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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (ISO 23161:2009) wurde vom Technischen Komitee 1ISO/TC 190 ,Soil quality erarbeitet
und als EN I1SO 23161:2011 durch das Technische Komitee CEN/TC 308 ,Charakterisierung von Schlammen*
Ubernommen, dessen Sekretariat vom AFNOR (Frankreich) gehalten wird.

Das zustandige deutsche Gremium ist der NA 119-01-02-02 UA ,Chemische und physikalische Verfahren®
des NA 119-01-02 AA ,Abfall- und Bodenuntersuchung® im Normenausschuss Wasserwesen (NAW).

Es wird empfohlen, bei den Arbeiten nach dieser Norm Fachleute oder Facheinrichtungen einzuschalten.
Diese Norm enthédlt neben den gesetzlichen Einheiten auch die Einheit ,psi“, die in Deutschland nicht
zugelassen ist. Es wird ausdricklich darauf hingewiesen, dass die Anwendung dieser Einheit im nationalen
amtlichen und geschéftlichen Verkehr aufgrund des Gesetzes Uber Einheiten im Messwesen nicht zuldssig ist.
Umrechnung:

1 psi=6 894,757 Pa = 0,068 947 57 bar

Fir die in diesem Dokument zitierten internationalen Dokumente wird im Folgenden auf die entsprechenden
Deutschen Normen hingewiesen:

ISO 3696 siehe DIN ISO 3696

ISO 5725-2 siehe DIN ISO 5725-2
ISO 10381-1 siehe DIN ISO 10381-1
ISO 10381-4 siehe DIN ISO 10381-4
ISO 11465 siehe DIN ISO 11465
ISO 14507 siehe DIN ISO 14507
ISO 16720 siehe DIN EN ISO 16720
ISO 22892 siehe DIN EN ISO 22892
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN I1SO 3696, Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderungen und Priifungen
DIN ISO 5725-2, Genauigkeit (Richtigkeit und Prézision) von Messverfahren und Messergebnissen — Teil 2:

Grundlegende Methode fiir die Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichpréazision eines vereinheitlichten
Messverfahrens

DIN ISO 10381-1, Bodenbeschaffenheit — Probenahme — Teil 1: Anleitung zur Aufstellung von Probenahme-
programmen

DIN ISO 10381-4, Bodenbeschaffenheit — Probenahme — Teil 4: Anleitung fiir das Vorgehen bei der
Untersuchung von natiirlichen, naturnahen und Kulturstandorten

DIN ISO 11465, Bodenbeschaffenheit — Bestimmung der Trockensubstanz und des Wassergehalts auf
Grundlage der Masse — Gravimetrisches Verfahren

DIN ISO 14507, Bodenbeschaffenheit — Probenvorbehandlung fiir die Bestimmung von organischen
Verunreinigungen in Béden

DIN EN ISO 16720, Bodenbeschaffenheit — Vorbehandlung von Proben durch Gefriertrocknung fiir die
anschlieBende Analyse

DIN EN ISO 22892, Bodenbeschaffenheit — Anleitungen fiir die Identifizierung von Zielverbindungen durch
Gaschromatographie und Massenspektrometrie
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EUROPAISCHE NORM EN ISO 23161
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE August 2011

ICS 13.080.10
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Diese Europaische Norm wurde vom CEN am 14. Juli 2011 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschéftsordnung zu erfiillen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen
dieser Européaischen 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 Europdische 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, Estland, Finnland, Frankreich,
Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, den Niederlanden, Norwegen, Osterreich, Polen,
Portugal, Rumanien, Schweden, der Schweiz, der Slowakei, Slowenien, Spanien, der Tschechischen Republik, Ungarn, dem Vereinigten
Kénigreich und Zypern.

