 1 min
Tenax-putken desorptio 10 min 300 °C
Trapin desorptio 20-300 °C; pidetdaan 3 min 300 °C

Taulussa 7 on esitetty ndytteiden ajo-olosuhteet ndytteen sy6tossa.

Taulukko 8.  Laitteiston ajo-olosuhteet

Kolonni HP-5MS 0,25 ml * 29,9 m *0,25um

Uuni Alkulampétila 50 °C; Nopeus 10 °C/min;
pidetdan 5 min loppulampétilassa 250 °C

Kantokaasu Helium

Kantokaasun Kokonaisvirtaus 45 mm/min;

sisaantulo paine 28,9 psi
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Taulukossa 8 on esitetty laitteiston asetukset ndytteenajossa.

8.4 Laboratorio-olosuhteissa otetut termodesorptiondytteet

Savukaasujen analysointi aloitettiin tutkimalla niité laboratoriossa. Savukaasuja tutkit-
tiin komponenteista (polyesteristd, polyamidista ja juuttikuidusta) koostuvasta pak-
summasta narusta ja polyesterinarusta. Pyrin saamaan aluksi selville leikkuuteran lam-
potilan merkityksen palamistuotteisiin. Leikkuria ei kuitenkaan yrityksessa kayteta puo-
liteholla, mutta puoliteholla mittaamisen tarkoituksena oli huomioida se, etta tyét aloi-
tettaisiin lilan aikaisin, eika leikkurin tera ole ehtinyt vield kuumentua tarpeeksi. Nain
ollen voidaan aluksi tehda oletus, etta tuote palaisi epatdydellisesti, jonka seurauksena
voi syntya erilaisia savukaasuja kuin korkeammassa lampétilassa. Tasta syysta kokeil-
tiin leikkuria kahdella eri lampdtilalla. Analyysit aloitettiin leikkurin puoliteholla, jolloin
lampdtila vaihteli noin 340 °C:n ja 360 °C:n valilla. Toinen ndytteenotto suoritettiin
kuumemmalla teralld, jolloin teran lampdtila vaihteli noin 460 °C:n ja 480 °C:n valilla.
Naytteenoton ajan materiaalia poltettiin yhtdjaksoisesti teréa vasten. Savukaasut imet-
tiin Tenax-putkeen noin 5 cm etaisyydelta leikkurin terasta 1 minuutin ajan.

Taulukko 9.  Laboratorio-olosuhteissa otetut naytteet.

Leikkurinte-
Maaritys Tenaxin Nayte ran lampdotila | Imetty tilavuus-
koodi (°O) virta (I/min)

1 Mi 059782 PETmin 340-360 2

2 Mi 034850 KomPakTmin 340-360 2

3 Mi059768 PETmax 460-480 2

4 Mi059770 KomPakTmax 460-480 2
PETmin Polyesterinaru, jolloin lampétila alhaisin

KompakTmin  Komponenteista koostuva paksumpi naru, jolloin Iampétila alhaisin
PETmax Polyesterinaru, jolloin lampdtila suurin mahdollinen
KomPakTmax Komponenteista koostuva paksumpi naru, jolloin lampdtila suurin

mahdollinen.
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8.4.1 Tulokset

Naytteenotto ja ajot suoritettiin saman paivan aikana. Yhden naytteen ajo kesti 45 mi-
nuuttia. Liitteesta 4 [6ytyy kromatogrammit OffSitu-ndytteenotosta.

Taulukko 10. Laboratorio-olosuhteissa kerattyjen savukaasunaytteiden tulokset.[23]

HTP-arvot
Nayte Naytteenotto Yhdiste 3
mg/m
noin 5 cm
PETmin i ) Bicyclo[3.1.0]hex-3-en-2-one, 6,6- )
leikkurin- | 4ophenyl-
terastd
Heptadecane -
noin 5 cm Hexadecane 1100
KomPakTmin | '€KKUMN- | i nadecane 1100
terastd
2-furancarboxaldehyde, 5-(hydroxymethyl)- -
Caprolactam -
noin 5cm | Acetophenone 25
leikkurin- .
PETmax terists 1,2-Propanedione, 1-phenyl- -
Ethylbenzene 220
noin 5 cm [1,1:3',1"-Terphenyl]-2"-ol -
KomPakTmax Iakk__unp— 2-furancarboxaldehyde, 5-(hydroxymethyl)- -
terasta
Caprolactam -

Taulukossa 10 on esitetty laboratorio-olosuhteissa otettujen savukaasundytteiden VOC-
yhdisteet. Haitalliseksi tunnetut pitoisuudet eli HTP-arvot ovat ndkyvissa niiden yhdis-
teiden kohdalla, joilla sellainen raja-arvo loytyi.

8.4.2 Tulosten tulkinta

Hexadecane ja nonadecane ovat yhdisteita, joita syntyy muun muassa kumin valmis-
tuksessa. Ne ovat biohajoavia, joten ne eivat ole ymparistda kuormittavia tekijoita.
Toistuva altistuminen johtaa ihon kuivumiseen. Asetofenonia kdytetaan liuottimena
muovien valmistamisessa. Altistuminen asetofenonille aiheuttaa silmien ja limakalvojen
arsytysta. Sen haitallisuus on kuitenkin lievaa ihmiselle ja asetonfenonin ollessa bioha-
joavaa se ei mydskaan kuormita ymparistéd. Etyylibentseenia kdytetéan muovimateri-
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aalien valmistuksessa. Sen haittavaikutuksia ovat ihon, silmien ja hengitysteiden ar-
syyntyminen. Toistuva ihokosketus etyylibentseeniin voi aiheuttaa ihotulehduksen. [26;
27]

Laboratorio-olosuhteissa tehtyjen mittauksien tavoitteena oli selvittda leikkurin teran
ldmpdtilan vaikutus syntyviin VOC-yhdisteisiin. Erot alhaisemmalla ja korkeammalla
teran lampatilalla ovat selkeat. Verrattaessa saman materiaalin polttoleikkausta eri te-
ran lampdtilassa voidaan huomata vaihtelua savukaasujen koostumuksessa. Passiivi-
naytteiden tuloksissa ei ilmennyt selkeitd vaikutuksia leikkurin teran lampdétilassa, joten
tasta syysta ei voi varmuudella sanoa teran lampdtilalla olevan vaikutusta savukaasu-

jen muodostumisen.

8.5 InSitu-naytteenotto

Savukaasujen maaritys tehtiin yrityksessa normaaleissa tyoskentelyolosuhteissa. Savu-
kaasut maaritettiin komponenteista koostuvasta paksummasta narusta, komponenteis-
ta koostuvasta ohuemmasta narusta seka polyesterinarusta. Yritykselld on kaksi poltto-
leikkauspistettd, leikkuri 1 ja leikkuri 2. Haluttiin selvittda ndiden leikkureiden muodos-
tamat savukaasut, joten savukaasut analysoitiin molemmille leikkureille. Naytteitd otet-
tiin yhteensa 6 kappaletta. Tassa tapauksessa haluttiin nimenomaan saada selville sa-
vukaasujen koostumus, joten nayte otettiin leikkurin ja kohdeimurin valista suoraan

savukaasuista. Leikkurin Iampdtila oli kaikissa kokeissa sama.

Taulukko 11. Yrityksessa otetut ndytteet.

Leikkurinte-
Maaritys Tenaxin Nayte ran lampdtila |Imetty tilavuus-
koodi (°O) virta (I/min)
1 Mi 059770 KomOhutLeik2 460-480 2
2 Mi 059782 KomPakLeik2 460-480 2
3 Mi 059786 PELeik2 460-480 2
4 Mi 059767 KomOhutLeik1 460-480 2
5 Mi 058984 KomPakLeik1 460-480 2
6 Mi 059768 PELeik1 460-480 2




KomOhutLeik2
KomPakLeik2
PELeik2
KomOhutLeik1
KomPakLeik1
PELeik1

8.5.1 Tulokset
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Komponenteista koostuva ohuempi naru. Leikkuri 2:lla otettu nayte.
Komponenteista koostuva paksumpi naru. Leikkuri 2:lla otettu nayte.
Polyesterinaru. Leikkuri 2:lla otettu nayte.

Komponenteista koostuva ohuempi naru. Leikkuri 1:11d otettu nayte.
Komponenteista koostuva paksumpi naru. Leikkuri 1:113 otettu nayte.
Polyesterinaru. Leikkuri 1:l1a otettu nayte.

Naytteenotto ja ajot suoritettiin samana pdivana. Yhden naytteen ajo kesti 45 minuut-

tia. Liitteesta 5 16ytyy kromatogrammit InSitu-ndytteenotosta.

Taulukko 12. Taulukossa on esitetty yrityksessa kerattyjen savukaasunaytteiden tulokset.

HTP-arvot
Nayte Naytteenotto Yhdiste
(mg/m3)
[1,1:3',1"-Terphenyl]-2"-ol -
KomOhut |noin 5 cm Acetophenone 25
Leik2 leikkurinterasta | Benzaldehyde 4,4
Benzoyl bromide -
Triacetin -
Bicyclo[3.1.0]hex-3-en-2-one, 6,6- )
dophenyl-
KomPak |noin 5cm [1,1:3',1"-Terphenyl]-2"-ol -
Leik2  |leikkurinteréists (Zr'];‘:jrfor)‘g,anﬁ‘;;‘;'f_ehyde' > .
1,2-Propanedione, 1-phenyl- -
PELeik2 [noin 5cm 1,3,5,7-cyclooctatetraene -
leikkurinterasta [ [1,1":3',1"-Terphenyl]-2"-ol -
Acetophenone 25
KomOhut |noin 5 cm Benzoic acid, butyl ester -
Leik1 leikkurinterasta | Phatalic acid, allyl ethyl ester -
[1,1:3',1"-Terphenyl]-4'-ol -
KomPak |noin 5cm Caprolactam -
Leik1 leikkurinter&sta | Cyclotrisiloxane, hexamethyl- -
Cyclotrisiloxane, octamethyl- -
Styrene 86
PELeikl |noin 5cm Acetophenone 25
leikkurinterdsta | Benzoic acid, butyl ester -
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Taulukossa 12 on esitetty yrityksessa otettujen savukaasundytteiden VOC-yhdisteet.
HTP-arvot ovat nakyvissa niiden yhdisteiden kohdalla, joille sellainen raja-arvo kirjalli-
suudesta loytyi.

8.5.2 Tulosten tulkinta

Asetonfenoni arsyttaa silmia ja limakalvoja. Bentsaldehydi puolestaan aiheuttaa silmien
ja ihon arsytysta. Styreenid kaytetadn muun muassa tyydyttymattémia sidoksia sisalta-
vien muovien valmistuksessa. Aine arsyttaa silmid, ihoa ja hengitysteitd. Caprolactamil-
la ei ole haitalliseksi tunnettua pitoisuutta, mutta se on drsyttavaa ja lievasti myrkyllista
ainetta. Caprolactamia kdytetaan polyamidi 6:n valmistuksessa. [27; 28]

8.6 Passiivindytteenotto yrityksessa

Tenax-putket jatettiin yritykseen 7 padivan ajaksi kerddmaan passiivindytteita. Tenax-
putket sijoitettiin polttoleikkauspdyta 1:n valittémaan I|aheisyyteen sekda hieman
etadmmadlle, jotta saataisiin tietoa savukaasujen levidmisesta tydymparistossa. Passiivi-
naytteenottoa varten sijoitettiin Tenax-putkia yhteensa kolmeen eri kohtaan. Jokaiseen

naytteenottopisteeseen sijoitettiin kaksi Tenax-putkea, jotta saatiin rinnakkaisndytteet.

Taulukko 13. Passiivindytteiden otto.

Maaritys Tenax-putken |Nayte
koodi
Mi 059785 Passiivinaytel.1
Mi 034849 Passiivindytel.2
Mi 058988 Passiivinayte2.1
Mi 058987 Passiivindyte2.2
Mi 034850 Passiivinayte3.1
Mi059765 Passiivinayte3.2

AU |~ WN =

Passiivinaytel.1 ja passiivindytel.2 sijoitettiin noin 50 cm:n etdisyydelle leikkuri 1:sta
170 cm:n korkeuteen. Passiivindyte2.1 ja passiivindyte2.2 sijoitettiin 6 m:n etdisyydelle
leikkuri 1:std 160 cm:n korkeuteen. Passiivindyte3.1 ja passiivindyte3.2 sijoitettiin 9
m:n etdisyydelle leikkuri 1:std 150 cm:n korkeuteen.



8.6.1 Tulokset

Passiivindytteet analysoitiin seitsemantena padivana GC-MS-TD:lla.

kromatogrammit I0ytyvat liitteesta 6.
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Passiivindytteiden

Taulukko 14. Passiivindytteista l10ydetyt yhdisteet.
Nayte Yhdiste HTP-
arvot

[1,1:3',1"-Terphenyl]-2'-ol -
Octadecane 1100

Passiivi- | Pyridine,3-(1-methyl-2 pyridinyl)-, (Si)- 1

naytel.l [Benzyl Alcohol -
Acetophenone 25

Passiivi- |[1,1':3',1"-Terphenyl]-2"-ol 1

naytel.2 |[Benzene, 1,2-dimethyl 440

Passiivi-

nayte2.1 ) )

:;;ts;;/; 2,5-cyclohexadien-1,-one, 4,4-diphenyl- -
Benzene, 1,3-dimethyl 440

:;;tse”:\’:.l-l Acetophenone 25
2,5-cyclohexadien-1,-one, 4,4-diphenyl- -
cyclotrisiloxane, hexamethyl -

:;;ts;;/; Benzaldehyde 4,4

Bicyclo[3.1.0]hex-3-en-2-one, 6,6-dophenyl-

Taulukossa 14 on esitetty yrityksessa otettujen passiivindytteiden VOC-yhdisteet. HTP-

arvot ovat ndkyvissa niiden yhdisteiden kohdalla, joille sellainen raja-arvo kirjallisuu-

desta loytyi.

8.6.2 Tulosten tulkinta

Passiivindytteet analysoitiin kvalitatiivisesti, joten niista ei maaritetty pitoisuutta. Kvan-

titatiivisen (maarallisen) analyysin suorittamiseksi pitdisi olla tiedossa Tenax-putkeen

imetyn ndytteen tilavuus. Passiivindytteiden keruuputket olivat 7 paivan ajan huoneil-

massa, joten kertyneen ilman tilavuutta ei tiedetty. Passiivindytteiden osalta voitiin

kuitenkin todeta, mita yhdisteitd naytteista I6ytyi.
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Passiivindytteiden tarkoituksena oli saada selville kohdeimureiden riittdva tehokkuus.
Naytteista 16ytyi samoja yhdisteita kuin suoraan savukaasuista otetuista aktiivindytteis-
td. Tama tarkoittaa sitd, ettéd kohdeimureiden teho ei ole 100-prosenttinen. Analyysien
perusteella nayttaa siltd, ettd tunnistettujen yhdisteiden pitoisuudet ovat hyvin pienia,

joten jatkotoimenpiteita ei tarvitse tehda savukaasujen poistamiseksi.

8.7 VOC-yhdisteiden vaarallisuusluokitus

Savukaasuissa oli muutamia yhdisteitd, joiden alkupera ei todenndkoisesti ole peraisin
polttoleikattavista materiaaleista. Tallaiset yhdisteet on jatetty pois tulosten tarkaste-
lusta. Esimerkiksi p-xyleenin esiintyminen tuloksissa johtui muovisista Tenax-putkien

tulpista.

Taulukko 15. Materiaalien polttoleikkaukssa muodostuneiden savukaasujen sisaltamien yhdis-

teiden vaarallisuusluokitukset.

Yhdiste Vaarallisuus | R-lauseet S-lauseet
merkinta

[1,1":3',1"-Terphenyl]-2'-ol Xi 36/37/38 26-36-37/39

1,2-Propanedione, 1-phenyl- | Xn, Xi 22-36/37/38 26-36

1,3,5,7-cyclooctatetraene Xn, Xi 10-36/37/38-65 26-62

2-furancarboxaldehyde, 36/37/38-52/53 26-36-24/25

5-(hydroxymethyl)-

Acetophenone Xn, T, F 22-36-63-43- 26-36/37-24/25-

36/37/38-23/24/25- | 23-53-45-16-7
45-39/23/24/25-11

Benzaldehyde Xn 22 24

Ksyleeni (Benzene, 1,2- Xn, T, F 10-20/21-38- 25-45-36/37-16-7
dimethyl- 39/23/24/25-

ja Benzene, 1,3-dimethyl-) 23/24/25-11-36/38

Benzoic acid, butyl ester Xn, Xi 22-36/37/38 26-36

Benzoyl bromide C 14-34-36/37 26-36/37/39-45
Benzyl alcohol Xn, T 20/22-63-43- 26-36/37-24/25-

36/37/38- 23-53
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23/24/25-45-40
Caprolactam Xn 20/22-36/37/38 2
Cyclotrisiloxane, hexamethyl- | F, Xi 11-36/37/38 26
Ethylbenzene F+,Xn,Xi,F, | 12-19-22-66-67-20- | 9-16-29-33-

T 11-48/20/22-40-38- | 24/25-36/37-36-
36/37/38-23/24/25- | 45-36/37/39-
46-45-39/23/24/25- | 26-23-53-7-24
23/25

Heptadecane Xn, Xi 65-36/37/38 62-36-26

Hexadecane Xi 38 23-24/25

Nonadecane Xn,C,F 66-65-34-11 22-24/25-45-
36/37/39-26-16

Octadecane Xi 36/37/38 26-36

Styrene 10-20-36/38 (2-)-23

Triacetin 23-24/25

Taulukossa 15 on esitetty polttoleikkauksessa muodostuneiden savukaasujen sisaltami-
en yhdisteiden vaarallisuusmerkinnat seka R- ja S-lausekkeet. R-lausekkeet ovat yhdis-
teiden vaaraa osoittavia standardilausekkeita ja S-lausekkeet ovat yhdisteiden turvalli-
suustoimenpiteitd osoittavia standardilausekkeita. Naiden merkintdjen selostukset 16y-
tyvat liitteesta 3.

Ldydetyt yhdisteet ovat padsaantdisesti ihoa, silmia ja hengitysteita arsyttavia aineita,
joiden haittavaikutuksina ovat ihon kuivuminen, ihottumat, silmien kirvely, huimaus
seka paansarky. Varotoimenpiteena on suositeltavaa kayttaa suojakasineitda. Kohdeimu-

rin ollessa poissa paalta on suositeltavaa kdyttda suojalaseja seka hengityssuojainta.

