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Diese Norm ist Bestandteil der Reihe

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und
Schlammuntersuchung —
Gemeinsam erfassbare Stoffgruppen (Gruppe F)

und beschreibt das Verfahren

Bestimmung ausgewahlter Alkylphenole — Teil 1: Verfahren fur nicht-
filtrierte Proben mittels Fllssig-Flissig-Extraktion und Gaschromatogra-
phie mit massenselektiver Detektion (F 31).

Nationales Vorwort

Dieses Dokument (DIN EN ISO 18857-1:2006) wurde vom Technischen Komi-
tee ISO/TC 147 ,\Wasserbeschaffenheit” in Zusammenarbeit mit dem Techni-
schen Komitee CEN/TC 230 ,Wasseranalytik® erarbeitet, dessen Sekretariat
vom DIN (Deutschland) gehalten wird.

Das zustandige deutsche Gremium ist der NA 119-01-03-02-02 AK ,Phenole
mit GC* des NA 119-01-03 AA ,Wasseruntersuchung“ im Normenausschuss
Wasserwesen (NAW).

Es ist erforderlich, bei den Untersuchungen nach dieser Norm Fachleute oder
Facheinrichtungen einzuschalten und bestehende Sicherheitsvorschriften zu
beachten.

Bei Anwendung der Norm ist im Einzelfall je nach Aufgabenstellung zu prifen,
ob und inwieweit die Festlegung von zuséatzlichen Randbedingungen erforder-
lich ist.

Die als DIN-Normen veréffentlichten Einheitsverfahren sind bei der Beuth Ver-
lag GmbH einzeln oder zusammengefasst erhaltlich. AuBerdem werden die
genormten Einheitsverfahren in der Loseblattsammlung ,Deutsche Einheitsver-
fahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung“ gemeinsam von
der Beuth Verlag GmbH und von dem Wiley-VCH Verlag publiziert.

Alle fur die Abwasserverordnung (AbwV) — enthalten in der neuen Verordnung
zu § 7a des Gesetzes zur Ordnung des Wasserhaushaltes (WHG) Uber ,Anfor-
derungen an das Einleiten von Abwasser in Gewasser und zur Anpassung des
Abwasserabgabengesetzes® — relevanten Einheitsverfahren sind zusammen
mit der AbwV und dem WHG und allen noch fortgeltenden Abwasserverwal-
tungsvorschriften als Loseblattsammlung ,Analysenverfahren in der Abwasser-
verordnung — Rechtsvorschriften und Normen“ mit dem Ergédnzungsband 1
(DIN-Normen), Erganzungsband 2 (DIN-EN- und DIN-EN-ISO-Normen) und
dem Erganzungsband 3 (DIN-, DIN-EN- und DIN-EN-ISO-Normen) herausge-
geben worden.
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Normen oder Norm-Entwirfe mit dem Gruppentitel ,Deutsche Einheitsverfah-
ren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung” sind in folgende
Gebiete (Haupttitel) aufgeteilt:

Allgemeine Angaben (Gruppe A) (
Sensorische Verfahren (Gruppe B) (
Physikalische und physikalisch-chemische KenngréBen (Gruppe C) (
Anionen (Gruppe D) (
Kationen (Gruppe E) (DIN 38406
Gemeinsam erfassbare Stoffgruppen (Gruppe F) (DIN 38407
Gasférmige Bestandteile (Gruppe G) (DIN 38408

(

(

(

(

(

(

DIN 38402)
)

)

)

)

)

)
Summarische Wirkungs- und StoffkenngréBen (Gruppe H) DIN 38409)
)

)

)

)

)

)

DIN 38403
DIN 38404
DIN 38405

Biologisch-6kologische Gewasseruntersuchung (Gruppe M) DIN 38410
Mikrobiologische Verfahren (Gruppe K) DIN 38411

Testverfahren mit Wasserorganismen (Gruppe L) DIN 38412
Einzelkomponenten (Gruppe P) DIN 38413
Schlamm und Sedimente (Gruppe S) DIN 38414
Suborganismische Testverfahren (Gruppe T) (DIN 38415
AuBer den in der Reihe DIN 38402 bis DIN 38415 genormten Untersuchungs-
verfahren liegen eine Reihe Internationaler und Europaischer Normen als

DIN-EN-, DIN-EN-ISO- und DIN-ISO-Normen vor, die ebenfalls Bestandteil der
,Deutschen Einheitsverfahren“ sind.

