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Nationales Vorwort 

Dieses Dokument (EN 15308:2008) ist die Deutsche Fassung der vom Technischen Komitee CEN/TC 292 
„Charakterisierung von Abfällen“ (Sekretariat: NBN, Niederlande) des Europäischen Komitees für Normung 
(CEN) ausgearbeiteten Norm EN 15308, die in Deutsch, Englisch und Französisch herausgegeben wurde. 

Die vorbereitenden Arbeiten wurden von der Arbeitsgruppe 5 „Abfallanalyse — Ausgewählte Gruppen-
parameter“ des CEN/TC 292 durchgeführt. Seitens des DIN war an der Erstellung der Europäischen Norm der 
NA 119-01-02-02 UA „Chemische und physikalische Verfahren“ beteiligt. 

Für die in diesem Dokument zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden 
Deutschen Normen hingewiesen: 

ISO 11464 siehe DIN ISO 11464 

ISO 14507 siehe DIN ISO 14507 

ISO 22892 siehe DIN ISO 22892 

Nationaler Anhang NA 

(informativ) 

Literaturhinweise 

DIN ISO 11464, Bodenbeschaffenheit — Probenvorbehandlung für physikalisch-chemische Untersuchungen 

DIN ISO 14507, Bodenbeschaffenheit — Probenvorbehandlung für die Bestimmung von organischen Verun-
reinigungen in Böden 

DIN ISO 22892, Bodenbeschaffenheit — Anleitungen für die Identifizierung von Zielverbindungen durch Gas-
chromatographie und Massenspektrometrie 
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festem Abfall unter Anwendung der Kapillar-
Gaschromatographie mit Elektroneneinfang-Detektion oder 
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Vorwort 

Dieses Dokument (EN 15308:2008) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 292 „Charakterisierung von 
Abfällen“ erarbeitet, dessen Sekretariat vom NEN gehalten wird. 

Diese Europäische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veröffentlichung 
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis August 2008, und etwaige entgegenstehende nationale 
Normen müssen bis August 2008 zurückgezogen werden. 

Es wird auf die Möglichkeit hingewiesen, dass einige Texte dieses Dokuments Patentrechte berühren können. 
CEN [und/oder CENELEC] sind nicht dafür verantwortlich, einige oder alle diesbezüglichen Patentrechte zu 
identifizieren. 

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschäftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden 
Länder gehalten, diese Europäische Norm zu übernehmen: Belgien, Bulgarien, Dänemark, Deutschland, 
Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, 
Niederlande, Norwegen, Österreich, Polen, Portugal, Rumänien, Schweden, Schweiz, Slowakei, Slowenien, 
Spanien, Tschechische Republik, Ungarn, Vereinigtes Königreich und Zypern. 
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1 Anwendungsbereich 

Dieses Dokument legt ein Verfahren zur quantitativen Bestimmung von sieben polychlorierten Biphenyl-
Congeneren (PCB-28, PCB-52, PCB-101, PCB-118, PCB-138, PCB-153 und PCB-180) in festem Abfall unter 
Anwendung der hochauflösenden Gaschromatographie mit Elektroneneinfang- oder massenspektrometri-
scher Detektion fest. Der Inhalt dieser Norm entspricht grundsätzlich dem der horizontalen PCB-Norm und ist 
daher auch auf Boden, Schlamm und behandelten biogenen Abfall anwendbar. Die Detektion und die 
Quantifizierungsgrenzen in diesem Verfahren sind von der Probenaufnahme, dem Interferenzniveau sowie 
den instrumentellen Beschränkungen abhängig. Unter den in dieser Norm festgelegten Bedingungen können 
typischerweise Mindestkonzentrationen einzelner PCB-Congenere von 0,01 mg/kg Trockenmasse oder 
darüber bestimmt werden, wenn keine Interferenzen vorliegen. 

ANMERKUNG 1 Für die Analyse von PCB in Isolierflüssigkeiten, Mineralölerzeugnissen, Gebrauchtölen und wässrigen 
Proben wird jeweils auf EN 61619, EN 12766-1 und EN ISO 6468 verwiesen. 