9 Yhteenveto

Tassa insindoritydssa tutkittiin polyesterid, polyamidia ja juuttia seka niistd koostuvien
komponenttien savukaasujen koostumuksia. Materiaalien koostumuksen selvittamiseksi
kaytettiin FTIR- ja DSC-laitteistoja. Polttokokeen ja juutin erillisen mikroskoopilla suori-

tettavan tutkimuksen tarkoituksena oli varmentaa FTIR- ja DSC-laitteistoilla saatuja
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tuloksia. VOC-yhdisteiden analysoinnissa kaytettiin GC-MS-TD-laitteistoa. Menetelmat
olivat sopivia ja saadut tulokset tukivat toinen toisiaan.

Kaytetyt menetelmat soveltuivat polyesterin tunnistamiseen, silla niiden avulla pystyt-
tiin osoittamaan polyesterin olevan polyetyleenitereftalaattia (PET). PET:n sulamislam-
potila-alueen madritys DSC:lla osoitti myds sen, ettd materiaalin valmistuksessa ei ole
kdytetty ainakaan suurempia maaria lisa- tai apuaineita, silld ne olisi havaittu sulamis-
lampdtila-alueen eroavaisuutena Kkirjallisuusarvoon verrattaessa. Polttokokeen avulla
saatiin tietoa polyesterin kdyttdytymisesta sita poltettaessa, eika kokeen tuloksissa ollut
poikkeavuuksia PET:n tunnusomaiselle palamiselle.

Polyamidin absorptiopiikkeja tutkimalla pystyttiin osoittamaan tutkittava materiaali po-
lyamidi 6:ksi, joka sisaltda hieman polyamidi 6,6:ta. Polyamidin DSC-laitteistolla suori-
tetut tutkimukset tukevat tata paatelmaa, silla sulamislampétilan avulla huomattiin ma-
teriaalissa polyamidi 6:n ja polyamidi 6,6:n tunnusomaisia eksotermisia seka endoter-
misia tapahtumia. Polttokokeen avulla tehdyt tutkimukset olivat ominaisia polyamidille,
joten tdmakin koe tukee FTIR- seka DSC-kokeiden tuloksia. Materiaalin voidaan var-

muudella sanoa olevan polyamidi 6:sta, joka sisaltda hieman polyamidi 6,6:sta.

FTIR:n ja DSC:n avulla pystyttiin osoittamaan tutkittava materiaali juutiksi. DSC-
menetelmalla suoritetun tutkimuksen avulla pystyttiin my0s osoittamaan, ettei juutti
sisalld epapuhtauksia. Polttokokeen avulla tehtyjen havaintojen perusteella ei materiaa-
lissa ollut kuiduille poikkeavia piirteitd. Mikroskoopilla suoritetun tutkimisen tarkoituk-
sena oli tarkastella juuttikuidun pintarakennetta tarkemmin. Juuttikuidun kuituraken-
teessa ei havaittu poikkeavuuksia verrattaessa tuloksia kirjallisuudesta |6ydettyihin tu-

loksiin.

Komponenteista muodostuvan narun ja polyesterinarun polttoleikkauksessa syntyvia
savukaasuja analysoitiin laboratorio-olosuhteissa, yrityksessa otetuilla savukaasunayt-
teilld ja passiivindytteilld. Laboratorio-olosuhteissa tehdylla ndytteenotolla vertailtiin
leikkurin terén lampdtilan vaikutusta syntyviin VOC-yhdisteisiin. Leikkurin teran lampo-
tilan muutoksella ei ollut suurta vaikutusta syntyvin savukaasuihin. Yrityksessa otetuilla
naytteilld pyrittiin saamaan tietoa savukaasujen VOC-yhdisteistd. Passiivinaytteiden
tarkoituksena oli saada tietoa savukaasujen leviamisesta tydymparistossa. Passiivindyt-
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teista I6ytyi hyvin vahan savukaasundytteiden kanssa yhtdldisia yhdisteitd, joten on
syyta uskoa, etta kohdeimurit polttoleikkureiden ylapuolella ovat riittavan tehokkaita.

VOC-yhdisteiden pitoisuudet olivat suuria seka OffSitu- etta InSitu-ndytteenotoissa.
Tama johtuu siita, ettd ndytteet otettiin suoraan savukaasuista. HTP-arvoja ei ollut
kirjallisuudesta saatavilla kaikille I8ydetyille yhdisteille. Tama ei valttamatta tarkoita
sitd, ettei yhdisteista olisi terveydelle tai ymparistolle vaaraa, mutta niilld ei ainakaan
toistaiseksi ole havaittu olevan haittavaikutuksia. HTP-arvot on esitetty pitkaaikaisaltis-

tumiselle 8 tunnin aikana.

Savukaasuista ldydetyt yhdisteet ovat haitallisia ihmiselle, joten tydntekijoiden tulisi
kiinnittdd huomiota oman tyo6turvallisuutensa parantamiseen. Keinoja valttaa pitkaai-
kaisen altistumisen riskeja ovat suojakasineiden kaytté seka tilanteen vaatiessa suoja-
lasien ja hengityssuojaimen kayttd. Savukaasut voivat aiheuttaa suoraan hengitettyina
paansarkya tai huimausta, joten tydntekijoiden tulisi valttda tydskentelyd, jos koh-
deimurit ovat pois paalta. Lyhytaikaisia haittavaikutuksia ovat ihoa, silmia ja limakalvo-

ja kuivattavat ominaisuudet.
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IR-spektrit lukuun 4

Kuvaajat tutkittavasta materiaalista seka kirjallisuudesta
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Kuva 17. SDBS:n IR-spektri polyetyleenitereftalaatista (PET). [11]
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Kuva 19. Polycarpolactamin (Polyamidi 6) FTIR-spektri ylimpana. SciVerse, ScienceDirect. [12]
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Kuvaajat ovat kirjallisuudesta seka tutkittavasta materiaalista. Kirjallisuuden kuvaajissa

endoterminen prosessi nakyy y-akselilla alaspadin kulkevalla kayralla.
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Kuva 23. Kuvaajassa nakyy alimmaisella kayralla PET:n DSC-kuvaaja. Sulamispiste 254 °C. [19]

Kuva 24. Tutkittavan polyesterin DSC-kuvaaja.
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Vaarallisuusmerkit seka S- ja R-lausekkeet.
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Alla on esitetty taulukkomuodoissa vaarallisuusmerkit seka S- ja R-lausekkeet ja niiden

yhdistetyt lausekkeet.

Taulukko 16. Taulukossa on esitetty yleisimmat vaarallisuuden merkit. [21]

B Biochazard

I

h

C Corrosive

I
ik
e

E Explosive

N

F+

Xn
Xi

(it 34

Highly Flammakble
Extremely Flammable

Harmful
Irritant

Dangerous for the
environment

k)
)
2

O Oxidizing

R Radicactive

T Toxic
T+ Very Toxic
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Taulukko 17. Taulukossa on esitetty riskien seka yhdistettyjen riskien luokitus.[21]

Risk Phrases

Indication of Particular Risks

R1: Explosive when dry

2: Risk of explosion by shodk, fricticn, fire or other
sources of igniticn

3; Extrerne risk of explosion by shodk, friction, fire or
other sources of igniticn

4: Forms very sensitive explosive metallic compounds
5: Hesting may cause an explosicn
8: Explosive with or without contact with air
T: May cause fire
&: Contact with combustible material may cause fire
9: Explosive when mixed with combustible material
10: Flammakle
11: Highly Flammable
12; Extremely Flammakle
14: Reacts violently with water
15; Contact with water liberates extremely flammakble
gases
16: Explosive when mixed with oxidizing substances
17: Spontanecusly flammatle in air

18: In use may form flammable/explosive vapor-air
mixture

18: May form explosive peroxides

20: Harmful by inhalation

21:Harmful in contact with skin

22: Harmful if swallowed

23: Toxic by inhalation

24: Toxic in contact with skin

25 Toxic if swallowed

28: Very Toxic by inhalation

27: Very Toxic in contact with skin

28: Very Toxic if swallowed

29: Contact with water liberates toxic gas
30: Can become highly flammable in use
31: Contact with acids liberates toxic gas
32: Contact with scids liberates very toxic gas
33; Danger of curmulative effects

34: Causes burns

35: Causes severs bums

36: Imitating to the eyes

37 Imitating to the respiratorny system

38: Imitating to the skin

38 Danger of very serigus imeversible effects

40: Limited evidence of 3 carcinogenic effect

41: Risk of sericus damage to eyes

42: May cause sensitization by inhalation

43 May cause sensitization by skin contact

44; Risk of explosion if heated under confinement

45; May cause cancer

48: May cause heritable genetic damage

48: Danger of sericus damage to health by prolonged
EXpOSUrE

45: May cause cancer by inhalation

80: Very Toxic to agusatic organisms

51 Toxic to aguatic organisms

52: Harmful to aguatic organisms

£3: May cause long-term adverse effects in the aguatic
environment

54 Toxicto flora

55 Toxicto fauna

B8 Toxic to soil crganisms
BT Toxicto bees

B8 May cause long-term adverse effects in the
environment

59: Dangercus for the czone layer

80: May impair fertility

81: May cause harm to the unborn child

82 Possible risk of impaired fertility

83: Possible risk of harm to the unbom child

64: May cause harm to breast-fed babies

85: Harmful: May cause lung damage if swallowed

85 Repeated exposure may cause skin dryness of
oracking

&7 Viapors may cause drowsiness and dizziness

88: Possible risk of imeversible effects
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Combination of Particular Risks

14/15: Reacts viclently with water, liberating extremely
flammakble gases
18/28:; Contact with water liberates toxic, extremely
flammakle gas
20/21: Harmful by inhalaticn and in contact with skin
20021422 Harmful by inhalaticn, in contact with skin and
if swallowed
20/22: Harmful by inhalation and if swallowed
21/22: Harmful in contact with skin and if swallowed
23/24: Toxic by inhalation and in contact with skin
23/24/25: Toxic by inhalation, in contact with skin and if
swallowed
2325 Toxic by inhalation and if swallowed
24/25: Toxic in contact with skin and if swallowed
28/27: Very Toxic by inhalation and in contact with
s&in
28/27/28: Very Toxic by inhalation, in contact with skin
and if swallowed
28/28: Very Toxic by inhalation and if swallowed
27i28: Very Toxicin contact with skin and if swallowed
J5V3T: Iritating to eyes and respiratory system
JE/ATIAE: Imitating to eyes, respiratory system and skin
J8/38: Irritating to eyes and skin
3738 Iritating to respiratony system and skin
323 Toxic: danger of very sericus imeversible effects
through inhalaticn
32224 Toxic: danger of very serious imeversible effects
through inhalation in contact with skin
IW2B/24/25: Toxic danger of very sericus imeversible effects
through inhalaticn, in contact with skin and if
swallowed
3BV22/35: Toxic: danger of very serious imeversible effects
through inhalation and if swallowed
324 Toxic: danger of very sericus imeversible effects
in contact with skin
324/25: Toxic: danger of very sericus imeversible effects
in contact with skin and if swallowed
JIW2E: Toxic: danger of very sericus imeversible effects
if swallowed
328 Very Toxic: danger of very sericus imeversible
effects through inhalation
JIE2T: Very Toxic danger of very sericus imeversible
effects through inhalation and in contact with
=kin
IWIBIATI2E: Very Toxic: danger of very sericus imeversible
effects through inhalation, in contact with skin
and if swallowed
JIE28: Very Toxic danger of very sericus imeversible
effects through inhalstion and if swallowed
32T Very Toxic: danger of very serious imeversible
effects in contact with skin
Very Toxic: danger of very sericus imeversible
3DVATIZE: effects in contact with skin and if swallowed
2B Very Toxic danger of very sericus imeversible
effects if swallowed
42/43: May cause sensitizaticn by inhalaticn and skin
contact

48/20: Harmful: danger of sericus damage to health by
prolonged exposure through inhalation
48/20/21: Harmful: danger of sericus damage to health by
prelonged exposure through inhalation and in
contact with skin
48/20/21/22: Harmful: danger of sericus damage to health by
prolonged exposure through inhalation, and in
contact with skin and if swallowed
48/20/22: Harmful: danger of sericus damage to health by
prelonged exposure through inhalation and if
swallowed
48/21: Harmful: danger of sericus damage to health by
prolonged exposure in contact with skin
48/21/22: Harmful: danger of sericus damage to health by
prolonged exposure in contact with skin and if
swallowed
48/22: Harmful: danger of sericus damage to health by
prolonged exposure if swallowed
48/23: Toxic: danger of sericus damage to health by
prolonged exposure through inhalation
48/23/24: Toxic danger of sericus damage to health by
prolonged exposure through inhalation and in
contact with skin
48/23/24/25: Toxic danger of sericus damage to health by
prelonged exposure through inhalation, in
contact with skin and if swallowed
A8/23/258: Toxic danger of sericus damage to health by
prolonged exposure through inhalaticn and if
swallowed
48/24: Toxic: danger of sericus damage to health by
prolonged exposure in contact with skin
48/24/25: Toxic danger of sericus damage to health by
prelonged exposure in contact with skin and if
swallowed
48/25: Toxic: danger of sericus damage to health by
prolonged exposure if swallowed
B0/83: Very Toxic to aquatic organisms, may cause
lzng-term adverse effects in the aqustic
envircnment
£1/83: Toxic to aquatic organisms, may cause
lzng-term adverse effects in the agusatic
er..ironment
52/53: Harmful to agquatic organisms, may cause
lzng-term adverse effects in the agustic
environment
88/20: Harmful: possible risk of imeversible effects
through inhalaticn
88/20/21: Harmful: possible risk of imeversible effects
through inhalaticn and in contact with skin
88/200/21/22: Harmful: possible risk of imeversible effects
through inhalaticn, in contact with skin and if
swallowed
88/20/22: Harmful: possible risk of imeversible effects
through inhalation and if swallowed
88/22: Harmful: possible risk of imeversible effects if
swallowed
88/21: Harmful: possible risk of imeversible effects in
contact with skin
88/21/22: Harmful: possible risk of imeversible effects in
contact with skin and if swallowed
88/22: Harmful: possible risk of imeversible effects if
swallowed
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Taulukko 18. Taulukossa on esitetty turvallisuus luokitukset. [21]

5

o

ook wN

13

15:
18:
17
18:
20:

21

24:
258:
28:

27
: After contact with skin, wash immediately with plenty

25
30:
33:

Indication of Safety Precautions

: Keep lodked up

Keep out of the reach of children
Keep in 8 cool place
Keep away from living guarters

Keep contents under ... (appropriate liguid to be
specified by the manufacturer)

Keep under ... {inert gas to be specified by the
manufacturer)

: Keep contsiner tightly closed

: Keep container dry

: Keep contsiner in & well-ventilated place
12:

Co not keep the contsiner sealed

: Keep away from food, drink and animal feeding

stuffs

: Keep away from ... {incompatible materials to be

indicated by the manufacturer)

Kesp away from hest

Keep away from sources of ignition - No smeoking
Keep away from combustible material

Handle and open container with care

When using, do not eat or drink

:When using, do not smoke
22
23

Do not breathe dust

D'z not breathe gasfumes’vapor/spray (appropriate
wording to be specified by the manufacturer)

Avoid contact with skin
Avoid contact with eyes

In case of contact with eyes, rinse immediately with
plenty of water and seek medical advice

Take off immediately all contaminated clothing

of ... [to be specified by the manufacturer)
Do not empty into drains
Never add water to this product

Take precautionary meassures against static

a7
28

39:
40

41:

432

43:

A8

47

48

B1:

52

B3

58

BT

59

60

81

62

s Wear suitable gloves

:In case of insufficient ventilation, wear suitable

respiratory equipment

Wesr eyeface protection

To clean the floor and all objects contaminated by

this material use ... (to be specified by the

manufacturer)

In case of fire and/or explosion do not breathe fumes

Dwring fumigation/spraying wear suitable respiratony

equipment {appropriate wording to be specified)

In case of fire, use . (indicate in the space the

precise type of fire-fighting equipment. If water

increases the risk add - Never use water)

In case of sccident or if you feel unwell, sesk

medical advice immediately (show |abel whers

possible)

. If swallowed, seek medical advice immediately and

show this container or label

Keep at temperature not exceeding ... E C {to be

specified by the manufacturer)

: Keep wetted with ... (appropriate material to be

specified by the manufacturer)

Keep only in the original container

: Do not mix with ... {to be specified by the

manufacturer)

Use only in well-ventilated areas

Mot recommended for interior use on large surface

areas

Avoid exposure - obtain special instruction before

use

Dispose of this material and its container to

hazardous or special waste collection point

Use appropriste contasiner to avoid environmental

contamination

Refer to manufacturer/supplier for information on

recoveryrecycling

This material and/or its container must be disposed

of 85 hazardous waste

: Avoid release to the environment. Refer to special
instructions safety data shest

: If swallowed, do not induce vomiting: seek medical
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Combination of Safety Precautions

1/2: Heep lodked up and out of the reach of children
3/7: Keep container tightly closed in a cool place

39/14: Keep in 8 cocl well-ventilated place away from ..

