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Vorwort

Bei Inbetriebnahme des Labors der Niedersachsischen Forstlichen Versuchsanstalt
im Jahre 1989 wurde von der Laborleitung entschieden, alle verwendeten Methoden
gut zu dokumentieren und auch eventuell nétige Anderungen oder Verbesserungen
stets festzuhalten. Dass dieser gute Vorsatz in der Praxis eines Routinelabors nicht
immer leicht zu erfillen ist, kbnnen die Kolleginnen und Kollegen anderer Labors
sicher gut nachvollziehen. Fragt man namlich bei anderen Labors einmal nach
Details einer verwendeten Methode, so liegen oft nur veraltete
Methodenbeschreibungen und Handaufzeichnungen beim Laborpersonal vor.
Detaillierte Methoden-Verdffentlichungen sind relativ selten.

Mit Einfihrung des Laborproben-Informationssystems LAPIS wurde entschieden, zu
jedem Einzelanalysen-Wert ein Methoden-Code abzuspeichern, um auch nach
vielen Jahren noch nachvollziehen zu kénnen, mit welcher Methode, welchem
Analysegerat und nach welcher Probenvorbereitung und -Behandlung der
Analysenwert ermittelt wurde. Mit Hilfe des Methoden-Codes konnten auch kleinere
Anderungen an einer Methode dokumentiert werden, was sich sehr bald als sinnvoll
und notig erwies. So sind zum Beispiel innerhalb von 6 Jahren allein 9 verschiedene
oder gednderte Nitrat-Bestimmungsmethoden verwendet worden, mit denen zum
Teil nicht voll vergleichbare Daten gemessen wurden, wie sich spater herausstellte.
1994 haben wir begonnen, zu jedem Methoden-Code eine vollstandige
Beschreibung der Probenbehandlungs-, Untersuchungs-, oder Analysenmethode,
der Gerateparameter, der Geratebedienung und der Datenauswertung sowie Daten-
dokumentation anzufertigen bzw. die vorhandenen Beschreibungen in eine
einheitliche Form zu Ubertragen. Der Umfang von ca. 1.400 Seiten hat uns selbst
Uberrascht und zu der spaten Veroéffentlichung 1996 (Band 46-48) bzw. 1999 (Band
49) gefihrt. 1999 erschienen die ersten Ergdnzungsbande (Band 58-60) mit den
Methodenbeschreibungen aus den Jahren 1996 bis 1998. Leider ist es uns nicht
wie geplant gelungen, alle 2 Jahre weitere Ergdnzungsbande zu erstellen. Die
Einfilhrung unseres neuen Labordaten-Informations- und Managementsystems
(LIMS) LABBASE, hohe Arbeitsbelastung, Strukturreformdiskussionen und
schliel3lich die Umwandlung der Niedersachsischen in die neue Nordwestdeutsche
Forstliche Versuchsanstalt haben immer wieder zu Verzégerungen bei der
Vero6ffentlichung unserer Labormethoden gefihrt.

In den vergangenen 10 Jahren sind allein weit UUber 200 neue
Elementbestimmungsmethoden und zahlreiche Probenvorbereitungs-,
Untersuchungs- und Qualitatskontrollmethoden hinzugekommen. In den nun
vorliegenden 4 Erganzungsbénden sind alle neuen Elementbestimmungsmethoden
mit Anhangen und Sammelanhangen bis Ende 2008 abgedruckt. Im nachsten Jahr
sollen die Erganzungsbé&nde mit den Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und
Qualitatskontrollmethoden sowie den Geratekurzanleitungen erscheinen.



Wir sind uns bewusst, dass wir mit dieser sehr detaillierten Dokumentation einen
sehr weitgehenden Einblick in unsere Laborarbeit geben, die sicherlich nicht
fehlerfrei ist. Wir mochten damit auch zur Diskussion tber Methoden-Auswahl und -
Durchfiihrung, Uber Qualitatskontrolle und Datendokumentation und nicht zuletzt
Uber Methoden- und damit Datenvergleichbarkeit anregen. Verbesserungs- und
Korrektur-Vorschlage nehmen wir dankbar entgegen.

Nils Konig Heike Fortmann

Abteilung Umweltkontrolle, Sachgebiet Umweltanalytik
Nordwestdeutsche Forstliche Versuchsanstalt
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Allgemeiner Aufbau der Elementbestimmungsmethoden

Der Text aller Elementbestimmungsmethoden ist gleich aufgebaut. Er wurde im
Vergleich zum Aufbau der Methoden im Band 58 und 59, Reihe B, der Berichte des
Forschungszentrums Walddkosysteme um eine Reihe von Informationen erganzt.
Jede Seite hat eine Kopfzeile , in der das zu bestimmende Element, die chemische
Form des Elementes, die bestimmt wird, das Gerat, der Methoden-Code und die
Seitenzahl eingetragen sind.

Auf der Titelseite ist direkt unter der Kopfzeile das Einfihrungsdatum der
Methode angegeben. Es folgt die zu bestimmende Elementform und der
Messbereich der Methode. Dieser wird dargestellt durch die Nachweisgrenze , die
Bestimmungsgrenze und die obere Messgrenze .

Da fur verschiedene Probenmatrices (z.B. Wasser, Aufschlusslosung, Salzextrakt)
oft unterschiedliche Elementbestimmungsmethoden nétig sind, werden in einer
nach Boden, Humus, Pflanze und Wasser unterteilten Tabelle diejenigen
Untersuchungsmethoden aufgelistet, far die die beschriebene
Elementbestimmungsmethode geeignet ist. (So mussen z.B. Pflanzenproben, an
denen Schwermetall-Gehalte bestimmt werden sollen, mit metallabriebfreien
Muhlen gemahlen und mit einem fir Schwermetalle geeigneten Auf-
schlussverfahren in Losung gebracht worden sein.)

Es folgt eine Tabelle, in der Methodenverweise gegeben werden. Wenn die
Elementbestimmungsmethode normgerecht ist oder in Anlehnung an eine Norm
(DIN, EN, 1SO) entwickelt wurde, so ist die entsprechende Norm in der 1. Zeile der
Tabelle angegeben. In der 2. Zeile ist angegeben, welcher Methode des
Handbuchs Forstliche Analytik (HFA) die Elementbestimmungsmethode
entspricht. In Zeile 3 ist der aus dem HFA, Teil E ableitbare Methoden-Code
angegeben.

Weiterhin ist auf der Titelseite eine kurze Beschreibung des physikalischen
Prinzips bzw. der chemischen Reaktionen der Methode und eine Darstellung
maoglicher Stérungen bei der Methode dargestellt.

In einem Kasten am unteren Ende der Seite sind die zur Methode gehérigen
Anhange und Literaturangaben zur Methode angegeben. Die durchnummerierten
Anhange findet man direkt im Anschluss an die Methodenbeschreibung und die
Sammel-anhdnge im Band 78 hinter den Methodenbeschreibungen. Die
Kurzanleitungen werden in einem weiteren Band spater veroffentlicht.

Auf den folgenden Seiten der Methodenbeschreibung sind in stets gleicher
Reihenfolge die nachfolgenden Unterabschnitte zu finden:

. Analysengerate und Zubehor
. Chemikalien
. LOosungen

. Eichung/Standards

. Durchfihrung

. Qualitatskontrolle

. Auswertung/Datendokumentation



Im Abschnitt Analysengerate und Zubehor st jeweils der genaue Geratetyp mit
allen Zusatzgeraten wie Probenehmer oder Dilutoren sowie die zugehorige Geréte-
Software

beschrieben. Des Weiteren sind hier wichtige, methodenspezifische Detail-Angaben
wie Art des Brenners, Graphitrohrtyp, Zerstaubertyp usw. zu finden.

Im Abschnitt Chemikalien sind alle fur die Durchfiihrung der Methode wie auch fur
Spul- oder Reinigungsarbeiten benétigte Chemikalien in der handelstblichen Form
aufgelistet.

Die daraus anzusetzenden Loésungen und Gemische sind im Abschnitt Losungen

mit genauen Herstellungsvorschriften aufgefthrt.

Im Abschnitt Eichung/Standards sind im Unterabschnitt Stammlésungen die Her-
stellungsvorschriften fir die LOsungen angegeben, aus denen die Standards
hergestellt werden. Bei manchen Methoden (z.B. ICP-Methoden) gibt es den
Abschnitt Standardldésungen , in dem die genaue Herstellung der Standards
beschrieben ist. Es folgen Tabellen fur die zu verwendende Standardreihe und die
Kontrollstandards , mit denen die Eichung und die Messungen im Laufe des
Arbeitstages Uberprift werden. Werden an einem Gerat mehrere Elemente
gleichzeitig oder direkt nacheinander bestimmt, so ist die Verwendung von
Mehrelement-Standards sinnvoll. In diesem Fall sind in einer eigenen Tabelle die
Standardzusammensetzungen fur die Mehrelementbestimmung aufgelistet. Nach
den Tabellen folgen Angaben zum Extinktions-Sollwert eines ausgewéhlten
Standards. Hiermit kann die Gerateeinstellung tberpruft werden. Schlief3lich sind
noch Hinweise zur Matrix-Anpassung von Standards und Proben sowie
Lagerungshinweise aufgefihrt.

Die genaue Durchfihrung der Analysen ist im Abschnitt Durchfiihrung

beschrieben. Bei vielen Methoden wird hier auf die jeweilige Geratekurzanleitung
verwiesen. Da diese jedoch meist fur mehrere Methoden gilt, sind die
methodenspezifischen Angaben als Erganzung der Geratekurzanleitung in diesem
Abschnitt dargestellt. Gibt es keine eigene Geratekurzanleitung fur das zu
benutzende Gerat, so findet man die Angaben zur Geratebedienung im Abschnitt
Durchfihrung. Besonders wichtige Durchfiihrungshinweise sind mit "Achtung "
hervorgehoben.

Im Abschnitt Qualitatskontrolle  sind in einer Tabelle alle durchzufiihrenden
Qualitatskontrollen mit Verweis auf die Methodenvorschriften aufgelistet. Uber die
Methodenvorschrift hinausgehende Detailfestlegungen  wie  verwendete
Kontrollstandards, erlaubt prozentuale Abweichungen u.s.w. sind in der Spalte
"Durchflihrung" zusammengestellt.

Der letzte Abschnitt Auswertung/Datendokumentation beschreibt, welche
Messergebnisse  wo und wie  festzuhalten sind bzw. welches
Datenverarbeitungsprogramm fiir die Datenkontrolle, -Ubertragung und -Sicherung
verwendet werden muss. Bei Verwendung solcher Programme wird auf die jewelilige
Geratekurzanleitung Datenverarbeitung verwiesen. Diese Anleitungen werden im
gleichen Band wie die Geratekurzanleitungen veroffentlicht.

In den Anhdngen am Ende der Methode sind unterschiedliche Detailinformationen
zur Methode angegeben. Dies konnen Chromatogramme, Gerateparameter,
Spektren, FlieRschemata bei Cont.-Flow-Methoden u. &. sein. Auf die Anhange ist
im Methodentext an der jeweiligen Stelle verwiesen.



In den folgenden 3 Tabellen sind die verwendeten Abkirzungen far
Analysengerate (Tabelle 1), fur die Untersuchungsverfahren (Tabelle 2) und fiir die
Probenvorbereitungs- und Lagerungsverfahren (Tabelle 3) aufgelistet.

Tabelle 1: verwendete Abklrzungen fir Analysengerate

Abklrzung {Gerat

AAS Atomabsorptionsspektrophotometer
AAS(G): mit Graphitrohrofen-Atomisierung
AAS(FI): mit Flammen-Atomisierung

CFC Continuous-Flow-Colorimeter

CFE Continuous-Flow-Elektrochemie

CNS Elementaranalysator fur C, N und S

GC Gaschromatograph

IC lonenchromatograph

ICP Induktiv-gekoppeltes Plasma-Spektrophotometer

LFM Leitfahigkeitsmessgerat

PHM pH-Meter

SCH Scheibler-Apparatur zur CO,-Bestimmung

TIT Titrator fUr pH- und Leitfahigkeitstitrationen

TOC Total-Organic-Carbon-Analysator

TN Total-Nitrogen-Analysator

WG Waage




Tabelle 2: Abkurzungen fur Untersuchungsmethoden

Abklirzung  Pntersuchungsverfahren

ANULL ohne Anwendung eines Untersuchungsverfahrens
(Flissige Proben)

ANULLIC ohne Anwendung eines Untersuchungsverfahrens
(Flissige Proben, bei denen u.a. mit lonenchromatographie
gemessen wird)

ATNULL ohne Anwendung eines Untersuchungsverfahrens
(Festproben)

AKE effektive Austauschkapazitats-Bestimmung

AKEG Européische Methode zur Austauschkapazitatsbestimmung

AKH Austauschkapazitatsbestimmung an Humusproben

AKT totale (potentielle) Austauschkapazitats-Bestimmung

BGW Blattgewicht

BNK Basen-Neutralisierungs-Kapazitats-Bestimmung

Clges Gesamt-Chlor-Bestimmung

CNMIK C- und N-Bestimmung der mikrobiellen Biomasse

CO2ATM CO,-Atmung

DAN Druckaufschluss mit Salpetersaure

DANF Druckaufschluss mit Salpeter- und FluR3séure

EXT1:2H20 |wassriger 1:2-Extrakt

EXT1:2ALKP |Bestimmung der komplexierten Al-Fraktion im wassrigen
1:2-Extrakt

EXTEDTA EDTA-Extrakt

EXTOX Oxalat-Extrakt

FBA Feinbodenanteil-Bestimmung

GBL Gleichgewichts-Bodenlésung

GBLALKP Bestimmung der komplexierten Al-Fraktion in der GBL

Nmin Bestimmung der mineralischen Stickstoff-Fraktion

NGW Nadelgewicht

KOMPAL Bestimmung der komplexierten Al-Fraktion

OAKW offener Aufschluss mit Kénigswasser

OAKWEG Europaische Variante des offenen Aufschlusses mit
Konigswasser

PHH20 pH-Bestimmung in wassriger Suspension

PHKCI pH-Bestimmung in KCI-Suspension

PHCACI2 pH-Bestimmung in CaCl_-Suspension

TRD Trockenraumdichte-Bestimmung

WGH Wassergehalts-Bestimmung




Tabelle 3: Abkurzungen fur Probenvorbereitungs- und Lagerungsverfahren

Abklurzung Probenvorbereitungs- oder Lagerungsverfah ren

F Filtration

L Lagerung

M Mahlen mit verschiedenen Mihlen

S Sieben

SM Probenvorbehandlung von Wasserproben, in denen
Schwermetalle (SM) gemessen werden

T Trocknung/Homogenisieren/Sortieren

M/SB Mihle/Sieb fur Bodenproben geeignet

M/SP Muhle/Sieb fur Pflanzen(Humus)proben geeignet

M/SBP Muhle/Sieb fur Boden-und Pflanzenproben geeignet

Hinweis:

Die Methoden-Bande sind so gedruckt, dass jede neue Methode mit einer
ungeraden Seitenzahl beginnt. Bei Entfernung der Verleimung kann die
Methodensammlung auch als Loseblatt-Sammlung verwendet werden. Daher sind
bei neuen Methoden-Versionen nicht nur die Anderungen, sondern der vollstandige
Methodentext abgedruckt. Die neuen Methoden bzw. Methodenversionen der
Erganzungs-Bande kdnnen in die Loseblattsammlung eingeordnet werden.



Liste der alten und der zwischen dem 1.1.99 und dem

31.12.08 neu

hinzugekommenen Elementbestimmungsmethoden

(neue Methoden im Fettdruck; mit Angaben zum Verwen

jeweiligen Methoden)

dungszeitraum der

Element |Elementbestimmungsmethode iltig von gultig bis

Al AlAlgesAAS1.1 01.01.1989 31.12.2002
Al AlAlgesAAS2.1 01.01.1989 01.06.2002
Al AlAlgesAAS6.1 01.11.2001

Al AlAlgesAAST7.1 15.11.2001

Al AlAlgesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
Al AlAlgesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998
Al AlAlgesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
Al AlAlgesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Al AlAlgesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006
Al AlAlgesICP3.1 01.08.1997 01.11.1998
Al AlAlgesICP3.2P 01.11.1998 31.12.2002
Al AlAlgesICP4.1 01.04.1998 15.09.1998
Al AlAlgesICP4.2 01.11.1998 01.10.2006
Al AlAlgesICP5.1 01.11.1998 01.10.2006
Al AlAlgesICP7.1 15.02.2003 28.02.2006
Al AlAlgesICP7.2 01.03.2006 01.03.2008
Al AlAlgesICP7.3 01.03.2008

Al AlAlgesICP8.1 10.03.2003 01.06.2005
Al AlAlgesICP8.2 01.05.2005

Al AlAlgesICP10.1 01.01.2004

Al AlAlgesICP15.1 01.10.2006

Al AlAlgesICP16.1 01.02.2007

Al AlAlgesICP18.1 01.10.2006

AlIK ALK37TIT1.1 01.01.2000

AIK ALK40TIT1.1 01.01.2000

AlIK ALKA43TIT1.1 01.01.2000

AIK ALK45TIT1.1 01.01.2000

AlIK Alkalinitat -43 01.01.2000

AIK Alkalinitat -45 01.01.2000

AlIK Alkalinitat-Gran 01.01.2000

As AsAsgesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
As AsAsgesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006
As AsAsgesICP3.1 01.11.1998 31.12.2005
Ba BaBagesICP1.1 01.04.1992 01.11.1998
Ba BaBagesICP1.2 01.11.1998 31.12.2002
Ba BaBagesICP2.1 01.11.1998 01.10.2006
Ba BaBagesICP8.1 01.01.2004 01.06.2005
Ba BaBagesICP8.2 01.05.2005




Ba BaBagesICP10.1 01.01.2004

Ba BaBagesICP16.1 01.02.2007

C CCanorgTOC1.1 01.01.1989

C CCanorgTOC2.1 01.10.1991 01.04.1994

C CCanorgTOC2.2 01.04.1994 01.06.1997

C CCanorgTOC2.3 01.06.1997 31.12.1999

C CCanorgTOC3.1 01.01.1999 14.12.2007

C CCanorgTOC3.2 15.12.2007

C CCgesCNS1.1 01.01.1989 01.10.1995

C CCgesCNS1.2 01.10.1995 31.12.1997

C CCgesCNS2.1 01.02.1996 01.10.1997

C CCgesCNS2.2 01.10.1997 30.11.2004

C CCgesCNS3.1 01.10.1997 30.11.2004

C CCgesCNS5.1 20.08.2004

C CCgesTOC1.1 01.01.1989

C CCgesTOC2.1 01.10.1991 01.04.1994

C CCgesT0OC2.2 01.04.1994 01.06.1997

C CCgesTOC2.3 01.06.1997 31.12.1999

C CCgesTOC3.1 01.01.1999 31.10.1999

C CCgesTOC3.2 01.11.1999 14.12.2007

C CCgesTOC3.3 15.12.2007

C CCgesTOC4.1 28.08.2008

C CC0O2GC1.1 01.06.1996

C CCO3CNS1.1 20.08.2004

C CCO3DRU1.1 01.01.2004

C CCO3SCH1.1 01.01.1993 01.01.1997

C CCO3SCH1.2 01.01.1997

C CCorgCNS1.1 01.01.2000 30.11.2003

C CCorgCNS2.1 20.08.2004 01.11.2007
Corg berechnet 01.01.1989

C CCorgT0OC2.1 01.01.1999 14.12.2007

C CCorgT0OC2.2 15.12.2007

Ca CaCagesAAS1.1 01.01.1989 31.12.2002

Ca CaCagesAAS2.1 01.01.1989 01.06.2002

Ca CaCagesAAS6.1 01.11.2001

Ca CaCagesAAS7.1 15.11.2001

Ca CaCagesIC2.1 15.12.2007

Ca CaCagesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994

Ca CaCagesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998

Ca CaCagesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002

Ca CaCagesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998

Ca CaCagesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006

Ca CaCagesICP3.1 01.08.1997 01.11.1998

Ca CaCagesICP3.2P 01.11.1998 31.12.2002

Ca CaCagesICP4.1 01.04.1998 01.11.1998




Ca CaCagesICP4.2 15.06.1998 01.10.2006
Ca CaCagesICP5.1 01.11.1998 01.10.2006
Ca CaCagesICP6.1 01.07.2000 30.06.2006
Ca CaCagesICP7.1 15.02.2003 28.02.2006
Ca CaCagesICP7.2 01.03.2006 01.03.2008
Ca CaCagesICP7.3 01.03.2008

Ca CaCagesICP8.1 10.03.2003 01.06.2005
Ca CaCagesICP8.2 01.05.2005

Ca CaCagesICP10.1 01.01.2004

Ca CaCagesICP13.1 01.03.2004

Ca CaCagesICP15.1 01.10.2006

Ca CaCagesICP16.1 01.02.2007

Cd CdCdgesAAS1.1 01.01.1989 01.11.1996
Cd CdCdgesAAS1.2 01.11.1996 01.06.2002
Cd CdCdgesAAS2.1 01.01.1993 01.11.1996
Cd CdCdgesAAS2.2 01.11.1996 01.06.2002
Cd CdCdgesAAS3.1 01.01.1989 01.11.1993
Cd CdCdgesAAS3.2 01.01.1993 01.07.1994
Cd CdCdgesAAS4.1 01.07.1994 01.11.1996
Cd CdCdgesAAS4.2 01.11.1996 31.12.2002
Cd CdCdgesAASS.1 01.01.1997 31.12.2002
Cd CdCdgesAASS8.1 01.02.2005

Cd CdCdgesICP1.1 01.05.1994 01.01.1997
Cd CdCdgesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Cd CdCdgesICP2.2 01.11.1998 30.06.2000
Cd CdCdgesICP2.3 01.07.2000 01.10.2006
Cd CdCdgesICP3.1 01.11.1998 30.06.2000
Cd CdCdgesICP3.2 01.07.2000 01.10.2006
Cd CdCdgesICP4.1 01.01.2001 30.06.2006
Cd CdCdgesICP8.1 10.03.2003

Cd CdCdgesICP14.1 01.09.2006

Cd CdCdgesICP15.1 01.10.2006

Cd CdCdgesICP16.1 01.02.2007

Cd CdCdgesICP17.1 01.10.2006

Cl CICICFC1.1 01.01.1989 01.03.1991
Cl CICICFC1.2 01.03.1991 01.03.1994
Cl CICICFC1.3 01.03.1994 01.02.1995
Cl CICICFC1.4 01.02.1995 01.01.1996
Cl CICICEC1.5 15.05.1996 31.12.2003
Cl CICICFE1.1 15.05.1996 31.12.2000
Cl CICICFE2.1 01.07.1997 30.11.1999
Cl CICICFE2.2 01.12.1999 31.12.2003
Cl CICICFE3.1 01.06.1999 30.11.1999
Cl CICICFE3.2 01.12.1999

Cl CICIIC1.1 01.08.1992 31.12.1998




Cl CIClic2.1 15.12.2007

Co CoCogesAAS1.1 01.11.1996 31.12.2002
Co CoCogesAAS2.1 01.01.1993 01.01.1996
Co CoCogesAAS2.2 01.01.1996 01.06.2002
Co CoCogesAAS3.1 01.01.1989 01.07.1994
Co CoCogesAAS4.1 01.07.1994 31.12.2002
Co CoCogesAAS4.2 01.11.1996 31.12.2002
Co CoCogesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Co CoCogesICP2.2 01.11.1998 30.06.2000
Co CoCogesICP2.3 01.07.2000 01.10.2006
Co CoCogesICP3.1 01.11.1998 30.06.2000
Co CoCogesICP3.2 01.07.2000 30.06.2006
Co CoCogesICP4.1 01.01.2001 01.10.2006
Co CoCogesICP8.1 10.03.2003

Co CoCogesICP14.1 01.09.2006

Co CoCogesICP15.1 01.10.2006

Co CoCogesICP16.1 01.02.2007

Co CoCogesICP17.1 01.10.2006

Cr CrCrgesAAS1.1 01.11.1996 31.12.2002
Cr CrCrgesAAS2.1 01.01.1993 01.11.1996
Cr CrCrgesAAS2.2 01.11.1996 01.06.2002
Cr CrCrgesAAS3.1 01.01.1989 01.07.1994
Cr CrCrgesAAS4.1 01.07.1994 31.12.2002
Cr CrCrgesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Cr CrCrgesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006
Cr CrCrgesICP3.1 01.11.1998 30.06.2006
Cr CrCrgesiCP4.1 01.01.2001 01.10.2006
Cr CrCrgesICP8.1 10.03.2003

Cr CrCrgesiCP14.1 01.09.2006

Cr CrCrgesICP15.1 01.10.2006

Cr CrCrgesICP16.1 01.02.2007

Cr CrCrgesICP17.1 01.10.2006

Cu CuCugesAAS1.1 01.01.1989 01.11.1996
Cu CuCugesAAS1.2 01.11.1996 01.06.2002
Cu CuCugesAAS2.1 01.01.1993 01.11.1996
Cu CuCugesAAS2.2 01.11.1996 01.06.2002
Cu CuCugesAAS3.1 01.01.1989 01.11.1992
Cu CuCugesAAS4.1 01.11.1992 01.07.1994
Cu CuCugesAASS.1 01.07.1994 01.11.1996
Cu CuCugesAASS.2 01.11.1996 31.12.2002
Cu CuCugesAASS8.1 01.02.2005

Cu CuCugesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
Cu CuCugesICP1.2 01.05.1994 01.01.1997
Cu CuCugesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Cu CuCugesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006




Cu CuCugesICP3.1 01.11.1998 30.06.2000
Cu CuCugesICP3.2 01.07.2000 30.06.2006
Cu CuCugesICP4.1 01.01.2001 01.10.2006
Cu CuCugesICP8.1 10.03.2003
Cu CuCugesICP14.1 01.09.2006
Cu CuCugesICP15.1 01.10.2006
Cu CuCugesICP16.1 01.02.2007
Cu CuCugesICP17.1 01.10.2006
Fe FeFegesAAS1.1 01.01.1989 31.12.2002
Fe FeFegesAAS2.1 01.01.1989 01.06.2002
Fe FeFegesAASG6.1 01.11.2001
Fe FeFegesAAS7.1 15.11.2001
Fe FeFegesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
Fe FeFegesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998
Fe FeFegesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
Fe FeFegesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Fe FeFegesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006
Fe FeFegesICP3.1 01.08.1997 01.11.1998
Fe FeFegesICP3.2P 01.11.1998 31.12.2002
Fe FeFegesICP4.1 01.04.1998 01.11.1998
Fe FeFegesICP4.2 01.11.1998 30.06.2006
Fe FeFegesICP5.1 01.11.1998 01.10.2006
Fe FeFegesICP7.1 15.02.2003 28.02.2006
Fe FeFegesICP7.2 01.03.2006 01.03.2008
Fe FeFegesICP7.3 01.03.2008
Fe FeFegesICP8.1 10.03.2003 01.06.2005
Fe FeFegesICP8.2 01.05.2005
Fe FeFegesICP10.1 01.01.2004
Fe FeFegesICP15.1 01.10.2006
Fe FeFegesICP16.1 01.02.2007
Fe FeFegesICP18.1 01.10.2006
F FFIC2.1 15.12.2007
H HH+PHM1.1 01.01.1989 01.03.1996
H HH+PHM1.2 01.03.1996 01.03.1997
H HH+PHM1.3 01.03.1997 31.01.2000
H HH+PHM1.4 01.02.2000
H HH+PHM?2.1 01.11.1995 01.03.1996
H HH+PHM3.1 01.03.1996 31.12.1996
H HH+PHM4.1 01.01.2000
H HH+1PHMA4.1 01.01.2001
H HH+2PHM4.1 01.01.2001
H HH+PHMS5.1 01.01.2000
H HH+PHM®6.1 01.06.2006
H HH+PHM7.1 01.06.2006




H HH+TIT1.1 01.05.1989 31.12.1993
H HH+1PHM1.1 01.01.1989
H HH+2PHM1.1 01.01.1989
K KKgesAAS1.1 01.01.1989 31.12.2002
K KKgesAAS2.1 01.01.1989 01.06.2002
K KKgesAAS6.1 01.11.2001
K KKgesAAS7.1 15.11.2001 01.03.2003
K KKgesAAS7.2 01.03.2003
K KKgesIC2.1 15.12.2007
K KKgesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
K KKgesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998
K KKgesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
K KKgesICP2.1 01.01.1997 01.08.1998
K KKgesICP3.1 01.08.1997 01.11.1998
K KKgesICP3.2P 01.11.1998 31.12.2002
K KKgesICP4.1 01.04.1998 01.11.1998
K KKgesICP4.2 01.11.1998 30.06.2006
K KKgesICP5.1 01.07.2000 01.10.2006
K KKgesICP7.1 15.02.2003 28.02.2006
K KKgesICP7.2 01.03.2006 01.03.2008
K KKgesICP7.3 01.03.2008
K KKgesICP8.1 10.03.2003 01.06.2005
K KKgesICP8.2 01.05.2005
K KKgesICP10.1 01.01.2004
K KKgesICP13.1 01.03.2004
K KKgesICP15.1 01.10.2006
K KKgesICP16.1 01.02.2007
LF LFLFCFC1.1 01.03.2000 31.12.2003
LF LFLFLFM1.1 01.01.1989 31.05.1997
LF LFLFLFM1.2 01.06.1997
LF LFLFLEM2.1 01.06.2006
LF LFLFTIT1.1 01.05.1989 31.12.2000
Mg MgMggesAAS1.1 01.01.1989 31.12.2002
Mg MgMggesAAS2.1 01.01.1989 01.08.1993
Mg MgMggesAAS2.2 01.08.1993 01.06.2002
Mg MgMggesAAS6.1 01.11.2001
Mg MgMggesAAS7.1 15.11.2001
Mg MgMggesIC2.1 15.12.2007
Mg MgMggesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
Mg MgMggesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998
Mg MgMggesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
Mg MgMggesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Mg MgMggesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006
Mg MgMggesICP3.1 01.08.1997 01.11.1998
Mg MgMggesICP3.2P 01.11.1998 31.12.2002




Mg MgMggesICP4.1 01.04.1998 01.11.1998
Mg MgMggesICP4.2 01.11.1998 30.06.2006
Mg MgMggesICP5.1 01.11.1998 01.10.2006
Mg MgMggesICP6.1 01.07.2000 30.06.2006
Mg MgMggesICP7.1 15.02.2003 28.02.2006
Mg MgMggesICP7.2 01.03.2006 01.03.2008
Mg MgMggesICP7.3 01.03.2008

Mg MgMggesICP8.1 10.03.2003 01.06.2005
Mg MgMggesICP8.2 01.05.2005

Mg MgMggesICP10.1 01.01.2004

Mg MgMggesICP13.1 01.03.2004

Mg MgMggesICP15.1 01.10.2006

Mg MgMggesICP16.1 01.02.2007

Mn MnMngesAAS1.1 01.01.1989 31.12.2002
Mn MnMngesAAS2.1 01.01.1989 01.06.2002
Mn MnMngesAASG6.1 01.11.2001

Mn MnMngesAAS7.1 15.11.2001

Mn MnMngesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
Mn MnMngesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998
Mn MnMngesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
Mn MnMngesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Mn MnMngesICP2.2 01.11.1998 30.06.2000
Mn MnMngesICP2.3 01.07.2000 01.10.2006
Mn MnMngesICP3.1 01.08.1997 01.11.1998
Mn MnMngesICP3.2P 01.11.1998 31.12.2002
Mn MnMngesICP4.1 01.04.1998 01.11.1998
Mn MnMngesICP4.2 01.11.1998 30.06.2006
Mn MnMngesICP5.1 01.11.1998 30.06.2000
Mn MnMngesICP5.2 01.07.2000 01.10.2006
Mn MnMngesICP7.1 15.02.2003 28.02.2006
Mn MnMngesICP7.2 01.03.2006 01.03.2008
Mn MnMngesICP7.3 01.03.2008

Mn MnMngesICP8.1 10.03.2003 01.06.2005
Mn MnMngesICP8.2 01.05.2005

Mn MnMngesICP10.1 01.01.2004

Mn MnMngesICP15.1 01.10.2006

Mn MnMngesICP16.1 01.02.2007

N NNgesCFC1.1 01.01.1989 01.12.1994
N NNgesCFC1.2 01.12.1994 31.01.1995
N NNgesCFC2.1 01.02.1995 31.12.1997
N NNgesCFC3.1 01.04.1996 01.09.1996
N NNgesCFC3.2 01.09.1996 31.12.1997
N NNgesCFC4.1 01.07.1997 30.11.1999
N NNgesCFC4.2 01.12.1999 31.12.2003




N NNgesCFC5.1 01.06.1999 30.11.1999
N NNgesCNS1.1 01.01.1989 01.10.1995
N NNgesCNS1.2 01.10.1995 31.12.1997
N NNgesCNS2.1 01.02.1996 01.10.1997
N NNgesCNS2.2 01.10.1997 30.11.2004
N NNgesCNS3.1 01.09.1997 30.11.2004
N NNgesCNS5.1 20.08.2004

N NNgesTOC1.1 01.11.1999 01.12.1999
N NNgesTOC2.1 01.12.1999 14.12.2007
N NNgesTOC2.2 15.12.2007

N NNgesTOC3.1 28.08.2008

N NNH4CFC1.1 01.01.1989 01.03.1991
N NNH4CFC1.2 01.03.1991 01.12.1993
N NNH4CFC1.3 01.12.1993 01.11.1994
N NNH4CFC1.4 01.11.1994 31.01.1997
N NNH4CFC2.1 01.02.1995 31.08.1996
N NNH4CFC2.2 01.09.1996 30.06.1997
N NNH4CFC3.1 01.07.1997 31.12.2003
N NNH4CFC3.2 01.12.1999 31.12.2003
N NNH4CFC4.1 01.06.1999 30.11.1999
N NNH4CFC4.2 01.12.1999 15.02.2006
N NNH4CFC4.3 15.01.2006 28.02.2007
N NNH4CFC5.1 01.11.2004 28.02.2007
N NNH4CFC6.1 01.03.2007

N NNH4CFC7.1 01.03.2007

N NNH4IC1.1 01.08.1992 31.12.1998
N NNH4I1C2.1 15.12.2007

N NNO2+3CFC1.1 01.01.1989 01.10.1989
N NNO2+3CFC1.2 01.01.1991 31.12.1992
N NNO2+3CFC2.1 01.10.1989 01.03.1991
N NNO2+3CFC2.2 01.03.1991 01.11.1994
N NNO2+3CFC2.3 01.11.1994 01.09.1995
N NNO2+3CFC2.4 01.09.1995 31.12.2008
N NNO2+3CFC3.1 01.02.1995 01.09.1995
N NNO2+3CFC3.2 01.09.1995 31.08.1996
N NNO2+3CFC3.3 01.09.1996 30.06.1997
N NNO2+3CFC4.1 01.07.1997 30.11.1999
N NNO2IC2.1 01.01.2008

N NNO3CFC4.2 01.12.1999 31.12.2003
N NNO3CFC5.1 01.06.1999 30.11.1999
N NNO3CFC5.2 01.12.1999 28.02.2006
N NNO3CFC5.3 15.01.2006 28.02.2007
N NNO3CFC5.4 01.03.2007

N NNO3CFC6.1 01.11.2004 28.02.2007
N NNO3CFC6.2 01.03.2007




N NNO3IC1.1 01.08.1992 31.12.1998
N NNO3IC2.1 15.12.2007
Na NaNagesAAS1.1 01.01.1989 31.12.2002
Na NaNagesAAS2.1 01.01.1989 01.06.2002
Na NaNagesAAS6.1 01.11.2001
Na NaNagesAAS7.1 15.11.2001 01.03.2003
Na NaNagesAAS7.2 01.03.2003
Na NaNagesIC2.1 15.12.2007
Na NaNagesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
Na NaNagesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998
Na NaNagesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
Na NaNagesICP2.1 01.01.1997 01.08.1998
Na NaNagesICP3.1 01.08.1997 01.11.1998
Na NaNagesICP3.2P 01.11.1998 31.12.2002
Na NaNagesICP4.2 01.11.1998 30.06.2006
Na NaNagesICP5.1 01.07.2000 01.10.2006
Na NaNagesICP7.1 15.02.2003 28.02.2006
Na NaNagesICP7.2 01.03.2006 01.03.2008
Na NaNagesICP7.3 01.03.2008
Na NaNagesICP8.1 10.03.2003 01.06.2005
Na NaNagesICP8.2 01.05.2005
Na NaNagesICP10.1 01.01.2004
Na NaNagesICP13.1 01.03.2004
Na NaNagesICP15.1 01.10.2006
Na NaNagesICP16.1 01.02.2007
Ni NiNigesAAS1.1 01.11.1996 31.12.2002
Ni NiNigesAAS2.1 01.01.1993 01.11.1996
Ni NiNigesAAS2.2 01.11.1996 01.06.2002
Ni NiNigesAAS3.1 01.01.1989 01.07.1994
Ni NiNigesAAS4.1 01.07.1994 31.12.2002
Ni NiNigesAAS4.2 01.11.1996 31.12.2002
Ni NiNigesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Ni NiNigesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006
Ni NiNigesICP3.1 01.11.1998 30.06.2000
Ni NiNigesICP3.2 01.07.2000 30.06.2006
Ni NiNigesICP4.1 01.01.2001 01.10.2006
Ni NiNigesICP8.1 10.03.2003
Ni NiNigesICP14.1 01.09.2006
Ni NiNigesICP15.1 01.10.2006
Ni NiNigesICP16.1 01.02.2007
Ni NiNigesICP17.1 01.10.2006
P PPgesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
P PPgesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998
P PPgesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
P PPgesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998




P PPgesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006
P PPgesICP3.1 01.11.1998 01.10.2006
P PPO4CFC1.1 01.01.1989 01.03.1991
P PPO4CFC1.2 01.03.1991 01.02.1995
P PPO4CFC2.1 01.01.1989 01.10.1990
P PPO4CFC2.2 01.10.1990 01.02.1995
P PPO4IC1.1 01.08.1992 31.12.1998
P PPO4IC2.1 15.12.2007

P PPgesICP7.1 15.02.2003 01.04.2006
P PPgesICP7.2 01.03.2006 01.03.2008
P PPgesICP7.3 01.03.2008

P PPgesICP8.1 10.03.2003 01.05.2005
P PPgesICP8.2 01.05.2005

P PPgesICP9.1 01.09.2003 01.06.2005
P PPgesICP15.1 01.10.2006

P PPgesICP16.1 01.02.2007

P PO4 berechnet 01.01.1989

Pb PbPbgesAAS1.1 01.01.1989 01.11.1996
Pb PbPbgesAAS1.2 01.11.1996 01.06.2002
Pb PbPbgesAAS2.1 01.01.1993 01.11.1996
Pb PbPbgesAAS2.2 01.11.1996 01.06.2002
Pb PbPbgesAAS3.1 01.01.1989 01.11.1993
Pb PbPbgesAAS3.2 01.11.1993 01.07.1994
Pb PbPbgesAAS4.1 01.07.1994 01.11.1996
Pb PbPbgesAAS4.2 01.11.1996 31.12.2002
Pb PbPbgesAASS.1 01.02.2005

Pb PbPbgesICP1.1 01.06.1993 01.05.1994
Pb PbPbgesICP1.2 01.05.1994 15.03.1995
Pb PbPbgesICP1.3 15.03.1995 01.01.1997
Pb PbPbgesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Pb PbPbgesICP2.2 01.11.1998 30.06.2000
Pb PbPbgesICP2.3 01.07.2000 30.06.2006
Pb PbPbgesICP3.1 01.11.1998 30.06.2000
Pb PbPbgesICP3.2 01.07.2000 01.10.2006
Pb PbPbgesICP4.1 01.01.2001 30.06.2006
Pb PbPbgesICP8.1 10.03.2004

Pb PbPbgesIiCP14.1 01.09.2006

Pb PbPbgesICP15.1 01.10.2006

Pb PbPbgesICP16.1 01.02.2007

Pb PbPbgesICP17.1 01.10.2006

Si SiSigesAAS1.1 01.01.1989 31.12.2002
Si SiSigesICP1.1 01.01.1990 01.05.1994
Si SiSigesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998
Si SiSigesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
Si SiSIO2WG1.1 01.01.1989




Sr SrSrgesiCP1.1 01.07.1994 31.12.2002
S SSgesCNS1.1 01.01.1989 31.12.1997
S SSgesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
S SSgesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998
S SSgesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
S SSgesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
S SSgesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006
S SSgesICP3.1 01.11.1998 30.06.2006
S SSgesICP7.1 15.02.2003 31.08.2003
S SSgesICP7.2 01.09.2003 31.12.2003
S SSgesICP8.1 10.03.2003 31.08.2003
S SSgesICP8.2 01.09.2003 31.12.2003
S SSgesICP9.1 01.09.2003 31.12.2003
S SSgesiCP10.1 01.01.2004 01.04.2006
S SSgesICP10.2 01.03.2006 01.03.2008
S SSgesICP10.3 01.03.2008

S SSgesICP11.1 01.01.2004 01.06.2005
S SSgesICP11.2 01.05.2005

S SSgesICP12.1 01.01.2004

S SSgesICP15.1 01.10.2006

S SSgesICP16.1 01.02.2007

S SSO4CFC1.1 01.01.1989 01.03.1991
S SSO4CFC1.2 01.03.1991 01.06.1993
S SS0O4IC1.1 01.08.1992 31.12.1998
S SS04I1C2.1 15.12.2007

S SO4 berechnet 02.02.2000

Ti TiTigesICP1.1 01.11.1998 01.11.1999
Ti TiTigesICP2.1 01.11.1998 30.06.2000
Ti TiTigesICP2.2 01.07.2000 01.10.2006
Ti TiTigesICP8.1 01.05.2005

Ti TiTigesICP16.1 01.02.2007

Zn ZnZngesAAS1.1 01.01.1989 01.11.1996
Zn ZnZngesAAS1.2 01.11.1996 01.06.2002
Zn ZnZngesAAS2.1 01.01.1993 01.11.1996
Zn ZnZngesAAS2.2 01.11.1996 01.06.2002
Zn ZnZngesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
Zn ZnZngesICP1.2 01.05.1994 01.01.1997
Zn ZnZngesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Zn ZnZngesiCP2.2 01.11.1998 30.06.2000
Zn ZnZngesICP2.3 01.07.2000 01.10.2006
Zn ZnZngesiICP3.1 01.11.1998 30.06.2000
Zn ZnZngesICP3.2 01.07.2000 30.06.2006
Zn ZnZngesiCP4.1 01.01.2001 01.10.2006
Zn ZnZngesICP8.1 10.03.2003

Zn ZnZngesiCP14.1 01.09.2006




Zn ZnZngesiCP15.1 01.10.2006
Zn ZnZngesICP16.1 01.02.2007
Zn ZnZngesICP17.1 01.10.2006







ELEMENTBESTIMMUNGSMETHODEN

P-2Zn






Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite

P PO, IC PPO4IC2.1 - 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 15.12.2007
PHOSPHAT

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULLIC | 0,007] 0,023 15,0]
geeignet fur:
Boden
Humus
Pflanze

Wasser ANULLIC

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 10304-1
HFA D44.2.4.1

HFA-Code | D;7;1;4;1;-1;2

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Bei der lonenchromatographie werden zunachst dierfem Uber eine Austauscherséule getrennt,
und anschliel3end Uber eine Leitfahigkeitsmessumgktiert und quantifiziert. Die Trennung der
Anionen erfolgt durch lonenaustausch zwischen esta&tionaren Phase und einer mobilen Phase.
Die stationére Phase in der Austauschersaule hestdiesem Fall aus einem Polyvinylalkohol mit
quartaren Ammoniumgruppen als funktionellen Gruppem die entsprechende Gegenionen ge-
bunden sind. Diese kénnen gegen die zu trennemem Ider Probel6sung, die in die mobile Phase
eingespritzt wird, ausgetauscht werden. Der Austgu®zess ist fir jedes lon durch ein entspre-
chendes lonenaustauschgleichgewicht charakterigi@stdie Verteilung zwischen mobiler und sta-
tionérer Phase bestimmt. Die verschiedenen ionms&wmponenten einer Probe wandern deshalb
aufgrund ihrer unterschiedlichen Affinitat zur statiren Phase unterschiedlich schnell durch die
Saule und werden so getrennt. Als Eluent (= moPBlkese) wird hier eine Natriumcarbonat/
Hydrogencarbonatldsung verwendet. Wegen der hohend&itfahigkeit des Eluenten wird vor d
Leitfahigkeitsdetektion ein sogenannter Supressaschengeschaltet, der durch Austausch der Ne=—
lonen gegen Protonen das stark leitende Natriunoiggaircarbonat in die wenig dissoziierte
Kohlensaure, und die Natriumsalze der zu bestime®@nAnionen in deren stark leitende
Mineralsauren umwandelt. Diese stark leitenden Kilséuren der zu bestimmenden Anionen
werden sehr empfindlich in einer Leitfahigkeitsnzedie detektiert. Uber eine Integration der
Peakflache des gemessenen Leitfahigkeitspeaks &afndie Konzentration des jeweiligen Anions
geschlossen werden. Zur genaueren Erfassung dérggeie Messbereichs (bis 0,25 ppm Phosphat)
wird das Anionen-Chromatogramm doppelt aufgenommmeesh mit unterschiedlichen Eichkurven
fur den hohen Messbereich (= quadratisch) und dedrigen Messbereich (= linear) ausgewertet. In
dem 2-Kanal-System werden An- und Kationen parakstimmit.

