DEUTSCHE NORM Juni 2015

DIN EN 16619 DIN

ICS 67.050

Lebensmittelanalytik —

Bestimmung von Benzo[a]pyren, Benz[a]lanthracen, Chrysen und
Benzo[b]fluoranthen in Lebensmitteln mit Gaschromatographie und
Massenspektrometrie (GC-MS);

Deutsche Fassung EN 16619:2015

Food analysis —

Determination of benzo[a]pyrene, benz[alanthracene, chrysene and benzo[b]fluoranthene
in foodstuffs by gas chromatography mass spectrometry (GC-MS);

German version EN 16619:2015

Analyse des produits alimentaires —

Dosage du benzo(a)pyréne, benzo(a)anthracéne, chryséne et benzo(b)fluoranthéne dans
les denrées alimentaires par chromatographie en phase gazeuse couplée a la
spectrométrie de masse (CG-SM);

Version allemande EN 16619:2015

Gesamtumfang 40 Seiten

DIN-Normenausschuss Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL)

Coctiganta

Document Sharing Hub

Full document details: DIN EN 16619:2015-06


http://www.avadocuments.com/doc/din-en-16619-2015-06
http://www.avadocuments.com/doc/din-en-16619-2015-06

DIN EN 16619:2015-06

Nationales Vorwort

Dieses Dokument (EN 16619:2015) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 275 ,Lebensmittelanalytik —
Horizontale Verfahren® erarbeitet, dessen Sekretariat vom DIN (Deutschland) gehalten wird.

Das zustadndige nationale Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 057-01-14 AA ,Prozess-
kontaminanten® im DIN-Normenausschuss Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL).
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EUROPAISCHE NORM EN 16619
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE April 2015

ICS 67.050
Deutsche Fassung
Lebensmittelanalytik —
Bestimmung von Benzo[a]pyren, Benz[alanthracen, Chrysen
und Benzo[b]fluoranthen in Lebensmitteln mit
Gaschromatographie und Massenspektrometrie (GC-MS)
Food analysis — Analyse des produits alimentaires —
Determination of benzo[a]pyrene, benz[a]anthracene, Dosage du benzo(a)pyréne, benzo(a)anthracene, chryséne
chrysene and benzo[b]fluoranthene in foodstuffs by gas et benzo(b)fluoranthéne dans les denrées alimentaires par
chromatography mass spectrometry (GC-MS) chromatographie en phase gazeuse couplée a la

spectrométrie de masse (CG-SM)

Diese Europaische Norm wurde vom CEN am 7. Februar 2015 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschéftsordnung zu erfiillen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen
dieser Europaischen Norm ohne jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu geben ist. Auf dem letzten Stand befindliche Listen
dieser nationalen Normen mit ihren bibliographischen Angaben sind beim Management-Zentrum des CEN-CENELEC oder bei jedem CEN-
Mitglied auf Anfrage erhaltlich.

Diese Europaische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzésisch). Eine Fassung in einer anderen Sprache,
die von einem CEN-Mitglied in eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache gemacht und dem Management-Zentrum
mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, der ehemaligen jugoslawischen
Republik Mazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta,
den Niederlanden, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Ruménien, Schweden, der Schweiz, der Slowakei, Slowenien, Spanien, der
Tschechischen Republik, der Turkei, Ungarn, dem Vereinigten Konigreich und Zypern.

. — |

EUROPAISCHES KOMITEE FUR NORMUNG
EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION
COMITE EUROPEEN DE NORMALISATION

CEN-CENELEC Management-Zentrum: Avenue Marnix 17, B-1000 Briissel

© 2015 CEN  Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. EN 16619:2015 D
Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN vorbehalten.
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Vorwort

Dieses Dokument (EN 16619:2015) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 275 ,Lebensmittelanalytik —
Horizontale Verfahren® erarbeitet, dessen Sekretariat vom DIN gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Verdoffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Oktober 2015, und etwaige entgegenstehende
nationale Normen mussen bis Oktober 2015 zuriickgezogen werden.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
kénnen. CEN [und/oder CENELEC] sind nicht daflir verantwortlich, einige oder alle diesbeziglichen
Patentrechte zu identifizieren.

