DEUTSCHE NORM Mai 2014

DIN ISO 28540 D I N

ICS 13.060.50

Wasserbeschaffenheit —

Bestimmung von 16 polycyclischen aromatischen
Kohlenwasserstoffen (PAK) in Wasser —

Verfahren mittels Gaschromatographie und massenspektrometrischer
Detektion (GC-MS) (ISO 28540:2011)

Water quality —

Determination of 16 polycyclic aromatic hydrocarbons (PAH) in water —

Method using gas chromatography with mass spectrometric detection (GC-MS)
(ISO 28540:2011)

Qualité de 'eau —

Détermination de 16 hydrocarbures aromatiques polycycliques (HAP) dans I'eau —
Méthode par chromatographie en phase gazeuse avec détection par spectrométrie de
masse (CG-SM) (ISO 28540:2011)

Gesamtumfang 34 Seiten

Normenausschuss Wasserwesen (NAW) im DIN

Coctiganta

Document Sharing Hub

Full document details: DIN ISO 28540:2014-05


http://www.avadocuments.com/doc/din-iso-28540-2014-05
http://www.avadocuments.com/doc/din-iso-28540-2014-05

DIN 1SO 28540:2014-05

Inhalt Seite
Nationales VOrWOrt ... s r e 3
Nationaler Anhang NA (informativ) Literaturhinweise..........ccocccoimiimiiiiscccccerer e 5
=T 01 Lo LT o 6
1 2N NTYZ=T ¢ T 0T 4 Yo T=] o 7= o =T 1o o R 7
2 Normative VerweiSUNQGEeN ..........o.oeeeeeeeemeeiiieeeieeeeeneeennnneensennn s s s s s s n s s s nnnsnnn s s s m s s s s s s s s s nn s s s s s s nnsnsnnnnnnnnnnnns 7
3 Begriffe .o ———————— 7
4 Grundlage des Verfahrens.........cccciiiiiiiiiisinss s s s s s ssass s snans 8
5 8 o T T =T o 10
5.1 Stérungen bei Probenahme, Extraktion und Einengung.........ccccoceminiimmminnimnnnnsssssesens 10
5.2 StOrungen bei GC-MS.........oociiiir i ————— 10
6 REAGENZIEN ...t 10
7 (7= | - 13
8 Probenalme ... 14
9 L T T o7 3 (o] 1 3 15
9.1 N e =Yg Lo L= = o =L 15
9.2 L= 1o 15
9.3 GasChromatographi@.........cuiccccceciiiiiiiicccecrr s e s snr e e e s s s s s nn e e e e e e s s s s smnn e e e eesansssnnnnnnens 16
9.4 BlindwertbeStimmuUNG ... 17
9.5 Massenspektrometrische (MS) Bedingungen.........ccccciiiimiminsisss s, 17
10 KalibrierUNG ..coc it —————————— 17
10.1 e 1= 4 =Y 13 = 17
10.2  Kalibrierung mit markiertem internen Standard............ccccviiiiniinn e —— 17
10.3  Kalibrierung mit internem Standard ..........c.cccccirimi i —————— 18
1 MeSSUNG der Proben ... ssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnes 19
12 o 1= 0 1) -4 1= 1 3V S 19
13 BereCRNUNG ... .. s s s nnnnnnn 21
13.1  Quantifizierung mit internen Standards ...........ccocooiiiiiirinrc e —— 21
13.2  Quantifizierung mit markierten internen Standards und Wiederfindung der markierten

RS T0 ] o 53 -3 4 o 22
13.3  Wiederfindungsraten der internen Standards ............oooiin e 23
13.4 Konzentration in der Probe..... ... 23
14 Angabe der ErgebnisSse.......ccccviiiiiiiiiiniiiir s 24
15 ANnalysenberiCht ... —————————————————— 24
Anhang A (informativ) Beispiele fiir GC-MS-Bedingungen..........cccccvrimmmmnniemnnsnssssss s 25
Anhang B (informativ) Verfahrenskenndaten ............cccociiniiiiinni s 26
Anhang C (informativ) Konstruktionsbeispiele spezieller Gerate ..........cccccccrmrriiicccismerrennncccsseeeeeenenns 29
Anhang D (informativ) Beispielchromatogramme..........ccccceviccciiemmiiiiins s e 31
Anhang E (informativ) Extraktion mit Extraktionsscheiben..........ccccooviicriiic e, 33
E.1 Extraktion mit Extraktionsscheiben...........ccooooiiiiincii 33
LiteratUrhiNWEISEe .......cooiiiieiie s s 34
2

