DEUTSCHE NORM August 2011

DIN 38414-14

O
z

ICS 13.060.50

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und
Schlammuntersuchung —

Schlamm und Sedimente (Gruppe S) —

Teil 14: Bestimmung ausgewahlter polyfluorierter Verbindungen (PFC)
in Schlamm, Kompost und Boden — Verfahren mittels
Hochleistungs-Fliissigkeitschromatographie und
massenspektrometrischer Detektion (HPLC-MS/MS) (S 14)

German standard methods for the examination of water, waste water and sludge —
Sludge and sediments (group S) —

Part 14: Determination of selected polyfluorinated compounds (PFC) in sludge, compost
and soil — Method using high performance liquid chromatography and mass spectrometric
detection (HPLC-MS/MS) (S 14)

Méthodes normalisées allemandes pour I'analyse des eaux, des eaux résiduaires et des
boues —

Boues et sédiments (groupe S) —

Partie 14: Dosage des composés sélectionnés perfluorocarbure (PFC) dans I'éau de
boues, de compost et du sol — Méthode par chromatographie en phase liquide a haute
performance et spectrométrie de masse (CLHP-MS/MS) (S 14)

Gesamtumfang 41 Seiten

Normenausschuss Wasserwesen (NAW) im DIN

© DIN Deutsches Institut fir Normung e. V. - Jede Art der Vervielfaltigung, auch auszugsweise, Preisgruppe 17
nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fir Normung e. V., Berlin, gestattet. - din.de
.beuth.de

Alleinverkauf der Normen durch Beuth Verlag GmbH, 10772 Berlin
1802151



" DIN 38414-14:2011-08

Inhalt
Seite
7o TV T 4
L= E T T 5
PN ATV g e [T] g Te T o =Y T o o TN 6
2 NOIMatiVe VerWeISUNGEN ... erer e e s e s s e sasasese s e ssse s sssnsse s oo s snnssesesanassnnnsnsesinsnnn 7
3 = 7Y o | 1 = T SN 7
4 Grundlage des VErFANIENS ...........c.cuueeeereeereeeeeeeeeeeseseseeseseseesseseasesseasasessess eeeeraeeeesaeseseaanneeresaasensenn 8
5 S O UGN ceeeeeeiiierecieciicecesesseetenens s e e eeetesmssa s resasasssnn s emnemmmmssaeereenmmmsassesssessssnnnssnnsesesennnessenensnsnrereeneennnn 8
51 P Lo =] £ V=T 1 ¢ L= TR S N 8
5.2 - Stérungen bei der Extraktion, der Reinigung und der Aufarbeitung von Extrakten................. 8
5.3 Stérungen bei der Hochleistungs-Fliissigkeitschromatographie und
MasSENSPEKIIOMELITE ........ . et e e eeema e e s s e s ansmanssas s s e rennnnssssnsssssssenansmmnsnnnnn 8
6 == 72T Lo 4T 11T o ' R S N 9
7 ==V o =g 4 =T o O 9
8 L T=Y - = TR RRRRRS 11
9 Probenahme .................................................................................................................................... 12
10 L LB o ] £ V1 2V 13
10.1 ProbenvorbereitUng...... ... reis e e s s s e s e s s s s a s an s ar e ms e mnnene 13
10.2 L A= 11 o o ST UREES 14
10.3 ReinNiguNg VON EXIraKEen ...... ..o ieeiccesiiie s ccceee e e e s ms e ses s s e s snssaasssessnenresennsannnsssssrsennennnnnns 14
10.4 Hochleistungs-Fllissigkeitschromatographie (HPLC) .......ccccccccvrcviniiieiiniiicssesecsess e nssseessees 15
10.5 D T=Y =Y 4 o ) o TR TR TRORRR 16
10.6 BliNAWErtMESSUNGEN ...t e e e e re e s aere e cesstisanassm s er e eussasaasassaseseenemnnmnnnnsasesseessennnnn 16
11 L T o 4 T T T oV TR 17
11.1 (€] ¥ T £ T = o O 17
11.2  Kalibrierung mit externem Standard..........cco. e eaenn 18
11.3  Kalibrierung mit internem Standard ....... eereemmcassseerasssssssieieEEARARIRRNIEeLennasssEERReenenraasssasrasnesnannannarrerene 19
11.4 Prifung der KalIDrerUNg ... i ircevmemnescesiiscesesses s e e s s ee s sesnses s e seesaesssnneessenesasaaannenanan 20
12 Bestimmung der Wiederfindungératen ........................................................................................ 21
12.1 AlIGEMEINES ...ttt e e e es e e tam s rrnsss st ama e s e sansseemnssceanmassnernnns s eensnnssssennnseesnnnnns 21
12.2 Wiederfindungsraten der Extraktion und der Extraktreinigung .......ccccccecieverveviiiveniinnenesieenens 21
12.3  Wiederfindungsraten von internen Standards ...........ccccceeceeeeeeieieeceeaeceeeeressesssseesssessssessssssssessens 22
13 T L =Y o U g T O 23
13.1 L L= 1T ] o= SRR 23
13.2  Bestatigung einzelner SUDSLANZEN ..o i ceec s s eesrsis e srst e e e eeeaseesesesesseesanseesesaneens 23
13.3 Berechnung des EiNzZelergebniSSes .........o . oiiicciiiccciiieiicinr s s et s isssate e sssmeeseeaeneeeesasnssnns 24
14 ANgabe der ErgebniSSe.... .. irieeccrsrreee e en s s ereees s assesseseamanmnnsseseeeeessnnnmaaaneesssanes 25
15 g T 1Tt 0T = T o | O 25
16 VerfahreNSKENNAALEN ...... ... et crrririr e re e e s e s s e reseeeer s s s s anaeaaaeeseseesaeneseaensassesasreensseesanasss 25