Dieses Dokument wurde unter einem Mandat erarbeitet, das die Europaische Kommission und die
Europaische Freihandelszone dem CEN erteilt haben.

WARNUNG — Bei der Anwendung dieses Dokuments ist es méglich, dass gefahrliche Substanzen,
Arbeitsgange und Gerate angewendet werden. Dieses Dokument erhebt nicht den Anspruch, dass alle
mit seiner Anwendung verbundenen Sicherheitsprobleme angesprochen werden. Es liegt in der
Verantwortung des Anwenders dieses Dokuments, geeignete Vorkehrungen fiir den Arbeits- und
Gesundheitsschutz zu treffen und vor der Anwendung die Anwendbarkeit einschrankender
Vorschriften zu bestimmen.

Entsprechend der CEN-CENELEC-Geschaftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europaische Norm zu Ubernehmen: Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, die
ehemalige jugoslawische Republik Mazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island,
Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal,
Rumaénien, Schweden, Schweiz, Slowakei, Slowenien, Spanien, Tschechische Republik, Tirkei, Ungarn,
Vereinigtes Konigreich und Zypern.
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1 Anwendungsbereich

Diese Europaische Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung von 4 der 16 von der EU als prioritar
eingestuften polyzyklischen aromatischen Kohlenwasserstoffe (PAK) fest, die als Ziel-PAK bezeichnet
werden. Diese Verbindungen sind Benz[a]anthracen (BaA), Benzo[alpyren (BaP), Benzo[b]fluoranthen (BbF)
und Chrysen (CHR). Das Verfahren ermdglicht deren quantitative Bestimmung in Gegenwart der anderen 12
von der EU als prioritdr eingestuften PAK (Benzo[jfluoranthen (BjF), Cyclopenta[cd]pyren (CPP),
Benzolk]fluoranthen (BkF), Dibenz[a,hlanthracen (DhA), Benzo[c]fluoren (BcL), Dibenzo[a,e]pyren (DeP),
Benzo[ghilperylen (BgP), Dibenzo[a,hlpyren (DhP), Dibenzola,ilpyren (DiP), Dibenzo[a,/lpyren (DIP),
Indeno[1,2,3-cd]pyren (IcP), 5-Methylchrysen (5MC)) in extrudiertem Weizenmehl, gerduchertem Fisch,
pulverformiger Babynahrung, Wurstbrat, gefriergetrockneten Muscheln, Speise6l und Weizenmehl mittels
Gaschromatographie-Massenspektrometrie (GC-MS). Die Extraktion von PAK aus festen Proben erfolgt durch
beschleunigte Losemittelextraktion (en: pressurized liquid extraction, PLE). Als Alternative zur PLE wurde von
einigen Teilnehmern der Methodenvalidierungsstudie durch einen Ringversuch (im Folgenden: Ringversuch)
die Soxhlet-Extraktion angewendet. Die Probe wird mit einer der folgenden Techniken in der angegebenen
Reihenfolge gereinigt: GroRenausschlusschromatographie (en: size exclusion chromatography, SEC) und
Festphasenextraktion (en: solid phase extraction, SPE).

Dieses Verfahren entspricht den in der Verordnung (EU) Nr.836/2011 der Kommission (siehe [1])
festgelegten LeistungskenngréRen. Insbesondere die Festlegungen flir die Nachweisgrenze (en: limit of
detection, LOD) und die Bestimmungsgrenze (en: limit of quantification, LOQ) (0,30 pg/kg bzw. 0,90 pg/kg)
wurden erfllt.

Das Verfahren wurde in einem Ringversuch durch die Analyse sowohl natirlich kontaminierter als auch
aufgestockter Proben im Bereich von 0,5 ug/kg bis 11,9 ug/kg validiert. Die Linearitat des Ansprechverhaltens
des Gerates wurde jedoch fiir den Konzentrationsbereich von 0,5 pug/kg bis 20 pg/kg nachgewiesen.