. — |

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

Management-Zentrum: Avenue Marnix 17, B-1000 Brissel

© 2011 CEN  Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. EN ISO 23161:2011 D
Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN vorbehalten.
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Vorwort

Der Text von 1SO 23161:2009 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 190 ,Soil quality“ der Internationalen
Organisation fir Normung (ISO) erarbeitet und als EN ISO 23161:2011 durch das Technische Komitee
CEN/TC 308 ,Charakterisierung von Schlammen® Gbernommen, dessen Sekretariat vom AFNOR gehalten
wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veroffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Februar 2012, und etwaige entgegenstehende
nationale Normen mussen bis Februar 2012 zuriickgezogen werden.

Es wird auf die Mdglichkeit hingewiesen, dass einige Texte dieses Dokuments Patentrechte bertihren kénnen.
CEN [und/oder CENELEC] sind nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbezuglichen Patentrechte zu
identifizieren.

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschaftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europaische Norm zu Ubernehmen: Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland,
Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg,

Malta, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Rumanien, Schweden, Schweiz, Slowakei,
Slowenien, Spanien, Tschechische Republik, Ungarn, Vereinigtes Konigreich und Zypern.

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO 23161:2009 wurde vom CEN als EN ISO 23161:2011 ohne irgendeine Abanderung genehmigt.
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Einleitung

Es ist unbedingt erforderlich, dass die Untersuchungen nach dieser Internationalen Norm von ausreichend
qualifiziertem Personal durchgefiihrt werden.

Es sollte beachtet werden, ob und inwieweit einzelne Probleme die Festlegung von zusatzlichen Randbe-
dingungen erfordern.

WARNUNG — Personen, die diese Internationale Norm anwenden, sollten mit der iiblichen Labor-
praxis vertraut sein. Diese Internationale Norm erhebt nicht den Anspruch, dass alle mit ihrer
Anwendung verbundenen Sicherheitsprobleme, wenn liberhaupt, angesprochen werden. Es liegt in
der Verantwortung des Anwenders, geeignete Vorkehrungen fiir den Arbeits- und Gesundheitsschutz
zu treffen und die Befolgung jeglicher nationaler Durchfiihrungsbedingungen zu sichern.
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1 Anwendungsbereich

Diese Internationale Norm legt ein gaschromatographisches Verfahren zur ldentifizierung und Quantifizierung
von Organozinnverbindungen (OZV) in Boden, wie in Tabelle 1 angegeben, fest. Das Verfahren ist ebenfalls
auf Proben von Sedimenten, Schlammen und Abfallen (bodenahnliche Materialien) anwendbar. Der
Arbeitsbereich ist von dem angewendeten Nachweisverfahren und der fir die Untersuchung genommenen
Probemenge abhangig. Die Bestimmungsgrenze der Einzelverbindungen ist etwa 10 pg/kg.

Tabelle 1 — Organozinnverbindungen, die nach dieser Internationalen Norm bestimmt werden kénnen

R,Sn(4-0* R n Name Abkiirzung
Organozinnkationen?
BuSn3+ Butyl 1 Monobutylzinnkation MBT
Bu28n2+ Butyl 2 Dibutylzinnkation DBT
BusSn* Butyl 3 Tributylzinnkation TBT
OcSn3+ Octyl 1 Monooctylzinnkation MOT
Oc,SnZ+ Octyl 2 Dioctylzinnkation DOT
Ph;Sn* Phenyl 3 Triphenylzinnkation TPhT
CysSn* Cyclohexyl 3 Tricyclohexylzinnkation TCyT
Peralkyliertes Organozinn
Bu,Sn Butyl 4 Tetrabutylzinn TTBT
@ Organozinnverbindungen werden nach Derivatisierung gemessen.

ANMERKUNG  Wenn dieses Verfahren zur Bestimmung von anderen, nicht in dem Anwendungsbereich festgelegten
Organozinnverbindungen angewendet wird, sollte seine Eignung durch betriebsinterne Validierungsversuche gepruft
werden, z. B. Methylzinnverbindungen (siehe Tabelle 2). Es ist unwahrscheinlich, dass Methylzinnkationen aus wassrigen
Lésemitteln verdunsten, aber peralkylierte Methylzinnverbindungen sind fliichtig und neigen zu Verlusten (siehe C.3).
Deshalb werden zusatzliche VorsichtsmaRnahmen eingefihrt.

