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Leistungsgegenstand

Gegenstand dieser Leistungen sind die Herstellung von Laborproben? und die Bestimmung von
organischen, anorganischen und allgemeinen Parametern in Schwebstoffen, Sedimenten und
Boden® — nachfolgend Feststoffe genannt - sowie wéassrigen Proben wéhrend der Laufzeit des
Vertrages.

Qualitatssicherung

Im Rahmen der Untersuchung von Feststoffen und wassrigen Proben gelten die im Folgenden
beschriebenen Leistungen unter Berlcksichtigung der dort vorgeschriebenen Verfahren und der
zusatzlich geforderten AQS-MaRnahmen. Jede Anderung der SOP des Auftragnehmers ist der
BfG umgehend mitzuteilen.

Im Rahmen eines Laborvergleichs wird direkt nach Entnahme von jeder Feststoffprobe ein Ali-
quot von ca. 50 g im gefrorenen Zustand sowie von den ausreichend homogenisierten (DIN
38402-A30) und gefriergetrockneten Proben ein Aliquot von ca. 100 g zur BfG geschickt.

Die Transportkosten gehen jeweils zu Lasten des Auftragnehmers. Zur Eluatherstellung werden
ausgewahlte Proben zur BfG geschickt.

Im Rahmen der qualitatssichernden MalRnahmen ist in jeder Auftragsserie mindestens eine
Doppelbestimmung aller insgesamt beauftragten Untersuchungsparameter durchzufiihren.

Bei groReren Untersuchungsauftragen, ist fir jeweils 20 beauftragte Messungen eines Untersu-
chungsparameters eine Doppelbestimmung (inkl. Probenaufarbeitung) durchzufuhren. Sind in-
nerhalb eines Untersuchungsauftrages mehrere Doppelbestimmungen notwendig, so missen
dafur unterschiedliche Proben aus dem Untersuchungsauftrag gewahlt werden.

Wenn nicht anders angegeben, darf die Abweichung zwischen den beiden Messungen nicht
mehr als 10 % betragen. Ist die Abweichung grofer, sind die Analysen auf Kosten des Auftrag-
nehmers zu wiederholen.

Des Weiteren ist in jeder Analysenserie ein fiir die Untersuchung des Parameters geeignetes
laborinternes und/oder zertifiziertes Referenzmaterial wenn vorhanden mit dem fir die zu unter-
suchenden Proben eingesetzten Verfahren zu analysieren. Der Sollwert des Referenzmaterials
ist dem Auftraggeber mitzuteilen. Darliber hinaus sind Uber die Ergebnisse fiir das Referenzma-
terial vom Auftragnehmer Kontrollkarten (Mittelwert, Spannweite) zu fihren und nach Aufforde-
rung dem Auftraggeber zu Ubergeben. Wenn nicht anders angegeben, sollen die relativen Ab-
weichungen der Ergebnisse vom Mittelwert/Sollwert des zertifizierten/internen Referenzmateri-
als 10 % nicht Uberschreiten. Sind die Abweichungen gréfer, sind die Ursachen vom Auftrag-
nehmer zu ermitteln und zu beseitigen. Die betreffende Serie ist auf Kosten des Auftragneh-
mers erneut zu analysieren.

? Eine Laborprobe ist eine zu analysierende, repréasentative Einzel- oder Mischprobe bzw. ein definierter
Anteil (Fraktion) und eine Ableitung (Eluat) von Einzel-/Mischproben.

® Sediment, Boden , geologischer Untergrund, Lockergestein, Boden und Sedimente mit Fremdbestand-
teilen
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Samtliche qualitatssichernden MaRRnahmen, inklusive des Probenversands, werden nicht extra
vergutet, sondern sind Bestandteil der fir die Einzelproben veranschlagten Kosten.

Die Ubermittlung von Ergebnissen wird detailliert im Anhang IV beschrieben. Einzelauftrage
werden nur dann als abgeschlossen gewertet, wenn zuziglich zu den Probenergebnissen auch
die Ergebnisse der zugehdorigen Blindwertbestimmungen, Doppelbestimmungen und Referenz-
materialien mitgeliefert werden. Des Weiteren sind Auffalligkeiten bzw. Abweichungen im Unter-
suchungsbericht zu vermerken. Zur Uberprufung der Analytik verpflichtet sich der Auftragneh-
mer dartber hinaus an den angebotenen Runden der Quasimeme-Ringversuche fir Sedimente
und Boden teilzunehmen und dem Auftraggeber die Ergebnisse ohne weitere Aufforderung um-
gehend mitzuteilen. Des Weiteren verpflichtet sich der Auftragnehmer auch an Ringversuchen
von anderen Anbietern soweit angeboten fir allgemeine Kenngréf3en, Nahrstoffe (Photometrie,
lonenchromatographie, MaRanalyse) teilzunehmen.
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Anlage 9: Analytische Methoden zur Bestimmung der Parameter in Anlagen
1-8

zu Anlage 1 Probenvorbereitung fur Feststoffproben

.1  Gefriertrocknung

DIN 38414-22, Ausgabe September 2000:
Bestimmung des Gefriertrockenriickstandes und Herstellung der Gefriertrockenmasse eines
Schlammes

Bei der Gefriertrocknung ist zu beachten, dass die Temperatur bei keiner Probe 25 °C
uberschreitet (Vermeidung von Verlusten z.B. von Hg und organischen Stoffen). Die Schichtdicke
der zu trocknenden Proben soll 2 cm nicht Gberschreiten, um kurze Trockenzeiten (2-3 Tagen) zu
erreichen.

II.2  Siebung <2mm

DIN ISO 11464, Ausgabe Dezember 2006
Bodenbeschaffenheit; Probenvorbehandlung flr physikalisch-chemische Untersuchungen.

.3 Mahlen <100 pm

Es werden gefriergetrocknete Proben auf <2 mm gesiebt und in einer geeigneten Planeten-
mihle auf <100 um gemahlen. Wahrend des Mahlvorganges darf die Probentemperatur 40°C
nicht Gbersteigen.

II.4 Gewinnung von Einzelfraktionen fir die anorganische Analytik

Einzelfraktionen kbnnen z.B. sein:

o <20um oder o 20um—63 um

e <63um e 63 pum-—200um

e <200 pm e 200 pm — 630 pm
e <630um e 630 um — 2000 pm
e <2000 pm

Fir die Gewinnung der Einzelfraktionen ist das nachfolgende Verfahren, welches in der BfG
entwickelt wurde, anzuwenden:

Einzelfraktionen kdnnen direkt aus der nassen Originalprobe oder aus der gefriergetrockneten
Originalprobe gewonnen werden.

Je nach KorngroRenverteilung der Originalprobe und gewilnschter Menge der Einzelfraktionen
werden ca. 5hbis 20g der Probe zusammen mit einigen Achat- oder Zirkonoxidkugeln
(Durchmesser ca. 10 mm) auf ein geeignetes Sieb gegeben, welches sich seinerseits in einem
600 ml- Becherglas im Ultraschallbad befindet. Bei Proben mit erh6htem Sandanteil (z.B. > 50 %)
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ist moglicherweise eine Vorsiebung mit einem gréberen Sieb, ebenfalls im Ultraschallbad,
empfehlenswert. Ansonsten wirde die bei sandigen Proben notwendige erhdhte Einwaage das
Sieb verstopfen.

Ca. 30-50 ml destilliertes Wasser werden zur Probe in das Sieb/ Becherglas gegeben und
ca. 1 - 2 min mit Ultraschall behandelt. Dann wird von Hand geschittelt und der Durchgang, d.h.
abzutrennende Fraktion in einen ca. 300 ml - Zentrifugenbecher tberfihrt.

Der vorgenannte Schritt wird mit der Probe so oft wiederholt, bis sich eine fur die Analytik
ausreichende Menge der Fraktion im Zentrifugenbecher befindet.

Der Siebdurchgang wird 10 - 15 min bei 2000 - 3000 g abzentrifugiert. Der Uberstand wird
vorsichtig abgegossen und verworfen, der Rickstand wird gefriergetrocknet (Uber Nacht bei
Tmax = 25 °C).

Die Siebe fir die Ultraschall-Siebung koénnen selbst hergestellt werden aus Plexiglasrohr und
Gewebe aus der Mihlenindustrie (z.B. Fa. Verseidag in 47608 Geldern, oder Gleichwertiges).
Falls gewlnscht, kénnen hierzu weitere Erlauterungen von der BfG Koblenz erfragt werden.

Eine regelmaRige Uberprufung des Siebgewebes auf Locher/Briiche, z.B. alle 10 - 30 Proben,
mittels Fadenzahler ist vorzunehmen, beschéadigte Siebfolien sind ggf. durch neue zu ersetzen.

II.5 Gewinnung von Einzelfraktionen fur die organische Analytik
siehe Leistungsposition 1.5

Bei der Gewinnung von Einzelfraktionen fur die organische Analytik ist darauf zu achten, dass der
organische Anteil der hoheren Fraktion jeweils der abgetrennten Einzelfraktion zu geschlagen
wird, da es sonst zu Minderbefunden kommt.

