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Entwurf

Ambient air— Determination of partic]e-pha_se pblycyclic aromatic
hydrocarbons by high performance liquid chromatographic analysis
(ISO/DIS 16362:2002)

Air ambiant — Déterm'ination des particules d'hydrocarburés aromatiqués
polycycliques par chromatographie liquide & haute performance
(1ISO/DIS 16362:2002)

w. Anwendungswarnvermerk
Dieser Norm-Entwurf wird der Offentiichkeit zur Priifung und Stellungnahme vorgelegt.

Weil die beabsichtigte Norm von der vorliegenden Fassung abweichen kann, ist die Anwendung dieses
Entwurfes besonders zu vereinbaren.

Stellungnahmen werden erbeten

— vorzugsweise als Datei per E-Mail an krdi@vdi.de in Form einer Tabelle. Die Vorlage dieser Tabelle
kann im Internet unter http:/fiwww.din.de/stellungnahme abgerufen werden; '

— oder in Papierform an die Kommission Reinhaltung der Luft (KRdL) im VDI und DIN -
Normenausschuss, Postfach 10 11 39, 40002 Diisseldorf.

Das internationale Schriftstiick ISO/DIS 16362:2002, ,,Ambient air — Determination of pai‘tic!e-phase
polycyclic aromatic hydrocarbons by high performance liquid chromatographic analysis”, ist
unverandert in diesen deutschen Norm-Entwurf ibernommen worden.

Nationales Vorwort

Der internationale Norm-Entwurf ISO/DIS 16362 wurde vom Unterkomitee SC 3 ,Aulenluft* des
Technischen Komitees ISO/TC 146, L uftbeschaffenheit erarbeitet. An der Erstellung dieser Norm war
der Fachbereich IV ,Umweltmesstechnik” der Kommission Reinhaltung der Luft (KRdL) im VDI und DIN
— Normenausschuss beteiligt.

Fir die im Inhalt zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden Deutschen
Normen hingewiesen: -

SO 6879 siehe DIN ISO 6879
SO 9169 siehe DIN ISO 9169
ISO 12884 siehe DIN iSO 12884

Fortsetzung Seite 2 bis 34

Kommission Reinhaltung der Luft (KRdL) im VD1 und DIN — Nermenausschuss
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN ISO 6879:1996-12, Lufibeschaffenheit — VerfahrenskenngréfRen und verwandie Begriffe fiir Messverfahren
zur Messung der Luftbeschaffenheit; Deutschen Fassung ISO 6879:1995.

DIN 1SO 8169:1996-08, Luftbeschaffenheit — Besfimmung von Verfahrenskenngrifien von Messverfahren;
Deutschen Fassung ISO 9169:1994.

DIN iSO 12884:2000-12, AuBeniuff — Bestimmung der Summe gasformiger und partikelgebundener
polyzyklischer aromatischer Kohlenwasserstoffe — Probenahme auf Filtern mit nachgeschalteten Sorbenzien und
anschiieBender  gaschromategraphischer / massenspekirometrischer  Analyse; Deutschen  Fassung

ISO 12884:2000.
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Deutsche Ubersetzung

Aufienluft
Bestimmung partikelgebundener aromatischer Kohlenwasserstoffe
mittels Hochdruck-Fliissigchromatographie
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Vorwort

ISO (Internationale Organisation fir Normung) ist die weltweite Vereinigung nationaler Normungsinstitute {(ISO-
Mitgliedskdrperschaften). Die Erarbeitung Internationaler Normen obliegt den Technischen Komitees der 1SO.
Jede Miigliedskérperschait, die sich fiir ein Thema interessiert, fiir das ein Technisches Komitee eingesetzt
wurde, ist berechtigt, in diesem Komitee mitzuarbeiten. Internationale Organisationen, staatliche und
nichtstaatliche, die mit der ISO in Verbindung stehen, sind an den Arbeiten ebenfalls beteiligi. Die ISO arbeitet
bei allen Angelegenheiten der elekirotechnischen Normung eng mit der Internationalen Elekirotechnischen
Kommission {IEC) zusammen. ' '

Internationale Normen werden in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der ISO/AIEC Direktiven, Teil 3
erstellt.