Tabelle 2 — Methylzinnverbindungen

R, Sné-n)+ R n Name Abkiirzung
MeSn3+ Methyl 1 Monomethylzinnkation MMT
MeZSnz+ Methyl 2 Dimethylzinnkation DMT
Me,;Snt Methyl 3 Trimethylzinnkation TMT

Organozinnkationen kdnnen nach dieser Internationalen Norm nur nach der Derivatisierung bestimmt werden.
Der an das Organozinnkation gebundene anionische Teil ist vor allem von dem chemischen Umfeld abhangig
und wird mit diesem Verfahren nicht bestimmt. Die peralkylierten Organozinnverbindungen verhalten sich
anders als ihre Ausgangsverbindungen. Tetraalkylierte Organozinnverbindungen, wie z. B. Tetrabutylzinn —
die bereits peralkyliert sind — werden ohne Derivatisierung direkt bestimmt.

Die Eigenschaften, wie z. B. die KorngroRenverteilung, Wassergehalt, Gehalt an organischer Substanz der
nach dieser Internationalen Norm zu untersuchenden Feststoffe, weichen weit voneinander ab. Die
Probenvorbehandlung muss hinsichtlich der Eigenschaften sowohl der Organozinnverbindungen als auch der
zu untersuchenden Matrix angemessen gestaltet werden.
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2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Dokumente sind fir 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 (einschlieBlich aller Anderungen).

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

ISO 11465, Soil quality — Determination of dry matter and water content on a mass basis — Gravimetric
method

ISO 16720, Soil quality — Pretreatment of samples by freeze-drying for subsequent analysis

ISO 22892, Soil Quality — Guidelines for the identification of target compounds by gas chromatography and
mass spectrometry

3 Begriffe
Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

3.1
Organozinnverbindung
Substanz, die 1 bis 4 Sn-C-Bindungen enthalt

ANMERKUNG  Die Anzahl der Sn-C-Bindungen ist ein Mal} fur den Grad der Substitution.

3.2
Organozinnkation
Teil einer Organozinnverbindung (3.1), der alle Sn-C-Bindungen enthalt und formal geladen ist

3.3
Organozinnkation-Derivat
nicht-dissoziierte tetrasubstituierte Organozinnverbindung, die durch Derivatisierung hergestellt wird

34
Feststoff
Boden, Sediment, Schlamm und Abfall (bodenahnliches Material)

4 Kurzbeschreibung

Fir die ionischen und die nichtionischen Organozinnverbindungen (siehe Tabelle 1) sind sowohl unter-
schiedliche Probenvorbehandlungen als auch unterschiedliche Probenvorbereitungen notwendig. Fur die
Bestimmung der Organozinnkationen werden die Laborproben durch Gefriertrocknen und Mahlen vorbehan-
delt. Dieses Verfahren ermdglicht eine Homogenisierung der Proben. Die Bestimmung des nichtionischen
TTBT kann wegen der Verdunstungsverluste nicht mit gefriergetrockneten Materialien durchgefihrt werden.
Deshalb muss es in der feldfeuchten Probe bestimmt werden. Organozinnkationen kénnen nur nach der
Derivatisierung bestimmt werden, dagegen ist TTBT bereits peralkyliert und kann ohne Derivatisierung (siehe
Ablaufdigramm in Bild 1) bestimmt werden.
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Bestimmung von ausgewihliten Organozinnverbindungen

TTBT
(peralkylierte Organozinnkationen

Organozinnverbindungen)

\
1 g bis 5 g feldfeuchte
Probe
(oder mehr)

1 g gefriergetrocknete
Probe

\ A
Saure Extraktion und Derivatisierung
eines Aliquots oder basische Extraktion
und in-situ Derivatisierung

Extraktion mit Hexan
(ohne Derivatisierung)

Reinigung des Extrakts
(Aluminiumoxid- oder
Kieselgel(Siliziumoxid)-Saule)

Messung
(z. B. GC-AED/GC-MS/GC-FPD)