Stérungen:
Huminstoffe kdnnen durch Adsorption auf der Anicséue die Trenneigenschaften der Saule

verandern. Weitere Stérungen: siehe GeréatekurzantgiC2.1

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Chromatogramm mit Retention&til3, J. lonenchromatographie, VCH Verlag,
zeiten 1991

Sammelanhang S17.1: Grundeichung + Gjerde, D.T.; Fritz, J.S. lon Chromatography
Gerateparameter 2nd Edition, Hiichtig Verlag, 1987
Geratekurzanleitung 1C2.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
P PO, IC PPO4IC2.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

2-Kanal-IC-Anlage Fa. Metrohm, bestehend aus:

2 IC-Pumpen 818

2 Leitfahigkeitsdetektoren 819

IC-Separation-Center 820 mit Sdulenofen und Suppres
IC-Liquid-Handling-Einheit 833

2 Pulsationsdampfer

IC-Eluent-Degaser 837

IC-Probengeber 838

Probenréhrchen mit Durchstichdeckel

Saulen:

a. Anionen-Saule: Metrosep A Supp 5 -100 mit Voesddetrosep A Supp 4/5
b. Kationen-Saule: Metrosep C3 -250 mit Vorsaularbsep C3 S Guard
2 Metrosep RP-Guard

Probenschleifen:

a. Anionen: 20 pul

b. Kationen: 50 pul

Software:

a. zur Anlagensteuerung: IC-Net

b. zur Chromatogrammauswertung: MaglC-Net

Chemikalien:
Natriumhydrogencarbont, NaHGO

Natriumcarbonat, N&€Os
Schwefelsaure, 5O, konz.

Losungen: P

Eluent-Anionen: In einem 2 I-Messkolben werden 8,67NaCO; ,sowie 0,168 g N&CO;
eingewogen und mit ¥ demin. reinst auf 2 | aufgefullt.

Suppressor-Losung: 1 Liter,8 demin. reinst werden mit 3 mb80O, konz. versetzt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

19/l PQ: 1 g/l Phosphat als Kaliumhydrogensulfat  => 1R{l)

Stamml6sung | Je 1 m SQONO;, NO,-, und PQ-Stammldsung und je 0,5 ml Cl- und F-
Stammldsung werden in einen 100 ml-Messkolben @ ldemin. auf 100
ml aufgefullt.

=> 0,01 g/l SQ, NO3, NO,, PQ,, und 0,005 g/l CI, F
Haltbarkeit:
Die Stammldsung | ist ca. 1 Monat geschlossen ithlgahrank haltbar.



Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
P PO, IC PPO4IC2.1 - 3

Kontrollstandards

K1IC: 1,954 mg/l PGP
K2IC: 0,0814 mg/l PGP

Das Gerat wird durch eine aufwendige Grundeichwghé Sammelanhang S17.1) mit insgesamt
19 Standards fur 2 Eichbereiche geeicht. Die Stalsdi@ir den niedrigen Messbereich werden mit
der Stammlésung | und fir den hohen Messbereichderit 1 g/l-L6ésungen hergestellt. Diese
Grundeichung wird durch die Kontrollstandards Kil@d K2IC vor jeder Messung gepriift. Bei
Abweichungen von mehr als 5 % (K1IC), bzw. 10 % I®2muss die Ursache fur die zu hohe
Abweichung gefunden und abgestellt werden, oder egue Grundeichung durchgefihrt werden.

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung 1C2.1 beschrieben.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétsklen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulg'Qn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt1.1 K1IC (1,954 mg/l P), K2@;0814 mg/l P), Messung
nach der Eichung, alle 15 Proben; erlaubte
Abweichung 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC).

Wiederholungsmessungen QWM1.2 Ca. 5 % aller Prabéemjestens 3 Proben pro Serig
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird dem8ard Wasser HE1IC mit-
gemessen; erlaubte Abweichung 5 %.
P

Auswertung/Datendokumentation:

Im Anschluss an die Messung mussen alle Chromatogeadaraufhin kontrolliert werden, ob die

automatische Flachenintegration richtig durchgdfilwurde. Gegebenenfalls muss eine
Nachintegrationen vorgenommen werden.

Die Phosphatkonzentrationen sind in die entspretdreDatenlisten einzutragen, bzw. mit dem Da-
tenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQBearbeiten.



Anhang Nr.

far

P PO,

IC

PPO4IC2.1

Chromatogramm der Anionenmessung mit Retentionszesh:

i E

280,0

240,0

2000

160,0

120,0

30,0 4

F 275

3,92

MC2-H 458

MO3-M E,21

SC45 10,68

0,0

A

| 536
| > PGP 2,93

0,0 1.0

2.0

2,0

4,0

c.n E,0 0 2.0 9,0

Chromatogramm des Kontrollstandards K1IC
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

P P ICP(sim) PPgesICP7.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 15.02.2003
PHOSPHOR

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULL, EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1, DAN1.1, DAN2. | 0,01] 004 30]
geeignet fur:
Boden EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1
Humus

Pflanze DAN1.1, DAN2.2
Wasser ANULL

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D44.1.4.1/D44.1.6.1

HFA-Code | D;4;1;2;2;-1;1

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich agensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

P

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisiiwerden durch Setzen von 2 Untergrund-
korrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine S@urch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.
Gesamtmatrix-Stérungen werden durch CsCl-Zusatmment. Viskositatsschwankungen aufgrund
unterschiedlicher Gesamtsalzkonzentrationen wetdech Messung mit internem Standard ausge-
glichen.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Methodenvergleich Nolte: ICP Emissionsspektroskopie fur

Sammelanhang S13.1: Gerateparameter firn Peaktiker; Weinheim, 2002

schiedene Methoden |Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Kurzanleitung ICP3.1 Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Kurzanleitung ICP-DV2.1 Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
P P ICP(sim) PPgesICP7.1 2

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiRBlesmafackel
Standard-Injektorrohr 1,5 mm flr wassrige und dalsaure Losungen
Zyklonmischkammer und Meinhard-Zerstauber

Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu

Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.
Salpetersaure (HN{ 65 %, p.a
Scandium (Sc)-Standardldésung 1 g/l fir ICP in BNGnol/l

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Scandium/Céasium-Losung: 1,26 g CsCl werden in eitida®laskolben eingewogen, mit 10 ml
Scandium-Standardlésung sowie 30 ml konz. HM&setzt und mit KO
demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

P: AAS-Standard (Fa B. Kraft) =>5 g/l P
Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, S: AAS-Standards (FaKBaft) => jeweils 5 g/l P

Standardldésungen:

Standardlésung HE10:  In einen 250 ml-Glaskolbendewr0,25 ml der Mn-, je 0,5 ml der Fe-
und Mg-, sowie je 1 ml der K-, Na-, P- und S-Stadsuhgen gegeben.
Der Kolben wird mit 7,5 ml HN@ 65 % p.a. versetzt und mit,&
bidemin. auf 250 ml aufgefullt.
=>5 mg/l Mn, 10 mg/l Fe und Mg, 20 mg/l K, Na, RduS.

Standardlésung HE20:  In einen 250 ml-Glaskolbenderrjeweils 1 ml der Al-, Ca-, Mg- und
Mn-Stammlésungen gegeben. Es werden 7,5 ml HB8X% p.a. zugege-
ben und mit HO bidemin. auf 250 ml aufgefillt.
=> 20 mg/l Al, Ca, Mg und Mn.



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
P P ICP(sim) PPgesICP7.1 3

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldésungen, die nebewrlPamdere Elemente enthalten (siehe Sammel-
anhang S13.1), fur die verschiedenen Methoden vetete

Standards
Blank 0,0 mg/l P
HE10 20,0 mg/l P
HE20 0,0 mg/l P

Kontrollstandard

K1 10,0 mg/l P
Methode: ANULL
EXT1:2H201.1
GBL1.1
UFBL1.1
DAN1.1Pflanze
DAN2.2Pflanze
Linie: P
Wellenléange: 213.618
Messbereich [mg/l]: BG — OMG
Standards: Blank
HE10
Bemerkungen: Untergrund-
Korrektur:
Pos. links: 7 P
Pixelanzahl: 1 —_—
Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 1

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, p.a. in 250 ml).

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S13.1 zusammetigeste

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca€IErh6hung der Salzkonzentration und Ver-
einheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusata @t als internem Standard. Dazu wird Uber ein
T-Stick und einen 2. Kanal der Schlauchpumpe zwbéhzufiihrung die Scandium/Casium-
Losung im Verhaltnis Probe:Losung von 10:1 der Bré&bntinuierlich zudosiert und tber eine
Glasrohrspirale mit 5 Windungen gemischt.

Wassrige Proben werden vor dem Messen mit 225 @d4H#dnz. pro 7,5 ml Probe versetzt.

Achtung: Wegen der Saurezugabe bei wassrigen Phmdegigt der Verdiinnungsfaktor 1,03.




Element Form

Gerat

Methoden-Nr. Seite

P P

ICP(sim)

PPgesICP7.1 4

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualit@iskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

nd
vei-

117

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der tng)) alle 16 Proben ur
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Ab
chung 3 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemdestens 3 Proben pro Seris

lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB1.2 Siehe Methodenbeschreibung

IBW

lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB2.1 Siehe Methodenbeschreibung

NFV

lonenbilanz EU QIBEU1.1 | Siehe Methodenbeschreibung

Leitfahigkeitshilanz EU QLFEUL1.1| Siehe Methodenlbesibung

Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird dean8ard Wasser HE
mitgemessen; erlaubte Abweichung 5 %

1

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen P-Konzentrationen werden in digoeuisenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-

DV2.1) bearbeitet.

|'U



Anhang Nr.| 1 far P Pges ICP(sim) PPgesICP7.1

Methodenvergleich ICP ICAP61E mit ICP Iris Advantage

Im folgenden sind Vergleichsmessungen zwischen@rRMethode PPgesICP1.3 und der hier be-

schriebenen Methode dargestellt.
1) Zusammenfassung der Vergleichsmessungen von ¢&ob@n einer Wasserserie:
Die Grafik zeigt den Vergleich zwischen der ICPM8ssung mit der ICP7.1-Messung.

Die Vergleichbarkeit der beiden Messungen ist Dug. Abweichung liegt bei maximal 1,5 %.

Phosphor 2002W025

15

1,2 4 y=0,9892x

R?=0,9822
0,9

ICP7.1

0,6

0,3

0,0

0,0 03 06 09 1,2 1,5
ICP1.3
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far

Pges
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PPgesICP7.1
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

P P ICP(sim) PPgesICP7.2 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 1.3.2006
PHOSPHOR

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULL, EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1, DAN1.1, DAN2. | 001] 004 30]
geeignet fur:
Boden EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1
Humus

Pflanze DAN1.1, DAN2.2
Wasser ANULL

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D44.1.4.1/D44.1.6.1

HFA-Code | D;4;1;2;-1:-1;1

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000 °C erhitzt. Dadwrelnden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich agensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

P_|

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisiiwerden durch Setzen von 2 Untergrund-
korrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Sturch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Methodenvergleich Nolte: ICP Emissionsspektroskopie fur

Sammelanhang S13.2: Gerateparameter firn Peaktiker; Weinheim, 2002

schiedene Methoden |Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Kurzanleitung ICP3.1 Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Kurzanleitung ICP-DV2.1 Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
P P ICP(sim) PPgesICP7.2 2

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiRBlesmafackel
Standard-Injektorrohr 1,5 mm flr wassrige und dalisaure Losungen
Zyklonmischkammer und Meinhard-Zerstauber

Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu

Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.
Salpetersaure (HN{ 65 %, p.a
Scandium (Sc)-Standardldésung 1 g/l fir ICP in BNGnol/l

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Scandium/Céasium-Losung: 1,26 g CsCl werden in eitida®laskolben eingewogen, mit 10 ml
Scandium-Standardlésung sowie 30 ml konz. HM&setzt und mit KO
demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

P: ICP-Standard (Fa. B. Kraft =>1 g/l P

P: AAS-Standard (Fa. B. Kraft) =>5 g/l P P
Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn:  ICP-Standard (Fa. B. Kraft) jeweils 1 g/l M
Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, S: AAS-Standards (FaKBaft) => jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Standardlésung HE1.: In einen 500 ml-Glaskolben ewrg 0,5 ml der K- und Na, sowie je
0,25 ml der Al, Ca, Fe, Mg und Mn enthaltenden &tBmmiésungen
gegeben. Dazu kommen je 0,1 ml der P- und S- Af®Bil6sungen.
Der Kolben wird mit 15 ml HN@ 65 % p.a. versetzt und mit,&
bidemin. auf 500 ml aufgefullt.
=>0,5 mg/l Al, Ca, Fe, Mg und Mn, 1 mg/l K, Na, RdLS.

Standardlosung HE10:  In einen 500 ml-Glaskolberde®r0,5 ml der Mn-, je 1 ml der Fe- und
Mg-, sowie je 2 ml der K-, Na-, P- und S - AAS-Stalidsungen
gegeben. Der Kolben wird mit 15 ml HN®@5 % p.a. versetzt und mit
H,O bidemin. auf 500 ml aufgefullt.
=>5 mg/l Mn, 10 mg/l Fe und Mg, 20 mg/l K, Na, RduS.



Element Form Gerat

Methoden-Nr.

Seite

P P ICP(sim)

PPgesICP7.2

3

Standardlésung HEZ20:

In einen 500 ml-Glaskolbendeerjeweils 2 ml der Al-, Ca-, Mg- und

Mn- AAS-Stammlésungen gegeben. Es werden 15 ml HEED% p.a.

zugegeben und mit4® bidemin. auf 500 ml aufgefullt.
=> 20 mg/l Al, Ca, Mg und Mn.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldésungen, die nebewrlPamdere Elemente enthalten (siehe Sammel-
anhang S13.1), fur die verschiedenen Methoden vetete

Standards
Blank 0,0 mg/l P
HE10 20,0 mg/l P
HE20 0,0 mg/l P

Kontrollstandard

K1 10,0 mg/l P
Methode: ANULL ANULL
EXT1:2H201.1|EXT1:2H201.1
GBL1.1 GBL1.1
UFBL1.1 UFBL1.1
DAN1.1Pflanze DAN1.1Pflanze
DAN2.2Pflanze DAN2.2Pflanze
Linie: P P
Wellenléange: 213.618 213.618
Messbereich [mg/l]: BG-1 1-O0OMG
Standards: Blank Blank
HE1 HE10
Bemerkungen: Untergrund- Untergrund-
Korrektur: Korrektur:
Pos. links: 7 |Pos. links: 7

Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 19

Pixelanzahl: 1

Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 19

Pixelanzahl: 1

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, p.a. in 250 ml).

Durchfiihrunag:

Die Durchfihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.
Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S13.2 zusammetigeste
Wassrige Proben werden vor dem Messen mit 225 |@d4H#dnz. pro 7,5 ml Probe versetzt.

Achtung: Wegen der Saurezugabe bei wassrigen Phmdesigt der Verdiinnungsfaktor 1,03.

|'U



Element Form

Gerat

Methoden-Nr. Seite

P P

ICP(sim)

PPgesICP7.2 4

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualit@iskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgtn

117

Auswertung/Datendokumentation:

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der tng) alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 3 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemdestens 3 Proben pro Seris

lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB1.2 Siehe Methodenbeschreibung

IBW

lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB2.1 Siehe Methodenbeschreibung

NFV

lonenbilanz EU QIBEU1.1 | Siehe Methodenbeschreibung

Leitfahigkeitshilanz EU QLFEUL1.1| Siehe Methodenlbesibung

Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird dem8ard Wasser HE1
mitgemessen; erlaubte Abweichung 5 %

Die gemessenen P-Konzentrationen werden in digoeuisenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-

DV2.1) bearbeitet.

|'U



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

P P ICP(sim) PPgesICP7.3 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 1.3.2008
PHOSPHOR
Untersuchungsmethode NG BG OMG

ANULL, ANULLIC, EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1,

KOMPAL1.1, DAN1.1, DAN2.2 0,01 | 0,04| 30

geeignet fur:

Boden EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1
Humus
Pflanze DAN1.1, DAN2.2
Wasser ANULL, ANULLIC

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D44.1.4.1/D44.1.6.1

HFA-Code | D;4;1;2;-1:-1;1

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000 °C erhitzt. Dadwelnden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekpal zerlegt, und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich dgensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

P_|

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisiiwerden durch Setzen von 2 Untergrund-
korrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Sturch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Methodenvergleich Nolte: ICP Emissionsspektroskopie fur

Sammelanhang S13.3: Gerateparameter firn Peaktiker; Weinheim, 2002

schiedene Methoden |Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Kurzanleitung ICP3.1 Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Kurzanleitung ICP-DV2.1 Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
P P ICP(sim) PPgesICP7.3 2

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiRBlesmafackel
Zyklonmischkammer und Meinhard-Zerstauber
Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und si@gsaure Losungen
Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{ 65 %, p.a

Losungen:
Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

P: Standard (Fa. B. Kraft) => 5 g/l P
Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, S: Standards (Fa. B.fjra> jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Standardlésung HE 0.5: In einen 1000 ml-GlaskolMenden je 0,1 ml der Al- , Mg-, Mn-, Na-
und S-, 1 ml der K-, 2 ml der Fe-, sowie je 4 mk d&- und P-
Stammlésungen gegeben. Der Kolben wird mit 30 miC585 % p.a.
versetzt und mit kD bidemin. auf 1000 ml aufgefulit.
=> 0,5 mg/l Al, Mg, Mn, Na und S, 5 mg/l K, 10 mdfe, 20 mg/l CaL
und P.

Standardlosung HE 2.5: In einen 1000 ml-GlaskolWverden je 0,5 ml der Al-, Ca-, Fe-, K-, Mn-
und S-, je 2 ml der Mg- und P-, sowie 4 ml derSammldsungen
gegeben. Der Kolben wird mit 30 ml HN®B5 % p.a. versetzt und mit
H,O bidemin. auf 1000 ml aufgefullt.
=>2,5mg/l Al, Ca, Fe, K, Mnund S, 10 mg/l MgduR, 20 mg/l Na.

Standardlésung HE 5: In einen 1000 ml-Glaskolberdesm je 0,1 ml der Ca-, Fe- und K-, je 1
ml der Mn-, Na-, P- und S-, sowie jeweils 4 ml d&r und Mg-
Stammlésungen gegeben. Es werden 30 ml HB®% p.a. zugegeben
und mit HO bidemin. auf 1000 ml aufgefullt.
=> 0,5 mg/l Ca, Fe und K, 5 mg/l Mn, Na, P und &n&y/l Al und Mg.

Standardlosung HE 10:  In einen 1000 ml-Glaskolbenden 0,1 ml der P-, 0,5 ml der Mg-, je 1
ml der Al- und Fe, je 2 ml der Ca-, K-, Mn- und Naewie 4 ml der S-
Stammldsungen gegeben. Es werden 30 ml HB®% p.a. zugegeben
und mit HO bidemin. auf 1000 ml aufgefullt.
=> 0,5 mg/l P, 2,5 mg/l Mg, 5 mg/l Al und Fe, 10 inGa, K, Mn und
Na, 20 mg/l S



Element

Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

P

P

ICP(sim)

PPgesICP7.3

3

Standardlésung HE 20:

In einen 1000 ml-Glaskolbenden je 0,5 ml der Na- und P-, je 1 ml

der Ca- und Mg-, 1,5 ml der Fe-, je 2 ml der AldUs-, sowie jeweils

4 ml der K- und Mn-Stammldsungen gegeben. Es weBfleml HNG,

65 % p.a. zugegeben und mg®ibidemin. auf 1000 ml aufgefullt.

=> 2,5 mg/l Na und P, 5 mg/l Ca und Mg, 7,5 mg/l F& mg/l Al und S,

20 mg/l K und Mn.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldésungen, die neberlPamdere Elemente enthalten (siehe Sammel-
anhang S13.3), fur die verschiedenen Methoden vetete

Standards
Blank 0,0 mg/l P
HE 0.5 20,0 mg/l P
HE 2.5 10,0 mg/I P
HE 5 5,0 mg/l P
HE 10 0,5mg/l P
HE 20 2,5mg/l P
Kontrollstandard
K1 10,0 mg/l P
Methode: ANULL ANULL
ANULLIC ANULLIC
EXT1:2H201.1|EXT1:2H201.1
GBL1.1 GBL1.1
UFBL1.1 UFBL1.1
DAN1.1Pflanze DAN1.1Pflanze
DAN2.2Pflanze DAN2.2Pflanze
Element: P P
Wellenléange: 213.618 213.618
Messbereich [mg/l]: BG-25 2,5 - OMG
Standards: Blank HE 0.5
HE 10 HE 2.5
HE 20 HE 5
HE 20
Bemerkungen: Untergrund- Untergrund-
Korrektur: Korrektur:
Pos. links: 7 |Pos. links: 7

Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 1

Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 1

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, p.a. in 250 ml).
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
P P ICP(sim) PPgesICP7.3 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bandas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S13.3 zusammetigeste

Wassrige Proben werden vor dem Messen mit 180 | (@4Kdnz. pro 6 ml Probe versetzt.

Achtung: Wegen der Saurezugabe bei wassrigen Phmdegigt der Verdiinnungsfaktor 1,03 !

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdiskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der tng) alle 20 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 3 %.

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probémdestens 3 Proben pro Serig

lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB1.2 Siehe Methodenbeschreibung

IBW

lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB2.1 Siehe Methodenbeschreibung

NFV

lonenbilanz EU QIBEU1.1 | Siehe Methodenbeschreibung

Leitfahigkeitshilanz EU QLFEUL1.1| Siehe Methodenlesibung

Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird dem8ard Wasser HE1
mitgemessen; erlaubte Abweichung 5 %.

Auswertung/Datendokumentation: P

Die gemessenen P-Konzentrationen werden in digpeuisenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

P P ICP(sim) PPgesICP8.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 10.03.2003
PHOSPHOR

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1 | o001 | 30 |
geeignet fur:
Boden DANL1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1
Humus DANL1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D44.1.6.1

HFA-Code | D;4;1;2;2;-1;1

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich agensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

P_|

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeigflisowie Stdérungen durch Linien der
Elemente Fe und Ti werden durch Setzen von 2 Unieditorrekturpunkten an geeigneter Stelle
ausgeglichen. Gesamtmatrix-Storungen werden durdCl-Zusatz minimiert. Viskositats-
schwankungen aufgrund unterschiedlicher Gesamwatghtrationen werden durch Messung mit
internem Standard ausgeglichen.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Linienstérungen und ihre KorrektuiXolte: ICP Emissionsspektroskopie fur
Sammelanhang S14.1: Gerateparameter firn Peaktiker; Weinheim, 2002

schiedene Methoden |Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Kurzanleitung ICP3.1 Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Kurzanleitung ICP-DV2.1 Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
P P ICP(sim) PPgesICP8.1 2

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiRBlesmafackel
Standard-Injektorrohr 1,5 mm flr wassrige und dalisaure Losungen
Zyklonmischkammer und Meinhard-Zerstauber

Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu

Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Scandium (Sc)-Standardldésung 1 g/l fir ICP in BNGnol/l

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Scandium/Casium-Ldsung: 1,26 g CsCl werden in eifdelrGlaskolben eingewogen, mit 10 ml
Scandium-Standardlésung sowie 30 ml konz. HM&setzt und mit KO
demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

P: AAS-Standard (Fa B. Kraft) =>5 g/l P

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, S: AAS-Standards (FaKiBaft) => jeweils 5 g/l =)
Standardlésungen: T
Standardldsung Al: In einen 250 ml-Glaskolben werdg25 ml der Mn, je 0,5 ml der Fe-

und Mg-, sowie je 1 ml der Na-, P-, und S-Stammigsuin gegeben. Der
Kolben wird mit 7,5 ml HNQ 65 % p.a. versetzt und mit,& bidemin.

aufgefulit.
=>5 mg/l Mn,10 mg/l Fe und Mg, 20 mg/l Na, P und S
Standardldsung A2: In einen 250 ml-Glaskolben wengel ml der Al-, K- und Mn- sowie

0,5 ml der Ca-Stammldésung gegeben. Der Kolben mitd7,5 ml HNG
65 % p.a. versetzt und mit,8 bidemin. aufgefillt.
=> 20 mg/l Al, K und Mn, 10 mg/I Ca.

Standardldsung A3: In einen 250 ml-Glaskolben wer@eveils 2,5 ml der Al-, Ca-, Fe-, K-
und Mg-Stammldésungen gegeben. Der Kolben wird ndt ml HNG;
65 % p.a. versetzt und mit,8 bidemin. aufgefillt.
=> 50 mg/l Al, Ca, Fe, K und Mg.

Standardldsung A4: In einen 250 ml-Glaskolben wergeweils 5 ml der Al-, Ca- und Fe-
Stammlésungen gegeben. Der Kolben wird mit 7,5 MNIOs 65 % p.a.
versetzt und mit kD bidemin. aufgefullt.
=> 100 mg/l Al, Ca und Fe.



Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

P P

ICP(sim)

PPgesICP8.1

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardlésungen, die neberlPamdere Elemente enthalten (siehe Sammel-
anhang S14.1), fur die verschiedenen Methoden vetete

Standards
Blank 0,0 mg/l P
Al 20,0 mg/l P
A2 0,0 mg/l P
A3 0,0 mg/l P
A4 0,0 mg/l P

Kontrollstandard

K1 10,0 mg/l P
Methode: DAN1.1Humus
DAN2.2Humus
DANF1.1Boden
DANF1.1Humus
OAKW1.1Boden
OAKW1.1Humus
OAKWEG1.1
Linie: P
Wellenléange: 213.618
Messbereich [mg/l]: BG - OMG
Standards: Blank
Al
Bemerkungen: Untergrund-
Korrektur
Pos. links: 7

Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 1

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, p.a. in 250 ml).
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
P P ICP(sim) PPgesICP8.1 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bandas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S14.1 zusammetigeste

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca€IErhéhung der Salzkonzentration und Ver-
einheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusata @t als internem Standard. Dazu wird Uber ein
T-Stick und einen 2. Kanal der Schlauchpumpe zwbéhzufiihrung die Scandium/Casium-
Losung im Verhaltnis Probe:Losung von 10:1 der Brébntinuierlich zudosiert und tber eine
Glasrohrspirale mit 5 Windungen gemischt.

Kdnigswasseraufschluss-Losungen (OAKW) werden \@an dMessen mit einem Dilutor 1:5 ver-
ddnnt.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualit@iskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der &ng) alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 3 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemd@stens 3 Proben pro Serig

Standardmaterial QStM1.1 Messung der Standarddutstisungen ISE974-
LosungDANF und ISE974L06sungKoWa; erlaupte
Abweichung bei HE 5 %, bei SM 10 % vom Sollwert

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen P-Konzentrationen werden in digoetisenden Datenblatter eingetragen, szw.—
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.



Anhang Nr.| 1

far P

Pges ICP(sim) PPgesICP8.1

Linienstorungen und ihre Korrektur:

Fe (100 ppm) Stérung bei P213.618 (0,5 ppm) Tip®) Storung bei P213.618 (0,5 ppm)
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

P P ICP(sim) PPgesICP8.2 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.05.2005
PHOSPHOR

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1 | o001 | 30 |
geeignet fur:
Boden DANL1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1
Humus DANL1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D44.1.6.1

HFA-Code | D;4;1;2;-1:-1;1

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich dgensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

P_|

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeigflisowie Stdérungen durch Linien der
Elemente Cu, Fe und Ti werden durch Setzen eindsrgmndkorrekturpunktes an geeigneter
Stelle (keine Storung durch Linien anderer Elemeraesgeglichen. Gesamtmatrix-Stérungen
werden durch CsClI-Zusatz minimiert.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Linienstdrung und ihre Korrektur | Nolte: ICP Emissionsspektroskopie fur
Sammelanhang S14.2: Gerateparameter firn Peaktiker; Weinheim, 2002

schiedene Methoden |Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Kurzanleitung ICP3.1 Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Kurzanleitung ICP-DV2.1 Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
P P ICP(sim) PPgesICP8.2 2

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiRBlesmafackel
Standard-Injektorrohr 1,5 mm flr wassrige und dalisaure Losungen
Zyklonmischkammer und Meinhard-Zerstauber

Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu

Multipette der Fa. Eppendorf

Dilutor der Fa. Hamilton Microlab plus 1000

Chemikalien:
Casiumchlorid (CsCl) p.a.

Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Salpetersaure (HN{) 65 %, suprapur.

Losungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Casium-Losung: 1,26 g CsCl werden in einem 1 |-leen eingewogen, mit 30 ml
konz. HNQG versetzt und mit KD demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldésungen:

P: AAS-Standard (Fa B. Kraft) => 5 g/l P

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, S: AAS-Standards (FaKBaft) => jeweils 5 g/l P
Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, Mg, Mn, Ni, Pb, Ti, 4&8P-Standards (Fa. B. Kraft) => jeweils 1 g/l——

Standardldésungen:

Standardlésung A1SM: In einen 250 ml PFA-Kolbendeerje 2,5 ml der Al- und Mg-, 0,25 ml
der Cd-, Co-, Cr-, Cu- und Ni- sowie 0,5 ml der ZIicEP-
Stammldésungen, sowie je 1 ml der Na-, P- und S S/Afammlésungen
gegeben. Der Kolben wird mit 7,5 ml HN®5 %, suprapur versetzt und
mit H,O bidemin. aufgefillt.
=> 20 ppm Na, P und S, 10 ppm Al und Mg, je 10006 @pl, Co, Cr, Cu
und Ni, 2000 ppb Zn.

Standardlésung A2SM:  In einen 250 ml PFA-Kolbendeer je 2,5 ml der Ca- und Fe-, je 1 ml
der Mn- und Ba- und 0,5 ml der Pb - ICP-Stammlésmngowie 0,5 ml
der 5 g/l K- AAS-Stammlésung gegeben. Der Kolbardvmit 7,5 ml
HNO; 65 % suprapur versetzt und mig®bidemin. aufgefulit.
=> 10 ppm Ca, Fe und K, 4 ppm Mn und Ba, 2000 ppb P



Element

Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

P

P ICP(sim)

PPgesICP8.2

3

Standardlésung A3SM:

Standardldsung A4:

In einen 250 ml-Glaskolbendeerjeweils 2,5 ml der Al-, Ca-, Fe-, K-

und Mg- und 1 ml der Mn - AAS-Stammlésungen, soieml der 1 g/l
Ti- ICP-Stammlésung gegeben. Der Kolben wird nist Ml HNO; 65 %
p.a. versetzt und mit @ bidemin. aufgefillt.

=> 50 mg/l Al, Ca, Fe, K und Mg 20 ppm Mn, 10 ppim T

In einen 250 ml-Glaskolben wergsveils 5 ml der Al-, Ca- und Fe-

AAS-Stammlésungen gegeben. Der Kolben wird mitrid|3HNO; 65 %
p.a. versetzt und mit @ bidemin. aufgefulit.
=> 100 mg/l Al, Ca und Fe.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldésungen, die nebewrlPamdere Elemente enthalten (siehe Sammel-

anhang S14.2), fur die verschiedenen Methoden vetete

Standards
Blank 0,0 mg/l P
A1SM 20,0 mg/l P
A2SM 0,0 mg/l P
A3SM 0,0 mg/l P
A4 0,0 mg/l P
Kontrollstandard
K24 5,0 mg/l P
Methode: DAN1.1Humus
DAN2.2Humus
DAN1.1Boden
DANF1.1Boden
DANF1.1Humus
OAKW1.1Boden
OAKW1.1Humus
OAKWEG1.1
Linie: P
Wellenlange: 213.618
Messbereich [mg/l]: BG - OMG
Standards: Blank
A1SM
Bemerkungen: Untergrund-
korrektur:

Pos. links: 7
Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: -
Pixelanzahl: -

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, suprapur in 250 ml).
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
P P ICP(sim) PPgesICP8.2 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bandas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S14.2 zusammetigeste

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von CaCIErh6hung der Salzkonzentration Standard.
Dazu wird Uber ein T-Stick und einen 2. Kanal dehl&ichpumpe zur Probenzufiihrung die
Casiumlésung im Verhaltnis Probe:L6sung von 10:4 Ri®be kontinuierlich zudosiert und tber
eine Glasrohrspirale mit 5 Windungen gemischt.

Kodnigswasseraufschlusslosungen (OAKW) werden van déessen mit einem Dilutor 1:5 ver-
ddnnt.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualit@iskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefluhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgtn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach dehtng, alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 3 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probémdestens 3 Proben pro Serig

Standardmaterial QStM1.1 Messung der Standarddutstisungen ISE974-
LosungDANF und ISE974L6sungKéWa; erlaupte
Abweichung bei HE 5 %, bei SM 10 % vom Sollwert

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen P-Konzentrationen werden in digpeuisenden Datenblatter eingetragen, bzy.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung IC
DV2.1) bearbeitet.




Anhang Nr.| 1 far
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Linienstorungen und ihre Korrektu
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
P P ICP(sim) PPgesICP9.1 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.09.2003
PHOSPHOR
Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN1.1, DAN2.2 | 0,01 ] 0029 30|

geeignet fur:

Boden DAN1.1, DAN2.2

Humus

Pflanze

Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D44.1.6.1
HFA-Code | D;4;1;2;2;-1;1

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich agensitaten bei Probe- und Standardlésungen

kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

Storungen:

P_|

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeigflisowie Stdérungen durch Linien der
Elemente Fe und Ti werden durch Setzen von 2 Unieditorrekturpunkten an geeigneter Stelle

ausgeglichen.

Gesamtmatrix-Stérungen werden durdCl-Zusatz minimiert.

Viskositats-

schwankungen aufgrund unterschiedlicher Gesamwatghtrationen werden durch Messung mit

internem Standard ausgeglichen.

Anhang:

Anhang 1: Linienstérungen und ihre Korrekt
Anhang 2: Gerateparameter

Kurzanleitung ICP3.1

Kurzanleitung ICP-DV2.1

UXOlte: ICP Emissionsspektroskopie fir
Praktiker; Weinheim, 2002

Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;

Weinheim, 1987




Element Form

Gerat Methoden-Nr. Seite

P P

ICP(sim) PPgesICP9.1 2

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiRBlesmafackel
Standard-Injektorrohr 1,5 mm flr wassrige und dalisaure Losungen
Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu

Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Scandium (Sc)-Standardldésung 1 g/l fir ICP in BNGnol/l

LOosungen:

Spulsaure:

Scandium/Casium-Ldsung: 1,26 g CsCl werden in eifdelrGlaskolben eingewogen, mit 10 ml

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

P:

Fe, Mg, Mn, Na, S:

Standardldésungen:

Standardldsung A1l:

30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Scandium-Standardlésung sowie 30 ml konz. HM&setzt und mit KO
demin. auf 1 | aufgefullt.

AAS-Standard (Fa B. Kraft) =>5 g/l P

AAS-Standards (Fa. B. Kraft)jeweils 5 g/l P

In einen 250 ml-Glaskolben werpge 0,5 ml der Fe-, Mg- und Mn-,
sowie je 1 ml der Na-, P-, und S-Stamml6ésungen lgageDer Kolben
wird mit 7,5 ml HNQ 65 % p.a. versetzt und mit,&8 bidemin. aufge-
fallt.
=> 10 mg/l Fe, Mg und Mn, 20 mg/l Na, P und S.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldésungen, die nebewrlPamdere Elemente enthalten (siehe Sammel-
anhang S14.1), fur die verschiedenen Methoden vetete

Standards
Blank 0,0 mg/l P
Al 20,0 mg/I P




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

P P ICP(sim) PPgesICP9.1 3
Kontrollstandard
K1 10,0 mg/l P
Methode: DANPS
Linie: P
Wellenléange: 213.618
Messbereich [mg/l]: BG — OMG
Standards: Blank
Al
Bemerkungen: Untergrund-
korrektur:
Pos. links: 7
Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 1

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, p.a. in 250 ml).

Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerét durch Bedas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Anhang 2 zusammengestellt.

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von CaCIErhéhung der Salzkonzentration und Ver-
einheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusata & als internem Standard. Dazu wird Uber ein
T-Stlck und einen 2. Kanal der Schlauchpumpe zabdhzufiihrung die Scandium/Casium-
Losung im Verhaltnis Probe:Losung von 10:1 der Bré&bntinuierlich zudosiert und tber eine
Glasrohrspirale mit 5 Windungen gemischt.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétskien (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulg'Qn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der &ng) alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abwei-
chung 3 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemd@stens 3 Proben pro Serige

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen P-Konzentrationen werden in digpmaisenden Datenblatter eingetragen bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.
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far P

Pges ICP(sim) PPgesICP9.1

Linienstorungen und ihre Korrektur:

Fe (100 ppm) Stérung bei P213.618 (0,5 ppm) Tip) Storung bei P213.618 (0,5 ppm)

9
8.6
8.2
7.8
7.4 |

7 |
6.6
6.2
58
54

5
46
42
338
3.4

\
e
" e

213.606 213.586

0
213.666 213.646 213.626 213.606 213.586

|'U
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Gerateparameter:

Analysis Preferences

Sample Optior Source

Repeat Light Sourc

Delay timelIl seconds
Sample flush tim seconds

Auto-Increment Sample Names
|:| Use Sample Weight Corrections

|:| Use Manual Plasma Conditions

Analysis Maximum Integration Times (seconds) Calibration Mode

Low WL Range |Concentration

Source Settings

Plasma Settings

Nebulizer Pum

Flush Pump Rate (rp 1.85 ml/mil

Analysis Pump Rate (rp 1.85 ml/mi
Pump Relaxation Time (SD
Pump Tubing Typ

RF Power; 1350 W
Nebulizer Flo PSI
Auxiliary Gas Ipm

|'U



Anhang Nr. | 2 far P Pges ICP(sim) PPgesICP9.1

Sequence Automatio

n

Inintial Actions

Global QC Properties

Continuing Actions

Operation Failure Action Number of failed lines to fail a QC samg
1 | Standardize None
2 K1 None Maximum QC visits per tube location
 Add Action Restandardize QC failed lines onl
Continue on 2n@C failure
DAt the end of the initial actions phas Warning: the default behavior on 2nd QC failure
halt sequence on any QC-failure is to halt sequence

|:| Sound alarm on 1st QC failure |:| sec

Operation | Freq Failure Action |:| Sound alarm on 2nd QC failure|:| sec
1 K1 16 = Standardize, Recheck, (
~ Add Action |
End Actions Autosampler
Operation Failure Action Standard rinse time sec
1 K1 None

Sipper step ahead

Add Action Step ahead-time sec

|:| At the end of the end actions invalidate dat:

any QC failure ?

Internal Standard

Internal Standard Timi

ng Group

Internal Standard Line: Referencing Lines

Sc 255.237 {132}

P 213.618 {157}

Lines that Reference NC
Internal Standard

Sc 255.237 {132}

~ Select Internal Stds...