Zur Bestimmung von PAK in Speisefetten und -6len stehen auch zwei andere Normen zur Verfligung,
EN I1SO 22959 und EN ISO 15753, hinsichtlich weiterfiihrender Informationen siehe [2] und [3].

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fur 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
(einschlieRlich aller Anderungen).

EN ISO 1042:1999, Laborgeréte aus Glas — Mel3kolben (ISO 1042:1998)
EN ISO 3696:1995, Wasser fiir analytische Laborzwecke — Spezifikation und Priifverfahren (ISO 3696:1987)

3 Kurzbeschreibung

Die Probe wird homogenisiert. Eine Einwaage wird mit Trockenmittel, Sand und der mit einem stabilen Isotop
markierten internen Standardlésung gemischt. AnschlieRend erfolgt eine Extraktion mit n-Hexan oder
Cyclohexan mittels beschleunigter Lésemittelextraktion oder alternativ. mittels Soxhlet-Extraktion.
Gegebenenfalls wird das mitextrahierte Wasser von der organischen Phase des Extrakts abgetrennt. Der
organische Extrakt wird auf ein kleines Volumen eingedampft, filtriert und unter Verwendung einer Mischung
aus Ethylacetat und Cyclohexan als Elutionsmittel mit SEC gereinigt.

Nach der SEC werden 200 pl Toluol als Ruckhaltesubstanz der gesammelten SEC-Fraktion hinzugefiigt. Die
SEC-Fraktion wird auf etwa 200 yl eingedampft und mit SPE an Kieselgel gereinigt, wobei Cyclohexan als
Elutionsmittel verwendet wird. Der gereinigte Probenextrakt wird erneut auf etwa 200 ul eingedampft.
AbschlieRend wird vor der Messung mit GC-MS eine Injektionsstandard-Lésung zu der Probe hinzugefigt.

Die Probe wird mit einem PTV oder einem Split-/Splitlos-Injektor injiziert. Die chromatographische Trennung
erfolgt an einer Kapillarsdule mittlerer Polaritat mit hoher Selektivitat fir PAK. Die Analyten werden durch
ElektronenstoRionisation bei 70 eV ionisiert. Die Ziel-PAK werden im Modus der Einzelionenregistrierung (en:
single ion monitoring, SIM) aufgezeichnet und unter Bezug auf stabil Isotop markierte Analoge quantitativ
bestimmt.
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4 Reagenzien

4.1 Allgemeines

Sofern nicht anders festgelegt, sind nur Reagenzien von anerkannter Analysenreinheit und Wasser der
Qualitdt 1 nach EN ISO 3696:1995 zu verwenden. Samtliche Reagenzien und Standardlésungen miissen
nach den vom Lieferanten angegebenen Festlegungen aufbewahrt werden. Die in diesem Verfahren ange-
fuhrten Festlegungen fiir gedffnete handelsiibliche Lésungen oder im Labor hergestellte Lésungen dienen der
Minimierung der Verdunstung des Losemittels und dem Schutz der Analyten (PAK) vor Abbau.

Die Standardlésungen werden bevorzugt gravimetrisch hergestellt. In Abhangigkeit von der gehandhabten
Menge der Substanz werden fiir die Herstellung von Losungen sowohl nativer als auch mit einem stabilen
Isotop markierter PAK eine Mikrowaage (6.4) und/oder eine Analysenwaage (6.5) verwendet. Samtliche
Konzentrationen sind als Masse je Masseneinheit angegeben. Bei Bedarf kénnten die als Masse je
Volumeneinheit angegebenen Konzentrationen unter Anwendung der Gleichung fiir die Dichte (Gleichung 1)
erhalten werden:

p= (1)

n
V
Dabei ist

o die Dichte, in g/ml;
m die gemessene Masse der Substanz, in g;

V' das Volumen der Ldsung, in ml.

Die Dichte von Toluol bei 20 °C betragt 0,866 9 g/ml. Umfassende Informationen zur Dichte von Lésemitteln
bei verschiedenen Temperaturen sind in [4] angefuhrt.

Samtliche Lésungen und Substanzen werden bei Raumtemperatur verwendet.