ANMERKUNG 2 Das Verfahren darf auf die Analyse weiterer, nicht im Anwendungsbereich festgelegter, PCB-
Congenere angewendet werden, seine Anwendbarkeit sollte jedoch mit geeigneten laborinternen Validierungs-
untersuchungen nachgewiesen werden. 

2 Normative Verweisungen 

Die folgenden zitierten Dokumente sind für die Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten 
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte 
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschließlich aller Änderungen). 

EN 14346, Charakterisierung von Abfällen — Berechnung der Trockenmasse durch Bestimmung des 
Trockenrückstandes oder des Wassergehaltes 

3 Begriffe 

Für die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe. 

3.1 
polychloriertes Biphenyl 
PCB 
Biphenyl, das ein bis zehn Chloratome als Substituenten enthält 

3.2 
Congener 
Mitglied derselben Art, Klasse oder Gruppe von Chemikalien — z. B. jedes der zweihundertneun einzelnen 
PCB 

ANMERKUNG Die Congener-Nummern nach IUPAC dienen der einfachen Identifizierung; sie repräsentieren nicht die 
Reihenfolge der chromatographischen Elution. 

3.3 
Kalibrierstandard 
eine aus einem Sekundärstandard und/oder Stammlösungen nativer polychlorierter Biphenyl-Congenere 
(PCB) hergestellte Lösung, angewendet zur Kalibrierung des Responses des Geräts in Bezug auf die 
Analytkonzentration 

3.4 
interner Standard 
13C12-markiertes oder anderes PCB, das wahrscheinlich nicht in Abfallproben vorliegt und diesen vor der 

Extraktion hinzugefügt wird, um den PCB-Anteil zu quantifizieren 
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3.5 
Injektionsstandard 
13C12-markiertes oder anderes PCB, das wahrscheinlich nicht in Abfallproben vorliegt und dem Probenextrakt 

vor der Injektion in den Gaschromatographen hinzugefügt wird, um die Variabilität des Geräteresponses und 
die Wiederfindungsrate der internen Standards zu überwachen 

3.6 
kritisches Paar 
Congener-Paar, das bis zu einem festgelegten Grade aufgetrennt werden muss (z. B. R = 0,5) um sicher-
zustellen, dass die chromatographische Trennung die Mindestqualitätskriterien erfüllt 

3.7 
Auflösung 
Rs 

Differenz der Retentionszeiten zwischen den Maxima der beiden Peaks i und j, die das kritische Paar bilden, 
geteilt durch das arithmetische Mittel der Peakbreiten von i und j an der Basis, berechnet wie folgt: 

 !
 !bjbi

RiRj
s

2

ww

tt
R

"

#
$  (1) 

wobei tRj und tRi die Retentionszeiten der beiden Peaks i und j (s) sowie wbi und wbj die Peakbreiten von i und 

j (s) an der Basis sind  

4 Kurzbeschreibung 

Unter Anwendung eines geeigneten Extraktionsverfahrens (z. B. Schütteln, Soxhlet, Ultraschall) wird mit 
einem Gemisch aus organischen Lösemitteln eine geeignete Prüfmenge extrahiert, anschließend wird mit 
Wasser eine Phasentrennung vorgenommen, und die organische Schicht wird abgetrennt. Die erhaltenen 
Extrakte werden eingeengt und, wenn erforderlich, gereinigt. Proben-Reinigungsverfahren können die 
Behandlung mit Schwefelsäure, die Dimethylsulfoxid/n-Hexan-Verteilung und die Säulenchromatographie auf 
Aluminiumoxid und Silicagel umfassen. Für das Entfernen des Schwefels kann, falls erforderlich, 
Tetrabutylammoniumsulfit (TBA) oder Kupfer verwendet werden. Der Extrakt wird durch Gaschromatographie 
mit massenspektrometrischer (GC-MS) oder Elektroneneinfang-Detektion (GC-ECD) analysiert. Im Falle der 
GC-MS-Analyse wird die quantitative Bestimmung mit dem Isotopen-Verdünnungsverfahren durchgeführt. Im 
Falle der GC-ECD werden die Extrakte unter Anwendung von zwei Säulen mit unterschiedlicher Polarität 
analysiert. Die quantitative Bestimmung wird nach dem Verfahren der internen Standards durchgeführt. 