Gate 1 (sec): E
Gate 2 (sec): E

Use as Intern

al Std Only

|'U
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Element Subarray Report

Element, Left Background Right Backgroung
Wavelength and| Subarray Subarray Examination Examination ? | Locatior Width| ? | Location Width
Order Width | Height Location Width
P 213.618 {157} 21 3 10 3 7 1 21 1
Sc 255.237 {132} 15 3 6 3 1 2 14 2

Element Standard Report

Element, Calibration Standards Calibration Details
Wavelength and|  Blank* Al* A0 Al A2
Order ?| Con¢ ? | Cong Offset Gain Curvature
P 213.618 {157} 0 20 0,000351 0,028777 0
Sc 255.237 {132} 0 20

* verwendete Standards fir die Nachkalibration

|'U
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

P Pges ICP(sim) PPgesIiCP15.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.10.2006
PHOSPHOR

Untersuchungsmethode NG BG OMG
ANULL, ANULLIC, EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1, DANA, 0.002| 0,007 30
DAN2.2
geeignet fur:
Boden EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1
Humus

Pflanze DAN1.1, DAN2.2
Wasser ANULL, ANULLIC

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D44.1.4.1/D44.1.6.1
HFA-Code|D;4;2;2;-1;-1;1

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekpal zerlegt, und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich dgensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

P

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisiiwerden durch Setzen von 2 Untergrund-
korrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Sturch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Geratevergleich ICP-Iris / ICAP6500| Nolte: ICP Emissionsspektroskopie fur

Sammelanhang S19.1: Gerateparameter fur Praktiker; Weinheim, 2002
verschiedene Methoden | Montaser, Golightly: Inductively Coupled

Kurzanleitung ICP4.1 Plasmas in Analytical Atomic

Kurzanleitung ICP-DV2.1 Spectrometry; Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
P Pges ICP(sim) PPgesiCP15.1 2

Analysengerate und Zubehor:

ICAP 6500 der Fa. ThermoFisher mit axialer undakiPlasmabetrachtung (DUO-Option)
Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und si@gsaure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Laminar Flow Box FBS der Fa. Spetec, fur Probengebe

Szintillationsgefasse,20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

Multipette der Fa. Eppendorf

250 ml Messkolben aus PFA

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{ 65 %, suprapur
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml 65 %. HN®.a. werden mit bO demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldésungen:

P: AAS-Standard (Fa. B. Kraft) => 5 g/l P
Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn:
Losung A: ICP-Standards (Fa. B. Kraft) => jewdilg/I
Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn:
Lésung B: 1:10 Verdinnungen von Lésung A => jésve, 1 g/l
Al, Ba, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, Ti: P

ICP-Standards (Fa. B. Kraft) => jeweils 1 g/l
Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, S:
AAS-Standards (Fa. B. Kraft) => jeweils 5 g/I

Standardldésungen:

Standardlésung DAN 1: In einen 250 ml-PFA-Kolbegrden 0,05 ml der Cd-, je 0,1 ml der Co-,
Cr- und Ni-, sowie 0,25 ml der Cu - Losungen B desge Dazu kommen
0,025 ml der Zn-, je 0,25 ml der Fe- und Mn-, sowiml der Ca - ICP-
Standardlésungen. Des Weiteren werden 0,05 ml dge®,25 ml der
K- und S-, sowie je 1 ml der Al-, Mg- und Na - AARandardlésungen
zugegeben. Der Kolben wird mit 7,5 ml HN®5 % suprapur versetzt
und mit HO bidemin. aufgefullt.
=> 20 ug/l Cd, 40 pg/l Co, Cr und Ni, 100 pg/l Qudwzn, 1 mg/l Fe,
Mn und P, 4 mg/l Ca, 5 mg/l Kund S, 20 mg/I Al, Mgd Na.

Standardlésung DAN 2: In einen 250 mI-PFA-Kolbeerden 0,025 ml der Cd-, je 0,05 ml der
Co-, Cr- und Ni-, sowie je 0,5 ml der Cu- und Rlbsungen B gegeben.
Dazu kommen 0,075 ml der Zn-, je 0,1 ml der Al- &ed Mg-, 0,25 ml
der Ba-, sowie je 2,5 ml der Ca- und Mn - ICP-Stadtbsungen. Des
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Gerat Methoden-Nr. Seite

P Pges

ICP(sim) PPgesIiCP15.1 3

Standardlésung DAN 3:

Standardlésung DAN 4:

Standardlésung DAN 5:

Weiteren werden je 0,25 ml der Na- und P-, sowtenil, der K - AAS-
Standardlésungen zugegeben. Der Kolben wird mitnm,5ING; 65 %
suprapur versetzt und mit8 bidemin. aufgefulit.

=> 10 pg/l Cd, 20 ug/l Co, Cr und Ni, 200 pg/l ud Pb, 300 pg/l Zn,
0,4 mg/l Al, Fe und Mg, 1 mg/l Ba, 5 mg/l Na undl®,mg/I Ca und Mn,
30 mg/l K.

In einen 250 ml-PFA-Kolbearden 0,075 ml der Cd,- 0,15 ml der Cr-
und Ni-, 0,2 ml der Co- und 0,75 ml der Cu - Loésemd gegeben. Dazu
kommen 0,1 ml der Ca-, 0,15 ml der Zn-, je 0,25d@t Na- und Ti-,
sowie je 0,5 ml der Al-, Fe-, Mg- und Mn - ICP-Standl6sungen. Des
Weiteren werden 0,5 ml der P-, je 1 ml der K- undsswie 1,5 ml der
Mg - AAS-Standardlésungen zugegeben. Der Kolbem wit 7,5 ml
HNO; 65 % suprapur versetzt und mit®bidemin. aufgefulit.
=> 30 pg/l Cd, 60 pg/l Cr und Ni, 80 pg/l Co, 30§/l Cu, 600 ug/l Zn,
0,4 mg/l Ca, 1 mg/l Na und Ti, 2 mg/l Al, Fe und M® mg/l P, 20 mg/I
Kund S, 30 mg/l Mg.

In einen 250 ml-PFA-Kolbegrden 0,1 ml der Cd-, 0,15 ml der Co-, je
0,2 ml der Cr- und Ni-, sowie je 1 ml der Cu- und PLOsungen B
gegeben. Dazu kommen 0,1 ml der Mn- 0,125 ml der 625 ml der
Zn-, sowie 1 ml der Fe - ICP-Standardlosungen. Wegeren werden je
0,5 ml der Al- und Mg-, je 1 ml der Ca- und P-w#® 1,5 ml der Na -
AAS-Standardlésungen zugegeben.
=> 40 pg/l Cd, 60 ug/l Co, 80 pg/l Cr und Ni, 4026/l Cu und Pb,
1000 pg/l Zn, 0,4 mg/l Mn, 0,5 mg/l K, 4 mg/l F&, thg/l Al und Mg, 20
mg/l Ca und P, 30 mg/l Na.

In einen 250 mI-PFA-Kolbeerden 0,5 ml der Mn-, sowie 1,5 ml d?;
Fe - ICP-Standardlésungen gegeben. Dazu kommerRferdl der Al-

und Mg-, je 0,5 ml der K-, Na- und S-, 0,75 ml &ey sowie 2 ml der Ca-
AAS-Standardldsungen.

=> 2 mg/l Mn, 5 mg/l Al und Mg, 6 mg/l Fe, 10 rhd{, Na und S,
15 mg/l P, 40 mg/l Ca.



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
P Pges ICP(sim) PPgesiCP15.1 4

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die nebercl? andere Elemente enthalten (siehe Sam-
melanhang S19.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 mg/l P
DAN 1 1,0 mg/l P
DAN 2 5,0 mg/l P
DAN 3 10,0 mg/l P
DAN 4 20,0 mg/l P
DAN 5 15,0 mg/l P
Kontrollstandards
K1 10,0 mg/I P
K26 2,0 mg/l P
Methode: ANULL
ANULLIC
DAN1.1
DAN2.2
EXT1:2H201.1
GBL1.1
UFBL1.1
Element: P
Wellenléange: 213.618
Plasmabeobachtung: axial P
Messbereich [mg/l]: BG - OMG
Standards: Blank
DAN 1
DAN 2
DAN 3
DAN 4
DAN 5
Bemerkungen: Pixelbreite: 3
Pixelhbhe: 3
Untergrund-
Korrektur:
Pos. links: 1
Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 16
Pixelanzahl: 1

Der Blank wird in 2%-iger HN@angesetzt (7,5 ml HNGB5 %, suprapur in 250 ml,B bidemin.)
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Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP4.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sindamr8elanhang S19.1 zusammengestellt.
Pflanzenaufschlusslosungen (UntersuchungsmethodBl2[?A werden direkt aus den saurege-
spulten Szintillationsgefassen (20 ml, Fa. Sarsgetnessen.

Pflanzenaufschlusslosungen (Untersuchungsmethodd1A werden in 13 mm Proberdhrchen
abgeflllt und gemessen.

Alle anderen wassrigen Losungen werden nach derill&bfin 13 mm Proberdéhrchen mit 0,2 ml
HNO;, 65 %, p.a. versetzt. Als Verdinnungsfaktor musdiesem Fall 1,03 in die Probengeber-
tabelle eingegeben werden.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulg'Qn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 |K1 oder K26; Messung nach der Eichung,
20 Proben und nach jeder Eichungswiederholung;
erlaubte Abweichung 3 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemdestens 3 Proben pro Seris
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lonen / LeitfahigkeitsbilanzQIB1.2 Siehe Methodenbeschreibung

IBW

lonen / LeitfahigkeitsbilanzQIB2.1 Siehe Methodenbeschreibung

NFV

lonenbilanz EU QIBEU1.1 | Siehe Methodenbeschreibung P
Leitfahigkeitshilanz EU QLFEUL1.1| Siehe Methodenlbesibung

Standardmaterial QStM1.1 NHARZ: erlaubte Abweichdfg,

Wasser HE1, erlaubte Abweichung 5 %

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen P-Konzentrationen werden in digoeuisenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.
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Geréatevergleich ICP-Iris / ICAP 6500:

Darstellung einer Vergleichsmessung der MethodeeBIR®P7.2 und der hier beschriebenen
Methode an der Pflanzenaufschluss-Serie 2006 P@Rr@&en).
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
P Pges ICP(sim) PPgesiCP16.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.02.2007

PHOSPHOR

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1 | o008 .00 | 30 |

geeignet fur:
Boden DANF1.1, OAKW1.1, DAN1.1

Humus DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D44.1.6.1
HFA-Code|D;4;2;2;-1;-1;1

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekpal zerlegt, und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich dgensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Prob@dgeschlossen werden. Um eine moglichst
hohe Messempfindlichkeit zu erreichen, wird einml@xPlasmabetrachtung gewabhilt.

P

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisfliiwerden durch Setzen eines Untergrund-
korrekturpunktes an geeigneter Stelle (keine StHdurch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Geratevergleich Iris Advantage / | NOlte: ICP Emissionsspektroskopie fur
ICAP6500 Praktiker; Weinheim, 2002

Sammelanhang S20.1: Gerateparameter fiin Montaser, Golightly: Inductively Coupled
verschiedene MethodepPlasmas in Analytical Atomic Spectrometry;

Kurzanleitung ICP4.1 Weinheim, 1987

Kurzanleitung ICP-DV2.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
P Pges ICP(sim) PPgesiCP16.1 2

Analysengerate und Zubehor:

ICAP 6500 der Fa. ThermoFisher mit axialer undakiPlasmabetrachtung (DUO-Option)
Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und si@gsaure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Laminar Flow Box FBS der Fa. Spetec, fur Probengebe

Szintillationsgefasse, 20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

Multipette der Fa. Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Dilutor der Fa. Hamilton, Microlab plus 1000

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{ 65 %, suprapur
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.

Losungen:
Spulsaure: 30 ml 65 %. HN®.a. werden mit bO demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

P: AAS-Standard (Fa. B. Kraft) =>5 g/l P

Al, As, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K, Mg,

Mn, Na, Ni, Pb, Ti, Zn: LOsung A: ICP-Standards.(B. Kraft) => jeweils 1 g/I

Cd, Co, Cr, Cu, Ni: Losung B: 1:10 Verdiunnungen 6sung A => jeweils 0,1 g/l
Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, S P

AAS-Standards (Fa. B. Kraft) => jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Standardlésung GAL: In einen 250 ml-PFA-Kolben wer®,125 ml der Cd-, sowie je 0,25 ml
der Co-, Cr-, Cu- und Ni-Lésungen B gegeben. Damarken 0,1 ml der
Zn-, sowie je 0,5 ml der Al-, Fe-, Mg- Mn- und N@R-Standard-
I6sungen. Des Weiteren werden je 0,1 ml der P-$&n@,25 ml der K-
sowie 1 ml der Ca-AAS-Standardldsungen zugegeben Kblben wird
mit 7,5 ml HNGQ 65 % suprapur versetzt und mit,(® bidemin.
aufgefulit.

=> 50 g/l Cd, 100 pg/l Co, Cr, Cu und Ni, 400 gl 2 mg/l Al, Fe,
Mn, Na, P und S, 4 mg/l Mg, 5 mg/l K, 20 mg/I Ca.
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Standardlésung GA2:

Standardlésung GA3:

Standardlésung GA4:

Standardlésung GAS5:

In einen 250 ml-PFA-Kolben werd,25 ml der Cd-, sowie jeweils
0,5 ml der Co-, Cr-, Cu- und Ni-Lésungen B gegeligazu kommen 0,2
ml der Zn-, 0,25 ml der K-, je 0,5 ml der Mg- unt-P1 ml der Ba-,
sowie je 5 ml der Al- und Fe-ICP-StandardlésungBes Weiteren
werden je 0,5 ml der Mn-, Na- und P-, sowie 2 mil@a-AAS-Standard-
I6sung zugegeben. Der Kolben wird mit 7,5 ml HN& % suprapur
versetzt und mit 5D bidemin. aufgefullt.

=> 100 pg/l Cd, 200 pg/l Co, Cr, Cu und Ni, 800z, 2000 pg/l Pb,
1 mg/l K, 2 mg/l Mg, 4 mg/l Ba, 10 mg/l Mn, Na uid 20 mg/I Al und
Fe, 40 mg/l Ca.

In einen 250 ml-PFA-Kolben wer®,375 ml der Cd- und 0,75 ml der
Cu-Loésungen B gegeben. Dazu kommen 0,25 ml der@a+nl der Zn-
und 2 ml der Ti-ICP-Standardlésungen. Des Weiteverden je 1 ml der
Mn-, Na-, P- und S-, je 2 ml der Al-, K- und Mggveie 5 ml der Fe-
AAS-Standardlésungen gegeben.

=> 150 pg/l Cd, 300 pg/l Cu, 1200 pg/l Zn, 1 ngd, 8 mg/l Ti, 20 mg/l
Mn, Na, P und S, 40 mg/l Al und K, 100 mg/l Fe.

In einen 250 ml-PFA-Kolben werd®,125 ml der As-, je 0,25 ml der
Na- und Mn- sowie 0,5 ml der Ti-ICP-Standardiésungegeben. Dazu
kommen 0,05 ml der P-, 0,25 ml der S-, je 1 mlKeund Mg-, 2 ml
der Fe- sowie je 5 ml der Al- und Ca-AAS-Standasdligen. Der
Kolben wird mit 7,5 ml HNQ@ 65 % suprapur versetzt und mit®
bidemin. aufgefullt.

P

=> 500 pg/l As, 1 mg/l Mn, Na und P, 2 mg/l Tiptg/l S, 20 mg/l K
und Mg, 40 mg/l Fe, 100 mg/l Al und Ca.

In einen 250 mI-PFA-Kolben werge 0,75 ml der Co- und Ni- sowie
1 ml der Cr-Losungen B gegeben. Dazu kommen 0,denlZn- und 4
ml der Ti-ICP-Standardlosungen. Des Weiteren weljgefl,25 ml der
Ca-, Mn-, Na- und P sowie je 0,5 ml der Al-, Fe-, Mg- und S-AAS-
Standardlésungen gegeben.

=> 300 pg/l Co und Ni, 400 pg/l Cr, 1600 pg/l Znng/l Ca, Mn, Na
und P, 10 mg/l Al, Fe, Mg, Kund S, 16 mg/I Ti.
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Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die nebercl? andere Elemente enthalten (siehe Sam-
melanhang S20.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 mg/l P
GA1l 2,0 mg/l P
GA2 10,0 mg/l P
GA3 20,0 mg/I P
GA4 1,0 mg/l P
GA5 5,0 mg/l P
Kontrollstandard
K24 10,0 mg/l P
Methode: DAN1.1Humus
DAN1.1Boden
DAN1.1PS
DAN2.2Humus
DANF1.1Boden
DANF1.1Humus
OAKW1.1Boden
OAKW1.1Humus
OAKWEG1.1
Element: P P
Wellenléange: 213.618
Plasmabeobachtung: axial
Messbereich [mg/l]: BG -OMG
Standards: Blank
GA1l
GA2
GA3
GA4
GA5
Bemerkungen: Pixelbreite: 3
Pixelhbhe: 2
Untergrund-
Korrektur:
Pos. links: -
Pixelanzahl: -
Pos. rechts: 14
Pixelanzahl: 1

Der Blank wird in 2%-iger HN@angesetzt ( 7,5 ml HNGB5 %, suprapur in 250 ml,B bidemin.)
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Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP4.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sindamr8elanhang S20.1 zusammengestellt.

Als Probengefasse werden sauregesplulte Szintilsgefasse (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.
Kodnigswasseraufschlusslosungen (OAKW) werden vom dglessen mit einem Dilutor 1:5
verdinnt.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualit@iskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach dehtng, alle 15 Proben und
nach  jeder Eichungswiederholung; erlaybte
Abweichung 3 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probéemdestens 3 Proben pro Seris
Standardmaterial QStM1.1 Fur Standards ISE974, T18EQ0sung, NFVH
Solling15-35; erlaubte Abweichung 10%
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Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen P-Konzentrationen werden in dipeaisenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogr&ELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.




Anhang Nr.| 1 far P Pges ICP(sim) PPgesICP16.1

Geratevergleich Iris Advantage / iICAP 6500:

Darstellung einer Vergleichsmessung der MethodeeBIR§P8.2 und der hier beschriebenen
Methode an der Kénigswasseraufschluss-Serie 2007.H00
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Pb Pbges AAS(G) PbPbgesAASS.1 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 1.02.2005
BLEI
Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULL, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1 | 075] 24| 150

geeignet fur:
Boden DANF1.1, OAKW1.1

Pflanze DAN2.2
Humus DAN2.2, DANF1.1. OAKW1.1
Wasser ANULL

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 15586
HFA D6.1.4.1, D6.1.6.3
HFA-Code|D;2;1;4;2;7;0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Ein definierter Tropfen der Probel6ésung wird ineem Graphitrohr, das sich im Strahlengang des
AAS-Gerates befindet, elektrisch in mehreren Sthiauf bis zu 2500 °C erhitzt. Dadurch wird ein
maoglichst grofRer Teil des zu bestimmenden Elemientien atomaren Zustand uberfuhrt, so dass
sich fur kurze Zeit eine Atomwolke im Graphitrohefimdet. Mit einer Hohlkathodenlampe wird
elementspezifisches Licht erzeugt, und durch dapl@trohr gefuhrt. Die Atome im Grundzustand
konnen dieses Licht einer spezifischen Wellenl&agsorbieren und gehen fir kurze Zeit in einen
angeregten Zustand Uber. Aus der Messung der Itédtars des eingestrahlten und des um die
absorbierte Lichtmenge reduzierten, austretendehtd.ikann auf die Elementkonzentration in d&b
L6sung geschlossen werden.

Stérungen:

Organische Substanzen in der Probelésung verbremmear Rauchbildung, so dass durch
unspezifische Lichtabsorption ein zu hoher Cd-Gehadrgetauscht werden kann. Diese
Untergrundstorung kann durch einen PyrolysescimttGraphitrohr-Aufheizprogramm beseitigt

werden. Unspezifische Lichtabsorption durch Verd@mmetrockneter Salzriickstdnde kann durch
Untergrundkompensation nach dem Zeeman-Verfahreeitigt werden.

Pb bildet leichtflichtige Chloride, die bereits meiPyrolyseschritt entweichen kénnen. Diese
Storung kann durch Matrixmodifikation beseitigt den, bei der die Chloride in schwerflichtige
Phosphate tberfihrt werden.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Methodenparameter B. Welz: Fortschritte in der atomspektfo-
Kurzanleitung AAS(G) 2.1 metrischen Spurenanalytik 1+2

Kurzanleitung AAS-DV3.1 Weinheim, 1984




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges AAS(G) PbPbgesAASS.1 2

Analysengerate und Zubehor:

Atomabsorptionsspektrometer Analytic Jena AAS ZEEADs
Probengeber MPE 60
Querbeheiztes Graphitrohr aus Pyrokohlenstoff mgesetzter Gabelplattform aus Pyrokohlenstoff

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{) 65 %, suprapur (Fa. Merck).
Magnesiumnitrat-Hexahydrat Mg(NR « 6 HO zur Analyse (Fa. B. Kraft).
Ammoniumdihydrogenphosphat NH,PO, zur Analyse (Fa. Fluka Chemie).

LOosungen:

Matrixmodifikator 1: 1 g Mg(N@), wird in einen 100 ml PFA-Kolben eingewogen und mCH
bidemin. aufgefillt. Diese Losung wird 1:20 verdtimarwendet.

Matrixmodifikator 2: 1 g NHH,PO, wird in einen 100 ml PFA-Kolben eingewogen und mjCH
bidemin. aufgefulit.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Pb: ICP-Standard (Fa. B. Kraft) => 1 g/l
Cd, Cu: ICP-Standards (Fa. B. Kraft) => jeweilg/l1 g

Standardldésungen:

Standardlésung SM 1: In einen 100 ml PFA-Kolbendear50 pl Cd-, 300 pul Cu- und 1500 pl
Pb-Stammldsung gegeben, mit 3 ml HNSuprapur versetzt, und mitPp
H,O bidemin. aufgefullt. -
=> 500 pg/l Cd, 3000 pg/l Cu, 15000 pg/l Pb.
Von dieser Loésung wird 1 ml in einen 100 ml PFAH¥an gegeben, mit
3 ml HNG; versetzt und mit 5O bidemin. aufgefllt.
=>5 pg/l Cd, 30 pg/l Cu, 150 pg/l Pb.




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Pb Pbges AAS(G) PbPbgesAASS.1 3
Einzelbestimmung: Mehrelementbestimmung:
Standardreihe Cd Cu Pb
[no/l] [mofl | [uof] | [pofl]

Blank: 0,0 Blank: 0,0 0,0 0,0
Std. 1: 30,0 S1: 1,0 6,0 30,0
Std.2: 60,0 S2: 2,0 12,0 60,0
Std. 3: 90,0 S3: 3,0 18,0 90,0
Std. 4: 120,0 S4: 4,0 24,0 120,0
Std. 5: 150,0 S5: 5,0 30,0 150,0

Rekalibrationsstandand 120,0

Kontrollstandard

K30(QC1) 75,0 g/l Pb

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung AA$G) 2.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am AAS-Gerat durch LddeMethode PbPbgesAASS.1 eingestellt.
Sie sind im Anhang 1 zusammengestellt.

Alle Proben werderzweimal (in unabhéngigen Laufen) gemessen. Weichen dielBigse der
Gehaltsbestimmungen mehr &3 % voneinander ab, so wird eine dritte Messung dwefiligt.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétisktlen (siehe Methodenbeschreibungeer
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K30 (QC1); Messung nackr dEichung, alle 10
Proben und nach jeder Rekalibration; erlaubte
Abweichung 5 %.

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemdestens 3 Proben pro Seris

117

Auswertung/Datendokumentation:

Die Mittelwerte der gemessenen Pb-Konzentrationendan in die entsprechenden Datenblatter
eingetragen, bzw. mit dem Datenverarbeitungs- urmbritagungsprogramm RELAQS (siehe
Kurzanleitung ICP-DV2.1) bearbeitet.



Anhang Nr.| 1

far

Pb

Pbges

AAS(G)

PbPbgesAASS.]

Gerateparameter AAS(FI) Analytic Jena ZEEnit 600s

Spektrometer

Linie 283.3 Spalt 0.8 nm

Lampen-Typ HKL Lampenstrom 3.0mA

Integrations-Art Integralwert Integr. Zeit 40s

PMT 315.0V Feldmodus 2-Feld

AZ-Zeit 40s Peak-Glattung 2/5

Verzbgerung Os

Feldstarke (Max) 08T Feldstarke (Med)

Ofen

Rohrform: Plattform Heizzyklen: 0

Lebensdauer: 0

Clean Temp. : 2200C Heizrate: 500<C/s Halten: 6.0s

Nr | Typ Temp | Rate | Halten | Zeit Gas Aktionen
[°C] | [°Cls] [s] [s] | Spulg Zus.gas | AZ/s Int/s Inj AIV

1 | Trocknen 80 6 15 25 Max Stopp

2 | Trocknen 90 10 15 16 Max Stopp

3 | Trocknen 100 10 15 16 Max Stopp

4 | Pyrolyse 500 100 15 18 Max Stopp

5 |AZ* 500 0 6 5 Stopp | Stopp |0 5.7

6 | Atomisieren | 1400 | 1400 3 3.8 | Stopp | Stopp

7 | Ausheizen 2300 FP 3 3 Max Stopp

Probengeber

Probengeber MPE 60 Teller-Typ 89 Positionen

Arbeitsweise kontinuierlich Spllen nach jeder Probe

Spulzyklen 2 Injekt. Volumen 20 ul

Ablagetiefe -1.4 mm
Geschwindigkeit 3 Verdinnungs-Meth. |im Mischgefald
Verdiinnung automat. Verdiinnung

Vor Verdinnung

keine Wiederholung

Modifikator 1

3 ul MgNO; 0,05 %

Modifikator 2

3 H.I NH4H2PO4 1%

Modifikator 3

thermische Vorbeh.

aus




Anhang Nr.| 1

QC-Parameter

far Pb

Pbges

AAS(G)

PbPbgesAASS.]

QC-Art Konz.-Kontrolle --
QC Kontrollpr.1 K30 QC Kontrollpr.2 --
Konz. 75.0 pg/L Konz. --
Fehlergrenze +5% Fehlergrenze --
Messwiederh. Ein Reaktion Rekalib.+Fortsetz.
QC-Std. 1 Nr. -- QC-Std. 1 Nr. --

QC-Std. 1 Grenze

QC-Std. 1 Grenze

Reakt. QC-Std

Erwart. Blindw. Ex

Erwart. Blindw. EX.

0.0100 +0.0100

Reaktion

Marke + Fortsetz.

QC Prazision aus
Reaktion aus
QC Graphitrohr aus QC Rekal.-Faktor aus
Kalibrations-Bedingungen
Kalib.Verfahren Standard-Kalibr. Kalib.-Einheit pg/l
Anzahl Std. 5 Umrechnungs-Fak. 1000
Art d. Ref.-Proben -- Herstellung Std. durch Verdiinnen
Blindwertkorr.
Rekalibrier-Std. Nr. |4
Ausgabe-Einheit pg/L Umrechnungs-Fak. 1
Kalib.Statistik aus Messzyklen 2
Leerzyklen 0
Stammldsung 1 150.000 pg/L Stammldsung 2 --
Stammldsung 3 -- Stammldsung 4 --
Typ d. Kal. Kurve nichtlinear Achsenabschnitt berechnen
Wichtung aus Grubbs-Stat.
Pruf. d. Kal.Kurve 1 X neu vermessen
Proben-Statistik
Stat.Art aus Messzyklen 1
Sign.Niveau 99 % Leerzyklen 0

Grubbs-Stat.
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far
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Pbges

AAS(G)

PbPbgesAASS.]




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Pb Pbges ICP(sim)/USN PbPbgesICP2.3 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.07.2000
B LE/I

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULL, EXT1:2H201.1, GBL 1.1; DAN2.2 | | @) 300
geeignet fur:
Boden GBL1.1, EXT1:2H201.1
Humus

Pflanze DAN2.2
Wasser ANULL

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D6.1.4.3/D6.1.6.6

HFA-Code | D;4;2;3;1;9;0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:
Die Probel6ésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000 °C erhitzt. Dadwreinden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfiihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Gitter spektral zerlagid die Intensitat des Lichtes bei den elementspe-
zifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Elememnteverschiedenen Photozellen gemessen.
Durch Vergleich der Intensitaten bei Probe- unch&adiésungen kann auf die Elementkonzen-
trationen in der Probel6sung geschlossen werdeneldenmdglichst hohe Messempfindlichkeit zu
erreichen, wird eine axial gestellte Argonplasmiéhaind ein Ultraschall-Zerstauber (USN) ein-
gesetzt. Dadurch wird der Plasmafackel eine washntithere Aerosolkonzentration zugefihrt,
was zu einer 5-10-fach hoheren Signal-IntensitdtrtfiUm ein gunstigeres Signal-Rausch-
Verhaltnis zu erhalten, wird Pb nach dem Verfalvem Crawford/Kunselman bei der angegebenen
Wellenlange in 1. und 2. Ordnung (Linie | und I®ngessen und gewichtet verrechnet (Linie ges) b

Stérungen:
Die Elemente Al, Cr, Co, Fe, Mn und Ti stéren dutéhientiberlagerung (Al, Co, Fe, Ti) oder in

der Néhe liegende Linien (Cr) bei hoher Konzentratind die Elemente Mo und Si stéren durch
einen strukturierten Untergrund. Fur Al, Fe, Mn dndverden diese Stérungen durch rechnerische
Interelementkorrektur auf der Basis von ermittekkenrekturfaktoren behoben. Bei den Elementen
Cr, Co, Mo und Si kommt es nur bei hohen Konzeiuinah des Storelements, die in der Regel
nicht in den Probelésungen vorkommen, zu Stérun§®arden die im Anhang 1 genannten

Konzentrationen der Stérelemente Uberschrittensiisd die gemessenen Pb-Gehalte falsch. Ver-
schiebungen des Untergrundes durch Matrixeinfliseeden durch Setzen eines Untergrund-
korrekturpunktes an geeigneter Stelle (keine Stpurch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.
Gesamtmatrixstbrungen bei der Verwendung eines W&klen durch CsCl-Zusatz minimiert.

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Linienstérungen und ihre Korrektuvlontaser, Golightly: Inductively Coupled

Sammelanhang S6.3: Gerateparameter fur|¥&asmas in Analytical Atomic Spectrometry;
schiedene Methoden |Weinheim, 1987

Kurzanleitung ICP2.1
Kurzanleitung ICP-DV1.2/2.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim)/USN PbPbgesICP2.3 2

Viskositatsschwankungen aufgrund unterschiedlicB@samtsalzkonzentrationen werden durch
Messung mit internem Standard ausgeglichen.

Analysengerate und Zubehor:

ICAP 61E Trace Analyser der Fa. Thermo Jarrell Asthaxialer Plasmafackel

Probengeber TJA 300 (umgebaut auf 2 Racks mit j[8z&tillationsgefassen (20 ml, Fa. Sarstedt))
mit Staubabdeckhaube

Rechner mit Software Thermospec (Version 6.0)

Ultraschall-Zerstauber U 5000 Ader Fa. Cetac

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu

Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.

Salpetersaure (HN{ 65 %, suprapur

Salpetersaure (HN{ 65 %, p.a

Yttrium (Y) Standardlésung 1000 mg/I fur ICP in 5SHBIO;

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Yttrium/Casium-Lésung: 0,63 g CsCl werden in einémi-Glaskolben eingewogen, mit 2 ml
Yttrium-Standardlésung sowie 30 ml konz. Hi\@rsetzt und mit FO
demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen: o~

Pb: ICP-Standard (Fa. B. Kraft) => 1 g/l Pb
1 ml davon wird in einen 100 ml PFA-Kolben gegebmit,3 ml HNG;,
65 % suprapur versetzt und mif®ibidemin. aufgefillt => 0,01 g/l
Cd, Co, Cr, Cu, Ni: ICP-Standards (Fa. B. Krafty jeweils 1 g/l
1 ml davon wird jeweils in einen 100 ml PFA-Kolbgageben, mit 3 ml
HNO; 65 %, suprapur versetzt und migbidemin. aufgefillt.
=>0,01 g/l
Al, As, Mg, Mn, Zn: ICP-Standards (Fa. B. Krafty feweils 1 g/l
Al, Ca, Fe, Mg, Mn, P, S, Ti: AAS-Standards (FaKiBaft) => jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Standardldésung ICPUT5: In einen 250 ml PFA-Kolbegrden 0,5 ml Cd, 0,5 ml Cr, 2,5 ml Co,
2,5ml Cu, 2,5 ml Ni und 2,5 ml As der 0,01 g/l lEatenden Stamm-
I6sungen gegeben; dazu kommen 0,05 ml Pb, 0,1Z5n0,5 ml Al, 0,5
ml Fe, 0,5 ml Mg und 0,625 ml Mn der 1g/l enthatten Stammldésun-
gen. Es werden 7,5 ml HN@5 %, suprapur zugegeben und myOH
bidemin. auf 250 ml aufgefullt.




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim)/USN PbPbgesICP2.3 3

=> 20 pg/l Cd, 20 pg/l Cr, 100 pg/l Co, 100 pg/l, Q@0 pg/l Ni,
100 pg/l As, 200 pg/l Pb, 500 ug/l Zn, 2 mg/l AlpRy/l Fe, 2 mg/l Mg
und 2,5 mg/l Mn.

Standardldésung ICPUTS8: In einen 250 ml-Glaskolberden 0,5 ml Mg-, 0,5 ml P-, 0,5 ml S-,
1 ml Al-, 1 ml Fe-, 1 ml Mn- 1 ml Ti- und 2 ml Cder 5g/I enthaltenden

AAS-Standardlésung gegeben, mit HBlG65 %, p.a versetzt und mit
H,O bidemin. auf 250 ml aufgefullt.

=> 20 mg/l Al, 40 mg/l Ca, 20 mg/l Fe, 10 mg/| M&f) mg/l Mn, 10 mg/I
P, 10 mg/l S und 20 mg/l Ti.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neberuétb andere Elemente enthalten (siehe Sam-
melanhang S6.3), fur die verschiedenen Methodeweratet. (Der Standard ICPUT8 wird wegen

der Storelemente bendtigt. Er enthélt kein Pb.)

Standards

Blank: 0,0 pg/l P
ICPUT5:  200,0 pg/l Pk
ICPUTS: 0,0 pug/l Ph

o

Kontrollstandard

K21 40,0 ug/l Pb

Methode: | ANULUT | ANULUT | ANULUT
GBLUT GBLUT GBLUT

EXTUT EXTUT EXTUT Pb
DANUT DANUT DANUT —
Linie: Pb (I) Pb (Il Pb (ges)
Wellenléange: 220,351 220,351
Messbereich [ug/l]: - - BG - OM(Q
Standards: Blank Blank Blank

ICPUT5 ICPUT5 ICPUT5
ICPUTS ICPUTS ICPUTS
Bemerkungen: | Crawford/ | Crawford/ | Crawford/
Kunselman{ Kunselmant{ Kunselman-
Korrektur | Korrektur | Korrektur,
Wichtung: | Wichtung: | Linie aus |
57 % 43 % und Il
Peak Offset Peak Offset berechnet
Position Position
+11 -11 Interelementt
Untergrund4{ Untergrund{ korrektur
korrektur: | korrektur: bei Al, Fe,
-8 +17 Mn, Ti

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, suprapur in 250 ml).




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim)/USN PbPbgesICP2.3 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP2.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S6.3 zusammenlgestel

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca€IErhéhung der Salzkonzentration und Ver-
einheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusatma Yoals internem Standard. Dazu wird tber ein
T-Stick und einen 2. Kanal der Schlauchpumpe zobdéhzufihrung die Yttrium/Casium-Losung
im Verhaltnis Probe:Lésung von 10:1 der Probe kuanérlich zudosiert und tber eine Glasrohr-
spirale mit 5 Windungen gemischt.

Als Probengefasse fur den umgebauten ProbengeBeBdW werden sauregespulte Szintillations-
gefasse (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Bodenextrakte werden mit 600 pl HN&®onz. pro 20 ml Probe versetzt.
Schwermetall-Wasserproben (versetzt mit 1 ml H¥Gnz. pro 100 ml Probe) werden mit 400 ul
HNO; konz. pro 20 ml Probe versetzt.

Salpetersaure DruckaufschluBlosungen (DANUT) werdéne Zusatz direkt aus den Proben-
gefassen gemessen.

Achtung: Bei Bodenextrakten und Schwermetallwasserprobesseriibeim Erstellen der Auto-
sampler-Table (siehe Geratekurzanleitung ICP2.1yefale Verdinnungsfaktoren eingegeben
werden:

Probel6sung Faktor
Bodenextrakte 1,03
SM-Wasserproben 1,02

Qualitatskontrolle:

Pb
Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétisktlen (siehe Methodenbeschreibungen)

durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K21; Messung nach dehtng, alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 5 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probémdestens 3 Proben pro Serige

Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird deaniard Wasser SM1
mitgemessen; erlaubte Abweichung 10 %

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Pb-Konzentrationen (Linie Pb gegJemein die entsprechenden Datenblatter ein-
getragen bzw. mit dem Datenverarbeitungs- und thgrhgsprogramm ICPUNKER bzw.
RELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-DV1.2 bzw. 2.1) iiestet.




Anhang Nr.| 1 far Pb Pbges ICP(sim)/USN PbPbgesICP2.3

Linienstorungen und ihre Korrektur

Tabelle l1a:
Storungen und ihre Korrektur bzw. Bewertung beiPleiMessung:
Storeleme| gpek- Korrekturen:
ot trum
(Abb.)
Interelementkorrektur Untergrund- Keine
korrektur Korrektur
Faktor- | Korrektur-| Korrektur-| Unter- | Stérung alj Stérung ab
ermittlung| faktor 1 | faktor2 | grund-| (ppm): (ppm)
(Abb.) punkte

Al bei Pb (1) 1
Al bei Pb (II) 2
Al bei Pb(ges) 3 0,1253* -
Fe bei Pb (I) 4
Fe bei Pb (I1) 5
Fe bei Pb(ges 6 0,0873* -
Ti bei Pb (1) 7
Ti bei Pb (I1) 8
Ti bei Pb(ges) 9 0,1045* -
Mn bei Pb (1) 10
Mn bei Pb (Il) 11

Mn bei Pb(ges 12 0.1* -
Cr bei Pb (1) 13 0,5
Cr bei Pb (1) 14 2
Cr bei Pb(ges) 0,5
Si bei Pb (1) 15 5
Si bei Pb (Il) 16 10
Si bei Pb(ges) 5
Co bei Pb (1) 17 10
Co bei Pb (II) 18 -
Co bei Pb (ges 10
Mo bei Pb (1) 19 0,2
Mo bei Pb(ll) 20 0,5
Mo bei Pb(ges 0,2

* Die Korrekturfaktoren konnen sich Uber langeréi@aeme durch Instabilitdten der Optik veran-
dern. Sie werden deshalb regelméafig durch Messqueredler Standardlésungen tberprift und
gegebenenfalls korrigiert.




Anhang Nr.

far Pb

Pbges

PbPbgesICP2.3

ICP(sim)/USN

Abb. 1: Al (20 ppm) Storung bei Pb(l) (10 ppb) Al@hAl (20 ppm) bei Pb(ll) (10 ppb)
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Abb. 5: Fe (100 ppm) Storung bei Pb(11)(10 ppb) ABbIEC-Faktorermittlung
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Anhang Nr.| 1 far Pb Pbges ICP(sim)/USN PbPbgesICP2.3

Abb. 9: IEC-Faktorermittlung Abb. 10: Mn (20 ppmip8ing bei Pb(l) (5 ppb)
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Anhang Nr.

far
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Pbges
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Abb. 15: Si (20 ppm) Storung bei Pb(l) (10 ppb) bAlG: Si (20 ppm) Stérung bei Pb(ll) (10 ppb)
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP4.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.01.2001
B L EI

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[EXTEDTAL.1 | 35 | 10,5| 15000

geeignet fur:
Boden EXTEDTAL.1
Humus
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D6.1.5.3

HFA-Code | D;4;2;2;-1;5,0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Gitter spektral zerlagid die Intensitat des Lichtes bei den elementspe-
zifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Elementeverschiedenen Photozellen gemessen.
Durch Vergleich der Intensitaten bei Probe- unch&adlésungen kann auf die Elementkonzen-
trationen in der Probel6sung geschlossen werden.

Um eine mdglichst hohe Messempfindlichkeit zu etren, wird eine axial gestellte Argonplasma-
fackel eingesetzt, was zu einer 2-5-fach hohergndiintensitat fuhrt (glinstigeres Signal-Rausch-
Verhaltnis). Pb

Storungen:

Die Elemente Al, Fe und Ti stéren durch Linienihgdrung. Diese Stérungen werden bei Al und
Fe durch rechnerische Interelementkorrektur auf Basis von ermittelten Korrekturfaktoren
behoben. Beim Element Ti wird die Stérung durch gieignete Lage von Untergrundkorrektur-
punkten beseitigt. Wird die im Anhang 1 genanntenzémtration des Stdrelementes Ti Uber-
schritten, so sind die gemessenen Pb-Gehalte fdlsehe Anhang 1)

Die Elemente Fe und Al werden mit einem 20 ppm B&.IAl enthaltenden Standard geeicht. Die
dadurch bedingte Ungenauigkeit der Messung fur e Al im Bereich oberhalb 200 ppm ist
wegen des niedrigen IEC-Faktors jedoch zu vernasigén.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Linienstérungen und ihre Korrektuvlontaser, Golightly: Inductively Coupled

Sammelanhang S12.1: Geréateparameter fun Pésmas in Analytical Atomic Spectrometry;
schiedene Methoden |Weinheim, 1987

Kurzanleitung ICP2.1
Kurzanleitung ICP-DV1.2/2.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP4.1 2

Analysengerate und Zubehor:

ICAP 61E Trace Analyser der Fa. Thermo Jarrell Asthaxialer Plasmafackel

Zyklonmischkammer und Meinhard-Zerstauber

Argonbefeuchter der Fa. Thermo Jarrell Ash

Probengeber TJA 300 (umgebaut auf 2 Racks mit j[§z&tillationsgefassen (20 ml, Fa. Sarstedt))
mit Staubabdeckhaube

Rechner mit Software Thermospec (Version 6.0)

Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:
Na-EDTA (Titriplex |||) (C10H14N2Na208 * ZHZO)

LOosungen:

0,1m EDTA-LGsung: In einen 1 I-Kolben wird eine Adile Titriplex Il gegeben und mit }©
bidemin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Pb: ICP-Standard (Fa. B. Kraft) => 1 g/l
As, Ba, Cd, Cr, Co, Cu, Ni, Zn: ICP-Standards @aKraft) => jeweils 1 g/l
Al, Fe, Ti: AAS-Standards (Fa. B. Kraft) => jewelgy/I|

Standardldésungen:

Standardlosung EDTAL: In einen 250 ml PFA-Kolberrdea jeweils 0,25 ml Cd-, Co-, Cr-, Cl&
und Ni-, 0,5 ml Zn- sowie 2,5 ml Pb- der 1 g/l eaittnden Stamm-
I6sungen gegeben und mit 0,1 molarer EDTA-LOsurfg2&0 ml aufge-
fallt.
=> 1000 ug/l Cd, 1000 pg/l Co, 1000 pg/l Cr, 10091 Cu, 1000
pg/l Ni, 10 000 pg/l Pb, 2000 pg/l Zn.

Standardlésung EDTAZ2: In einen 250 ml-Glaskolbender jeweils 1 ml Al-, Fe- und Ti der 5 g/l
enthaltenden AAS-Standardldsungen gegeben. Dazunkon®,1 ml As
und 0,5 ml Ba der 1g/l enthaltenden Stamml&sungsnwird mit 0,1
molarer EDTA-LOsung auf 250 ml aufgefullt.
=> 20 mg/l Al, 20 mg/l Fe, 20 mg/l Ti, 2 mg/l Ba@ g/l As.



Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

Pb Pbges

ICP(sim)

PbPbgesICP4.1

3

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neberuétb andere Elemente enthalten (siehe Sam-
melanhang S12.1), fur die verschiedenen Methodenerelet (Der Standard EDTA2 wird wegen

der Storelemente benotigt. Er enthélt kein Pb.):

Standards
Blank 0 ug/l Pb
EDTA1 10000 ug/l Pb
EDTA2 0 ug/l Pb
Kontrollstandard
K23 1000 ug/l Pb
Methode: EDTA EDTA EDTA
Linie: Pb (I) Pb (Il Pb (ges)
Wellenléange: 220,351 220,351
Messbereich [ug/l]: - - BG - OMG
Standards: Blank Blank Blank
EDTA1 EDTA1 EDTA1
EDTA2 EDTA2 EDTA2
Bemerkungen: Crawford/ Crawford/ Crawford/
Kunselman- Kunselman- Kunselman-
Korrektur Korrektur Korrektur,
Wichtung: 57% Wichtung: 43% Linie aus | und
Peak Offset Peak Offset Il berechnet
Position Position
+11 -11 Interelem.-
Untergrund- Untergrund- Korrektur:
korrektur: korrektur: bei Al, Fe, Ti
-8 +17
Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP2.1 beschrieben.
Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S12.1 zusammetigeste
Als Probengefasse fur den umgebauten ProbengeBeBdW werden sauregespulte Szintillations-
gefasse (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP4.1 4

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdiskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K23; Messung nach dehtng, alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 5 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemdestens 3 Proben pro Serige

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Pb-Konzentrationen (Linie Pb gegJemein die entsprechenden Datenblatter ein-
getragen bzw. mit dem Datenverarbeitungs- und thgihgsprogramm ICPUNKER, bzw.
RELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-DV1.2 bzw. 2.1) iiestet.




Anhang Nr.| 1 far Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP4.1

Linienstorungen und ihre Korrektur

Tabelle 1a:
Storungen und ihre Korrektur bzw. Bewertung beiPleiMessung:

Storeleme| gpek- Korrekturen:
ot trum
Abb
Interelementkorrektur Untergrund- Keine
Korrektur Korrektur
Faktor- | Korrektur-| Korrektur-| Unter- | Stérung ah Stérung ab
ermittlung| faktor 1 | faktor2 | grund-| (ppm): (ppm)
(Abb.) punkte

Al bei Pb (1) 1
Al bei Pb (Il) 2
Al bei Pb(ges) 3 0,1109* -
Fe bei Pb (1) 4
Fe bei Pb (I1) 5

Fe bei Pb(ges) 6 0,0543* -
Ti bei Pb (1) 7 -8 50
Ti bei Pb (11) 8 +17 50

* Die Korrekturfaktoren kdnnen sich tber langeré&a@me durch Instabilitaten der Optik veran-
dern. Sie werden deshalb regelméafig durch Messquermedler Standardlésungen tberprift und
gegebenenfalls korrigiert. Pb
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Anhang Nr.| 1 far Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP4.1

Abb. 3: IEC-Faktorermittlung: Abb. 4: Fe (250 pp8tprung bei Pb(1)(50 ppb)
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP8.1 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 10.03.2004
BLEI
Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1 | 43| 144 3000

geeignet fur:

Boden DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1

Humus DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1
Pflanze

Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885

HFA D6.1.6.6

HFA-Code | D;4;1;2;2;6;0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
emittieicht spezifischer Wellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich dgensitaten bei Probe- und Standardlésungen

angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und

kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

Storungen:

Die Elemente Al und Ti stéren durch Linientberlagey. Diese Stérungen werden durch rechne-
rische Interelementkorrektur auf der Basis erméteKorrekturfaktoren behoben. Verschiebungen
en d&etzen von 2 Untergrundkorrekturpunkten an
ausgeglichen.
Zusatzrmmgni. Viskositatsschwankungen aufgrund
n werdarch Messung mit internem Standard

des Untergrundes durch Matrixeinflisse werd
geeigneter  Stelle (keine  Stérung
Gesamtmatrixstérungen werden durch CsClI-
unterschiedlicher Gesamtsalzkonzentratione
ausgeglichen.

durch

Linien amderElemente)

Anhang:

Anhang 1: Linienstérungen und ihre Korrekt

Sammelanhang S14.2: Geréateparameter flr
schiedene Methoden

Kurzanleitung ICP3.1

Kurzanleitung ICP-DV2.1

UKOlte: ICP Emissionsspektroskopie fir
Peaktiker; Weinheim, 2002

Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP8.1 2

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiRBlesmafackel
Standard-Injektorrohr 1,5 mm flr wassrige und dalisaure Losungen
Zyklonmischkammer und Meinhard-Zerstauber

Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu

Multipette der Fa. Eppendorf

Dilutor der Fa. Hamilton Microlab plus 1000

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Salpetersaure (HN{) 65 %, suprapur.

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Scandium/Casium-Ldsung: 1,26 g CsCl werden in eidelrGlaskolben eingewogen, mit 10 ml
Scandium-Standardlésung sowie 30 ml konz. HM&setzt und mit KO
demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldésungen:

Pb: ICP-Standard (Fa. B. Kraft)=> 1 g/l Pb

Pb
Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S:  AAS-Standards (BaKraft) => jeweils 5 g/l
Al, Ca, Ba, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, Mg, Mn, Ni, Ti, ZICP-Standards (Fa. B. Kraft) => jeweils 1 g/

Standardldésungen:

Standardlésung A1SM: In einen 250 ml PFA-Kolbendeerje 2,5 ml der Al- und Mg-, 0,25 ml
der Cd-, Co-, Cr-, Cu- und Ni-, sowie 0,5 ml der -IP-
Stammldésungen, sowie je 1 ml der Na-, P- und S -SA8nmldsungen
gegeben. Der Kolben wird mit 7,5 ml HN®5 %, suprapur versetzt und
mit H,O bidemin. aufgefillt.
=> 20 ppm Na, P und S, 10 ppm Al und Mg, je 10006 @pl, Co, Cr, Cu
und Ni, 2000 ppb Zn.

Standardlésung A2SM:  In einen 250 ml PFA-Kolbendeer je 2,5 ml der Ca- und Fe-, je 1 ml
der Mn- und Ba- und 0,5 ml der Pb - ICP-Stammlésmngowie 0,5 ml
der 5 g/l K- AAS-Stammlésung gegeben. Der Kolbendwnit 7,5 ml
HNO; 65 % suprapur versetzt und mig®lbidemin. aufgefulit.
=> 10 ppm Ca, Fe und K, 4 ppm Mn und Ba, 2000 ppb P



Methoden-Nr. Seite
PbPbgesICP8.1 3

Element Form Gerat
Pb Pbges ICP(sim)

Standardlésung A3SM: In einen 250 ml-Glaskolbendeerjeweils 2,5 ml der Al-, Ca-, Fe-, K-
und Mg- und 1 ml der Mn - AAS-Stammlésungen, soieml der 1 g/l
Ti- ICP-Stammlésung gegeben. Der Kolben wird nist Ml HNO; 65 %
p.a. versetzt und mit @ bidemin. aufgefillt.
=> 50 mg/l Al, Ca, Fe, K und Mg 20 ppm Mn, 10 ppim T

Standardldsung A4: In einen 250 ml-Glaskolben wergeweils 5 ml der Al-, Ca- und Fe-
AAS-Stammlésungen gegeben. Der Kolben wird mitrid|3HNO; 65 %
p.a. versetzt und mit @ bidemin. aufgefulit.

=>100 mg/l Al, Ca und Fe.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardlésungen, die neberuétb andere Elemente enthalten (siehe Sam-
melanhang S14.2), fur die verschiedenen Methodemeralet:

Standards
Blank 0,0 pg/l Pb
A1SM 0,0 ug/l Pb
A2SM 2000 ug/l Pb
A3SM 0,0 ug/l Pb
A4 0,0 ug/l Pb

Kontrollstandard

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, suprapur in 250 ml).

K24 500 pg/l Pb
Methode: DANZ2.2Humus
DANF1.1Boden Pb
DANF1.1Humus
OAKW1.1Boden
OAKW1.1Humus
OAKWEG1.1
Linie: Pb
Wellenlange: 220.353
Messbereich [ug/l]: BG — 3000
Standards: Blank
A2SM
Bemerkungen: Untergrund-
Korrektur:
Pos. links: 4
Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 18
Pixelanzahl: 1



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP8.1 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bandas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S14.2 zusammetigeste

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca€IErhéhung der Salzkonzentration und Ver-
einheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusata @t als internem Standard. Dazu wird Uber ein
T-Stick und einen 2. Kanal der Schlauchpumpe zwbéhzufiihrung die Scandium/Casium-
Losung im Verhaltnis Probe:Losung von 10:1 der Bré&bntinuierlich zudosiert und tber eine
Glasrohrspirale mit 5 Windungen gemischt.

Kdnigswasseraufschluss-Losungen (OAKW) werden \@an dMessen mit einem Dilutor 1:5 ver-
ddnnt.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulg'Qn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach dehéing, alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 3 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemd@stens 3 Proben pro Serig

Standardmaterial QStM1.1 Messung der Standarddutstisungen ISE974-
LosungDANF und ISE974L06sungKoWa; erlaupte
Abweichung bei HE 5 %, bei SM 10 % vom Sollwert

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Pb-Konzentrationen werden in dspesthenden Datenblatter eingetragen, bzw—
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.



Anhang Nr.

Pb

Niges

ICP(sim)

PbPbgesICP8.1]

Linienstorungen und ihre Korrektur:

Tabelle l1a:
Storungen und ihre Korrektur bei der Pb-Messung:

Stor- | Spek- Korrekturen:
ele- | trum
ment | (Abb.)
Interelementkorrektur
Faktor- | Korrektur-| Korrektur-
ermittlung | faktor 1 faktor 2
(Abb.)
All 1 2 -0,3977 0,0002
Ti| 3 4 0,316 -0,0017

Fe (100 ppm) Stérung bei Pb220.353 (200 ppb)

AblEQ-Faktorermittlung

220.383

220.363

220343

220323

Pb (ppb)

-20 1

40 4

-60

-80

¢

Pb220 Al-Stérung

50 100

y=0,0002% - 0,3977x
R?=0,9978

150

Fe (ppm)

Pb

Ti (50 ppm) Stérung bei Pb220.353 (200 ppb)

AbBEL-Faktorermittlung

11.8
11.5
1.2
10.9
10.6
10.3
10
9.7
9.4
9.1
8.8

85 .

82 -
7.9
76
73
7

12

Pb220 Ti-Stérung

y=+0,0017x + 0,316Xx
R?=0,8606

10

20 30
Ti (ppm)

40

50
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Pb

Niges

ICP(sim)

PbPbgesICP8.1]

Pb




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesIiCP14.1 3

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.09.2006
BLEI

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULL, DAN2.2 | 023 ] 0,77] 100]
geeignet fur:
Boden
Humus

Pflanze DAN2.2
Wasser ANULL

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D1.1.4.2

HFA-Code|D;4;2;3;1;1;0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich agensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

Um eine moglichst hohe Messempfindlichkeit zu ehren, werden eine axial gestellte Plasma-
fackel und ein Ultraschall-Zerstauber eingesetadidch wird der Plasmafackel eine wesentlich
hohere Aerosolkonzentration zugefuhrt, was zu eibelf-fach hoheren Messsignal fuhrt. Pb

Storungen:

Das Element Aluminium stért durch Linientberlageyubdiese Stérung wird durch rechnerische
Interelement-Korrektur auf der Basis eines ermdtelKorrekturfaktors behoben.Verschiebungen
des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden d&etzen von 2 Untergrundkorrekturpunkten an
geeigneter Stelle (keine Stérung durch Linien amddéflemente) ausgeglichen. Gesamtmatrix-
Stérungen werden durch CsCl-Zusatz minimiert. Sctkwagen in der Aerosolerzeugung werden
durch Messung mit internem Standard beseitigt.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Linienstérungen und ihre KorrektuiXolte: ICP Emissionsspektroskopie fur
Anhang 2 Geratevergleich Trace Analyzer /| Praktiker; Weinheim, 2002

ICAP6500 Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Sammelanhang S18.1: Geréateparameter |Hl&smas in Analytical Atomic Spectrometry;

verschiedene MethodenWeinheim, 1987

Geratekurzanleitung ICP4.1
Kurzanleitung ICP-DV2.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesIiCP14.1 4

Analysengerate und Zubehor:

ICAP 6500 der Fa. ThermoFisher mit axialer undakiPlasmabetrachtung (DUO-Option)
Ultraschall-Zerstauber U 5000 ATder Fa. Cetac
Standard-Injektorrohr 1,5 mm flr wassrige und dalisaure Losungen
Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Laminar Flow Box FBS der Fa. Spetec fir Probengeber
Szintillationsgefasse (20 ml, Fa. Sarstedt)

Rechner mit Software iTeva

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu

Multipette der Fa. Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

1000 ml Messkolben aus Glas

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.

Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.

Salpetersaure (HN{) 65 %, suprapur
Y-Standardlésung 1000 mg/I fur ICP in 5% HNO

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml 65 % HN.a. werden mit 5O demin. auf 1 | aufgefullt.

Yttrium/Casium-Lésung: 0,9 g CsCl werden in einent-Glaskolben eingewogen, mit 0,4 ml
Yttrium-Standardlésung sowie 30 ml 65 % HNSuprapur versetzt und
mit H,O bidemin. auf 1 | aufgefulit.

Eichung/Standards:
Pb
Stammldsungen:
Pb: Lésung A: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 1 dil P
Pb: Lésung B: 1:10 Verdinnung von Lésung A =>@|Pb

Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Zn: Lésung A: ICP-Standards. aKraft) => jeweils 1 g/l
Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Zn: Lésung B: 1:10 Verdinnungen Losung A => jeweils 0,1 g/l
Al, Ca, Ti: ICP-Standards (Fa. B. Kraft) => jewellg/l

Standardldésungen:

Standardlésung SM 1: In einen 250 ml PFA-Kolbendegarje 50 pl der Cd-, Co-, Cr- und Ni-,
100 pl der Cu- und Pb- sowie 625 ul der Zn- LgsBrsowie 2,5 ml der
1 g/l enthaltenden Ca-ICP-Standardlésung gegebenKblben wird mit
7,5 ml HNG; 65 % suprapur versetzt und mii®ibidemin. aufgefullt.
=> 20 ppb Cd, Co, Cr und Ni, 40 ppb Cu und Pb, @80 Zn, 10 ppm Ca

Standardlésung IEC: In einen 250 ml PFA-Kolben werge 1 ml der Al- und Ti -ICP-
Stammlésungen gegeben. Der Kolben wird mit 7,5 Gk 65 %
suprapur versetzt und mit8 bidemin. aufgefulit.
=>4 ppm Al und Ti




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesIiCP14.1 5

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neberuétb andere Elemente enthalten (siehe Sam-
melanhang S18.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 ug/l Pb
SM 1 40,0 ug/l Pb
IEC 0,0 pg/l Pb

Kontrollstandard

K25 50,0 pg/l Ph
Methode: ANULLSM
DAN2.2
Element: Pb
Wellenléange: 220.353
Messbereich [ug/l]: BG - 100
Standards: Blank
SM 1
Bemerkungen: Pixelbreite 3
Pixelhdhe 1
UntergrundkorreK
tur:
Pos. links: 5
Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 15 Pb
Pixelanzahl: 2

Der Blank wird in 2%-iger HN@angesetzt ( 7,5 ml HNGB5 %, suprapur in 250 ml,B bidemin.)



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesIiCP14.1 6

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP4.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens mit der
hdchsten Revisionsnummer aufgerufen. Sie sind imn$aslanhang S18.1 zusammengestellt.

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca@l Erhéhung der Salzkonzentration und
Vereinheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusatmn Y als internem Standard. Dazu wird Uber
ein T-Stuck und einen 2. Kanal der SchlauchpumpePzobenzufihrung die Yttrium/Casium-
Losung im Verhaltnis Probe:Losung von 10:1 der Brébntinuierlich zudosiert und tber eine
Glasrohrspirale mit 5 Windungen gemischt.

Als Probengefasse werden sauregesplulte Szintilsgefasse (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.
Wasserproben werden mit 400 pl HN®5 % suprapur pro 20 ml Probe versetzt. Als
Verdunnungsfaktor wird in die zu erstellende Prasdertabelle 1,02 eingegeben (siehe
Geratekurzanleitung ICP4.1).

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétsklen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulg'Qn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K25; Messung nach dehtng, alle 15 Proben und
nach  jeder Eichungswiederholung; erlaybte
Abweichung 5 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemdestens 3 Proben pro Seris
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird deanard Wasser SM1
mitgemessen; erlaubte Abweichung 10 %

117

Auswertung/Datendokumentation: Pb

Die gemessenen Pb-Konzentrationen werden in depesthenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.



Anhang Nr.| 1 far Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesiCP14.1

Linienstorung und ihre Korrektur:

Al (20 ppm) Storung bei Pb220.353 (50 ppb) IEC-Beddtmittlung (Faktor = -0,1277)
2000 ) ]
B N Al-Storung bei Pb220353
1600 O T T T T T
[ D 5 10 15 20 25
1400 [ -
[\ -1
1200 /A _
1000 ,"" "\\ / 2
800 y //‘T// % 27 y=-01277x
600 _7?,//’//1// \ o R2 = 0,9944 ¢
400 e ] N S — 3
- ama
4
gzo.s 220.32 220.34 220.36 20038 2204 Al (ppm)

Der Interelementkorrekturfaktor muss in regelmafigbstanden angepasst werden.




Anhang Nr.

2

far Pb Pbges

ICP(sim)

PbPbgesiCP14.1

Geratevergleich Trace Analyzer / iCAP 6500

Darstellung einer Vergleichsmessung der MethodebB&RCP2.3 und der hier beschriebenen
Methode an der Serie 2006W042.

iCAP 6500

6 9 12
Trace Analyzer

Pb




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP15.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.10.2006
BLEI

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN2.2 | 12 | 37| 500]
geeignet fur:
Boden
Humus
Pflanze DAN2.2
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D6.1.6.6

HFA-Code|D;4;2;2;-1;1;0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekpal zerlegt, und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich dgensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Prob@dgeschlossen werden. Um eine moglichst
hohe Messempfindlichkeit zu erreichen, wird einel@xPlasmabetrachtung gewabhilt.

Pb

Storungen:

Das Element Aluminium stért durch Linientberlageyubdiese Stérung wird durch rechnerische

Interelementkorrektur auf der Basis eines erméteKorrekturfaktors behoben.Verschiebungen des
Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durcle&etvon 2 Untergrundkorrekturpunkten an

geeigneter Stelle (keine Stérung durch Linien asdElemente) ausgeglichen.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Linienstérungen und ihre KorrektuiXolte: ICP Emissionsspektroskopie fur
Anhang 2: Geratevergleich ICP-Trace / Praktiker; Weinheim, 2002
ICAP6500 Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Sammelanhang S19.1: Gerateparameter furn Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
verschiedene MethodenWeinheim, 1987

Kurzanleitung ICP4.1
Kurzanleitung ICP-DV2.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP15.1 2

Analysengerate und Zubehor:

ICAP 6500 der Fa. ThermoFisher mit axialer undakiPlasmabetrachtung (DUO-Option)
Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und si@gsaure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Laminar Flow Box FBS der Fa. Spetec, fur Probengebe

Szintillationsgefasse, 20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

Multipette der Fa. Eppendorf

250 ml und Messkolben aus PFA

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{ 65 %, suprapur
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml 65 %. HN®.a. werden mit bO demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldésungen:

Pb: Lésung A: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 1Rjjl
Pb: Losung B: 1:10 Verdinnung von Lésung A =>@|Pb
Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Zn: Lésung A: ICP-Standarda.(B. Kraft) => jeweils 1 g/l
Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Zn: Lésung B: 1:10 Verdinnumgen Losung A => jeweils 0,1 g/l
Al, Ba, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, Ti:
ICP-Standards (Fa. B. Kraft) => jeweils 1 g/l Pb

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S:
AAS-Standards (Fa. B. Kraft) => jeweils 5 g/I

Standardldésungen:

Standardlésung DAN 1: In einen 250 ml-PFA-Kolbegrden 0,05 ml der Cd-, je 0,1 ml der Co-,
Cr- und Ni-, sowie 0,25 ml der Cu - Losungen B desge Dazu kommen
0,025 ml der Zn-, je 0,25 ml der Fe- und Mn-, sowiml der Ca - ICP-
Standardlésungen. Des Weiteren werden 0,05 ml dge®,25 ml der
K- und S-, sowie je 1 ml der Al-, Mg- und Na - AARandardlésungen
zugegeben. Der Kolben wird mit 7,5 ml HN®5 % suprapur versetzt
und mit HO bidemin. aufgefullt.
=> 20 pg/l Cd, 40 pg/l Co, Cr und Ni, 100 pg/l Qudwzn, 1 mg/l Fe,
Mn und P, 4 mg/l Ca, 5 mg/l Kund S, 20 mg/I Al, Mgd Na.

Standardlésung DAN 2: In einen 250 ml-PFA-Kolbeerden 0,025 ml der Cd-, je 0,05 ml der
Co-, Cr- und Ni-, sowie je 0,5 ml der Cu- und Phésungen B gegeben.
Dazu kommen 0,075 ml der Zn-, je 0,1 ml der Al &ed Mg-, 0,25 ml
der Ba-, sowie je 2,5 ml der Ca- und Mn - ICP-Stadtbsungen. Des
Weiteren werden je 0,25 ml der Na- und P-, sowtenil, der K - AAS-



Element Form

Gerat Methoden-Nr. Seite

Pb Pbges

ICP(sim) PbPbgesIiCP15.1 3

Standardlésung DAN 3:

Standardlésung DAN 4:

Standardlésung DAN 5:

Standardlésungen zugegeben. Der Kolben wird mitnm,5ING; 65 %
suprapur versetzt und mit8 bidemin. aufgefulit.

=> 10 pg/l Cd, 20 pg/l Co, Cr und Ni, 200 pg/l ud Pb, 300 pg/l Zn,
0,4 mg/l Al, Fe und Mg, 1 mg/l Ba, 5 mg/l Na undl®,mg/I Ca und Mn,
30 mg/l K.

In einen 250 ml-PFA-Kolbearden 0,075 ml der Cd,- 0,15 ml der Cr-

und Ni-, 0,2 ml der Co- und 0,75 ml der Cu - Loésemd gegeben. Dazu
kommen 0,1 ml der Ca-, 0,15 ml der Zn-, je 0,25d@t Na- und Ti-,
sowie je 0,5 ml der Al-, Fe-, Mg- und Mn - ICP-Standl6sungen. Des
Weiteren werden 0,5 ml der P-, je 1 ml der K- undsswie 1,5 ml der
Mg - AAS-Standardlésungen zugegeben. Der Kolbem wit 7,5 ml
HNO; 65 % suprapur versetzt und mit®bidemin. aufgefullt.

=> 30 pg/l Cd, 60 pg/l Cr und Ni, 80 pg/l Co, 30§/I Cu, 600 ug/l Zn,
0,4 mg/l Ca, 1 mg/l Na und Ti, 2 mg/l Al, Fe und M® mg/l P, 20 mg/I
Kund S, 30 mg/l Mg.

In einen 250 ml PFA-Kolbegraen 0,1 ml der Cd-, 0,15 ml der Co-, je

0,2 ml der Cr- und Ni-, sowie je 1 ml der Cu- und PLOsungen B
gegeben. Dazu kommen 0,1 ml der Mn- 0,125 ml der 625 ml der
Zn-, sowie 1 ml der Fe - ICP-Standardlosungen. Wegeren werden je
0,5 ml der Al- und Mg-, je 1 ml der Ca- und P- ®wl,5 ml der Na -
AAS-Standardlésungen zugegeben.

=> 40 pg/l Cd, 60 pg/l Co, 80 pg/l Cr und Ni, 426/ Cu und Pb,
1000 pg/l Zn, 0,4 mg/l Mn, 0,5 mg/l K, 4 mg/l F&, thg/l Al und Mg, 20
mg/l Ca und P, 30 mg/l Na.

In einen 250 ml-PFA-Kolbeerden 0,5 ml der Mn-, sowie 1,5 ml der
Fe - ICP-Standardlésungen gegeben. Dazu kommerRferdl der Al-
und Mg-, je 0,5 ml der K-, Na- und S-, 0,75 ml &ey sowie 2 ml der Ca

Pb

AAS-Standardldsungen .
=> 2 mg/l Mn, 5 mg/l Al und Mg, 6 mg/l Fe, 10 rhd{, Na und S,
15 mg/l P, 40 mg/I Ca.




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP15.1 4

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neberuétb andere Elemente enthalten (siehe Sam-
melanhang S19.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 ug/l Pb
DAN 1 0,0 pg/l Pb
DAN 2 200,0 pg/l Pb
DAN 3 0,0 pg/l Pb
DAN 4 400,0 pg/l Pb
DAN 5 0,0 pg/l Pb
Kontrollstandard
K26 40,0 ug/l Pb
Methode: DAN2.2
Element: Pb
Wellenléange: 220.353
Plasmabeobachtung: axial
Messbereich [ug/l]: BG - OMG
Standards: Blank
DAN 2
DAN 4
Bemerkungen: Pixelbreite: 3
Pixelhohe: 1
Untergrund- Pb
Korrektur:
Pos. links: 1
Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 2

Der Blank wird in 2%-iger HN@angesetzt ( 7,5 ml HNGB5 %, suprapur in 250 ml,B bidemin.)



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP15.1 5

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP4.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sindamr8elanhang S19.1 zusammengestellt.

Als Probengefasse werden sauregesplulte Szintilsgefasse (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulg'Qn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K26; Messung nach dehtng, alle 15 Proben und
nach  jeder Eichungswiederholung; erlaybte
Abweichung 4 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probémdestens 3 Proben pro Serige

Standardmaterial QStM1.1 NHARZ: erlaubte Abweich@fd/

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Pb-Konzentrationen werden in depesthenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.

Pb




Anhang Nr.

Linienstorung und ihre Korrektur:

1

far

Pb

Pbges

ICP(sim)

PbPbgesICP15.1

Al (30 ppm) Stérung bei Pb220.353 (50 ppb)

IEC-Faktorermittlung (Faktor = -0,1389)
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Die Interelementkorrekturfaktoren missen in regekigen Abstdnden angepasst werden.

Pb




Anhang Nr. | 2 far Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP15.1

Geratevergleich Trace-Analyzer / iCAP 6500:

Darstellung einer Vergleichsmessung der MethodebB&RCP2.3 und der hier beschriebenen
Methode an der Pflanzenaufschluss-Serie 2006 P@Rr@&en).
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP16.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.02.2007
BLEI

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1 | 088 291 3000
geeignet fur:
Boden DANF1.1, OAKW1.1
Humus DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D6.1.6.6

HFA-Code|D;4;2;2;-1;1;0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekpal zerlegt, und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich dgensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Prob@dgeschlossen werden. Um eine moglichst
hohe Messempfindlichkeit zu erreichen, wird einml@xPlasmabetrachtung gewabhilt.

Pb

Storungen:

Die Elemente Aluminium und Eisen stéren durch Lmgieerlagerung. Diese Stérungen werden
durch rechnerische Interelementkorrektur auf der siBa ermittelter Korrekturfaktoren
behoben.Verschiebungen des Untergrundes durch Xdetfliisse werden durch Setzen von 2
Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stellengke&stérung durch Linien anderer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Linienstérungen und ihre KorrektuiXolte: ICP Emissionsspektroskopie fur
Anhang 2: Geratevergleich Iris Advantage / | Praktiker; Weinheim, 2002
ICAP6500 Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Sammelanhang S20.1: Gerateparameter furn Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
verschiedene MethodenWeinheim, 1987

Kurzanleitung ICP4.1
Kurzanleitung ICP-DV2.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP16.1 2

Analysengerate und Zubehor:

ICAP 6500 der Fa. ThermoFisher mit axialer undakiPlasmabetrachtung (DUO-Option)
Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und si@gsaure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Laminar Flow Box FBS der Fa. Spetec, fur Probengebe

Szintillationsgefasse, 20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

Multipette der Fa. Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Dilutor der Fa. Hamilton, Microlab plus 1000

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{ 65 %, suprapur
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.

Losungen:
Spulsaure: 30 ml 65 %. HN®.a. werden mit bO demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Pb: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 1 g/l Pb

Al, As, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K,

Mg, Mn, Na, Ni, Ti, Zn: Loésung A: ICP-Standardsa(B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Cd, Co, Cr, Cu, Ni: Lésung B: 1:10 Verdiunnungen 6sung A => jeweils 0,1 g/l

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S: Pb

AAS-Standards (Fa. B. Kraft) => jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Standardlésung GAL: In einen 250 ml-PFA-Kolben wer®,125 ml der Cd-, sowie je 0,25 ml
der Co-, Cr-, Cu- und Ni-Lésungen B gegeben. Damarken 0,1 ml der
Zn-, sowie je 0,5 ml der Al-, Fe-, Mg- Mn- und N@R-Standard-
I6sungen. Des Weiteren werden je 0,1 ml der P-$&n@,25 ml der K-
sowie 1 ml der Ca-AAS-Standardldsungen zugegeben. Kblben wird
mit 7,5 ml HNGQ 65 % suprapur versetzt und mit,(® bidemin.
aufgefulit.

=> 50 g/l Cd, 100 pg/l Co, Cr, Cu und Ni, 400 gl 2 mg/l Al, Fe,
Mn, Na, P und S, 4 mg/l Mg, 5 mg/l K, 20 mg/I Ca.



Element Form

Gerat Methoden-Nr. Seite

Pb Pbges

ICP(sim) PbPbgesIiCP16.1 3

Standardlésung GA2:

Standardlésung GA3:

Standardlésung GA4:

Standardlésung GAS5:

In einen 250 ml-PFA-Kolben werd,25 ml der Cd-, sowie jeweils
0,5 ml der Co-, Cr-, Cu- und Ni-Lésungen B gegeligazu kommen 0,2
ml der Zn-, 0,25 ml der K-, je 0,5 ml der Mg- unt-P1 ml der Ba-,
sowie je 5 ml der Al- und Fe-ICP-StandardlésungBes Weiteren
werden je 0,5 ml der Mn-, Na- und P-, sowie 2 mil@a-AAS-Standard-
I6sung zugegeben. Der Kolben wird mit 7,5 ml HN& % suprapur
versetzt und mit 5D bidemin. aufgefullt.

=> 100 pg/l Cd, 200 pg/l Co, Cr, Cu und Ni, 800z, 2000 pg/l Pb,
1 mg/l K, 2 mg/l Mg, 4 mg/l Ba, 10 mg/l Mn, Na uid 20 mg/I Al und
Fe, 40 mg/l Ca.

In einen 250 ml-PFA-Kolben wer®,375 ml der Cd- und 0,75 ml der
Cu-Loésungen B gegeben. Dazu kommen 0,25 ml der@a+nl der Zn-
und 2 ml der Ti-ICP-Standardlésungen. Des Weiteverden je 1 ml der
Mn-, Na-, P- und S-, je 2 ml der Al-, K- und Mggveie 5 ml der Fe-
AAS-Standardlésungen gegeben.

=> 150 pg/l Cd, 300 pg/l Cu, 1200 pg/l Zn, 1 ngd, 8 mg/l Ti, 20 mg/l
Mn, Na, P und S, 40 mg/l Al und K, 100 mg/l Fe.

In einen 250 ml-PFA-Kolben werd®,125 ml der As-, je 0,25 ml der
Na- und Mn- sowie 0,5 ml der Ti-ICP-Standardiésungegeben. Dazu
kommen 0,05 ml der P-, 0,25 ml der S-, je 1 mlKeund Mg-, 2 ml
der Fe- sowie je 5 ml der Al- und Ca-AAS-Standasdligen. Der
Kolben wird mit 7,5 ml HNQ@ 65 % suprapur versetzt und mit®
bidemin. aufgefullt.

Pb

=> 500 pg/l As, 1 mg/l Mn, Na und P, 2 mg/l Tiptg/l S, 20 mg/l K
und Mg, 40 mg/l Fe, 100 mg/l Al und Ca.

In einen 250 mI-PFA-Kolben werge 0,75 ml der Co- und Ni- sowie
1 ml der Cr-Losungen B gegeben. Dazu kommen 0,denlZn- und 4
ml der Ti-ICP-Standardlosungen. Des Weiteren weljgefl,25 ml der
Ca-, Mn-, Na- und P sowie je 0,5 ml der Al-, Fe-, Mg- und S-AAS-
Standardlésungen gegeben.

=> 300 pg/l Co und Ni, 400 pg/l Cr, 1600 pg/l Znng/l Ca, Mn, Na
und P, 10 mg/l Al, Fe, Mg, Kund S, 16 mg/I Ti.



Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

Pb Pbges

ICP(sim)

PbPbgesICP16.1

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neberuétb andere Elemente enthalten (siehe Sam-

melanhang S20.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 g/l Pb
GA1l 0,0 pg/l Pb
GA2 2000,0 pg/l Pb
GA3 0,0 pg/l Pb
GA4 0,0 pg/l Pb
GA5 0,0 pg/l Pb

Kontrollstandard

K24 500,0 ug/l Pb
Methode: DAN2.2Humus
DANF1.1Boden
DANF1.1Humus
OAKW1.1Boden
OAKW1.1Humus
OAKWEG1.1
Element: Pb
Wellenléange: 220.353
Plasmabeobachtung: axial
Messbereich [ug/l]: BG — OMG
Standards: Blank
GA2
Bemerkungen: Pixelbreite: 3
Pixelhbhe: 3
Untergrundkorrektur;
Pos. links: 1

Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 1

Der Blank wird in 2%-iger HN@angesetzt ( 7,5 ml HNGB5 %, suprapur in 250 ml,B bidemin.)

Pb




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP16.1 5

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP4.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sindamr8elanhang S20.1 zusammengestellt.

Als Probengefasse werden sauregesplulte Szintilsgefasse (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.
Kodnigswasseraufschlusslosungen (OAKW) werden vom dglessen mit einem Dilutor 1:5
verdinnt.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulg'Qn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach dehtng, alle 15 Proben und
nach  jeder Eichungswiederholung; erlaybte
Abweichung 3 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probéemdestens 3 Proben pro Seris
Standardmaterial QStM1.1 Fur Standards ISE974, T18E®6sung, NFVH
erlaubte Abweichung 10 %

117

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Pb-Konzentrationen werden in depesthenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.

Pb




Anhang Nr.| 1 far Pb Pbges

ICP(sim) PbPbgesIiCP16.1

Linienstorungen und ihre Korrektur:

Al (100 ppm) Stérung bei Pb220.353 (50 ppb)

IECtBermittlung (Faktor = -0,0656)

450 .. .
3 A-Strung bei Pb220
410 03 \ T
390 0 PO 180 70
370 3
350
330 _. 61
310 g
290 &
270 ﬁ 12 y=-0,0656x
2% ) RF=09929 \
230 9
210
190
170 -18
220.303 220.323 220.343 220.363 220.383 220.403 A m
Fe (150 ppm) St6érung bei Pb220.353 (50 ppb) IEQdfakmittlung (Faktor = -0,0389)

o Fe-Storung bei Pb220.353
320 7
300 67
280 ‘ — 57

[ 3 4
260 £

\ o 3 i
240 /\N/\ o, y=0,0389x
220 // \ 11 5 R =0,9937
200 - N \ N— 0 T T T
0 0 40 80 120 160
220.303 220.323 220.343 220.363 220.383 220.403 Fe (ppm)

Pb

Die Interelementkorrekturfaktoren mussen in regsbigen Abstanden angepasst werden.




Anhang Nr.

far Pb

Pbges

ICP(sim)

PbPbgesIiCP16.1

Geratevergleich Iris Advantage / iICAP 6500:

Darstellung einer Vergleichsmessung der MethodebB&RCP8.1 und der hier beschriebenen
Methode an der Kénigswasseraufschluss-Serie 2007.H00

iCAP 6500 (ppb)

Blei

2500

2000 ~

1500 ~

1000 ~

500 -

y =0,9335x
R%=0,9896

500

1000 1500
Iris Advantage (ppb)

2000

2500

Pb
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Pb

Pbges

ICP(sim)

PbPbgesIiCP16.1

Pb




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP17.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.10.2006
BLEI

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[EXTEDTAL.1 | 12,2 | 37,4] 15009
geeignet fur:
Boden EXTEDTAL.1
Humus
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D6.1.5.3

HFA-Code | D;4;1;2;-1;1;0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich agensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

Pb

Storungen:

Das Element Aluminium stért durch Linientberlageyubdiese Stérung wird durch rechnerische
Interelementkorrektur auf der Basis eines erméteKorrekturfaktors behoben.

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisiiwerden durch Setzen von 2 Untergrund-
korrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Sturch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Linienstérungen und ihre KorrektuiXolte: ICP Emissionsspektroskopie fur
Sammelanhang S21.1: Gerateparameter firn Peaktiker; Weinheim, 2002

schiedene Methoden |Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Kurzanleitung ICP3.1 Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Kurzanleitung ICP-DV2.1 Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP17.1 2

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Scientific, mit rdelidlasmafackel
Zyklonmischkammer und Meinhard-Zerstauber

Injektorrohr 2 mm, fir stark salzhaltige Lésungen
Argonbefeuchter der Fa. Thermo Scientific

Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Chemikalien:
Na-EDTA (Titriplex |||) (C10H14N2Na208 * 2H20)

LOosungen:

0,1 m EDTA-LGsung: In einen 1 |-Kolben wird eine Adile Titriplex Il gegeben und mit 4D
bidemin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Pb: ICP-Standard (Fa. B. Kraft) => 1 g/l Pb
Cd, Co,Cr,Cu, Ni, Ti, Zn: ICP-Standards (Fa. B.fgra> jeweils 1 g/I
Al, Fe: AAS-Standards (Fa. B. Kraft) => jeweils 5 ¢

Standardldésungen:

Standardlésung EDTA 1: In einen 250 ml-Glaskolbesrden 0,25 ml der Cd-, je 0,5 ml der C,?-:’b
Cr-, Cu- und Ni-, 1,25 ml der Zn- und 2,5 ml derlf-Stammlésunge

gegeben. Der Kolben wird mit 0,1 m EDTA-L6sung &B60 ml
aufgefulit.

=> 1000 pg/l Cd, 2000 pg/l Co, Cr, Cu und Ni, 5000/ Zn,
10 000 pg/l Pb.

Standardlésung EDTA 2: In einen 250 ml-Glaskolbezrdegn 2,5 ml der Ti-ICP-Standardlésung
gegeben. Dazu kommen je 2,5 ml der Al-und Fe-AA&&ardldsungen.
=> 10 mg/I Ti, 50 mg/I Al und Fe.



Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

Pb Pbges

ICP(sim)

PbPbgesICP17.1

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neberuétb andere Elemente enthalten (siehe Sam-

melanhang S21.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 ug/l Pl
EDTA 1 10000,0 pg/l Pb
EDTA 2 0,0 pug/l Pl
Kontrollstandard
K23 1000,0 pg/l Pb
Methode: EXTEDTAL.1
Element: Pb
Wellenléange: 220.353
Messbereich [ug/l]: BG - 0OG
Standards: Blank
EDTA 1
Bemerkungen: Untergrund-
Korrektur:
Pixelhdhe: 1
Pos. links: 4
Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 18
Pixelanzahl: 1

Der Blank wird in 0,1 m EDTA-L6sung angesetzt.

Pb




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP17.1 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bandas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S21.1 zusammetigeste

Als Probengefasse werden Szintillationsgefassen26a. Sarstedt) verwendet.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulg'Qn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K23; Messung nach dehtng, alle 14 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 5 %.

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemdestens 3 Proben pro Serige

Standardmaterial QStM1.1 Fur Standard Solling Oetdubte Abweichung 10 %

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Pb-Konzentrationen werden in depesthenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.

Pb




Anhang Nr.| 1 far Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP17.1

Linienstorung und ihre Korrektur:

Al (100 ppm) Storung bei Pb220.353 (200 ppb)IEC-Faktorermittlung (Faktor k1 = 0,3977
Faktor k2 = 0,0009)

e Blei IEC Al

vs  \ 50 100 150 200 250
20

108 ~/\ ' y=0,0002¢% - 0,3977x
102 N\ -40 R*=0,9978

o \ T -
78 N -60
N —
72 s —
656
6

220.403 220.383 220.363 220.343 220.323 -80
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S S ICP(sim) SSgesICP7.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 15.02.2003
SCHWEFEL

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULL, EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1, DAN1.1, DAN2. | 004] 011 25|
geeignet fur:
Boden EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1
Humus

Pflanze DAN1.1, DAN2.2
Wasser ANULL

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D54.1.4.1/D54.1.6.1

HFA-Code | D;4;1;2;2;-1;9

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich agensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisfliiwerden durch Setzen von 2 Untergrui§si-
korrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine S@urch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.
Gesamtmatrixstérungen werden durch CsCl-Zusatzmimeni. Viskositatsschwankungen aufgrund
unterschiedlicher Gesamtsalzkonzentrationen weddech Messung mit internem Standard ausge-
glichen.

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Gerateparameter Nolte: ICP Emissionsspektroskopie fur

Kurzanleitung ICP3.1 Praktiker; Weinheim, 2002

Kurzanleitung ICP-DV2.1 Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S S ICP(sim) SSgesICP7.1 2

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiRBlesmafackel
Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu
Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.
Salpetersaure (HN{ 65 %, p.a
Scandium (Sc) Standardlésung 1 g/l fur ICP in HKGnol/|

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Scandium/Casium-Ldsung: 1,26 g CsCl werden in eidelrGlaskolben eingewogen, mit 10 ml
Scandium-Standardlésung sowie 30 ml konz. HM&setzt und mit KO
demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

S: AAS-Standard (Fa B. Kraft) =>5¢g/l S
S: ICP-Standar@Fa B. Kraft) =>1 g/l S
Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P: AAS-Standards (FaKiaft) => jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Standardlésung HE10:  In einen 250 ml-Glaskolberdem10,25 ml Mg-Stammldsung, je 0,5 ml
Fe- und Mn-Stammldsung, je 1 ml K-, Na- und P- Std@sung, sowie
0,15 ml der 1 g/l enthaltenden S- Stammlésung gageber Kolben
wird 7,5 ml HNG, 65 % p.a. versetzt und mit,@ bidemin. auf 250 mIS
aufgefullt. = |
=> 10 mg/l Fe, Mg und Mn, 20 mg/l K, Na und P, 3§/l S.

Standardlésung HE20:  In einen 250 ml-Glaskolberdemijeweils 1 ml Al-, Ca, Mg- und S- der
5 g/l enthaltenden Stammlésungen gegeben. Es wé&r8eml HNG 65
% p.a. zugegeben und mis®I bidemin. auf 250 ml aufgefullt.
=> 20 mg/l Al Ca, Mg und S.



Element Form Gerat

Methoden-Nr.