Die von den Technischen Komiiees verabschiedeten internationalen Norm-Entwirfe werden den
Mitgliedskérperschaften zur Abstimmung vorgelegi. Die Verdfientlichung als Internationale Norm erfordert
Zustimmung von mindestens 75% der abstimmenden Mitgliedsk&rperschatiten.

Es wird darauf hingewiesen, dass die Moglichkeit besteht, dass einige Texte dieser Internationalen Norm (
Patentrechte berithren kénnen. ISO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbezfiglichen Patentrechie .
zu identifizieren.

ISO 16362 wurde vom Technischen Komitee I1SO/TC 146, Luftbeschalfenheit, Unterkomitee SC 3, AuRRenluft,
Arbeitsgruppe 17, Polyzyklische Aromatische Kohlenwasserstoffe erarbeitet.
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Einleitung

Verschiedene polyzyklische aromatische Kohlenwasserstoffe (PAH) stehen im Verdacht, beim Menschen Krebs
auszulosen. PAH werden hauptsachlich durch Verbrennung von fossilen Brennstoffen und Holz an die Atmosphare
abgegeben. Zwei- oder Dreiring-PAH sind in der Stadtluft typischerweise in Konzentrationen von zehn bis zu
einigen hundert Nanogramm je Kubikmeter (ng/m?®) vorhanden; solche mit vier und mehr Ringen werden
gewohnlich bei Konzentrationen wvon einigen ng/m® oder darunter gefunden. PAH haben bei 25°C
Sattigungsdampfdriicke im Bereich von 102 kPa bis weniger als 10" kPa. Solche mit Dampfdriicken oberhalb 10°°
kPa kénnen in Abhangigkeit von der Umgebungstemperatur, der Feuchte, der Art und den Konzentrationen der
PAH und der Feststoffpartikel sowie der Verweilzeit in der Atmosphire grundsatzlich in verschiedenen
Aggregatzustinden vorliegen. PAH, insbesondere soiche mit Dampfdriicken oberhalb 10® kPa, haben die
Tendenz, wahrend der Probenahme von den Partikeffiltern zu verdampfen.

Im Unterschied zur ISO 12884, nach der auch PAH in der Gasphase gemessen werden kdnnen, wird in dieser
Internationalen Norm ein Verfahren beschrieben, das die Bestimmung schwerfliichtiger, partikelgebundener PAH
erméglicht. Diese Internationalen Norm 148t den Einsatz von Probensammlern in einem bestimmten Bereich von
Volumenstrdbmen zu. Die Probenanaiyse erfordert den FEinsatz der Hochdruck-Fliissigchromatographie in
Verbindung mit Fluoreszenzdetektion oder UV-Absorption.

1 Anwendungsbereich

Diese Internationale Norm legt die Probenahme, die Probenaufbereitung sowie das anaiytische Verfahren zur
quantitativen Bestimmung schwerfliichtiger {partikelgebundener) polyzyklischer aromatischer Kohlenwasserstoffe
{(PAH) in der AuRenluft fest. Zur Probenahme diirffen Gerite mit geringem Volumensirom (Low Volume-
Probenahmegerate) oder solche mit mittlerem bzw. hohem Volumenstrom (Medium/High Volume-
Probenahmegerate) verwendet werden. Die Probenahmedauer kann zwischen 1 Stunde und 24 Stunden liegen.
Der Probenahme-Volumenstrom kann bei Low Volume-Geréten zwischen 1 m¥h und 4 m3h und bei Mediurm/High
Volume-Geraten zwischen 10 m¥h und ungefdhr 90 m%h befragen. In jedem Fall solte die lineare
Anstrdmungsgeschwindigkeit am Sammelfilter im Bereich zwischen 0,5 m/s und 0,9 m/s liegen,

Die Methode wurde fiir eine Probenahmedauer bis zu 24 Stunden validiert. Die Nachweisgrenzen filr einzelne PAH
sowie die Standardabweichungen wurden durch Doppelbestimmungen ermittelt und sind in 9.2 bzw. im Anhang D
zusammen gestellt. '