Soll z.B. die Fraktion <63 um auf organische Schadstoffe untersucht werden, ist bei der
Abtrennung dieser Fraktion der organische Anteil der 63 - 200 um-Fraktion der < 63 pm-Fraktion
zuzuschlagen. Will man z.B. die <20 um - Fraktion gewinnen, muss auf3erdem noch der
organische Anteil der 20 — 63 um-Fraktion enthommen werden und wird dann der <20 pm —
Fraktion zugeschlagen.

Stockchen, Blattreste und sonstige grobere organische Anteile, die in der Regel auf den
grobmaschigen Sieben héngen bleiben, werden jedoch verworfen.
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zu Anlage 2 Allgemeine Parameter im Feststoff

.6 KorngrdRenverteilung nach BfG-Methode

Es wird im Ultraschallbad unter Einsatz von 2000 pm-, 630 pm-, 200 um-, 63 um- und 20 pm-
Sieben gesiebt. Ca. 20g (oder auch mehr bei sehr grobkérnigen, sandigen Proben) der
getrockneten Originalprobe werden zusammen mit einigen Achat- bzw. Zirkonoxidkugeln
(Durchmesser ca. 10 mm) auf das 2000 um-Sieb gegeben, welches seinerseits in einem
600 ml-Becherglas im Ultraschallbad steht.

Ca. 100 ml dest. Wasser in das Sieb/Becherglas geben und ca. 1 min mit Ultraschall behandeln.
Dann von Hand schitteln und den Siebdurchgang zusammen mit einigen Achatkugeln auf das
600 um-Sieb geben. Nach 1 min Ultraschallbehandlung den Durchgang des 600 um-Siebes auf
das 200 um-Sieb geben und im Ultraschallbad aussieben. Diesen Vorgang entsprechend auch fir
das 60 pm- und 20 um-Sieb durchfiihren. Den Durchgang des 20 pm-Siebes in ein Becherglas
geben. Die vorgenannten Arbeitsschritte 10 fach wiederholen, sodass sich insgesamt knapp
1000 ml Wasser mit dem ganz Uberwiegenden Teil (>98 %) der "Fraktion <20 um" im
Becherglas befinden. In einen geeigneten Zentrifugenbecher Uberfiihren und 15 min bei
2000 - 3000 g Abzentrifugieren. Den Uberstand vorsichtig abgieRen und den Riickstand
gefriertrocknen (Uber Nacht bei Tax 25 °C) und zuriickwiegen. Der Verlust ist anzugeben. Daraus
kann auch die Fraktion < 20 um fur die Schwermetallanalytik gewonnen werden.

Bemerkungen
Mit diesem Ultraschall-Siebverfahren werden die mineralischen Anteile >20 um, welche

geringere Schadstoffkonzentrationen aufweisen, von der hoéher belasteten Feinkornfraktion
<20 um (Tonminerale, Oxide, feinkbrnige organische Substanz) getrennt. Agglomerate sowie
organisches Material, wie z.B. Blattreste, Flocken werden weitgehend zerkleinert.

Eine regelmaRige Uberprufung des Siebgewebes auf Locher/Briiche, z.B. alle 10 - 30 Proben,
mittels Fadenzahler ist vorzunehmen, beschadigte Siebfolien sind ggf. durch neue zu ersetzen.

Die Siebe fiir die Ultraschall-Siebung koénnen selbst hergestellt werden aus Plexiglasrohr und
Gewebe aus der Mihlenindustrie (z.B. Fa. Verseidag in 47608 Geldern, oder Gleichwertiges).
Falls gewunscht, kdnnen hierzu weitere Erlauterungen von der BfG Koblenz erfragt werden.

II. 7 KorngréRenverteilung mit Sieb- und Schlammmethode

Ab einem Feinkornanteil ab 15 % (< 20 um) ist die Schlammmethode anzuwenden

DIN 18123, Ausgabe November 1996
Baugrund, Untersuchung von Bodenproben: Bestimmung der Korngréf3enverteilung; Kapitel 7:
Bestimmung der Korngréf3enverteilung durch Siebung und Sedimentation

DIN ISO 11277, Ausgabe August 2002
Bestimmung der PartikelgréRenverteilung in Mineralbdden: Verfahren mittels Siebung und Se-
dimentation
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II.8 Trockenrickstand
Der Trockenriickstand von nassen Proben kann nach folgenden Methoden bestimmt werden:
Gefriertrocknung zur Bestimmung des Trockenriickstandes (gem. DIN 38414-S22)

Die Schichtdicke der zu trocknenden Proben soll 2 cm nicht Uberschreiten, um die Trockenzeit
von 2-3 Tagen nicht unnétig zu verlangern.

Trocknung bei 105 °C zur Bestimmung des Trockenriickstandes

Die Trocknung bei 105 °C ist in Warmeschranken mit verstellbaren Durchliftungsoéffnungen nach
DIN EN 12880 durchzufihren. Als Behélter sind Abdampfschalen aus Porzellan oder Schalen
aus VA- Stahl oder Aluminium zu verwenden. Die Trocknung ist zu beenden, wenn
Gewichtskonstanz erreicht ist.

Lufttrocknung zur Bestimmung des Trockenriickstandes

Es ist in offenen Behéltern, z.B. aus Porzellan, Kunststoff, VA-Stahl oder Aluminium bei
Raumtemperatur zu trocknen. Der Trocknungsvorgang ist zu beenden, wenn Gewichtskonstanz
erreicht ist. Die Lufttrocknung ist nur fir sandige Proben ohne organischen Anteil geeignet.

Abweichungen von der jeweils vorgegebenen Methode bedirfen der Zustimmung des Auftrag-
gebers.

1.9 Gluhverlust

DIN 18128, Ausgabe Dezember 2002
Baugrund, Untersuchung von Bodenproben: Bestimmung des Gluhverlustes

.10 TOC

DIN EN 13137, Ausgabe August 2001
Charakterisierung von Abfall — Bestimmung des gesamten organischen Kohlenstoffs (TOC) in
Abfall, Schlammen und Sedimenten

II.11 TC nach Verbrennung

DIN ISO 10694, Ausgabe August 1996
Bodenbeschaffenheit - Bestimmung von organischem Kohlenstoff und Gesamtkohlenstoff nach
trockener Verbrennung (Elementaranalyse)

[I. 12 Nges im Feststoff

DIN ISO 13878, Ausgabe November 1998
Bodenbeschaffenheit - Bestimmung des Gesamt-Stickstoffs durch trockene Verbrennung (Ele-
mentaranalyse)
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[l. 13 Sges iIM Feststoff

DIN ISO 15178, Ausgabe Februar 2001
Bodenbeschaffenheit - Bestimmung des Gesamtschwefels nach trockener Verbrennung (Ele-
mentaranalyse)

Il. 14 Sauerstoffzehrung nach BfG-Methode

Die Bestimmung der Sauerstoffzehrung erfolgt in einer 300 ml Kragenflasche (sogenannte Karls-
ruher Flasche) mittels Sauerstoffmessgerat und -elektrode. Der Inhalt der Flasche wird gerihrt
(Magnetruhrstédbchen und Magnetrihrer) und fur die Dauer der Messung in einem thermostatisier-
ten Schrank bei 20°C +/- 1 °C inkubiert. Die Messung wird entweder kontinuierlich 3 Stunden auf-
gezeichnet oder nach 10 Minuten, nach einer, zwei und drei Stunden abgelesen.

Die Eichung der Sauerstoffelektrode erfolgt nach Angaben des Herstellers.
Die Messung wird wie folgt durchgefihrt:

Wasser (vom Probenahmeort) wird bis zur Sauerstoffsattigung beltftet (mittels Ruhrer oder Frit-
te/Luftpumpe). Dieses Wasser wird in die Kragenflasche gefillt. Ein Magnetriihrstabchen wird in
die Flasche gegeben und der Referenzwert bestimmt. Aus der Bodenprobe wird mittels einer
Kunststoffspritze mit aufgeweiteter Kanile die Menge von ca. 2 cm? aufgenommen und in die
Kragenflasche Uberfiihrt. Eine gleichgrolie Menge wird in einen Porzellantiegel zur Bestimmung
des Nass- und Trockengewichts (nach DIN 38 414 bzw. DEV S3) gegeben. Die Kragenflasche
wird mit beliftetem Wasser aufgefiillt, die Sauerstoffelektrode eingesetzt und das Messgerat ein-
geschaltet. Das Ruhrgerat wird eingeschaltet und die Startzeit notiert. Die Messung des Sauer-
stoffgehalts erfolgt ab Startzeit kontinuierlich oder nach den unter 2.1 genannten Zeiten.

Aus der Abnahme des Sauerstoffgehalts wird die Sauerstoffzehrung berechnet und auf das Nass-
und Trockengewicht des Sediments bezogen. Angabe in g O,/kg Trockengewicht nach 10 Minu-
ten sowie nach 1, 2 und 3 Stunden.

Die Beschreibung der Methode ist veroffentlicht durch Mdller, D., Pfitzner, S. und Wunderlich, M:
Auswirkungen von Baggergutumlagerungen auf den Sauerstoff- und Nahrstoffhaushalt von Fliel3-
gewassern. Wasser & Boden, Vol. 50, Bd. 10, S. 26-32 (1998).