Seite

S S

ICP(sim)

SSgesICP7.1

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldésungen, die nebewriSamdere Elemente enthalten (siehe Sammel-

anhang S13.1), fur die verschiedenen Methoden vetete

Standards
Blank 0,0 mg/l S
HE10 0,6 mg/l S
HE20 20,0 mg/l S

Kontrollstandard

K1 10,0 mg/l S
Methode: ANULL ANULL
EXT1:2H201.1|EXT1:2H201.1
GBL1.1 GBL1.1
UFBL1.1 UFBL1.1
DAN1.1Pflanze DAN1.1Pflanze
DAN2.2Pflanze DAN2.2Pflanze
Linie: S S
Wellenléange: 180.731 180.731
Messbereich [mg/l]: BG-0,6 0,6 - OM@G
Standards: Blank HE10
HE10 HE20
Bemerkungen: Untergrund- Untergrund-
Korrektur: Korrektur:
Pos. links: 6 |Pos. links: 6
Pixelanzahl: 1 | Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 19 Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 2 | Pixelanzahl: 2

Wegen einer Geratestorung war die KalibrationskuituweSchwefel im unteren Konzentrations-
bereich nicht linear. Aus diesem Grund musste vppr@ bis 0,6 ppm mit nichtlinearer KalibratioS
und von 0,6 ppm bis 25 ppm mit linearer Kalibratggmessen werden. S

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, p.a. in 250 ml).



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S S ICP(sim) SSgesICP7.1 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bandas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Anhang 1 zusammengestellt.

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca€IErhéhung der Salzkonzentration und Ver-
einheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusata @t als internem Standard. Dazu wird Uber ein
T-Stick und einen 2. Kanal der Schlauchpumpe zwbéhzufiihrung die Scandium/Casium-
Losung im Verhaltnis Probe:Losung von 10:1 der Bré&bntinuierlich zudosiert und tber eine
Glasrohrspirale mit 5 Windungen gemischt.

Wassrige Proben werden vor dem Messen mit 225 |@d4H#dnz. pro 7,5 ml Probe versetzt.

Achtung: Wegen der Saurezugabe bei wassrigen Phmdegigt der Verdiinnungsfaktor 1,03

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdiskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der tng) alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 4 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemdestens 3 Proben pro Serige

lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB1.2 Siehe Methodenbeschreibung

IBW

lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB2.1 Siehe Methodenbeschreibung

NFV

lonenbilanz EU QIBEU1.1 | Siehe Methodenbeschreibung

Leitfahigkeitshilanz EU QLFEUL1.1| Siehe Methodenlbesibung

Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird deanard Wasser HE1
mitgemessen; erlaubte Abweichung 5 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen S-Konzentrationen werden in digoetisenden Datenblatter eingetragen, bzw—
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.



Anhang Nr.| 1 far S Sges ICP(sim) SSgesICP7.1

Gerateparameter:

Analysis Preferences

Sample Optior Source

Repeat Light Sourcd ICAP
Delay timelzl seconds

Sample flush tim{ 75 |seconds

Auto-Increment Sample Names
I:l Use Sample Weight Corrections

I:l Use Manual Plasma Conditions

Analysis Maximum Integration Times (seconds) Calibration Mode

Low WL Range |Concentration

Source Settings

Plasma Settings

Nebulizer Pum

Flush Pump Rate (rp 1.85 ml/mir

Analysis Pump Rate (rp 1.85 ml/mi
Pump Relaxation Time (SD
Pump Tubing Typ

RF Power; 1150 W

Nebulizer Flo PSI
Auxiliary Gas Ipm

|(/)



Anhang Nr.| 1

far S

Sges ICP(sim) SSgesICP7.1

Sequence Automation

Inintial Actions

Operation Failure Action
1 Standardize None
2 K1 None
Add Action

|:|At the end of the initial actions phas
halt sequence on any QC-failure

Continuing Actions

Operation | Freq

Failure Action

1 K1 16 Standardize, Recheck,
Add Action
End Actions
Operation Failure Action
1 K1 None
Add Action

I:I At the end of the end actions anvalidate dai

any QC failure ?

Global QC Properties

Number of failed lines to fail a QC samg
Maximum QC visits per tube location E
Restandardize QC failed lines onl
Continue on 2n@C failure

Warning: the default behavior on 2nd QC failure
is to halt sequence

|:| Sound alarm on 1st QC failure |:| sec

|:| Sound alarm on 2nd QC failure|:| sec

Autosampler

Standard rinse time sec
Sipper step ahead

Step ahead-time sec

Internal Standard

Internal Standard Timing Group

Internal Standard

Line: Referencing Lines Internal Standard

Sc 255.237 {132}

Lines that Reference NC

S 180.731 {184} Sc 255.237 {132}

~ Select Internal Stds....

Gate 1 (sec): E
Gate 2 (sec): E

Use as Internal Std Only

|(/)



Anhang Nr.| 1 far S Sges ICP(sim) SSgesICP7.1
ELEMENT SUBARRAY REPORT
Element, Left Background Right Backgroun
Wavelength and| Subarray Subarray Examinatior| Examinationy ? | Location Width| ? | Location Width
Order Width | Height Location Width
S 180.731 {185} 21 3 10 3 5 2 18 2
Sc 255.237 {132} 15 3 10 3 5 2 17 2
ELEMENT STANDARD REPORT
Element, Calibration Standards
Wavelength and| Blankt HE10f HE20¢ SO0,1 SoR S03Ss04 S0,5 S0,8 S 1,
Order ?|Cong ? |Cong ? |Cong ? |Cong ? |Cong ? |Cong ? [Cong ? |Cong ? [Conc| ? |Conc
S 180.731 {185} 0 0,6 10 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,8 1,0
Sc 363.075 {92} O O O O O O O O
* verwendete Standards fir die Nachkalibration
Element, Calibration Standards ‘ Calibration Details
Wavelengthand S12 S16 Sij8 sp S|4 6 $8 0 AL A2
Order ?|Conc| ? [Conc| ? |Concg ? |Conc ? |Cong ? [Conc| ? [Conc| Offset Gain | Curvatu
S 180.731 {185} 1,2 1,6 1,8 2 4 6 8 |0,0000470,0072120,00445(
Sc 255.237 {132}/ O O a a a O

|U)



Anhang Nr.

far

Sges

ICP(sim)

SSgesICP7.1

|(/)



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP7.2 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.09.2003
SCHWEFEL
Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULL, EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1, DAN1.1, DAN2. | 003] 009 25]

geeignet fur:

Boden EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1
Humus

Pflanze DAN1.1, DAN2.2

Wasser ANULL

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D54.1.4.1/D54.1.6.1

HFA-Code | D;4;1;2;2;-1;9

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
emittieicht spezifischer Wellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich agensitaten bei Probe- und Standardlésungen

angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und

kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

Storungen:

Das Element Ca stort durch Linientberlagerung. ®i8srung wird durch rechnerische Intet—

elementkorrektur auf der Basis eines ermitteltenr&durfaktors erhoben.

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisiiwerden durch Setzen von 2 Untergrund-
Swurch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.
Zusatzrmmgni. Viskositatsschwankungen aufgrund

unterschiedlicher Gesamtsalzkonzentrationen weddech Messung mit internem Standard ausge-

korrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine

Gesamtmatrixstérungen werden durch CsClI-

glichen.

Anhang:

Anhang 1: Linienstérungen und ihre Korrekt
Anhang 2: Methodenvergleich

Anhang 3: Gerateparameter

Kurzanleitung ICP3.1

Kurzanleitung ICP-DV2.1

UKOlte: ICP Emissionsspektroskopie fir
Praktiker; Weinheim, 2002

Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP7.2 Y,

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiRBlesmafackel
Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu
Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:
Casiumchlorid (CsCl) p.a.

Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Scandium (Sc) Standardlésung 1 g/l fur ICP in Hig@nol/l

Losungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Scandium/Céasium-Losung: 1,26 g CsCl werden in eidekGlaskolben eingewogen, mit 10
ml Scandium-Standardlésung sowie 30 ml konz. HM€&setzt und mit
H,O demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

S: AAS-Standard (Fa B. Kraft) =>5¢g/l S
Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, S: AAS-Standards (FaKBaft) => jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Standardlésung HE10:  In einen 250 ml-Glaskolbendewr0,25 ml der Mn-, je 0,5 ml der Fe-
und Mg-, sowie je 1 ml der K-, Na-, P- und S-Stadsuhgen gegeben.
Der Kolben wird mit 7,5 ml HN@ 65 % p.a. versetzt und mit,&
bidemin. auf 250 ml aufgefullt.
=>5 mg/l Mn, 10 mg/l Fe und Mg, 20 mg/l K, Na, RduS.

Standardlésung HE20:  In einen 250 ml-Glaskolbenderrjeweils 1 ml der Al-, Ca-, Mg- und
Mn-Stammlésungen gegeben. Es werden 7,5 ml HB8X% p.a. zugege-
ben und mit HO bidemin. auf 250 ml aufgefillt.
=> 20 mg/l Al, Ca, Mg und Mn.




Element

Form

Gerat

Methoden-Nr.

S

Sges

ICP(sim)

SSgesICP7.2

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardlésungen, die nebewriSamdere Elemente enthalten (siehe Sammel-
anhang S13.1), fur die verschiedenen Methoden vetete

Standards
Blank 0,0 mg/l S
HE10 20,0 mg/l S
HE20 0,0 mg/l S
Kontrollstandard
K1 10,0 mg/l S
Methode: ANULL
EXT1:2H201.1
GBL1.1
UFBL1.1
DAN1.1Pflanze
DAN2.2Pflanze
Linie: S
Wellenléange: 180.731
Messbereich [mg/l]: BG — OMG
Standards: Blank
HE10
Bemerkungen: Untergrund-
Korrektur:
Pos. links: 6

Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 19

Pixelanzahl: 2

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, p.a. in 250 ml).

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

S

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Anhang 3 zusammengestellt.
Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca€IErh6hung der Salzkonzentration und Ver-
einheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusata @t als internem Standard. Dazu wird Uber ein
T-Stick und einen 2. Kanal der Schlauchpumpe zwbéhzufiihrung die Scandium/Casium-

Lésung im Verhaltnis Probe:Losung von 10:1 der Bré&bntinuierlich zudosiert und tber eine

Glasrohrspirale mit 5 Windungen gemischt.

Wassrige Proben werden vor dem Messen mit 225 @4H#dnz. pro 7,5 ml Probe versetzt.

Achtung: Wegen der Saurezugabe bei wassrigen Phmdegigt der Verdiinnungsfaktor 1,03.



Element Form

Gerat

Methoden-Nr. Seite

S Sges

ICP(sim) SSgesICP7.2 4

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualit@iskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

nd
vei-

117

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der tng)) alle 16 Proben ur
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Ab
chung 3 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemdestens 3 Proben pro Seris

lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB1.2 Siehe Methodenbeschreibung

IBW

lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB2.1 Siehe Methodenbeschreibung

NFV

lonenbilanz EU QIBEU1.1 | Siehe Methodenbeschreibung

Leitfahigkeitshilanz EU QLFEUL1.1| Siehe Methodenlbesibung

Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird dean8ard Wasser HE

1

mitgemessen; erlaubte Abweichung 5 %

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen S-Konzentrationen werden in digoeuisenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-

DV2.1) bearbeitet.

|U)



Anhang Nr.| 1 far S Sges ICP(sim) SSgesICP7.2
Linienstorungen und ihre Korrektur:
Tabelle 1:
Storungen und ihre Korrektur bzw. Bewertung bei$&80.731-Messung:
Stor- | Spek- Korrekturen:
ele- | trum
ment | (Abb.
Interelementkorrektur Untergrund- Keine
Korrektur Korrektur
Faktor- | Korrektur- | Korrektur-| Unter- | Stérung alj Stoérung ab
ermittlung | faktor 1 faktor 2 | grund- (ppm): (ppm)
(Abb.) punkte
Ca 1 2 0,0101* -

Die Korrekturfaktoren kénnen sich tber langeréi@Zeme durch Instabilitdten der Optik veran-

dern. Sie werden deshalb regelmafig durch Mesquemiedler Standardlésungen tberprift und

gegebenenfalls korrigiert.

Abb.1: Ca (100 ppm) Storung bei S1807 (5 ppm) 2AblC-Faktorermittlung

Ca-Stérung bei S180.731
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Anhang Nr. | 2 far S Sges ICP(sim) SSgesICP7.2

Methodenvergleich:

Im folgenden sind Vergleichsmessungen zwischen@rRmMethode SSgesICP1.3 und der hier
beschriebenen Methode dargestellt.
2.) Zusammenfassung der Vergleichsmessungen von ¢&ob@n einer Wasser-Serie:

Die Grafik zeigt den Vergleich zwischen der ICPM8ssung mit der ICP7.2-Messung.

Die Vergleichbarkeit der beiden Messungen ist Dug. Abweichung liegt bei maximal 2 %.

Schwefel 2002W025

ICP7.2
(o2

|(/)



Anhang Nr.| 3 far S Sges ICP(sim) SSgesICP7.2

Gerateparameter:

Analysis Preferences

Sample Optior Source

Repeat Light Sourc

Delay time@ seconds
Sample flush tim seconds

Auto-Increment Sample Names
|:| Use Sample Weight Corrections

|:| Use Manual Plasma Conditions

Analysis Maximum Integration Times (seconds) Calibration Mode

Low WL Range |Concentration
High WL Rang

Source Settings

Plasma Settings

Nebulizer Pum

Flush Pump Rate (rp 1.85 ml/mit

Analysis Pump Rate (rp 1.85 ml/mi
Pump Relaxation Time (SGICI
Pump Tubing Typ

RF Power 1150 W
Nebulizer Flo PSI
Auxiliary Gas Ipm

|(/)



Anhang Nr.| 3 far S Sges ICP(sim) SSgesICP7.2

Sequence Automation

Inintial Actions Global QC Properties
Operation Failure Action Number of failed lines to fail a QC samg D
1 |Standardize = None
2 |K1 None Maximum QC visits per tube location
Add Action Restandardize QC failed lines onl
Continue on 2n@C failure
|:|At the end of the initial actions phas Warning: the default behavior on 2nd QC failure
halt sequence on any QC-failure is to halt sequence
Continuing Actions |:| Sound alarm on 1st QC failure |:| sec
Operation |Freq |Failure Action |:| Sound alarm on 2nd QC failure|:| sec
1 |K1 16 @ Standardize, Recheck, C
Add Action
End Actions Autosampler
Operation Failure Action Standard rinse time sec
1 |K1 None

Sipper step ahead
Add Action Step ahead-time sec

|:| At the end of the end actions anvalidate dai
any QC failure ?

Internal Standard

Internal Standard Timing Group
Lines that Reference NO
Internal Standard Lines Referencing Lines Internal Standard

Sc 255.237 {132} S 180.731 {185} Sc 255.237 {132}

‘Select Internal Stds... |

Gate 1 (sec): II|

Gate 2 (sec): II|

Use as Internal Std Only

|(/)



Anhang Nr.| 3 far S Sges ICP(sim) SSgesICP7.2
ELEMENT SUBARRAY REPORT
Element, Left Background Right Backgroung
Wavelength and| Subarray Subarray Examination Examinatiory ? | Locationt Width| ? | Location Width
Order Width | Height Location Width
S 180.731 {185} 21 3 9 4 5 2 18 2
Sc 255.237 {132} 15 3 6 3 1 2 14 2
ELEMENT STANDARD REPORT
Element, Calibration Standards Calibration Details
Wavelength and Blank* HE10* A0 Al A2
Order ?| Conc| °? Cong Offset Gain Curvature
S 180.731 {185} 0 20 0,000334 0,008165 0
Sc 255.237 {132} 0 10

* yverwendete Standards fur die Nachkalibration

|U)



Anhang Nr.

far

Sges

ICP(sim)

SSgesICP7.2

|(/)



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S S ICP(sim) SSgesICP8.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 10.03.2003
SCHWEFEL

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1 | 004 1 | 25 |
geeignet fur:
Boden DANL1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1
Humus DANL1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D54.1.6.1

HFA-Code | D;4;1;2;2;-1;2

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich agensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisfliiwerden durch Setzen von 2 Untergrui§si-
korrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine S@urch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.
Gesamtmatrixstérungen werden durch CsCl-Zusatzmimeni. Viskositatsschwankungen aufgrund
unterschiedlicher Gesamtsalzkonzentrationen wetdech Messung mit internem Standard ausge-
glichen.

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Gerateparameter Nolte: ICP Emissionsspektroskopie fur

Kurzanleitung ICP3.1 Praktiker; Weinheim, 2002

Kurzanleitung ICP-DV2.1 Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S S ICP(sim) SSgesICP8.1 2

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiRBlesmafackel
Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu
Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Scandium (Sc)-Standardldésung 1 g/l fur ICP in HIg@nol/l

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Scandium/Casium-Ldsung: 1,26 g CsCl werden in eitida®laskolben eingewogen, mit 10 ml
Scandium-Standardlésung sowie 30 ml konz. HM&setzt und mit KO
demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

S: AAS-Standard (Fa B. Kraft) =>5¢g/l S
S: ICP-Standar@Fa B. Kraft) =>1 g/l S
Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P: AAS-Standards (FaKBaft) => jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Standardldsung Al: In einen 250 ml-Glaskolben we@& ml der Fe-, Mg- und Mn-, je 1 ml
der Na- und P- Stammldsungen, sowie 0,15 ml dér BgStammldésung
gegeben. Der Kolben wird mit 7,5 ml HN®5 % p.a. versetzt und mit

H,O bidemin. aufgefullt. S
=> 10 mg/l Fe, Mg und Mn, 20 mg/l Na und P, 0,6 Iny/ = |
Standardldsung A2: In einen 250 ml-Glaskolben wergel ml der Al-, K-, Mn- und S-,

sowie 0,5 ml der Ca-Stammlésung gegeben. Der Kolkashmit 7,5 ml
HNO; 65 % p.a. versetzt und mit@ bidemin. aufgefillt.
=> 20 mg/l Al, K, Mnund S, 10 mg/l Ca.

Standardldsung A3: In einen 250 ml-Glaskolben wer@eveils 2,5 ml der Al-, Ca-, Fe-, K-
und Mg-Stammldésungen gegeben. Der Kolben wird nbt ml HNG;
65 % p.a. versetzt und mit,8 bidemin. aufgefillt.
=> 50 mg/l Al, Ca, Fe, K und Mg.

Standardldsung A4: In einen 250 ml-Glaskolben wergeweils 5 ml der Al-, Ca- und Fe-
Stammlésungen gegeben. Der Kolben wird mit 7,5 mNIOs 65 % p.a.
versetzt und mit kD bidemin. aufgefullt.
=> 100 mg/l Al, Ca und Fe.



Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

S S

ICP(sim)

SSgesICP8.1

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldésungen, die nebewriSamdere Elemente enthalten (siehe Sammel-
anhang S14.1), fur die verschiedenen Methoden vetete

Standards
Blank 0,0 mg/l S
Al 0,6 mg/l S
A2 20,0 mg/l S
A3 0,0 mg/l S
A4 0,0 mg/l S
Kontrollstandard
K1 10,0 mg/l S
Methode: DAN1.1Humus |DAN1.1Humus
DAN2.2Humus DAN2.2Humus
DANF1.1Boden |DANF1.1Boden
DANF1.1Humus |DANF1.1Humus
OAKW1.1Boden |OAKW1.1Boden
OAKW1.1Humus | OAKW1.1Humus
OAKWEG1.1 OAKWEG1.1
Linie: S S
Wellenléange: 180.731 180.731
Messbereich [mg/l]: BG-0,6 0,6 — OMG
Standards: Blank Al
Al A2
Bemerkungen: Untergrund- Untergrund-
Korrektur: Korrektur:
Pos. links: 6 Pos. links: 6
Pixelanzahl: 1 Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 19 |[Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 2 Pixelanzahl: 2 S
Wegen einer Geratestorung war die Kalibrationskurd@r Schwefel im unteren

Konzentrationsbereich nicht linear. Aus diesem @runusste von 0 ppm bis 0,6 ppm mit
nichtlinearer Kalibration und von 0,6 ppm bis 2%pmit linearer Kalibration gemessen werden.

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, p.a. in 250 ml).



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S S ICP(sim) SSgesICP8.1 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bandas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S14.1 zusammetigeste

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca€IErhéhung der Salzkonzentration und Ver-
einheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusata @t als internem Standard. Dazu wird Uber ein
T-Stick und einen 2. Kanal der Schlauchpumpe zwbéhzufiihrung die Scandium/Casium-
Losung im Verhaltnis Probe:Losung von 10:1 der Bré&bntinuierlich zudosiert und tber eine
Glasrohrspirale mit 5 Windungen gemischt.

Kodnigswasseraufschlusslosungen (OAKW) werden vom dglessen mit einem Dilutor 1:5
verdinnt.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualit@iskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der tng) alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 4 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probémdestens 3 Proben pro Serig

Standardmaterial QStM1.1 Messung der Standarddutstisungen ISE974-
LosungDANF und ISE974L6sungKoéWa; erlaupte
Abweichung bei HE 5 %, bei SM 10 % vom Sollwert

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen S-Konzentrationen werden in digoeuisenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.

S |



Anhang Nr.| 1 far S Sges ICP(sim) SSgesICP8.1

Gerateparameter:

Analysis Preferences

Sample Optior Source

Repeat Light Sourc
Delay time@ seconds

Sample flush tim{ 75 |seconds

Auto-Increment Sample Names
|:| Use Sample Weight Corrections

|:| Use Manual Plasma Conditions

Analysis Maximum Integration Times (seconds) Calibration Mode

Low WL Range |Concentration
High WL Rang

Source Settings

Plasma Settings

Nebulizer Pum

Flush Pump Rate (rp 1.85 ml/mir

Analysis Pump Rate (rp 1.85 ml/mi
Pump Relaxation Time (SD
Pump Tubing Typ

RF Power; 1150 W
Nebulizer Flo PSI
Auxiliary Gas Ipm

|(/)



Anhang Nr.| 1

far S

Sges ICP(sim) SSgesICP8.1

Sequence Automation

Inintial Actions

Operation Failure Action
1 Standardize None
2 K1 None
Add Action

|:|At the end of the initial actions phas
halt sequence on any QC-failure

Continuing Actions

Operation | Freq

Failure Action

1 K1 16 Standardize, Recheck,
Add Action
End Actions
Operation Failure Action
1 K1 None
Add Action

I:I At the end of the end actions anvalidate dai

any QC failure ?

Global QC Properties

Number of failed lines to fail a QC samg
Maximum QC visits per tube location E
Restandardize QC failed lines onl
Continue on 2n@C failure

Warning: the default behavior on 2nd QC failure
is to halt sequence

|:| Sound alarm on 1st QC failure |:| sec

|:| Sound alarm on 2nd QC failure|:| sec

Autosampler

Standard rinse time sec
Sipper step ahead

Step ahead time sec

Internal Standard

Internal Standard Timing Group

Internal Standard

Line: Referencing Lines Internal Standard

Sc 255.237 {132}

Lines that Reference NC

S 180.731 {184} Sc 255.237 {132}

~ Select Internal Stds....

Gate 1 (sec): E
Gate 2 (sec): E

Use as Internal Std Only

|(/)



Anhang Nr.| 1 far S Sges ICP(sim) SSgesICP8.1
ELEMENT SUBARRAY REPORT
Element, Left Background Right Backgroun
Wavelength and| Subarray Subarray Examinatior Examinationy ? | Location Width| ? | Location Width
Order Width | Height Location Width
S 180.731 {185} 21 3 10 3 5 2 18 2
Sc 255.237 {132} 15 3 10 3 5 2 17 2
ELEMENT STANDARD REPORT
Element, Calibration Standards
Wavelength and| Blank  Al* A2* S0,1 S0,2 S0 830 SO0,5 S0,8 S1,0
Order ?/Conc| ? |Conc| ? |Conc ? |Concl ? |Concl ? |Conc| ? [Conc| ? {Conc] ? |[Conc ? |Conc
S 180.731 {185} 0 0,6 10 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,8
Sc 363.075 {92} O O O O O O O O
* verwendete Standards fir die Nachkalibration
Element, Calibration Standards ‘ Calibration Details
Wavelengthand S12 S16 Si1j8 sp S|4 6 $8 0 AL
Order ?|Conc| ? |Cong ? |Cong ? |Cong ? |Conc ? |Conc| ? |Conc| Offset Gain | Curvatu
S 180.731 {185} 1,2 1,6 1,8 2 4 6 8 |0,0000470,0072120,00445(
Sc 255.237 {132}/ O O O O O a
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Sges

ICP(sim)

SSgesICP8.1
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP8.2 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.09.2003

SCHWEFEL

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1 | 003 @ | 25 |

geeignet fur:
Boden DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1

Humus DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D54.1.6.1

HFA-Code | D;4;1;2;2;3;2

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000 °C erhitzt. Dadwelnden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich agensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

Storungen:

Das Element Ca stort durch Linientberlagerung. ®i8srung wird durch rechnerische Intet—
elementkorrektur auf der Basis eines ermittelterrédurfaktors erhoben.

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisiiwerden durch Setzen von 2 Untergrund-
korrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine S@urch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.
Gesamtmatrixstérungen werden durch CsCl-Zusatzmmeni. Viskositatsschwankungen aufgrund
unterschiedlicher Gesamtsalzkonzentrationen weddech Messung mit internem Standard ausge-
glichen.

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Linienstérungen und ihre Korrektuiolte: ICP Emissionsspektroskopie fur

Anhang 2: Gerateparameter Praktiker; Weinheim, 2002

Kurzanleitung ICP3.1 Montaser, Golightly: Inductively Coupled

Kurzanleitung ICP-DV2.1 Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP8.2 Y,

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiRBlesmafackel
Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu
Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Scandium (Sc)-Standardldésung 1 g/l fur ICP in HIg@nol/l

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Scandium/Casium-Ldsung: 1,26 g CsCl werden inmeidel-Glaskolben eingewogen, mit 10 ml
Scandium-Standardlésung sowie 30 ml konz. HM&setzt und mit KO
demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

S: AAS-Standard (Fa B. Kraft) =>5¢g/l S
Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P: AAS-Standards (FaKBaft) => jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Standardldsung Al: In einen 250 ml-Glaskolben wer@@5 ml der Mn, je 0,5 ml der Fe-
und Mg-, sowie je 1 ml der Na-, P-, und S-Stammigsm gegeben. Der
Kolben wird mit 7,5 ml HNQ 65 % p.a. versetzt und mit,@ bidemin.
aufgefillt.
=> 5 mg/l Mn,10 mg/I Fe und Mg Mn, 20 mg/lI Na, Rlu®.

Standardldsung A2: In einen 250 ml-Glaskolben werngel ml der Al-, K- und Mn- sowieS_
0,5 ml der Ca-Stammldésung gegeben. Der Kolben mitd7,5 ml HNG
65 % p.a. versetzt und mit,8 bidemin. aufgefillt.
=> 20 mg/l Al, K und Mn, 10 mg/I Ca.

Standardldsung A3: In einen 250 ml-Glaskolben wernaeveils 2,5 ml der Al-, Ca-, Fe-, K-
und Mg-Stammlésungen gegeben. Der Kolben wird nbt ml HNG;
65 % p.a. versetzt und mitE bidemin. aufgefullt.
=> 50 mg/l Al, Ca, Fe, K und Mg.

Standardldsung A4: In einen 250 ml-Glaskolben wergeweils 5 ml der Al-, Ca- und Fe-
Stammlésungen gegeben. Der Kolben wird mit 7,5 MNIOs 65 % p.a.
versetzt und mit 5D bidemin. aufgefullt.
=> 100 mg/l Al, Ca und Fe.




Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

S Sges

ICP(sim)

SSgesICP8.2

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldésungen, die nebewriSamdere Elemente enthalten (siehe Sammel-
anhang S14.1), fur die verschiedenen Methoden vetete

Standards
Blank 0,0 mg/l S
Al 20,0 mg/l S
A2 0,0 mg/l S
A3 0,0 mg/l S
A4 0,0 mg/l S

Kontrollstandard

K1 10,0 mg/l S
Methode: DAN1.1Humus
DAN2.2Humus
DANF1.1Boden
DANF1.1Humus
OAKW1.1Boden
OAKW1.1Humus
OAKWEG1.1
Linie: S
Wellenléange: 180.731
Messbereich [mg/l]: BG - OMG
Standards: Blank
Al
Bemerkungen: Untergrund-
Korrektur:
Pos. links: 6

Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 2

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, p.a. in 250 ml).

|U)



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP8.2 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bandas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S14.1 zusammetigeste

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca€IErhéhung der Salzkonzentration und Ver-
einheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusata @t als internem Standard. Dazu wird Uber ein
T-Stick und einen 2. Kanal der Schlauchpumpe zwbéhzufiihrung die Scandium/Casium-
Losung im Verhaltnis Probe:Losung von 10:1 der Bré&bntinuierlich zudosiert und tber eine
Glasrohrspirale mit 5 Windungen gemischt.

Kdnigswasseraufschluss-Losungen (OAKW) werden \@an dMessen mit einem Dilutor 1:5 ver-
ddnnt.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualit@iskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der tng) alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 3 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probémdestens 3 Proben pro Serig

Standardmaterial QStM1.1 Messung der Standarddutstisungen ISE974-
LosungDANF und ISE974L6sungKéWa; erlaupte
Abweichung bei HE 5 %, bei SM 10 % vom Sollwert.

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen S-Konzentrationen werden in digoeuisenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.

S



Anhang Nr.| 1 far S Sges ICP(sim) SSgesICP8.2
Linienstorungen und ihre Korrektur
Tabelle 1:
Storungen und ihre Korrektur bzw. Bewertung bei$&80.731-Messung:
Stor- | Spek- Korrekturen:
ele- | trum
ment | (Abb
Interelementkorrektur Untergrund- Keine
Korrektur Korrektur
Faktor- | Korrektur- | Korrektur-| Unter- | Stérung alj Stoérung ab
ermittlung | faktor 1 faktor 2 | grund- (ppm): (ppm)
(Abb.) punkte
Ca 1 2 0,0101* -

Die Korrekturfaktoren kénnen sich tber langeréi@eme durch Instabilitdten der Optik veran-

dern. Sie werden deshalb regelmafig durch Mesquemiedler Standardlésungen tberprift und

gegebenenfalls korrigiert.

Abb.1: Ca (100 ppm) Storung bei S1807 (5 ppm) 2AblC-Faktorermittlung
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Anhang Nr. | 2 far S Sges ICP(sim) SSgesICP8.2

Gerateparameter

Analysis Preferences

Sample Optior Source

Repeat{ 4 | Light Sourc

Sample flush tim seconds

Auto-Increment Sample Names
|:| Use Sample Weight Corrections

|:| Use Manual Plasma Conditions

Analysis Maximum Integration Times (seconds) Calibration Mode

Low WL Range |Concentration
High WL Rang

Source Settings

Plasma Settings

Nebulizer Pum

Flush Pump Rate (rp 1.85 ml/mit

Analysis Pump Rate (rp 1.85 ml/mi
Pump Relaxation Time (SGICI
Pump Tubing Typ

RF Powerf: 1150 W

Nebulizer Flo PSI
Auxiliary Gas Ipm

|U)



Anhang Nr. | 2 far S Sges ICP(sim) SSgesICP8.2

Sequence Automation

Inintial Actions Global QC Properties
Operation Failure Action Number of failed lines to fail a QC samg D
1 |Standardize = None
2 |K1 None Maximum QC visits per tube location
Add Action Restandardize QC failed lines onl
Continue on 2n@C failure
|:|At the end of the initial actions phas Warning: the default behavior on 2nd QC failure
halt sequence on any QC-failure is to halt sequence
Continuing Actions |:| Sound alarm on 1st QC failure |:| sec
Operation |Freq |Failure Action |:| Sound alarm on 2nd QC failure|:| sec
1 |K1 16 @ Standardize, Recheck, C
Add Action
End Actions Autosampler
Operation Failure Action Standard rinse time sec
1 |K1 None

Sipper step ahead
Add Action Step ahead time sec

|:| At the end of the end actions anvalidate dai
any QC failure ?

Internal Standard

Internal Standard Timing Group
Lines that Reference NO
Internal Standard Lines Referencing Lines Internal Standard

Sc 255.237 {132} S 180.731 {185} Sc 255.237 {132}

‘Select Internal Stds... |

Gate 1 (sec): II|

Gate 2 (sec): II|

Use as Internal Std Only

|U)



Anhang Nr. | 2 far S Sges ICP(sim) SSgesICP8.2

ELEMENT SUBARRAY REPORT

Element, Left Background Right Backgroung
Wavelength and Subarray Subarray Examination Examination ? | Locatior Width| ? | Location Width
Order Width | Height Location Width
S 180.731 {185} 21 3 9 4 5 2 18 2
Sc 255.237 {132} 15 3 6 3 1 2 14 2

ELEMENT STANDARD REPORT

Element, Calibration Standards Calibration Details
Wavelength and Blank* Al A0 Al A2
Order ? | Conc| ?| Cong Offset Gain Curvature
S 180.731 {185} 0 20 0,000334 0,008165 0
Sc 255.237 {132} 0 10

* verwendete Standards fir die Nachkalibration

|U)



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S S ICP(sim) SSgesICP9.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.09.2003
SCHWEFEL

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN1.1, DAN2.2 | 003 ] 009] 25|
geeignet fur:
Boden DAN1.1, DAN2.2
Humus
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D54.1.6.1

HFA-Code | D;4;1;2;2;3;2

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich agensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

Storungen:

Das Element Ca stort durch Linientberlagerung. ®i8s5rung wird durch rechnerische Inter-
elementkorrektur auf der Basis von ermittelten Kkturfaktoren erhoben. Verschiebungen des
Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durchz&etvon 2 Untergrundkorrekturpunkten &
geeigneter Stelle (keine Stérung durch Linien amddéflemente) ausgeglichen. Gesamtmatrix-
Stérungen werden durch CsCl-Zusatz minimiert. V&slédsschwankungen aufgrund unterschied-
licher Gesamtsalzkonzentrationen werden durch Megmit internem Standard ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Linienstérungen und ihre KorrektuiXolte: ICP Emissionsspektroskopie fur

Anhang 2: Gerateparameter Praktiker; Weinheim, 2002

Kurzanleitung ICP2.1 Montaser, Golightly: Inductively Coupled

Kurzanleitung ICP-DV2.1 Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S S ICP(sim) SSgesICP9.1 2

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiRBlesmafackel
Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu
Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Scandium (Sc)-Standardldésung 1 g/l fir ICP in BNOnol/l

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Scandium/Casium-Ldsung: 1,26 g CsCl werden in eitida®laskolben eingewogen, mit 10 ml
Scandium-Standardlésung sowie 30 ml konz. HM&setzt und mit KO
demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

S: AAS-Standard (Fa B. Kraft) =>5¢g/l S
Fe, Mg, Mn, Na, P: AAS-Standards (Fa. B. Kraft)jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Standardldsung Al: In einen 250 ml-Glaskolben werge 0,5 ml der Fe-, Mg- und Mn-,
sowie je 1 ml der Na-, P-, und S-Stamml6ésungen lgageDer Kolben
wird mit 7,5 ml HNQ 65 % p.a. versetzt und mit,@8 bidemin. auf-
gefullt.
=> 10 mg/l Fe, Mg und Mn, 20 mg/l Na, P und S. S

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldésungen, die nebewrlPamdere Elemente enthalten (siehe Sammel-
anhang S14.1), fur die verschiedenen Methoden vetete

Standards
Blank 0,0mg/l S
Al 20,0 mg/l S




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S S ICP(sim) SSgesICP9.1 3
Kontrollstandard
K1 10,0 mg/l S
Methode: DANPS
Linie: S
Wellenléange: 180.731
Messbereich [mg/l]: BG — OMG
Standards: Blank
Al
Bemerkungen: Untergrund-
Korrektur:
Pos. links: 6
Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 2

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, p.a. in 250 ml).

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Anhang 2 zusammengestellt.

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca€IErhéhung der Salzkonzentration und Ver-
einheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusata @t als internem Standard. Dazu wird Uber ein
T-Stick und einen 2. Kanal der Schlauchpumpe zwbéhzufiihrung die Scandium/Casium-
Losung im Verhaltnis Probe:Losung von 10:1 der Brébntinuierlich zudosiert und tber eine
Glasrohrspirale mit 5 Windungen gemischt.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualit@iskten (siehe Methodenbeschreibungen)

durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn S

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der tng) alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 3 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probémdestens 3 Proben pro Serige

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen S-Konzentrationen werden in digpeaisenden Datenblatter eingetragen bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.



Anhang Nr.| 1 far S Sges ICP(sim) SSgesICP9.1
Linienstorungen und ihre Korrektur:
Tabelle 1:
Storungen und ihre Korrektur bzw. Bewertung bei$&80.731-Messung:
Stor- | Spek- Korrekturen:
ele- | trum
ment | (Abb
Interelementkorrektur Untergrund- Keine
Korrektur Korrektur
Faktor- | Korrektur- | Korrektur-| Unter- | Stérung alj Stérung ab
ermittlung | faktor 1 faktor 2 | grund- (ppm): (ppm)
(Abb.) punkte
Ca 1 2 0,0101* -

Die Korrekturfaktoren kénnen sich tber langeréi@eme durch Instabilitdten der Optik veran-

dern. Sie werden deshalb regelmafdig durch Mesquemiedler Standardlésungen tberprift und

gegebenenfalls korrigiert.

Abb.1: Ca (100 ppm) Storung bei S1807 (5 ppm) AblkZ-Faktorermittlung
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Anhang Nr.| 2 far S Sges ICP(sim) SSgesICP9.1

Gerateparameter:

Analysis Preferences

Sample Optior Source

Repeat Light Sourc

Delay time@ seconds
Sample flush tim seconds

Auto-Increment Sample Names
|:| Use Sample Weight Corrections

|:| Use Manual Plasma Conditions

Analysis Maximum Integration Times (seconds) Calibration Mode

Low WL Range |Concentration

Source Settings

Plasma Settings

Nebulizer Pum

Flush Pump Rate (rp 1.85 ml/mi

Analysis Pump Rate (rp 1.85 ml/mi
Pump Relaxation Time (SD
Pump Tuling Type

RF Power; 1350 W

Nebulizer Flo PSI
Auxiliary Gas Ipm

|U)



Anhang Nr.| 2 far S Sges ICP(sim) SSgesICP9.1

Sequence Automation

Inintial Actions Global QC Properties
Operation Failure Action Number of failed lines to fail a QC samy
1 | Standardize None
2 K1 None Maximum QC visits per tube location
Add Action Restandardize QC failed lines onl
Continue on 2n@C failure
|:|At the end of the initial actions phas Warning: the default behavior on 2nd QC failure
halt sequence on any QC-failure is to halt sequence
Continuing Actions |:| Sound alarm on 1st QC failure |:| sec
Operation | Freq Failure Action |:| Sound alarm on 2nd QC failure|:| sec
1 K1 16 Standardize, Recheck, (
Add Action
End Actions Autosampler
Operation Failure Action Standard rinse time sec
1 K1 None

Sipper step ahead

Add Action Step ahead time sec

I:I At the end of the end actions anvalidate dai
any QC failure ?

Internal Standard

Internal Standard Timing Group
Lines that Reference NC
Internal Standard Line: Referencing Lines Internal Standard

Sc 255.237 {132} S 180.731 {185} Sc 255.237 {132}

~ Select Internal Stds....

Gate 1 (sec): E

Gate 2 (sec): E

Use as Internal Std Only

|U)



Anhang Nr.| 2 far S Sges ICP(sim) SSgesICP9.1

ELEMENT SUBARRAY REPORT

Element, Left Background Right Backgroung
Wavelength and| Subarray Subarray Examination Examinatior] ? | Locationt Width| ? | Location Width
Order Width | Height Location Width
S 180.731 {185} 21 3 9 4 5 2 18 2
Sc 255.237 {132} 15 3 6 3 1 2 14 2

ELEMENT STANDARD REPORT

Element, Calibration Standards Calibration Details
Wavelength and|  Blank* Al* A0 Al A2
Order ?| Con¢ ? | Cong Offset Gain Curvature
S 180.731 {185} 0 20 | 0,000334 0,008165 0
Sc 255.237 {132} 0 20

* yverwendete Standards fur die Nachkalibration

|U)



Anhang Nr.

far

Sges

ICP(sim)

SSgesICP9.1
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Element Form

Gerat

Methoden-Nr. Seite

S Sges

ICP(sim)

SSgesiCP10.1 ]

Elementbestimmungsmethode:

SCHWEFEL

Untersuchungsmethode

Datum: 01.01.2004

NG BG OMG

[ANULL, EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1, DAN1.1, DAN2. | 003] 009 25]

geeignet fur:

Boden EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1

Humus

Pflanze DAN1.1, DAN2.2

Wasser ANULL

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885

HFA D54.1.4.1/ D54.1.6.1

HFA-Code | D;4:1;2;2:-1:0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich dgensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

Storungen:

S

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisiiwerden durch Setzen von 2 Untergrund-
korrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine S@urch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.
Gesamtmatrixstérungen werden durch CsCl-Zusatzmmeni. Viskositatsschwankungen aufgrund

unterschiedlicher Gesamtsalzkonzentrationen weddech Messung mit internem Standard ausge-

glichen.

Anhang:

Anhang 1. Methodenvergleich
Anhang 2: Gerateparameter
Kurzanleitung ICP3.1
Kurzanleitung ICP-DV2.1

Nolte: ICP Emissionsspektroskopie fur
Praktiker; Weinheim, 2002

Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP10.1 2

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiRBlesmafackel
Standard-Injektorrohr 1,5 mm flr wassrige und dalisaure Losungen
Zyklonmischkammer und Meinhard-Zerstauber

Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu

Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.
Salpetersaure (HN{ 65 %, p.a
Scandium (Sc)-Standardldésung 1 g/l fir ICP in BNGnol/l

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Scandium/Céasium-Losung: 1,26 g CsCl werden in eitida®laskolben eingewogen, mit 10 ml
Scandium-Standardlésung sowie 30 ml konz. HM&setzt und mit KO
demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

S: AAS-Standard (Fa B. Kraft) =>5¢g/l S
Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, S: AAS-Standards (FaKBaft) => jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Standardlésung HE10:  In einen 250 ml-Glaskolbendewr0,25 ml der Mn-, je 0,5 ml der Fe-
und Mg-, sowie je 1 ml der K-, Na-, P- und S-Stadsuhgen gegeben.
Der Kolben wird mit 7,5 ml HN@ 65 % p.a. versetzt und mit,&
bidemin. auf 250 ml aufgefullt.
=>5 mg/l Mn, 10 mg/l Fe und Mg, 20 mg/l K, Na, RduS.

Standardlésung HE20:  In einen 250 ml-Glaskolbenderrjeweils 1 ml der Al-, Ca-, Mg- und
Mn-Stammlésungen gegeben. Es werden 7,5 ml HB8X% p.a. zugege-
ben und mit HO bidemin. auf 250 ml aufgefillt.
=> 20 mg/l Al, Ca, Mg und Mn.