WARNUNG 1 — Einige PAK werden als karzinogen angesehen. Personen, die dieses Dokument
anwenden, sollten mit der liblichen Laborpraxis vertraut sein. Es liegt in der Verantwortung des
Anwenders dieses Dokuments, Vorkehrungen zu treffen, die mit den geltenden Praktiken des Arbeits-
und Gesundheitsschutzes ilibereinstimmen.

WARNUNG 2 — Chemikalienabfille sind nach den geltenden Umweltschutzregeln und -bestimmungen
zu entsorgen.

WARNUNG 3 — PAK werden durch UV-Licht abgebaut. PAK-L6sungen sind vor Licht zu schiitzen
(Aufbewahrung im Dunkeln, Verwendung von Aluminiumfolie oder Glasgeraten aus Braunglas).

WARNUNG 4 — Bei der Verwendung von Kunststoffen wie Polypropylen oder PTFE sind gewisse
VorsichtmaBnahmen notwendig, da die Analyten auf diesen Materialien absorbiert werden kdonnen.

4.2 Helium, gereinigtes Druckgas (mit einer Reinheit von 99,995 % oder hdher).
4.3 Stickstoff, gereinigtes Druckgas (mit einer Reinheit von 99,995 % oder hdher).

4.4 (Di-)Natriumsulfat, (Na,SO,), wasserfrei, gekornt.

4.5 Polyacrylsdure, anteilig Natriumsalz, pfropfpolymerisiert mit Polyethylenoxid, gekérnt, Teilchengrofle
von 90 ym bis 850 pum.

4.6 Sand, Korngrofke 50 mesh bis 70 mesh.
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4.7 n-Hexan

4.8 Aceton

4.9 Cyclohexan

410 Toluol

4.11 Ethylacetat

4.12 Elutionsmittel fiir die SEC

1 Volumenteil Cyclohexan (4.9) wird mit 1 Volumenteil Ethylacetat (4.11) gemischt.

4.13 SPE-Siule

Fir die Aufreinigung durch Festphasenextraktion wird eine Kieselgel-SPE-Saule verwendet. Es werden
handelslbliche Kartuschen von 500 mg — 4 ml oder selbstgefillte Kartuschen der gleichen GroRe, die 500 mg
aktiviertes Kieselgel enthalten, verwendet. Die Oberflache des Kieselgels sollte etwa 500 m2/g betragen.
ANMERKUNG Im Ringversuch wurden handelsubliche SPE-Saulen aus Polypropylen verwendet.

4.14 Referenzmaterial fiir die Qualitatskontrolle

Fir diesen Zweck darf ein zertifiziertes Referenzmaterial oder ein anderes geeignetes Material zur Qualitats-
kontrolle (z. B. Gibrig gebliebenes Material von Eignungspriifungen) verwendet werden. Als Leitfaden darf der

CITAC/Eurachem Guide to Quality in Analytical Chemistry, siehe [5], genutzt werden.

Dieses Material ist mit jeder Probencharge zu analysieren und zur Kontrolle der Verfahrensleistung im
Zeitverlauf zu verwenden (siehe 10.4).

4.15 Native Referenzsubstanzen — handelsiibliches unverdiinntes Material oder Lé6sungen von PAK
Die mit diesem Verfahren analysierten nativen Substanzen sind in Tabelle 1 aufgefuhrt. Die Ziel-Analyten sind
in Fettschrift angegeben. Handelsubliche, vorzugsweise zertifizierte, Standardlésungen sind aufgrund des

héheren MalRes an Sicherheit bei der Handhabung vorzuziehen.