[I. 15 Rohdichte

DIN ISO 11508, Ausgabe Mai 2002
Bodenbeschaffenheit: Bestimmung der Kornrohdichte

II. 16 Atmungsaktivitat, bestimmt Gber 4 Tage im Laborversuch (AT,)

Testgerat:
Die Bestimmung des AT4 erfolgt mit einem Sapromat, Respiromat oder einem gleichwertigen

Gerat. Alle Abweichungen von der nachfolgend aufgeftihrten Methode sind zu dokumentieren.
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Temperatur:
20 £ 1 °C im temperierten Wasserbad oder Klimaraum.

Probenlagerung:

Innerhalb von 48 Stunden nach der Probennahme missen die Probenaufbereitungen abge-
schlossen und der Test gestartet sein. In diesem Zeitraum sind Temperaturen tber 4 °C maxi-
mal 24 Stunden zulassig. Ist diese Vorgehensweise nicht zu gewdhrleisten, so ist die Probe in-
nerhalb von 24 Stunden nach der Probennahme bei —18 bis —20 °C einzufrieren. Das Einfrieren
der Probe ist bei der Auswertung zu dokumentieren. Das schonende Auftauen der Probe soll
innerhalb von 24 Stunden erfolgen, dabei darf die Temperatur 20 °C nicht tUberschreiten.

Probenaufbereitung:

Die Originalprobe ist in ihrer Gesamtheit feucht auf eine Korngrof3e kleiner oder gleich 10 mm
zu zerkleinern. Gegebenenfalls kdnnen Stoérstoffe (Glas, Steine und Metalle) vor dem Zerklei-
nern ausgeschleust werden. lhre Massenanteile sind bei der Auswertung des Versuchs zu be-
ricksichtigen.

Einstellung des Wassergehaltes:

300 g der aufbereiteten Probe werden mit 300 ml Leitungswasser angefeuchtet und in die in
Bild 1 beschriebene Apparatur Uberfihrt. Nach Auflegen des Deckels und Abdichtung wird ein
Unterdruck von ca. 100 000 Pa (Wasserstrahlvakuum) angelegt und tber 30 Minuten gehalten.
Das abfiltrierte Wasservolumen ist zu bestimmen und von den zugegebenen 300 ml Leitungs-
wasser abzuziehen. Die so ermittelte Wassermasse ist dem Teil der Probe zuzugeben, der in
die Testapparatur eingebaut wird. Liegt der Wassergehalt der einzusetzenden Probe tber dem
ermittelten Wassergehalt, so ist die Probe ohne weiteres Anfeuchten in die in Bild 1 beschrie-
bene Apparatur zu tberfuhren, tber 30 Minuten dem Unterdruck in der Saugnutsche auszuset-
zen und in die Testapparatur einzubauen.

Abdichtungsfolie

Aluminiumplatie

Abfalliprobe

Saugflasche, vakuumfest, Inhalt 1 bis 2 Liter, mit
Gummikonus
Filternutsche, Durchmesser 120 mm, Filterplatte

‘ (P1), Inhalt 1 Liter Ausfuhrung mit senkrechten
=3

Filterplatte (P1)

Seitenwanden
Aluminiumplatte, Durchmesser gleich Innendurch-
Saugflasche messer Nutsche

Vakuumpumpe und Unterdruckmanometer

Vaka

Bild 1: Apparatur zur Einstellung des Wassergehaltes

Probemenge:
Es werden 40 g Probe, die auf den oben ermittelten Wassergehalt eingestellt wurde, eingesetzt.

Anzahl der Parallelansétze:
Die Proben werden in drei Parallelansatzen untersucht.
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Versuchsdauer und Auswertung:

Der Bewertungszeitraum betréagt vier Tage und beginnt nach der anfanglichen lag-Phase. Die
lag-Phase ist beendet, wenn der mittlere Sauerstoffverbrauch, ausgedriickt als Drei-Stunden-
Mittelwert, 25 Prozent des Wertes betragt, der sich als Drei-Stunden-Mittelwert im Bereich der
grofdten Steigung des Sauerstoffverbrauchs innerhalb der ersten vier Tage ergibt. Die Masse
des in der lag-Phase verbrauchten Sauerstoffs wird von der Masse des in der gesamten Ver-
suchsdauer (lag-Phase plus vier Tage) verbrauchten Sauerstoffs abgezogen und darf nicht
mehr als 10 Prozent des Gesamtwertes betragen. Ansonsten darf die Bestimmung nicht gewer-
tet werden. Die Messwerte sind stindlich zu erfassen. Zur Darstellung der Analysenfunktion
und der Drei-Stunden-Mittelwerte werden auf der x-Achse die Versuchsdauer (in Stunden) und
auf der y-Achse die summierten Sauerstoffmassen (in mg O, je g Trockenmasse) aufgetragen.

Angabe des Ergebnisses:

Das Ergebnis wird mit zwei signifikanten Stellen in mg O, je g Trockenmasse angegeben. Es
sind der Mittelwert und die Standardabweichung anzugeben. Weicht ein einzelner Wert der
Dreifachbestimmung mehr als 20 Prozent vom Mittelwert ab, so ist der Wert als Ausreil3er zu e-
liminieren. Die Berechnung des neuen Mittelwertes erfolgt aus den zwei verbleibenden Werten.

II. 17 Gasbildung, bestimmt tber 21 Tage im Laborversuch (GB,,)

DIN 38414-8, Ausgabe Juni 1985
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung; Schlamm und
Sedimente (Gruppe S); Bestimmung des Faulverhaltens (S8)

II. 18 Saureneutralisierungskapazitat

LAGA-Richtlinie EW 98 (EW 98S, Standardverfahren), Ausgabe 2002

Richtlinie fir das Vorgehen bei physikalischen und chemischen Untersuchungen von Abféallen,
verunreinigten Béden und Materialien aus dem Altlastenbereich Herstellung und Untersuchun-
gen von wassrigen Eluaten

[I.19 HO- oberer Brennwert

DIN EN 15170, Ausgabe November 2006
Charakterisierung von Schlammen — Bestimmung des Brenn- und Heizwertes

II. 20 Aufschluss fur X ges.

DIN EN 13346, Ausgabe April 2001
Charakterisierung von Schlammen — Bestimmung von Spurenelementen und Phosphor — Ex-
traktion mit Kbnigswasser, Variante A



Bundesanstalt fiir
Gewiisserkunde

Bundesanstalt fir Gewasserkunde b f
G/Z1/064.32-002/11 g

Anhang Il Seite 18 von 51

.21 CaCOs;

DIN 18129, Ausgabe November 1996
Baugrund, Untersuchung von Bodenproben - Kalkgehaltsbestimmung

II.22 P ges

DIN EN 1SO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewéahlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN ISO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atome-
missionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)

II.23 CaO ges.

DIN EN ISO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewéhlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN ISO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atome-
missionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)

.24 MgO ges.

DIN EN ISO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewahlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN I1SO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atome-
missionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)

.25 Na,O ges.

DIN EN ISO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewahlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN I1SO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atome-
missionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)
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.26 K,O ges.

DIN EN ISO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewahlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN ISO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atome-
missionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)

II.27 P pflanzenverfugbar

Herstellung der Extrakte

VDLUFA A 6.2.1.1, Ausgabe 2002
Bestimmung von Phosphor und Kalium im Calcium-Acetat-Lactat-(CAL)-Auszug

VDLUFA A 6.2.1.2, Ausgabe 1991
Bestimmung von Phosphor und Kalium im Doppel-Lactat-(DL)-Auszug

Bestimmung

DIN EN ISO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewahlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN ISO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atome-
missionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)

II. 28 K pflanzenverfiigbar

Herstellung der Extrakte

VDLUFA A 6.2.1.1, Ausgabe 2002
Bestimmung von Phosphor und Kalium im Calcium-Acetat-Lactat-(CAL)-Auszug

VDLUFA A 6.2.1.2, Ausgabe 1991
Bestimmung von Phosphor und Kalium im Doppel-Lactat-(DL)-Auszug

Bestimmung

DIN EN 1SO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewéhlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)
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DIN ISO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atome-
missionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)

II.29 Mg pflanzenverfiugbar

Herstellung der Extrakte

VDLUFA A 6.2.1.1, Ausgabe 1991
Bestimmung des pflanzenverfligbaren Magnesiums im Calciumchlorid-Auszug

Bestimmung

DIN EN ISO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewéhlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN ISO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atome-
missionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)

II. 30 NH4-N pflanzenverfigbar

DIN ISO 14255, Ausgabe November 1998
Bestimmung von Nitrat-Stickstoff, Ammonium-Stickstoff und I6slichem Gesamt-Stickstoff in luft-
getrockneten Boden nach Extraktion mit Calciumchlorid-Lésung

DIN ISO/TS 14256-1, Ausgabe November 2003
Bestimmung von Nitrat, Nitrit und Ammonium in feldfrischen Béden nach Extraktion mit Kalium-
chloridlésung; Teil 1. Manuelles Verfahren

DIN ISO/TS 14256-2, Ausgabe Juli 2006
Bestimmung von Nitrat, Nitrit und Ammonium in feldfrischen Béden nach Extraktion mit Kalium-
chloridlésung; Teil 2: Automatisiertes Verfahren mittels segmentierter Durchflussanalytik