Documents

Document Sharing Hub

Full document details: DIN ISO 28540:2014-05


http://www.avadocuments.com/doc/din-iso-28540-2014-05
http://www.avadocuments.com/doc/din-iso-28540-2014-05

DIN ISO 28540:2014-05

Nationales Vorwort

Dieses Dokument wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 147 ,Water quality” erarbeitet, dessen Sekretariat
vom DIN (Deutschland) gehalten wird. Das zustdndige deutsche Gremium ist der Unterausschuss
NA 119-01-03-02 UA  ,Organische  Verbindungen® des  Arbeitsausschusses = NA 119-01-03 AA
~Wasseruntersuchung“ im Normenausschuss Wasserwesen (NAW) im DIN.

Bezeichnung des Verfahrens:

Bestimmung von 16 polycyclischen aromatischen Kohlenwasserstoffen (PAK) in Wasser - Verfahren mittels
Gaschromatographie und massenspektrometrischer Detektion (GC-MS) (F 40):

Verfahren DIN ISO 28540 — F — 40
Fur die Anwendung in Deutschland wird folgender Hinweis gegeben:
In Abschnitt 4, Anmerkung 2: wird auf die Anwendung von ISO 17858:2007 verwiesen. Dies ist hinsichtlich der
Behandlung der suspendierten Stoffe richtig. Im Folgenden sollte jedoch nicht mittels Sduren oder Basen

gewaschen werden. Dadurch sind Minderbefunde méglich.

In 13.3., 3. Absatz, wurde die in der ISO-Fassung enthaltene ,diluted (verdiinnte) sample® korrigiert. Es muss
»=aufgestockte* Probe heilden.

In Abschnitt 14 wurde der in der ISO-Fassung im Beispiel falsch angegebene Rundungswert 0,008 durch
0,009 korrigiert.

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

ISO 1042 siehe DIN EN ISO 1042
ISO 4800 siehe DIN ISO 4800

ISO 5667-1 siehe DIN EN ISO 5667-1
ISO 5667-3 siehe DIN EN ISO 5667-3
ISO 7981-1 siehe DIN 38407-7

ISO 7981-2 siehe DIN 38407-8

ISO 8466-1 siehe DIN 38402-51

ISO 15089 siehe DIN ISO 15089
ISO 17993 siehe DIN EN ISO 17993
ISO 22892 siehe DIN EN ISO 22892
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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 priifen, ob und inwieweit die
Festlegung von zusatzlichen Randbedingungen erforderlich ist.

Die vorliegende Norm enthdlt das vom Normenausschuss Wasserwesen (NAW) im DIN und von der
Wasserchemischen Gesellschaft — eine Fachgruppe in der Gesellschaft Deutscher Chemiker — gemeinsam
erarbeitete Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung:

Bestimmung von 16 polycyclischen aromatischen Kohlenwasserstoffen (PAK) in Wasser - Verfahren mittels
Gaschromatographie und massenspektrometrischer Detektion (GC-MS) (F 40).

Die als DIN-Normen verdoffentlichten Deutschen Einheitsverfahren sind bei der Beuth Verlag GmbH einzeln
oder zusammengefasst erhaltlich. Auflerdem werden die genormten Deutschen Einheitsverfahren in der
Loseblattsammlung ,Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung®
gemeinsam von der Beuth Verlag GmbH und der Wiley-VCH Verlag GmbH & Co. KGaA publiziert.