Element

Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

S

Sges

ICP(sim)

SSgesiCP10.1

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldésungen, die nebewriSamdere Elemente enthalten (siehe Sammel-

anhang S13.1), fur die verschiedenen Methoden vetete

Standards

Blank 0,0 mg/l S

HE10 20,0 mg/l S

HE20 0,0 mg/l S

Kontrollstandard
K1 10,0 mg/l S
Methode: ANULL
EXT1:2H201.1
GBL1.1
UFBL1.1
DAN1.1Pflanze
DAN2.2Pflanze
Linie: S
Wellenléange: 182.034
Messbereich [mg/l]: BG — OMG
Standards: Blank
HE10
Bemerkungen: Untergrund-

Korrektur.
Pos. links: 1

Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 21

Pixelanzahl: 1

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, p.a. in 250 ml).

|U)



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP10.1 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Anhang 2 zusammengestellt.

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca€IErhéhung der Salzkonzentration und Ver-
einheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusata @t als internem Standard. Dazu wird Uber ein
T-Stick und einen 2. Kanal der Schlauchpumpe zwbéhzufiihrung die Scandium/Casium-
Losung im Verhaltnis Probe:Losung von 10:1 der Bré&bntinuierlich zudosiert und tber eine
Glasrohrspirale mit 5 Windungen gemischt.

Wassrige Proben werden vor dem Messen mit 225 |@d4H#dnz. pro 7,5 ml Probe versetzt.

Achtung: Wegen der Saurezugabe bei wassrigen Phmdesigt der Verdiinnungsfaktor 1,03.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualit@iskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der tng) alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 3 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probémdestens 3 Proben pro Serige

lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB1.2 Siehe Methodenbeschreibung

IBW

lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB2.1 Siehe Methodenbeschreibung

NFV

lonenbilanz EU QIBEU1.1 | Siehe Methodenbeschreibung

Leitfahigkeitshilanz EU QLFEUL1.1| Siehe Methodenlbesibung

Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird deanSard Wasser HE1
mitgemessen; erlaubte Abweichung 5 %

Auswertung/Datendokumentation: S

Die gemessenen S-Konzentrationen werden in digpeuisenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.



Anhang Nr.| 1 far S Sges ICP(sim) SSgesICP10.1

Methodenvergleich:

Im folgenden sind Vergleichsmessungen zwischen@RMethode SSgesICP7.2 und der hier be-
schriebenen Methode dargestellt.
3.) Zusammenfassung der Vergleichsmessungen von c&rdd@n einer Wasser-Serie:

Die Grafik zeigt den Vergleich zwischen der ICPM&ssung mit der ICP10.1-Messung.

Die Vergleichbarkeit der beiden Messungen ist Dug. Abweichung liegt bei maximal 1 %.

Schwefel mit IS
14

12 4
10 4

y =0,9935x
R? = 0,9997

ICP10.1

o N M O
I I I I
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Anhang Nr. | 2 far S Sges ICP(sim)

SSgesICP10.1

Gerateparameter:

Analysis Preferences

Sample Optior Source

Delay time@ seconds
Sample flush tim seconds

Repeat Light Sourc

Auto-Increment Sample Names
|:| Use Sample Weight Corrections

|:| Use Manual Plasma Conditions

Analysis Maximum Integration Times (seconds) Calibration Mode

Low WL Range |Concentration

High WL Rang

Source Settings

Plasma Settings

Nebulizer Pum

Flush Pump Rate (rp
Analysis Pump Rate (rp
Pump Relaxation Time (SGICI
Pump Tubing Typ

RF Power 1150 W
Nebulizer Flo PSI
Auxiliary Gas Ipm

1.85 ml/mii

1.85 ml/mii
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Anhang Nr.

2 far

Sges

ICP(sim) SSgesICP10.1

Sequence Automation

Inintial Actions

Operation Failure Action
1 Standardize None
2 K1 None
Add Action

|:|At the end of the initial actions phas
halt sequence on any QC-failure

Continuing Actions

Global QC Properties

Number of failed lines to fail a QC samg D
Maximum QC visits per tube location
Restandardize QC failed lines onl

Continue on 2n@C failure
Warning: the default behavior on 2nd QC failure

is to halt sequence

|:| Sound alarm on 1st QC failure |:| sec

Operation |Freq |Failure Action

1 |K1 16  Standardize, Recheck, C
Add Action
End Actions
Operation Failure Action

1 |K1

None

any QC failure

Add Action

|:| At the end of the end actions anvalidate dai

?

|:| Sound alarm on 2nd QC failure|:| sec

Autosampler

Standard rinse time sec

Sipper step ahead

Step ahead-time sec

Internal Standard

Internal Standard T

Internal Standard Lines

iming Group

Sc 255.237 {132}

Referencing Lines

S 182.034 {184}

Select Internal

Stds... |

Gate 1 (sec

Gate 2 (sec): II|

Use as Internal Std Only

):[ 0 |

Lines that Reference NO
Internal Standard

Sc 255.237 {132}
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Anhang Nr. | 2 far S Sges ICP(sim) SSgesICP10.1

ELEMENT SUBARRAY REPORT

Element, Left Background Right Backgroung
Wavelength and| Subarray Subarray Examination Examinatior] ? | Locationt Width| ? | Location Width
Order Width | Height Location Width
S 182.034 {184} 21 3 9 3 1 1 21 1
Sc 255.237 {132} 15 3 6 4 1 2 13 2

ELEMENT STANDARD REPORT

Element, Calibration Standards Calibration Details
Wavelength and Blank* HE10* A0 Al A2
Order ? Conc ? Cong Offset Gain Curvature

S 182.034 {184} 0 20 0,000194 0,006126 0
Sc 255.237 {132} 0 10 --- - -

* verwendete Standards fur die Nachkalibration
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S Sges ICP(sim) SSgesICP10.2 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.03.2006
SCHWEFEL

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULL, EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1, DAN1.1, DAN2. | 0,0018 0,055| 25 |
geeignet fur:
Boden EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1
Humus

Pflanze DAN1.1, DAN2.2
Wasser ANULL

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D54.1.4.1/D54.1.6.1

HFA-Code | D;4;1;2;-1:-1;0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich agensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

S

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisiiwerden durch Setzen von 2 Untergrund-
korrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Sturch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Sammelanhang S13.2: Gerateparameter fun M}eitte: ICP Emissionsspektroskopie fur
schiedene Methoden | Praktiker; Weinheim, 2002

Kurzanleitung ICP3.1 Montaser, Golightly: Inductively Coupled

Kurzanleitung ICP-DV2.1 Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;

Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP10.2 2

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiRBlesmafackel
Standard-Injektorrohr 1,5 mm flr wassrige und daligaure Losungen
Zyklonmischkammer und Meinhard-Zerstauber

Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{ 65 %, p.a

Losungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

S: ICP-Standard (Fa. B. Kraft =>1 g/l S
S: AAS-Standard (Fa. B. Kraft) =>5¢g/l S
Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na: ICP-Standard (Fa. B. Kya> jeweils 1 g/l

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P:  AAS-Standards (FaKBaft) => jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Standardlésung HE1.: In einen 500 ml-Glaskolben ewrg 0,5 ml der K- und Na, sowie je
0,25 ml der Al, Ca, Fe, Mg und Mn - ICP-Stammldsemgegeben. Dazu
kommen je 0,1 ml der P- und S- AAS-Stammldsungesr. Kblben wird
mit 15 ml HNG, 65 % p.a. versetzt und mit,@ bidemin. auf 500 ml
aufgefulit.
=>0,5 mg/l Al, Ca, Fe, Mg und Mn, 1 mg/l K, Na, RdLS.

Standardldsung HE10:  In einen 500 ml-Glaskolberda®r0,5 ml der Mn-, je 1 ml der Fe- un8

Mg-, sowie je 2 ml der K-, Na-, P- und S - AAS-Stalisungen

gegeben. Der Kolben wird mit 15 ml HN®5 % p.a. versetzt und mit
H,O bidemin. auf 500 ml aufgefullt.
=>5 mg/l Mn, 10 mg/l Fe und Mg, 20 mg/l K, Na, RduS.

Standardlésung HE20:  In einen 500 ml-Glaskolbenderrjeweils 2 ml der Al-, Ca-, Mg- und
Mn- AAS-Stammlésungen gegeben. Es werden 15 ml HEED% p.a.
zugegeben und mit4® bidemin. auf 500 ml aufgefillt.
=> 20 mg/l Al, Ca, Mg und Mn.



Element

Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

S

Sges

ICP(sim)

SSgesICP10.2

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldésungen, die nebewriSamdere Elemente enthalten (siehe Sammel-
anhang S13.), fur die verschiedenen Methoden veteten

Standards
Blank 0,0 mg/l S
HE1 1,0mg/l S
HE10 20,0 mg/l S
HE20 0,0 mg/l S
Kontrollstandard
K1 10,0 mg/l S
Methode: ANULL ANULL
EXT1:2H201.1|EXT1:2H201.1
GBL1.1 GBL1.1
UFBL1.1 UFBL1.1
DAN1.1Pflanze DAN1.1Pflanze
DAN2.2Pflanze DAN2.2Pflanze
Linie: S S
Wellenléange: 182.034 182.034
Messbereich [mg/l]: BG-1 1-O0OMG
Standards: Blank Blank
HE1 HE10
Bemerkungen Untergrund- Untergrund-
Korrektur: Korrektur:
Pos. links: 1 |Pos. links: 1

Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 21

Pixelanzahl: 1

Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 21

Pixelanzahl: 1

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, p.a. in 250 ml).
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP10.2 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bandas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S13.2 zusammetigeste

Wassrige Proben werden vor dem Messen mit 225 |@4K#dnz. pro 7,5 ml Probe versetzt.

Achtung: Wegen der Saurezugabe bei wassrigen Phmdegigt der Verdiinnungsfaktor 1,03.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulg'Qn

Qualitatskontrolle Methode Durchfthrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der &ng) alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 3 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemd@stens 3 Proben pro Serig

lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB1.2 Siehe Methodenbeschreibung

IBW

lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB2.1 Siehe Methodenbeschreibung

NFV

lonenbilanz EU QIBEU1.1 | Siehe Methodenbeschreibung

Leitfahigkeitsbhilanz EU QLFEUl1.1| Siehe Methodenlhesibung

Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird dem8ard Wasser HE1
mitgemessen; erlaubte Abweichung 5 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen S-Konzentrationen werden in digoetisenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet. S




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP10.3 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.03.2008
SCHWEFEL
Untersuchungsmethode NG BG OMG
ANULL, ANULLIC, EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1, 0,0018| 0,055 25

KOMPALL.1, DAN1.1, DAN2.2

geeignet fur:

Boden EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1
Humus

Pflanze DAN1.1, DAN2.2

Wasser ANULL, ANULLIC

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D54.1.4.1/ D54.1.6.1
HFA-Code | D;4;1;2;-1;-1,0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekpal zerlegt, und die Intensitét des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich dgensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

Storungen:

|(/)

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisiiwerden durch Setzen von 2 Untergrund-
korrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Sturch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.

Anhang:

Lit.:

Sammelanhang S13.3: Geréateparameter flr
schiedene Methoden

Kurzanleitung ICP3.1

Kurzanleitung ICP-DV2.1

itte: ICP Emissionsspektroskopie fur
Praktiker; Weinheim, 2002

Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Weinheim, 1987




Element Form

Gerat Methoden-Nr. Seite

S Sges

ICP(sim) SSgesICP10.3 y

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiRBlesmafackel
Zyklonmischkammer und Meinhard-Zerstauber
Standard-Injektorrohr 1,5 mm flr wassrige und dalisaure Losungen
Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{ 65 %, p.a

LOosungen:

Spulsaure:

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

S.

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P: Standards (Fa. B.fgra> jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Standardlésung HE 0.5:

Standardlésung HE 2.5:

Standardlésung HE 5:

Standardlésung HE 10:

30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Standard (Fa. B. Kraft) =>5g/l S

In einen 1000 ml-Glaskolenden je 0,1 ml der Al- , Mg-, Mn-, Na-
und S-, 1 ml der K-, 2 ml der Fe-, sowie je 4 mk d&- und P-
Stammlésungen gegeben. Der Kolben wird mit 30 miC585 % p.a.
versetzt und mit kD bidemin. auf 1000 ml aufgefulit.
=> 0,5 mg/l Al, Mg, Mn, Na und S, 5 mg/l K, 10 mdfe, 20 mg/l Ca
und P.

In einen 1000 ml-Glaskolverden je 0,5 ml der Al-, Ca-, Fe-, K-, Mn-
und S-, je 2 ml der Mg- und P-, sowie 4 ml derSammldsungen
gegeben. Der Kolben wird mit 30 ml HN®B5 % p.a. versetzt und mit
H,O bidemin. auf 1000 ml aufgefullt. S
=>2,5mg/l Al, Ca, Fe, K, Mnund S, 10 mg/l MgduR, 20 mg/l Na. @——

In einen 1000 ml-Glaskolberdesm je 0,1 ml der Ca-, Fe- und K-, je 1
ml der Mn-, Na-, P- und S-, sowie jeweils 4 ml d&r und Mg-
Stammlésungen gegeben. Es werden 30 ml HB®% p.a. zugegeben
und mit HO bidemin. auf 1000 ml aufgefullt.
=> 0,5 mg/l Ca, Fe und K, 5 mg/l Mn, Na, P und &n&y/l Al und Mg.

In einen 1000 mi-Glaskolbenden 0,1 ml der P-, 0,5 ml der Mg-, je 1
ml der Al- und Fe, je 2 ml der Ca-, K-, Mn- und Naewie 4 ml der S-
Stammldsungen gegeben. Es werden 30 ml HB®% p.a. zugegeben
und mit HO bidemin. auf 1000 ml aufgefullt.
=> 0,5 mg/l P, 2,5 mg/l Mg, 5 mg/l Al und Fe, 10 inGa, K, Mn und
Na, 20 mg/l S



Element

Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

S

Sges

ICP(sim)

SSgesiCP10.3

Standardlésung HE 20:

In einen 1000 ml-Glaskolbenden je 0,5 ml der Na- und P-, je 1 ml

der Ca- und Mg-, 1,5 ml der Fe-, je 2 ml der AldUs-, sowie jeweils

4 ml der K- und Mn-Stammldsungen gegeben. Es weBfleml HNG,

65 % p.a. zugegeben und mg®ibidemin. auf 1000 ml aufgefullt.
=> 2,5 mg/l Na und P, 5 mg/l Ca und Mg, 7,5 mg/l F& mg/l Al und S,
20 mg/l K und Mn.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldésungen, die nebewriSamdere Elemente enthalten (siehe Sammel-
anhang S13.3), fur die verschiedenen Methoden vetete

Standards
Blank 0,0 mg/l S
HE 0.5 0,5mg/l S
HE 2.5 2,5mg/l S
HE 5 50mg/l S
HE 10 20,0 mg/l S
HE 20 10,0 mg/l S
Kontrollstandard
K1 10,0 mg/l S
Methode: ANULL ANULL
ANULLIC ANULLIC
EXT1:2H201.1|EXT1:2H201.1
GBL1.1 GBL1.1
UFBL1.1 UFBL1.1
DAN1.1Pflanze DAN1.1Pflanze
DAN2.2Pflanze DAN2.2Pflanze
Element: S S
Wellenléange: 182.034 182.034
Messbereich [mg/l]: BG-25 2,5 - OMG
Standards: Blank HE 2.5
HE 0.5 HE 5
HE 2.5 HE 10
HE 20
Bemerkungen: Untergrund- Untergrund-
Korrektur: Korrektur:
Pos. links: 1 |Pos. links: 1

Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 21

Pixelanzahl: 1

Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 21

Pixelanzahl: 1

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, p.a. in 250 ml).

|U)



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP10.3 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bandas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S13.3 zusammetigeste

Wassrige Proben werden vor dem Messen mit 180 | (@4Kdnz. pro 6 ml Probe versetzt.

Achtung: Wegen der Saurezugabe bei wassrigen Phmdegigt der Verdiinnungsfaktor 1,03.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulg'Qn

Qualitatskontrolle Methode Durchftihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der &ng) alle 20 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abwei-
chung 3 %.

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemd@stens 3 Proben pro Serig

lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB1.2 Siehe Methodenbeschreibung

IBW

lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB2.1 Siehe Methodenbeschreibung

NFV

lonenbilanz EU QIBEU1.1 | Siehe Methodenbeschreibung

Leitfahigkeitsbhilanz EU QLFEUl1.1| Siehe Methodenlhesibung

Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird dem8ard Wasser HE1
mitgemessen; erlaubte Abweichung 5 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen S-Konzentrationen werden in digoestisenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.

S



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP11.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.01.2004

SCHWEFEL

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1 | 003 @ | 25 |

geeignet fur:
Boden DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1

Humus DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D54.1.6.1

HFA-Code | D;4;1;2:2;-1;0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich agensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

Storungen: S

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisflisowie Stérungen durch Linien des
Elementes Mn werden durch Setzen von 2 Untergrumekinrpunkten an geeigneter Stelle ausge-
glichen. Gesamtmatrixstorungen werden durch Cs@GkZzuminimiert. Viskositatsschwankungen
aufgrund unterschiedlicher Gesamtsalzkonzentratiomeerden durch Messung mit internem
Standard ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Linienstérungen und ihre Korrektuiolte: ICP Emissionsspektroskopie fur

Anhang 2: Gerateparameter Praktiker; Weinheim, 2002

Kurzanleitung ICP3.1 Montaser, Golightly: Inductively Coupled

Kurzanleitung ICP-DV2.1 Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Weinheim, 1987




Element Form

Gerat Methoden-Nr. Seite

S Sges

ICP(sim) SSgesICP11.1 y

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiRBlesmafackel
Standard-Injektorrohr 1,5 mm flr wassrige und dalsaure Losungen
Zyklonmischkammer und Meinhard-Zerstauber

Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu

Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Scandium (Sc)-Standardldésung 1 g/l fir ICP in BNGnol/l

Losungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Scandium/Céasium-Losung: 1,26 g CsCl werden in eidekGlaskolben eingewogen, mit 10
ml Scandium-Standardlésung sowie 30 ml konz. HM€setzt und mit
H,O demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

S.

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P: AAS-Standards (FaKBaft) => jeweils 5 g/l

Standardl6sungen:

Standardldsung Al:

Standardldsung A2:

Standardldsung A3:

Standardldsung A4:

AAS-Standard (Fa B. Kraft) =>5¢g/l S

In einen 250 ml-Glaskolben werd25 ml der Mn, je 0,5 ml der Fe-
und Mg-, sowie je 1 ml der Na-, P-, und S-Stammigsm gegeben. Der
Kolben wird mit 7,5 ml HNQ 65 % p.a. versetzt und mit,@ bidemin.
aufgefillt.
=>5 mg/l Mn, 10 mg/l Fe und Mg, 20 mg/I Na, P ud S_

In einen 250 ml-Glaskolben wengel ml der Al-, K- und Mn- sowie
0,5 ml der Ca-Stammloésung gegeben. Der Kolben mitd7,5 ml HNG
65 % p.a. versetzt und mitE bidemin. aufgefullt.
=> 20 mg/l Al, K und Mn, 10 mg/I Ca.

In einen 250 ml-Glaskolben wernaeveils 2,5 ml der Al-, Ca-, Fe-, K-
und Mg-Stammlésungen gegeben. Der Kolben wird nbt ml HNG;
65 % p.a. versetzt und mitE bidemin. aufgefullt.
=> 50 mg/l Al, Ca, Fe, K und Mg.

In einen 250 ml-Glaskolben wergeweils 5 ml der Al-, Ca- und Fe-
Stammldsungen gegeben. Der Kolben wird mit 7,5 MNIOK 65 % p.a.
versetzt und mit 5O bidemin. aufgefullt.
=> 100 mg/l Al, Ca und Fe.
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Gerat

Methoden-Nr.

Seite

S Sges

ICP(sim)

SSgesICP11.1

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldésungen, die nebewriSamdere Elemente enthalten (siehe Sammel-
anhang S14.1), fur die verschiedenen Methoden vetete

Standards
Blank 0,0 mg/l S
Al 20,0 mg/l S
A2 0,0 mg/l S
A3 0,0 mg/l S
A4 0,0 mg/l S
Kontrollstandard
K1 10,0 mg/l S
Methode: DAN1.1Humus
DAN2.2Humus
DANF1.1Boden
DANF1.1Humus
OAKW1.1Boden
OAKW1.1Humus
OAKWEG1.1
Linie: S
Wellenléange: 182.034
Messbereich [mg/l]: BG - OMG
Standards: Blank
Al
Bemerkungen: Untergrund-
Korrektur:
Pos. links: 1
Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 21
Pixelanzahl: 1

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, p.a. in 250 ml).

|U)



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP11.1 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bandas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S14.1 zusammetigeste

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca€IErhéhung der Salzkonzentration und Ver-
einheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusata @t als internem Standard. Dazu wird Uber ein
T-Stick und einen 2. Kanal der Schlauchpumpe zwbéhzufiihrung die Scandium/Casium-
Losung im Verhaltnis Probe:Losung von 10:1 der Brébntinuierlich zudosiert und tber eine
Glasrohrspirale mit 5 Windungen gemischt.

Kdnigswasseraufschluss-Losungen (OAKW) werden \@an dMessen mit einem Dilutor 1:5 ver-
ddnnt.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualit@iskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der tng) alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 3 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemdestens 3 Proben pro Serige

Standardmaterial QStM1.1 Messung der Standarddutstisungen ISE974-
LosungDANF und ISE974L6sungKoWa; erlaupte
Abweichung bei HE 5 %, bei SM 10 % vom Sollwert

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen S-Konzentrationen werden in digpmaisenden Datenblatter eingetragen bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.

S



Anhang Nr.| 1 far S

Sges

ICP(sim)

SSgesICP11.1

Linienstorung und ihre Korrektur:

Mn (100 ppm) Storung bei S182.034 (0,2 ppm)

235
215
1.95
1.76
1.85
1.35
1.15
0.95
0.75
0.556

0.35
182.075 182.065 182.055 182.045 182.035 182.025 182.015 182.005 181.995
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Anhang Nr. | 2 far S Sges ICP(sim)

Gerateparameter:

SSgesICP11.1

Analysis Preferences

Sample Optior

Repeat

Source

Delay time@ seconds
Sanple flush tim seconds

Analysis Maximum Integration Times (seconds)

Low WL Range
High WL Rang

Auto-Increment Sample Names
|:| Use Sample Weight Corrections

|:| Use Manual Plasma Conditions

Light Sourc

Calibration Mode

Concentration

Source Settings

Plasma Settings

Nebulizer Pum

Flush Pump Rate (rp
Analysis Pump Rate (rp
Pump Relaxation Time (SD
Pump Tubing Typ

RF Power; 1350 W

Nebulizer Flo PSI

Auxiliary Gas Ipm

1.85 ml/mit

1.85 ml/mit

|U)



Anhang Nr. | 2 far

S Sges ICP(sim) SSgesICP11.1

Internal Standard

Internal Standard Timing Group

Internal Standard Lines

Lines that Reference NO
Referencing Lines Internal Standard

Sc 255.237 {132}

S 182.034 {184} Sc 255.237 {132}

‘Select Internal Stds... |

Gate 1 (sec): II|

Gate 2 (sec): II|

Use as Internal Std Only

Sequence Automation

Inintial Actions

Global QC Properties

Number of failed lines to fail a QC samg

Maximum QC visits per tube location E

Operation Failure Action
1 | Standardize None
2 K1 None
\ Add Action

Restandardize QC failed lines onl

DAt the end of the initial actions phas
halt sequence on any QC-failure

Continuing Actions

Continue on 2n@C failure
Warning: the default behavior on 2nd QC failure
is to halt sequence

|:| Sound alarm on 1st QC failure |:| sec

S
Operation | Freq Failure Action |:| Sound alarm on 2nd QC failure|:| sec
1 K1 16 Standardize, Recheck, (
~ Add Action |
End Actions

Autosampler

Operation Failure Action

Standard rinse time sec

1 K1 None

Sipper step ahead

\ Add Action

Step ahead-time sec

|:| At the end of the end actions invalid
any QC failure ?

ate dat:




Anhang Nr.

2 far

ELEMENT SUBARRAY REPORT

Sges

ICP(sim)

SSgesICP11.1

Element, Left Background Right Background
Wavelength and Subarrgy Subarfay Examination Bxatioin| ?| Location Widthh ? Location Width
Order Width Height Location Width
S 182.034 {184} 21 3 9 3 1 1 21 1
Sc 255.237 {132} 15 3 6 4 1 2 13 2

ELEMENT STANDARD REPORT

Element, Calibration Standards Calibration Details
Wavelength and Blank* Al* A0 Al A2
Order ? | Conc| ?| Cong Offset Gain Curvature
S 182.034 {185} 0 20 0,000194 0,006126 0
Sc 255.237 {132} 0 10

* verwendete Standards fir die Nachkalibration

|U)



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP11.2 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.05.2005

SCHWEFEL

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1 | 003 @ | 25 |

geeignet fur:
Boden DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1

Humus DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D54.1.6.1

HFA-Code | D;4;1;2;-1:-1;0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich agensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

S
Storungen: —_—

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisflisowie Stérungen durch Linien des
Elements Mn werden durch Setzen von 2 Untergrumdkturpunkten an geeigneter Stelle (keine
Stérung durch Linien anderer Elemente) ausgeglicli@@samtmatrix-Stérungen werden durch
CsCl-Zusatz minimiert.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Linienstérungen und ihre Korrektuiolte: ICP Emissionsspektroskopie fur
Sammelanhang S14.2: Gerateparameter fun Peaktiker; Weinheim, 2002

schiedene Methoden |Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Kurzanleitung ICP3.1 Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Kurzanleitung ICP-DV2.1 Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP11.2 2

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiRBlesmafackel
Standard-Injektorrohr 1,5 mm flr wassrige und dalisaure Losungen
Zyklonmischkammer und Meinhard-Zerstauber

Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu

Multipette der Fa. Eppendorf

Dilutor der Fa. Hamilton Microlab plus 1000

Chemikalien:
Casiumchlorid (CsCl) p.a.

Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Salpetersaure (HN{) 65 %, suprapur.

Losungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Casium-Losung: 1,26 g CsCl werden in einem 1 |-leen eingewogen, mit 30 ml
konz. HNQG versetzt und mit KD demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldésungen:

S: AAS-Standard (Fa B. Kraft) => 5 g/l P

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P: AAS-Standards (FaKBaft) => jeweils 5 g/l
Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, Mg, Mn, Ni, Pb, Ti, 48P-Standards (Fa. B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Standardldésungen:

Standardlésung A1SM: In einen 250 ml-PFA-Kolbendeer je 2,5 ml der Al- und Mg-, 0,25 ml
der Cd-, Co-, Cr-, Cu- und Ni- sowie 0,5 ml der I&R-Stammldsungen,
sowie je 1 ml der Na-, P- und S - AAS-Stammldsungegeben. DerS
Kolben wird mit 7,5 ml HNQ@ 65 %, suprapur versetzt und mit@H —
bidemin. aufgefulit.
=> 20 ppm Na, P und S, 10 ppm Al und Mg, je 1000 @pl, Co, Cr, Cu
und Ni, 2000 ppb Zn.

Standardlésung A2SM:  In einen 250 ml-PFA-Kolben deer je 2,5 ml der Ca- und Fe-, je 1 ml
der Mn- und Ba- und 0,5 ml der Pb - ICP-Stammlésmngowie 0,5 ml
der 5 g/l K- AAS-Stammlésung gegeben. Der Kolbardvmit 7,5 ml
HNO; 65 % suprapur versetzt und mig®lbidemin. aufgefulit.
=> 10 ppm Ca, Fe und K, 4 ppm Mn und Ba, 2000 ppb P




Element

Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

S

Sges

ICP(sim)

SSgesICP11.2

]

(N

Standardlésung A3SM:

Standardldsung A4:

p.a. versetzt und mit @ bidemin. aufgefillt.

=> 50 mg/l Al, Ca, Fe, K und Mg 20 ppm Mn, 10 ppim T

p.a. versetzt und mit @ bidemin. aufgefulit.
=> 100 mg/l Al, Ca und Fe.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

In einen 250 ml-Glaskolbendeerjeweils 2,5 ml der Al-, Ca-, Fe-, K-
und Mg- und 1 ml der Mn - AAS-Stammlésungen, soieml der 1 g/l
Ti- ICP-Stammlésung gegeben. Der Kolben wird mit | HNO; 65 %

In einen 250 ml-Glaskolben wergsveils 5 ml der Al-, Ca- und Fe-
AAS-Stammlésungen gegeben. Der Kolben wird mitrid|3HNO; 65 %

Es werden folgende Standardldsungen, die nebewriSamdere Elemente enthalten (siehe Sammel-

anhang S14.2), fur die verschiedenen Methoden vetete

Standards
Blank 0,0mg/l S
A1SM 20,0 mg/l S
A2SM 0,0 mg/l S
A3SM 0,0 mg/l S
A4 0,0 mg/l S
Kontrollstandard
K24 50mg/l S
Methode: DAN1.1Humus
DAN2.2Humus
DAN1.1Boden
DANF1.1Boden
DANF1.1Humus
OAKW1.1Boden
OAKW1.1Humus
OAKWEG1.1
Linie: S
Wellenlange: 182.034
Messbereich [mg/l]: BG - OMG
Standards: Blank
A1SM
Bemerkungen: Untergrund-
Korrektur:

Pos. links: 1
Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 21
Pixelanzahl: 1

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, suprapur in 250 ml).

|(/)



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP11.2 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bandas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S14.2 zusammetigeste

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca@lErhéhung der Salzkonzentration. Dazu
wird Uber ein T-Stiick und einen 2. Kanal der Sctitgumpe zur Probenzufihrung die Casium-
Losung im Verhaltnis Probe:Losung von 10:1 der Brébntinuierlich zudosiert und tber eine
Glasrohrspirale mit 5 Windungen gemischt.

Kodnigswasseraufschlusslosungen (OAKW) werden van déessen mit einem Dilutor 1:5 ver-
ddnnt.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualit@iskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefluhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgtn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach dehtng, alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 3 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probémdestens 3 Proben pro Serig

Standardmaterial QStM1.1 Messung der Standarddutstisungen ISE974-
LosungDANF und ISE974L6sungKéWa; erlaupte
Abweichung bei HE 5 %, bei SM 10 % vom Sollwert

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen S-Konzentrationen werden in digoeuisenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.

|(/)




Anhang Nr.| 1 far S Sges

ICP(sim)

SSgesICP11.2

Linienstorung und ihre Korrektur:

Mn (100 ppm) Storung bei S182.034 (0,2 ppm)

; /\

2.8
26 /
2.4
22 /
AN

\ RN
N\ AN

AN
18] LT DN —a
o~ .

1.4
182.075 182.065 182.055 182.045 182.035 182.025 182.015 182.005 181.995
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Sges

ICP(sim)

SSgesICP11.2
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP12.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.01.2004

SCHWEFEL

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN1.1, DAN2.2 | 0,02 | 0053 25|

geeignet fur:
Boden DAN1.1, DAN2.2
Humus
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D54.1.6.1

HFA-Code | D;4;1;2:2;-1;0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich agensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

S
Storungen: —_—

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisflisowie Stérungen durch Linien des
Elements Mn werden durch Setzen von 2 Untergrumdkturpunkten an geeigneter Stelle ausge-
glichen. Gesamtmatrixstorungen werden durch Cs@GkZzuminimiert. Viskositatsschwankungen
aufgrund unterschiedlicher Gesamtsalzkonzentratiomeerden durch Messung mit internem
Standard ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Linienstérungen und ihre Korrektuiolte: ICP Emissionsspektroskopie fur

Anhang 2: Gerateparameter Praktiker; Weinheim, 2002

Kurzanleitung ICP3.1 Montaser, Golightly: Inductively Coupled

Kurzanleitung ICP-DV2.1 Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S

Sges ICP(sim) SSgesICP12.1 2

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiRBlesmafackel
Standard-Injektorrohr 1,5 mm flr wassrige und dalisaure Losungen
Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu

Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Scandium (Sc) Standardlésung 1 g/l fur ICP in HKGnol/|

LOosungen:

Spulsaure:

Scandium/Céasium-Losung:

30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

1,26 g CsCl werden in eiftdr®laskolben eingewogen, mit 10 ml
Scandium-Standardlésung sowie 30 ml konz. HM&setzt und mit KO
demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

S.

AAS-Standard (Fa B. Kraft) =>5¢g/l S

Fe, Mg, Mn, Na, P: AAS-Standards (Fa. B. Kraft)jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Standardldsung Al: In einen 250 ml Glaskolben werge0,5 ml der Fe-, Mg- und Mn-,

sowie je 1 ml der Na-, P-, und S-Stammlésungen lgageDer Kolben
wird mit 7,5 ml HNQ 65 % p.a. versetzt und mit,&8 bidemin. aufge-

fillt. S

=> 10 mg/l Fe, Mg und Mn, 20 mg/l Na, P und S.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardlésungen, die nebemctPandere Elemente enthalten (siehe Sammel-

anhang S14.1), fur die verschiedenen Methoden vetete

Standards
Blank 0,0mg/l S
Al 20,0 mg/l S




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S Sges ICP(sim) SSgesICP12.1 3
Kontrollstandard
K1 10,0 mg/l S
Methode: DANPS
Linie: S
Wellenléange: 182.034
Messbereich [mg/l]: BG — OMG
Standards: Blank
Al
Bemerkungen: Untergrund-
Korrektur:
Pos. links: 1
Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 21
Pixelanzahl: 1

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, p.a. in 250 ml).

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Anhang 2 zusammengestellt.

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca€IErhéhung der Salzkonzentration und Ver-
einheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusata @t als internem Standard. Dazu wird Uber ein
T-Stick und einen 2. Kanal der Schlauchpumpe zwbéhzufiihrung die Scandium/Casium-
Losung im Verhaltnis Probe:Losung von 10:1 der Brébntinuierlich zudosiert und tber eine
Glasrohrspirale mit 5 Windungen gemischt.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdiskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

S
Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der tng) alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 3 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probémdestens 3 Proben pro Serige

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen S-Konzentrationen werden in digoeuisenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.



Anhang Nr.

far

S

Sges

ICP(sim)

SSgesICP12.1

Linienstérungen und ihre Korrektur:

Mn (100 ppm) Stérung bei S182-034 (0,2 ppm)

2.55
235
215
1.95
1.76
1.85
1.35
1.15
0.95
0.75
0.556

0.35
182.075 182.065 182.055 182.045 182.035 182.025 182.015 182.005 181.995
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Anhang Nr. | 2 far S Sges ICP(sim) SSgesICP12.1

Gerateparameter:

Analysis Preferences

Sample Optior Source

Repeat Light Sourc

Delay time@ seconds
Sample flush tim seconds

Auto-Increment Sample Names
|:| Use Sample Weight Corrections

|:| Use Manual Plasma Conditions

Analysis Maximum Integration Times (seconds) Calibration Mode

Low WL Range |Concentration

Source Settings

Plasma Settings

Nebulizer Pum

Flush Pump Rate (rp 1.85 ml/mir

Analysis Pump Rate (rp 1.85 ml/mi
Pump Relaxation Time (SD
Pump Tubing Typ

RF Power; 1350 W
Nebulizer Flo PSI
Auxiliary Gas Ipm

|(/)



Anhang Nr. | 2 far S

Sges ICP(sim)

SSgesICP12.1

Sequence Automation

Inintial Actions

Operation Failure Action
1 | Standardize None
2 K1 None

\ Add Action

DAt the end of the initial actions phas
halt sequence on any QC-failure

Continuing Actions

Operation | Freq Failure Action

1 K1 16 Standardize, Recheck, (
.~ Add Action |
End Actions
Operation Failure Action
1 K1 None
\ Add Action

|:| At the end of the end actions invalidate dat:
any QC failure ?

Global QC Properties
Number of failed lines to fail a QC samg

Maximum QC visits per tube location
Restandardize QC failed lines onl
Continue on 2n@C failure

Warning: the default behavior on 2nd QC failure

is to halt sequence

|:| Sound alarm on 1st QC failure |::| sec

D Sound alarm on 2nd QC faiIureD sec

Autosampler

Standard rinse time sec
Sipper step ahead

Step ahead-time sec

Internal Standard

Internal Standard Timing Group

Internal Standard Line!

Referencing Lines

Lines that Reference NC
Internal Standard

Sc 255.237 {132}

S 182.034 {184}

Sc 255.237 {132}

>>

<<

Select Internal Stds...

Gate 1 (sec): E

Gate 2 (sec): E

Use as Internal Std Only

|(/)
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ELEMENT SUBARRAY REPORT

Element, Left Background Right Backgroun
Wavelength and| Subarray Subarray Examinatior Examinationy ? | Location Width| ? | Location Width
Order Width | Height Location Width
S 182.034 {184} 21 3 10 3 1 1 21 1
Sc 255.237 {132} 15 3 10 3 5 2 17 2

ELEMENT STANDARD REPORT

Element, Calibration Standards Calibration Details
Wavelength and]  Blank* Al* A0 Al A2
Order ?1 Con¢ ? | Concl Offset Gain Curvature
S 182.034 {184 0 20 0,00064! 0,00813i 0
Sc 255.237 {132 0 10

* verwendete Standards fir die Nachkalibration

|U)
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S Sges ICP(sim) SSgesICP15.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.10.2006
SCHWEFEL

Untersuchungsmethode NG BG OMG
ANULL, ANULLIC, EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1, DANA, 0.004| 0013 30
DAN2.2
geeignet fur:
Boden EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1
Humus

Pflanze DAN1.1, DAN2.2
Wasser ANULL, ANULLIC

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D54.1.4.1/D54.1.6.1
HFA-Code|D;4;2;2;-1;-1;0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekpal zerlegt, und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich dgensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

S
Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisiiwerden durch Setzen von 2 Untergrund-
korrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Sturch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Geratevergleiche ICP-Iris / ICAP6500DN06Ite: ICP Emissionsspektroskopie fur

Sammelanhang S19.1: Gerateparameter fur Praktiker; Weinheim, 2002
verschiedene Methoden | Montaser, Golightly: Inductively Coupled

Kurzanleitung ICP4.1 Plasmas in Analytical Atomic

Kurzanleitung ICP-DV2.1 Spectrometry; Weinheim, 1987




Element Form

Gerat Methoden-Nr. Seite

S Sges

ICP(sim) SSgesICP15.1 y

Analysengerate und Zubehor:

ICAP 6500 der Fa. ThermoFisher mit axialer undakiPlasmabetrachtung (DUO-Option)
Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und si@gsaure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Laminar Flow Box FBS der Fa. Spetec, fur Probengebe

Szintillationsgefasse, 20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

Multipette der Fa. Eppendorf

250 ml Messkolben aus
Chemikalien:

Salpetersaure (HN{ 65
Salpetersaure (HN{ 65

LOosungen:

Spulsaure:

Eichung/Standards:

Stammldésungen:

S.

Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn:
Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn:
Al, Ba, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, Ti:

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P:

Standardldésungen:

Standardlésung DAN 1.:

Standardlésung DAN 2:

PFA

%, suprapur
%, p.a.

30 ml 65 %. HN®.a. werden mit bO demin. auf 1 | aufgefullt.

AAS-Standard (Fa. B. Kraft) =>5g/l S

Losung A: ICP-Standards (Fa. B. Kraft) => jewdilg/I
Lésung B: 1:10 Verdinnungen von Lésung A => jésv@j1 g/l
ICP-Standards (Fa. B. Kraft) => jeweils 1 g/l

AAS-Standards (Fa. B. Kraft) => jeweils 5 g/I

In einen 250 ml-PFA-Kolbegrden 0,05 ml der Cd-, je 0,1 ml der Cos-",—
Cr- und Ni-, sowie 0,25 ml der Cu - Losungen B desge Dazu kommen
0,025 ml der Zn-, je 0,25 ml der Fe- und Mn-, sowiml der Ca - ICP-
Standardlésungen. Des Weiteren werden 0,05 ml dge®,25 ml der
K- und S-, sowie je 1 ml der Al-, Mg- und Na - AARandardlésungen
zugegeben. Der Kolben wird mit 7,5 ml HN®5 % suprapur versetzt
und mit HO bidemin. aufgefullt.
=> 20 pg/l Cd, 40 pg/l Co, Cr und Ni, 100 pg/l Qudwzn, 1 mg/l Fe,

Mn und P, 4 mg/l Ca, 5 mg/l Kund S, 20 mg/I Al, Mgd Na.

In einen 250 ml-PFA-Kolbeerden 0,025 ml der Cd-, je 0,05 ml der
Co-, Cr- und Ni-, sowie je 0,5 ml der Cu- und Rlbsungen B gegeben.
Dazu kommen 0,075 ml der Zn-, je 0,1 ml der Al- &ed Mg-, 0,25 ml
der Ba-, sowie je 2,5 ml der Ca- und Mn - ICP-Stadtbsungen. Des



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP15.1 3

Weiteren werden je 0,25 ml der Na- und P-, sowtenil, der K - AAS-
Standardlésungen zugegeben. Der Kolben wird mitnm,5ING; 65 %
suprapur versetzt und mit8 bidemin. aufgefulit.

=> 10 pg/l Cd, 20 ug/l Co, Cr und Ni, 200 pg/l ud Pb, 300 pg/l Zn,
0,4 mg/l Al, Fe und Mg, 1 mg/l Ba, 5 mg/l Na undl®,mg/I Ca und Mn,
30 mg/l K.

Standardlésung DAN 3: In einen 250 ml-PFA-Kolbeerden 0,075 ml der Cd,- 0,15 ml der Cr-
und Ni-, 0,2 ml der Co- und 0,75 ml der Cu - Loésemd gegeben. Dazu
kommen 0,1 ml der Ca-, 0,15 ml der Zn-, je 0,25d@t Na- und Ti-,
sowie je 0,5 ml der Al-, Fe-, Mg- und Mn - ICP-Standl6sungen. Des
Weiteren werden 0,5 ml der P-, je 1 ml der K- undsswie 1,5 ml der
Mg - AAS-Standardlésungen zugegeben. Der Kolbem wit 7,5 ml
HNO; 65 % suprapur versetzt und mit®bidemin. aufgefulit.
=> 30 pg/l Cd, 60 pg/l Cr und Ni, 80 pg/l Co, 30§/l Cu, 600 pg/l Zn,
0,4 mg/l Ca, 1 mg/l Na und Ti, 2 mg/l Al, Fe und M® mg/l P, 20 mg/I
Kund S, 30 mg/l Mg.

Standardlésung DAN 4: In einen 250 ml-PFA-Kolbegrden 0,1 ml der Cd-, 0,15 ml der Co-, je
0,2 ml der Cr- und Ni-, sowie je 1 ml der Cu- und PLOsungen B
gegeben. Dazu kommen 0,1 ml der Mn- 0,125 ml der 625 ml der
Zn-, sowie 1 ml der Fe - ICP-Standardlosungen. Wegeren werden je
0,5 ml der Al- und Mg-, je 1 ml der Ca- und P-w#® 1,5 ml der Na -
AAS-Standardlésungen zugegeben.
=> 40 pg/l Cd, 60 ug/l Co, 80 pg/l Cr und Ni, 4026/l Cu und Pb,
1000 pg/l Zn, 0,4 mg/l Mn, 0,5 mg/l K, 4 mg/l F&, thg/l Al und Mg, 20
mg/l Ca und P, 30 mg/l Na.

