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1 Inledning

Targaser och pepparsprayer ér irriterande &mnen som anvénds for att avisa eller sitta en motstandare
ur stridbart skick, och dir verkan fran verkansdmnet upphor kort efter det att exponering avbryts.
Dessa dmnen klassificeras som “icke dodliga vapen” och syftar till att ersétta eldhandvapen i framst
polisdra uppdrag for att skingra kravaller, inkapacitera véaldsverkare etc., for att minimera skador sa
langt det dr mojligt [1]. De vanligaste produkterna i dagsléget ar tdrgasen 2-klorbensyliden-
malonitril (CS) samt pepparspray (OC). Sedan 1993 omfattas targaser och pepparsprayer av
kemvapenkonventionens (CWC) férbud mot anvindning av kemikaliebaserade vapen i krigforing
[2]. Militéra styrkor far endast anvinda tirgaser i dvningssyfte, t.ex. vid test av skyddsmasker. De
stater som ratificerat CWC maste till OPCW (Organisation for the Prohibition of Chemical
Weapons) deklarera de aktiva &mnen, i targaser och pepparsprayer, som anviands av medlemslandets
polis och militér. I Sverige kravs vapenlicens for innehav av targas och pepparspray medan mindre
sjalvforsvarsprayer ér tillatna i vissa andra ldnder [3]. Vid en antagonistisk handelse med targas eller
pepparspray sprids verkansdmnet som en aerosol-spray eller med en pyroteknisk sats. De flesta
dagsaktuella &mnen har 1ag flyktighet och kommer vara ett kvarliggande hotdmne [4]. Motatgarder
mot kvarliggande hotdmnen &r olika beroende pa om det dr en dodlig nervgas, inkapaciterande
fentanyl eller irriterande &mne som targas. For att 1ampliga och proportionella motatgérder ska
kunna séttas in kan indikering, provtagning och analys genomforas.

Vintermiljo forsvarar mycket av CBRNE-enhetens arbete da detekterbar avgasning frén hotdimnen
minskar eller uteblir helt och indikeringsreaktioner pa indikeringspapper och nervgasbricka for
kvarliggande kemiska stridsmedel gér langsamt eller avstannar. For indikering av kemiska
stridsmedel samlas snd i en gastdt pase och detekterbar avgasning och reaktion pa indikeringspapper
provoceras fram genom att varmt vatten tillsdtts [5]. Targaser och pepparsprayer dr med dagens
faltutrustning i Svenska CBRNE-enheter inte mojliga att identifiera i falt utan tagna prover maste
transporteras till laboratorium for analys.

Syftet med faltférsoket var att ta fram en metod for snéprovtagning, foljt av laboratorieanalys for
verifiering av pastddd anvéndning av stridsmedel som blivit kvarliggande, i detta fall exemplifierat
av 2-klorbensenmalonsyradinitril (CS), under vinterforhallanden. I synnerhet mdjligheten att 4 en
positiv verifikation en tid efter pastddd anviandning. Rekommenderade provtagningsvolymer for sno
ar enligt Totalférsvarets Handbok i CBRN Provtagning och Filtanalys 1000 ml eller 10 x 10 cm
med 2 cm djup [5]. Infor analys i laboratorium testades tva metoder for upparbetning, dér den ena
metoden bygger pd vitskeextraktion och den andra bygger pa fastfas-extraktion. SPE utvérderades
for arbete i falt, ddr smélt snd/vattenprover adsorberades pa SPE genom att pumpa genom vatten och
sedan transportera SPE-kolonnerna till laboratoriet for vidare analys. I den hér studien utvérderas om
det &r en fordel att analysera prover med SPE istillet for extraktion med 16sningsmedel. Kan
provtagning goras efter tid, t.ex. dagen efter och kan prover férvaras pa SPE-kolonner under en
langre tid, upp till en manad?
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2 Forsok med Targashandgranat 11 vid

SkyddC
21 Targashandgranat 11

Targashandgranat 11 dr designad for att ge en kortvarig och hog effekt samt konstruerad for att inte
vara mojlig att kastas tillbaka.