{incompatible materials to be indicated by
manufacturer)

39/14/49: Keep only in the original container in a cool
well-ventilated place away from ... (incompatible
materials to be indicated by manufacturer)

3/9/49: Keep only in the original container in a cool
well-ventilated place
3/14: Keep in a cool place away from ... (incompatible
materials to be indicated by the manufacturer)
T/8: Keep container tightly closed and dry
T/9: Meep container tightly closed and in a
well-ventilated place
T/47: Keep container tightly closed and at a
temperature not exceeding ... *C (to be specified
by manufacturer)
20/21: When using, do not eat, drink or smoke

24/25: Avoid contact with skin and eyes

27/28: After contact with skin, take off immediately all
contaminated clothing and wash imediately with
plenty of.... {to be specified by the manufacturer)

25/35: Do not empty into drains, dispose of this container
and its material in a safe way

28/58: Do not empty into drains, dispose of this material
and its container to hazardous or special waste-
collection point

38/37: Wear suitable protective clothing and gloves

38/37/39:; Wear suitable protective dothing, gloves and
eyeface protection

28/35: Wear suitable protective clothing and eyeface
protection

37/39: Wear suitable gloves and eye/face protection

47/49: Keep only in the original contsiner at temperature
not exceeding ... *C (to be specified by
manufacturer)



Liite 4
1(15)
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Pata File

Acg On
Oparator
Sanple
Misc
ALS vial

Library Search Report

D:\medchen\1\OATA\Liquid bicfuela\tupakanvoc\hannasael
0597638.0

3

Feb 2012 13:45

PE Tmax
Polyesterinauvha maksiml lampotila

1

: Hanna Sell

Sample Mulciplier: 1

Seaych Libraries: D:A\DATABASE\NESTSK.L

Unknown Spectrum: Apex minus start of peak
Integration Events: Chemstation Integrator - AUTOINT2.E

Minimum Quality:

Prd RT Areat Library/id Refs CASE Qual
1 4.20 0,25 D:\DATABASE\NBSI5K.L
Ethylbenzene 63694 000100=-41~4 72
Ethylbénzens 63632 DOD100-41-4 64
Sthylbenzene 63650 000100-41-4 64
2 5,38 0,02 D:\DATABASE\NBS7SK.L
.alpha.-Methylstyrene 64470 0000%8-83=9 49
Phenprobamate 17436 00D673-31-4 47
Senzene, i-aethenyl-4-methyl- 3597 000622-97-9 38
3 5.76 0.32 D:\DATABASE\NBSISK.L
Zenzaldehyde 63686 000100~52-7 90
Benzaldenyde £3689 000100-52-7 90
Benzaldehyde 63685 000100-52=7 90
9 7,46 0,28 D:\DATABASE\NBSTSK.1L ,
Acetophenone 64535 00009%5-66-2 99
hcetophenons 3752 000058-26-2 8§
Acatophenone €£4537 000098-86-2 E§
5 8,49 2.93 D:\DATABASE\NBSTS5K.1L
1,2-Propanedione, l-phenyl- 9265 000579~07-7 90
Benzoyl is¢thiocyanate 13118 000532-55-8 83
Benzeneacetic acid, .alpha.-oxo-, 67796 015206~55-0 73
methyl ester
6 10.15 44.77 D:\DATABASE\NESTSK.L
Banzoic Acid 3303 000065-85-0 91
2anzoic Acid 64651 000065-65-0 91
Benzoic Acid 64650 DQ00ES-85-0 91
7 11.83 '0.15 D:\DATABASEZ\NESTSK.L :
18=Inden~i1=0l1, Z-bromo~2,3-dihydre 25717 005400-80-6 64
Zthancne, 1-(4-ethylphenyl)- 9330 000937~30-4 54
Ethancne, l-(4-ethyiphenyl)- 66589 000937-30-4 64
8 12.30 1.74 D:\DATABASEZ\NBSTSK,L
Biphenyl €7195 000092-52-4 55
Naphthalene, 2-ethenyl- 67202 000827-54-3 %%
B8iphenyl £7193 000092-52-4 49
9 12.93 1.20 D:\DATASASE\NBSI5K.L
Benzoic acid, cyclohexyl ester 23850 0024912-73-9 72
Benzoic acid, butyl aster 63609 000136-60-7 72
1,5-Pentanediol, monobenzoate 24877 055162-82-8 56
I0 24,79 3.35 D:\DATABASE\NBS7SX.L
2-Propenal, 3-|d4-(dimethylaminc)ph 16488 006203~16~5 38
enyl]-
4=Methyl=2, 6~dihydroxyquinoline 16455 034932-01-% 37
Borinic acid, diethyl-, 2-acetylph 23626 074663-9%-% 25
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D: \DATABASE\NBS75K. L

thyl 4-acetylbenzoate
3H-1,2,4-Triazole~3~thione, 1,2-di
hydro-S-phanyl-
l-Indolinecarboxaldehyde, 2-hydrox
y=S-mathyl-

D: \DATABASE\NBSTSK. L
1,1'-Biphenyl, phenoxy-
[l,1%:3',1' '~Tarphenyl]~4'-0l
Bicyclol3.1.0lhex-3-en-2-one, 6,6-
diphenyl-

D:\DATASASE\NBS7SKX.L
1H-Naphtho[2,1-blpyran, 44,35,6,6a,
7,8,9,10,10a,10b~decahydro-3,4a,7,
7,10a-pentanethyl-, [d4aR-(da.alpha
., 63.0eta.,10a,alpha., 10b.beta.) |~
Androstan-17-one, 3-hydroxy-, (3.a
lpha.,5.beta.) -
1,2-piborane(d4)diamine, N,N,¥' N'-
tetramethyl-1,2-diphanyl~

D: \DATASASE\NBS7S5X.L ‘
2,5=Cyclohexadien~1l=cne, 4,4~diphe
nyl-

7,14-Methano~4H, 6H-dipy=ido{l,2~a:
1',2'"-e][1,5)¢8az0¢cin-4-one, 1,2,3
¢ 7¢8,10,11,13,14, 1da-decanydro-, [
758«(7,alpha.,.14,alpha.,14a.alpha.)
1=

1,1'~Biphenyl, 2-phenoxy~

D:\DATABASE\NBSTS5X.L

Oxazole, 2,5-dihydro~4-(4-methylph
enyl}-5-phenyl-

Stannane, tributylethyl-

5, 6=Dihydro=2~ (4=toiyl}-4H-1, 3-oxa
zin-S-one

PRHIE.N Thu Mar 08 11:41:17 2012

20691
16860

16305

33143
33147
13141

36338

41261
35612

71338
33113

713339

31316

45575
20072

038430-55-6
003414-94-¢

0133063-6%-0

028964~8%=6
006093-03-4
013304-07-9

005153-92-4

000053-42~9

019127-90-3

013304-12-¢

035611-60-0

006738-04-1

052919-89-¢

019411-60-0
077580-62-9

30
50

53
52
46

11
19

Liite 4
3(15)



AYea Percent Report

'Da:a Path @ D:\nadchem\l\DATA\quuxa_blotuola\tuﬁakanvoc\hannase\
Data File : 059768.D '

Acq On :+ 3 Fab 2012 13:45

Operator : Hanna Selil

Sample 3 PE Tmax

Misc i Polyeaterinauha maksini iaspdtila

ALS vial : 1 Sampla Multiplier: 1

Integration Paramaters: AUTOINTZ.E

Integrator: ChemStation

Method i D:\MSDCHEM\1\METHODS\PAKiE.N

Title : pahien kvantitointi

Signal TIC
peak R.T. first max last PK peak corr. corr. % of

¢ min scan scan scan TY height area % max. total
1 49,198 615 743 1136 2V 5 5350 1625384 0.56% 0.249%
2 5.380 1136 1160 1243 VW' 5 1594 104453 0.04% 0.016%
300 5,763 1243 1295 1667 BV 4 18019 2081601 0.71% 0.315%
40 r7.462 1667 18%4 2133 VV 4 12080 1827261 D.62% 0.280%
5./1'8.,491 2138 2257 2485 av 374675 19152592 6.55% 2,932%
6 10.147 248% 2841 3406 WV 4 1053528 232447675 100.008 44.771%
7 11.825 3406 3433 3481 vv 4 17885 1012382 C.35% 0.,155%
8 12.299% 3481 3600 3807 BV 9 79011 11387346 3.89% 1.743%
S 12,993 3307 384% 4067 VV 4 67376 7816974 2.67% 1.197%
10 14,786 4067 4477 4581 PV 3 412220 21851709 7.47% 3.345%
11 15,319 4581 4665 4715 BV 4 11241 1932515 0.66% 0.296%
12 19,631 4715 5186 6905 PV 7 202363 236883954 31.00% 35.265%
13 21,894 6905 6584 Ti83 WV T 66028 295095557 9.95% 4.433%
14 22.827 7199 7313 7515 WV 7 45043 19347146 6.62% 2.,962%
A8 23,882 751% 7685 7836 W T 14664 6647231 2.27% 1.018%
Sun of corrected areas: 653202416

PARLE.M Thu Mar 08 12:06:57 2012

Liite 4
4(15)



File
Operator
Instrument
Acquired

Liite 4
5(15)

1D: \madchem\1\DATA\Liquid biofuels\tupakanvoc\hannase\ 0597823,
D

1 Hanna Sell
Fl Inetrument M1
: 3 Feb 2012 11:52 using AcqMethcd JANNE .M

Sapple Name: PE Tmin 3

Mise Info
Abnrcyncs
520000
500000
420000
s
440000,
420000
400002
380000
3000

340000

280000

240000

: sama tenax uudestaan pitaisi olla nyt puhdas

TIC: 088752).0

1 LA 90 ’ ! E T T L T
4 600 2.00 10co 12.00 1400 16.00 18.00 2000 200 2400



Library Search Report

Data Path : D:\msdchem\1\DATA\Liquid biofuels\tupakanvoc\hannase\

Data Pile : 0597823.D
Acg On 3 Feb 2012 11:52
Operator Hanna Sell

Sample : PE Tmin 3

Misc sama tenax. uudestaan pitaisi olla nyt puhdas
ALS Vial 1 Ssmple Multiplier: 1
Search Libraries: D:\DATABASE\NBS7SK. L Hinimum Quality: o

Unknown Spectrum: Apex minus start of peak
Integraticn Events: Chepstaticn Integrator - AUTQINTZ.E

2ki RT Areat Libracy/ID Rafd ChS$¢  Qual

1 5,98 0.06 D:\DATABASE\NBSTS5X.L
Silane, aethylmathyl[[S-mathyl-2-(1 3738% 074841-60-4 137
-methylethyl)cyclohexylioxy] ~=2-pro
penyl-, (l.alpha.,2.bata.,5.alpha,
]_
Oxszole, S5-bromo-2-methyl=4-phenyl 31211 020662-33-% 2%
Cycicbutane, 1-bromo-2-chloro- 14234 055887-83-7 25

2 7.51 0.01 D:\DATABASE\NBSTSK.L
Uridine, 2',3"-0-{phenylmethylena) 47129 003257-71-4 9

Allyl phenoxyacetate 20692 007493=74=5 7

Chlorpropham 70295 000101-21-2 7
3  9.28 0.05 D:\DATABASE\NBSTSK.L

Benzolc Acid 64649 000065-85-0 72

Benzoic Acid 64647 000065-85-0 €4

Benzelc Acld 64648 Q00DES-85-0 64

4 19.99 42.63 D:\DATABASE\NBSTSK.L
5-Bromo-2-aminobenzophancne hydraz 40980 ¢00000-00-C 35
one
trans-5,6=Dihvdro=1l-pechyibenz (A) 38862 082735-48-6 30
anthracene-5%,6-diol
2-12,4-Dinitrostyryl)=l=naphthol 37682 000000-00-0 14

S 20.81 30.27 D:\DATABASE\NBSTSK.L

2=Chloro-5-methoxypyrimidine 8255 022536-65-6 10
Benzenepropanenitrile, .beta.-imin B466 016137-%0-% 10
o=

g-Isoquinoiinamine 8485 023687-27-6 9

6 22.84 26.73 D:\DATABASE\NBSTISK.L
Bicyclo(3.1.0)hex-3-en-2-one, 6,6~ 33141 013304-07-% 83

diphenyl-
£1,3':3",1" '~Taxrphanyl]-2'-ol 33145 002432«11-3 64
£1,1':3',1* ' -Terphenyl]=4'=0l 33147 D06033-03-4 B4

PAHL16.M Thu Mar 08 11:40:30:2012

Liite 4
6(15)



Pata Path ‘:
Cata File :
Acqg On 2
Cperator
Sample H
Nisc O
ALS vial

Integracion
integratox:

Hethod X
Zitle 3

Signal

peak R.T. f
¥ min
5.5%81
7.508
9,275
15.988
20.813

LU R |

o

22.840

PAHIGSH Thu M

Area Percent Report

D:\padchem\1\DATA\Liquid biofuels\tupakanvoc\hannase)
0597823.0
3 Feb 2012 11:52
Banna Sell
PE Tmin 3
sama tenax uudestaan pitaisi olla nyt puhdas
1 Sanple Multiplier: 1

Parameters: RUTOINT2.E
Chem3tation

D:\MSDCHEM\1\METHODS\PAH16.M
pahien kvantiteinti

¢ TIT

irsr max last PK paax cory, COXr, N of
scan scan scan TY height areca % max. total
1234 1372 1822 PV 1768 605503  0.14% 0.059%
1822 1910 2141 PV 797 110456 0.02% 0.011%

2141 2534 2667 PV © 7645 556564 0.313% 0.054%
3702 €312 6531 PV 6 385449 4437449370 100.00% 42.827%
6531 6603 7197 VV & 316964 313620276 70.68% 30.263%

7197 7318 7959 VBAE 270714 277493865 62.54% 26.762%

Sum of corrected areas: 1036141035

ar 08 12:07:24 2012

Liite 4
7(15)
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File :D: \madchem\ 1\DATA\Liquid_biofuels)\tupakanvoc\hannase\059770.0
Cperator  : Hanna Sell
Acgquired : 3 Feb 2012 14:27 uzing AcgNethod JANNE.M

Inscrument : Instrument #1

Sample Name: KomPak Tmax

Misc Info : kompotiiteiata koostuva nauha, paksu max T
Vial Number: 1

Azundarce TIC: 059770.0
y 272

400000

1 1558

220000 a4

180000 ‘

160000 Son |

140000 ” ‘ J7ee

wow | .‘ | l
1m | s I a\b\( |

. 613 |
60000, |

”" ”‘ms Il ‘l W
l l '\, ?Mv ;'U i nuw

‘Jvi'\‘%“"\u \."

- 1 ' ‘ % —r
Time-—-> ‘m ano 0 00 1000 12.00 14.00 16.00 18.00 2000 2200 2400

40000 4
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Laprary Search Report

Data Path : D:\msdchem\1\DATA\Liquid_biofuels\tupakanvoc\hannase)
Data File : 059770.D
Acq On 3 Feb 2012 14:27

Sample KomPak Tmax
Misc kompotiiteista koostuva nauha, paknu max T
ALS Vial 1" Sanmple Multiplier: 1

Search Libraries: D:\DATABASE\NBS75K.L Minimum Quality: ©

1
Operator : Hanna Sell

Unkaown Spectrum: Apex minus start of peak
Intecrarion Events: Chemstation Integrator - AUTOINT2.E

Pk RT Arca\ Libraxy/ID Rath CAS¥ Cual

1 b I ) : N2S575K.L
Furan, 2,5-dim=thyl- 63114 000625-86-5 9
2-Furancarboxaldehyde 63104 000098-01-1 9
2-Furancarboxaldehyde 63103 Q00098-01-1 &

2 4.64 (.55 D:\DATABASE\NBSTSX.

1,2-Propanedicl, 3- (nethylthiu)- 3876 022551-25-4 5
S-Nonenal, (E}- 7465 002277-28-1 S
: m-qudazole. 2,4-dimethyl- 1075 000930-62-1 &

3 6.13 2.07 D:\DATABASE\NBS75K.L
v Benzonitrile £3598 000100-47-0 18
4{1H) -Pyrimidinone, 2-methyl- 2265 015875-04-8 17
Benzene, fsocyand- 1841 000531-54-4 14

4 7.81 1.04 D:\DATABASE\NBS75K.L
Ethanone, 1-(l-cyclchexen-1-yl)=- 64789 00Q0%32-66-1 27
Cyclohexanol, 2-(l-methylethyl)« 8034 000026-07~-1 25
1,3-Hexadiene, 3-ethyl-2-methyl-, 4269 074752-57-3 25
(21 -

5 5.48 §.73 D:\DATABASE\NBS75K.L

Banzoic Acid 3903 000065-85-0 91

Benzoic hcid 64648 000065-85-0 51

Benzeic Acid 64551 QC0085-85-0 51
& 10.00 0.54 D:\DATABASE\NBS75K.L

Benzofuran, 2,3-dihydro- 64532 000496-16-2 16

Benzene, (ethenyloxy)- 64551 Q00766-94-9 14

N-Benzylglycine ethyl ester 20936 00E436-90-4 14

7 10.32 0.52 D:\DATABASE\NHS7SK.L
2-Furancarboxaldehyde, 5-{hydroxys 64361 000067-47-0 80

ethyl)«
2-Furancarboxaldehyde, 5-{hydroxym 4421 Q0006§7-47-0 72
ethyl) -
2-Furancarboxaldenyde, 5-(hydroxym 64880 000067-47-0 52
ethyl} -
4 20.84¢ 0.33 D:\DATABASE\NBS7SK.L
Benzoic acid, 4-methyl- 6472 000095-94-5 35
d-Nathoxybenzylanine 6751 005071-95-5 35
Benzoic acid, 3-methyl- 6438 000095-04-7 35
9 11.36 2.53 D:\DATABASE\NBS75K.L
Caprolactam 64076 0Q00105-60-2 30
Caprolactam 2777 000105-60~-2 72
Aninocaproic Acid £617 000060-32-2 50
10 12.29 1.96 D:\DATABASE\NBS75K.L
Naphthalene, z-ethenyl- 67202 000827-54-3 53
Naphthaléne, 2-ethenyl- 11097 000827-54-3 53
Biphenyl 67195 000092-52-4 43

PAH16.M Thu Mar 0B 10:35:49 2012 Page: 1



Livrary Search Report

Data PFath : D:\msdchem\1\DATA\Liguid_bicfuels\tupakanvoc\hannase\
Data File : 059770.D

Acg On 1 3 Feb 2022 14:27

Opeérator 1 Hanna Sell

Sample i KomPak Tmax

Misc : kompotiiteista kocstuva nauha, paksu max T

ALS Vial : 1  Sample Multiplier: 1

Search Libraries: D:\DATABASE\NBS?7SK.L

Unknown Spectrum: Apex minue start of peak
Integration Events: Chemstation Integrator - AUTOINTZ.E

Minimum Quality:

0

=k RT Areat Library/I1D Refg CASE  Qual

11 14.86 0,96 D:\DATABASE\NBS75K.L
2,3,5,6-Tetraflucroanisole 17550 002324-36-3 59
4-Methyl-2,5-dinethoxybenzaldehyde 17658 000000-00-0 50
2,5-Dimethoxy-4-ethylamphetamine 28385 000000-00-0 47

12 15.59 8.85 D:\DATABASE\NBS7SK.L
HBenzene, l-ethenyl-3-nitro- 9442 00D58E-35-0 56
1,2-Benzenedicarboxylic acid, dipr 71450 000131-18-8 &0
cpyl ester
1,2-Benzenedicarboxylic acid, dipr 71449 000131-16-8 45
opyl eater