DIN 38414-14:2011-08

Seite

Anhang A (informativ) Beispiele fiir Arbeitsbedingungen und Wiederfindungsraten............cccccc.c.c... 29
Anhang B (informativ) Beispiele fiir HPLC-Saulen und Chromatogramme............cccccccviirecicrccciecneennnnns 32
Anhang C (informativ) Beispiele flr Detektion ... ceircrrecrercrccce s cr s er s cene e e e s e senmeeeees 37
Anhang D (informativ) Béispiele fur die Erweiterung des Verfahrens.........cccccouvccccimcerenecincesccnnneeensnenns 39
Anhang E (informativ) ErlAUtErUNGEN ....... . iiiiiiiiiiiiiiiieiirississcisssesseees s ee s e anecesmasesssesesresanssnmsnsnesssnmnnnsannsnmrens 40
Literaturhinweise............ essaseieerrresessssusrereeesssgsaNeEssssESesereesssssiaNassrEesanasAsenstEsassssseAtEresennanintesanetessinnnnterentiiaen 41
Bilder
Bild B.1 — Chromatographische Trennung, Beispiel 1........cccooiimiiriimrimiimcimieminncrneersnnecssenmenes s 32
Bild B.2 — Chromatographische Trennung, Beispiel 2. cereer s ecseen e s e nsens 33
Bild B.3 — Chromatographische Trennung, Beispiel 3.........ccccoviiiiiiiiiiiiiiiiiirciciiicessreveescesesccseseeereeeeereneees 34
Bild B.4 — Chromatographische Trennung, Beispiel 4...........ccuiiiiiiririnicreeincccneneneneeeenis s aseeeeesseaes 35
Bild B.5 — Chromatographische Tkrbennun_g, Beispiel 5.......ccocviviiiiniiiiinnns T 36
Bild C.1 — Beispiel fiir ein MS-Chromatogramm (Auszug) einer Probe (Oberflaichenwasser)

mit verzweigten und unverzweigten CarboNSEUIen ........icciviiiicicciiicesceesseceessecesnesenseesessensees 38
Bild C.2 — Beispiel fiir ein MS-Chromatogramm (Auszug) einer Probe (Oberflichenwasser)

mit verzweigten und unverzweigten SUIfONSAUreN............cocceeciiiiiiieerieec e e s s rnee e raseee s 38
Tabellen
Tabelle 1 — Substanzen, deren Bestimmung nach diesem Verfahren erprobt wurde ........................... 6
Tabelle 2 — Bedeutung der INAIZesS ... it s e s s e s e e e nn s s e e s e s nenen s saes e eenneene 18
Tabelle 3 — Beispiel fiir die Zuordnung der internen Standardsubstanzen zu den Analyten ............. 19
Tabelle 4 — Verfahrenskenndaten fiir die HPLC-MS/MS-MeSSUNG......ccccccirrirersmemmmreetiersessssssssnmsereerenes 26
Tabelle 5 — Verfahrenskenndaten fiir die Matrix Klarschlamm ... ececcmeneeeens 27
Tabelle 6 — Verfahrenskenndaten fiir die Matrix Boden..........ccccoeiimiiiicimverinerennenncssessncneeeessesnemsessnnsesennn. 27
Tabelle 7 — Verfahrenskenndaten fiir die MatrixX FUBEIMILEE! ............oe.vureeeeereeeereessesseseeseeseesseeseeseeesseens 28
Tabelle A.1 — Beispiele fiir Wiederfindungsraten aus Boden und Gewidssersediment...........cc.cc.ec.... 29
Tabelle A.2 — Beispiele fiir Wiederfindungsraten aus Klarschlamm ...........cccccovimiiiimniiciiiiinecncveennes 30
Tabelle A.3 — Beispiele fiir Wiederfindungsraten aus KOmpost ..........cccccoccieimimmmecinnnvesseresssescnsnes 31
Tabelle C.1 — Masseniibergange der zu bestimmenden Substanzen..........c.ccocovrreemiiiinincccisvnceennniennn. 37
Tabelle C.2 — Masseniibergénge geeigneter interner Standardsubstanzen..........cccccccoeceiiiiicicecinenns 37