II.31 NO3-N pflanzenverfugbar

DIN ISO 14255, Ausgabe November 1998
Bestimmung von Nitrat-Stickstoff, Ammonium-Stickstoff und l6slichem Gesamt-Stickstoff in luft-
getrockneten Bdden nach Extraktion mit Calciumchlorid-Lésung

DIN ISO/TS 14256-1, Ausgabe November 2003
Bestimmung von Nitrat, Nitrit und Ammonium in feldfrischen Béden nach Extraktion mit Kalium-
chloridlésung; Teil 1: Manuelles Verfahren
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DIN ISO/TS 14256-2, Ausgabe Juli 2006
Bestimmung von Nitrat, Nitrit und Ammonium in feldfrischen Béden nach Extraktion mit Kalium-
chloridlésung; Teil 2: Automatisiertes Verfahren mittels segmentierter Durchflussanalytik

II. 32 Snin pflanzenverfugbar

VDLUFA, 29. Erganzungslieferung, Ausgabe September 2008
Bestimmung von Iéslichem Schwefel in Bodenprofilen

Il.33 EOX

DIN 38414-17, Ausgabe November 1989
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung; Schlamm und
Sedimente (Gruppe S); Bestimmung von ausblasbaren und extrahierbaren, organisch gebun-

denen Halogenen (S 17)

Il. 34 Extrahierbare lipophile Stoffe

LAGA Mitteilung KW/04, Stand November 2004

II.35 Cyanid (ges.)

E DIN ISO 11262, Ausgabe Juni 1994

Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Cyaniden
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zu Anlage 3 Parameter der Feststoffuntersuchungen (Organische Schadstoffe)

II. 36 Mineral6lkohlenwasserstoffe (C10 bis C40; C10 bis C22)

DIN EN ISO 16703, Ausgabe Dezember 2005
Bodenbeschaffenheit - Gaschromatographische Bestimmung des Gehalts an Kohlenwasser-
stoffen von C10 bis C40

DIN EN 14039, Ausgabe Januar 2005
Charakterisierung von Abfallen, Bestimmung des Gehalts an Kohlenwasserstoffen von C10 bis
C40 mittels Gaschromatographie

LAGA Mitteilung KW/04, Stand November 2004

II. 37 Polyzyklische aromatische Kohlenwasserstoffe (PAK nach EPA, hohe Bestim-
mungsgrenze)

Die Untersuchungsparameter umfassen folgende Polyzyklische aromatische Kohlenwasser-
stoffe, im Folgenden PAK genannt:

Naphthalin
Acenaphten
Acenaphthylen
Fluoren

Phenanthren
Anthracen
Fluoranthen

Pyren
Benz(a)anthracen
Chrysen
Benzo(b)fluoranthen
Benzo(k)fluoranthen
Benzo(a)pyren
Dibenz(a,h)anthracen
Benzo(ghi)perylen
Indeno(1,2,3-cd)pyren

Probenvorbereitung

Die PAK sind aus gefriergetrockneten auf < 2 mm abgesiebten und danach auf < 100 um ge-
mahlenen Teilproben (Boden, Sediment oder Schwebstoff) zu bestimmen. Wéhrend des Mahl-
vorganges darf die Probentemperatur 40°C nicht tibersteigen. Die Proben sind bis zur Gefrier-
trocknung tiefgefroren zu lagern. Die Extraktion ist mit Soxhlet, PLE oder als Mikrowellenextrak-
tion durchzuftihren.

Nach prEN 16181:2010 sind mindestens 5 **C-bzw. *H-markierte PAKs als interne Standards
einzusetzen, die den Probenextrakten vor weiteren Reinigungsschritten zuzusetzen sind.
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Eine Probenvorreinigung, z.B. Uber Kieselgel/Cyanophase oder Aluminiumoxid/Kupfer und GPC
wird empfohlen, um gut auswertbare Chromatogramme zu erhalten.

Die Bestimmung der PAK erfolgt mittels GC/MS Uber eine standardisierte Methode, die mit dem
Auftraggeber abzustimmen ist (z.B. analog DIN ISO 18287 oder prEN 16181:2010). Die Kalib-
rierung muss aus mindestens 6 Kalibrierpunkten bestehen. Erstreckt sich der gemessene Kon-
zentrationsbereich Gber mehrere Dekaden muss die Anzahl der Kalibrierpunkte entsprechend
erhdht werden. Diese missen den Messbereich vollstdndig abdecken und den Gehalt der Pro-
be umschliel3en. Ggf. ist ein geeignetes Aliquot des Extraktes fur die Analyse einzusetzen oder
die Probe mit angepasster Einwaage neu zu extrahieren. Alternativ kdnnen geeignete Kalibrier-
punkte erganzt werden. In jeder Analysenserie werden in regelmafRigen Abstanden zusatzlich
Kalibrierstandards gemessen, um die Stabilitdt des Messgerates zu tberprifen.

Anderungen der Methode seitens des Auftragnehmers wahrend der Laufzeit des Rahmenver-
trages sind vor ihrem Einsatz mit dem Auftraggeber abzustimmen. Der Auftraggeber behalt sich
vor, geringfugige Anderungen in der Methode nach Abstimmung mit dem Auftragnehmer vor-
zugeben. Wirken sich die vom Auftraggeber geforderten Verfahrensanderungen auf den Preis
aus, so werden Anderungen ggf. als Nachtrag beauftragt.

Die Angabe der Ergebnisse erfolgt bei Feststoffproben in mg/kg bezogen auf die Trockenmas-
se.

Folgende qualitatssichernden Mafnahmen sind in jeder Analysenserie durchzufthren:

e Bestimmung und Angabe des Blindwertes Uber das Gesamtverfahren einschlie3lich
Extraktion.

o Erfolgt die Kalibrierung nicht Uber das Gesamtverfahren, wie bei der Bestimmung von PAK
in Sedimenten und Boden oft angewendet, ist mindestens eine Doppelbestimmung der
Wiederfindungen fir die zu bestimmenden PAK Uber die Probenreinigung und die
analytische Bestimmung in jeder Probenserie durchzufihren. Zur Ermittlung der
Wiederfindungen sollte eine Standardlésung mit allen Analyten entsprechend einer
Probenkonzentration von 0,05 -0,2 mg/kg eingesetzt werden. Alternativ koénnen die
Wiederfindungen auch aus der Aufstockung einer Realprobe mit einer Standardlésung
ermittelt werden. Die Konzentrationen der einzelnen PAK in der Realprobe sollten dabei in
einem Konzentrationsbereich unter 0,5 mg/kg liegen.

¢ Die relativen einfachen Standardabweichungen der Ergebnisse vom Mittelwert/Sollwert des
zertifizierten/internen Referenzmaterials dirfen 25 % nicht tberschreiten. Andernfalls ist
Ruicksprache mit dem Auftraggeber zu halten.
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II. 38 Polyzyklische aromatische Kohlenwasserstoffe (PAK nach EPA, niedrige Bestim-
mungsgrenze)

siehe Leistungsposition 1. 37

II. 39 Polychlorierte Biphenyle (PCB hohe Bestimmungsgrenze)
Die Untersuchungsparameter umfassen folgende Analyten:

Polychlorierte Biphenyle

e PCB?28

e PCB52

e PCB101
° PCB 118
e PCB 138
e PCB153
e PCB 180

Die Probenaufarbeitung der PCBs kann zusammen mit den Organochlorpestiziden erfolgen.
Beide Schadstoffgruppen werden im Nachfolgenden mit SHKW angesprochen (Schwerfliichtige
halogenierte Kohlenwasserstoffe).

Probenvorbereitung von festen Proben:

Die SHKW sind aus gefriergetrockneten auf <2 mm abgesiebten und danach auf <100 um ge-
mahlenen Teilproben (Boden, Sediment oder Schwebstoff) zu bestimmen. Wéahrend des Mahl-
vorganges darf die Probentemperatur 40°C nicht tibersteigen. Die Proben sind bis zur Gefrier-
trocknung tiefgefroren zu lagern.

Die Bestimmung der SHKW erfolgt mittels GC/MS Uber eine standardisierte Methode, die mit
dem Auftraggeber abzustimmen ist (z.B. analog prEN 16167:2010 oder DIN EN 15308). Die Ka-
librierung muss aus mindestens 6 Kalibrierpunkten bestehen. Erstreckt sich der gemessene
Konzentrationsbereich ber mehrere Dekaden muss die Anzahl der Kalibrierpunkte entspre-
chend erhdht werden. Diese missen den Messbereich vollstandig abdecken und den Gehalt
der Probe umschlieBen. Ggf. ist ein geeignetes Aliquot des Extraktes fiir die Analyse einzuset-
zen oder die Probe mit angepasster Einwaage neu zu extrahieren. Alternativ kbnnen geeignete
Kalibrierpunkte ergénzt werden.

In jeder Analysenserie werden in regelmaRigen Abstdnden zusatzlich Kalibrierstandards ge-
messen, um die Stabilitdt des Messgerates zu Uberprifen.

Die Extraktion ist mit Soxhlet, PLE oder als Mikrowellenextraktion mit einem geeigneten Lése-
mittelgemisch (z.B. Hexan/Aceton, 2:1) durchzufthren.

