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Bodenbeschaffenheit - Bestimmung von Organochlorpestiziden mittels
Gaschromatographie mit massenselektiver Detektion (GC-MS) und
Gaschromatographie mit Elektroneneinfangdetektion (GC-ECD) (ISO 23646:2022)

Inhalt Seite
NATIONALES VOTWOIT c.cueiisisesesssasssaisissssssssssssssssss s s ssss st stss s s s sas s SRR E SRR ERE AR AR RRR AR AR AR RS R RS RS e e e R R R 5
Nationaler Anhang NA (informativ) Literaturhinweise ........——— 6
0 ) 7
00 1T 13 U D 8
1 ANWendungShereiCh.... i —————————————————— 9
2 NOIrmative VEIrWeISUNGEN ... sss s s s s s sasanns 10
3 37 o4 o i 11
4 KUurzbeschreibung.......o i s sssaes 11
5 R 0] 0111 1 . 12
51 Storungen bei Probenahme und EXtraKtion ... 12
5.2 StOrungen Bei der GC.....mmimmisissmsissssssssssssss s s s s s s sas s sas s s s sas s sasasss 12
6 SicherheitShinWEISE ... ————————— 12
7 e ) 114 T 13
7.1 B F e 14 =) 10 T 13
7.2 Reagenzien fiir die EXtraKtion.....ssssssssssssssssssssssss s ssssssssses 13
7.3 Reagenzien fiir die Aufreinigung.........————— 13
7.3.1 Aufreinigungsverfahren A mit AluminiumoOXid.....c.courmmsmsmsnmsmsmssmsmsm s ————————— 13
7.3.2 Aufreinigungsverfahren B mit Kieselgel 60 fiir SAulenchromatographie .........c.cosvnmsmsmsmssssnsnsesas 14
7.3.3 Aufreinigungsverfahren C mit Gelpermeationschromatographie (GPC).......ccousnmsmsnsessrssnsesans 14
7.3.4 Aufreinigungsverfahren D mit FIOTiSil®.......ccoommmmmmmmssssssssssssssssssssssss 14
7.4 Reagenzien fiir die gaschromatographische Analyse........coummmms———n" 15
7.5 Y = 11 0 1 (o 15
7.5.1  AlIZEIMEINES ..ot SRR ER R R R S 15
ARSI/ €111 9 1) 0 72 11T E 0 (o L, 15
7.5.3 Interne, Extraktions- und Injektionsstandards........mm———————————————— 15
7.6 Herstellung der StandardloSungen ... ———————————— 18
7.6.1 Herstellung der OCP-Kalibrierstandardl0SUNgen .........cccuummsmnsmsmsmssmsmsmsmssmssmssssssssmsssssssssssssssssssasssssnss 18
7.6.2 Herstellung der internen StandardlOSUNG ... —————————————————— 18
7.6.3 Herstellung der InjektionsstandardloSUng..........cooismsmmsmms s ————————— 18
7.6.4 Herstellung der Losung zur Uberprifung des LINETS .......cuemessmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssans 19
8 = - | 19
8.1 Extraktions- und Aufreinigungsverfahren. ... —————— 19
8.2 Gaschromatograph ... —————————————_—————————— 20
L /0 L 1 1 =<3 T 0 o LT, 20
£ T/ € ) 01 1 C= 0= 110 () o, 20
9 Probenlagerung und Probenvorbehandlung ... 20
9.1 o 0] 01 0T BT b 20
9.2 Probenvorbehandlung.......ccimmmmmmmissssssssssssssssss s 20
10 LD 10 Q] 0T 4D 1 . 21
10.1 BlindWertheStIIMIMUIEG . ..c.cocvureimsmsssnsesisssssssssssssssssssasssss st s st s s s s esa s R sA R e s AR e e R AR s e e R AR AR 21