Standardlésung DAN 5: In einen 250 ml PFA-Kolbeerden 0,5 ml der Mn-, sowie 1,5 ml der
Fe- ICP-Standardlésungen gegeben. Dazu kommen2fe rdl der Al-
und Mg-, je 0,5 ml der K-, Na- und S-, 0,75 ml &ersowie 2 ml der Ca-
AAS-Standardlésungen zugegeben.
=> 2 mg/l Mn, 5 mg/l Al und Mg, 6 mg/l Fe, 10 rhd{, Na und S,
15 mg/l P, 40 mg/I Ca.

S |
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Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

S

Sges

ICP(sim)

SSgesICP15.1

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die nebercls andere Elemente enthalten (siehe Sam-

melanhang S19.1), verwendet:
Standards
Blank 0,0 mg/l S
DAN 1 50mg/l S
DAN 2 0,0 mg/l S
DAN 3 20,0 mg/l S
DAN 4 0,0 mg/l S
DAN 5 10,0 mg/l S

Kontrollstandards

K1 10,0 mg/l S
K26 50mg/l S
Methode: ANULL
ANULLIC
DAN1.1
DAN2.2
EXT1:2H201.1
GBL1.1
UFBL1.1
Element: S
Wellenléange: 182.034
Plasmabeobachtung: axial
Messbereich [mg/l]: BG - OMG
Standards: Blank
DAN 1
DAN 3
DAN 5
Bemerkungen: Pixelbreite: 3
Pixelhbhe: 3
Untergrund-
Korrektur:
Pos. links: 1

Pixelanzahl: 2

Pos. rechts: 19

Pixelanzahl: 2

Der Blank wird in 2%-iger HN@angesetzt (7,5 ml HNB5 %, suprapur in 250 ml,B bidemin.)

|U)
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S Sges ICP(sim) SSgesICP15.1 3

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP4.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sindamr8elanhang S19.1 zusammengestellt.
Pflanzenaufschlusslosungen (UntersuchungsmethodBl2[?A werden direkt aus den saurege-
spulten Szintillationsgefassen (20 ml, Fa. Sarsgetnessen.

Pflanzenaufschlusslosungen (Untersuchungsmethodd1A werden in 13 mm Proberdhrchen
abgeflllt und gemessen.

Alle anderen wassrigen Losungen werden nach derill&bfin 13 mm Proberdéhrchen mit 0,2 ml
HNO;, 65 %, p.a. versetzt. Als Verdinnungsfaktor musdiesem Fall 1,03 in die Probengeber-
tabelle eingegeben werden.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulg'Qn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 |K1 oder K26; Messung nach der Eichung,
20 Proben und nach jeder Eichungswiederholung;
erlaubte Abweichung 3 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemdestens 3 Proben pro Seris

117

lonen / LeitfahigkeitsbilanzQIB1.2 Siehe Methodenbeschreibung
IBW

lonen / LeitfahigkeitsbilanzQIB2.1 Siehe Methodenbeschreibung
NFV

lonenbilanz EU QIBEU1.1 | Siehe Methodenbeschreibung
Leitfahigkeitshilanz EU QLFEUL1.1| Siehe Methodenlbesibung
Standardmaterial QStM1.1 NHARZ: erlaubte Abweichdfg,

Wasser HE1 erlaubte Abweichung 5 %

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen S-Konzentrationen werden in digoetisenden Datenblatter eingetragen, bzw—

mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.
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Geréatevergleich ICP-Iris / ICAP 6500:

Darstellung einer Vergleichsmessung der MethodeeSI€%10.2 und der hier beschriebenen
Methode an der Pflanzenaufschluss-Serie 2006 P@Rr@&en).

Schwefel

2 -
’é\ .|
@ 15
o
S |
L1
[a
<
Q 0,5 A

0 T T T T

0 0,5 1 15 2
ICP-Iris (ppm)

Darstellung einer Vergleichsmessung der MethodeeSI€%10.2 und der hier beschriebenen
Methode an der Wasserserie 2008W019 (240 Proben).

Schwefel

iICAP (ppm)

|U)

15

Iris (ppm)




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
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Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.02.2007

SCHWEFEL

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1 | 0,008 09| 30 |

geeignet fur:
Boden DANF1.1, OAKW1.1, DAN1.1

Humus DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D54.1.6.1
HFA-Code|D;4;2;2;-1;-1;0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekpal zerlegt, und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich dgensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Prob@dgeschlossen werden. Um eine moglichst
hohe Messempfindlichkeit zu erreichen, wird einel@xPlasmabetrachtung gewabhilt.

S
Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisiiwerden durch Setzen von 2 Untergrund-
korrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Sturch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Geratevergleich Iris Advatage / |Nolte: ICP Emissionsspektroskopie fur
ICAP6500 Praktiker; Weinheim, 2002

Sammelanhang S20.1: Gerateparameter fiin Montaser, Golightly: Inductively Coupled
verschiedene MethodepPlasmas in Analytical Atomic Spectrometry;

Kurzanleitung ICP4.1 Weinheim, 1987

Kurzanleitung ICP-DV2.1
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Analysengerate und Zubehor:

ICAP 6500 der Fa. ThermoFisher mit axialer undakiPlasmabetrachtung (DUO-Option)
Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und si@saure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Laminar Flow Box FBS der Fa. Spetec, fur Probengebe

Szintillationsgefasse , 20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

Multipette der Fa. Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Dilutor der Fa. Hamilton, Microlab plus 1000

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{ 65 %, suprapur
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.

Losungen:
Spulsaure: 30 ml 65 %. HN®.a. werden mit bO demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

S: AAS-Standard (Fa. B. Kraft) =>5¢g/l S
Al, As, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K, Mg,
Mn, Na, Ni, Pb, Ti, Zn: LOsung A: ICP-Standards.(B. Kraft) => jeweils 1 g/I
Cd, Co, Cr, Cu, Ni: Lésung B: 1:10 Verdiunnungen 6sung A => jeweils 0,1 g/l
Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P:
AAS-Standards (Fa. B. Kraft) => jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Standardlésung GAL: In einen 250 ml-PFA-Kolben wer®,125 ml der Cd-, sowie je 0,25 ml
der Co-, Cr-, Cu- und Ni-Lésungen B gegeben. Damarken 0,1 ml derS
Zn-, sowie je 0,5 ml der Al-, Fe-, Mg- Mn- und N@R-Standard-

I6sungen. Des Weiteren werden je 0,1 ml der P-$&n@,25 ml der K-
sowie 1 ml der Ca-AAS-Standardldsungen zugegeben. Kblben wird
mit 7,5 ml HNGQ 65 % suprapur versetzt und mit,(® bidemin.
aufgefulit.

=> 50 g/l Cd, 100 pg/l Co, Cr, Cu und Ni, 400 pgil 2 mg/l Al, Fe,
Mn, Na, P und S, 4 mg/l Mg, 5 mg/l K, 20 mg/I Ca.
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Standardlésung GA2:

Standardlésung GA3:

Standardlésung GA4:

Standardlésung GAS5:

In einen 250 ml-PFA-Kolben werd,25 ml der Cd-, sowie jeweils
0,5 ml der Co-, Cr-, Cu- und Ni-Lésungen B gegeligazu kommen 0,2
ml der Zn-, 0,25 ml der K-, je 0,5 ml der Mg- unt-P1 ml der Ba-,
sowie je 5 ml der Al- und Fe-ICP-StandardlésungBes Weiteren
werden je 0,5 ml der Mn-, Na- und P-, sowie 2 mil@a-AAS-Standard-
I6sung zugegeben. Der Kolben wird mit 7,5 ml HN& % suprapur
versetzt und mit 5D bidemin. aufgefullt.

=> 100 pg/l Cd, 200 pg/l Co, Cr, Cu und Ni, 800z, 2000 pg/l Pb,
1 mg/l K, 2 mg/l Mg, 4 mg/l Ba, 10 mg/l Mn, Na uid 20 mg/I Al und
Fe, 40 mg/l Ca.

In einen 250 ml-PFA-Kolben wer®,375 ml der Cd- und 0,75 ml der
Cu-Loésungen B gegeben. Dazu kommen 0,25 ml der@a+nl der Zn-
und 2 ml der Ti-ICP-Standardlésungen. Des Weiteverden je 1 ml der
Mn-, Na-, P- und S-, je 2 ml der Al-, K- und Mggveie 5 ml der Fe-
AAS-Standardlésungen gegeben.

=> 150 pg/l Cd, 300 pg/l Cu, 1200 pg/l Zn, 1 ngd, 8 mg/l Ti, 20 mg/l
Mn, Na, P und S, 40 mg/l Al und K, 100 mg/l Fe.

In einen 250 ml-PFA-Kolben werd®,125 ml der As-, je 0,25 ml der
Na- und Mn- sowie 0,5 ml der Ti-ICP-Standardiésungegeben. Dazu
kommen 0,05 ml der P-, 0,25 ml der S-, je 1 mlKeund Mg-, 2 ml
der Fe- sowie je 5 ml der Al- und Ca-AAS-Standasdligen. Der
Kolben wird mit 7,5 ml HNQ@ 65 % suprapur versetzt und mit®
bidemin. aufgefullt.

=> 500 pg/l As, 1 mg/l Mn, Na und P, 2 mg/l Tiptg/l S, 20 mg/l K
und Mg, 40 mg/l Fe, 100 mg/l Al und Ca.

In einen 250 mI-PFA-Kolben werge 0,75 ml der Co- und Ni- sowie
1 ml der Cr-Lésungen B gegeben. Dazu kommen 0,denZn- und 45
ml der Ti-ICP-Standardlosungen. Des Weiteren weljgefl,25 ml der
Ca-, Mn-, Na- und P sowie je 0,5 ml der Al-, Fe-, Mg- und S-AAS-
Standardlésungen gegeben.

=> 300 pg/l Co und Ni, 400 pg/l Cr, 1600 pg/l Znng/l Ca, Mn, Na
und P, 10 mg/l Al, Fe, Mg, Kund S, 16 mg/I Ti.
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Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die nebercls andere Elemente enthalten (siehe Sam-
melanhang S20.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 mg/l S
GA1l 2,0mg/l S
GA2 0,0 mg/l S
GA3 20,0 mg/l S
GA4 5,0mg/l S
GA5 10,0 mg/l S
Kontrollstandard
K24 10,0 mg/l S
Methode: DAN1.1Humus
DAN1.1Boden
DAN1.1PS
DAN2.2Humus
DANF1.1Boden
DANF1.1Humus
OAKW1.1Boden
OAKW1.1Humus
OAKWEG1.1
Element: S
Wellenléange: 182.034
Plasmabeobachtung: axial
Messbereich [mg/l]: BG -OMG
Standards: Blank
GA1l S
GA3
GA4
GA5
Bemerkungen: Pixelbreite: 3
Pixelhbhe: 3
Untergrund-
Korrektur:
Pos. links: 1
Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 2

Der Blank wird in 2%-iger HN@angesetzt ( 7,5 ml HNGB5 %, suprapur in 250 ml,B bidemin.)
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Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP4.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sindamr8elanhang S20.1 zusammengestellt.

Als Probengefasse werden sauregesplulte Szintilsgefasse (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.
Kodnigswasseraufschlusslosungen (OAKW) werden vom dglessen mit einem Dilutor 1:5
verdinnt.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdiskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach dehtng, alle 15 Proben und
nach  jeder Eichungswiederholung; erlaybte
Abweichung 3 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probéemdestens 3 Proben pro Seris
Standardmaterial QStM1.1 Fur Standards ISE974, T18EQ0sung, NFVH
Solling15-35; erlaubte Abweichung 10%

117

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen S-Konzentrationen werden in dipeaisenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogr&ELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.
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Geratevergleich Iris Advantage / iICAP 6500:

Darstellung einer Vergleichsmessung der MethodeeSI€%11.2 und der hier beschriebenen
Methode an der Kénigswasseraufschluss-Serie 2007.H00

iCAP 6500 (ppm)

Schwefel

30
*
20
10 1 y =0,9941x
R%=0,0885
0 : :
0 10 20

Iris Advantage (ppm)

30
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S SQ IC SS04I1C2.1 - 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 15.12.2007
SULFAT

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULLIC | 0,002] 0,007] 30|
geeignet fur:
Boden
Humus
Pflanze

Wasser ANULLIC

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 10304-1
HFA D54.2.4.1

HFA-Code | D;7;1;4;1;-1;2

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Bei der lonenchromatographie werden zunachst dierfem Uber eine Austauscherséule getrennt,
und anschliel3end Uber eine Leitfahigkeitsmessumgktiert und quantifiziert. Die Trennung der
Anionen erfolgt durch lonenaustausch zwischen esta&tionaren Phase und einer mobilen Phase.
Die stationére Phase in der Austauscherséaule bastdiesem Fall aus einem Polyvinylalkohol mit
quartaren Ammoniumgruppen als funktionellen Gruppem die entsprechende Gegenionen ge-
bunden sind. Diese kénnen gegen die zu trennemem Ider Probel6sung, die in die mobile Phase
eingespritzt wird, ausgetauscht werden. Der Austgu®zess ist fir jedes lon durch ein entspre-
chendes lonenaustauschgleichgewicht charakterigi@stdie Verteilung zwischen mobiler und sta-
tionérer Phase bestimmt. Die verschiedenen ionms&wmponenten einer Probe wandern deshalb
aufgrund ihrer unterschiedlichen Affinitat zur statiren Phase unterschiedlich schnell durch die
Saule und werden so getrennt. Als Eluent (= moPBkese) wird hier eine Natriumcarbonat/
Hydrogencarbonatldsung verwendet. Wegen der hohend®&itfahigkeit des Eluenten wird vor der
Leitfahigkeitsdetektion ein sogenannter Supresaoschengeschaltet, der durch Austausch der Na-
lonen gegen Protonen das stark leitende Natriunoiggaircarbonat in die wenig dissoziierte
Kohlensaure, und die Natriumsalze der zu bestime®@nAnionen in deren stark leitende
Mineralsauren umwandelt. Diese stark leitenden Kilséuren der zu bestimmenden Anionen
werden sehr empfindlich in einer Leitfahigkeitsnzedie detektiert. Uber eine Integration der
Peakflache des gemessenen Leitfahigkeitspeaks &afndie Konzentration des jeweiligen Anio
geschlossen werden. Zur genaueren Erfassung desgeie Messbereichs (bis 0,25 ppm Sulf
wird das Anionen-Chromatogramm doppelt aufgenomunath mit unterschiedlichen Eichkurven
fur den hohen Messbereich (= quadratisch) und dedrigen Messbereich (= linear) ausgewertet. In
dem 2-Kanal-System werden An- und Kationen parakstimmit.

Stérungen:
Huminstoffe kdnnen durch Adsorption auf der Anicséue die Trenneigenschaften der Saule

verandern. Weitere Stérungen: siehe GeréatekurzantgiC2.1

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Chromatogramm mit Retention&til3, J. lonenchromatographie, VCH Verlag,
zeiten 1991

Sammelanhang S17.1: Grundeichung + Gjerde, D.T.; Fritz, J.S. lon Chromatography
Gerateparameter 2nd Edition, Hiichtig Verlag, 1987
Geratekurzanleitung 1C2.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
S SQ IC SS04I1C2.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

2-Kanal-IC-Anlage Fa. Metrohm, bestehend aus:

2 IC-Pumpen 818

2 Leitfahigkeitsdetektoren 819

IC-Separation-Center 820 mit Sdulenofen und Suppres
IC-Liquid-Handling-Einheit 833

2 Pulsationsdampfer

IC-Eluent-Degaser 837

IC-Probengeber 838

Probenréhrchen mit Durchstichdeckel

Saulen:

a. Anionen-Saule: Metrosep A Supp 5 -100 mit Voesddetrosep A Supp 4/5
b. Kationen-Saule: Metrosep C3 -250 mit Vorsaularbsep C3 S Guard
2 Metrosep RP-Guard

Probenschleifen:

a. Anionen: 20 pul

b. Kationen: 50 pul

Software:

a. zur Anlagensteuerung: IC-Net

b. zur Chromatogrammauswertung: MaglC-Net

Chemikalien:

Natriumhydrogencarbont, NaHGO
Natriumcarbonat, N&€Os
Schwefelsaure, 5O, konz.

LOosungen:

Eluent-Anionen: In einem 2 | Messkolben werden 8,§7NaCO; ,sowie 0,168 g N&CO;
eingewogen und mit ¥ demin. reinst auf 2 | aufgefullt.
Suppressor-Losung: 1 Liter,8 demin. reinst werden mit 3 mb80O, konz. versetzt.

Eichung/Standards:
S
Stammldsungen:
1 g/l SQ;: 1 g/l Sulfat als Natriumsulfat =>1 g/l 30
Stamml6sung I Je 1 m SQONO;, NO,-, und PQ-Stammldsung und je 0,5 ml Cl- und F-

Stammldsung werden in einen 100 ml-Messkolben @ ldemin. auf 100
ml aufgefullt.
= 0,01 g/l SQ, NO;, NO,, PG, und 0,005 g/I CI, F



Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
S SQ IC SSO41C2.1 - 3

Haltbarkeit:
Die Stammldsung | ist ca. 1 Monat geschlossen ithlgainrank haltbar.

Kontrollstandards

K1IC: 2,0 mg/l SQ-S
K2IC: 0,0833 mg/l S@S

Das Gerat wird durch eine aufwendige Grundeichwnghé Sammelanhang S17.1) mit insgesamt
19 Standards fur 2 Eichbereiche geeicht. Die Stasdiéir den niedrigen Messbereich werden mit
der Stamml6ésung | und fir den hohen Messbereichdert 1 g/l-L6ésungen hergestellt. Diese
Grundeichung wird durch die Kontrollstandards K1l@d K2IC vor jeder Messung gepriift. Bei
Abweichungen von mehr als 5 % (K1IC),bzw. 10 % @&RImuss die Ursache fur die zu hohe
Abweichung gefunden und abgestellt werden,oderm@ue Grundeichung durchgefihrt werden.

Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung 1C2.1 beschrieben.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulg'Qn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt1.1 K1IC (2,0 mg/l S), K2IC @33 mg/l S), Messung
nach der Eichung, alle 15 Proben; erlaubte
Abweichung 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC).
Wiederholungsmessungen QWM1.2 Ca. 5 % aller Prabérdestens 3 Proben pro Seri
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird dem8ard Wasser HE1IC mit
gemessen; erlaubte Abweichung 5 %.

4%

Auswertung/Datendokumentation:

Im Anschluss an die Messung missen alle Chromatogeadaraufhin kontrolliert werden, ob di
automatische Flachenintegration richtig durchgefilwurde. Gegebenenfalls muss ei|§;
Nachintegrationen vorgenommen werden.

Die Sulfatkonzentrationen sind in die entsprechanBatenlisten einzutragen, bzw. mit dem Da-
tenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQBearbeiten.
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Ti Tiges ICP(sim)/USN TiTigesICP2.2 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.07.2000
TITAN

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DANF1.1, DAN2.2, OAKW1.1 | 004 ] 012] 30|
geeignet fur:
Boden OAKW1.1, DANF1.1
Humus OAKW1.1, DANF1.1, DAN2.2
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D64.1.6.1

HFA-Code | D;4;2:3;1;5:4

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000 °C erhitzt. Dadweinden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Gitter spektral zerlagid die Intensitat des Lichtes bei den elementspe-
zifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Elementeverschiedenen Photozellen gemessen.
Durch Vergleich der Intensitdten bei Probe- unch&adiésungen kann auf die Elementkonzen-
trationen in der Probel6sung geschlossen werden.

Um eine moglichst hohe Messempfindlichkeit zu etren, werden eine axial gestellte Argon-
plasmafackel und ein Ultraschall-Zerstauber (USNyesetzt. Dadurch wird der Plasmafackel eine
wesentlich héhere Aerosolkonzentration zugefiihas wu einer 5-10-fach hdéheren Signalintensitat
fuhrt.

Storungen:

Das Element Na stort durch Linien-Uberlagerung Hmhier Konzentration. Das Element Fe stort
durch einen strukturierten Untergrund. Fur Fe wiiese Stérung durch rechnerische Interelement-
Korrektur auf der Basis von ermittelten Korrektlataren behoben. Wird die im Anhang 1 genannte
Konzentration des Stdrelementes Na Uberschrittesinsl die gemessenen Ti-Gehalte falsch. Ti

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisfliiwerden durch Setzen eines Untergrund-
korrekturpunktes an geeigneter Stelle (keine Stpurch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.
Gesamtmatrix-Stérungen bei der Verwendung eines W@klen durch CsCl-Zusatz minimiert.
Viskositatsschwankungen aufgrund unterschiedlicB@samtsalzkonzentrationen werden durch
Messung mit internem Standard ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Linienstérungen und ihre Korrektuvlontaser, Golightly: Inductively Coupled

Sammelanhang S10.2: Geréateparameter fun Pémsmas in Analytical Atomic Spectrometry;
schiedene Methoden |Weinheim, 1987

Kurzanleitung ICP2.1
Kurzanleitung ICP-DV1.2/2.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Ti Tiges ICP(sim)/USN TiTigesICP2.2 2

Analysengerate und Zubehor:

ICAP 61E Trace Analyser der Fa. Thermo Jarrell Asthaxialer Plasmafackel

Probengeber TJA 300 (umgebaut auf 2 Racks mit j[§z&tillationsgefassen (20 ml, Fa. Sarstedt))
mit Staub-Abdeckhaube

Rechner mit Software Thermospec (Version 6.0)

Ultraschall-Zerstauber U 5000 Ader Fa. Cetac

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu

Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.

Salpetersaure (HN{ 65 %, suprapur

Salpetersaure (HN{ 65 %, p.a

Yttrium (YY) -Standardlésung 1000 mg/I fur ICP i®BHNGO;

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Yttrium/Casium-Lésung: 0,63 g CsCl werden in einémi-Glaskolben eingewogen, mit 2 ml
Yttrium-Standardlésung sowie 30 ml konz. Hi\@rsetzt und mit FO
demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Ti: ICP-Standard (Fa. B. Kraft) => AAS-Standara . Kraft) => 5 g/l Mn
Cd: ICP-Standard (Fa. B. Kraft) => 1 g/l
1 ml davon wird in einen 100 ml PFA-Kolben gegebmit, 3 ml HNG;
65 %, suprapur versetzt und mig®ibidemin. aufgefullt => 0,01 g/l Cd
Al, As, Ba, Co, Cr, Cu,
Fe, Mn, Ni, Pb, Zn: ICP-Standards (FaKEaft) => jeweils 1 g/l
Al, Ca, Fe, Mg, Mn, P, S: AAS-Standards (Fa. B.fgra> jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Ti

Standardlésung GAUTS: In einen 250 ml PFA-Kolberrdea 1,25 ml der 0,01 g/l enthaltenden
Cd-Stammlésung, 0,05 ml Co-, jeweils 0,125 ml GZy- und Ni-,
jeweils 0,75 ml Pb- und Zn-, sowie jeweils 2,5 mhiMFe- und Ba- der
1 g/l enthaltenden Stammlésungen gegeben. Es wefdemml HNGQ
65 %, suprapur zugegeben und miOrbidemin. auf 250 ml aufgefullt.
=> 50 pg/l Cd, 200 pg/l Co, 500 pg/l Cr, 500 pgd, GO0 pg/l Ni,
3000 pg/l Pb, 3000 pg/l Zn, 10 mg/l Ba, 10 mg/l E&mg/l Mn.



Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

Ti Tiges

ICP(sim)/USN

TiTigesICP2.2

3

Standardlésung HUGAKWUT7: In einen 250 ml-Glaskollveerden jeweils 2,5 ml Al-, Ca- und

Fe-, jeweils 1 ml Mg-, Mn- und Ti-, 0,25 ml P- ufcb ml S- der 5 g/l
enthaltenden AAS-Standardlésung gegeben. Dazu kon®y25 ml der
19/l enthaltenden As-Stammldsung. Es werden 7,5IN0D3 65 %, p.a

zugegeben und mit4® bidemin. auf 250 ml aufgefullt.

=> 50 mg/l Al, 50 mg/l Ca, 50 mg/l Fe, 20 mg/l M) mg/l Mn, 5

mg/l P, 10 mg/l S, 20 mg/l Ti und 0,5 mg/l As.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldésungen, die nebemch andere Elemente enthalten (siehe Sam-
melanhang S10.2), fur die verschiedenen Methodeneralet (Der Standard GAUT5 wird wegen
der Storelemente benotigt. Er enthélt kein Ti.)

Standards
Blank: 0,0 mg/l Ti
GAUT5 0,0 mg/I Ti
HUGAKWUT7 20,0 mg/l Ti

Kontrollstandard

K22  50mg/lTi

Methode: KWUT
GAUT
DANHUT
Linie: Ti
Wellenléange: 330,188
Messbereich [mg/l]: BG - OMG
Standards: Blank
GAUT5
HUGAKWUT7
Bemerkungen: Peak Offset
Position:
-16
Untergrund-
Korrektur:
+24

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, suprapur in 250 ml).

Ti




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Ti Tiges ICP(sim)/USN TiTigesICP2.2 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP2.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S10.2 zusammetigeste

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca€IErhéhung der Salzkonzentration und Ver-
einheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusatma Yoals internem Standard. Dazu wird tber ein
T-Stick und einen 2. Kanal der Schlauchpumpe zobdéhzufihrung die Yttrium/Casium-Losung
im Verhaltnis Probe:Lésung von 10:1 der Probe kuanérlich zudosiert und tber eine Glasrohr-
spirale mit 5 Windungen gemischt.

Als Probengefasse fur den umgebauten ProbengeBeBdW werden sauregespulte Szintillations-
gefasse (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Kdnigswasseraufschlu3losungen (KWUT) von Bodendulifissen werden mit einem Dilutor 1:10
verdinnt und anschlie3end mit einer Multipette @RBINO; konz. zugesetzt.
Kdnigswasseraufschlu3losungen (KWUT) von Humusdlifissen werden mit einem Dilutor 1:5
verdinnt.

Gesamtaufschluf3losungen (GAUT) von Bodenaufschilisgerden mit 2 %iger HNO1:2 ver-
ddnnt.

Achtung: Bei KW-Boden- und Humus-, sowie GA-Bodenaufschdiissmiissen beim Erstellen der
Autosampler-Table (siehe Geréatekurzanleitung ICPlgende Verdinnungsfaktoren eingegeben
werden:

Probeldsung: Faktor
KW-Lsg. Boden 10,15
KW-Lsg. Humus 5,00
GA-Lsg. Boden 2,00

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualit@iskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K22; Messung nach dehtng, alle 16 Proben und__.
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Ab well
chung 5 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemdestens 3 Proben pro Serig

Standardmaterial QStM1.1 Messung der Standarddutstisungen ISE974-
LosungDANF und ISE974L6sungKoWa; erlaupte
Abweichung bei HE 5 %, bei SM 10 % vom Sollwert

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Ti-Konzentrationen werden in dispeethenden Datenblatter eingetragen bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogra@PUNKER bzw. RELAQS (siehe Kurz-
anleitung ICP-DV1.2 bzw. 2.1) bearbeitet.



Anhang Nr.| 1 far Ti Tiges ICP(sim)/USN TiTigesICP2.2

Linienstorungen und ihre Korrektur:

Tabelle 1:
Storungen und ihre Korrektur bzw. Bewertung beidviessung:
Stor- | Spek- Korrekturen:
ele- | trum
ment | (Abb
Interelementkorrektur Untergrund- Keine
Korrektur Korrektur
Faktor- | Korrektur- | Korrektur-| Unter- | Stérung alj Stoérung ab
ermittlung | faktor 1 faktor 2 | grund- (ppm): (ppm)
(Abb.) punkte
Fe 1 2 -0,0113*
Na 3 40

* Die Korrekturfaktoren kdnnen sich tber langeré&a@me durch Instabilitaten der Optik veran-

dern. Sie werden deshalb regelméafig durch Messqueredler Standardlésungen tberprift und
gegebenenfalls korrigiert.

Abb. 1: Fe (200 ppm) Storung bei Ti (10 ppm) AbBEX-Faktorermittlung

AT IH? 3N: 18 ppa Titan 11782/ B9:87:26
M 18232  Intensity =199 SGALE: X 1,860 __ .
Raximun(s): 928 k- Fe-Storung bei Ti
20 0 ‘ ‘
_1 -+
>
- —~
y g
z -
E = y =-0,0113x
- 2 -_—
31 R®=0,9993
. Ti
1T o, U F—— gy T TR, e Ty .
[N RN R R R R R R N R N AN R NN R R R R RN RN RN AN NN ] -4
Cursor Wavelength: 339,108 Spac Pos: -6 0 100 200 300
Corsor:PEINGY 920 UANFE 166 Fe (ppm)
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Abb. 3: Na (20ppm) Storung bei Ti (10 ppm)
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Ti Tiges ICP(sim) TiTigesICP8.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.05.2005

TITAN

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1 | o00p ,0m6| 15 |

geeignet fur:
Boden DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1

Humus DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D64.1.6.1

HFA-Code | D;4;1;2:2;-1;0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich dgensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisiiwerden durch Setzen von 2 Untergrund-
korrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stjmurch Linien anderer Elemente) ausgeglich@m.
Gesamtmatrixstorungen werden durch CsCl-Zusatznmiémt. Viskositatsschwankungen aufgrund
unterschiedlicher Gesamtsalzkonzentrationen weddech Messung mit internem Standard ausge-
glichen.

Anhang: Lit.:

Sammelanhang S14.2: Gerateparameter fun Meitte: ICP Emissionsspektroskopie fur
schiedene Methoden | Praktiker; Weinheim, 2002

Kurzanleitung ICP3.1 Montaser, Golightly: Inductively Coupled

Kurzanleitung ICP-DV2.1 Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;

Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Ti Tiges ICP(sim) TiTigesICP8.1 2

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiBlesmafackel
Standard-Injektorrohr 1,5 mm flr wassrige und dalsaure Lésungen
Zyklonmischkammer und Meinhard-Zerstauber

Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu

Multipette der Fa. Eppendorf

Dilutor der Fa. Hamilton Microlab plus 1000

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Salpetersaure (HN{) 65 %, suprapur.

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Scandium/Casium-Ldsung: 1,26 g CsCl werden in eidelrGlaskolben eingewogen, mit 10 ml
Scandium-Standardlésung sowie 30 ml konz. HM&setzt und mit KO
demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldésungen:

Ti: ICP-Standards (Fa. B. Kraft) => 1/

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S: AAS-Standards (BaKraft) => jeweils 5 g/l
Al, Ca, Ba, Cd, Co, Cr,
Cu, Fe, Mg, Mn, Ni, Pb, Zn: ICP-Standarda. (B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Standardldésungen:

Standardlésung A1SM: In einen 250 ml PFA-Kolbendeerje 2,5 ml der Al- und Mg-, 0,25 ml__
der Cd-, Co-, Cr-, Cu- und Ni- sowie 0,5 ml der IZ}P-StammldsungenTl_
sowie je 1 ml der Na-, P- und S - AAS-Stammlésungegeben. Der
Kolben wird mit 7,5 ml HNQ@ 65 %, suprapur versetzt und mit(H
bidemin. aufgefulit.
=> 20 ppm Na, P und S, 10 ppm Al und Mg, je 10006 @pl, Co, Cr, Cu

und Ni, 2000 ppb Zn.

Standardlésung A2SM:  In einen 250 ml PFA-Kolbendeer je 2,5 ml der Ca- und Fe-, je 1 ml
der Mn- und Ba- und 0,5 ml der Pb - ICP-Stammlésmngowie 0,5 ml
der 5 g/l K- AAS-Stammlésung gegeben. Der Kolbendwnit 7,5 ml
HNO; 65 % suprapur versetzt und mig®lbidemin. aufgefulit.
=> 10 ppm Ca, Fe und K, 4 ppm Mn und Ba, 2000 ppb P




Element Form

Gerat Methoden-Nr. Seite

Ti Tiges

ICP(sim) TiTigesICP8.1 3

Standardlésung A3SM:

Standardldsung A4:

In einen 250 ml-Glaskolbendeerjeweils 2,5 ml der Al-, Ca-, Fe-, K-
und Mg- und 1 ml der Mn - AAS-Stammlésungen, soieml der 1 g/l
Ti- ICP-Stammlésung gegeben. Der Kolben wird nist Ml HNO; 65 %
p.a. versetzt und mit @ bidemin. aufgefillt.
=> 50 mg/l Al, Ca, Fe, K und Mg 20 ppm Mn, 10 ppim T

In einen 250 ml-Glaskolben wergsveils 5 ml der Al-, Ca- und Fe-
AAS-Stammlésungen gegeben. Der Kolben wird mitrid|3HNO; 65 %
p.a. versetzt und mit @ bidemin. aufgefulit.
=> 100 mg/l Al, Ca und Fe.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardlésungen, die neberuétb andere Elemente enthalten (siehe Sam-
melanhang S14.2), fur die verschiedenen Methodemeralet:

Standards
Blank 0,0 mg/l Ti
A1SM 0,0 mg/l Ti
A2SM 0,0 mg/l Ti
A3SM 10,0 mg/I Ti
A4 0,0 mg/l Ti
Kontrollstandard
K24 50mg/l Ti
Methode: DAN1.1Humus
DAN2.2Humus
DANF1.1Boden
DANF1.1Humus
OAKW1.1Boden
OAKW1.1Humus
OAKWEG1.1
Linie: Ti
Wellenlange: 334.941 .
Messbereich [pg/l]: BG - 15 Tl_
Standards: Blank
A3SM
Bemerkungen: Untergrund-
Korrektur:
Pos. links: 1
Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 21
Pixelanzahl: 1

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, suprapur in 250 ml).



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Ti Tiges ICP(sim) TiTigesICP8.1 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bandas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S14.2 zusammetigeste

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca€IErhéhung der Salzkonzentration und Ver-
einheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusata @t als internem Standard. Dazu wird Uber ein
T-Stick und einen 2. Kanal der Schlauchpumpe zwbéhzufiihrung die Scandium/Casium-
Losung im Verhaltnis Probe:Losung von 10:1 der Brébntinuierlich zudosiert und tber eine
Glasrohrspirale mit 5 Windungen gemischt.

Kodnigswasseraufschlusslosungen (OAKW) werden van déessen mit einem Dilutor 1:5 ver-
ddnnt.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdiskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach dehtng, alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 3 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemdestens 3 Proben pro Serige

Standardmaterial QStM1.1 Messung der Standarddutstisungen ISE974-
LosungDANF und ISE974L6sungKéWa; erlaupte
Abweichung bei HE 5 %, bei SM 10 % vom Sollwert

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Ti-Konzentrationen werden in dispeathenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Ti Tiges ICP(sim) TiTigesICP16.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.02.2007
TITAN

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1 | 0,00060,002| 12 |
geeignet fur:
Boden DANF1.1, OAKW1.1
Humus DANL1.1, DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D64.1.6.1
HFA-Code|D;4;1;2;-1;-1;2

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekpal zerlegt, und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich dgensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Proleds geschlossen werden. Die
Plasmabetrachtung erfolgt radial.

Stérungen:

Ti
Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisfiiiwerden durch Setzen von 2 Untergrund=
korrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Sturch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Geratevergleich Iris Advatage / |Nolte: ICP Emissionsspektroskopie fur
ICAP6500 Praktiker; Weinheim, 2002

Sammelanhang S20.1: Gerateparameter fiin Montaser, Golightly: Inductively Coupled
verschiedene MethodepPlasmas in Analytical Atomic Spectrometry;

Kurzanleitung ICP4.1 Weinheim, 1987

Kurzanleitung ICP-DV2.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Ti Tiges ICP(sim) TiTigesICP16.1 2

Analysengerate und Zubehor:

ICAP 6500 der Fa. ThermoFisher mit axialer undakiPlasmabetrachtung (DUO-Option)
Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und si@gsaure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Laminar Flow Box FBS der Fa. Spetec, fur Probengebe

Szintillationsgefasse, 20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

Multipette der Fa. Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Dilutor der Fa. Hamilton, Microlab plus 1000

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{ 65 %, suprapur
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.

Losungen:
Spulsaure: 30 ml 65 %. HN®.a. werden mit bO demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Ti: AAS-Standard (Fa. B. Kraft) => 1 g/I Ti

Al, As, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K, Mg,

Mn, Na, Ni, Pb, Zn: Losung A: ICP-Standards (FaKBaft) => jeweils 1 g/l

Cd, Co, Cr, Cu, Ni: Lésung B: 1:10 Verdiunnungen 6sung A => jeweils 0,1 g/l

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S:
AAS-Standards (Fa. B. Kraft) => jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Standardlésung GAL: In einen 250 ml-PFA-Kolben wer®,125 ml der Cd-, sowie je 0,25 ml
der Co-, Cr-, Cu- und Ni-Lésungen B gegeben. Damarken 0,1 ml der

Zn-, sowie je 0,5 ml der Al-, Fe-, Mg- Mn- und N@R-Standard-

l6sungen. Des Weiteren werden je 0,1 ml der P-$in@,25 ml der K-Tj
sowie 1 ml der Ca-AAS-Standardldsungen zugegeben. Kblben wird

mit 7,5 ml HNGQ 65 % suprapur versetzt und mit,(® bidemin.
aufgefulit.

=> 50 g/l Cd, 100 pg/l Co, Cr, Cu und Ni, 400 pgil 2 mg/l Al, Fe,
Mn, Na, P und S, 4 mg/l Mg, 5 mg/l K, 20 mg/I Ca.




Element Form

Gerat Methoden-Nr. Seite

Ti Tiges

ICP(sim) TiTigesICP16.1 3

Standardlésung GA2:

Standardlésung GA3:

Standardlésung GA4:

Standardlésung GAS5:

In einen 250 ml-PFA-Kolben werd,25 ml der Cd-, sowie jeweils
0,5 ml der Co-, Cr-, Cu- und Ni-Lésungen B gegeligazu kommen 0,2
ml der Zn-, 0,25 ml der K-, je 0,5 ml der Mg- unt-P1 ml der Ba-,
sowie je 5 ml der Al- und Fe-ICP-StandardlésungBes Weiteren
werden je 0,5 ml der Mn-, Na- und P-, sowie 2 mil@a-AAS-Standard-
I6sung zugegeben. Der Kolben wird mit 7,5 ml HN& % suprapur
versetzt und mit 5D bidemin. aufgefullt.

=> 100 pg/l Cd, 200 pg/l Co, Cr, Cu und Ni, 800z, 2000 pg/l Pb,
1 mg/l K, 2 mg/l Mg, 4 mg/l Ba, 10 mg/l Mn, Na uid 20 mg/I Al und
Fe, 40 mg/l Ca.

In einen 250 ml-PFA-Kolben wer®,375 ml der Cd- und 0,75 ml der
Cu-Loésungen B gegeben. Dazu kommen 0,25 ml der@a+nl der Zn-
und 2 ml der Ti-ICP-Standardlésungen. Des Weiteverden je 1 ml der
Mn-, Na-, P- und S-, je 2 ml der Al-, K- und Mggveie 5 ml der Fe-
AAS-Standardlésungen gegeben.

=> 150 pg/l Cd, 300 pg/l Cu, 1200 pg/l Zn, 1 ngd, 8 mg/l Ti, 20 mg/l
Mn, Na, P und S, 40 mg/l Al und K, 100 mg/l Fe.

In einen 250 ml-PFA-Kolben werd®,125 ml der As-, je 0,25 ml der
Na- und Mn- sowie 0,5 ml der Ti-ICP-Standardiésungegeben. Dazu
kommen 0,05 ml der P-, 0,25 ml der S-, je 1 mlKeund Mg-, 2 ml
der Fe- sowie je 5 ml der Al- und Ca-AAS-Standasdligen. Der
Kolben wird mit 7,5 ml HNQ@ 65 % suprapur versetzt und mit®
bidemin. aufgefullt.

=> 500 pg/l As, 1 mg/l Mn, Na und P, 2 mg/l Tiptg/l S, 20 mg/l K
und Mg, 40 mg/l Fe, 100 mg/l Al und Ca.

In einen 250 mI-PFA-Kolben werge 0,75 ml der Co- und Ni- sowie
1 ml der Cr-Losungen B gegeben. Dazu kommen 0,denlZn- und 4
ml der Ti-ICP-Standardlosungen. Des Weiteren weljgefl,25 ml der
Ca-, Mn-, Na- und P sowie je 0,5 ml der Al-, Fe-, Mg- und S-AAS- TI
Standardlosungen gegeben.

=> 300 pg/l Co und Ni, 400 pg/l Cr, 1600 pg/l Znng/l Ca, Mn, Na
und P, 10 mg/l Al, Fe, Mg, Kund S, 16 mg/I Ti.




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Ti Tiges ICP(sim) TiTigesICP16.1 4

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldésungen, die nebemch andere Elemente enthalten (siehe Sam-
melanhang S20.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 mg/I Ti
GA1l 2,0mg/l Ti
GA2 10,0 mg/I Ti
GA3 20,0 mg/l Ti
GA4 1,0 mg/l Ti
GA5 5,0 mg/l Ti

Kontrollstandard

K24 1,0 mg/l Ti

Methode: DAN1.1Humus
DAN2.2Humus
DANF1.1Boden
DANF1.1Humus
OAKW1.1Boden

OAKW1.1Humus

OAKWEG1.1
Element: Ti
Wellenléange: 337.280

Plasmabeobachtung: radial

Messbereich [mg/l]: BG — OMG
Standards: Blank

GA3

GA4

GA5

Bemerkungen: Pixelbreite: 3 )

Pixelhohe: 1 Ti
Untergrund-
korrektur:

Pos. links: 5

Pixelanzahl: 2

Pos. rechts: 15

Pixelanzahl: 1

Der Blank wird in 2%-iger HN@angesetzt ( 7,5 ml HNGB5 %, suprapur in 250 ml,B bidemin.)




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Ti Tiges ICP(sim) TiTigesICP16.1 5

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP4.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sindamr8elanhang S20.1 zusammengestellt.

Als Probengefasse werden sauregesplulte Szintilsgefasse (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.
Kodnigswasseraufschlusslosungen (OAKW) werden vom dglessen mit einem Dilutor 1:5
verdinnt.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdiskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach dehtng, alle 15 Proben und
nach  jeder Eichungswiederholung; erlaybte
Abweichung 3 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemdestens 3 Proben pro Seris

117

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Ti-Konzentrationen werden in digpeathenden Datenblétter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogr&ELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.