Die Angabe der Ergebnisse erfolgt als SHKW in pg/kg bezogen auf die Trockenmasse.

Folgende qualitatssichernden MafRnahmen sind in jeder Analysenserie durchzufiihren:
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Bestimmung und Angabe des Blindwertes tUber das Gesamtverfahren einschliel3lich Ex-
traktion.

Erfolgt die Kalibrierung mit externem Standard nicht Uber das Gesamtverfahren, wie bei der
Bestimmung von SHKW in Sedimenten und Bdden oft angewendet, ist mindestens eine
Doppelbestimmung der Wiederfindungen fir die zu bestimmenden SHKW (ber die
Probenreinigung und die analytische Bestimmung durchzufihren. Zur Ermittlung der
Wiederfindungen kann eine Standardldsung im Konzentrationsbereich von 20 - 100 pg/pl,
die alle zu untersuchenden Verbindungen enthdlt, eingesetzt  werden.
Alternativ kdnnen die Wiederfindungen auch aus der Aufstockung einer Realprobe mit einer
Standardlésung ermittelt werden.

Bei der Analyse der SHKW miissen jeder Probe mindestens folgende *C-markierte / ggf.
deuterierte Standards zugesetzt werden (2 PCBs, 1 HCH, p,p’-DDT, HCB und ein weiteres
Chlorbenzol), um signifikante matrixbedingte Einflisse auf die Wiederfindungen erkennen
zu konnen. AufBerdem muss den gereinigten Extrakten vor der Injektion ein weiterer
Kontrollstandard zur Kontrolle des Volumens und der Injektion zugesetzt werden.

Die relativen einfachen Standardabweichungen der Ergebnisse vom Mittelwert/Sollwert des
zertifizierten/internen Referenzmaterials und der Doppelbestimmungen sollen 25% nicht
Uberschreiten. Andernfalls ist Riicksprache mit dem Auftraggeber zu halten.

II. 40 Polychlorierte Biphenyle (PCB niedrige Bestimmungsgrenze)

siehe Leistungsposition Il. 39

II.41 Organochlorpestizide (hohe Bestimmungsgrenze)

Die Untersuchungsparameter umfassen folgende Analyten:

Hexachlorcyclohexane Chlorbenzole
e o-HCH e 1,2,3-Trichlorbenzol
e [B-HCH e 1,3,5-Trichlorbenzol
e y-HCH e 1,2,4-Trichlorbenzol
e 1,2,3,4-Tetrachlorbenzol
DDT und Abbauprodukte e 1,2,3,5-Tetrachlorbenzol
e 0,p-DDT e 1,2,4,5-Tetrachlorbenzol
e p,p-DDT e  Pentachlorbenzol
e 0,p-DDD e Hexachlorbenzol
e p,p-DDD
e 0,p-DDE Sonstige
e p,p-DDE e Hexachlorbutadien
e Aldrin

siehe Leistungsposition II. 39
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Il. 42 Organochlorpestizide (niedrige Bestimmungsgrenze)

siehe Leistungsposition Il. 39

II. 43 Organozinnverbindungen

DIN 19744, Ausgabe August 2003

Identifizierung und Quantifizierung von Organozinnverbindungen in Feststoffen (Boden, Sedi-
mente, Abfalle)
Die Untersuchungsparameter umfassen folgende Organozinnverbindungen:
¢  Monobutylzinn
e Dibutylzinn
e  Tributylzinn
¢ Monooctylzinn
e Tetrabutylzinn
e Dioctylzinn
e  Tricyclohexylzinn
e  Triphenylzinn

Die Organozinnverbindungen sind im Allgemeinen aus nassen Teilproben zu bestimmen. Diese
Proben sind bis zur Analyse tiefgefroren zu lagern.

Die Bestimmung der Organozinnverbindungen erfolgt geman einer standardisierten Methode,
(DIN 19744). Die Kalibrierung umfasst mindestens 6 Kalibrierpunkte, die die Konzentration, die
in der Probe analysiert wird, umschlieBen. Ggf. ist die Probe mit angepasster Einwaage neu zu
extrahieren/derivatisieren. Alternativ kbnnen geeignete Kalibrierpunkte erganzt werden. Den
Kalibrierlésungen sowie den zu analysierenden Proben sind pro Alkylierungsstufe je ein interner
Standard zuzufigen (Monoheptylzinnchlorid, Diheptylzinnchlorid, Tripropylzinnchlorid und
Tetrapropylzinn, oder markierte interne Standards pro Alkylierungsstufen), um die Vollstandig-
keit der Derivatisierung und Extraktion tUberprifen zu kénnen. Die Zahlenwerte der relativen
Response der internen Standards in den Kalibrierlésungen sollen um nicht mehr als 20 % von
denen der Probenlésungen abweichen. Andernfalls ist matrixbedingt eine unvollstandige Deri-
vatisierung und/oder Extraktion zu vermuten. Die Quantifizierung kann bei Ubereinstimmung der
relativen Response mit jedem internen Standard durchgefuhrt werden, vorzugsweise sollte je-
doch mit dem alkylierungsspezifischen Standard oder einem chromatographisch zeitlich nahe
zu den Zielverbindungen eluierenden internem Standard quantifiziert werden. Die Kalibrierung
mit mindestens 6 Punkten ist in jeder Analysenserie zu messen und fur die Auswertung heran-
zuziehen. In jeder Analysenserie werden in regelmaRigen Abstanden zusatzliche Kalibrierstan-
dards gemessen, um die Stabilitat des Messgerétes zu Uberprifen.

Die Angabe der Ergebnisse erfolgt als Organozinnkation bzw. als TeBT in pg/kg bezogen auf
die Trockenmasse.

Folgende qualitatssichernden MalRnahmen sind in der Analysenserie durchzufiihren:

e Bestimmung und Angabe des Blindwertes Uber das Gesamtverfahren
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Bestimmung von externen- / internen Referenzmaterial in jeder Serie. Die relative Standardab-
weichungen der Ergebnisse vom Soll/Mittelwert dirfen die 25% nicht Gberschreiten.

e Bestimmung der Wiederfindungsraten fiir die zu bestimmenden Organozinnverbindungen
Uber das Gesamtverfahren (Probenextraktion, -reinigung und analytische Bestimmung).
Wiederfindungsexperimente werden Ublicherweise durchgefuhrt, in dem eine Realprobe mit
einem bekannten Gehalt an Zielverbindung versetzt wird und der zugesetzte Gehalt mit
dem ermitteltem Gehalt verglichen wird. Die Ergebnisse dieser Messungen sind zu
berichten.

Doppelbestimmungen von untersuchenden Proben (1 Doppelbestimmung je 50 Proben).

¢ In einem Konzentrationsbereich der OZV zwischen 1 - 5 pug/kg TS dirfen die Abweichungen
der Ergebnisse bei Doppelbestimmungen nicht mehr als 100 % vom Mittelwert betragen.
Bei Konzentrationen der OZV von 5-100 ug/kg TS dirfen die Abweichungen der Er-
gebnisse bei Doppelbestimmungen nicht mehr als 30 % vom Mittelwert betragen. Bei
Konzentrationen Uber 300 ug OzZV/kg TS dirfen die Abweichungen der Ergebnisse bei
Doppelbestimmungen nicht mehr als 10 % vom Mittelwert betragen.

e Die Bestimmungsgrenzen der OZV von 1 pug/kg TS angegeben als OzZV-Kation bzw. als
TeBT sind grundsétzlich einzuhalten. Abweichungen nach oben werden vom Auftraggeber
im Einzelfall gesondert aufgefuhrt. Die niedrigen Bestimmungsgrenzen konnen in der Regel
mit einer Einwaage entsprechend 10 g Trockensubstanz fur die OZV-Analytik erreicht
werden. Liegen die Ergebnisse unterhalb der Bestimmungsgrenzen, sind diese fir die
jeweilige Probe unter Berlcksichtigung der Einwaage zu ermitteln und im Ergebnisbericht
anzugeben.