Den aktiva substansen CS ar inkapslad i fyra separata tdrgassatser av plast, som kastas ut frén
granaten ca 2 sekunder efter att den armerats, figur 1. Darefter avges targas som en aerosol under 30
+ 10 sekunder fran fyra mindre targassatser. Efter dessa 30 sekunder rdknar man med att ett omrade
pa ca 500 m? (beroende pa viderforhallande) r paverkat.

Granaten innehéller 4x15 gram (totalt 60 gram) CS, fungerar i temperaturintervallet -40 till +60 °C
och o6ppnad forpackning har en hallbarhet pa fem ar[6].

Figur 1. Targashandgranat 11 (vanster) samt illustration av targassatserna (hoger).

2.2 Forsoksuppstallning

Forsoket utfordes vid Korfiltet vid SkyddC 1 Umed, 2022-03-03. Védret var mestadels klart med sol,
svag vind och en temperatur av -2 °C. Ingen nederbord f6ll under tiden faltférsoket pagick.
Térgashandgranaten osékrades av personal frdn SkyddC och kastades i en provtagningsruta som var
5%5 meter (provtagningsruta 1) klockan 09:30, figur 2. Provtagning genomfordes kring missténkt
nedslagsplats for handgranaten och tva utvalda ytor, for att simulera provtagning i rutnit i missténkt
kontaminerat omréde dir nedslagsplats dr okénd.
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Figur 2. Provtagningsruta 1 pa Korfaltet, ytterkanter markerade med réda koner.

Provtagningsruta 2 och 3 (2,5%2,5 m) marktes efter kastet upp med koner i ytterkant nedvind
provtagningsruta 1, pa ett avstand av 8 respektive 16 meter fran nedre gréns av provtagningsruta 1,
figur 3. Provtagningen startade en timme efter spridningen av térgas, klockan 10:30, och slutfoérdes
klockan 11:00. Provtagningen utférdes med 250 ml plastburkar och mellan 80-100 g snd per prov
samlades in, beroende pa varierande snokvalitet (mingd is) i de olika provtagningspunkterna. Det
Oversta snolagret (ca 2 cm) om en yta av 10x10 cm samlades in i1 varje provtagningspunkt. Férutom
provtagning efter en timme utfordes provtagning efter 4 respektive 24 timmar i provtagningsruta 1.
Fem prover samlades dessutom in strax utanfor provtagningsruta 1 (néra punkt 3:1) for
lagringsforsok. Dessa prover forvarades med 6ppet lock i ett frysrum och analyserades efter 1, 2, 3, 4
och 5 veckor for att se om nedbrytning av CS ar ett problem vid lagring av prover. Sammanlagt togs
42 prover (40 prover och 2 blankprov) for analys vid FOI och 37 prover for analys vid SkyddC (35
prover och 2 blankprov, lagringsforsoket utférdes endast vid FOI). En dversikt av
provtagningspunkterna presenteras i figur 4. Vattenprover bor transporteras kylda (+ 8°C) och
analyseras direkt vid ankomst till laboratoriet. Analysen syftar till att se hur pass markant
nedbrytningen av CS ér.

Figur 3. Provtagningsrutor 2-3 pa Korfaltet, ytterkanter markerade med réda koner.
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Figur 4. Oversikt av provtagningsrutor 1-3 pa Kérfaltet med provtagningspunkter utsatta. Positionen dar

granaten kastades ar utmarkt med “ och den huvudsakliga vindriktningen vid utslappet illustreras med konen i
gratt.

2.3 Provupparbetning

2.31 Upparbetning med SPE

Proverna tinades vid ankomst till FOI och upparbetades for vidare analys med GC-MS. De prover
som inte kunde upparbetas omedelbart pa grund av méngden prov forvarades i frys (-18 °C) och
tinades efterfoljande dag. Provet delades inte utan hela provméngden upparbetades med hjilp av
SPE (ENV+) enligt protokoll. Konditionering av SPE-kolonnen utférdes med 3 ml metanol foljt av 3
ml MQ vatten. Prov tillsattes med pipett och direfter torkades SPE-kolonnen vid undertryck. SPE-
kolonnen eluerades sedan med 1,8 ml diklormetan (DCM) direkt ner i en GC-vial (ingen
slutkoncentrering utfordes). Till provet tillsattes en internstandard bestdende av 2-klor-4-metylanilin
(20 uL med koncentrationen 1000 pg/ml i DCM).