In der Reihe ISO 18857 existieren folgende Teile, unter dem Haupttitel ,Water
quality — Determination of selected alkylphenols*:

— Part 1: Method for non-filtered samples using liquid-liquid extraction and
gas chromatography with mass selective detection

— Part 2: Determination of alkylphenols, alkylphenol ethoxylates and bisphe-
nol A — Method for non-filtered samples using solid-phase extraction and
gas chromatography with mass selective detection after derivatisation

Uber die bisher erschienenen Teile dieser Normen gibt die Geschéaftsstelle des
Normenausschusses Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut far
Normung e.V, Telefon 030 2601-2448, oder die Beuth Verlag GmbH, Burg-
grafenstraBe 6, 10787 Berlin, Postanschrift 10772, Auskunft.

Fir die in diesem Dokument zitierten Internationalen Normen wird im Folgen-
den auf die entsprechenden Deutschen Normen hingewiesen:

ISO 3696  siehe DIN ISO 3696

ISO 5667-1 siehe DIN EN 25667-1

ISO 5667-2 siehe DIN EN 25667-2

ISO 5667-3 siehe DIN EN ISO 5667-3

ISO 8466-1 siehe DIN 38402-51
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN 38402-51, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser, Abwasser- und
Schlammuntersuchung — Allgemeine Angaben (Gruppe A) — Kalibrierung von
Analysenverfahren, Auswertung von Analysenergebnissen und lineare Kalibrier-
funktionen ftir die Bestimmung von VerfahrenskenngréBen (A 51)

DIN EN 25667-1, Wasserbeschaffenheit — Probenahme — Teil 1: Anleitung zur
Aufstellung von Probenahmeprogrammen

DIN EN 25667-2, Wasserbeschaffenheit — Probenahme — Teil 2: Richtlinien zu
Probenahmetechniken

DIN EN ISO 5667-3, Wasserbeschaffenheit — Probenahme — Teil 3: Anleitung
zur Konservierung und Handhabung von Wasserproben

DIN ISO 3696, Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderungen und Priifungen
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EUROPAISCHE NORM EN ISO 18857-1
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE August 2006

ICS 13.060.50

Deutsche Fassung

Wasserbeschaffenheit — Bestimmung ausgewahlter
Alkylphenole — Teil 1: Verfahren fur nichtfiltrierte Proben mittels
Flussig-Flussig-Extraktion und Gaschromatographie mit
massenselektiver Detektion (ISO 18857-1:2005)

Water quality — Determination of selected alkylphenols — Qualité de I'eau — Dosage d'alkylphénols sélectionnés —
Part 1: Method for non-filtered samples using liquid-liquid Partie 1: Méthode pour échantillons non filtrés par

extraction and gas chromatography with mass selective extraction en phase liquide-liquide et chromatographie en
detection (ISO 18857-1:2005) phase gazeuse avec détection sélective de masse

(ISO 18857-1:2005)

Diese Europaische Norm wurde vom CEN am 3. August 2006 angenommen.

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

Diese Europaische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzdsisch). 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, Danemark, Deutschland, Estlgnd, Finnland, Frankreich, Griechenland,
Irland, lIsland, ltalien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, den Niederlanden, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Ruméanien,
Schweden, der Schweiz, der Slowakei, Slowenien, Spanien, der Tschechischen Republik, Ungarn, dem Vereinigten Kdnigreich und Zypern.

. — |

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

Management-Zentrum: rue de Stassart, 36 B-1050 Briissel

© 2006 CEN  Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. EN ISO 18857-1:2006 D
Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN vorbehalten.
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Vorwort

Der Text von ISO 18857-1:2005 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 147
.Wasserbeschaffenheit* der Internationalen Organisation fir Normung (ISO)
erarbeitet und als ENISO 18857-1:2006 durch das Technische Komitee
CEN/TC 230 ,Wasserbeschaffenheit” Gbernommen, dessen Sekretariat vom
DIN gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, ent-
weder durch Verdffentlichung eines identischen Textes oder durch Anerken-
nung bis Februar 2007, und etwaige entgegenstehende nationale Normen
mussen bis Februar 2007 zuriickgezogen werden.

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

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO 18857-1:2005 wurde vom CEN als EN ISO 18857-1:2006
ohne irgendeine Abanderung genehmigt.
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WARNUNG — Anwender dieser Internationalen Norm sollten mit der ubli-
chen Laborpraxis vertraut sein. Diese Internationale Norm gibt nicht vor,
alle unter Umstanden mit der Anwendung des Verfahrens verbundenen
Sicherheitsaspekte anzusprechen. Es liegt in der Verantwortung des
Anwenders, angemessene Sicherheits- und SchutzmaBnahmen zu treffen
und sicherzustellen, dass diese mit nationalen Festlegungen ubereinstim-
men.

WICHTIG — Es ist erforderlich, bei den Untersuchungen nach diesem Teil
der ISO 18857 Fachleute oder Facheinrichtungen einzuschalten.