Diese Internationale Norm beschreibt ein Probenahmeverfahren sowie eine Analysenmethode fiir PAH, bei dem
die Probe aus der Luft entnommen und auf einem Filter abgeschieden wird. Danach wird die Probe mittels
Hochdruck-Flissigchromatographie in Verbindung mit einem Dioden-Array-Detektor (DAD) oder mit einem
Fluoreszenzdetektor analysiert. Bei der Probenahme wird der Gesamt-Schwebstaub erfasst.

Gewdhnlich lassen sich Verbindungen mit einem Siedepunkt oberhalb 430 °C (Dampfdruck kieiner als 107 kPa,
z.B. Chrysen, Benz[aJanthracen) bei niedrigen Temperaturen (z.B. unter 10 °C) wirksam auf dem Filter sammeln.
Im Gegensatz dazu werden bei héheren Temperaturen (_]oberhalb 30 °C, siehe auch ISO 12884) nur PAH mit
Siedepunkten oberhalb 475 °C (Dampfdruck kleiner als 107"° kPa) quantitativ erfasst (siehe Anhang F).

2 Normative Verweisungen

Die folgenden normativen Dokumente enthalten Festlegungen, die durch Verweisung in diesem Text Bestandteil
dieser Internationalen Norm sind. Bei datierten Verweisungen sind nachfolgende Anderungen oder
Uberarbeitungen dieser Verdffentlichungen nicht anzuwenden. Vertragspartner, deren Vereinbarungen auf dieser
Internationalen Norm basieren, werden jedoch gebeten, die Méglichkeit zu priifen, ob die jeweils neuesten
Ausgaben der unten genannten normativen Dokumente angewendet werden kénnen. Bei undatierten
Verweisungen ist die letzte Ausgabe des normativen Dokumentes, auf das Bezug genommen wurde, anzuwenden.
Die Mitgiieder von 1SO und IEC filhren Verzeichnisse der gegenwartig giiltigen Internationalen Normen.
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ISO 6879:1995 Air Quality: Performance characteristics and related concepis for air quality measuring (
methods.
ISO 9169:1994 Air Quality: Determination of the performance characteristics of measuring methods.

1ISO TR 4227:1988  Planning of ambient air quality monitoring.
1SO 12884:2000 Ambient air: Determination of fotal (gas- and particle-phase) polycyclic aromatic

hydrocarbons — Collection on sorbent-backed fifters with gas chromatographfc/mass
specirometric analysis.

3 Definitionen und Abkiirzungen
3.1 Definitionen

3.11 Blindwert-Lésung
Lésung, welche die Chemikalien zur Herstellung der Probenlésung sowie die Bestandteile, die die Messung

beeinflussen, in derselben oder in dhnlicher Konzentration wie die zu analysierende Probe enthilt, zu der aber die
zu bestimmende Substanz ausdriicklich nicht zugegeben wurde.

3.1.2 Low Volume-Probenahmegerit:
Probenahmegerit mit einem niedrigen Volumenstrom von 1 m%h bis 4 m%h
3.1.3 Medium/High Volume-Probenahmegerat:

Probenahmegerat mit einem Volumenstrom von 10 m#h bis etwa 90 m¥h

3.2 Abkiirzungen
ASE Beschleunigte Losemittelextraktion
B.p. Siedepunkt

DAD  Dioden-Array-Detektor (UV-Absorption)