Identifizierung,
Quantifizierung und Kontrolle
der Wiederfindungsrate der
internen Standards

Bild 1 — Ablaufdiagramm fiir die Vorbehandlung und Analyse von ausgewdhlten
Organozinnverbindungen

Fur die Bestimmung der Organozinnverbindungen gibt es zwei Aufbereitungsverfahren, beide gefolgt von
einer in situ Derivatisierung mit Tetraethylboratverbindungen und gleichzeitiger Extraktion mit Hexan:

a) Aufbereitung mit Essigsaure,

b) Aufbereitung mit methanolischem Kaliumhydroxid.

ANMERKUNG 1 Falls es notwendig ist, eine grole Menge der Probe zu nehmen, kdnnen Extraktion und
Derivatisierung in zwei Schritten durchgefihrt werden. Ein Aliquot des Extraktes kann fiir die Derivatisierung verwendet
werden. Dies gilt auch fur Proben mit einem hohen Kontaminationsniveau an OZV.
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ANMERKUNG 2 Wéhrend der in situ Derivatisierung ist die feste Phase noch immer vorhanden. Das fordert die
Extraktion durch regelmaRige Anderung der polaren Organozinnkationen zu den unpolaren Organozinnkationen-
Derivaten. In situ Verfahren konnen die Extraktionsfahigkeit besonders fiir monoalkylierte Organozinnverbindungen
verbessern.

ANMERKUNG 3  Andere Extraktionsverfahren kénnen angewendet werden, wenn vergleichbare Extraktionsausbeuten
erreicht werden.

ANMERKUNG 4  Die Behandlung mit Kaliumhydroxid beférdert zu einem gewissen Grad den Aufschluss und wird
besonders empfohlen, wenn groRe Anteile von organischen und biologischen Materialien vorhanden sind.

Das Gemisch der internen Standards umfasst vier Verbindungen, die vier Alkylierungszustande vertreten, um
die Reaktion der Zielverbindungen zu imitieren. Nach der Alkylierung erfassen sie einen gro3en Bereich der
Fluchtigkeit. Fur Derivatisierung/Extraktion sollte eine Wiederfindung von >80 % der internen Standard-
verbindungen erreicht werden, ebenso wie fir jeden Reinigungsschritt. (Fir mehr Informationen, siehe A.3.)
Tetraalkylborat ist sehr reaktiv und wird andere Verbindungen in der Matrix ebenso alkylieren. Diese
Verbindungen (sowie Boroxine) kénnen die Bestimmung der Zielanalyte wahrend der gaschromatograpischen
Bestimmung stéren und die Detektion beeinflussen. Um die Saule zu schitzen und die Interferenzen bei der
Chromatographie zu vermindern, ist ein Vorreinigungsschritt bei den meisten Proben durchzufiihren. Es ist
mindestens eine Reinigung mit Kieselgel oder Aluminiumoxid durchzuflihren, weitere Reinigungsschritte (z. B.
Aluminiumoxid/Silbernitrat, Kieselgel/Silbernitrat, pyrogenes Kupfer; sieche Anhang B) kdnnen, falls notwendig,
durchgefiihrt werden.

Die Bestimmung der tetrasubstituierten Organozinnverbindungen erfolgt nach der Reinigung und den
Anreicherungsschritten durch Separation mittels Kapillar-Gaschromatographie und Detektion mit einem
geeignetem Detektionssystem [Massenspektrometer (MS, MS/MS), Flammenphotometer (FPD), Atomabsorp-
tionsspektrometer (AAS), Atomemissionsdetektor (AED), Massenspektrometer mit induktiv gekoppeltem
Plasma (ICP/MS)] nachgewiesen. Die Konzentrationen werden durch eine Kalibrierung Uber das gesamte
Verfahren unter Anwendung wassriger Mehrkomponenten-Kalibrierbezugslésungen nach 5.4.3 bestimmt.