ANMERKUNG Bei Kunststoffschredder sollte für die Extraktion ein reines, unpolares Lösemittel verwendet werden, um 
das Auflösen der Polymermatrix so weit wie möglich zu verhindern. 

5 Reagenzien 

5.1 Allgemeines 

Alle Reagenzien müssen von anerkannter Analysenreinheit sein. Mit Hilfe einer Blindwertbestimmung nach 
11.1 ist die Reinheit der verwendeten Reagenzien zu überprüfen. 

5.2 Reagenzien für die Extraktion und das Trocknen 

5.2.1 Aceton. 

5.2.2 Hexanähnliche Lösemittel mit einem Siedebereich von 36 °C bis 98 °C, z. B. Petrolether, n-Hexan, 
n-Heptan. 
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5.2.3 Wasserfreies Natriumsulfat, für mindestens 6 h auf 550 °C   20 °C aufgeheizt, dann im Ofen auf etwa 
200 °C abgekühlt und schließlich in einem Exsikkator, der Magnesiumperchlorat oder ein sonstiges geeig-
netes Trockenmittel enthält, auf Umgebungstemperatur abgekühlt. Das wasserfreie Natriumsulfat ist in einem 
sorgfältig geschlossenen Behälter aufzubewahren. 

5.3 Reagenzien für die Reinigungsverfahren 

5.3.1 Reinigung mit Aluminiumoxid 

5.3.1.1 Für die Reinigung von Probenextrakten kann eine von zwei Aluminiumoxidarten (sauer oder 
basisch) verwendet werden: 

! saures Aluminiumoxid, durch Aufheizen auf 130 °C über eine Dauer von mindestens 12 h aktivieren; 

! basisches Aluminiumoxid, durch Aufheizen auf 600 °C über eine Dauer von mindestens 24 h aktivieren. 

Für die Herstellung des deaktivierten Aluminiumoxides wird dieses mit 10 % Wasser deaktiviert. Zu 90 g 
Aluminiumoxid (5.3.1.1) 10 g Wasser hinzugeben. Schütteln, bis sich alle Klumpen aufgelöst haben. Vor dem 
Gebrauch ist das Aluminiumoxid für etwa 16 h in einem luftdicht abgeschlossen Behälter zu konditionieren. 

ANMERKUNG ICN Aluminia Super I oder ein gleichwertiges Aluminiumoxid darf ohne Aktivierung angewendet werden. 

5.3.2 TBA-Sulfit-Reagens für das Entfernen des Schwefels 

5.3.2.1 Tetrabutylammonium-Reagens (TBA-Sulfit-Reagens); eine Tetrabutylammonium-Hydrogensulfat-
Lösung in einem Gemisch, das zu gleichen Teilen aus Wasser und 2-Propanol besteht, 
c((C4H9)4NHSO4) = 0,1 mol/l, mit Natriumsulfit sättigen. 

ANMERKUNG Für 100 ml Lösung sollten 25 g Natriumsulfit ausreichen. 

5.3.3 Pyrogenes Kupfer für das Entfernen des Schwefels 

WARNUNG — Pyrogenes Kupfer kann sich spontan entzünden. Es sollten geeignete Sicherheitsmaß-
nahmen eingeleitet werden. 

5.3.3.1 Kupfer(II)-sulfat-Pentahydrat, Cu5SO4 " 5 H2O. 

5.3.3.2 Salzsäure, HCl, c = 2 mol/l. 

5.3.3.3 Zinkgranulat, Korngröße 0,3 mm bis 1,4 mm. 

5.3.3.4 Wässrige Lösung eines anionischen Tensides (z. B. Massenkonzentration m/V von 35 % an 
Natriumsalz der n-Dodecan-1-Sulfonsäure (CH3(CH2)11SO3Na)). 

5.3.3.5 Sauerstoff(gas)freies Wasser. 

5.3.4 Silicagel – Reinigung mit Silbernitrat 

5.3.4.1 Silicagel (60 µm bis 200 µm). 

5.3.4.2 Silbernitrat, AgNO3. 
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5.3.4.3 Herstellung von mit Silbernitrat imprägniertem Silicagel. 