FLD Fluoreszenz-Detekior (\

HPLC Hochdruck-Fliissigchromatographie

Molwt. Molekulargewicht

PAH Polyzyklischer aromatischer Kohlenwasserstoff

SD Standardabweichung

SDR  Relative Standardabweichung

SOP Standard Arbeitsanweisung

uv Ultraviolett

XM Arithmetischer Mittelwert

WHO Weltgesundheitsorganisation (

Fir die Anwendung von Indizes und fiir mathematische Gleichungen:
Documents
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index Bedeutung der Indizes

i Kennzeichnung der Substanz

IS Innerer Standard

Symboie Bedeutung der mathematischen Bezeichnungen

A Peakflache der Komponente i

As Peakfladche des innéren Standards

Cc Konzeniration

f Responsefaktor, Steigung der Bezugsgeraden
m ‘Masse der Komponente i

Mg Masse des inneren Standards

v Volumen

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Zur Probenahme diirfen Sammler mit einem niedrigen, mittleren oder hohen Volumenstrom eingesetzt werden. Die
Schwebstaubpartikel, an denen die PAH gebunden sind, werden auf Glas- oder Quarzfaserfitem gesammelt. Die
PAH werden extrahiert und der Extrakt wird eingeengt. Falls ‘erforderlich, darf der “Extrakt mittels
Saulenchromatographie unter Verwendung von Kieselgel gereinigt werden. '

Die PAH werden mittels HPLC in Verbindung mit einem DAD oder FLD bestimmt. Zum Zweck der
Qualitatssicherung werden interne Standards zugegeben.

5 Gerite und Betriebsmittel
51 Gerite

5.1.1 Gerite zur Probenahme

Die Probenahmeapparatur ist mit folgenden Komponenten ausgestattet:

o Probenahrhekobf, in dem gewohnlich das Filter untergebracht ist

» Forderaggregat, z.B. Drehschieberpumpe oder Turbine

. Volumenmessgeréit zur Messung des Probenvolumens oder Volumenstrommessgerét

+ Elekironische oder mechanische Vorrichtung zur Aufrechterhaltung eines konstanten Volumenstromes

Zeitschaltuhr zur Vorwahl der Zeit und Dauer der Probenahme.
Die Probenahmeapparatur ist kommerziell erhéitlich.

Zur Handhabung der Filter sollten Pinzetten verwendet werden.

5.1.2 Gerate zur Probenaufbereitung

Die PAH-Extraktion {siehe 6.2) wird mit gebréuchlicher Laborausriistung durchgefiihrt. Dazu geﬁgr& uments
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Kolben/Riickilusskiihler Rundkolben (z.B. 250 ml) mit passendem Rﬂckﬂussk[‘xh'ler (bzw. 100-ml- ;
Rundkolben bei Einsatz eines Kleinfiltergerates) sowie Heizbad '

oder

Uttraschallbad Becherglas, Fassungsvermdgen z.B. 50 ml oder 100 ml

oder

Soxhlet Fassungsverm&gen z.B. 30 ml bis 50 mI,'Extraktionshﬁ!se aus Zellulose,
Rundkolben {100 mi) mit Riickflusskiihler und Heizbad

oder

ASE-Apparatur Vorrichtung zur Probenextraktion bei hdheren Temperaturen und unter
hohern Druck

Vakuumpumpe z.B. Membran- oder Wasserstrahlpumpe

Zentrifuge mit Einsatzen, z.B. mit jeweils 20 ml Faséungsvennﬁgen (

Chromatographiesaule Innendurchmesser z.B. 10 mm, Léhge 230 mm (Kieselgslsiule) ‘

5.1.3 Gerate zur Analyse

Hochdruck-Flissigchromatograph HPLC—Apparatur fiir isothermes Arbeiten, mit Losemittel-Entgasungs-
' vorrichtung, Gradientenpumpensystem und DAD oder FLD

Trennsaulen ' Saulen mit Umkehrphasen-Sorbens, optimiert fiir die PAH-Analyse (siehe
Anhang G)
Vorrichtung zur Datenerfassung Auswerteeinheit mit Bildschirm sowie Printer/Plotter zur Datenerfassung,

-verarbeitung, -speicherung und -auswertung und der Mbglichkeit einer
nachtriglichen Basislinien-Korrekiur

Mikroliterspritzen fiir GC Geeignet zur Dosierung aliquoter Volumina

5.2 Betriebsmittel

5.2.1 Betriebsmittel zur Probenahme

Sammelfilter Glas- oder Quarzfaserfilter, Sammeleffizienz besser 99,9 fir Partikel mit
Durchmesser < 0,5 ym, ohne organisches Bindemittel, geeignet fiir das
jeweilige Probenahmegerat (rund oder viereckig)