Il. 44 Leichtflichtige halogenierte Kohlenwasserstoffe (LHKW)
Die Untersuchungsparameter umfassen folgende Analyten:

Dichlormethan
Trichlormethan
Tetrachlormethan
1,2-Dichlorethan
1,1-Dichlorethen
cis-1,2-Dichlorethen
1,1,1-Trichlorethan
Trichlorethen
Tetrachlorethen

Handbuch Altlasten, Bd. 7: Analysenverfahren; Teil 4 — Bestimmung von BTEX/LHKW in Fest-
stoffen aus dem Altlastenbereich, Ausgabe 2000, Hessische Landesanstalt fur Umwelt und
Geologie



Bundesanstalt fiir
Gewiisserkunde

Bundesanstalt fir Gewasserkunde b f
G/Z1/064.32-002/11 g

Anhang Il Seite 28 von 51

II.45 BTEX-Aromaten
Die Untersuchungsparameter umfassen folgende Analyten:

Benzol

Toluol
Ethylbenzol
Xylol (0-, m- p-)
Styrol

Cumol
n-Propylbenzol

DIN 38407-9, Ausgabe Mai 1991

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung; Gemeinsam
erfassbare Stoffgruppen (Gruppe F); Bestimmung von Benzol und einigen Derivaten mittels
Gaschromatographie (F9)

Handbuch Altlasten, Bd. 7: Analysenverfahren; Teil 4 — Bestimmung von BTEX/LHKW in Fest-
stoffen aus dem Altlastenbereich, Ausgabe 2000, Hessische Landesanstalt fir Umwelt und
Geologie

zu Anlage 4 Feststoffuntersuchungen Schwermetalle

[I. 46 Aufschluss

DIN EN 13346, Ausgabe April 2001
Charakterisierung von Schlammen — Bestimmung von Spurenelementen und Phosphor — Ex-
traktion mit Kénigswasser, Variante A

[I. 47 Antimon

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

DIN I1SO 20280, Ausgabe Mai 2010
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Arsen, Antimon und Selen in Kénigswasser- Bodenex-
trakten mittels elektrothermischer oder Hydrid- Atomabsorptionsspektrometrie
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Il.48 Arsen

DIN EN ISO 11969, Ausgabe November 1996
Bestimmung von Arsen — Atomspektrometrie (Hydridverfahren)

DIN EN ISO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewahlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN ISO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atom-
emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN I1SO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

DIN 1SO 20280, Ausgabe Mai 2010
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Arsen, Antimon und Selen in Kénigswasser- Bodenex-
trakten mittels elektrothermischer oder Hydrid- Atomabsorptionsspektrometrie

[I. 49 Beryllium

DIN EN ISO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewahlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN ISO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atom-
emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

[I.50 Blei

DIN EN ISO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewahlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)
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DIN 1SO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atom-
emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

[I.51 Cadmium

DIN EN ISO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewahlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN ISO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atom-
emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)

DIN EN I1SO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN I1SO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

[1.52 Chrom

DIN EN ISO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewahlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN ISO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atom-
emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren
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DIN EN I1SO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

.53 Kobalt

DIN EN 1SO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewdéhlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN ISO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atom-
emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

II. 54 Kupfer

DIN EN ISO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewahlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN I1SO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atom-
emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

Il.55 Molybdéan

DIN EN ISO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewahlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)
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DIN I1SO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atom-
emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

[1.56 Nickel

DIN EN ISO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewahlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN ISO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atom-
emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

II. 57 Quecksilber

DIN EN 1483, Ausgabe Juli 2007,
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Quecksilber — Verfahren mittels Atomabsorp-
tionsspektrometrie

DIN EN ISO 17852, Ausgabe April 2008
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Quecksilber — Verfahren mittels Atomfluores-
zenzspektometrie

[I. 58 Selen

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
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Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

DIN ISO 20280, Ausgabe Mai 2010
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Arsen, Antimon und Selen in Kénigswasser- Bodenex-
trakten mittels elektrothermischer oder Hydrid- Atomabsorptionsspektrometrie

[I.59 Thallium

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

II. 60 Uran

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

[I.61 Vanadium

DIN EN ISO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewahlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN ISO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atom-
emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)

DIN EN I1SO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren
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DIN EN I1SO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

II.62 Zink

DIN EN ISO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewahlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN I1SO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atome-
missionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen
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zu Anlage 5 Probenvorbereitung der wassrigen Proben

Il. 63 Herstellung von S4-Eluaten

DIN 38414-4, Ausgabe Oktober 1984
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung; Schlamm und
Sedimente (Gruppe S); Bestimmung der Eluierbarkeit mit Wasser (S4)

Il. 64 Herstellung von Eluaten nach LAGA

LAGA-Richtlinie EW 98 (EW 98S, Standardverfahren), Ausgabe 2002

Richtlinie fur das Vorgehen bei physikalischen und chemischen Untersuchungen von Abféllen,
verunreinigten Boden und Materialien aus dem Altlastenbereich Herstellung und Untersuchun-
gen von wassrigen Eluaten

Folgende Vorgaben sind bei der Herstellung der Eluate zu beachten:

Ansatz:

100 g TS der ungetrockneten Originalprobe in 2-L-Weithalsflaschen aus Braunglas einwiegen.
Es wird bezogen auf 100 g Trockenmasse soviel Wasser eingewogen, dass der Gesamtgehalt
der Flasche 1100 g betragt. Material gré3er 40 mm wird gebrochen.

Elution
Die Elutionsdauer betragt 24 h.

Eingesetzt werden kénnen Vertikal-(Uberkopf-) Schiittler oder Horizontalschiittler.
Schiittelgeschwindigkeit: Uberkopf: 10 min-1
Horizontal: 120 min-1

Zentrifugation
Die Sedimentationsdauer nach der Elution betragt 15 min. Danach den Uberstand mdglichst

vollsténdig in einen (mehrere) Zentrifugenbecher tberfihren.
Geschwindigkeit/Dauer: 30 min bei 2000 x g.

Filtration (Anhang E DIN EN 12457-4)
Die Filtration erfolgt mit einem Cellulosenitrat-Membranfilter.

Durchmesser: 142 mm
Porenweite: 0,45 pum

Eingesetzt wird eine Druckfiltrationsapparatur fir Membranfilter. Alle medienfiihrenden Teile
sind aus PTFE.

Die folgenden Arbeitsschritte sind dem Anhang E der DIN EN 12457 (E.2.3) entnommen.

- (Weitestgehend) vollstandiges Dekantieren der uberstehenden Flissigkeit in die
Mebrandruckfiltrationsapparatur.

- 5 min drucklose Filtration
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- wenn nach 15 min bei 1 bar weniger als zwei Drittel des Eluates das Filter passiert hat,
wird der Druck auf 2 bar erhoht.

- Nach weiteren 30 min bei 2 bar wird, wenn noch nicht alles filtriert ist, der Druck auf
3,5 bar erhoht.

- ist die Filtration nach 120 min nicht vollstandig, wird die Filtration abgebrochen und mit
dem bis dahin gewonnenem aber unvollstdndigen Filtrat weitergearbeitet.

Wurde die Filtration abgebrochen ist dies zu dokumentieren und die erhaltene Menge an Eluat
ist abzuschatzen. Die Eluate werden parameterspezifisch entsprechend DIN EN ISO 5667-3
konserviert und gelagert.

Blindwertkontrolle:

Gemal DIN EN 12457 (5.4) sind Blindwertkontrollen durchzufiihren. Ein Volumen des Auslau-
gungsmittels von 0,95 L wird dem gesamten Elutionsverfahren unterzogen. Die Blindwerte wer-
den nicht vom Ergebnis des Auslaugungstest abgezogen. Die Blindwertproben werden eben-
falls konserviert.

Sonstiges:
Tribe Eluate werden zur Analytik aufgeschlossen.

Il. 65 Eluatherstellung mit Flussigkeits-/Feststoffverhaltnis 10/1

DIN EN 12457-4, Ausgabe Januar 2003
Charakterisierung von Abfallen — Auslaugung; Ubereinstimmungsuntersuchung fiir die Auslau-
gung von kornigen Abféllen und Schlammen — Teil 4: Einstufiges Schittelverfahren mit einem
Flussigkeits-/Feststoffverhaltnis von 10 I/kg fur Materialien mit einer Korngréf3e unter 10 mm
(ohne oder mit KorngroRenreduzierung)

II.66 Trogversuch

LAGA-Richtlinie EW 98 (EW 98T, Trogverfahren), Ausgabe 2002

Richtlinie fur das Vorgehen bei physikalischen und chemischen Untersuchungen von Abféllen,
verunreinigten Béden und Materialien aus dem Altlastenbereich Herstellung und Untersuchun-
gen von wassrigen Eluaten

Il. 67 Perkolationsversuch

DIN 19528, Ausgabe Januar 2009
Elution von Feststoffen — Perkolationsverfahren zur gemeinsamen Untersuchung von anorgani-
schen und organischen Stoffe

[I. 68 Gewinnung von Porenwassern

siehe Anhang Ill ,,Okotoxikologische Untersuchungen*
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zu Anlage 6 Allgemeine Parameter in wassrigen Proben

II.69 Tribung

DIN EN ISO 7027, Ausgabe April 2000
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung der Triibung

II. 70 pH-Wert

DIN 38404-5, Ausgabe Juli 2009

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung - Physikali-
sche und physikalisch-chemische KenngréRen (Gruppe C)- Teil 5: Bestimmung des pH-
Werts (C 5)

II. 71 Elektrische Leitfahigkeit

DIN EN 27888, Ausgabe November 1993
Wasserbeschaffenheit; Bestimmung der elektrischen Leitfahigkeit

II. 72 Abdampfrickstand

DIN 38409 — 1, Ausgabe Januar 1984

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung; Summarische
Wirkungs- und Stoffkenngré3en (Gruppe H); Bestimmung des Gesamttrockenriickstandes, des
Filtrattrockenriickstandes und des Gliihrickstandes (H 1)

II.73 DOC

DIN EN 1484, Ausgabe August 1997
Wasseranalytik — Anleitungen zur Bestimmung des gesamten organischen Kohlenstoffs (TOC)
und des geldsten organischen Kohlenstoffs (DOC)

1. 74 Ammonium-N

DIN 38406 — 5, Ausgabe Oktober 1983
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung; Kationen
(Gruppe E); Bestimmung des Ammonium-Stickstoffs (E 5)