10 g AgNO3 in 40 ml Wasser auflösen und dieses Gemisch in Teilmengen zu 90 g Silicagel geben. Das 

Gemisch schütteln, bis es homogen ist, und 30 min stehen lassen. Das Gemisch bei 70 °C in einen Trocken-
ofen geben. Die Temperatur innerhalb von 5 h von 70 °C auf 120 °C erhöhen. Das Gemisch für 15 h bei 
125 °C aktivieren. Das Gemisch in Braunglasflaschen lagern. 

5.3.5 Handelsübliche Benzensulfonsäure/Silicagel-Kartuschen, 3 ml 

5.3.6 Dimethylsulfoxid/n-Hexan-Verteilung 

5.3.6.1 Dimethylsulfoxid (DMSO). 

5.3.6.2 n-Hexan. 

5.3.7 Reinigung mit Schwefelsäure 

5.3.7.1 Schwefelsäure, 95%ig bis 97%ig. 

5.3.8 Reinigung mit Silicagel/Schwefelsäure 

5.3.8.1 Silicagel/H2SO4 44 %: 28 g aktiviertes Silicagel und 22 g Schwefelsäure in einen Kolben geben, 

mit einem Stopfen luftdicht verschließen und gründlich schütteln, bis sich alle Agglomerate aufgelöst haben. 

5.3.8.2 Silicagel/NaOH 33 % 1 N: 33,5 g aktiviertes Silicagel und 16,5 g 1 N NaOH in einen Kolben 
gießen, mit einem Stopfen luftdicht verschließen und gründlich schütteln, bis sich alle Agglomerate aufgelöst 
haben. 

5.3.9 Handelsübliche Silicagel-Kartuschen, 3 ml oder 6 ml 

5.3.10 Reinigung mit Florisil 

5.3.10.1 Florisil1), 100 mesh bis 200 mesh, aktiviert durch mindestens 2-stündiges Erhitzen auf 600 °C. 

5.3.10.2 Isooctan. 

5.3.10.3 Isooctan/Toluen 95/5. 

5.4 Reagenzien für die gaschromatographische Analyse 

5.4.1 Arbeitsgase für die Gaschromatographie, von hoher Reinheit und entsprechend den Spezifikationen 
des Herstellers. 

                                                      

1) Florisil ist eine Handelsbezeichnung für eine speziell aufbereitete Diatomeenerde, die überwiegend aus wasserfreiem 
Magnesiumsilicat besteht. Diese Angabe dient nur zur Unterrichtung der Anwender dieser Europäischen Norm und 
bedeutet keine Anerkennung des genannten Produktes durch CEN. Gleichwertige Produkte dürfen verwendet 
werden, wenn sie nachweisbar zu vergleichbaren Ergebnissen führen. 
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5.5 Standardverbindungen 

5.5.1 Kalibrierstandards 

Die folgenden PCB für die Kalibrierung verwenden: 

  PCB-28: 2,4,4'-Trichlorbiphenyl (CAS-Nummer: 7012-37-5); 

  PCB-52: 2,2',5,5'-Tetrachlorbiphenyl (CAS-Nummer: 35693-99-3); 

  PCB-101: 2,2',4,5,5'-Pentachlorbiphenyl (CAS-Nummer: 37680-37-2); 

  PCB-118: 2,3',4,4',5-Pentachlorbiphenyl (CAS-Nummer: 31508-00-6); 

  PCB-138: 2,2',3,4,4',5'-Hexachlorbiphenyl (CAS-Nummer: 35056-28-2); 

  PCB-153: 2,2',4,4',5,5'-Hexachlorbiphenyl (CAS-Nummer: 35065-27-1); 

  PCB-180: 2,2',3,4,4',5,5'-Heptachlorbiphenyl (CAS-Nummer: 35065-29-3). 

5.5.2 Interne Standards und Injektionsstandards 

5.5.2.1 MS-Detektion 

Die markierten und als interne Standards anzusehenden PCB-Congenere sind nachstehend aufgeführt. 