1 Anwendungsbereich

Dieser Teil von ISO 18857 legt ein Verfahren zur Bestimmung von 4-Nonylphe-
nol (Isomerengemisch) und 4-(1,1,3,3-Tetramethylbutyl)phenol in unfiltrierten
Trinkwasser-, Grundwasser- und Oberflachenwasserproben fest. Das Verfahren
ist im Konzentrationsbereich von 0,005 ug/I bis 0,2 nug/I far 4-(1,1,3,3-Tetrame-
thylbutyl)phenol und von 0,02 pg/I bis 0,2 ug/I fr 4-Nonylphenol (Isomerenge-
misch) anwendbar. In Abhangigkeit von der Matrix kann das Verfahren auch zur
Untersuchung von Abwasser im Konzentrationsbereich von 0,1 ug/| bis 50 pg/I
angewandt werden. Hohere Konzentrationen kdnnen nach entsprechender Ver-
dinnung der Probe bestimmt werden.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Dokumente sind fur die Anwendung dieses Dokuments
erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Aus-
gabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die_letzte Ausgabe des in Bezug
genommenen Dokuments (einschlieBlich aller Anderungen).

ISO 3696, Water for analytical laboratory use — Specification and test methods

ISO 5667-1, Water quality — Sampling — Part 1: Guidance on the design of
sampling programmes

ISO 5667-2, Water quality — Sampling — Part 2: Guidance on sampling tech-
niques

ISO 5667-3, Water quality — Sampling — Part 3: Guidance on the preservation
and handling of water samples

3 Grundlage des Verfahrens

4-(1,1,3,3-Tetramethylbutyl)phenol und 4-Nonylphenol (Isomerengemisch) wer-
den mit Toluol aus der angesauerten Wasserprobe extrahiert. Falls notwendig,
wird der Extrakt vor der gaschromatographischen Trennung mit Kapillarsaulen
uber Silicagel gereinigt. Die Alkylphenole werden mittels Massenspektrometrie
identifiziert und unter Verwendung eines internen Standards Uber das Gesamt-
verfahren quantifiziert. Der Responsefaktor flr 4-(1,1,3,3-Tetramethylbutyl)phe-
nol und fur das technische Isomerengemisch von 4-Nonylphenol wird taglich
bestimmt.
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4 Storungen

AusmaB und Signifikanz der Stérungen hangen von der Probe ab.

Es gibt zahlreiche Quellen flir eine Kontamination der Probe, darunter die Kon-
tamination der Reagenzien wahrend der Lagerung, Kontamination durch Wie-
derverwendung der Gerate wahrend einer aufeinander folgenden Extraktion
von Proben und Standards und Kontamination aus Flaschen- oder Proben-
flaschchendichtung sowie aus GC-Septen. Organische Polymere kdnnen
Alkylphenole abgeben und daher erhéhte Werte liefern. Direkten Kontakt mit
Kunststoff vermeiden, da dieser Alkylphenole enthalten kann, die die Proben
kontaminieren kdnnen.

5 Reagenzien

Reagenzien mit vernachlassigbar niedrigen Konzentrationen der Zielverbin-
dungen verwenden und dies durch Blindwertbestimmungen kontrollieren.

5.1 Wasser der Qualitat 1 nach ISO 3696.

5.2 Séure, z. B. Salzsaure, c¢(HCI) = 37 % oder Schwefelsaure, c(H,SO,) =
1 mol/I.

5.3 Silicagel, mittlere Porenweite 6 nm (60 Z\), KorngréBe 0,063 mm bis
0,2 mm (230 mesh bis 70 mesh).

Etwa 100 g Silicagel zur Reinigung in einem Quarzglas-Becher (6.5) im Muffel-
ofen (6.6) mindestens 10 h auf (550 x 20) °C erhitzen. Das Silicagel auf etwa
100 °C abkuihlen lassen, in eine Weithals-Glasflasche Uberfiihren und in einem
Exsikkator auf Raumtemperatur abklhlen lassen. Wasser (5.1) bis zu einer
Konzentration von etwa 3 % Massenanteil hinzufligen. Auf einer Schuttelvor-
richtung 2 h homogenisieren. Fest verschlossen aufbewahren.

5.4 Hexan, CgHq,.

55 Toluol, C,Hg.

Andere Extraktionsmittel konnen eingesetzt werden, vorausgesetzt, sie liefern
gleichwertige Wiederfindungsraten (siehe Anhang C).

5.6 Natriumsulfat, Na,SO,, wasserfrei, pulverisiert.
5.7 Aceton, C3HgO.
5.8 4-n-Nonylphenol(Ring-'3C4)-Losung, CoH,g-['*C4lH,-OH, 1 ng/ul (als

interner Standard).

10 mg 4-n-NonyIphenoI(Ring-1306) in einem 100-ml-Messkolben vorlegen und
mit Aceton (5.7) bis zur Marke aufflillen. Diese Losung mit Aceton (5.7) im Ver-
héltnis 1:100 verdinnen.
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