Normen oder Norm-Entwiirfe mit dem Gruppentitel ,Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und
Schlammuntersuchung® sind in folgende Gebiete (Haupttitel) aufgeteilt:

Allgemeine Angaben (Gruppe A)

Sensorische Verfahren (Gruppe B)

Physikalische und physikalisch-chemische KenngréRen (Gruppe C)
Anionen (Gruppe D)

Kationen (Gruppe E)

Gemeinsam erfassbare Stoffgruppen (Gruppe F)

Gasférmige Bestandteile (Gruppe G)

Summarische Wirkungs- und Stoffkenngrofien (Gruppe H)
Mikrobiologische Verfahren (Gruppe K)

Testverfahren mit Wasserorganismen (Gruppe L)
Biologisch-6kologische Gewasseruntersuchung (Gruppe M)
Einzelkomponenten (Gruppe P)

Schlamm und Sedimente (Gruppe S)

Suborganismische Testverfahren (Gruppe T)

Uber die bisher erschienenen Teile dieser Normen gibt die Geschéaftsstelle des Normenausschusses

Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V., Telefon 030 2601-2448, oder die Beuth
Verlag GmbH, 10772 Berlin (Hausanschrift: Burggrafenstr. 6, 10787 Berlin), Auskunft.
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise
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Angaben (Gruppe A) — Kalibrierung von Analysenverfahren, Auswertung von Analysenergebnissen und
lineare Kalibrierfunktionen flir die Bestimmung von Verfahrenskenngréf3en (A 51)

DIN 38407-7, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung —
Gemeinsam erfassbare Stoffgruppen (Gruppe F) — Teil 7: Bestimmung von 6 polycyclischen aromatischen
Kohlenwasserstoffen (PAK) in Trink- und Mineralwasser mittels Hochleistungs-Diinnschicht-Chromatographie
(HPTLC) (F 7)

DIN 38407-8, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung —
Gemeinsam erfal3bare Stoffgruppen (Gruppe F) — Teil 8: Bestimmung von 6 polycyclischen aromatischen
Kohlenwasserstoffen (PAK) in Wasser mittels Hochleistungs-Fliissigkeitschromatographie (HPLC) mit
Fluoreszenzdetektion (F 8)

DIN 38407-39, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung —
Gemeinsam erfassbare Stoffgruppen (Gruppe F)— Teil 39: Bestimmung ausgewéhlter polycyclischer
aromatischer Kohlenwasserstoffe (PAK) — Verfahren mittels Gaschromatographie und
massenspektrometrischer Detektion (GC-MS) (F 39)

DIN EN ISO 1042, Laborgeréte aus Glas — Mel3kolben

DIN EN ISO 5667-1, Wasserbeschaffenheit— Probenahme — Teil 1: Anleitung zur Erstellung von
Probenahmeprogrammen und Probenahmetechniken

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

DIN EN ISO 17993, Wasserbeschaffenheit— Bestimmung von 15 polycyclischen aromatischen
Kohlenwasserstoffen (PAK) in Wasser durch HPLC mit Fluoreszenzdetektion nach Fliissig-Fliissig-Extraktion

DIN EN ISO 22892, Bodenbeschaffenheit — Anleitungen fiir die Identifizierung von Zielverbindungen durch
Gaschromatographie und Massenspektrometrie

DIN I1SO 4800, Laborgeréte aus Glas — Scheidetrichter und Tropftrichter

DIN ISO 15089, Wasserbeschaffenheit— Leitlinien fiir selektive Immunoassays zur Bestimmung von
Pflanzenbehandlungs- und Schédlingsbekdmpfungsmitteln
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Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von 16 polycyclischen
aromatischen Kohlenwasserstoffen (PAK) in Wasser —
Verfahren mittels Gaschromatographie und
massenspektrometrischer Detektion (GC-MS)

Einleitung

Polycyclische aromatische Kohlenwasserstoffe (PAK) kommen in fast allen Arten von Wassern vor. Diese
Verbindungen sind sowohl an Feststoffen (Sedimente, suspendierte Stoffe) adsorbiert als auch in der
wassrigen Phase geldst.

ISO 17993 [7] legt Verfahren zur Bestimmung von 15 PAK mit HPLC in Trinkwasser, Grundwasser und
Oberflachenwasser fest.

ISO 7981-1 [3] und ISO 7981-2 [4] legen Verfahren zur Bestimmung von 6 PAK mit Hochleistungs-
Dinnschichtchromatographie  oder Hochleistungs-Flussigkeitschromatographie in  Trinkwasser und
Grundwasser fest.