ANMERKUNG Mit PTFE beschichiete oder impragnierte Filier wurden zur Probenahme von partikeigebundenen PAH
verwendet [1]. Der Einsatz derartiger Filter anstelle der hier spezifizierien erfordert einen Nachweis des Leistungsvermdgens
der Filter durch den Anwender '

(.
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5.2.2 Betriebsmittel fiir die Probenaufbereitung

Lésemittel Chromatographisch reines Toluol, Cyclohexan und Acetonnitril. Die unter
den Bedingungen des Ausfiihrungsbeispiels aufgenommenen
Chromatogramme der Lésemittel dirfen keine stérenden Peaks aufweisen.

Sorptionsmittel fiir die Kieselgel von hohem Reinheitsgrad, Typ 60, KorngréiRe
S&ulenchromatographie 70 um bis 200 ym; ' _
24 Stunden vor Gebrauch werden 15 % m/m Wasser zugegeben. Zum
Flllen der Saule werden 10 g befeuchtetes Kieselgel in 40 ml Cyclohexan
aufgeschaumt. Der durch Schiittein von Lufiblasen befreite Brei wird in die
‘Chromatographiesaule gefillt. Vor Gebrauch wird das Cyclohexan soweit
abgelassen, bis der Flissigkeitsspiegel auf die Oberfliche der
Kieselgelschicht abgesunken ist.
Séule: Durchmesser 10 mm
Lénge: 230 mm

5.2.3 Betricbsmittel zur Analyse

L(‘isemittél Wasser, Acetonnitril, Toiuol (alle Lésemittel miissen chromatographisch.r_ein

sein)
Helium Zur Entgasung der Lﬁsemittel, Reinheit 99,999;

Um Stérungen zu vermeiden, diirfen keine Schiduche aus Kunststoff
eingesetzt werden; es werden Metallleitungen empfohlen.

lnner_er.f..Standard - Beim Arbeiten mit einem DAD: indeno {1,2,3-cd] fluoranthen gelést in Toluol,
' Massenkonzentration z.B.3 pg/mi (siehe 6.2).

Beim Arbeiten mit einem FLD: 6-Methylchrysen

Kalibrierstandards Cyclopenta[cd]pyren CPP
- : .Benz[a]anthracen BaA
Chryéen CHR
Benzo[b]ftuoranthen BbF
Benzoljlfluoranthen | BjF
Benzolk]fluoranthen BkF
Benzo[a]pyren BaP
Benzo[e]pyren BeP
Indeno[7,2,3-cdjpyren INP
Dibenz{a,hlanthracen DBahA
Dibenz[a,clanthracen DBacA
Benzo[ghilperylen BghiP
Anthanthren ANT
Coronen COR
Dibenzo[a, /pyren DBalP
Dibenzola,ijpyren . DBaiP
Dibénzo[a,e]pyren DBaeP
Dibenzo[a, hlpyren DBahP
Benzofalchrysen (= Picen) _ BaC
Documents
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6 Durchfiihrung der Messung

6.1 Probenahme
Die Probenahmevorrichtung wird der Messaufgabe entsprechend ausgewahit.

Jedes Sammelfilter wird im Labor mit einem we:chen Bleistift gekennzeichnet und mlttefs Pinzette in den
geeigneten Filterhalter gelegt. Dort wird das Filter mit einem Klemmring fixiert. Der Filterhalter mit dem eingelegten

“ Filter wird in eine Petrischale gegeben und diese in einem luftdichten Transportbehalter zur Messstelle gebracht.
Dort wird der Filterhalter mit dem Filter in den Probenahmekopf eingebracht und befestigt, und der
Probenahmekopf wird mit dem Ansaugtubus der Probenah_mevorrlchtung verbunden.