2.3.2 Upparbetning med vatske/vatske-extraktion (LLE)

Proverna forvarades 1 frys tills ndstkommande dag da de tinades i rumstemperatur for vidare

upparbetning i SkyddC:s féltanalyslaboratorium. Ca 20 g av vattenprovet vigdes upp, den exakta
massan noterades. 5 ml DCM tillsattes och blandningen skakades under 1 minut for att sedan lata
den separera under 20 minuter. Den undre fasen separerades och vigdes fore indunstning. Provet
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indunstades till torrhet varefter 1 ml DCM tillsattes tillsammans med en internstandard bestdende av
I-bromnaftalen (10 pnL. med koncentrationen 990 pg/ml).

24 GC-MS analys

For analys vid FOI anvindes en Agilent 7890A, kopplad till en Agilent 5975C MSD (Agilent Co.,
USA). Splitless-injektion anvéndes vid analysen och med en injektortemperatur av 200 °C. Den
kolonn som anvéndes for separationen var av typen DB-5 MS (Agilent J&W Scientific, USA) med
dimensionerna 30 m x 0,25 mm och en filmtjocklek pé 0,25 um. Masspektrometern avléste i
massomradet 29-550 m/z och m/z 153, 188 i selective ion monitoring (SIM) for att identifiera och
kvantifiera CS. Koncentration anges som ng CS/g snd eftersom proverna varierade i méngd mellan
80-100 g.

Vid SkyddC anvindes en Thermo Fisher Scientific Trace 1310 kopplad till en Thermo Fisher
Scientific ISQ 7000 for analys. Den kolonn som anvéndes var av typen DB-5 MS (Agilent
Technologies) med dimensionerna 30 m x 0,25 mm med en filmtjocklek pa 0,25 pm.
Masspektrometern skannade av ett omrade 29-450 m/z i full scan och m/z 126, 153 samt 188 i
selective ion monitoring, for att identifiera samt kvantifiera CS. Provméangden snd var 19,9-20,1 g,
koncentration anges som ng CS/g sno for att matcha 6vriga resultat.
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3 Resultat och diskussion

Inledande forsok utfordes for att utvdrdera om aktivering av SPE-kolonnerna enligt protokoll &r
nddvindigt. For de kolonner som aktiverades anvindes 3 ml MeOH + 3 ml H>O samt 3 ml T-r6d + 3
ml HyO f6r att utvardera om T-réd gar att anvédnda i félt (om I6sningsmedel skulle saknas). Alla
analyser utfordes 1 triplikat och presenteras i tabell 1.

Tabell 1. Kontroll av konditionering samt utbyte vid analys med SPE.

SPE Utbyte (%)
SPE1 Aktiverad med MeOH 92,6
SPE2 Aktiverad med MeOH 90,7
SPE3 Aktiverad med MeOH 88,7
Medel 90,7+2,1
SPE4 Aktiverad med T-rod 87,4
SPES Aktiverad med T-rod 91,3
SPE6 Aktiverad med T-rod 89,4
Medel 89,4+1,9
SPE7 Ej aktiverad 64,4
SPES8 Ej aktiverad 67,4
SPE9 Ej aktiverad 67,1
Medel 68,7+1,6

Utbytet for CS i upparbetningen var runt 91 % nir SPE-kolonnerna konditionerades med metanol
fore appliceringen av prov. Nar T-rod anvindes istillet for metanol blev utbytet i stort sett detsamma
och hamnade pa ca 89 %, vilket visar att det &r mojligt att anvénda T-rod i falt. Nér prov
applicerades utan konditionering av kolonnen registrerades en klar sdnkning i utbytet, 69 %. 1
efterfoljande analyser konditioneras SPE-kolonnerna med metanol fore tillsats av prov. Utbytet for
upparbetningen med LLE var 97 %.

Analysresultaten fran provruta 1 presenteras i tabell 2. Hogst halt uppvisas vid provtagning néra
granaten (prov 9-11) dven om vissa avvikelser finns. Prov 10 skiljer sig fran de andra tva vid analys
med SPE och uppvisar ldgre koncentration. Vid analys med LLE ar prov 11 vildigt mycket hogre an
9 och 10. De olika analysteknikerna kan inte jaimforas rakt av da proverna inte &r tagna pa exakt
samma position. Overlag stimmer proverna bra éverens di hogst koncentration aterfinns vid
granaten och de hogsta koncentrationerna efter det aterfinns i positioner i vindriktningen, t.ex. 1:2,
1:4 och 1:5. Analysen med LLE-uppvisar nagot ldgre koncentrationer dn analysen med SPE, men
koncentrationen i de flesta prover (bortsett frén prov 9-11) var 1aga, med négra nanogram CS per
gram sno.