Diese Internationale Norm beschreibt ein Verfahren zur Bestimmung von mindestens 16 PAK mit
Gaschromatographie gekoppelt mit massenspektrometrischer Detektion (GC-MS) in Trinkwasser,
Grundwasser und Oberflachenwasser.

Von einigen PAK ist bekannt oder wird vermutet, dass sie Krebs ausldsen. In einigen Landern sind maximal
tolerierbare Konzentrationsbereiche festgelegt worden. Zum Beispiel legt die Richtlinie 98/83/EG des Rates
der Europaischen Union uUber die Qualitdt von Wasser fiir den menschlichen Gebrauch [10] maximal
tolerierbare Konzentrationen fur Benzo[a]pyren von 0,010 pg/l, und fir die Summe der vier PAK-
Einzelverbindungen (Benzo[b]fluoranthen, Benzo[k]fluoranthen, Benzo[ghi]perylen und Indeno[1,2,3-cd]pyren)
von 0,100 ug/l fest.
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WARNUNG — Anwender dieser Internationalen Norm sollten mit der liblichen Laborpraxis vertraut
sein. Diese Norm gibt nicht vor, alle unter Umstinden mit der Anwendung des Verfahrens
verbundenen Sicherheitsaspekte anzusprechen. Es liegt in der Verantwortung des Arbeitgebers,
angemessene Sicherheits- und SchutzmaBnahmen zu treffen und sicherzustellen, dass diese mit
nationalen Festlegungen libereinstimmen.

WICHTIG — Es ist unbedingt notwendig, dass Untersuchungen nach dieser Internationalen Norm von
entsprechend ausgebildetem Personal durchgefiihrt werden.

1 Anwendungsbereich

Diese Internationale Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung von mindestens 16 ausgewahlten
polycyclischen aromatischen Kohlenwasserstoffen (PAK) (siehe Tabelle 1) in Trink- und Grundwasser in
Massenkonzentrationen oberhalb von 0,005 ug/l und in Oberflachenwasser oberhalb von 0,01 pg/l (bezogen
auf jeden Einzelstoff) fest.

Diese Internationale Norm kann fiir Proben mit Gehalten von suspendierten Schwebstoffen bis zu 150 mg/I
angewendet werden.

Dieses Verfahren ist auch, mit einigen Modifikationen, zur Untersuchung von Abwasser geeignet. Dieses
Verfahren ist moglicherweise auch auf andere PAK (bertragbar, vorausgesetzt es wird eine Validierung flr
diesen Fall durchgeflhrt.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Dokumente sind fiir 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 5667-1, Water quality — Sampling — Part 1: Guidance on the design of sampling programmes and
sampling techniques

ISO 5667-3, Water quality — Sampling — Part 3: Preservation and handling of water samples

ISO 8466-1, Water quality — Calibration and evaluation of analytical methods and estimation of performance
characteristics — Part 1: Statistical evaluation of the linear calibration function

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

3.1
Analyt
zu bestimmender Stoff

[ISO 15089:2000 [5], 3.2]

ANMERKUNG  Verbindungen, die mit dieser Internationalen Norm bestimmt werden konnen, sind in Tabelle 1
zusammengestellt.

3.2

Kalibrierlosung

Lésung, die aus einem Sekundarstandard und/oder aus seiner Stammlésung hergestellt wird und zur
Kalibrierung der Anzeige des Messgerates in Bezug auf den Analyten dient

[ISO 18073:2004 [8], 3.1.2]
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3.3
Diagnose-lon bei der GC-MS Analyse
ausgewahltes Fragment- oder Molekil-lon der Zielverbindung mit der héchstmdglichen Spezifitat

3.4

Injektionsstandard

Mischung von Standards, die dem Probenextrakt vor der Injektion in das GC-MS hinzugefiigt werden, um
Variationen der Empfindlichkeit des Messinstrumentes zu erkennen und die Wiederfindung des internen
Standards zu berechnen

ANMERKUNG In dieser Internationalen Norm enthalt der Injektionsstandard einen isotopenmarkierten PAK.