Triphenylen, Benzoljlfluoranthen und Benzo[k]fluoranthen Uberlagern sich madglicherweise mit den
Ziel-Analyten und werden deshalb fiir die Bewertung der Selektivitat verwendet.
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Tabelle 1 — Namen und Strukturen der nativen PAK

Name? N Erﬁz-er Struktur Name? Ngrﬁz-er Struktur

Benz[a]anthracen O Benzo[b]fluoranthen
56-55-3 205-99-2

(BaA) _ (BbF)
Bild 1 Bild 2

\

Benzo[a]pyren O“ Chrysen O‘

50-32-8 218-01-9

(BaP) (CHR)
Bild 3 Bild 4

Triphenylen Benzol[jlfluoranthen
217-59-4 205-82-3
(TRP) (BjF)
Bild 5 Bild 6
Benzo[k]fluoranthen O"O
207-08-9

(BKF)
Bild 7

a Das Akronym ist in Klammern angegeben, die Ziel-Analyten sind fett gedruckt.

416 Mit einem stabilen Isotop markierte Referenzstandards (in Form handelsiblicher Lésungen von mit
einem stabilen Isotop markierten PAK)

Die fir die quantitative Bestimmung der Ziel-PAK verwendeten, mit einem stabilen Isotop markierten Analoge
sind in Tabelle 2 aufgefiihrt. Die im Ringversuch verwendeten handelsiiblichen Lésungen enthielten mit einem
stabilen Isotop markierte PAK in Nonan in einer Konzentration von etwa 100 pg/kg.

Bevorzugt werden 13C-markierte Analoge, da deren chemische Eigenschaften am besten mit denen der
nativen Analyten Ubereinstimmen.

Jedoch diirfen alternativ zu mit 13C markierten Substanzen auch deuterierte Analoge der Ziel-Analyten
verwendet werden. Die Konzentrationen dieser Lésungen sollten den Konzentrationen ahnlich sein, die flr die

13C-markierten PAK-L&sungen festgelegt sind.

ANMERKUNG 1 Hoch deuterierte PAK werden auf der spezifischen GC-S&ule mindestens teilweise von den nativen
Analogen getrennt.

ANMERKUNG 2 Beide in Tabelle 2 angegebenen Formen von Benz[a]anthracen-13Ce, sind gleichermalen fur den

Zweck dieser Norm geeignet. Der 13C-markierte Referenzstandard kénnte sogar, wie in der Validierungsstudie wahrend
des Ringversuchs, als Mischung bezogen werden,
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Tabelle 2 — Namen und Strukturen von mit 13C markierten PAK

Name CAS-Nummer Struktur

neBe . (j

1€, 15C DC B
13 . .. und 183G, 13C

Benz[a]anthracen-'3Cg nicht verfiigbar Z BC

Bild 8

@C
we “
Benzo[a]pyren-13C4 nicht verfligbar PG”

Bild 9
13C18C

183G 13C
/15136
Benzo[b]fluoranthen-13Cg nicht verfligbar

Bild 10

13(';%(1:‘3(;
Chrysen-13Cg nicht verfiigbar PR

Bild 11

Die Wiederfindungsrate des Verfahrens wird auf der Grundlage der mit einem stabilen Isotop markierten
Standards berechnet (siehe 10.2). Deren physikalisch-chemische Eigenschaften werden zu denen der nativen
PAK als gleichwertig angesehen. In Tabelle 3 ist die Ubereinstimmung zwischen jedem nativen PAK und dem
mit einem stabilen Isotop markierten Analogen, das zu dessen quantitativen Bestimmung verwendet wird,
aufgezeigt.

Tabelle 3 — Ubereinstimmung der mit einem stabilen Isotop markierten PAK und der nativen PAK

Mit einem stabilen Isotop markierte PAK Native PAK?
Benz[a]anthracen-13Cg Benz[a]anthracen (BaA)
Benzo[a]pyren-13C, Benzo[a]pyren (BaP)
Benzo[b]fluoranthen-13Cg Benzo[b]fluoranthen (BbF)
Chrysen-13Cg Chrysen (CHR)

@ Das Akronym ist in Klammern angegeben.