T T2 25" o = 1 5 € o () 4 1 21

10.2.1 AllGEIMEINES...iiiiiiinisnni RS RS S R R R S 21
10.2.2 Extraktionsverfahren 1 — Schiitteln oder Ultraschallanwendung.........c.cousmsmsmsmssssmsssessssssssessssnses 22
10.2.3 Extraktionsverfahren 2 — Hochdruck-Fliissigextraktion (PLE) ......c.ccusmmmmmmmmmmsmsmssssssssssssssenns 23
10.2.4 Extraktionsverfahren 3 — SoOXhlet ... ——————————————— 23
I T 031 1 T 17 ) P 23
10.4 Aufreinigung des EXtraKkES ... ssssssssssssssns 24
I T L) 14 =Y 0 L, 24
10.4.2 Aufreinigungsverfahren A — Aluminiumoxid .....cc————————— 24
10.4.3 Aufreinigungsverfahren B — Kieselgel........ccocimnnminmmsssssssssssssssssssssssses 25
10.4.4 Aufreinigungsverfahren C — Gelpermeationschromatographie.......c.mmmmmmnm. 25
10.4.5 Aufreinigungsverfahren D — FIOriSil®2 ... s 25
10.5 Zugabe des InjeKtionsstandards ... ——————————————— 26
10.6 Gaschromatographische Bestimmung (GC)....c.cusmmsmsmsmssmsmsmssssmsmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasssssns 26
BT T L) 14 =Y 0 oL, 26
10.6.2 Einstellung des Gaschromatographen.......ssss——s 26
10.7 MassenspeKtrometrie (MS) ... ummsmmmmmsmsmmsmmsmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnsssmsms s s sssssesssms s sesesns 26
10.7.1 Massenspektrometrische BediNGUNEEN ........coummsmsmsmsmsmsmssmsmsmsmssmsssmssssssssmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssns 26
10.7.2 Kalibrierung des Verfahrens mithilfe eines internen Standards .........co———s 28
R L/ (1L 1 29
0T O 6 ) A ) o 29
10.7.5 Uberpriifung der VerfahrensleiStUNE ... mesesmsmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssens 29
10.7.6 BereChHNUNG ... AR AR AR AR AR AR RS R R S 31
10.8 ElektroneneinfangdeteKtion (ECD).....cccosmmmmmsmsmsmsmmsmmsmssssssssmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssans 31
10.8.1 AllOIMEINES . .curitiuiscrrserassssssnsssssssssssssssssssssssssssssssssassesssassssssssasse s sas s SRR RS SRR AR RSB E R AR AR RRE R RERR A AR BE R RRR R R R R R SR BE R RRR R RS 31
10.8.2 ECD-BediNGUNGEN...cciiiiiiiniiminiminisisisisssisssissssssssssss s sss s ss s st s ss s s s s s s s s s 32
10.8.3 Kalibrierung des Verfahrens mithilfe eines internen Standards ... 32
B0 L (T 1 32
10.8.5 IdeNtifiZIEIUNG ...cccocorvcsmsirmsrsisisisisisssmss s E AR AR SRR E SRR s ReeEEEEEEERES 32
10.8.6 Uberpriifung der Leistung des ECD-VerfahIens .......coesesmessesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssees 32
10.8.7 BeIECHIIUIEG ...coururucruserarsmsssmssssesssssssssssssssssssssssssssssssesssssssssssssssesssassesssms s se s sasse e SRS R SRR AR RS EEE AR AR BE R R RR R R R R SR SE R AR R RS 33
11 VerfahrenSKeNNAaten ... s s s s s e 33
12 g 14 1) 1) 34
13 PrUfDEriChE . ——————— 34
Anhang A (informativ) Daten zur Wiederhol- und Vergleichprazision.........ummssmmessssns 35
A1l Ergebnisse des Ringversuchs fill BOAeN......c.ccuinisiisisssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss 35
A2 Ergebnisse des Ringversuchs filr Sediment.........ssss. 37
Anhang B (informativ) Kalibrierstrategie ... 39
Anhang C (informativ) Beispiel fiir Bedingungen bei der Messung von OCP mittels GC-MS/MS........... 40
LIt eratUrNINWEISE ..t R RS AR AR 43
Tabellen

Tabelle 1 — Matrizes, fiir die dieses Dokument anwendbar und validiert ist.........cccinmimmmne—. 8
Tabelle 2 — Zielanalyte dieses DOKUMENLS ... 9
Tabelle 3 — Fiir unterschiedliche Matrizes anzuwendende Extraktionsverfahren ... 21
Tabelle 4 — Aufreinigungsverfahren ... ————————————————— 24
Tabelle 5 — Bei der MS-Detektion zu verwendende diagnostische Ionen fir OCP.........ccooiviiissaiasanans 27



Tabelle A.1 — Im Ringversuch zur Bestimmung von OCP in Boden untersuchte Materialien ............... 35

Tabelle A.2 — Ergebnisse des Ringversuchs zur Bestimmung von OCP in Boden mittels GC-MS

L4 T BT 00 00 D 35
Tabelle A.3 — Ergebnisse des Ringversuchs zur Bestimmung von OCP in Sediment mittels

T 0 2 00 ) 37
Tabelle C.1 — Parameter der GC-MS/MS.......coummmmmmmmmsmmssssssssssssssssssssssss s sssssssssssssssssessssssseses 40



		2026-04-29T03:09:02+0000
	DIN Deutsches Institut fuer Normung e. V.
	Dokument ist zertifiziert