FOI MEMO

Titel/Title
Provtagning av targas i vintermiljo

Datum/Date
2023-10-25

Tabell 2. Koncentration CS vid provruta 1 (ng/g sno).

SPE LLE
Prov  Koncentration (ng/g) Koncentration (ng/g)
1:1 1,3 0,4
1.2 13 0,7
1:3 1,2 -
1:4 4,1 0,4
1:5 46 0,7
1:6 2,6 0,5
1.7 1,1 0,5
1:8 0 0,2
1:9 210 6,2
1:10 11 18
1:11 210 5980
1:12 0,6 0,8
1:13 0 1,0
1:14 0 0,7
1:15 0 0,5
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Analysresultaten fran provruta tva och tre presenteras i tabell 3. Provresultaten 6verensstimmer bra
mellan analyserna dven om analysen med LLE registrerar nagot ldgre koncentrationer.

Koncentrationerna &r i stort sett lika for punkterna i provtagningsruta tva och tre, trots att den tredje
rutan ligger pa dubbla avstindet frén brisaden.

Tabell 3. Koncentration CS vid provruta 2 och 3 (ng/g snd).

SPE LLE
Prov  Koncentration (ng/g)  Koncentration (ng/g)
2:1 1,0 0,3
2:2 0,8 0,3
2:3 0,7 0,4
2:4 0,9 0,4
2:5 0,9 0,1
3:1 0,8 0,2
3:2 1,0 0,3
3:3 0,9 0,3
3:4 1,0 0,4
3:5 1,0 0,3

Provtagning utfordes efter 4 respektive 24 timmar i provtagningsruta ett for att fa ett matt pa
nedbrytning/avdunstning av CS. Provtagning skedde mellan punkterna 1:9-11 och 1:7 och fem
prover togs vid varje tidpunkt. Analysresultaten visar att det 4r mdjligt att analysera CS i falt efter 24
timmar, halterna har dock minskat med ca 75 % under tiden, frén ett medelvérde pa 17 ng CS/g snd
vid 4 timmar till 4,3 ng/g efter 24 timmar, se tabell 4.
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Tabell 4. Koncentration CS vid provruta 1 vid 4 och 24 timmar (ng/g snd).

Prov Koncentration (ng/g)
4tim:1 8,8
4tim:2 18
4tim:3 19
4tim:4 16
4tim:5 23
Medel 17
24tim:1 6,8
24tim:2 3,9
24tim:3 3,0
24tim:4 51
24tim:5 2,8
Medel 4,3

Lagringsforsok utfordes under fem veckor for att utreda stabiliteten for CS 1 snd. Fem prover togs
frén provtagningspunkt 1:3, se figur 4., Proven forvarades i provtagningsburkarna och upparbetades
och analyserades sedan med en veckas mellanrum (vecka 1-vecka 5). Proverna forvarades i morker i
frysrum (-18 °C) med 6ppna lock. Analysen visar att CS &r stabilt 6ver fem veckor i sno, da de
uppmitta koncentrationerna inte skiljer sig nimnvért mellan de olika tidpunkterna.

Tabell 5. Koncentration CS vid lagringsforsok i frys.

Prov Koncentration (ng/g)
1v 1,5
2v 0,9
3v 1,8
4y 1,4
5v 1,3

Lagringsforsok utfordes d&ven med prover upparbetade p4 SPE-kolonner, for att utreda om det gér att
utfora upparbetningen i falt for att sedan skicka proverna till ett laboratorium. Vattenprover (50 ml)
forbereddes pa laboratoriet med koncentrationen 1 ug CS/ml och dessa upparbetades direkt pa SPE-
kolonner, utan att eluera provet. SPE-kolonnerna lagrades sedan i frys respektive rumstemperatur i
falconrér och eluerades och analyserades efter en, tva och fyra veckor. Alla provpunkter utfordes i
triplikat. Adsorberat CS pa SPE-kolonner &r stabilt nér forvaring sker 1 frys, da utbytet efter fyra
veckor fortfarande &r 80 %, tabell 6. Forvaras kolonnerna i rumstemperatur férsdmras utbytet men ar
dock fortfarande 49 % efter fyra veckor.