3.5

interner Standard

isotopenmarkierter PAK oder PAK, der in der Probe wahrscheinlich nicht vorkommt, der den Proben vor der
Extraktion zugefigt wird und gegen den die Konzentrationen der naturlich vorkommenden Substanzen
berechnet werden

3.6

selektive lonenregistrierung

SIM/SIR

(SIM en: selected ion mode/SIR en: selected ion recording mode)
Messung der Intensitat von ausschlieRlich ausgewahlten Diagnose-lonen

ANMERKUNG  In Anlehnung an ISO 22892:2006 [9], 3.8.

4 Grundlage des Verfahrens

Die in der wassrigen Probe vorhandenen PAK (siehe Tabelle 1) werden durch Flissig-Flissig-Extraktion mit
Hexan extrahiert. Der Probe wird vor der Extraktion eine Mischung der internen Standards zugegeben. Der
Extrakt wird durch Verdampfung eingeengt, der Riickstand wird mit einem fiir die Reinigung (Clean-up) oder
die GC-Analyse geeigneten Losemittel aufgenommen.

ANMERKUNG 1 Andere flichtige Lésemittel kdnnen ebenfalls eingesetzt werden, vorausgesetzt, dass die Wiederfindung
gleich oder besser ist (Wiederfindung zwischen 70 % Massenanteil und 110 % Massenanteil).

Die Flissig-Flussig-Extraktion ist nicht anwendbar auf Proben mit Gehalten an suspendierten Schwebstoffen
von mehr als 150 mg/l.

WARNUNG — Bei der Anwendung dieser Internationalen Norm kénnen Gefahrstoffe und gefahrliche
Prozeduren und Gerdte zum Einsatz kommen. Diese Internationale Norm gibt nicht vor, alle unter
Umstidnden mit der Anwendung des Verfahrens verbundenen Sicherheitsaspekte anzusprechen. Es
liegt in der Verantwortung des Arbeitgebers, angemessene Sicherheits- und
GesundheitsschutzmaRhahmen zu treffen und sicherzustellen, dass diese mit nationalen
Festlegungen libereinstimmen.

ANMERKUNG 2 Bei Proben mit Gehalten an suspendierten Schwebstoffen von mehr als 150 mg/l kann das in
ISO 17858:2007 [6], 4.1, 4.2 und 4.3, festgelegte Verfahren eingesetzt werden.

Falls erforderlich kénnen die Extrakte von Oberflichenwasserproben vor der Analyse durch Saulen-
chromatographie vorgereinigt werden. Vor der Einspritzung werden jedem Extrakt Injektionsstandards
zugemischt, und ein Aliquot des Extraktes wird in den Gaschromatographen eingespritzt.

Die PAK werden auf einer geeigneten Quarzkapillarsaule getrennt, die mit quervernetztem unpolarem
Polysiloxan oder leicht polar modifiziertem Polysiloxan belegt ist und die tber eine gute Trennleistung verfiigt.
Die Trennsaule muss in der Lage sein, Benzo[a]pyren und Benzo[e]pyren zu trennen. ldentifizierung und
Quantifizierung erfolgen mittels Massenspektrometrie mit ElektronenstoR-lonisation (El).
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Tabelle 1 — PAK, die mit diesem Verfahren bestimmt werden konnen

Name
Chemische Formel
Molare Masse
Kohlenstoff %

Struktur

Name
Chemische Formel
Molare Masse
Kohlenstoff %

Struktur

CAS-RN CAS-RN
Naphthalin Fluoren
CyoHg Cy3H1g
128,17 g/mol 166,22 g/mol
93,75% C 93,59 % C
91-20-3 86-73-7
Acenaphthylen Acenaphthen
CyoHg Cy2H10
152,20 g/mol @a© 154,21 g/mol @'@
94,6 % C 93,05% C
208-96-8 83-32-9
Anthracen Phenanthren
Ci4H10 Ciy4H10 @
00 e 00
, (s} , (s}
120-12-7 85-01-8
Pyren Fluoranthen
Cy6H10 Cy6H10
202,26 g/mol (§)©@) 202,26 g/mol @’@
95,0% C 95,0% C @
129-00-0 206-44-0
Chrysen Benz[alanthracen
CygH12 CygH12
228,29 g/mol ©©©© 228,29 g/mol ©©©©
94,45 % C 94,45 % C
218-01-9 56-55-3
Benzo[k]fluoranthen2 Benzo[b]fluoranthen?
CooH12 CooH12
252,32 g/mol @@’8 252,32 g/mol ©©©.
95,2 % C 95,2 % C @
207-08-9 205-99-2
Indeno[1,2,3-cd]pyren? Benzo[a]pyren?
CooH1p @@ CooH12 @@
276,34 g/mol .@@ 252,32 g/mol
95,6 % C @ 95,2 % C
193-39-5 50-32-8
Benzo[ghi]perylen? Dibenz[a,h]anthracen?
CooHy2 @@ CooHig @
276,34 g/mol @‘@ 278,35 g/mol @@@
95,6 % C O 94,7 % C O
191-24-2 53-70-3