13 17.36 5.17 D:\DATABASE\NBS7S5X.L
Bicyclof3.1.0]hex-3-en-2-one, 6,6~ 33141 013304-07-9 4&
diphenyl-
f1,1':3',1''-Terphenyl}-4*-ol 33147 006093-03-4 35
Benzenamine, 2,3,4.5-tetrachloro-6 35638 042138-72-7 11
-methoxy-

14 19.59 43.43 D:\DATABASE\NBSTEK.L
f1,1':3',1¢ ' -Terphenyl] -2' -0l 33145 002432-11-3 87
[1,1':3',1" ' -Terpheayl] -4'-o0l 33147 005093-03-4 87
Bicyclel3.1,0)hex-3-en-2-one, 6,6- 33141 013304-07-% 387
diphenyl-

15 21.72 16.35 D:\DATABASE\NBS75K.L
Quinoline, l-benzoyldecahydro-, tr 32552 022218-32-3 539
ans-
1,2-Propanedione, l-phenyl- 66562 000579-07-7 59
.beta.-D-Ribofuranose, l-acetate 2 S5067 006§974-32-5 45
+3,5-tribenzoate

16 22.80 7.23 D:\DATABASE\NBS75K.L
Azuleno(4,5-b) furan-2,7-dione, 3,3 33103 005956-04-7 18
a,4,5,9a, 5b-hexahydreo-3,6,5-trinet
hyl-, [3R-{3.alpha.,3a.beta.,5a.be
ta.,9%.alpha.)]-
Bfnzenamine. 4-[(4-nitrophenyl)thi 32587 000101-59-7 14
[+
Benzenamine, 2,4,6-trisll,l-dimech 36083 000961-3B-6 12

ylethyl} -

PAKLE .M Thu Mar 08 10:35:149 2012

Pager 2

Liite 4
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Area Percent Report

cory.
3 max.
3.35)
1.26%
4.76%
2.39%
15.50%

1.25%
1.15%
0.75%
5.949%
q.50%

2.200
20.39%%
i1.91%

100.00%
37.65%

15.85%

5 of

total
1.718%
0.548%
2.066%
1.036%
6.725%

0.543%
0.516%
0.325%
Z2.573%
1.955%

0.957%
8.855%
5.172%
43.4258
16.348%

7.230%

Data PFath : D:\msdchem\1\DATA\Liguid bistfuels\tupakanvoc\hannase)
Data File : 053770.D
Acq On + 3 Feb 2012 14:27
Operator : Hanna Sell
Sample : XomPak Tmax
Misc : kompotiiteista koostuwa nauvha, paksu max T
ALS Vial : 1 Sample Multiplier:
Integration Parameters; AUTOINTZ.E
Integrator: ChemsStatlion
Method + D:\MSDCHEM\L\METHODS\PARIG.N
Title : pahien kvantitointi
Signal : TIC
peak R.T. first max last PK peak COXE.
L] min scan scan zcan TY height area
1 3.948 468 655 842 BV 8715 6484140
2 4.640 842 899 1200 v 7 9491 2072875
3 6§.128 1200 1424 1803 PV 7 34174 7809264
& 7.807 13803 2018 2204 VV T 26438 191646238
5 9.483 2204 2607 2712 oV 6 147040 25433735
6 9,999 2712 2789 2872 yv.6 10185 2052727
T 10.325 2872 Z904 3000 VV 5 20359 1949492
8 10,835 3000 3084 3147 vV S 8727 12289867
9 11,380 31497 3269 3526 PV S 60959  HT47574
10 12.290 3526 3597 4088 vv 5 32639 7391066
11 14.862 4098 4504 4581 PV S 30702 3515964
12 15.590 4581 4761 5027 PV 2 1EB442 33469659
13 17.360 5027 5385 5479 VV 2 26972 19547223
14 19,594 5472 B172 6744 VV 4 223915 164136397
15 21.718 6744 €922 7224 VW 132599 61791499
16" 22,801 7224 7304 7903 vv 50751 27328930
Sum of corrected areas:

PAHL1G6.M Thu Maz 08 10:13:07

2012

377976211

Liite 4
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File :D:\msdchem\ 1\DATA\Liquid_biofuels\tupakanvec\hannase\034650.0D
Cperartor : Hanna Sell

Acquired © 3 Feb 2012 12:55 uging AcgMethod JANNE.N

Instrument : Instxument W1

Sample Name: XomPak Tmin

Misc Info : Xomponenteista valmistettu nauha, paksu

Vial Number: 1

Azundarce TIC: 034850.D
420000

400000

© 320000 )
260000

260000

TO00 u‘.ee ', &

400501 395 833 ’ VXH

|‘I.AO
2000 n‘i“ I mz «\,W‘
wdw w.u;i&..* eI S e e S

Tim.> 550 100 1200 te00 1600 1800 2000 2200 2400



Pata Path
Data File ;

Acg On
Operator
Sample
Misc
ALS Vial

Libracy Search Report

D:\msdchen)\1\DATA\Liquid biofuels\tupakanvoc\hannase)

3

034850.0

Feb 2012 12:%%

XomPak Tmin

Komponenteista valmistettu nauvha, paksu

1

; Hanna Sell

Sample Multiplier: 1

Search Librzaries: D:\DATABASE\NBS75K. L

Hinsmum Quality:

Unknown Spectrum: Apex minus start of peak
Integration Events: Chemstation Integrator - AUTOINT2.E
2ké RT Areak Libracy/ID Rafd CAsS? Qual
1 3.95 0.24 D:\DATABASE\NBST5X.L
Pyrazole, 1,4-dimethyl- 1073 001072-68-0 9
1H-Pyrazole, 3,5-dimethyi- 53107 000067~-51-6 g
Fuzan, 2,5=dinethyl~ 6311€ Q00825-86-5 9
2 5.78 0.09 D:\DATABASE\NBSTS5X.L
Benzene, 1-flucrc-2-mathyl- 63852 000095-52-3 22
1H-Imidazole, 2-ethyl-d-methyl- 2275 000831-36~2 22
Benzenebutancic. acid, .aipha.-ethy 24852 055822-895-4 16
1-.bata.-hydroxy-
3 6.44 0.20 D:\DATABASE\NBS7S5K.L
J R-Echyl-4-methyl-d-occtanamine 15506 071275-02-0 45
Varzatraman=~3,23-dicl, 14,1%,16,17- 5485¢€ Q00060-70-8 36
tetradehydro-; {3.beta.,23.beta.)-
Piperidine, l=nitroso~ 64095 Q00100-78-4 9
4 7.80 0.10 D:\DATABASE\NBS75X.L
Phencl, A«nethoxy=, acetate 135%5¢ 001200-06-2 43
Guaifenesin 69604 000093=14~-1 37
2,4-Heptadiene, 2,4-dimethyl~ 4228 Q74421-05%-9 25
5 8.52 0.03 D:\DATABASE\NBST5K.L
prHydroxymeperidine + THAHE 38953 Q00000-00-C 25
Phytol 42181 000150-86-7 14
Phytol 72680 000150-86-7 14
& $.33 0.51 D:\DATABASE\NBST5K.L
Benzole Acid 3502 000065-85-0 90
Benzoic Acid 64647 000065-85-0 87
Benzoic Acid §4631 0000&£5-85-0 87
T 10.32 0.16 D:\DATABASE\NBST75K.L
Z~Furancarboxaldehyvde, 5-{hydroxym &4860 000087-47-0 B0
ethyl)-
Z-Furancarboxaldehyde, %5-{hydroxym €d48&1 0000&7-47-0 72
ethyl}-
2-Purancarboxaldehyde, S-{hydroxyn 4421 00Q0E7-47-0 56
athyl)-
8 11.40 0,29 D:\DATABASE\NBSTSK.L
Caprolactan 2777 000105-60-2 E&
Caprolactan 64075 000105-60-2 64
Caprolactam 64076 000105-80~2 45
9 12,31 0,07 D:\DATABASE\NBS7SK.L
Biphenyl 67196 DODOS2-%2-4 49
Biphenyl £7183 000092-52-4 46
Naphthalena, 2-ethenyl- 67202 000327-54-3 4&
10 12,61 0.03 D:\DATABASE\NBS7SK.L

Liite 4
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11

13

1§

17

i8

14.92

16,17

17.37

18.45

19.66

21.83

22.87

23,59

2.20

1,86

6,16

g.02

44.75

12,08

12,52

10.69

1,8-Naphthyridine, 2,4,7-trimethyl
Moncmethyl-trinethylene-.beta, -sed
cheptitol
5,5-Dimethyl-4-phenyl-spircll, 2]he
xane-3-imidazoline-3-oxide

D:\DATABASE\NB5TSK. L
Hexadecane
Hexadecane
Hexadecane

D: \DATABASE\NBSTSK.L
Heptadecana
Heptadecane
Nonadecane, 9-methyl=

D:\DATABASZ\NESTSK.L
10E-Phencthiazine, S-oxide
2-{2,4-Dinitrostyryl) -1-naphthol
Indan, 6-tert-butyl~4-ethyl-1,1~al
nethyl-

D: \DATABASE\NBST5K.L
Nonadecane
Henaicosanae
Heptadecane

D: \DATABASE\NBST5K.L
{1,1'23",1"'-Terphenyl]-2"'-0l
Bicycio(3,1.0)hex=3=en~2-one, 6,6~
diphenyi-
[1,1':3",1" ' =Terphenyl]=4"'=ok

0: \DATABASEANBSTSK.L

2,4 (1H, 3H) -Pyrinmidinedions, &-math
y1l-3-phenyl-

Benzoic acid, 2-amino=, methyl est
[} 4

Benzoic acid, 2-amino-, methyl est
er

D:\DATABASE\NBSTSK.L g
4-Carbomathoxy=-2,2,%, 5-tetranethyl
-3-imidazoline-3-oxide-l-oxile
Naphthalen=1, 4~imine-9-carboxylic
acid, 1,4-dihydro-, ethyl ester
Benzens, l1~chlore=3-(2,2-dicyano &
thenyl)

2:\DATABASE\NBSTIK.L

Benzene, 1,2,4,5-tetrachloro=~3-nit
ro=

Farrocene, (3-hydroxypropyl)-
1,1'-8iphenyl, 2,2',5-trimethoxy~

PAH16.M Thy Mar 08 11:40:54 2012

15832
36140

35563

29267
0750
T078S

32083
71193
39865

26508
47682
30042

71950
42201
32063

33145
33141
33147

231315
66842
66841

28473
26541

15738

71672

32674
32755

014757-44-9 35
000000-00~0 23

000000-00~0 25

0OD544-76-3 97
000544-76-3 93
000544-76-3 23

000629-78-7 97
000629-78-7 96
013287-24-6 53

001247-21-2 25
000000=00=0 12
P03247-65-2 11

000629-52~5 57
000629-594-7 95
000629=78~7 52

002432~11-3 58
013304-07-9 58

D06DII-03-4 52

£01804-04-2 10
000134-20-3 9
000134-20-3 9

050839-39-9 9
038936-25-3 9
002972-73-2 9

000117~18-0 15

012093-88-6 10
01%718-53-7 10

Liite 4
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Area Percent Report

D:\msdchem\1\DATA\Liquid_biofuels\tupakanvoc\hannasae\

corr.
% max.

17.93%
100.00%

26.99%
27.97y
23.88%

865471870

Data Path :

Pata File : 034350.D

heq On : 3 Feb 2012 12:55

Operator : Hanna Sell

Sanple : KoemPak Tmin

Misc 1 Komponenteista valmistettu nauha, paksu

ALS Vial : 1 Sample Multiplier: 1

Integration Paxameters: AUTOINTZ.E

Integrator: ChemStation

Mathod s D3 \HSDCHBM\l\mHO_DS\PAH 16.M

Title : pahien kvantitoint:i

Signal SARTC

peak R.T. first max last PK peax corr.

] min  scan scan scan TY height Area

1 3.951 147 656 1082 BY 3 36074 2079953

2:°.5,780 1082 1301 1374 PV 3 6678 B04448

3 6.440 1374 1534 1857 vv 3 9802 1737348

4 7,801 1857 2014 2109 VW 3 5578 670238

S 8.516 2109 2266 2418 Vv 3 1647 262927

& $.327 2418 2552 2695 PV 3 45189 4944358

7 10.322 269% 2503 3117 VWV & 6961 1363371

6 11.402 3117 3284 3521 P¥ 9 11163 2488491

9 12.307 3521 3603 3650 PV 9 6843 645515

10 12,613 365037121 1782 *V 3§ 4328 223830

11 14.921 3753 4525 4B4B PV 4 SB033 19031257

12 16.166 4848 4964 5035 VW 3 107966 16123180

13 17.368 5035 3388 5463 VV 3 111437 53308335

14 18.449 5461 5769 5830 vv 5 160165 69427860

15 19.659 5830 6196 6876 VV' 7 301096 3IBT2E7534

16 21.834 6878 6963 7200 Vv 7 204614 104525743

17 22,875 7200 7330 7576 VV 7 186056 108338167

18 23.986. 7576 7722 7958 vBA7 152152 92503261

Sum of correckted areas:

PAEL16.M Thu Mar 08 11:59:20 2012

0.2013%
0.101%
0.030%

0.514%
0.158%
0.288%
0.07%%
0.026%

2.199%
1.863%
6.159%
8.022%
44.745%

12.077%
12.518%
10.688%

Liite 4
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Kromatogrammit lukuun 8.5

Kromatogrammit InSitu ndytteenotosta.

File :Di\madchen\1\DATA\Seil\059768.D

Qperxator ; Hanna Sell

Acquired : 10 Feb 2012 13:42 using AcgMethod JANNE.M
Instrument : instrument M1

Sample Mame: PELeikl

Misc Info : Polyvesteri naru leikkuri 1

Vial Number: 1
Abundance TIC: 0557580
20000
30000 |
250000
250000
240000
220000
200000 l
120000 ||

|
160000 \

100000 |
12.00 f

0000/ | \ ~

| /
40000 1

(5o

20000 452 (f! by -wl'
?'45 | \ LT RRRY Vg

NNV

i U R SR S

Time-.> 400 600 800 10.00 12.00 14.00 15.00 18.00 20.00 2200 24.00



Library Search Report

Data Path ;i D:\msdchenm\L\DATA\S5ell)
Data File : 059768.D

Rcg On i 10 Feb 2012 13:42
Oparator ¢ Hanna Sell

Sample : PELeikl

Misc ¢ Polyesterli nazu leikkuri 1

ALS Vial: 1

Sgarch Libraries:

Unknown Jpectrum:

Sample Multiplier: 1
D:\DATABASE\NBSTSK. L

Apex minus start of peak

Hinimum Quality:

Integration Events: Chemstaticn Integrator - AUTOINTZ.E

0

Fk§ RT Areal Library/1D Rers CASE Qual
1 4.62° 0.35 D:\DATABASE\NBSTSK.L
Styrene 1947 000100-42-5 a0
1,3,5,7-Cyclooctaterraene 63647 000629~-20-3 86
Bicyclo{d.2.0)octa-1,2,58-triene 1948 000€654-87-1 83
2 7.4% 0.13 D:\DATABASE\NBS75K.L
Acetophenone €4535 0000988-86-2 B0
Acetophenone 64534 000098«86~2 72
Acetophenone 3752 0000%6-86-2 T2
3 .53 14.04 D:\DATABASE\NBST5K.L
Benzoic Acid 64551 0000E%-85-0 &1
- Benzoic Acid 3903 000065=B5-0 91
Benzoic Acid 54648 00008%-85-0 52
4 12.9C 2.0 D:\DATABASE\NB3T3K.L
Benzoic acid, butyl ester €8609 000136-60-7 78
1,5-Pentanediol, monohenzoate 24877 055162-8Z-8 64
Benzoic acid, cyclohaexyl ester 23850 002432-73-% €4
S 20,77 35.45 D:\DATAZASE\NBSTSX.L
1H-Indole, dibronomethyl- 40615 065216-30-0 10
Triiscpropylantineny dichloride 45542 058037-60~8 &
Manganese, tetracarbonyl(3,3,3-tri 41068 086271-17-1 4
fluoro=2=formyl=~l-propenyl=C,0} =,
(0C-6-23) -
€ 21.75 20.28 D:\DATABASE\NBSVSK.L
Zthyl benzoylacetate 20688 000084-02-0 33
Benzoyl chloride T268 000093~88-4 33
4-Chiore-3~nitrobenzophencne 71744 056107-02-3 10
T 22.73 14,52 D:\DATABASE\NBSVSK,L
1,1' -Biphenyl, phenoxy- 33143 028984-859-6 54
[1,1"%:3*,1' ' -Terphenyl}-4'=-0l 33147 006093-03-4 60
[3,1%:3%, 3" "' -Terphanylj-2'-ol 33145 002432-11-3 55
8 24.00 12.83 D:\DATABASE\NBSTSK.L
Benzene, 1,1°,1''-(ethoxymethylidy 40335 000968-39-8 14
nejtria~
Benzene, 1,1°,1''-(methoxymethylid 72118 000556-31-6 12
ynejtris-
2-Propencic acld, 2-cyano-3-(4-dim 32732 001866-52-3 10

ethylaminophenyl)-, ethyl ester

PAHLS.M Thu Mar D8 11:33:42 2012

Liite 5
2(23)



Data Path :

Cata File : D5%768.D
Acg On : 10 Feb 2012
Operator : Hanna Sell
Sample * PELeikl
Hisc :

ALS Vial

Liite 5
3(23)

Area Percent Report

D:\msdchem\1\DATA\Sell)\

13:42

Polyesteri naru leikkuri 1
1 Sample Nultiplier: 1

intagration Parametexs: AUTOINTZ.E

Integrator: ChemStation

Wathod : D:\MSDCHEM\1\METHODS\PAR1E.N

Ticle
Signal ARPIE

peak R.T. first max last

L nin sScan scan scan
4.622 708 893 1670
7.449 1670 1890 2111
9.533 2111 26285 3272
12.902 3272 3813 4207
20.767 4207 6587 6718

21.751 6713 6934 7151
22.788 7151 729% 7543
29,002 7544 7728 7959

@O oy RO R S ]

Sum

PAH1IE.M Thu Mar 08 12:24:04

pahien kvantitointi

PK peak COryY. corr. % of

T¥ height area & max. total
B 7 5915 1417600 0.98% 0.352%
PV & 45456 512108 0,35% 0.1274
FV 4 2%7855 56566197 39.17% 14.041%
B 7 51401 8099165 5.61% 2.010%
PV 10 106717 144408217 100.00% 38_845%

VYV 3 166465 Bi705198 56.58% 20.281%
WV 3 113902 SB8484491 40.50% 14.517%
VBA3 T6057 51670260 35.78% 12.826%
of corrected areas: 402861238