5 Reagenzien

5.1 Allgemeines

Es sind Reagenzien von hdchster analytischer Reinheit, Ublicherweise Pestizid-Qualitat oder besser zu
verwenden. Die Chemikalien kdnnen Verunreinigungen von Organozinnverbindungen enthalten. Daher ist es
notwendig, sie mittels Blindproben zu prifen.

Das Wasser muss frei von Interferenzen sein. Wasser der Qualitat 3 nach ISO 3696 ist zu verwenden.

5.2 Chemikalien
5.21 Eisessig, CH;COOH.

5.2.2 Natronlauge, NaOH, 40 % (m/V).
5.2.3 Natriumacetat, CH;COONa.

5.2.4 Natriumsulfat, Na,SO,, wasserfrei.

5.2.5 Kaliumhydroxid, KOH.
5.2.6 Kieselgel, Korngrofie 0,085 mm bis 0,28 mm (63 mesh bis 200 mesh).

5.2.7 Aluminiumoxid, Al,O5, alkalisch.

5.2.8 Tetrahydrofuran, C,HgO, peroxidfrei, wasserfrei.
5.29 Aceton, (CH;3),CO.

5.2.10 Hexan, CgH,4.

ANMERKUNG  Sowohl n-Hexan als auch 2-Methylpentan (i-Hexan) haben sich als geeignet erwiesen.
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5.2.11 Tetraethylboratverbindung, z. B. Natriumtetraethylborat, NaB(C,H5g),.

ANMERKUNG Die aktive Spezies wahrend der Derivatisierung ist das Tetraethylboratanion. Die Auswahl des Kations
ist frei wahlbar. Natriumtetraethylborat wurde gewahlt, da es kommerziell erhéaltlich ist. Grundsatzlich kann jede andere
Tetraethylboratverbindung, einschlieRlich der mit Tetrahydrofuran (THF) gebildeten Komplexe, fur die Analyse verwendet
werden. Eine einfache und schnelle Synthese eines geeigneten Derivatisierungsmittels ist in A.1 beschrieben.

WARNUNG — Natriumtetraethylborat kann Restmengen von Triethylbor enthalten, die zur spontanen
Entziindung fiihren kénnen.

5.2.12 Methanol, CH;0H.

5.2.13 Dichlormethan, CH,Cl,.

5.3 Standards

WARNUNG — Organozinnverbindungen weisen je nach Alkylierungsgrad und der Art der Alkylgruppe
stark unterschiedliche Toxizitatseigenschaften fiir Sdugetiere auf. Ein vorsichtiger Umgang mit den
Reagenzien ist zu jeder Zeit zwingend notwendig.

Tabelle 3 listet die fur die Kalibrierung der Zielverbindungen (Lésung A) verwendeten Standards, internen
Standards (L6sung B) und Injektionsstandards (Lésung C) auf. Zusatzliche Angaben werden hinsichtlich der
Waégefaktoren fur die Berechnung der Organozinnkationen (bei 100%iger Reinheit der Substanzen) zur
Verfugung gestellt.

Tabelle 3 — Standards und interne Standards fiir die Kalibrierung der Zielverbindungen

Nr Standard Abkiirzung Formel CAS-RN?2 Wfb Losung®
5.3.1 Monobutylzinntrichlorid MBTCI C4HgSnCl, 1118-46-3 0,623 A
5.3.2 Dibutylzinndichlorid DBTCI (C4Hg),SNClI, 683-18-1 0,767 A
5.3.3 Tributylzinnchlorid TBTCI (C4Hg)3SnClI 1461-22-9 0,891 A
5.3.4 Tetrabutylzinn TTBT (C4Hg)4Sn 1461-25-2 1,000 A
5.3.5 Monooctylzinntrichlorid MOTCI CgH4,SnCl, 3091-25-6 0,686 A
5.3.6 Dioctylzinndichlorid DOTCI (CgH47),SnCl, 3542-36-7 0,830 A
5.3.7 Triphenylzinnchlorid TPhTCI (CgH5)3SNCI 639-58-7 0,908 A
5.3.8 Tricyclohexylzinnchlorid TCyTCl (CgH44)3SNCI 3091-32-5 0,912 A