a8  Verbindungen festgelegt durch die Richtlinie 98/83/EG des Rates der Europischen Union [10].
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5 Stoérungen
5.1 Storungen bei Probenahme, Extraktion und Einengung

Probenahmegefale aus Materialien verwenden, die den Analytengehalt wahrend der Kontakizeit nicht
beeinflussen (vorzugsweise aus Edelstahl oder Glas). Plastik und andere organische Materialien wahrend
Probenahme, Probenlagerung und Extraktion vermeiden. Vorsicht bei der Reinigung der Probenahmegefalie
mit oberflachenaktiven Reinigungsmitteln, da diese zur Emulsionsbildung wahrend der Flussig-FlUssig-
Extraktion fihren kénnen.

Falls automatische Probensammler eingesetzt werden, Verwendung von Silikon- oder Gummischlduchen
vermeiden. Sind diese Materialien dennoch vorhanden, ist die Kontaktzeit zu minimieren. Die
Probenahmeschlduche vor der Entnahme der Probe mit dem zu beprobenden Wasser spilen. Zur
Unterstltzung I1ISO 5667-1 und ISO 5667-3 heranziehen.

Die Proben vor direktem Sonnenlicht und langerer Lichteinwirkung schiitzen. Die Proben in Braunglasflaschen
lagern. Klarglasflaschen sind ebenfalls geeignet, dann aber die Proben im Dunkeln aufbewahren.

Wahrend der Probenlagerung kénnen Verluste an PAK durch Adsorption an der Gefallwand auftreten. Das
Ausmal dieser Verluste kann von der Lagerungsdauer abhangen.

5.2 Stoérungen bei GC-MS

Substanzen, die zusammen mit dem Ziel-PAK eluieren, koénnen die Bestimmung stéren. Diese
Uberlagerungen kénnen zu unvollstandig aufgeldsten Signalen fiinren und kénnen, in Abhangigkeit von deren
Grole, die Genauigkeit und Richtigkeit der analytischen Ergebnisse beeinflussen. Unsymmetrische Peaks
und Peaks, die breiter als die entsprechenden Peaks der Referenzsubstanzen sind, deuten auf Stérungen hin.

Die chromatographische Trennung von Dibenz[a,hlanthracen und Indeno[1,2,3-cd]pyren ist besonders
kritisch. Aufgrund ihrer unterschiedlichen molaren Massen kann die Quantifizierung mit massenselektiver
Detektion erfolgen. Wenn eine unvollstdndige Peaktrennung auftritt, ist die Integration zu prifen und, falls
erforderlich, die Basislinie zu korrigieren. Als Qualitatskriterium fir die Kapillarsdule ist eine ausreichende
Trennleistung (z. B. nicht weniger als R = 0,8) zwischen den Peaks von sowohl Benzo[b]fluoranthen und
Benzo[k]fluoranthen als auch Benzo[a]pyren und Benzo[e]pyren anzusetzen. Benzoljlfluoranthen kann nicht
von Benzo[K]fluoranthen und Benzo[b]fluoranthen getrennt werden. Es ist mdglich, dass Triphenylen nicht
vollstandig von Benz[alanthracen und Chrysen getrennt wird. In diesem Fall ist dies im Prufbericht zu
vermerken.

ANMERKUNG  Benzoljlfluoranthen, Benzo[e]pyren und Triphenylen gehdren nicht zu den 16 Zielkomponenten.