2012



Liite 5
4(23)

File :0:\madchem\ L\DATA\Sell1\059767.0
Cperator : Hanna Sell
Acquired : 10 Feb 2012 12:16 using AcgMethod JANNE.M

Instrument Instrument #1

Sample Name: KompOhutLeikl

Nisc Info : Komposiiteista kcogtuva naru chut leikkuri 1
Vial Number: 1

Abundance TIC: 059767.0
220000,

210000/
2000001 1 227
190000 .82

180000, |

170000 w ||
| n
1 '
2391

140000

140000 237

130000 l
120000

110000 |

30000

|
[
om0 | 5 [ ' .
| ! | 13.29
588

10200, | ) a4 |
[N \' 7.01 . w
! _s—,k-bw\..a.....x.....a,.g?_ dall

Timee> 400 £.00 8.00 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200 2400



Data Path
Data File

Acq On
Cperator
Sanple
Misc

ALS Vial

Library Search Report

D:\msdcham\ I\DATA\Se11\
059767.D

10

Feb 2012 12:16

KonpOhutLeikl
Komposiiteista koostuva naru ohut leikkuri 1

1

: Hanna Sell

Sample Multiplier: 1

Search Libraries; D: \DATABASZ\NBS5T5K. L

Minimum Quality:

Unknown Spectrum: Apex minus start of peak
Integration Events: Chemstation Integrator = AUTCINTZ.E
Pré RT Area% Library/ID Ref# CASF  Qual
1 3.56 0.32 D:\DATABASE\N2STSK.L
Cyclotrisiloxane, hexamethyl- 70586 000541-05-9 &4
Cyclotrisiloxane, hexamethyl- 27918 00U%41-085-9 42
1,1,1,3,5,7,7,7-0Octanethyltetrasil 394662 000000-00-0 40
oxane
2 .89 0.29 D:\PATABASE\NBSTS5K.L
1,3,8,7-Tetraethylbicyclof3.3.1)te 44149 073420-21-0 22
trasiloxane »
Fura[2',3"':4,5]thiazolo(3,2-e)puri 39537 D1e€687-76-8 22
ne-8-nethanol, 4-amino-6.alpha.,?,
B, %a~tetrshydro~T=hydroxy~, [6aS«{
6a.alpha.,7.alpha,,8.beta., %a.alph
a.)]-
T&,9c- (Imincethanc) phenanthzo(d, 5~ 33622 024695-70-3 18
bed] furan, 4a.alpha.,5-dihydro-3-m
ethoxy-l1Z-methyl~
3 7.01 0.06 D:ADATABASE\NBS7SK.L
7-Oxabicyclo{4.2.1|nona-2,4-dien-8 €477 028000-13-7 1%
~one
Methyl 10-ghanyldecanoate 36305 000000-00-0 12
2-Propenoic acid, 2-[(pheaylmethyl 31872 0776L11-65-5 10
)sulfonylj-, methyl ester, (2)=
4 T.44 0.14 D:\DATABASE\NBS?5X.L
Banzamide 3808 000055-21-0 64
hcetophencne 64537 000098-86-2 &4
Butanedioic acid, (phenylmethyleéne 24275 005653-88~3 5%
J_
5 9.37 .24 D:\DATABASE\NBS73XK.L
Benzoic Acid 64651 000065-85-0 91
Benzoic Acid 64650 000065-85-0 21
Benzoic Acid 3303 000065-85-0 91
€ 12.91 0.6% D:\DATABASE\NBS7SK.L
8enzoic acid, butyl ester 68609 000136-60-7 72
Benzoic acid, cyclohexyl eater 23850 002412-73-9% 56
n-Fropyl benzoate 13438 002315-68-6 56
7 13.239 (.05 D:\DATABASE\NBS7S5K.L
1,2-Benzenedicarboxylic acid, decy 353133 025724-58-7 35
1 hexyl ester
1,2-Benzenedicarboxylic acid; diis 74177 027554-26-3 17
coctyl ester
Di-n-octyl phthalate 74172 000117-342-0 17
B 13%.82 0.81 D:\DATABASE\NBS73K.L
Phthalic acid, allyl ethyl ester 30702 033672-94~5 72
1,2~Benzenedicarboxylic acid, mono 70593 000131-70-4 &4

Liite 5
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Liite 5
6(23)

butyl esater
2-Acetylbenzoic acid 13357 000577-56-0 54

9 20.82 50.31 D:\DATABASE\NBST5K.L
Benzene, l-nitro-4-phencxy= 26511 000620-88~2 25
1,4-Pentadien-3-one, 1,%-diphenyl- 71048 000%35-58-9 13
2=0x0-5~penzoxy-E-methyl-4=-phenyl- 41507 000000-00-0 12
1,2,3,49-tetxahydropyrinidine

10 21.78 27.58 D:\DATABASE\NBS7SK.L
4,5,6,7,8,9,%,10,11,12-Decahydrop 36350 000000-00-0 &8

eryléne
4,5,6,7,8,9,%9a,10,11,1Z~-Decahydrop 36352 000000~00-0 &8
erylene
4-Methyl-6=-phenyl-2=«{2-hydroxyphen 36290 000000-00~0 55
yl)pyrimiding

11 22,76 9.44 D:\DATABASE\NBSTS5K.L
1,1'-Biphenyl, phenoxy- 33143 028984-89-6 64
Z,5-Cyclohexadien~i-one, 4,4-diphe 71338 013304~-12-6 64
nyl-
[3,1':3"',1!'"=Terphenyl]=4'=cl 33147 Q006093-03-4 €0

12 23,91 3.03 D:\DATABASE\NBSTSX.L
Z2-Propenoic acid, Z-cyano-3-(4~dim 71293 001886-52~-8 43
ethylaminophenyl)-, ethyl ester
Ethylamine, N-trityl- 40727 0075370-34~5 43
p-Terphanyl-di4 32805 001718-51-0 43

PAHLG.M Thu Mar 08 11:32:36 2012



Data Path :
Data File ;
Acg On B
Operator :
Sample 5
Misc 12
ALS Vial

Integration
Integrator:

Mathes :
Titla 3

Signal

peak R.T. £
£ min
3,562
5.890
T.007
T.444
9,369

12.911
13.293
1%.615
20,819
23377

O W e, (O ROl e

-

22.764
23,908

-
o

Area Percent Report

D:\msdcherm\1\DATA\Sell\

459767.0

10 Feb 20312 12:16

Hanna Sell

KompOhutLeikl

Xomposiiteista koostuva naru ohut leikkuri 1
i Sample Multiplier: 1

Parameters: AUTOINTZ.E
ChamStation

D \MSDCHEM\1 \METHCDS\PAKL6 . ¥

pahien kvantitointi

£ TIC

irst max last PK  peak core, COre. % of
scan scan scan TY height area A\ max. total

e esss meE- eee eeccaee S Emse. esssse -

468 518 1243 PV 3 5566 674263  0.64%  0.3224%
1243 1339 1590 eV 9 3598 601274 0.57% 0.289%
1550 1733 1814 VV 9 806 116274 0.11% 0.057%
1814 1887 2177 PV 4 3029 295244 0.29% 0.144%
2177 2566 2997 PV 130360 15092032 14.40%  7,243%

2997 2816 3855 PV 8 11315 1437376 1.37% 0.690%
3895 3950 4001 VV & 1939 195179 0.19% 0.094%
4001 4769 %024 PV 140 11656 1677843 1.60% 0.805%
5024 6604 6719 PV 10 €8019 104819848 100.00% 50.307%
6719 6942 715% YV 5 101080 57461453 54.82% 27.578%

7139 7290 7519 VV 5  £B633 19663647 18,76% 5.437%
7519 7693 7858 v 5 16016  £318714 6.03% 3.033%

Sun of corrected areas: 208359150

FAHLIS .M Thu Nar 08 12:23:47 2012

Liite 5
7(23)



Liite 5
8(23)

File :D:\msdchem\1\DATA\Se11\058584.D

Operator : Xanna Sell

Acguired 1 10 Peb 2012 12:59 uging AcgMethod JANNE.M
Inscrument : Instrument A1

Sauple Name: KomPakLeikl

Migc Info : Komposiiteista koostuva naru paksu leikkuri 1
Vial Number: 1

Abundance TH: 058884.0

180003 176
IR

170000 |
160003 I
150000, I

1400001 |

357 : 2

| 928
70000 | 592

E 8 & 8

B8 f

| J
(| 1,10 'zja| d\kv
1| PPrere 7.00' [ JMQNW
WA NGB ALY SenmaV W

| ‘ |
| |

Tira-> 400 800 BOO 1000 1200 | 1400 1600 1800 2000 2200 2400



Data Path
Data File

hcqg On
Oparator
Sample
Misc
ALS WVial

Library Search Report

D:\msdchen\I\DATA\Sell)
058884.D

10

Feb 2012 12:59

KonPakLeikl

Konposiiteisza koostuva naru paksu leikkuri 1

1

: Hanna Sell

Sample Multipiier: 1

Ssarch Libraries: D: \DATABASE\NBST5K.L

Unknown Spectrum: Apex minus start of peak
Integration Events: Chemstation Integrator - AUTOINTZ.E

Minimum Quality:

Pk$ RT Area\l Library/io rars CASE Qual
3 3.12° 1.50 D:\DA?ABASB\ﬁ§s75K.L
Tolugne 63030 000108-83-3 56
Toluene 965 000108-82-3 40
Teluene 63028 000108-88-3 9
2 31.57 2.22 D:\DATABASE\NBST75K.L
Cyclotrisiloxane, hexamethyl- 27918 000541-05-9 81
Arsencus acid, tris(trimethylsilyl 48300 055429~29-3 72
) ester
Cyclotrisiloxane, hexamethyl- 70586 000541-05-9 49
3 4.25 0.12 D:\DATABASE\NBSTSK.L
Guanidine, (1,d-benzodioxan=2-ylme 24539 002165-19-7 10
thyl)-
Practolol 36921 006673-35-4 10
ZA-Pyran, 2-athoxy~3,4-dihydro=- 4920 000103~75=3 10
4 5.15% 0.08 D:\DATABASE\NBSISK.L
L-Froline, 1-(S-amino-5-carboxypen 35442 038455-34-0 10
tyl) =5=-0xo=, (8)=-
Cyclopentanone, 2-{i-methylpropyl) 7511 006376-92-7 9
Pyrrolidin-2-one, S5-pentyl- 11195 000000-00-0 9
5 5.92 1.41 D:\DATABASE\NBES75K.L
Cyclotetrasiloxane, octamethyl- 41966 000556-67-2 78
Cyclotetrasiloxane, octamethyl- 72646 000556-67-2 50
2-0xo-4-phenyl-6-(d-chlorophenyl)- 139756 000000-00-0 9
1,2-dihydrepyrimidine
& §.99 0.07 D;\DATABASE\NBSTSK.L
1B-Inidazole-2-methancol, l-methyl- 2487 D17334-08-% 11
Phenol, d=fluoro- 63936 000371-41-5 11
T-Azablicyclofd.1.0jheptane, 2-meth 10585 0535834-33-2 10
yl=5=-(l-methylethyl) -
7 7.81 0.21 D:\DATRBASEZ\NBS75K.L
Benzoic acid, methyl ester 65685 000093-58-3 38
Benzoic acid, methyl ester 65686 DODO83~53-3 38
Benzoic acid, mathyl ester 6479 000093~58-3 32
8 9.27 5.20 D:\DATABASE\NBST7SK.L
Benzoic Acid 3903 000065-85-0 %1
Benzoic Acid £4651 0000ES-85-0 91
Benzoic Acid 64647 000065=85=0 91
9 11,10 0,58 D:\DATRBASE\NBSTSK.L
Caprolactam 2777 DO01O5~60~-2 86
3-Piperidincone, l-methyl- 2780 005519-50-6 78
Aminocaproic Acid 5617 000060~32-2 S0
10 12,28 1,06 D:\DATABASE\NASTSK.L

Liite 5
9(23)



11

12

13

14

15

20.16 34.33

20,80 11,24

21.75 24.5%4

22.76 12.75

23,92

4,58

Biphenyl
Raphthalene, 2-athenyl-
Biphenyl

D:\DATABASE\NBSTSK. L

trans-5, 6-Dihydro-1i-methylbenz (A}
anthracene~5, 6~diol

Paniculatine

Trijsopropylantimony dichloride

C:\DATABASE\NRSTSK.L
Banz[a]anthracene, 1,2,3,4,7,12-he
xahydro-

Finaven

fhenanthreng, 2,4,5,T-tetramethyl-

O:\DATABASE\NBS75K.L

Benzene, 1,2-diphencxy-
Benzene, 1,3=diphenoxy~
Benzene, 1,4-diphencxy-

D:\DATABASE\NBSTSK.L
[2,1';3',1" ' ~-Terphenyl]-4'-01
[3,17:3',1'"~Texphenyl]~2'~0l
Bicycla[3.1.0}hex-3-en-2~one, €, 6~
diphenyl-

D: \DATABASEANBSISK.L

2-Fropencic acid, 2-cyano-3-(4-dim
ethylaninophenyl) -, ethyl ester
p=Terghenyl-dl4
1,1':3' 1" '-Terphenyl, 5'-methyl-

PAH16.M Thu Mar 08 10:56:54 2012

11084
67202
67195

38862
18966
45542
30783
50323
30743

36321
36322
71791

33147
33145
33141

32732

32805
32819

000092-52-4
000827=54-3
000082-52-4

082735-48-4%
058786-38-2
0D58037=60=8
016434-62~1
043222-48-6
007386-38-5

003379-37~-1
003379-38-2
003061-136-7

006093-03-4
002432~11-3
413303-07-3

001886-52-8

001718-51-0
000400-00-0

a4
654
S8

15

ah -

18
14
12
60
58
90

89
91

49

43
41

Liite 5
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Data Path @
Data File :
Acg On :
Qperaror
Sample :
His=c y
ALS Vial

Integration
Intagrator:

Mathod 3
Title

Signal

Area Percent Report

D:\msdchem\1\DATA\Sell)
058934.D

: 10 Feb 2012

Hanna Sell
KomPaklalxl

1

Paramaters:

12:5%

9

Sample Multiplier: 1

ChamsStation

AUTOINT2.E

D: \MSDCHEN\1\METHODS\PAH16 .M

s TIiC

peak R.T. first max

¥ min

W s e
w
-
2
—
=

10 12,291

11:120.3157
12 20.798
13 21,788
14 22,760
15 23,923

scan

147
441
719
854
1137

1636
1813
2139
2998
3408

4330
6523
6705
7146
T495

scan

365
521
763
1080
1350

1727
2016
2534
3179
3554

6372
5558
5947
72%0
7700

Sun

: pahien kvantitointi

PK peak COrY.
T?¢ height area
BV 3 34683 1867563
a's 58565 2762094
PV 534 150059
vV 873 103874
oV 3 27992 1747257
=R 694 85979
PV 3 156% 25858438
BV 4 47162 6449775
v 7 4863 721224
PV 7 TE00 1320544
eV 7 56157 427504%2
w7 61182 13957637
VW T 62203 30469782
w7 57214 15828347
v 7 14694 5681611

of corrected areas:

PAHL6.M Thu Mar 08 12:22:37 2012

: XKomposiiteista koostuva naru paksu leikikur:i 1

COre.

% max.

0.35%
0.24%
4.09%

.20%
6.60%
15.00%
1.69%
1,084

100.00%
32.65%
71.27%
37.02%
13.29%

12414852¢

3 of

total
1.504%
2.225%
0.121%
0.0343%
1.407%

0.065%
0.206%
5,195%
0.531%
1.064%

34,4358
11.243%
24.543%
12.747%

4.576%

Liite 5
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File :D: \madchem\2\DATA\Sell\059786.D
Cperator : Hanna Sell
Acguired : 10 Feb 2012 11:33 uaing AcgNethcd JANNE.M

Instrument : Inatyument W1

Sample Name: PELeik2

Misc Info : Polyesteri naru leikkuri 2
Vial Number: 1

Abundiece
260000
270000
260000
250000
240000
230000,
o]
210000

1@000:
180000
170000,
166000
150000
140000
130000
120000
110000
100000

50000

80000

70000
#0000
50000
40000

TIC: 0597880

2188

8.48

’ 2281

30000 | W
20000 358 442 64 V’"’K‘
' l ‘ 1030' \!V
10000 | 7_5
“\-k--'--kw.‘-' SR R e e
Tirtw—» 400 600 T1200 1400 1800 1800 2000 2200 2490



Dats Path
Data File
Acq On
Oparator
Sample
Misc

ALS Vial

Library Search Report

D:\msdchen\1\DATA\Sell)
059786,D

10

Feb 2012 11:33

FELaik2
Polyesteri nazu leikxkori 2

1

i
: Hanna Sell

Sample Multiplier: 1

Search Libraries: D: \DATABASE\NBST5K.L

Unxnown Spectrum: Apex minus start of peak
Integration Events!: Chemstation Integrator - AUTCINTZ.E

Minimum Quality:

Fkt RT Areal Library/ID Refd CASF  Qual
I 3.56 D0.13 0:)\DATABASE\NBSTSK.L
Cyclotrisilexane, hexamethyl- 27918 000541-05-9 58
3,3-Diethoxy-1,1,1,5,5,5~hexamethy 41981 000000-00-0 45
lerisiloxane
Cyclotrisiloxane, hexamethyl- T0586 000541-05-9 45
2 §.,62 0.22 D:\DATABASE\NBS75K.L
1,3,5,7=Cyclooctatetraens 1549 000629-20-9 86
1,3,5,7-Cycicoctatetraane 63647 00D0623~20~% 86
1,3,5,7-Cyclopctatetraene B3648 Q00823-20-8 78
3 5.20 0.07 D:\DATAZASE\NBS75X.L
3~Phenyl=4= (N, 4~dimethylphenylhyde 41625 000000-00-0 25
azono) isoxazel-%-one
Bieyclo{d.3.0]nona-3,7-diene, tran 3761 000000-00-0 10
5=
Acetamide, 2,2,2-trichloro-N-pheny 311%9 002563-97-% 10
1= ‘
4 6,14 0,68 D:\DATABASE\NBSTSK.L
Benzene, [(l-methyl-Z-propenyl)oxy 9353 022509-78-0 38
J=
Banzena, (cyclohexyloxy)- 18775 002206-38-4 2
Carbonic acid, butyl phenyl ester 21258 C04824~76-4. 7
5 7.45 0.2%8 D:\DATABASE\NBSTSK.L
Acetophencne 64537 Q00098-86-2 78
Acetophenone 3752 000098-86-2 78
Acetophenone 64536 Q00098-86-2 78
6 7.81 0.07 D:\DATABASE\NBS75K.L
2, 5=Cyclohexadien-1-one, 3,4,4-tri 6547 017429-31-1 17
mathyl~-
Benzoic acid, 1-benzoyl-2,2-dimeth 37375 0308%5-86-0 14
yihydrazide
Benzoic acid, 2-(phenylazo)l-, ethy 34718 013277-91-3 14
1 ester
7 3.47 4.70 D:\DATABASE\NBSISX.L
1,2-Fropanedione, I-phényl= 9265 000579-07-7 86
Benzoyl isothiocyanate 13116 000532-55-8 78
1-Propanone, 2-bromo-l-phenyl- 70222 002114-00-3 72
8 9.52 25.76 D:\DATABASE\NBS?SK.L
Benzolc Acid 64651 000065-85-0 91
Benzoic Acid 64643 000065-85-0 91
Benzoic Acid 3903 000065-85-0 91
3 10.86 0.38 D:\DATABASE\NBS7SK.L
Benzoic acid, 4-methyl- 6472 000099-94~5 47
2R=1,3~Benzoxazine, 3,4-dihydro-6- 31751 052055-73-9 413