Tabell 6. Koncentration CS for lagringsférsok pa SPE.

SPE Utbyte %
SPE v1-18 °C 85+0,8
SPE v1 20 °C 66+ 1,9
SPE v2-18 °C 88+1,9
SPE v2 20 °C 59+1,5
SPE v4 -18 °C 80 +3,0
SPE v4 20 °C 49+0,9

Provtagning i falt utfordes i den hir studien med plastburkar (250 ml) vilket motsvarade mellan 80-
120 g snd. Enligt handboken édr rekommenderad provtagningsvolym 1000 ml snd, vilket da skulle
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motsvara cirka 400 ml vatten i analysen med SPE. Tester utfordes pé laboratoriet for att utreda om
det d4r mojligt att upparbeta dessa volymer med SPE samt om forhéllandet volym/signal &r linjért upp
till 400 ml. Vattenprover med koncentrationen 250 ng CS/ml i volymerna 50, 100, 200, 300 och 400
ml forbereddes. Dessa upparbetades pa SPE med hjdlp av en hdvert for proverna dar all provpunkter
utfordes i triplikat. SPE-upparbetningen ar linjar upp till 400 ml vattenprov for CS (figur 5) vilket
motsvara den méngs vatten som erhélls vid provtagning av cirka 1 liter snd.

4.00E+008 —
3.50E+008
3.00E+008
g 2.50E+008 —
< 4
2.00E+008

1.50E+008

1.00E+008
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Volume (ml)

Figur 5. Respons CS mot volym prov.
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4 Slutsatser

Inledande forsok visade att provtagning med SPE ger jamforbara resultat mot LLE med ett utbyte pa
strax over 90 %. Konditioneringen av SPE-kolonner visade sig dven vara lika effektivt med T-r6d
som metanol. Provtagning i falt visade pa hogst koncentrationer vid objektet, vilket &r ganska
naturligt och det bésta stillet att provta om man kan identifiera platsen. Provtagning pa étta
respektive 16 meters avstand fran provtagningsrutan med granatnedslagsplatsen visar pa ndgot ldgre,
dock fullt métbara, halter. Koncentrationerna dverensstimmer i stort vl mellan analyserna d&ven om
analys med LLE gav nagot lagre halter.

De provtagningar som utfordes i provtagningsruta 1 efter 4 respektive 24 timmar indikerade att
halterna minskat med ca 75 % under den tidsperioden, 4ven om det inte gar att ge ett exakt matt d&
proverna inte &r tagna pa exakt samma stélle.

Lagringsforsok pd SPE-kolonner, for att utreda om det gér upparbeta i filt for att sedan skicka
proverna till ett laboratorium for eluering, visade pa god stabilitet vid forvaring av kolonnerna i frys.
Resultaten visade pé att 80 % av provinnehéllet kvarstod efter fyra veckor. Vid forvaring i
rumstemperatur var utbytet nagot lagre, ca 50 % efter fyra veckor. Upparbetning i falt skulle kunna
fungera som en metod om man inte har tillgang till ett laboratorium i nérheten.

Lagringsforsoken utférda under fem veckor visar att proverna &r stabila under den tidsperioden. Det
ska tilldggas att proverna forvarades i frysrum (-18 °C) med 6ppna lock i mérker, d.v.s. utan
paverkan av vind och sol. P4 en 6ppen yta med snd, med sol och vind nirvarande dr nedbrytningen
med storsta sannolikhet betydligt snabbare. Forsoket dr formodligen mer representativt for spridning
av CS i utomhusmilj6 dir det deponerade dmnet tickts genom snofall.

Tester utfordes pé laboratoriet for att utreda mojligheten att upparbeta stérre volymer med SPE.
Resultaten visade pa ett linjért forhallande for vattenprover upp till &tminstone 400 ml, vilket
motsvarar ca 1 liter snd. Nackdelen med upplagget &r att man behdver en hdvert samt att det tar lite
tid att hantera dessa volymer sa mindre provméngder &dr formodligen att foredra.
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