Interne Standards

5.3.9 Monoheptylzinntrichlorid MHTCI C,H,5SnCl, 59344-47-7 0,672 B
5.3.10 Diheptylzinndichlorid DHTCI (C;H45),SnCl, 74340-12-8 0,817 B
5.3.11 Tripropylzinnchlorid TPTCI (C3H7)3SnCl 2279-76-7 0,875 B
5.3.12 Tetrapropylzinn TTPT (C3H;)4Sn 2176-98-9 1,000 B
5.3.13 | Tetrapentylzinn TTPeT (CgHy4)4Sn 3765-65-9 1,000 C

@8  Chemical Abstracts Registry Number.
b Wf = Wagefaktor = Molmasse des Organozinnkations/Molmasse der Organozinnverbindung.
¢ A fur Mehrkomponenten-Standardiésung in Methanol.
B fur die Lésung des internen Standards in Methanol.
C fur die Loésung des Injektionsstandards in Hexan.
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5.4 Herstellung der Reagenzien und Losungen

5.4.1 Allgemeine Anforderungen
Es sind herzustellen (siehe auch Tabelle 3)
— Mehrkomponenten-Standardstammldsung A in Methanol (z. B. 1 mg/ml);

— Mehrkomponenten-Standardaufstocklésungen fir die Kalibrierung durch Verdiinnen der Losung A mit
Methanol;

— Stammlbésung B der internen Standards in Methanol (z. B. 1 mg/ml);
— Aufstockldsung der internen Standards durch Verdinnen der Lésung B mit Methanol (z. B. 100 ng/ml);
— Stammlésung C des Injektionsstandards in Methanol (z. B. 2 mg/ml);

— Injektionsstandardlésung durch Verdiinnen der Losung C (z. B. 2 ug/ml).

5.4.2 Blindwertlésung

20 ml Wasser (5.1) in einen Erlenmeyerkolben mit Schliff oder in ein Flaschchen mit Polytetrafluorethylen
(PTFE) beschichteten Schraubdeckel geben.

5.4.3 Waissrige Kalibrierlosungen (Mehrkomponentenlosung von Organozinnverbindungen in
Wasser)

Fir jeden Arbeitsbereich mindestens 6 Kalibrierldsungen in entsprechenden Konzentrationsstufen herstellen.
20 ml Wasser (5.1) in einen Erlenmeyerkolben mit Schliff oder in ein Flaschchen mit einem mit PTFE
beschichteten Schraubdeckel geben. Unter kraftigem RuUhren ein festgelegtes Volumen der jeweiligen

Aufstocklosung unter die Oberflache pipettieren und sicherstellen, dass die Aufstocklésung gleichmaRig im
Wasser verteilt wird. 20 min weiter rahren.

5.4.4 Methanolische Kaliumhydroxidlésung

Eine Losung von 25 % (m/V) Kaliumhydroxid (5.2.5) in Methanol (5.2.12) ist herzustellen. Dies ist die
methanolische Kaliumhydroxidlésung.

5.4.5 Acetatpufferlosung
Etwa 1 mol Natriumacetat (entspricht 82 g wasserfreiem Natriumacetat) (5.2.3) in einem 1-I-Messkolben in

500 ml Wasser (5.1) auflésen. Um einen pH-Wert von 4,5 einzustellen, ausreichend Eisessig (5.2.1)
hinzufiigen. Das Volumen mit Wasser (5.1) bis zur Marke auffillen und gut mischen.

5.4.6 Losemittelgemisch
Ein Lésemittelgemisch aus Eisessig, Methanol und Wasser in einem Volumenverhaltnis von 1:1:1 herstellen.

5.4.7 Derivatisierungsmittel

Eine etwa 10%ige (m/V) LOsung einer Tetraethylboratverbindung (5.2.11) (bezogen auf das Tetra-
ethylboratanion) in Tetrahydrofuran (5.2.8) herstellen.

ANMERKUNG Diese Losung ist flr drei Monate stabil, wenn sie unter Inertgas gelagert wird.
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