  13C-2,4,4’-Trichlorbiphenyl (PCB-28); 

  13C-2,2',5,5'-Tetrachlorbiphenyl (PCB-52); 

  13C-2,2',4,5,5'-Pentachlorbiphenyl (PCB-101); 

  13C-2,3',4,4',5-Pentachlorbiphenyl (PCB-118); 

  13C-2,2',3,4,4',5'-Hexachlorbiphenyl (PCB-138); 

  13C-2,2',4,4',5,5'-Hexachlorbiphenyl (PCB-153); 

  13C-2,2',3,4,4',5,5'-Heptachlorbiphenyl (PCB-180). 

13C-2,2',3,3',5,5',6-Heptachlorbiphenyl (PCB-178), andere 13C-markierte PCB oder PCB, deren Vorkommen 
in Abfallproben unwahrscheinlich ist, dürfen auch als interne Standards und Injektionsstandards verwendet 
werden. 

ANMERKUNG Die Anwendung der Isotopenverdünnungs-Massenspektrometrie wird empfohlen, die Zugabe von 
13C-markierten internen Standards zur Prüfmenge vor der Extraktion ist jedoch mit hohen Kosten verbunden. Daher stellt 
es möglicherweise eine gute Option zur Sicherstellung einer hohen Analysequalität und zur Verringerung der Kosten dar, 

nur einen aliquoten Anteil des Extrakts der Reinigung unter Zugabe von 13C-markierten internen Standards zu unter-

ziehen. 
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5.5.2.2 EC-Detektion 

Auch bei der EC-Detektion sind interne Standards und Injektionsstandards hinzuzufügen. Mindestens einen 
der folgenden Standards, deren Vorkommen in Abfallproben unwahrscheinlich ist und die keine gegenseitige 
Beeinflussung mit den Analyten aufweisen, als internen Standard anwenden: 

  PCB-29 – 2,4,5-Trichlorbiphenyl (CAS-Nummer: 15862-07-4); 

  PCB-30 – 2,4,6-Trichlorbiphenyl (CAS-Nummer: 35693-92-6); 

  PCB-143 – 2,2',3,4,5,6'-Hexachlorbiphenyl (CAS-Nummer: 68194-15-0); 

  PCB-155 – 2,2',4,4',6,6'-Hexachlorbiphenyl (CAS-Nummer: 33979-03-2); 

  PCB-198 – 2,2',3,3',4,5,5’,6-Octachlorbiphenyl (CAS-Nummer: 68194-17-2); 

  PCB-207 – 2,2',3,3',4,4',5,6,6'-Nonachlorbiphenyl (CAS-Nummer: 52663-79-3); 

  PCB-209 – 2,2',3,3',4,4',5,5’,6,6'-Decachlorbiphenyl (CAS-Nummer: 2051-24-3). 

ANMERKUNG Für die quantitative Bestimmung werden (die internen Standards) PCB-198 und PCB-209 empfohlen, da 
mit ihnen in der Praxis wenig Interferenzen auftreten. Die Anwendung von PCB-30 und PCB-209 für die relative 
Rentention wird empfohlen, siehe EN 12766-1. 

5.5.2.3 PCB-Congenere für die Überprüfung der chromatographischen Auflösung 

  PCB-28 – 2,4,4'-Trichlorbiphenyl (CAS-Nummer: 7012-37-5); 

  PCB-31 – 2,4',5-Trichlorbiphenyl (CAS-Nummer: 16862-07-4). 

6 Geräte 

6.1 Extraktions- und Reinigungsverfahren 

6.1.1 Allgemeines 

Übliche Laborgeräte aus Glas. 

Alle Glasgeräte und Materialien, die mit der Probe oder dem Extrakt in Berührung kommen, müssen frei von 
PCB und störenden Verbindungen sein. 

6.1.2 Extraktionsverfahren 

6.1.2.1 Probenflaschen aus Glas von angemessener Größe entsprechend der Probengröße, mit Glas-
stopfen oder Schraubverschluss und Polytetrafluorethen-Dichtung (PTFE). 

6.1.2.2 Schüttelvorrichtung. 

Für horizontale Bewegung (200 min–1 bis 300 min!1). 