6 Reagenzien

WARNUNG — Bei der Anwendung dieser Internationalen Norm kénnen Gefahrstoffe und gefahrliche
Prozeduren und Gerate zum Einsatz kommen. Diese Internationale Norm gibt nicht vor, alle unter
Umstidnden mit der Anwendung des Verfahrens verbundenen Sicherheitsaspekte anzusprechen. Es
liegt in der  Verantwortung des Arbeitgebers, angemessene  Sicherheits- und
GesundheitsschutzmaBnahmen zu treffen und sicherzustellen, dass diese mit nationalen
Festlegungen libereinstimmen.

Wahrend der Analyse, wenn nicht anders festgelegt, ausschlieBlich Reagenzien von bekannter
Analysenreinheit, ,zur Rickstandsanalyse” oder ,zur GC-Analyse®, je nach Anwendungsfall, sowie destilliertes
oder entmineralisiertes Wasser oder Wasser von vergleichbarer Reinheit einsetzen. Anderenfalls besonders
darauf achten, dass jede Charge der Ldsemittel keine Blindwert-Konzentrationen, die die Ergebnisse
beeinflussen kdnnen, enthalten.
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6.1 Natriumthiosulfat (Pentahydrat), Na,S,05-5H,0, zur Dechlorierung.
6.2 Losemittel.

6.2.1 Hexan, CgH,4.

6.2.2 Acetonitril, CH;CN.

6.2.3 Aceton, C3HgO.

6.2.4 Decan, C gH,,.

6.2.5 Isooctan, CgH,g.

6.2.6 Dichlormethan, CH,ClI,.

6.3 Natriumsulfat, Na,SO,, wasserfrei, vorgereinigt durch Erhitzen auf 500 °C fir 4 h oder frei von
Stérkomponenten.

6.4 Gase.

6.4.1 Stickstoff, 99,999 % (Volumenanteil), zum Abblasen des Extraktionsmittels.
6.4.2 Helium, 99,999 % (Volumenanteil), fir die Gaschromatographie.

6.5 Standards.

6.5.1 Referenzsubstanzen (siehe Tabelle 2) und interne Standards.

Interne Standards mit physikalischen und chemischen Eigenschaften (wie Extraktionsverhalten,
Retentionszeit) auswahlen, die denen der zu analysierenden Verbindungen ahnlich sind.

Mindestens drei interne Standards verwenden, z. B. drei deuterierte PAK zur Absicherung der Ergebnisse
(siehe Abschnitte 11 und 12). RegelmaRig sicherstellen, dass die internen Standards stabil sind. Tabelle 2

enthalt natirliche und einige deuterierte PAK, die verwendet werden kdnnen. Die internen Standards vor der
Extraktion der Probe zugeben, daher in einem wasserléslichen Lésemittel ansetzen.

ANMERKUNG 1 13C isotopenmarkierte PAK Standards kénnen ebenfalls als interne Standards verwendet werden.

ANMERKUNG 2 Zertifizierte Lésungen von PAK und einzelne feste PAK-Reinsubstanzen mit zertifizierter Reinheit sind
von einer begrenzten Zahl von Lieferanten’) oder anderen handelsiiblichen Anbietern erhéltlich.

Wegen der gefahrlichen Natur dieser Verbindungen sollten im Handel erhaltliche, vorzugweise zertifizierte
Standardlésungen eingesetzt werden. Hautkontakt vermeiden.

6.5.2 Injektionsstandard.

Eine isotopenmarkierte unpolare Verbindung zum endgiiltigen Extrakt und zu den Kalibrierldsungen (6.8) vor
der GC-Injektion zugeben, um die Wiederfindungsrate der internen Standards zu Uberprifen.

Eine Stammldsung des Injektionsstandards in einem geeigneten Lésemittel mit einer Massenkonzentration
von p ~ 10 ug/ml herstellen.

1) Das Institute for Reference Materials and Measurements (IRMM), Geel, Belgien, das National Institute of Science and
Technology (NIST), Washington DC, USA, und das Cambridge Isotope Laboratory (CIL), Andover, MA, USA, sind
Beispiele fur geeignete Lieferanten. Diese Angabe dient nur zur Unterrichtung der Anwender dieser Internationalen
Norm und bedeutet keine Anerkennung der genannten Lieferanten durch ISO.
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