DIN EN ISO 11732, Ausgabe Mai 2005
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von Ammoniumstickstoff - Verfahren mittels FlieRanalytik
(CFA und FIA) und spektrometrischer Detektion.
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1. 75 Chlorid

DIN EN ISO 10304-2, Ausgabe November 1996
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung der geldsten Anionen mittels lonenchromatographie — Tell
2: Bestimmung von Bromid, Chlorid, Nitrat, Nitrit, Orthophosphat und Sulfat in Abwasser

DIN 38405-1, Ausgabe Januar 1985
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung; Anionen
(Gruppe D) — Bestimmung der Sulfat-lonen (D 1)

DIN EN ISO 15682, Ausgabe Januar 2002
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Chlorid mittels FlieRanalyse (CFA und FIA) und pho-
tometrischer oder potentiometrischer Detektion

II. 76 Cyanid gesamt

DIN EN ISO 14403, Ausgabe Juli 2002
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von Gesamtcyanid und freiem Cyanid mittels FlieRanalytik
(FIA und CFA) - Teil 2: Verfahren mittels kontinuierlicher Durchflussanalyse (CFA)

II. 77 Cyanid (leicht freisetzbar)

DIN 38405-14, Ausgabe Dezember 1988

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung; Anionen
(Gruppe D) — Bestimmung von Cyaniden in Trinkwasser, geringbelastetem Grund- und Oberfla-
chenwasser (D 14).

DIN 38405-13,Ausgabe November 2006
Bei sulfidhaltigen Abfallen. Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlamm-
untersuchung; Anionen (Gruppe D); Bestimmung von Cyaniden (D 13)

. 78 Fluorid

DIN 38405-4, Ausgabe Juli 1985
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung; Anionen
(Gruppe D); Bestimmung von Fluorid (D 4)

DIN EN ISO 10304-1, Ausgabe April 1995

Wasserbeschaffenheit — Bestimmung der geldsten Anionen Fluorid, Chlorid, Nitrit, Or-
thophosphat, Bromid, Nitrat und Sulfat mittels lonenchromatographie — Teil 1: Verfahren fur ge-
ring belastete Wasser
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[I. 79 Sulfat

DIN EN ISO 10304-2, Ausgabe November 1996
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung der geldsten Anionen mittels lonenchromatographie — Tell
2: Bestimmung von Bromid, Chlorid, Nitrat, Nitrit, Orthophosphat und Sulfat in Abwasser

Alternativ:

DIN 38405-5, Ausgabe Januar 1985
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung; Anionen
(Gruppe D) — Bestimmung der Sulfat-lonen (D 5)

[I. 80 Nitrat

DIN EN ISO 10304-1, Ausgabe Juli 2009

Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von gelésten Anionen mittels Flussigkeits-
lonenchromatographie - Teil 1: Bestimmung von Bromid, Chlorid, Fluorid, Nitrat, Nitrit, Phosphat
und Sulfat

DIN EN ISO 13395, Ausgabe Dezember 1996
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von Nitritstickstoff, Nitratstickstoff und der Summe von
beiden mit der FlieRBanalytik (CFA und FIA) und spektrometrischer Detektion

[I. 81 Nitrit

DIN EN ISO 10304-1, Ausgabe Juli 2009

Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von gelésten Anionen mittels Flussigkeits-
lonenchromatographie - Teil 1: Bestimmung von Bromid, Chlorid, Fluorid, Nitrat, Nitrit, Phosphat
und Sulfat

DIN EN ISO 13395, Ausgabe Dezember 1996
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von Nitritstickstoff, Nitratstickstoff und der Summe von
beiden mit der FlieRBanalytik (CFA und FIA) und spektrometrischer Detektion

II.82 o0-Phosphat

DIN EN ISO 10304-1, Ausgabe Juli 2009

Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von gelésten Anionen mittels Flussigkeits-
lonenchromatographie - Teil 1: Bestimmung von Bromid, Chlorid, Fluorid, Nitrat, Nitrit, Phosphat
und Sulfat

DIN EN ISO 13395, Ausgabe Dezember 1996
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von Nitritstickstoff, Nitratstickstoff und der Summe von
beiden mit der FlieRanalytik (CFA und FIA) und spektrometrischer Detektion
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[l. 83 Gesamtstickstoff

DIN EN 12260, Ausgabe Dezember 2003
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Stickstoff — Bestimmung von gebundenem Stickstoff
(TNb) nach Oxidation zu Stickstoffoxiden

EN ISO 11905-1, Ausgabe August 1998
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Stickstoff — Teil 1. Bestimmung von Stickstoff nach
oxidativem Ausfschluss mit Peroxodisulfat

.84 AOX

DIN 38409-8, Ausgabe September 1984
Wasserbeschaffenheit - Summarische Wirkungs- und Stoffkenngréf3en (Gruppe H) — Bestim-
mung der extrahierbaren gebundenen Halogene (EOX) (H 8)

DIN 38414-17, Ausgabe November 1989

Titel (deutsch): Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersu-
chung; Schlamm und Sedimente (Gruppe S); Bestimmung von ausblasbaren und extrahierba-
ren, organisch gebundenen Halogenen (S 17)

[I.85 Phenolindex

DIN 38409-16, Ausgabe Juni 1984
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung; Summarische
Wirkungs- und StoffkenngréR3en (Gruppe H); Bestimmung des Phenolindex

DIN EN ISO 14402, Ausgabe Dezember 1999
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung des Phenolindex mit der FlieRBanalytik (FIA und CFA)
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zu Anlage 7 Parameterliste der wassrigen Proben (Organische Chemie)

II.86 Bestimmung des Kohlenwasserstoff-Index

DIN EN ISO 9377, Ausgabe Juli 2001
Bestimmung des Kohlenwasserstoff-Index; Teil 2: Verfahren nach L&semittelextraktion und
Gaschromatographie (H 53)

II.87 BTEX-Aromaten
Die Untersuchungsparameter umfassen folgende Analyten:

Benzol

Toluol
Ethylbenzol
Xylol (0-, m- p-)
Styrol

Cumol
n-Propylbenzol

DIN 38407-9, Ausgabe Mai 1991

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung; Gemeinsam
erfal3bare Stoffgruppen (Gruppe F); Bestimmung von Benzol und einigen Derivaten mittels
Gaschromatographie (F 9)

DIN ISO 11423-1, Ausgabe 1997-06
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von Benzol und einigen Derivaten - Teil 1: Gaschroma-
tographisches Verfahren nach Dampfraumanalyse

DIN ISO 11423-2, Ausgabe Juni 1996
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von Benzol und einigen Derivaten - Teil 2: Verfahren mit
Extraktion und Gaschromatographie

Il. 88 Leichtflichtige halogenierte Kohlenwasserstoffe (LHKW)
Die Untersuchungsparameter umfassen folgende Analyten:

cis-1,2-Dichlorethen
1,1,1-Trichlorethan
Trichlorethen
Tetrachlorethen

Dichlormethan
Trichlormethan
Tetrachlormethan
1,2-Dichlorethan
1,1-Dichlorethen

DIN EN ISO 10301, Ausgabe August 1997
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung leichtfliichtiger halogenierter Kohlenwasserstoffe -
Gaschromatographische Verfahren (ISO 10301:1997); Deutsche Fassung EN ISO 10301:1997
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II. 89 Polychlorierte Biphenyle
Die Untersuchungsparameter umfassen folgende Analyten:

PCB 28

PCB 52

PCB 101
PCB 118
PCB 138
PCB 153
PCB 180

DIN 38407-3, Ausgabe Juli 1998

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung - Gemeinsam
erfassbare Stoffgruppen (Gruppe F) - Teil 3: Gaschromatographische Bestimmung von poly-
chlorierten Biphenylen (F 3)

.90 DDT und Abbauprodukte (inkl. Aldrin)
Die Untersuchungsparameter umfassen folgende Analyten:

Aldrin

0,p’-DDT
p,p"-DDT
o,p’-DDD
p,p-DDD
0,p"-DDE
p,p"-DDE

DIN 38407-2, Ausgabe Februar 1993

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung; Gemeinsam
erfalRbare Stoffgruppen (Gruppe F); Gaschromatographische Bestimmung von schwerfliichtigen
Halogenkohlenwasserstoffen (F 2)
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II.91 Polyzyklische aromatische Kohlenwasserstoffe (PAK nach EPA)

Die Untersuchungsparameter umfassen folgende Polyzyklische aromatische Kohlenwasserstof-
fe, im Folgenden PAK genannt:

Naphthalin
Acenaphten
Acenaphthylen
Fluoren

Phenanthren
Anthracen
Fluoranthen

Pyren
Benz(a)anthracen
Chrysen
Benzo(b)fluoranthen
Benzo(k)fluoranthen
Benzo(a)pyren
Dibenz(a,h)anthracen
Benzo(ghi)perylen
Indeno(1,2,3-cd)pyren

Probenvorbereitung von wassrigen Proben

Die Extraktion der wassrigen Proben erfolgt vorzugsweise nach 1SO/DIS 28540, DIN EN ISO
17993 oder einem gleichwertigen Verfahren. Die Proben sind bis zur Extraktion kihl (1-5°C) fir
maximal 7 Tage zu lagern.