4.17 9-Fluorbenzo[k]fluoranthen (FBkF), als Injektionsstandard, unverdiinnt oder als handelslbliche
Lésung

9-Fluorbenzo[klfluoranthen (FBKF) wird als Injektionsstandard verwendet und vor der Injektion in das
GC-MS-Gerat zu dem Probenextrakt hinzugefiigt. Es dirfen sowohl unverdiinntes Material als auch handels-
Ubliche Lésungen verwendet werden. Die Konzentration einer handelslblichen Losung liegt vorzugsweise bei
100 pg/kg in Toluol.
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Tabelle 4 — Name und Struktur des Injektionsstandards

Name? CAS-Nummer Struktur
9-Fluorbenzo[k]fluoranthen F “'O
113600-15-0
(FBKF)
Bild 12
@8  Das Akronym ist in Klammern angegeben.

5 Herstellung der Standards

5.1 Allgemeines

Samtliche Standardlésungen werden bevorzugt gravimetrisch hergestellt. Die Leermassen (Eigenmassen)
samtlicher Behalter und die Massen nach jedem Herstellungsschritt werden aufgezeichnet und daraus die
Konzentrationen der Standards berechnet.

Vorausgesetzt dass die verwendeten Glasgerate EN ISO 1042:1999 entsprechen, diirfen Standardiésungen
auch volumetrisch hergestellt werden.

Standardlésungen durfen aus unverdlinnten Materialien, handelsublichen Lésungen einzelner Substanzen
oder handelstublichen Mischungen hergestellt werden. Die Vertraglichkeit der Lésemittel der handelstblichen
Lésungen mit Toluol muss jedoch berticksichtigt werden.

Vorzugsweise sollte zur Herstellung der intermediaren Standardlésung (5.7) und der Kalibrierlésungen (5.8)
eine handelsubliche gemischte PAK-Standardlésung verwendet werden. Die Konzentration dieser Ldsung
muss die gleiche GréRenordnung aufweisen wie die gemischte PAK-Stammlésung (5.4).

5.2 Injektionsstandard-L6sung

Eine Lésung von FBKF (4.17) in Toluol (4.10) mit einer Konzentration von etwa 400 ng/g wird hergestellt. Die
Umrechnung der Masse-je-Masse-Einheiten (ng/g) in Masse-je-Volumen-Einheiten (ng/ml) erfolgt anhand der
Gleichung fir die Dichte (Gleichung 1). Fir Toluol wird ein Dichtewert von 0,866 9 g/ml angesetzt.

Diese Lésung wird zum Aufstocken des Probenextrakts vor der Messung mit GC-MS verwendet (siehe 7.9),
um die Wiederfindungsrate der mit einem stabilen Isotop markierten PAK abzuschéatzen (siehe 10.2).

Diese Losung wird im Dunkeln bei unter 10 °C aufbewahrt. Eine auf diese Weise aufbewahrte Losung ist
mindestens sechs Monate stabil. Wenn eine langere Stabilitat nachgewiesen ist, kann die Lésung weiterhin
verwendet werden.

5.3 PAK-Stammlésungen

Falls fur die Herstellung der Kalibrierlésungen Reinsubstanzen verwendet werden, muss flr jeden der in
Tabelle 1 aufgefiihrten nativen PAK eine Lésung in Toluol (4.10) mit einer Konzentration im Bereich von 50 ug/g
bis 150 ug/g hergestellt werden. Diese PAK-Stammldsungen werden durch Einwagen von 1 mg bis 5 mg jeder
unverdinnten Substanz in Glaszylinder zum Einwagen (6.1) unter Anwendung einer Mikrowaage (6.4)
hergestellt. Der Glaszylinder zum Einwagen (6.1) wird mit einer Pinzette in einen 100-ml-Messkolben aus
Braunglas (6.2) uberfuhrt. Etwa 40 ml Toluol werden hinzugefligt und mit einer Analysenwaage (6.5) gewogen.
Andere Behalter aus Braunglas diirfen eingesetzt werden, vorausgesetzt, die Verdunstung des Lésemittels wird
wahrend der Herstellung des Standards minimiert. Jeder Kolben muss fir ein paar Minuten mit Ultraschall
behandelt werden, um ein vollstandiges Lésen der nativen PAK im Lésemittel zu erreichen.
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Sobald die Ldsungen homogen sind, werden sie zur Aufbewahrung in 40-ml-Braunglasflaschchen (6.3)
Uberfuhrt. Diese Losungen werden zur Herstellung der gemischten PAK-Stammldsung (5.4) und schlie3lich
der Kalibrierlésungen (siehe 5.8) verwendet.