Enisprechend der Messaufgabe wird eine Probenahmedauer von 1 Stunde bis 24 Stunden vorgewahilt. Pumpe und
Uhr werden zeiigleich in Betrieb gesetzt

Sofern eine Volumenstrom-Regelvorrichtung in Verbindung mit einem Volumenmessgerit verwendet wird, wird das
Probenvolumen aus der Anzeige des Volumenmessgerates zu Beginn und am Ende der Probenahmeperiode
ermittelt. (

Wird eine Volumenstrom-Regelvorrichtung in Verbindung mit einer Messelnrlchtung fir den Volumenstrom
verwendet, wird das Probenvolumen aus dem gemittelten Volumenstrom (berechnet aus mindestens den
Volumenstromen zu Beginn und am Ende der Probenahmeperiode) und der verstrichenen Zeit ermittelt.

Die Messeinrichtung flr den Volumenstrom sollte ebenfalls dazu verwendet werden, die korrekte Funktion der
Volumensirom-Regelvorrichtung zum Beginn und am Ende der Probenahmeperiode zu Gberprifen.

Nach Ablauf der Probenahmedauer wird die Pumpe abgeschaitet. Der Filterhaiter mit dem belegten Filter wird aus
dem Probenahmekopf entnommen. Zum Transport wird der Filterhalter mit Filter wiederum in eine Petrischale
gelegt und diese so in den Transportbehélter gegeben, dass die belegte Seite des Filters nach oben weist. Der
Transportbehalter muss in horizontaler Position beférdert werden. Im- Labor wird das belegte Filter mit einer
Pinzette aus dem Filterhalter entnommen.

Vor der Extraktion muss das Filter bei Umgebungstemperatur oder darunter im Dunkeln aufbewahrt werden.

Mindestens 10 % der Proben oder mindestens eine Probe je Messstelle in dem Fall, dass weniger als 10 Proben
genommen werden, missen Blindproben sein.

6.2 Probenaufbereitung (

Die Reinheit der Filter, der Glasgerate, der verwendeten Lésemittel und der Reagenzien muss iberpriifi werden.
Dazu wird ein unbelegtes Filter mit einem inneren Standard versetzt und dem gesamten Analysengang
unterworfen (Blindwert).

Die Blindwerte werden bei der Berechnung des Ergebnisses zwar nicht beriicksichtigt, sie diirfen jedoch 10 % des
Probenwertes oder 10 % des zu (iberwachenden Grenz-/Richiwertes nicht (iberschreiten.

Die Proben oder Probenlsungen diirfen wéhrend der Aufbereitung nicht dem direkten Licht ausgesetzt werden.

Zur Extraktion wird das Filter in einen 250-mi-Rundkolben gegeben, mit 150 mi Toluot {ibergossen (70 ml Toluol,
100-ml-Rundkoiben bei Verwendung kleiner Filter) und danach mit dem inneren Standard versetzt, siehe 5.2.3.
Toluol ist besonders gut zur Exiraktion der PAH geeignet [2]. Nach Aufsetzen des Riickflusskihlers wird der
Kolbeninhalt etwa 20 min zum Sieden erhitzt. Der Extrakt wird mitiels Filtration von Filtermaterial sowie
Staubteilchen getrennt. Aliernativ darf die Extraktion gquantitativ auch nach einer Reihe anderer Methoden
durchgefiihrt werden:

» In einer Soxhlet-Apparatur (Toluol: 8 Stunden, mindestens 10 Zykien je Stunde)

(
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* Im Ultraschallbad mit anschlieRendem Zentrifugieren. Das Filter wird in Sticke geteilt, die- in das
Zentrifugenrohrchen gegeben und mit 15 ml Toluol (bergossen werden. Die Réhrchen werden in das
Ultraschallbad gestelit und 15 Minuten extrahiert. Danach werden sie zentrifugiert (10 min, 3000 min™") und das
Losemittel wird dekantiert. Der vollsténdige Extrakt:onsvorgang wird wiederholt. Beide Extraktionsldsungen
werden vereinigt.