Liite 5
13(23)



10

12

13

20.83

9,862

21.85 32924

22.81 1%.23

23.9¢

2.55%

methyl-3-{phenyimethyl)-
Benzene, lsocyanato=

O: \DATABASE\NBS75K.L
2H-Pyran-Z-one, 6-methyl-3,4~-diphe
nyl-
4=Splro=(N=methylpiperidyl)-2,2,5~
trimethyl-1,2,3,4-tetrahydro-.gamn
a,=carboline

3-Icdoanisole

D:\DATABASE\NBST3K.L

Benzene, 1,d-diphenoxy-

Benzene, 1,4-diphenoxy-
2,2"-Biphenylylenephosphoric acid
nethyl ester

D:A\ADATABASE\NBST5K.L
[1,1':3',1""'~Terphenyl]~2'~01
Bicyclo[3.1.0)hex-3-en-2-one, 6, 6-
diphenyl-
[1,3°:3',1' ' ~Tarphenyl]~-4'-ol

D:\DATABASE\NBSISK.L
2H-Benzinidazol-2-one, 6-chloro-1,
3-dihydro=1-phenyl=

2-Propenpic acid, 2-cyano-3-{4-dim
ethylaninophenyl) -, ethyl ester
€H-4,7-Methenofurc(3, 2-cjoxacyclon
ndecin-é-aone, 4,8,9,12-tetrahydro-
3,11=dimethyle, [R=(E)]=

PAHLE.M Thu Mar 08 11:21:22 2012

64501

36317
42301

30560

363le
71781
36195

33145
33141

33147

32667
32932

32751

000103-71-3

032727-38-1

000000-00-0

D0D766~-B5-8

003061=-36=7
003061-36-7
076045-15-3

002432-11~-3
013304-07-9

406093-03-4

054986-47-9
Q01886-52-18

000728-61-0

30

16

11

10

59
40
38

83
a1

81

e
22
22

Liite 5
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Data Path
Data File
heg On
Operator
Sample
Misc

ALS Wial

Integration
Integrator:

Method
Title

Signal

peak R.T.
4 min

W a3 R
-4
ES
-
-~

20.811

o

-
-

21.852
22,810
23.941

-
LR

£

Area Percent Report

C:\medohen\1\DATANSe11\
059786.0
10 Feb. 2012 11:33

: Hanna Sell

PELeik2
Polyesterl naru leikkurdi 2
1 Sample Multiplier: 1

Faramaters: AUTOINTZ.Z
ChemStation

D! \MSDCHEM\ 1 \METECDS\PAHLE . M
pahien xvantitointi

: TIC

irst nmax last PK peak
scan scan scan TY height

42717
5818
1013
5329
4315

468 517 842 BV
84z 8%3 1056 PV
1086 1053 1243 vv
1243 1429 1664 eV
1664 1889 13%0 PV

4

3

3

6

s

1950 2016 2128 Vv 5 1708

2128 2251 2376 BV 2 106669

2376 2621 3032 WV 3 268297

3032 3082 3289 Vv 3 3057

6522 6502 6712 VN 3 55045
5
5
s

6712 6963 T208 WV
J206 7307 T613 VWV
TE19 TI06 THSI WV

135535
37379
13673

Sum of corrected a

PAHI6.N Thu Mar 08 12:25:12 2012

266066
329088
103289
1004929
419184

110019
6946199
38079702
555059
14219453

57999844

23993051
3770878

ceas:

24.52%

100.00%
41.37%
£.50%

147796830

0.284%

0.074%
4.700%
25.765%
0.376%
9.621%

39.,243%
16.234%
2.551%

Liite 5
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File :D:\msdchen\1\DATA\Sel11058782.D

Operator : Hanna Sell

Acquired : 10 Feb 2012 1:0:39 using AcqMethod JANNE.M
Instrument Instrument #1

Sample Name: KomPakLeik2
Misc Info : kemposiiteista kocstuva nauha Paks leikkurxi: 2
Vial Number: 1

Abungance TIC: Ces7820
[ 152
‘

40000| ||

120000

100000
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Data Path
Data File
Acg On
Opezator
Sampie
Misc

ALS Vial

Library Search Report

o:\msdchen\1\DATANSe11)
059782.0

10

Feb 2012 10:39

KomPaxLeik2
konposiiteista koostuva nauba Paks leikkuri 2

1

1
i Hanna Sell

Sample Multiplier: 1

Search Libraries: D:\DATABASE\NBSTSK.L

Unknown Spectrum: Apex minus start of peak
Integration Bvents: Chemstation Integrator = AUTOINTZ.E

Minimum Quality:

Fk# RT Aread Library/ID Refd CAS$# Qual

b § 3.13 0.18 D:\DATABASE\NBSTSK.L

Phenylalanine 13709 D00063~91~2 9

Toluene €3030 0OC10E-£8-3 9

2,5=Norbornadiene 63032 000121=46=-0 3
2 3.92 0.69 D:\DATABASE\NESTSK.L

Fuyan, 2,5-dimethyl~- 63114 DOC625-86-5 9

i1H-Pyrazole, 3,5-dimethyl- 63106 0OC0ET-51-6 9

1H-Pyrazele, 3,4-dimethyl~ 1072 002820-37-3 9
3 65.13° 0.70 D:\DATABASE\NAST5K.L

Octadecanolc acid, 3-hydroxy-, met 44823 002420-36-2 10

hyl ester

Cyclopentane, 1,1-dichloro- 6829 0310368«06=~% 9

1-(2-Pyrazinyl)-4-methyi-2-pentanc 17774 040000D-00-C 9
4 6.9% 0.17 D:\DATABASE\NBSTSK.L

Decanal 67300 000112-3:-2 17

1,5,7=Cctatrien-3-0l1, 2,6-dimethyl 10373 029414-56~0 12

1,3-Cyclohexanedione, 4-propyi- 19817 G184%e-81-0 10
% 7.81 0.49 D:\DATABASE\NBS7SK.L

Benzoic acid, methyl ester 65686 000093-58-3 47

Benzoic acid, methyl ester 65685 000093~56~3 27

Eenzenecarbothioic acid 6861 Q0009A-91-9 12
& 9.3% B.22 D:\DATABASE\NBSTSK.L

Eenzoic Acid 64651 000065-85-0 91

Benzeoic Acid 654648 000065~-35~0 31

Eenzoic Acid 3303 000065-85-0 91
7 10.25 0.28 D:\DATABASE\NBSVSX.L

2=Furancarboxaldehyds, 5= (hydroxym 64860 Q00067=47~0 72

ethyl) -

2-Furancarboxaldehyde, 5-(hydroxym 64861 000067-47-0 72

athyl)-

3,5-Dimethyl-3-heptene 4628 059643-88-4 &4
8 10,87 1.14 D:\DATABASE\NBSISK.L

EBenzeoic acid, 3-methyl- 65695 000099-04-7 27

(2H) 1-Benzopyran=3 {4H) «<one, 6=nitr 40101 QUODOO~Q0~0 22

o-2-phenyl~-, oxime

3,5-Dodecadiyne, 2-nethyl- 16814 055638-~52-3 16
9 12,96 1.39 D:\DATABASE\NBS7SX.L

Benzeic acid, 2-methylpropyl ester 17241 000120-50-3 S0

n-Fropyl benzoate 1343¢ 002315-68-6 50

Benzoic acid, cyclohexyl eater 69871 002412-73-% 50
10 19.52 56.02 D:\DATABASE\NBS75X.L

Bicyclo[3.1.0lhex~3=en-2~ona, 6,6~ 33141 013304-07-9 30

Liite 5
17(23)



11 232,89 13.32

12 22.83 10.96

diphenyl-
[1,1%:3%,1"''~Terphenyl]=«2'~01
1,3i'-2lphenyl, phenoxy-

D:\DATABASE\NBSTSK. L
1,2,%,6,7,8,9,10,11,12-Decahydrobe
nzec[E)lpyrene

Methyl 2.alpha.,3.beta.,23-trihydr
oxyurs=12-en=28=oate

2,4-Bis (d-aminophenyl)pyrimidine

D:\DATABASE\NBSTSK. L
[1,1*:3%,3'"'-Terphenyl}-2"-o0l
Bicyclof3.1l.0]hex=-3~en~2=-ona, 6,6~
diphenyl-
[1,1%:3%,1"'-Terphenyl}-4'=0l

PAH1I6 .M Thy Mar 08 11:20:16 2012

33145
313143
36354
59007
36271
313145
33141

33147

002432-11-3
028584-89-6
092367~50-3
020016-63-1
oeod00-00-0
002432-11-3
013304-07-9

006093+03~4

a7
87

54

53

89
76

76

Liite 5
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Data Path :
Data File :
Acg On s
Operator
Sample 1
Misc H
ALS Vial

Integration
Integrator:

Mathod
Title

o

Signal

peak R.T. f
¥ nin

UN s Ly B s
o
N
—
~
w

e -
-
o
S
3
-
»

21.887
22.832

A
1

Liite 5
19(23)

Area Percent Report

D:\msdchen\1\DATA\Sell)

059782.0

10 Feb 202 10:39

Hanna Sell

XomPakieik2

kompoaiiteista Kocstuva navha Faks leikkurli 2
1 Sanmple Multiplier: 1

Paramaters: AUTOINTZ.E
ChemStation

D: \MSDCHEN\1\METHOD3\PAR1E.N
pahien kvantitointi

1 TI1C

irst max last PK peak <orr. cOrr. 5 cf

scan. scan scan TY height area  max. total
147 388 602 BV 4317 341440 0.31% 0.1760

602 646 1200
1200 1424 1642
1643 1727 1814
1814 2016 2140

8 8036 1346878 1.24% 0.694%
g 5892 1361016 1.25% J,.701%
8 2150 321206 0,30% Q.166%
10 6239 849475 0.78% 0.438%

12252% 15953635 14.68%  8.222%
1649 538836 0.50% §.273%

2140 2574 28186 4
4
q 2555 2215238 2.04% 1.142%
1
4

2818 2877 3004
3004 3097 3497
3497 383% 4074
4074 BL4B E717

o 4558 2631885  2.4E8% 1.387%
256740 108696546 100.00% SE.0LEN

23238 Sz3T

€717 6982 1139 wW 7 76713 38459114 35.38% 1%.820%
7199 7315 7759 VW S 57959 21270173 19.57% 10.961%
Sunm of corrected araas: 184045443

PAH1E.X Thu Mar 08 12:24:39 2012



Liite 5
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File :D:\msdchen\1\DATA\Se11\058770.D

Operater @ Hanna Sell

Acquired : 10 Feb 2012 9:56 ueing AcgMethod JANNE.M
Instrument : Ingtrument #1

Sample Name: KemOhutLeix2
Misc Info : komposiiteista koostuva nauha chut leikkuri 2
Vial Number: 1

Abundance TIC: (s8I0 O
20200

270000! 1053

|

260000,

as3

2150

| 11,66

1479

e e [

LU B T R STTRIRARS T
16.00 18.00 2000 200 2400




Data Path
Data File

Acg On
Operator
Sampie
Misc
ALS Vial

10

1

Library Search Report

D:\msdchen\1\DATA\Sell)
059770,

Feb 2012, 9:%6

Hanna Sell
KonrOhutlelk?
komposiiteista koostuva nauha ohut leikkori 2

Sample Multiplier: 1

Search Libraries: D: \DATABASE\NBS75K. L

Unknown Spectrum:  Apex minus start of peak
Integration Events! Chemstation Invegrater - AUTOINTZ.E

Minimum Quality:

Pxs RT Areat Library/ID Refd CAS# Qual
L 4.63 1.07 D:\DATABASE\NBST7SK.L
Undecancoic acid, methyl ester 22934 001731-86-8 23
Butancoic acid, 3-methyl-, methyl e 3290 000556-24-1 9
srar
Undecancic acid, mathyl ester EST17T 001731-86-8 9
2 5.77 1.06 D:\DATABASE\NBSTSK.L
Benzaldehyde 63685 000100-52-7 87
Benzaldehyde 63667 000100-52-7 8§
Benzaldehyde 1689 000100-52-7 86
3 7.44 0.5§ D:\DATABASE\NBSTSK,.L
Acetophenoneo 64533 000098-E6-2 90
Acetophenone 3752 00DQ%B-66-2 Bé
Acetopheanone €4534 000098~86-2 E6
4 8.47 2.87 D:\DATABASE\N2STSK.L
Benzoyl bromide 18672 000618~32-6 B3
1,2-Propanediona,. 1-phenyl- 526% 0003%79-07-7 78
Senzoyl isothiocyanate 13116 000532-55-8 78
5 $.%3 13.8% D:\DATABASE\NBSTSK.L
Benzoic Reoid 3903 000065-85-0 %1
Benzoic Acid €4651 0000ES-85-0 91
Benzoic Acid 64650 000065-85~0 90
£ 10.52 0.:8 D:\DATABASE\NBSTSK.L
1-Triazene, l-methyl-3-(4-methylph 9459 021124-13-0 3%
enyl) -
Tricyclo[5.4.0.02,8]undec-9-ene, 2 69964 005989-08~2 23
¢6,6,3«tatranathyl~
- (p-Tolyli-%,6,7,8-tetrahydro-4R~- 32122 070291-64~4 22
1,3,2,6~-dioxathiazocine 2~oKkide
7 11.68 3.41 D:\DATABASE\N2STSK.L
Triacetin 70437 000102-76-1 83
Triacetin 27053 000102-76-1 63
Silane, methoxytripropyl= 19343 017841-46-2 17
8 14.79 1.24 D:\DATABASZ\NBSTSK.L
1K-Indole-3-carboxaldehyde, S-meth 16488 010601-19-1 50
oxy-
Borinic acid, diethyl-, 2-acetylph 23826 074563-95-9 37
anyl ester
4-Methyl-2, 6-dihydroxyquinoline 16455 034982-01-9 37
8 19.53 33,37 D:\DATABASE\NBSTSK.L
[1,1%:3',1'"~Terphenyl)-2*-0l 3314% 002432-11-3 91
1,1'~-Biphenyl, phenoxy- 33143 0289B84=-89~6 90
[1,17:3",1' *=Tezphenyl]) =3 '~ol 33147 0060%3-02-4 74

Liite 5
21(23)



10

11

12

13

20.75 12.82

21.90 14.68

22.66 12.11

23.79° 2.61

D: \DATABASE\NBST5K.L

Chlidanthinae, 1,2-dihydrc-
Benzene, l-methoxy-2-[(4-methoxyph
onyl)methyl]-

6-Phenyl-piperonyl alcohel

D:\DATABASE\NBST5X.L
2=Méthyl=d-phenyl-5=-{2-hydroxyphen
yl)pyrimidine
TH-Furo[3, 2-g} [llbenzopyran-7-one,
S=hydroxy=6,9-dimethoxy~

Benzene, 1,4-diphenoxy-

D:\DATABASE\NESTSK. L
[2,1%:3', 1" "=Tarphenyli-2'~0l
[3,1%:3",1" " ~Tarphenylj~4'-cl
1,1'-8iphenyl, 2-phenoxy-

D:\DATASASE\NBSI8X.1L

Benzaldehyde, 2,4-diflucre=5S-methc
Xy-3-trimethylailyl~
9H-Xanthen-9-one, 1,3,8-trihydroxy
1,1':3';1"'=Terpheanyl, 5'-methyl=

PAHLIS.M Thu Mar 08 13:04:23 2012

41021
29659

29600

36289
36193
71791
33145
33147
71339
32632

12659
3za19

400000-00-0
030567=67~=4

400000-00-0

200000-00=0
035779-45-4
003081-36-7
002432-11-3
006093-03-4
006738-04-1
000000-00~0

006052-93-3
000000-00~0

14
11

11

45
43
LR
36
L]
74
53

53
53

Liite 5
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Data Path
Data File
Acg On
Oparator
Sample
Misc

ALS Vial

Integration
Integrator:

Mathod :
Title 1

Signal

peak R.T. €
i min

13 23.787

Area Percant Reaport

Di\m=dchen\1\DATA\Sell)

059770.0

10 Feb 2012
Hanna Sell
KomOhutilelk2

9:56

komposiiteiasta koostuva nauha ohut leikkuri 2
1 Sample Multiplier: 1

Farameters: AUTOINTZ.E

ChemStation

D: \MSCCHEM\ 1 \METECDS\PAHL16 .M
pahien Xvantitointi

£ TIC

irst max last
SCAn &can Scan

Sum

PARIGE.N Thu Mar 08 12:24:23

FK  peak

TY height
v 9 16930
PV 10 1295%
vV .2 10677
2V 2 760239
PV 3 214391
vV 3 1742
PV 10 41555
2V 5 28802
PV 3 138296
vy 3 56020
vV 3 52223
YV 6 113548
NV 6 26561
of corrected
2012

corr.
area
2363314
234459
1188613
5910381
30641904

3872%2
754181
2744725
75162075
27912544

32469439

267584682
57800486

areas:

3.14%
2 3.12%
1.58%
7.86%
40.77%

0.52%
7 10.03%
3.65%
100.00%
37.14%

43.20%

35,654
7.69%

221241424

2.671N
13.850%

0.175%
3.409%
1.2418
33.973%
12.616%

14.676%,
12,1114
2.613%

Liite 5
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Kromatogrammit lukuun 8.6

Kromatogrammit passiivindytteista.