Diese Losungen werden im Dunkeln bei unter 10 °C aufbewahrt. Eine auf diese Weise aufbewahrte Losung
ist mindestens 12 Monate stabil. Wenn eine langere Stabilitat nachgewiesen ist, kann die Lésung weiterhin
verwendet werden.

5.4 Gemischte PAK-Stammlésung

Aus den PAK-Stammlésungen (5.3) wird eine Lésung in Toluol (4.10) mit einer Konzentration von etwa 2 pg/g
hergestellt. Zu diesem Zweck werden sowohl die PAK-Stammldsungen (5.3) als auch das Toluol (4.10) mit
einer Analysenwaage (6.5) eingewogen.

Die Losung wird zur Herstellung der intermediaren Standardlésungen (5.7) und schlief3lich der Kalibrier-
I6sungen (5.8) verwendet.

Diese Ldsung wird im Dunkeln bei unter 10 °C aufbewahrt. Eine auf diese Weise aufbewahrte Losung war
nachweislich mindestens 12 Monate stabil. Wenn eine langere Stabilitdt nachgewiesen ist, kann die Lésung
weiterhin verwendet werden.

5.5 Markierte PAK-Stammlésung

Aus den einzelnen Losungen der in Tabelle 2 aufgefiihrten, mit einem stabilen Isotop markierten PAK (4.16)
wird eine Loésung in Toluol (4.10) mit einer Konzentration von etwa 700 ng/g hergestellt. Hierfiir wird eine
Analysenwaage verwendet.

Die Lésung wird zur Herstellung der Prozesslésung (5.6) verwendet.

Diese Losung wird im Dunkeln bei unter 10 °C aufbewahrt. Eine auf diese Weise aufbewahrte Lésung ist
mindestens 12 Monate stabil. Wenn eine langere Stabilitdt nachgewiesen ist, kann die Lésung weiterhin
verwendet werden.

5.6 Prozesslosung

Aus der markierten PAK-Stammldsung (5.5) wird eine Losung in Toluol (4.10) mit einer Konzentration von
etwa 150 ng/g hergestellt. Diese Konzentration wird durch Zugabe von 4,5 ml der markierten PAK-Stamm-
I6sung (5.5) zu 16 ml Toluol (4.10) erhalten. Die genauen Mengen der beiden Bestandteile werden
gravimetrisch mit einer Analysenwaage (6.5) bestimmt.

Diese Losung wird zum Aufstocken der Einwaage verwendet (siehe 7.2).

Diese Lésung wird im Dunkeln bei unter 10 °C aufbewahrt. Eine auf diese Weise aufbewahrte Losung ist
mindestens sechs Monate stabil. Wenn eine langere Stabilitdt nachgewiesen ist, kann die Lésung weiterhin
verwendet werden.

5.7 Intermedidre Standardlésungen

Aus der gemischten PAK-Stammldsung (5.4) werden durch Verdinnung in Toluol (4.10) die intermediaren
Lésungen hergestellt, die fir die Kalibrierung verwendet werden.

Diese Lésungen werden zur Herstellung der Kalibrierlésungen verwendet (siehe 5.8).

Die Konzentrationen der PAK in diesen Ldosungen mussen annahernd dem Doppelten der Konzentrationen
der PAK in den Kalibrierldsungen entsprechen (siehe 5.8), folglich im Bereich von 10 ng/g bis 250 ng/g liegen.
Die erforderlichen Mengen der gemischten PAK-Stammlésung (5.4) sind in Tabelle 5 aufgefihrt. Sie werden
in einen 100-mI-Messkolben aus Braunglas (6.2) pipettiert, der bis zur Marke mit Toluol (4.10) aufgefullt wird.
Die Konzentrationen der Standards werden aus den gravimetrischen Daten berechnet, die bei jedem
Herstellungsschritt aufgezeichnet werden. Zum Wagen wird eine Analysenwaage (6.5) eingesetzt.
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