« Mittels beschleunigter Losemittelextraktion (ASE). Das Filter wird in Stiicke gsteilt und zusammen mit etwa 10
mi Toluol in das Exirakfionsgefd® gegeben. Die Extraktionszeit darf nicht weniger als 60 min bei einer
Temperatur von mindestens 150 °C betragen

Alle Verfahren sind auf Eignung zu {berpriifen. Die Toluolidsung - wird unter reduziertem Druck (z.B. 13 kPa)
eingeengt. Danach wird ein Losemittelaustausch mit Cyclohexan vorgenommen und diese Lésung wird auf ein
Volumen ven 2 ml oder weniger eingeengt. Das Eindampfen muss jederzeit unter Beobachtung bieiben. Wenn der
Vorgang bis zur Trockne forigeflihrt wird und der Riickstand langere Zeit im Vakuum verbleibt, kénnen PAH-
Verluste auftreten.

Die Cyclohexanlésung wird mit Hilfe einer Kolbenpipette auf die vorbere:tete KleselgeI-Sauie (siehe 5.2.2)
gebracht. Der Kolben wird mit 2 ml Cyclohexan nachgespiilt und mit der Kolbenpipette ebenfalls auf Kieselgel-
Séuie gegeben. Die Elution wird mit 100 mi Cyclohexan durchgefiihrt. Um das Cyclohexan zu entfernen, wird das
Eluat auf ein Volumen von wenigen ml eingeengt und dann unter einem Stickstoffstrom nahezu bis zur Trockne
eingedampft. Danach wird der Riickstand mit dem richtigen Injekt:onsfosemlttel fiir dle HPLC-S&ule aufgenommen,
z B. mit 100 pl Acetonitril.

ANMERKUNG Auf die Reinigungsprozedur mit einer Kieselgelsdule kann verzichtet werden wenn die Herkunit der Luft in
der die Probe genommen wurde bekannt ist und storende Einflisse gering sind.

Falls der Exirakt nicht sogleich analysiert wird, muss er in einem Kiihischrank gelagert, jedochinnerhalb von 4
Wochen analys:ert werden. Vor der Analyse wird er so gelagert, dass er Raumtemperatur annehmen kann.

6.3 HPLC Analyse

Ein ahquoter Teit der Probe (z.B. 20 pl) wird in das HPLC-Gerat injiziert. Ein Ausfuhrungsbe:splel fur die HPLC-
Analyse mit einem DAD und einem FLD in Serie ist im Anhang B beschrigben.

7 Aufstellen der Kalibrierfunktion und Uberpriifen der Messwertanzeige

7.1 Identifizierung

Die Trennbedingungen werden anhand von Multikomponentenidsungen der Kalibrierstandards (siehe 5.2.3), die
eine hinreichende Trennung der interessierenden Substanzen gestatten, optimiert.

Die Identitét einer Substanz in der Probe wird primar durch deren Retentionszeit im Vergleich zu der Retentionszeit
dieser Substanz in der Kalibrierldsung, die unter identischen Bedingungen analysiert wird, festgestellt. Der
ldentitdtsgrad muss angegeben werden.

ANMERKUNG Bei der HPLC-Analyse kdnnen die Retentionszeiten erheblich verschoben sein, wenn das Lésemitiel nicht
vollstandig mischbar ist mit Acetonitril, das fiir die Anwendung empfohlen wird, etwa in dem Fall, dass das fiir die HPLC-
Analyse bevorzugte Ldsemittel eine Gradientenmischung aus Acefonitril und Wasser ist; es muss jedoch die mobile Phase
beachtet werden. Die Wahl des vorherrschenden Lésemittels fir die Kalibrierstandards muss gut (iberlegt sein; daher kann es
notwendig sein; die einzelnen PAH - Standards als Vorratsmischungen in Toluol anzusetzen und sie dann mit Acetonitril auf das
Standardniveau fiir den Arbeitsbereich zu verdiinnen.

Die Konzentrationen der Kalibrierlésungen soliten (je nach Messaufgabe) in folgend_én Bereichen liegen:
20 ng/ml bis 1000 ng/ml, wenn ein DAD eingesetzt wird;

2 ng/ml bis 200 ng/ml, wenn ein FLD verwendet wird.
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