6.1.2.3 Wasserbad, auf bis zu 100 °C einstellbar. 

6.1.2.4 Scheidetrichter mit angemessenem Fassungsvermögen. 

6.1.2.5 Erlenmeyer-Kolben mit angemessenem Fassungsvermögen. 
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6.1.2.6 Soxhlet-Extraktionseinrichtung. 

Bestehend aus einem Rundkolben, z. B. 100 ml, Soxhlet-Extraktoren und Extraktionshülsen nach Soxhlet, 
z. B. 27 mm   100 mm, Vertikalkühler, z. B. 300 mm, mit Wasserbad oder Heizmantel als Heizgerät. 

6.1.2.7 Verdampfer. 

Kuderna-Danish-Verdampfer oder sonstige Verdampfer, z. B. Rotationsverdampfer. 

6.1.2.8 Analysenwaage. 

6.1.3 Reinigungsverfahren 

6.1.3.1 Quarzwolle oder silanisierte Glaswolle. 

WARNUNG — Beim Arbeiten mit Quarzwolle besteht ein Gesundheitsrisiko durch die Freisetzung 
feiner Quarzpartikel. Das Einatmen dieser Partikel sollte durch die Verwendung einer Abzugshaube 
und das Tragen einer Staubmaske verhindert werden. 

6.1.3.2 Siedesteinchen, Glas- oder Porzellanperlen. 

6.1.3.3 Kalibrierte Reagenzgläser mit einem Fassungsvermögen von 10 ml bis 15 ml und mit Schliff-
stopfen. 

6.1.3.4 Chromatographiesäulen aus Glas mit einer Länge von z. B. 600 mm und einem Innendurch-
messer von 5 mm. 

6.1.3.5 Leere SPE-Kartusche mit einem Fassungsvermögen von z. B. 6 ml. 

6.2 Gaschromatograph 

Ausgestattet mit einer Kapillarsäule, einem Massenspektrometrie-Detektor (MS) oder einem Elektronenein-
fang-Detektor (ECD) auf der Basis von 63Ni. Bei dem Injektor muss es sich entweder um einen On-Column-
Injektor, einen Split-/Splitlos-Injektor oder einen temperaturprogrammierbaren Verdampfungsinjektor handeln. 

ANMERKUNG 1 Die Arbeit mit einer eingekapselten radioaktiven Quelle, wie sie beim ECD vorliegt, erfordert eine 
Genehmigung entsprechend den jeweils geltenden nationalen Strahlenschutzbestimmungen. 

ANMERKUNG 2 Bei Anwendung des ECD sind für diese Analyse Gaschromatographen mit zwei Detektoren und mit 
Vorrichtungen für den Anschluss von zwei Kapillarsäulen an dasselbe Injektionssystem sehr gut geeignet; mit einer 
derartigen Einrichtung kann gleichzeitig die Bestätigungsanalyse durchgeführt werden. 

6.3 Kapillarsäulen 

Quarz-Kapillarsäule mit einer unpolaren stationären Phase, z. B. 5 % Phenyl-Methylsilicon, oder gleichwertige 
Säule mit chemisch gebundener Phase. Es ist ein Chromatogramm einer Standardlösung zu verwenden, die 
PCB-28 und PCB-31 (5.5.2.3) in gleichen Konzentrationen enthält, wobei dieses Chromatogramm unter den 
gleichen Bedingungen zu erstellen ist wie bei den Proben zur Bestimmung der Auflösung des kritischen Paars 
PCB-28/PCB-31. Die Auflösung dieses Paars muss besser als 0,5 sein. Im Allgemeinen sollten die Säulen-
längen 25 m bis 60 m, der Innendurchmesser 0,18 mm bis 0,32 mm und die Filmdicke 0,1 µm bis 0,5 µm 
betragen. 

Bei der EC-Detektion ist zur Bestätigung des mit der unpolaren Säule erhaltenen Ergebnisses eine zweite 
Säule zu verwenden, die eine mäßig polare Phase enthält, z. B CP-Sil 19, OV 1701 usw. Liegt das Analysen-
ergebnis weit unter dem gesetzlich festgelegten Wert, ist keine Bestätigungsanalyse mit einer zweiten Säule 
erforderlich. 
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