File
Cperator
Acguired
Instrument

Sample Nams:

Nisc Infeo

Vvial Number:

Abundance
250000 |

270000
250000

250000

220000
210000
200000
150000 |
130000
170000
moooo] |

150000|

1202Ca

110200

100000
90000
B0
70000
6000
0000
40000
o |
20000
10000

Tima->

|
\\~J,‘w‘

:0: \madchem\1\DATA\Sell\053785.D

Hanna Sell

28 Feb 2012 10:158
Instrument §1

Pasgiivindytel. .l

Passiiviniyte 1.1 Ecaisyys leikkurista 50 om

N

using AcgMethod JANNE.M

TIC: 052785.0

298

9.35
531 |

' \ .06 ‘
| 7.50
| zor™ | 21
11 1
-kn‘-"-vl'..'\.ww__.' -&’M‘- e

£€.00 8.00

1199 1374 w
\ | W

12.35 w"’r

400 10.00 1200 1400 16,00 18.00 2000 2400

Liite 6
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Data Path
Data File

Acg On
Oparator
Sanmple
Misc
ALS Vial

Library Search Report

O \medchem\ 1 \DATA\S&11Y
05578s.0

28

Feb 2012 10:15

Passiivindytel. .l
Passiiviniyte 1.1 Ecalsyys leikkurista 50 cm

1

: Harna Sell

Sample Multiplier: 1

Ssarxch Libraries: D:\DATABASE\NBSTSK.L

Unknown Spactyum: Apex minus atart of peak
Integration Events: Chemstation Integrator = AUTOINT2.E

Mimimom Qualitvys:

PkE RT Aread Library/ID Reff CAS# Qual
1 5.31 0.17 D:\DATABASE\NBS75K.L
.alpha.-Pinene 65808 000080-56-8 94
+alpha.-Pinene 65803 000080-56-8 90
.alpha.-Pinene 6680 000080+56-8 90
2 5.06 0.51 D:\DATABASE\NB3I5K.L
é,7-Benzo-phenothiazine~5,5-dioxid 39602 000000~00-0 43
Cyclotetrasiloxane, octamethyl- 72646 O0D08%E-87-2 42
1,2-Pihydroanthrall, 2-d]thiazole-2 33586 000000-00-0 37
+6;11l-trione
3 7.07 0.10 D:\DATABASE\NBSTSX.L
Benzyl Alcohol 2119 000100-51-6 87
Benzyl Alcohol 63782 000100~51~6 86
Phenol, 3=methyl= 2118 000108-38-4 78
4 7.59 0.25 D:\DATABASE\NBSISX.L
Acetophencne 64537 000098-86-2 72
Aceteophencne 64538 000098-86~2 72
Acetophencne 64533 000098-36-2 72
5 9.36 0.€8 D:\DATABASE\NBSTSK.L
Benzeic Acid 3503 000065-85-0 91
EBenzoic Acid 64651 0D0D&5~-85-C 87
Benzoic Acid 64648 Q00085-85-0 86
6 10.33 0.01 D:\DATABASE\NBST5K.L
Z=Pyridineacetaldehyde, {2-(2-pyri 31524 056114-46-6 46
dinyl)ethylidene)hydrazone
Pyrazine, methoxy=, l-oxide 4402 032046-05-2 38
Pyrxolidine, 1,5-dimethyl-3,3-diph 72191 030223-73=5 37
enyl-2-ethylidene-~
7 20.63 0.0 D:\DATABASE\NBSTSX.L
Cyclohexene, l-methyl-4=-(l-methyle 7048 001195-31-9 1§
thyl)-, (R)-
Bicyclo[4.1.0)heptane, 3,7,7-txime 7053 002778-€8-9 18
thyl=, [18-(1.3lpha.,3.beta.,s.alp
ha.)]-
4 (1H) =Pyrinidinone, 2=-(butylthio)- 18725 054774-97-9 14
& 11.17 0.04 D:\DATABASE\NBSTSK.L
ifH-Indola, 1-(trimethylsilyl)-S-[( 72181 055712=57-7 7
trimechylsilyl)oxy)-
Phthalylglycine, trimethylsilyl es 38925 000000-C0-0 7
ter
Diselenide, dicyclopentyl- 42329 062212-26-4 7T
9 11.99 0.41 D:\DATABASE\NBSTSK.L
Pyridine, 3-(1-methyl-2-pyrrolidin 67681 000054-11~5 90

yll-, {85)-

Liite 6
2(21)



10

11

£2

13

14

15

16

12.35 0.05

13.74 0.17

20,19 27.24

20,90 19,56

21.96 12.07

22,97 20.79

24.14 17.94

Pyridine, 3~1l-methyl-2-pyrrolidin
yl)=, (5)-

Fyridine, 3={l-methyl-Z-pyrrolldin
yl)-, l-oxide, (S)-

D:\DATABASE\NBSTESK.L
Hexatriacontane
Triacontane
Dotriacontana

D:\DATABASE\NBSTSX.L
Octadecane
Hexatriacontang
Pentadecane

D:\DATASASEANBS?SX. L

1= (3=Chloropropyl) -4-dimethylamine
~6-methylthic-1,3,5-triazin-2{1H) -
ene

2-Fropenolc acid, Z-cyano-3-(4-met
hylphenyl)-, ethyl ester
N-Methylthiabendazole

D: \DATABASE\NBSTSK.L

Benzene, pentafivcro|(2-methylphen
exy)methyl]-
N-12,3,4,5,6-Pentaflucrebenzyllmor
pholine

Benzénanine, N-(phenylmethylene)-

D \DATABASE\NBSTSK.L
Z2,3~Dimethyl=-3H-phenanthro[3, 4-D]1
midazol-10-0l

Benzene, 1,2-diphenoxy-
{2-Methyl-3-chromonylimethyl-triph
enylphosphonium bromide

D:\DATABASE\NB575X.L
[3,1%:3',1'"«Terphenyl]-2'=cl
[£,1%:3',1' " ~-Tarphenyl]-4'-cl
1,1'-Biphenyl, phencxy-

D:\DATABASE\NES75K. 1L
9H-Xanthen-9-one, 1,3,8-trihydroxy
1,1'-8iphenyl, 2,2',5~-trimethoxy~
2-Propenoic acid, 2-cyano-3-(d4-dim
athylaninophenyll~, ethyl &ster

PAHLG.K Thu Mar 08 11:34:20 2012

12954
66500

74636
55461
Ta491

71559
T4636
70275

35119

26543
26497

40801

37105

18124

36299

71792
593314

33145
33147
33142

32659
32755
32732

000054~13-5

002820-55~5

000630-06-8
000636~65-6
000544-85-4

d00593-45-3
000630~06-8
000629-62-9

074483-59-3

018300-87-3
032594-70-0

000000~00-0
000000-00-0
000538-51-2

098033-25-1

003379-37-1
900000=00-0

002432-11-3
006093=03~4
028984-35-6

006052-93-1
019718=53=7
001886-52-8

&7
53

E4
64
£4

95
87
87

38

25
15

55

43
43

as
24
33

47
40
40

Liite 6
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Area Percent Report

Data Path : D:i\msdchem\l\DATA\Sell)\

Data File : 059785.0

Rcg Cn 1 28 Feb 2012 10:1%5

Operator : Hanna Sell

Sample 1 Passiivindytel.l

Misc ; Passijvindyte 1.1 Ecdisyys leikkurista 50 cm

ALS Vial : 1 Sample Multiplier: 1

Integration Parameters: AUTOINTZ.E

Integrator: ChemStation

Mathod ¢ D \MSDCHEM\1\METHCDS\PAH1G. X
Title i pahien kvantitointi
Signal - TIC

peak R.T. first max last
$ min scan scan scan

Sun

PAHLIE.X Thu Mar 08 12:24:57

PK  peak
TY haight
BV 5 12047
BV 5 6702
VW 8 3563
PV 9 3830
BV 2 19034
BV 2 358
w2 357
BV 2 947
BV 6 11315
W B 2659
PV & 4286
PV &8 88522
YV 6§ 99615
vV & 102340
Yy 5 172241
VBAS 8574L

cerr.,

area % nax.
483853 0.62%
1464018 1.88%
275604 0.35%
T06368  0.91%
1935818  2.48%
37361 0.05%
25181 0.03%
104986 0.13%
1177348 1,51%
147338 ¢.18%
453732 0.63%
77953581 100.00%
55980347 T71.81%
34528267 44.29%
59494781 76.32%
51339956 65.86%
286148578

of corrected areas:

2012

core.,

% of

total
D.165%
0.512%
D,D36%
0.247%
0.677%

0.013%
0.009%
0.037%
0.511%
0.051%

0.173%
27.242%
19.563%
12.067%
20,.792%

17.942%

Liite 6
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File
Cperator
Acquired
Instrument

Sample Name: Passiivindytei.2

Misc Info

Alrrdance

180000

170020

160000

120000

110000

100000

D:\madchem\1\DATA\Se11\034849.D

Kanna Sell

28 Feb 2012 10:58

instrument

fl

Liite 6
5(21)

uging AcqMethod JANNE.M

: Passiivindyte 1.2 Etdisyys leikkurista 50 cm
Vial Number: 1

53
1

934

10.00

TIC: 034842 0

1200

|,
|y

324 P | |'
&Jm,umu

14.00

(<]
2081 22

20.10 2045

|

B e S NEERE Bt

1600 1800 2000 2200 2400



Data Path
Data File

Acq Cn
Operator
Sample
Misc
ALS Vial

Library Search Report

D:\msdchen\1\DATA\Sell\
034849.0

28

Feb 2012 10:53

Passiivinidytel.2

Passiivindyte 1.2 Etdisyys Leikkurista 50 cm

oy |

i Hanna Sell

Sample Multipiier: 1

Search Libraries: D: \DATABASE\NBSTEK.L

Unknown Spectrum: Apex minus start of peak
Integration Events; Chemstation Integrateyx - AUTOINTZ.E

Minimum Quality:

Pk AT Areat Library/fID Rafd CASE Qual
1 3.24 0.12 D:\DATABASE\NBS7SK.L
Toluene 965 000108-88-3 ¢
Cyclobutene, 2-propenylidena- 964 052097~85-5 9
Tetracyclo[3.2.0.02,7.04, 61heptane 263 000278-06-8 8
2 4.40° 0,17 D:\DATABASE\NBSTSK.L
Benzene, 1,2-dimethyl- €3706 000055-47-¢ 80
2enzene, i,3-dimethyl- 63696 000108-38-3 80
Benzene, 1,3-diméethyl- 2027 000108-38-3 8¢
3 S.31 0094 D:\DATABASE\NBST5K.L
.alpha.-Pinene 65808 000080-%6-8 &7
4-Carene, (15,35,6R)-(-)~ 6682 005208-50~4 56
Bicyelof3d.1.1lhept«2Z~ena, 3,6,6-tr 66%2 0D04889-83-2 80
imethyl-
4 .34 0.41 D:\DATABASE\NBSTSK.L
Benzoic Acid 64651 000065=85=0 B7
Benzoic Acid 64650 DODOES-E5-0 26
Banzoic Acid 3903 D000E5-85-0 66
5 20.10 29.30 D:\DATABASE\NBST5K.L
trans-5,6-0ihydro-1i-methylbenz (A} 38862 082735-48~6 30
anthracene-5, i=diol
Clean-12-gne-3,186,21,22,23,28-hexo 59124 D20853-~07-0 16
1, (3.beta.,4.beta,,ib.alpha,., 21.b
eta,,22.alpha.) -
2(3H) -Benzofuranone, 3-[3-(dimethy 26545 056771-63-6 11
laninc) =2~progenylidens) -
& 20.91 11.70 D:\DATABASE\NRSTSK.L
2.4, 5-Trimethexyanphetamine 28879 000000-00-0 11
2,4,5-Trimethoxyanphetamine 28874 000000~00-0 11
4,5<Dihydroxyimino-4,5,6,7-tatrahy 18164 000000-00-0 10
drobenzofurazan
T 22.06 23.48 D:!\DATABASE\NBSTIK.L
10-Hydroxyamitriptyline N-oxide 44120 067309~35-7 10
TrRydroxy-4=pathoxyfuro(2, 3-Blguin 26512 020643-71-4 10
oline
Isoxazole, 3,4-dimathyl~5-(2,4,6-t 26555 061314-49-6 9
rimethylphenyl) -
8 23,01 18.61 D:\DATABASE\NBS75K.L
[1,1':3%,1''-Terphenyl]}=2'=0l 33145 002432-11-3 89
1,1'=Biphenyl, 2=phenoxy- 71339 006738-04-1 &4
f1,1*:3",2'"~Terphenyl]-4*-ol 33147 006093-03-4 S8
89 24.45 15.26 D:\DATABASE\NBSTSK.L
1,2-Naphthalenedione, 4«[(4-methyl 36431 06%085-3%-3 20

shenvl) amino] -

Liite 6
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Data Path :
Data File :
Acqg On :
Opayator
Sample !
Misc :
ALS wial

Integration
Integrator:

Method 2
Title i

Signal
peak R.T. £
i min

W o o o oo e
bnd
o
-
o
(X3

Area

Di\msdchen\1\DATA\Sell)
034843.0

28 Feb 2012 10:58

Hanna Sell
Passiivindytel.2
Passiivindyte 1,2 Etiisyys
1 Sample Multipligr: 1

Parameters: AUTOINTZ.E
ChemStation

D: \NSDCHEW\1\METHODS\PAHLSE.

pahien kvantitointi
A 9 A=

irst max last PK  peak
8can 2can scan TY height

147 404 707 BV 4 3524
707 814 1062 PV § 3785
1082 1135 2350 vV 6 11456
2350 2557 2747 BV 4 11314
3724 6332 6547 PV 4 28443
6547 6638 6751 WV 4 108274
BTEL 7044 7203 VV 4 59986
7203 7377 7599 vv 4 101038
7559 7887 7959 VBA4 70208

Sun of corrected

PAHL6.M Thu Nar 08 12:21:42 2012

Forcent Raport

leikkurista 50 cm

corr. core.,
area % max.
320088 Q0.4l%
462417 0.60%
2503143 3.22%
1073675 1.368%
77635545 100.00%

31002582 33.93%
62218028 30.14%
49300075 63.50%
40425757 52.08%

areas: 264945308

0.945%
0.405%
29.302%

11.702%
23.483%
16.608%
15.260%

Liite 6
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File :D:\msdchem\ 1\DATA\Sel1\058988.D

Operaror ; Hanna Sell

Acquired : 28 Feb 2012 1l:44 uging AcgMethod JANNE.M
Instrument : Inatxument #1

Sample Name: Fassiivindyte2.1

Misc Info

: Passiivindyte 2.1 Etdisyys leikkurista € m

Vial Number: 1

Abundsnos

250000

220000

210000

200000

180000

160000

170000

180000

150000

140000

130000

120000

110000

100000

Timg->

| l |
ool AL AN A

TIC: 053568.0
324

22062302
092

HLH : &,,U/

400 800 8O0 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200 2400
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Data Path
Data File

Acg On
Operataor
Sample
Miac
ALS Vial

Library Search Report

D:\madchem\1\DATA\Sell\
058%s88.0

28

Peb 2012 11:44

Passiivinayte2.1
Pagssiivinayte 2,1 Btifeyys lelkkurista e m

1

t Hanna Sell

Sample Multiplier: 1

Search Libraries: D:\DATABASE\NB575K.L

Unknown Spectrum: Apex minus start of peak
Integration Events: Chemstation Integrator - AUTOINT2.E

Minimum Quality:

Pk RT Arcah Library/ID Raf} Cast Qual
1 3,24 2.15 D:\DATABASE\NBSTSK.L
Cyclobutene, 2-propenylidene- 964 052097-85~5 56
Toluene %65 000108-88-3 356
2,5-Norbornadigne §3032 000121-496-0 @
2 5.33 1.28 D:\DATABASE\NBS7SK.L
Benzoic Acid 3%03 000D65-85-0 51
Banzolc Acid 64651 000065-45-0 31
Banzoic Acid 64648 000065~85-0 31
3 720.9% 28.7% D:\DATABASE\NBS75K.L
Benzenesulfonic acid, 2,4,6-trinit 41535 002508-19-2 35
o=
Cyclohexene, 4-(dimethoxymethyl)-1 15263 007560=66~% 27
“methyl-
1,1*-Biphanyl, tetrachloro- 41095 012674-11~2 25
4 21.60 20.32 D:\DATABASE\NBSTIK.L
i,1'-Biphenyl, tetrachloro- 41095 012674~=11~2 27
Biphenyl, tetrachloro= 41092 012672-29-6 27
1,2,3,4,5%,6-Hexahydrochrysene 30792 002091-91-0 25
S 22.08 26,49 D:\DATABASE\NBSTSK.L
4,%,6,7,8,9,9,10,11,12-Decahydrop 36352 000000-00~0 50
erylene
4,%,6,7,8,9,%a,10,11,12-Decahydrop 36350 000000=00=0 43
erylene
30,4,%,6,7,7a,%,10,11,12-Decahydro 36351 000000~00-0 32
benzoib] flucranthene
6 23.02 21.01 D:\DATABASE\NBSTSK.L
1,1'=Biphenyl, 2-phencxy- 71335 00ET73B-04-1 25
iH=Inden-1-one, 2-(2,3-dihydro-1#- 33144 005706-06-9 22
inden-l-ylidene}-2,3-dihydro~
2,5=Cyciohexadien~1~one, 4,4-diphe 71332 013304-12-6 20

nyl-

EAH16.M Thu Mar 08 11:35:17 2012

Liite 6
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Pata Path
Dats File
Acg On
Cperator
Sanple
Mi=c

ALS Vial

Integration
Intagrater:

Nethod

T
3

pe

1

2
3
4
5

o

PAH

itle
ignal

ak R.T.
4 min
3.23%
9,341
20.91%
21.602
22.084

23,020

16.8 Thu

£

Area Percent Report

D:\rsdchem\1\DATANSell)
058988.D

28 Teb 2012 11:44
Hanna Sell
Passilviniyte2.2

PassiivinAyte 2.1 Bthisyys leikkurista 6 n

i Sample Multiplier: 1

Parameters: AUTOINTZ.E
ChemStation

0:\NSDCHEM\1\METHODS\PAH16.M
pahien kvantitointi

2P0

irst mpax last 7K peak
scan scan scan 7Y height
147 40% 676 BV 5199
2124 2557 2842 BV 9 14977
B545 5640 6755 VW 9 703%4
6755 6881 6945 vv 9 50092
6945 7051 7211 VW 9 600W
7211 7381 7614 YV 9 48597

Sum of cerracted a

Mar 08 12:23:09 2012

corr.
area
1403315
£36199
18734270
13242409
17265842

13691845

reas:

corr.
3 max.