Nach prEN 16181:2010 sind mindestens 5 *C-bzw.’H-markierte PAKs als interne Standards
einzusetzen, die den Proben vor der Extraktion zuzusetzen sind.

Eine Probenvorreinigung, z.B. Uber Kieselgel/Cyanophase oder Aluminiumoxid/Kupfer und GPC
wird empfohlen, um gut auswertbare Chromatogramme zu erhalten.

Die Bestimmung der PAK erfolgt mittels GC/MS Uber eine standardisierte Methode, die mit dem
Auftraggeber abzustimmen ist (z.B. ISO/DIS 28540). Die Kalibrierung muss aus mindestens 6
Kalibrierpunkten bestehen. Erstreckt sich der gemessene Konzentrationsbereich tiber mehrere
Dekaden muss die Anzahl der Kalibrierpunkte entsprechend erhéht werden. Diese missen den
Messbereich vollstandig abdecken und den Gehalt der Probe umschlieen. Ggf. ist ein geeig-
netes Aliquot des Extraktes fur die Analyse einzusetzen oder die Probe mit angepasster Ein-
waage neu zu extrahieren. Alternativ kbnnen geeignete Kalibrierpunkte ergénzt werden. In jeder
Analysenserie werden in regelmaflligen Abstanden zusatzliche Kalibrierstandards gemessen,
um die Stabilitdt des Messgerates zu uberprifen.

Die Angabe der Ergebnisse erfolgt bei wassrigen Proben in pg/L.
Folgende qualitatssichernden Mal3nahmen sind in jeder Analysenserie durchzufihren:

. Bestimmung und Angabe des Blindwertes Uber das Gesamtverfahren einschliel3lich Ex-
traktion.
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1. 92

Erfolgt die Kalibrierung nicht Gber das Gesamtverfahren ist mindestens eine Doppelbe-
stimmung der Wiederfindungen fir die zu bestimmenden PAK Uber die Extraktion, Pro-
benreinigung und die analytische Bestimmung in jeder Probenserie durchzufihren.

Bei der Analyse der PAK miissen jeder Probe mindestens 5 Kontrollstandards (*H-/**C-
markierte PAKs) zugesetzt werden, um signifikante matrixbedingte Einflisse auf die
Wiederfindungen erkennen zu kénnen.

SHKW

Die Untersuchungsparameter umfassen folgende Analytgruppen und Analyten:

PCBs

Organochlorpestizide

HCHs
°
°

DDT und Abbauprodukte

PCB 28

PCB 52

PCB 101
PCB 118
PCB 138
PCB 153
PCB 180

o-HCH
B-HCH
y-HCH

o,p"-DDT
p,p"-DDT
o,p-DDD
p,p"-DDD
o,p’-DDE
p,p’-DDE

Chlorbenzole

1,2,3-Trichlorbenzol
1,3,5-Trichlorbenzol
1,2,4-Trichlorbenzol
1,2,3,4-Tetrachlorbenzol
1,2,3,5-Tetrachlorbenzol
1,2,4,5-Tetrachlorbenzol
Pentachlorbenzol
Hexachlorbenzol

Sonstige

Probenvorbereitung von wassrigen Proben

Hexachlorbutadien
Aldrin

Die Bestimmung der SHKW erfolgt mittels GC/MS Uber eine standardisierte Methode, die mit
dem Auftraggeber abzustimmen ist (z.B. Probenvorbereitung analog DIN 38407-2, DIN 38407-3
oder EN ISO 6468, Messung analog DIN 38407-3).

Die Proben sind bis zur Extraktion kuhl (1-5°C) fir maximal 2 Tage zu lagern.
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Die Kalibrierung muss aus mindestens 6 Kalibrierpunkten bestehen. Erstreckt sich der gemes-
sene Konzentrationsbereich tGber mehrere Dekaden muss die Anzahl der Kalibrierpunkte ent-
sprechend erhdht werden. Diese missen den Messbereich abdecken vollstandig abdecken und
den Gehalt der Probe umschlief3en. Ggf. ist ein geeignetes Aliquot des Extraktes flr die Analy-
se einzusetzen oder die Probe mit angepasster Einwaage neu zu extrahieren. Alternativ kdnnen
geeignete Kalibrierpunkte erganzt werden.

In jeder Analysenserie werden in regelmafigen Abstanden zusatzliche Kalibrierstandards ge-
messen, um die Stabilitdt des Messgerates zu Uberprifen.

Die Angabe der Ergebnisse erfolgt als SHKW in ug/L.
Folgende qualitatssichernden Mal3nahmen sind in jeder Analysenserie durchzufihren:

e Bestimmung und Angabe des Blindwertes Uber das Gesamtverfahren einschlieBlich Ex-
traktion.

o Erfolgt die Kalibrierung mit externem Standard nicht Uber das Gesamtverfahren, ist
mindestens eine Doppelbestimmung der Wiederfindungen fir die zu bestimmenden SHKW
Uber die Extraktion, die Probenreinigung und die analytische Bestimmung durchzufuhren.

e Bei der Analyse der SHKW miissen jeder Probe mindestens folgende **C-markierte / ggf.
deuterierte Standards zugesetzt werden (2 PCBs, 1 HCH, p,p’-DDT, HCB und ein weiteres
Chlorbenzol), um signifikante matrixbedingte Einflisse auf die Wiederfindungen erkennen
zu konnen. AuBerdem muss den gereinigten Extrakten vor der Injektion ein weiterer
Kontrollstandard zur Kontrolle des Volumens und der Injektion zugesetzt werden.

zu Anlage 8 Schwermetalluntersuchungen in der wassrigen Phase

II.93 Aufschluss der wassrigen Proben

EN ISO 15587-2, Ausgabe Juli 2002

Wasserbeschaffenheit - Aufschluss fur die Bestimmung ausgewahlter Elemente in Wasser -
Teil 2: Salpeterséaure-Aufschluss

[1.94 Aluminium

DIN EN ISO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewahlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom- Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN ISO 22036, Ausgabe Juni 2009
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen in Bodenextrakten mittels Atom-
emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-AES)
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DIN EN I1SO 17294-2, Ausgabe Februar 2005

Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62

[I.95 Antimon

DIN EN I1SO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

DIN ISO 20280, Ausgabe Mai 2010
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Arsen, Antimon und Selen in Kdnigswasser- Bodenex-
trakten mittels elektrothermischer oder Hydrid- Atomabsorptionsspektrometrie

I1.96 Arsen

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 11969, Ausgabe November 1996
Bestimmung von Arsen — Atomspektrometrie (Hydridverfahren)

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

DIN ISO 20280, Ausgabe Mai 2010
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Arsen, Antimon und Selen in Kdnigswasser- Bodenex-
trakten mittels elektrothermischer oder Hydrid- Atomabsorptionsspektrometrie

[1.97 Barium

DIN EN ISO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewahlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom-Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen
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II.98 Blei

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN I1SO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

I1.99 Bor

DIN EN I1SO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewdéhlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom-Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

[I. 100 Cadmium

DIN EN I1SO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

1. 101 Chrom

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen
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[I. 102 Kobalt

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN I1SO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

II. 103 Kupfer

DIN EN I1SO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

[I. 104 Molybdén

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

[1. 105 Nickel

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

II. 106 Phosphor

DIN EN ISO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewahlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom-Emissionsspektrometrie (ICP-OES)
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II. 107 Quecksilber

DIN EN 1483, Ausgabe Juli 2007,
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Quecksilber — Verfahren mittels Atomabsorptions-
spektrometrie

DIN EN ISO 17852, Ausgabe April 2008
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Quecksilber — Verfahren mittels Atomfluoreszenz-
spektometrie

[I. 108 Selen

DIN EN I1SO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

DIN ISO 20280, Ausgabe Mai 2010
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von Arsen, Antimon und Selen in Konigswasser- Bodenex-
trakten mittels elektrothermischer oder Hydrid- Atomabsorptionsspektrometrie

[l. 109 Silber

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

[I. 110 Thallium

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen
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I1. 111 Uran

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

Il. 112 Vanadium

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN I1SO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

Il. 113 Zink

DIN EN I1SO 11885, Ausgabe September 2009
Wasserbeschaffenheit - Bestimmung von ausgewdéhlten Elementen durch induktiv gekoppelte
Plasma- Atom-Emissionsspektrometrie (ICP-OES)

DIN EN ISO 15586, Ausgabe Februar 2004
Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Spurenelementen mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie mit dem Graphitrohr-Verfahren

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

II. 114 Zinn

DIN EN ISO 17294-2, Ausgabe Februar 2005
Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma- Massenspektrometrie
(ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

[l. 115 Blei

Siehe Leistungsposition Il. 50

[I. 116 Cadmium

Siehe Leistungsposition Il. 51
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1. 117 Chrom

Siehe Leistungsposition Il. 52

II. 118 Kupfer

Siehe Leistungsposition Il. 54

II. 119 Molybdan

Siehe Leistungsposition Il. 55

[I. 120 Nickel

Siehe Leistungsposition II. 56

II. 121 Quecksilber

Siehe Leistungsposition Il. 57