4.56%
100.00%
70.69%
92.16%

73.08%

65173880

20.319%
26.492%

21.008%

Liite 6
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Liite 6
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File :D:\msdchen'\1\DATA\Sell\058987.0

Operator : Hanna Sell

Acquired : 28 Peb 2012 12:27 using AcgMethod JANNE.M
Inatrument 1 Instrument #1

Sample Wame: Passiivinayte2.2
Migsc Info : Passiivinayte 2.2 ®tdiayys leikkuvista 6 m
Vial Number: 1

Abundance TiC: CoessT.D

2302
200000/

20

: \ -

130000

120000

110000

000

.33

|
[
Tini-—> 10,00 :

I g2 — Tt
1200 14.00 1600 1800 2000 20 2400



Data Path
Data File
Aeg On 28
Sanple
Kisc

ALS ‘Vial 1

Cperator : Hanna Sell

Library Search Report

D:\madchem\I\DATA\SeL]N
058987.D

Feb 2012 12:27

Passiivindyte2.2
Passiivindyte 2.2 Etaisyys leikkurista 6 m

Sample Multiplier: 1

Search Librarias: D \DATABASE\NBSTEK.L

Unxnown Spectrum: Apex minus start of peak
Integration Events: Chemstation Integrator - AUTOINT2.E

Minimun Quality:

Pxy RT  Aread Library/ID Refd CASH Qual

1 4.41 0.66 D:\DATABASE\NESTSK.L

p-Xylene 63703 DO0D10D§-42-3 72

prXylene 2032 000106-42-3 64

Echylbenzene 63693 000100-41-4 54
2 5,31 2,49 D:\DATABASE\NBS7SK.L

.alpha.-Pinene 65809 000060~56~5 91

Tricycleo(2.2.1.02,6]heptane, 1,3,3 65744 000488-97-1 90

-trinethyli-

+alpha.-Pinens 65308 00DOBO-%6-8 94
3 9.33 1,46 D:\DATABASE\NBSISK,L

Benzoic Acid €4651 000065-85-0 20

Z2enzoic Acid 3903 000065-85-0 90

BSenzoic Acid 64647 000065-85-0 8¢
§ 20,92 27.40 D:\DATABASE\NBSTISK.L

Ethyl 2={4'=methoxy~-1,1'-biphenyl- 42778 000000-00-0 39

4-yl}-2-hydrexypropanoate

Carbamodithicic acid, dipropyl=-, p 27327 019047-78-1 9

ropyl estey 2

Inipranine Hydrochloride 45081 000113-%52-0 &
- 22.07 45.9% D:\DATABASE\NBST7SX.L

4,5,6,7,8,9,%a,10,11,12-Decahydrop 36352 000000-00-0 15

erylaena

4,5,6,7,8,9,92,10,11,12-Dacahydrop 36350 000000-00-0 15

erylens

SH-Thicxanthen-5-cne, 2-methyl- 29151 015774-382~0 11
6 23.02 22.05 D:\DATABASE\NBSTSK.L

2,5-Cyclohexadien-1-one, 4,4-diphe 33142 013304-12-6 78

nyl=

2,8-Cyclohexadien-1-one, 4,4-diphe 71338 013304-12-6 &0

nyl=

1,1'-Biphenyl, phencxy- 33143 028934-85-6 &0

PAA16.M Thu Mar 08 11:35:37 2012

Liite 6
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Data Path ¢
Pata File @
Acg On 2
Operator
Sample 3
Mizc 3
ALS Vial

Integration
Integrator:

Method ¥
Title £

Signal

peak R.T., ¢
i min

1 4.408
2 5.309
349333
4 20,921
5 22.070
&

23.017

Area Percent Report

b:\msdchem\ 1\DATA\Sell\
£58937.D
28 Feb 2012 12:27

: Hanna Sell

Passiivinaytez.2

Passiivinayte 2.2 Etdisyys leikkurista ém

1 Sample Multiplier: 1

Paraneters: RAUTOINT2.E
ChemStation

D: \MSDCHEM\1\METECDS\PAH16.N

pahien kvantitointi
= TIC

frst max last PX  peak

scan scan scan TY  height
708 317 1046 PV 6 3218
1046 1135 2231 vv & 7219
2231 2554 2794 PV T 9237
6545 6641 8757 vw T J0411
6757 7046 7213 VW T

7213 7380 7594 W T 66035

corr.,
area
371718
1752110
10442862
15664453

63246 33006207

15824818

Sun of corrected areas:

PAH16M Thu Nar 08 12:22:52 2012

core., % of
% max. tortal

3.16% 31,455%
59.58% 27.402%
100.00% 45.%93%

47.94% 22.051%

FLIT63567

Liite 6
13(21)



File
Operator
Acquired
Instrument

1D \madchem\1\DATA\S211\034850.D
Hanna Sell

: 28 Feb 2012 33:11
Instrument #1

using AcgMethod JRNNE.M

Sample Name: Passiivindytel.l

Misc Info

1 Passiivinayte 3.1 Etaieyys leikkurista 9 m

Vial Number: 1

Abundancy
230000

220000

210000

140000

130000

120200

110000

100200

10000

Time->

32

b

TIC: CA4850.D

8.31
934

|
652 }
.41 e ' .J‘“»wa
Eﬁiédw&gbﬁbLﬁAM—l—Jkb—vd"“fr

0 600

. 800 1000 1200 44

1600

12.00

-

Liite 6
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Data Path
Data File

Acg On
Operator
Sample
Hisc

ALS Vial

Library Search Report

D:\msdchem\1\DATA\Sell)
034850.0

28

Feb 2012 13:11

Passiivinsyta3.l
Passiivinayte 3,1 Etiiasyys leikkurists 9 m

1

: Hanna Sell

Sanple Multiplier: 1

Search Libraries: D:\DATABASE\NBSTSX.L

Unknown Spectrum: Apex minus start of peak
Integration Events: Chemstation Integrator - AUTOINT2.E

Minimum Quality:

0

Fkt RT Area¥ Library/ID Raf$ CRsd Qual
1 3.26 0.07 D:\DATABASEANBSISK.L : 3
Benzene, (propoxymethyl)- 9834 000937-81-1 §
Hydrazinecarbothicamide 63009 000073~15~-6 @
Benzenemathanesplfonamide 15416 004883-32-1 ¢
2 3.66 0,03 D:\DATABASE\NBSTSK.L
Cyclotrisiloxane, hexamethyl- 70586 000541-05-9 56
Z=Methyl=7=phenylindolie 24652 000000-00-0 50
1,1,1,3,5,5,5-Heptamethyltrisiloxa 27934 001873-88=7 45
ne
3 4.41 0.13 D:\DATABASE\NBST5X.L
g Banzene, 1,3-dinethyl= 2027 000108-38-3 24
Banzene, 1,3-dimethyl- 63695 000108-38-3 72
p-Xylene 63700 000106-42-3 &4
4 §.31 0.16 D:\DATABASE\NBST3K.L
.alpha,=Pinene 65808 000080-56-8 94
Tricyclo{2.2.1.02,6lheptane, 1,3,3 65744 000488-97-1 91
=trimethyl-
-alpha.-Finene 65809 000080-56-8 91
3 5.53 0,47 D:\DATABASE\NBST5R.L
-alpha.-Finaene 556808 000080-56-8 91
3-Carene 65796 013466-78-5 90
Bicyclo[3,1.1)hept~2-ane, 3,6,6-tr €692 004889-83-2 87
imethyl-
S 7.5% 0.16 D:\DATABASE\NBSTSK.L
Acetophenone 64538 000098-86-2 72
Banzene, 1,2,3-trimethyli- 64574 000526-73-8 72
Acetophenone 3752 000098-86-2 B4
T 9.34 0.44 D:\DATABASE\NBSTISK.L
Benzolc Acid 3503 0000&5-85-0 90
Banzoic Acid 54647 000065-65-0 87
Benzoic Acid 649650 00Q06S-85-0 80
8 20.09 23.15 D:\DATABASE\N3S75K.L
Benzene, l=nitro<d-phenoxy- 26%11 000620-08-2 18
2(38) -Benzofuranona, 3-{3-(dimethy 26545 056771-83~6 14
lamino)-2-propenylidene]~
N-Mathylthiabendazole 26497 032594-70~0 14
9 20,49 7,61 D:\DATABASE\NBSTSK.L
Sulfoxinine, S-methyl-S-phenyl-N-( 35830 054030-%3-5 10
2-pyridinylcacbonyl) =
Phthalazine, l-phenyl- 24390 D07188-22-9 3
1,2-Bis (trimethylsilyl)-d-methylbe 31078 101300-64-5 9

nzene

Liite 6
15(21)



10

13

20,92 11.56

22.07.24.28

23.02 19.717

24.20 12,18

D:\DATASASEANBSTSK.L

3~ (2~Oxcheptadecyl) methanasulphon
othiocace

Pyrimidine, 2-dimethylamino=4=(4-£
luorophenyl) -
2«Dinsthylanino-5~(4-fluorophenyl)
pyrinidine

D: \DATABASE\NBSISK, L

d-Nitro-3-carbethoxy-1,2-dinethyli

ndole

Quinaldic acid, 1,4-dibydro-é-nicr

6-4-ox0-, ethyl ester

Cobalt, cyclepentadienyli{l-mathyl}
1,2-dithiclatoethene

D:\DATABASEZ\NBSTSK. L
2,5-Cyclohexadien-1-cne, 4,4=diphe
nyi-

Bicyclo[3.1.0]hex-3-en-2-one, §,6~-
diphenyl= ,
[1,1°:3%, 1" '~Terphanyl}-4'-ol

D: \DATABASE\NBST5K,. L

dl-Xylitol, cyclic 2,3-(phenylboro
nate) 1,4,5-triacetate
Benzaldehyde, 2,4-difluaro-S-metho
xy-3-trimethylsilyl-

Fartocens, {3-hydroxypropyl)-

FAHLS6.M Thu Mar 08 311:38:18 2012

50726
26929

26928

36200
36163

29432

71338
331412
13147

50717
32632

32674

076078-83-¢
083858-07-5
000000=00=0

000000-00-0
030093-88-0

000000-00-0

013304=12=6
013304-07-9
006093-03-4

074793-44-5
000000-00-0

012093-83-8

10
10
10

15
11

11

78
59
58

16
10

1
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Area Percent Report

Data Path : D:\msdcher\I\DATA\Sell\

Data File ; 034B850.D

Aca On t 28 Feb 2012 13:11

Operator : Hanna Sell

Sampie : Passiivinayte3,.l

Misc : Passiivindyte 3.1 Traisyys leikkurista S m

ALS Vial : 1 Sample Multiplier: 1

Integration Parameters: AUTOINTZ.E

Integrator: ChemStation

Mathod i Di\MSDCHEM\1\METHCDS\PANL1E .M
Title : pahien kvantitointi
Signal £TIC

peak R.T. first max last
f min scan scan scan
3.262 147 413 4%0
3.56862 450 554 708
4.413 708 819 1045
5.312 1045 1136 1213
6.526 1213 1564 1874

LT R R )

€ 7.5385 1874 13541 2231
z) 9,341 2231 2557 2748
4 20.088 2716 8347 6424
20,488 ©424 6488 8555
i0 20.%28 6555 6642 €761

w

11.°22.067 6761 7045 7214
12 23.037 7214 7380 7636
13 24,199 7636 1797 7959

‘Sun

PAH16.M Thu Mar 08 12:22:16

PK peak corr.,
TY height area
BY 4827 239166

1354 10331%
2521 397853
9970 522769
5338 1484978

3

&

T

S

S

T 4188 508077
eV 6 13232 1413386

5 12840% 73565084

6 112321 24175437

6 119767 36725930

&

6

&

123637 77162119
145951 62842150
74704 38713520

v
VBA

of corrected aréas;

2012

100.00%
81.44%
50.17%

317827756

0.164%
0.467%

0.160%
0.4945%
23.147%
7.606%
11.555%

24.273%
15.772%
12.181%
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File :Di\nsdchem\2\DATA\Se11\059765.D

Cperator : Hanna Sell

Acquired : 26 Feb 2012 13:54 uging AcgNethod JANNE.M
Instrument : Instyument A1

Sample Name: Passiiviniyte3.2
Mise Info : Pasaiivindyte 3.2 Etdisyys leikkurista 9 m
Vial Number: 1

Abundance T 059765.0

Z]OZ
210000

200000 2008

150000,

170000 r. (I

160000 |l

140020
130000
120000
110000

100000

40000
936
30000,

3354 41 1478

20000/ |
» | N
10000 " |
*'vum""\v \-g-ﬁw""" 15 las BN S S A W gt

Tinows 800 1000 1200 4400 1600 1800 2000 2200 2600



Data Path
Data File

Acg On
Operator
Sample
Misc
ALS Vial

Library Search Report

D:\madchen’)\ 1 \DATA\Sell\
0537658.0

28

Feb 2012 13:54

Passiivindyted.2
Passiivinayte 3,2 Tuaisyys leikkurista % m

1

: danna Sell

Sample Multiplier: 1

Search Libraries: D:\DATABASEANES15K.L

Unknewn Spectryum: Apex minus start of peak
Integration Events: Chenstation Integrator - AUTOINTZ.E

Hinimum Quality:

2

Pkt RT Arcat Library/ID Reft CASH Qual
1 J.€E D0.59 D:\DATABASE\NBI75X.L
Cyclotrisiloxane, hexamethyls- 27918 000541-05-9 20
Tetrasiloxane, decametnhyl- 72567 000141-62-8 72
Arsenous acid, tris(trimethylsilyl 48300 055429-2%-3 64
) eéster
2 d4.41 0.69 D:\DATABASE\NBSISX.L
Benzene, 1,3-dimathyl~ 63697 000108-38-3 30
Benzene, 1,2-dimethyl- 63707 000095-47=6 87
Benzene, 1,2-dimethyl=- 2033 Q00Q095-47-8 8¢
/
3 5.31 0.496 D:\DATABASE\NBSTSX.L
.alpha.-Pinene 65808 000080-56-8 94
-Bicycle[3.1.1}hept-2-ene, 3,6, 6-tr 6692 004683~-83-2 31
imathyl=
1,3,6-Cctacriene, 3,7-dinethyl- 6662 013877-91~3 37
4 5,86 2.31 D:\DATABASE\NBS7SK.L
Benzaldehyde 63685 000100~-52-7 31
Benzaldehyde 63687 Q00100-52-7 86
Benzaldehydae 2020 00010C~52-7 80
5 $.36 1.73 D:\DATABASE\NBSTSK.L
Benzoic Acid 3503 000065-8%-0 41
Benzoic Acid 64651 000065-85-0 %1
Banzoic Acid 64647 000065-85-0 %0
6 1Z.44 0,30 D:\DATABASE\NBS7S5K.L
Biphenyl 67194 CO0D92-52~-4 64
Biphenyl £7182 000092-52-4 62
Naphthalene, 2-ethaenyl- §7202 000827=54~3 50
7 14.73 0,40 D:\DATABASE\NBSTSK.L
fhenylethyne 63585 D00%36-74-3 64
Phenylethyne $3586 D00536-74-3 59
4H-Fyran-d4-one, 2-methoxy-6<phenyl 23360 D04225-43-8 50
§ 20.05 37.08 D:\D&TRBASE\NBS75K.L
S-Methyl-2-p-chlorophenylimine~1,3 29017 075220-48-3 22
~thiazolidine
9E-Xanthan-%-cne, l-nethoxy- 25157 D03722~5%2-9 15
Anthralin 259163 000480-22-8 11
8 20.95 13.00 D:\DATABASE\NBSTSK.L
Quinoliine, 3-methyl-2-phenyl-, 1l-o 30893 014300~1%-7 20
xide
Indole, 2=benzoyl-l-methyl- 30904 001025=-93=6 1
Quinoline, 3-methyl-2-phenyl=, l-o 71057 014300-319-7 18
xide
10 22.0% 2B8.44 D:\DATABASE\NBS?SX.L
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Data Path ;
Dats File :
Acq Cn 1
Operator
Sample 1
Misc :
ALS Vial

Integration
Integrator:

Method :
Title 3

Signal

peak R.T. f
min
3.656
4.410
5,314
5.856
9,363

L ]
A .

12.443
14.734
20,053
20.94%
22.046

W mJon

"

il 23,019

Ares Percent Report

U:\msdchem\ 1 \DATA\Sell\

059765.0

28 Fob 2012 13:54

Hanna Sell

Fassitviniyteld.2

Passiivinbyte 3.2 Etdisyys leikkurista 9 m
1 Sample Multiplier: 1

Parameters: AUTOINTZ.E

ChemStation

i \NSDCHEMY 1 \METHODS\PAHLG. M

pahien kvantitointi

UTIC

irst pax last PKX peak corr. corr.
scan scan =can %Y height area % max.

4 7908 804087 1.59%
3 7115 946697  1.37%
1053 1136 12493 Vv 4 10960 630576 1.25%
4
4

147 551 702 BV
703 817 1053 PV

1243 1327 2231 v
2231 2z564 3137 BV

3137 3650 3738 BV
3T3IE 4458 4519 PV

6579 6650 6753 YV
6753 7037 1210 vV

7210 7360 7648 UV 4 73708 20423426 40.43%

Sun of ceorxrected areas: 136234232

PARLGS.M Thu Mar 08 12:23:28 2012

12729 3146779 6.23%
20322 23%6416  4.66%

4 2531 41125% 0.31%
4 4679 547666 1.08%
4519 6334 6579 BV 4 98860 50513202 100.00%
4 74558 1770%070 35.03%
4 69033 38749053 TE.71%

2.310%
1.730%

0.302%
0.402%
37.078%
12,5964
28.443%

14.991%
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DSC-laitteisto: Perkin Elmer Differential Scanning Calorimeter, DSC 6
Jaahdytin: Neslab RTE-140

GC-MS-TD-laitteisto
GC: HP 6890
MS: HP 5973
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TD: Markes international

| -

FTIR-laitteisto; Nicolet 380 FT-IR, Thermo Electron Corporation