Anhang Nr.| 1 far Ti Tiges ICP(sim) TiTigesICP16.1

Geratevergleich Iris Advantage / iICAP 6500:

Darstellung einer Vergleichsmessung der MethodeigéSICP8.1 und der hier beschriebenen
Methode an der Kénigswasseraufschluss-Serie 2007.H00

Titan

y=1,0714x
R%=0,9978

iCAP 6500 (ppm)

0 T \

0 1 2 3
Iris Advantage (ppm)




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Zn Znges ICP(sim)/USN ZnZngesICP2.3 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.07.2000
ZINK

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULL, EXT1:2H201.1, GBL 1.1; DAN2.2 | | @] 750
geeignet fur:
Boden GBL1.1, EXT1:2H201.1
Humus

Pflanze DAN2.2
Wasser ANULL

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D73.1.4.2/D73.1.6.4
HFA-Code|D;4;2;3;1;9;1

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdochfrequenzplasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadur@nden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfiihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Gitter spektral zerlagid die Intensitat des Lichtes bei den elementspe-
zifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Elememnteverschiedenen Photozellen gemessen.
Durch Vergleich der Intensitaten bei Probe- unch&adiésungen kann auf die Elementkonzen-
trationen in der Probelésung geschlossen werden.

Um eine mdglichst hohe Messempfindlichkeit zu efren, wird eine axial gestellte Argonplasma-
fackel und ein Ultraschall-Zerstduber (USN) eingitseDadurch wird der Plasmafackel eine
wesentlich héhere Aerosolkonzentration zugefiihas wu einer 5-10-fach hoheren Signalintensitat
fahrt.

Stérungen:
Die Elemente Cu, Fe, Mo und Ni storen durch Lintegriagerung bei hoher Konzentration. Fur Fe

und Ni wird diese Storung durch rechnerische Iieenent-Korrektur auf der Basis von ermittelten
Korrekturfaktoren behoben. Bei den Elementen CuMondkommt es nur bei hohen Konzentratio-
nen des Storelements, die in der Regel nicht inRtebeldsungen vorkommen, zu Stérungen. Wer-
den die im Anhang 1 genannten Konzentrationen tt#efemente tUberschritten, so sind die gemes-
senen Zn-Gehalte falsch.

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisfliiwerden durch Setzen eines Untergrund-
korrekturpunktes an geeigneter Stelle (keine Stpurch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.
Gesamtmatrix-Stérungen bei der Verwendung eines W@klen durch CsCl-Zusatz minimiert.
Viskositatsschwankungen aufgrund unterschiedlicB@samtsalzkonzentrationen werden durch
Messung mit internem Standard ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Linienstérungen und ihre Korrektuvlontaser, Golightly: Inductively Coupled

Sammelanhang S6.3: Gerateparameter fur yétasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
schiedene Methoden Weinheim, 1987

Kurzanleitung ICP2.1

Kurzanleitung ICP-DV1.2/2.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim)/USN ZnZngesICP2.3 2

Analysengerate und Zubehor:

ICAP 61E Trace Analyser der Fa. Thermo Jarrell Asthaxialer Plasmafackel

Probengeber TJA 300 (umgebaut auf 2 Racks mit j[§z&tillationsgefassen (20 ml, Fa. Sarstedt))
mit Staub-Abdeckhaube

Rechner mit Software Thermospec (Version 6.0)

Ultraschall-Zerstauber U 5000 Ader Fa. Cetac

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu

Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.

Salpetersaure (HN{ 65 %, suprapur

Salpetersaure (HN{ 65 %, p.a

Yttrium (Y)-Standardlésung 1000 mg/l fir ICP in SHAO;

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Yttrium/Casium-Lésung: 0,63 g CsCl werden in einémi-Glaskolben eingewogen, mit 2 ml
Yttrium-Standardlésung sowie 30 ml konz. Hi\@rsetzt und mit FO
demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Zn: ICP-Standard (Fa. B. Kraft) => 1 g/l Zn
1 ml davon wird in einen 100 ml PFA-Kolben gegebmit,3 ml HNG;,
65 % suprapur versetzt und mi® bidemin. aufgeftllt => 0,01 g/l

Cd, Co, Cr, Cu, Ni: ICP-Standards (Fa. B. Kraft)jeweils 1 g/l
1 ml davon wird jeweils in einen 100 ml PFA-Kolbgageben, mit 3 ml
HNOs; 65 %, suprapur versetzt und mit,(H bidemin. aufgefillt
=>0,01 g/l

Al, As, Mg, Mn, Pb: ICP-Standards (Fa. B. Kraft) pweils 1 g/l

Al, Ca, Fe, Mg, Mn, P, S, Ti: AAS-Standards (FaKBaft) => jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Standardldésung ICPUT5: In einen 250 ml PFA-Kolbegrden 0,5 ml Cd, 0,5 ml Cr, 2,5 ml Co,
2,5 ml Cu, 2,5 ml Ni und 2,5 ml As der 0,01 g/l ledtenden Stamm-
I6sungen gegeben; dazu kommen 0,05 ml Pb, 0,1Z5n0,5 ml Al, 0,5
ml Fe, 0,5 ml Mg und 0,625 ml Mn der 1g/l enthatten Stammldésun-
gen. Es werden 7,5 ml HN@5 %, suprapur zugegeben und myOH
bidemin. auf 250 ml aufgefullt.

=> 20 ug/l Cd, 20 pg/l Cr, 100 pg/l Co, 100 pgd, @00 pg/l Ni,

100 pg/l As, 200 pg/l Pb, 500 pg/l Zn, 2 mg/l AlpRy/l Fe, 2 mg/l Mg
und 2,5 mg/l Mn.

Zn



Element Form

Gerat Methoden-Nr.

Seite

Zn Znges

ICP(sim)/USN ZnZngesICP2.3

3

Standardldésung ICPUTS8: In einen 250 ml-Glaskolberden 0,5 ml Mg-, 0,5 ml P-, 0,5 ml S-,
1 ml Al-, 1 ml Fe-, 1 ml Mn- 1 ml Ti- und 2 ml Cder 5g/I enthaltenden
AAS-Standardlésung gegeben, mit HBlG65 %, p.a versetzt und mit
H,O bidemin. auf 250 ml aufgefullt.

=> 20 mg/l Al, 40 mg/l Ca, 20 mg/l Fe, 10 mg/l M2f) mg/l Mn, 10 mg/I

P, 10 mg/l S und 20 mg/l Ti.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neberu2m andere Elemente enthalten (siehe Sam-
melanhang S6.3), fur die verschiedenen Methodeweradet (Der Standard ICPUT8 wird wegen
der Storelemente bendtigt. Er enthélt kein Zn.)

Standards

Blank: 0,0 pg/l Zn
ICPUT5:  500,0 pg/l Zn
ICPUTS: 0,0 pg/l Zn

Kontrollstandard

K21 100,0 pg/l Zn

Methode:

ANULUT
GBLUT
EXTUT
DANUT

Linie:
Wellenléange:
Messbereich [ug/l]:
Standards:

Zn
213,856

BG - OMG

Blank
ICPUT5
ICPUTS8

Bemerkungen:

Untergrun
Korrektur
+24
Interelem.-
Korrektur

bei Fe, Ni

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, suprapur in 250 ml).




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim)/USN ZnZngesICP2.3 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP2.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S6.3 zusammenligestel

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca€IErhéhung der Salzkonzentration und Ver-
einheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusatma Yoals internem Standard. Dazu wird tber ein
T-Stick und einen 2. Kanal der Schlauchpumpe zobdéhzufihrung die Yttrium/Casium-Losung
im Verhaltnis Probe:Lésung von 10:1 der Probe kandérlich zudosiert und tber eine Glasrohr-
spirale mit 5 Windungen gemischt.

Als Probengefasse fur den umgebauten ProbengeBeBdW werden sauregespulte Szintillations-
gefasse (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Bodenextrakte werden mit 600 pl HN&onz. pro 20 ml Probe versetzt.
Schwermetallwasserproben (versetzt mit 1 ml HMOnz. pro 100 ml Probe) werden mit 400 ul
HNO; konz. pro 20 ml Probe versetzt.

Salpetersaure DruckaufschluBlosungen (DANUT) werdéne Zusatz direkt aus den Proben-
gefassen gemessen.

Achtung: Bei Bodenextrakten und Schwermetall-Wasserprobéasen beim Erstellen der Auto-
sampler-Table (siehe Geratekurzanleitung ICP2.Ijefale Verdiinnungsfaktoren eingegeben wer-
den:

Probel6sung Faktor
Bodenextrakte 1,03
SM-Wasserproben 1,02

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualit@iskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K21; Messung nach dehtng, alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 5 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probémdestens 3 Proben pro Serige

Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird deanfiard Wasser SM1
mitgemessen; erlaubte Abweichung 10 %

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Zn-Konzentrationen werden in digpesthenden Datenblatter eingetragen bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogralf@PUNKER bzw. RELAQS (siehe
Kurzanleitung ICP-DV1.2 bzw. 2.1) bearbeitet.




Anhang Nr.| 1 far Zn Znges ICP(sim)/USN ZngesICP2.3

Linienstorungen und ihre Korrektur

Tabelle 1a:
Storungen und ihre Korrektur bzw. Bewertung beifieiMessung:

Stor- | Spek- Korrekturen:
ele- | trum
ment | (Abb
Interelementkorrektur Untergrundkorrek- Keine
tur Korrektur
Faktor- | Korrektur- | Korrektur-| Unter- | Stérung alj Stérung ab
ermittiung faktor 1 faktor 2 grunkctj- (ppm): (ppm)
(Abb.) punkte
Fe 1 2 0,008* -
Ni 3 4 0,0032*
Cu 5 1
Mo | 6 0,2

* Die Korrekturfaktoren konnen sich tber langeré&a@me durch Instabilitaten der Optik veran-
dern. Sie werden deshalb regelméafig durch Messqueredler Standardlésungen tberprift und
gegebenenfalls korrigiert.

Abb. 1: Fe (20 ppm) Stérung bei Zn (2,5 ppb) ABbBEZL-Faktorermittlung
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Anhang Nr.| 1 far Zn
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ZngesICP2.3

Abb. 3: Ni (0,5 ppm) Stérung bei Zn (2,5 ppb)
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Abb. 5: Cu (1 ppm) Stdrung bei Zn (2,5 ppb):
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Zn Znges ICP(sim)/USN ZnZngesICP3.2 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.07.2000
ZINK

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DANF1.1, DAN2.2, OAKW1.1 | 035 | 1 | 4000]
geeignet fur:
Boden OAKW1.1, DANF1.1
Humus OAKW1.1, DANF1.1, DAN2.2
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D73.1.6.4

HFA-Code|D;4;2;3;1;9;1

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probel6osung wird in einem induktiv gekoppeltdochfrequenzplasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Gitter spektral zerlagid die Intensitat des Lichtes bei den elementspe-
zifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Elememnteverschiedenen Photozellen gemessen.
Durch Vergleich der Intensitaten bei Probe- unch&adiésungen kann auf die Elementkonzen-
trationen in der Probel6sung geschlossen werden.

Um eine mdglichst hohe Messempfindlichkeit zu etren, wird eine axial gestellte Argonplasma-
fackel und ein Ultraschall-Zerstduber (USN) einggseDadurch wird der Plasmafackel eine
wesentlich héhere Aerosolkonzentration zugefiihas wu einer 5-10-fach hdéheren Signalintensitat
fuhrt.

Stérungen:
Die Elemente Cu, Fe, Mo und Ni storen durch Linteringerung bei hoher Konzentration. Fur Fe

und Ni wird diese Stérung durch rechnerische Ihéenentkorrektur auf der Basis von ermittelten
Korrekturfaktoren behoben. Bei den Elementen Cu Medkommt es nur bei hohen Konzentra-
tionen des Storelements, die in der Regel niclden Probelésungen vorkommen, zu Stérungen.
Werden die im Anhang 1 genannten KonzentrationgnStiérelemente Uberschritten, so sind die
gemessenen Zn-Gehalte falsch.

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisfliiwerden durch Setzen eines Untergrund
korrekturpunktes an geeigneter Stelle (keine Stpurch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.
Gesamtmatrixstbrungen bei der Verwendung eines W&klen durch CsCl-Zusatz minimiert.
Viskositatsschwankungen aufgrund unterschiedlicB@samtsalzkonzentrationen werden durch
Messung mit internem Standard ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Anhang 1. Linienstérungen und ihre Korrektuvlontaser, Golightly: Inductively Coupled

Sammelanhang S10.2: Gerateparameter firn Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
verschiedene MethodepWeinheim, 1987

Kurzanleitung ICP2.1
Kurzanleitung ICP-DV1.2/2.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim)/USN ZnZngesICP3.2 2

Analysengerate und Zubehor:

ICAP 61E Trace Analyser der Fa. Thermo Jarrell Asthaxialer Plasmafackel

Probengeber TJA 300 (umgebaut auf 2 Racks mit j[§z&tillationsgefassen (20 ml, Fa. Sarstedt))
mit Staubabdeckhaube

Rechner mit Software Thermospec (Version 6.0)

Ultraschall-Zerstauber U 5000 Ader Fa. Cetac

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu

Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.

Salpetersaure (HN{ 65 %, suprapur

Salpetersaure (HN{ 65 %, p.a

Yttrium (Y)-Standardlésung 1000 mg/l fir ICP in SHAO;

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Yttrium/Casium-Losung: 0,63 g CsCl werden in einém-Glaskolben eingewogen, mit 50 ml
Yttrium-Standardlésung sowie 30 ml konz. Hi\@rsetzt und mit FO
demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Zn: ICP-Standard (Fa. B. Kraft) => 1 g/l
Cd: ICP-Standard (Fa. B. Kraft) => 1 g/l
1 ml davon wird in einen 100 ml PFA-Kolben gegebmit, 3 ml HNG;
65 %, suprapur versetzt und mig®ibidemin. aufgefullt => 0,01 g/l Cd
Al, As, Ba, Co, Cr, Cu, Fe, Mn, Ni, Pb: ICP-Stardfa(Fa. B. Kraft) => jeweils 1 g/l
Al, Ca, Fe, Mg, Mn, P, S, Ti. AAS-Standards (FaKBaft) => jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Standardlésung GAUTS: In einen 250 ml PFA-Kolbenrdea 1,25 ml der 0,01 g/ Cd-
Stammlosung, 0,05 ml Co-, jeweils 0,125 ml Cr-, Quod Ni-, jeweils
0,75 ml Pb- und Zn-, sowie jeweils 2,5 ml Mn-, kexd Ba- der 1 g/l
Stammlésungen gegeben. Es werden 7,5 ml HNG %, suprapur
zugegeben und mit4® bidemin. auf 250 ml aufgefullt.
=> 50 pg/l Cd, 200 pg/l Co, 500 pg/l Cr, 500 pgd, GO0 pg/l Ni,
3000 pg/l Pb, 3000 pg/l Zn, 10 mg/l Ba, 10 mg/l E&mg/l Mn.




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim)/USN ZnZngesICP3.2 3

Standardlésung HUGAKWUT7: In einen 250 ml-Glaskollveerden jeweils 2,5 ml Al-, Ca- und
Fe-, jeweils 1 ml Mg-, Mn- und Ti-, 0,25 ml P- uf¢ ml S- der 5 g/l
enthaltenden AAS-Standardldsung gegeben. Dazu kon®y25 ml der
19/l enthaltenden As-Stammldsung. Es werden 7,5IND3 65 %, p.a
zugegeben und mit4® bidemin. auf 250 ml aufgefulit.
=> 50 mg/l Al, 50 mg/l Ca, 50 mg/l Fe, 20 mg/l M) mg/l Mn,
5 mg/l P, 10 mg/l S, 20 mg/l Ti und 0,5 mg/I As.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neberu2m andere Elemente enthalten (siehe Sam-
melanhang S10.2), fur die verschiedenen Methodenmeralet (Der Standard HUGAKWUT7 wird
wegen der Stérelemente bendtigt. Er enthalt kejn Zn

Standards
Blank: 0,0 pg/l Zn
GAUT5 3000,0 pg/l Zn

HUGAKWUT? 0,0 g/l Zn

Kontrollstandard

K22 500,0 pgl/l Zn

Methode: KWUT
GAUT
DANHUT
Linie: Zn
Wellenléange: 213,856
Messbereich [ug/l]: BG - OMG
Standards: Blank
GAUTS
HUGAKWUT7
Bemerkungen: Untergrund-
Korrektur
+24
Interelem.-
Korrektur
bei Fe, Ni

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, suprapur in 250 ml).




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim)/USN ZnZngesICP3.2 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP2.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S10.2 zusammetigeste

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca€IErhéhung der Salzkonzentration und Ver-
einheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusatma Yoals internem Standard. Dazu wird tber ein
T-Stick und einen 2. Kanal der Schlauchpumpe zobdéhzufihrung die Yttrium/Casium-Losung
im Verhaltnis Probe:Lésung von 10:1 der Probe kuanérlich zudosiert und tber eine Glasrohr-
spirale mit 5 Windungen gemischt.

Als Probengefasse fur den umgebauten ProbengeBeBdW werden sauregespulte Szintillations-
gefasse (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Kdnigswasseraufschlu3losungen (KWUT) von Boden-ghiisssen werden mit einem Dilutor 1:10
verdinnt und anschlie3end mit einer Multipette @RBINO; konz. zugesetzt.
Kdnigswasseraufschlu3losungen (KWUT) von Humusdlifissen werden mit einem Dilutor 1:5
verdinnt.

Gesamtaufschluf3losungen (GAUT) von Bodenaufschilisgerden mit 2 %iger HNO1:2 ver-
ddnnt.

Achtung: Bei KW-Boden- und Humus-, sowie GA-Bodenaufschdiissmiissen beim Erstellen der
Autosampler-Table (siehe Geréatekurzanleitung ICPlgende Verdinnungsfaktoren eingegeben
werden:

Probel6sung Faktor
KW-Lsg. Boden 10,15
KW-Lsg. Humus 5,00
GA-Lsg. Boden 2,00

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualit@iskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgtn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K22; Messung nach dehtng, alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 5 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probémdestens 3 Proben pro Serige

Standardmaterial QStM1.1 Messung der Standarddugsttisungen ISE974-L0-
sungDANF und ISE974L6sungKoéWa; erlaubte Ab-
weichung bei HE 5 %, bei SM 10 % vom Sollwert

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Zn-Konzentrationen werden in digpesthenden Datenblatter eingetragen bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogralf@PUNKER bzw. RELAQS (siehe
Kurzanleitung ICP-DV1.2 bzw. 2.1) bearbeitet.

Zn



Anhang Nr.| 1 far Zn Znges ICP(sim)/USN ZngesICP3.2
Linienstorungen und ihre Korrektur
Tabelle 1a:
Storungen und ihre Korrektur bzw. Bewertung beifieiMessung:
Stor- | Spek- Korrekturen:
ele- | trum
ment | (Abb
Interelement-Korrektur Untergrund-Korrek- Keine
tur Korrektur
Faktor- | Korrektur- | Korrektur-| Unter- | Stérung alj Stérung ab
ermittlung faktor 1 faktor 2 grunkctj- (ppm): (ppm)
(Abb.) punkte
Fe 1 2 0,08* -
Ni 3 4 0,0032*
Cu 5 1
Mo | 6 0,2

* Die Korrekturfaktoren konnen sich tber langeré&a@me durch Instabilitaten der Optik veran-
dern. Sie werden deshalb regelméafig durch Messqueredler Standardlésungen tberprift und

gegebenenfalls korrigiert.

Abb. 1: Fe (20 ppm) Stérung bei Zn (2,5 ppb)

SHYEST Nt M UNZEpb N 18/189% 11:21:15
n 213.8%672 Intensity = 24 SCALE: ¥ 859
Maximmis): 2 *»
| 2
Z),,
E —
o 1
; ald
5 =
i 107
5,,
¥4
I NN N NN E NN i 1 0
Cursor Vavelength: 213,866

Cursor : FRINARY.

M

AbbEZ-Faktorermittlung

Fe-Stérung bei Zn

100
Fe (pom)




Anhang Nr.| 1 far Zn

Znges

ICP(sim)/USN

ZngesICP3.2

Abb. 3: Ni (0,5 ppm) Stérung bei Zn (2,5 ppb)
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Zn Znges ICP(sim) ZnZngesiCP4.1 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.01.2001
ZINK
Untersuchungsmethode NG BG OMG
[EXTEDTAL.1 | 06 | 2 | 3000]

geeignet fur:
Boden EXTEDTAL.1
Humus
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D73.1.5.2

HFA-Code | D;4;2;2;-1;-1;1

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probel6osung wird in einem induktiv gekoppeltdochfrequenzplasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Gitter spektral zerlagid die Intensitat des Lichtes bei den elementspe-
zifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Elementeverschiedenen Photozellen gemessen.
Durch Vergleich der Intensitaten bei Probe- unch&adiésungen kann auf die Elementkonzen-
trationen in der Probel6sung geschlossen werden.

Um eine mdglichst hohe Messempfindlichkeit zu etren, wird eine axial gestellte Argonplasma-
fackel eingesetzt, was zu einer 2-5-fach hohergndiintensitat fuhrt (glinstigeres Signal-Rausch-
Verhaltnis)

Storungen:

Die Elemente Fe und Ni stéren durch Linientberlaggr Diese Stérung wird durch rechnerische
Interelementkorrektur auf der Basis von ermittekemrekturfaktoren behoben.

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisfliiwerden durch Setzen eines Untergrund-
korrekturpunktes an geeigneter Stelle (keine StHdurch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.

Das Element Fe wird mit einem 20 ppm Fe enthaltertsiandard geeicht. Die dadurch bedingte
Ungenauigkeit der Messung fiir Fe im Bereich obé&r28I0 ppm ist wegen des niedrigen IEC-Fak-
tors jedoch zu vernachlassigen.

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Linienstérungen und ihre Korrektuviontaser, Golightly: Inductively Coupled

Sammelanhang S12.1: Geréateparameter fun Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
verschiedene MethodenWeinheim, 1987

Kurzanleitung ICP2.1
Kurzanleitung ICP-DV1.2/2.1 7n




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim) ZnZngesiCP4.1 2

Analysengerate und Zubehor:

ICAP 61E Trace Analyser der Fa. Thermo Jarrell Asthaxialer Plasmafackel

Zyklonmischkammer und Meinhard-Zerstauber

Argonbefeuchter der Fa. Thermo Jarrell Ash

Probengeber TJA 300 (umgebaut auf 2 Racks mit j[§z&tillationsgefassen (20 ml, Fa. Sarstedt))
mit Staubabdeckhaube

Rechner mit Software Thermospec (Version 6.0)

Multipette der Fa. Eppendorf

Chemikalien:
Na-EDTA (Titriplex |||) (C10H14N2Na208 * ZHZO)

LOosungen:

0,1m EDTA-LGsung: in einen 1 |-Kolben wird eine Adlle Titriplex Il gegeben und mit D
bidemin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Zn: ICP-Standard (Fa. B. Kraft) => 1 g/l
As, Ba, Cd, Cr, Co, Cu, Ni, Pb: ICP-Standards B-&raft) => jeweils 1 g/l
Al, Fe, Ti: AAS-Standards (Fa. B. Kraft) => jewelgy/I|

Standardldésungen:

Standardlésung EDTAL: In einen 250 ml PFA-Kolberrdea jeweils 0,25 ml Cd-, Co-, Cr-, Cu-
und Ni-, 0,5 ml Zn- sowie 2,5 ml Pb- der 1 g/l eaitanden Stammlésun-
gen gegeben und mit 0,1 molarer EDTA-LAsung aufrdb@ufgefillt.
=> 1000 pg/l Cd, 1000 pg/l Co, 1000 pg/l Cr, 10091 Cu, 1000
pa/l Ni, 10 000 pg/l Pb, 2000 pg/l Zn.

Standardlésung EDTAZ2: In einen 250 ml-Glaskolbender jeweils 1 ml Al-, Fe- und Ti der 5 g/l
enthaltenden AAS-Standardldsungen gegeben. Dazunkon®,1 ml As
und 0,5 ml Ba der 1g/l enthaltenden Stamml&sungsnwird mit 0,1
molarer EDTA-LOsung auf 250 ml aufgefullt.
=> 20 mg/l Al, 20 mg/l Fe, 20 mg/l Ti, 2 mg/| Ba@ g/l As.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neberu2m andere Elemente enthalten (siehe Sam-
melanhang S12.1), fur die verschiedenen Methodenerelet (Der Standard EDTA2 wird wegen
der Storelemente bendtigt. Er enthélt kein Zn):




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim) ZnZngesiCP4.1 3
Standards
Blank 0 pg/l Zn
EDTA1 2000 pg/l Zn
EDTA2 0 ug/l Zn
Kontrollstandard
K23 1000 pg/l Zn
Methode: EDTA
Linie: Zn
Wellenléange: 213,856
Messbereich [ug/l]: BG — OMG
Standards: Blank
EDTAl1
EDTA2
Bemerkungen: Untergrund-
Korrektur
+24
Interelem.-
Korrektur
bei Fe, Ni
Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP2.1 beschrieben.
Die Gerateparameter werden am ICP-Gerét durch Bendas jeweiligen Methodennamens aufge-

rufen. Sie sind im Sammelanhang

S12.1 zusammetigeste

Als Probengefasse fur den umgebauten ProbengelBeBdU werden sauregespulte Szintillations-
gefasse (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdiskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefluhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSst.1.1

nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Ab
chung 5 %

K23; Messung nach dehtng, alle 16 Proben und

vei-

Wiederholungsmessung QWM1.2

Ca. 5 % aller Probéemdestens 3 Proben pro Seris

11%

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Zn-Konzentrationen werden in digpesthenden Datenblatter eingetragen bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogralf@PUNKER bzw. RELAQS (siehe
Kurzanleitung ICP-DV1.2 bzw. 2.1) bearbeitet.

Zn



Anhang Nr.| 1 far Zn Znges ICP(sim) ZngesICP4.1

Linienstorungen und ihre Korrektur

Tabelle 1a:
Storungen und ihre Korrektur bzw. Bewertung beifieiMessung:

Stor- | Spek- Korrekturen:
ele- | trum
ment | (Abb
Interelement-Korrektur Untergrund- Keine
Korrektur Korrektur
Faktor- | Korrektur- | Korrektur-| Unter- | Stérung alj Stérung ab
ermittlung | faktor 1 faktor 2 | grund- (ppm): (ppm)
(Abb.) punkte
Fe 1 2 0,074* -
Ni 3 4 0,0032*

* Die Korrekturfaktoren kdnnen sich tber langeré&a@me durch Instabilitaten der Optik veran-

dern. Sie werden deshalb regelméafig durch Messqueredler Standardlésungen tberprift und
gegebenenfalls korrigiert.

Abb. 1: Fe (250 ppm) Stérung bei Zn (25 ppb) ABBHEC-Faktorermittlung
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Anhang Nr.| 1 far Zn

Znges

ICP(sim) ZngesICP4.1

Abb. 3: Ni (1 ppm) Stérung bei Zn (25 ppb)
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Zn Znges ICP(sim) ZnZngesICP8.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 10.03.2003
ZINK

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1 | 04| 1,4 300p
geeignet fur:
Boden DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1
Humus DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D73.1.6.4

HFA-Code | D;4;1;2:2;4;1

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000 °C erhitzt. Dadweinden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich dgensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

Storungen:

Das Element Fe stort durch Linientberlagerung. ®i8srung wird durch rechnerische Inter-
elementkorrektur auf der Basis eines ermitteltenrédurfaktors behoben. Verschiebungen des
Untergrundes durch Matrixeinflisse sowie Stérunderch Linien des Elementes Ti werden durch
Setzen von 2 Untergrundkorrekturpunkten an geeggrigtelle (keine Stérung durch Linien anderer
Elemente) ausgeglichen. Gesamtmatrixstérungen werdkirch CsCl-Zusatz minimiert.
Viskositatsschwankungen aufgrund unterschiedlicB@samtsalzkonzentrationen werden durch
Messung mit internem Standard ausgeglichen.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Linienstérungen und ihre Korrektuikolte: ICP Emissionsspektroskopie fur
Sammelanhang S14.2: Gerateparameter fun Peaktiker; Weinheim, 2002

schiedene Methoden |Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Kurzanleitung ICP3.1 Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Kurzanleitung ICP-DV2.1 Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim) ZnZngesICP8.1 2

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Elemental mit radiBlesmafackel
Standard-Injektorrohr 1,5 mm flr wassrige und dalsaure Lésungen
Zyklonmischkammer und Meinhard-Zerstauber

Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu

Multipette der Fa. Eppendorf

Dilutor der Fa. Hamilton Microlab plus 1000

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Salpetersaure (HN{) 65 %, suprapur.

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml konz. HNQverden mit HO demin. auf 1 | aufgefulit.

Scandium/Casium-Ldsung: 1,26 g CsCl werden in eidelrGlaskolben eingewogen, mit 10 ml
Scandium-Standardlésung sowie 30 ml konz. HM&setzt und mit KO
demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldésungen:

Zn: ICP-Standard (Fa. B. Kraft) => 1 g/l Zn

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S:  AAS-Standards (BaKraft) => jeweils 5 g/I
Al, Ca, Ba, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, Mg, Mn, Ni, Pb, TCP-Standards (Fa. B. Kraft) => jeweils 1 g/

Standardldésungen:

Standardlésung A1SM: In einen 250 ml PFA-Kolbendeerje 2,5 ml der Al- und Mg-, 0,25 ml
der Cd-, Co-, Cr-, Cu- und Ni- sowie 0,5 ml der I&R-Stammldsungen,
sowie je 1 ml der Na-, P- und S- AAS-Stammldsungegeben. Der
Kolben wird mit 7,5 ml HNQ@ 65 %, suprapur versetzt und mit(H
bidemin. aufgefulit.
=> 20 ppm Na, P und S, 10 ppm Al und Mg, je 10006 @pl, Co, Cr, Cu
und Ni, 2000 ppb Zn.

Standardlésung A2SM:  In einen 250 ml PFA-Kolbendeer je 2,5 ml der Ca- und Fe-, je 1 ml
der Mn- und Ba- und 0,5 ml der Pb - ICP-Stammlésmgowie 0,5 ml
der 5 g/l K- AAS-Stamml6ésung gegeben. Der Kolbardvmit 7,5 ml
HNO; 65 % suprapur versetzt und mig®lbidemin. aufgefulit.
=> 10 ppm Ca, Fe und K, 4 ppm Mn und Ba, 2000 ppb P




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim) ZnZngesICP8.1 3

Standardlésung A3SM: In einen 250 ml-Glaskolbendeerjeweils 2,5 ml der Al-, Ca-, Fe-, K-
und Mg- und 1 ml der Mn - AAS-Stammlésungen, soieml der 1 g/l
Ti- ICP-Stammlésung gegeben. Der Kolben wird nist Ml HNO; 65 %
p.a. versetzt und mit @ bidemin. aufgefillt.
=> 50 mg/l Al, Ca, Fe, K und Mg 20 ppm Mn, 10 ppim T

Standardldsung A4: In einen 250 ml-Glaskolben wergsveils 5 ml der Al-, Ca- und Fe-
AAS-Stammlésungen gegeben. Der Kolben wird mitrid|3HNO; 65 %
p.a. versetzt und mit @ bidemin. aufgefulit.
=> 100 mg/l Al, Ca und Fe.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardlésungen, die neberu@m andere Elemente enthalten (siehe Sam-
melanhang S14.2), fur die verschiedenen Methodemeralet:

Standards
Blank 0,0 png/l Zn
A1lSM 2000,0 pg/l Zn
A2SM 0,0 png/l Zn
A3SM 0,0 png/l Zn
A4 0,0 pug/l Zn

Kontrollstandard

K24 500 pg/l Zn
Methode: DAN2.2Humus
DANF1.1Boden
DANF1.1Humus
OAKW1.1Boden
OAKW1.1Humus
OAKWEG1.1
Linie: Zn
Wellenlange: 213.856
Messbereich [ug/l]: BG — 3000
Standards: Blank
A1SM
Bemerkungen: Untergrund-
Korrektur:
Pos. links: 1
Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 21
Pixelanzahl: 1

Der Blank wird in 2 %-iger HN@angesetzt (= 7,5 ml HN@5 %, suprapur in 250 ml).
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Zn Znges ICP(sim) ZnZngesICP8.1 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S14.2 zusammetigeste

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca€IErhéhung der Salzkonzentration und Ver-
einheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusata @t als internem Standard. Dazu wird Uber ein
T-Stick und einen 2. Kanal der Schlauchpumpe zwbéhzufiihrung die Scandium/Casium-
Losung im Verhaltnis Probe:Losung von 10:1 der Bré&bntinuierlich zudosiert und tber eine
Glasrohrspirale mit 5 Windungen gemischt.

Kdnigswasseraufschluss-Losungen (OAKW) werden \an dMessen mit einem Dilutor 1:5 ver-
ddnnt.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdiskten (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefluhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfilgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach dehtng, alle 16 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 3 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemdestens 3 Proben pro Serige

Standardmaterial QStM1.1 Messung der Standarddutstisungen ISE974-
LosungDANF und ISE974L6sungKéWa; erlaupte
Abweichung bei HE 5 %, bei SM 10 % vom Sollwert

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Zn-Konzentrationen werden in digpegthenden Datenblatter eingetragen bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.




Anhang Nr.| 1 far Zn Znges ICP(sim) ZnZngesICP8.1

Linienstorungen und ihre Korrektur:

Tabelle 1a:

Stérungen und ihre Korrektur bei der Zn-Messung:

Stor- | Spek- Korrekturen:
ele- | trum
ment | (Abb.)

Interelementkorrektur

Faktor- | Korrektur-| Korrektur-
ermittlung | faktor 1 faktor 2
(Abb.)

2 0,0288 -0,0003

M
[EEN

@D

Abb. 1: Fe (100 ppm) Storung bei Zn213.856 (20 ppbAbb. 2: IEC-Faktorermittlung

14.5

14 Zn2138 Fe-Stérung

15

125
12 ~ 12

10.5

Zn (ppb)

y = -0,000058%° + 0,082453x
R®=0,998583

0 50 100 150 200
[
213.904 213.884 213.864 213.844 213.824 Fe (ppm)

Abb. 3: Ti (50 ppm) Storung bei Zn213.856 (100 ppb)

. 1h [

213.904 213.884 213.864 213.844 213.824
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Zn Znges ICP(sim) ZnZngesiCP14.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.09.2006
ZINK

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULL, DAN2.2 | 007 | 023] 500]
geeignet fur:
Boden
Humus

Pflanze DAN2.2
Wasser ANULL

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D1.1.4.2

HFA-Code|D;4;2;3;1;-1;1

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekfral zerlegt und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich agensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

Um eine moglichst hohe Messempfindlichkeit zu ehren, werden eine axial gestellte Plasma-
fackel und ein Ultraschall-Zerstauber eingesetaddch wird der Plasmafackel eine wesentlich
hohere Aerosolkonzentration zugefuhrt, was zu eibelf-fach hoheren Messsignal fuhrt.

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisiiwerden durch Setzen von 2 Untergrund-
korrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine S@urch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.
Gesamtmatrixstérungen werden durch CsCl-Zusatz mmémi. Schwankungen in der
Aerosolerzeugung werden durch Messung mit inter8teandard beseitigt.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Geratevergleich Trace Analyzer /| Nolte: ICP Emissionsspektroskopie fur
ICAP6500 Praktiker; Weinheim, 2002

Sammelanhang S18.1: Gerateparameter fi Montaser, Golightly: Inductively Coupled
verschiedene MethodepPlasmas in Analytical Atomic Spectrometry;

Kurzanleitung ICP4.1 Weinheim, 1987

Kurzanleitung ICP-DV2.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim) ZnZngesiCP14.1 2

Analysengerate und Zubehor:

ICAP 6500 der Fa. ThermoFisher mit axialer undakiPlasmabetrachtung (DUO-Option)
Ultraschall-Zerstauber U 5000 ATder Fa. Cetac
Standard-Injektorrohr 1,5 mm flr wassrige und dalisaure Losungen
Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Laminar Flow Box FBS der Fa. Spetec fir Probengeber
Szintillationsgefasse (20 ml, Fa. Sarstedt)

Rechner mit Software iTeva

Mischsystem fir internen Standard und Matrixanpagsu

Multipette der Fa. Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

1000 ml-Messkolben aus Glas

Chemikalien:

Casiumchlorid (CsCl) p.a.

Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.

Salpetersaure (HN{) 65 %, suprapur
Y-Standardlésung 1000 mg/I fur ICP in 5% HNO

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml 65 % HN.a. werden mit 5O demin. auf 1 | aufgefullt.

Yttrium/Casium-Lésung: 0,9 g CsCl werden in einent-Glaskolben eingewogen, mit 0,4 ml
Yttrium-Standardlésung sowie 30 ml 65 % HNSuprapur versetzt und
mit H,O bidemin. auf 1 | aufgefulit.

Eichung/Standards:

Stammldésungen:

Zn: Losung A: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 1 gA Z

Zn: Losung B: 1:10 Verdinnung von Lésung A => @1Zn

Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb:  Losung A: ICP-Standards @&raft) => jeweils 1 g/l

Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb:  Lésung B: 1:10 Verdiunnungen Losung A => jeweils 0,1 g/l
Al, Ca, Ti: ICP-Standards (Fa. B. Kraft) => jewellg/l

Standardldésungen:

Standardlésung SM 1: In einen 250 ml PFA-Kolbendegarje 50 pl der Cd-, Co-, Cr- und Ni-,
100 ul der Cu- und Pb- sowie 625 pl der Zn- LésBrepwie 2,5 ml der
1 g/l enthaltenden Ca-ICP-Standardlésung gegebenKblben wird mit
7,5 ml HNG; 65 % suprapur versetzt und mii®ibidemin. aufgefullt.
=> 20 ppb Cd, Co, Cr und Ni, 40 ppb Cu und Pb, @80 Zn, 10 ppm Ca

Standardlésung IEC: In einen 250 ml PFA-Kolben werge 1 ml der Al- und Ti ICP-
Stammlésungen gegeben. Der Kolben wird mit 7,5 Gk 65 %
suprapur versetzt und mit8 bidemin. aufgefulit.
= 4 ppm Al und Ti




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim) ZnZngesiCP14.1 3

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neberu@m andere Elemente enthalten (siehe Sam-
melanhang S18.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 pug/l Zn
SM1 250,0 pg/l Zn
IEC 0,0 pug/l Zn

Kontrollstandard

K25 100 pg/l Zn
Methode: ANULLSM
DAN2.2
Element: Zn
Wellenléange: 213.856
Messbereich [ug/l]: BG — 500
Standards: Blank
SM 1
Bemerkungen: Pixelbreite: 3
Pixelhohe: 1
UntergrundkorreK
tur:
Pos. links: 1
Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 18
Pixelanzahl: 2

Der Blank wird in 2%-iger HN@angesetzt ( 7,5 ml HNGB5 %, suprapur in 250 ml,B bidemin.)




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim) ZnZngesiCP14.1 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP4.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens mit der
hdchsten Revisionsnummer aufgerufen. Sie sind imn$aslanhang S18.1 zusammengestellt.

Die Messung der Proben erfolgt mit Zusatz von Ca@l Erhéhung der Salzkonzentration und
Vereinheitlichung der Probenmatrix sowie mit Zusatmn Y als internem Standard. Dazu wird Uber
ein T-Stuck und einen 2. Kanal der SchlauchpumpePzobenzufihrung die Yttrium/Casium-
Losung im Verhaltnis Probe:Losung von 10:1 der Bré&bntinuierlich zudosiert und tber eine
Glasrohrspirale mit 5 Windungen gemischt.

Als Probengefasse werden sauregesplulte Szintilsgefasse (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.
Wasserproben werden mit 400 pl HN®5 % suprapur pro 20 ml Probe versetzt. Als
Verdunnungsfaktor wird in die zu erstellende Prasdertabelle 1,02 eingegeben (siehe
Geratekurzanleitung ICP4.1).

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétsklen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulg'Qn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K25; Messung nach dehtng, alle 15 Proben und
nach  jeder Eichungswiederholung; erlaybte
Abweichung 5 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemdestens 3 Proben pro Seris
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird deanard Wasser SM1
mitgemessen; erlaubte Abweichung 10 %

117

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Zn-Konzentrationen werden in digpegthenden Datenblatter eingetragen bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.
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Geratevergleich Trace Analyzer / iCAP 6500

Darstellung einer Vergleichsmessung der MethodengegICP2.3 und der hier beschriebenen
Methode an der Serie 2006W042.
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Zn Znges ICP(sim) ZnZngesIiCP15.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.10.2006
ZINK

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN2.2 | 0,14 | 0,47 | 1200|
geeignet fur:
Boden
Humus
Pflanze DAN2.2
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D73.1.6.4

HFA-Code|D;4;2;2;-1:4;1

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekpal zerlegt, und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich dgensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Prob@dgeschlossen werden. Um eine moglichst
hohe Messempfindlichkeit zu erreichen, wird einml@xPlasmabetrachtung gewabhilt.

Storungen:

Das Element Eisen stért durch Linienldberlagerunges® Stérung wird durch rechnerische
Interelementkorrektur auf der Basis eines erméteKorrekturfaktors behoben.Verschiebungen des
Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durcle&etvon 2 Untergrundkorrekturpunkten an
geeigneter Stelle (keine Stérung durch Linien asdElemente) ausgeglichen.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Linienstérungen und ihre KorrektuiXolte: ICP Emissionsspektroskopie fur
Anhang 2: Geratevergleich ICP-Trace / Praktiker; Weinheim, 2002
ICAP6500 Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Sammelanhang S19.1: Gerateparameter furn Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
verschiedene MethodenWeinheim, 1987

Kurzanleitung ICP4.1
Kurzanleitung ICP-DV2.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim) ZnZngesIiCP15.1 2

Analysengerate und Zubehor:

ICAP 6500 der Fa. ThermoFisher mit axialer undakiPlasmabetrachtung (DUO-Option)
Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und si@gsaure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Laminar Flow Box FBS der Fa. Spetec, fur Probengebe

Szintillationsgefasse ,20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

Multipette der Fa. Eppendorf

250 ml und Messkolben aus PFA

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{ 65 %, suprapur
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.

LOosungen:

Spulsaure: 30 ml 65 %. HN®.a. werden mit bO demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldésungen:

Zn: Losung A: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 1 v
Zn: Losung B: 1:10 Verdinnung von Lésung A => @)1Zn
Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb:  Loésung A: ICP-Standards. . Kraft)=> jeweils 1 g/l
Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb:  Lésung B: 1:10 Verdinnungen Lésung A => jeweils 0,1 g/I
Al, Ba, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, Ti:
ICP-Standards (Fa. B. Kraft)=> jeweils 1 g/l
Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S:
AAS-Standards (Fa. B. Kraft)=> jeweils 5 g/I

Standardldésungen:

Standardlésung DAN 1: In einen 250 ml-PFA-Kolbegrden 0,05 ml der Cd-, je 0,1 ml der Co-,
Cr- und Ni-, sowie 0,25 ml der Cu - Losungen B desge Dazu kommen
0,025 ml der Zn-, je 0,25 ml der Fe- und Mn-, sowiml der Ca - ICP-
Standardlésungen. Des Weiteren werden 0,05 mPdege 0,25 ml der
K- und S-, sowie je 1 ml der Al-, Mg- und Na - AARandardlésungen
zugegeben. Der Kolben wird mit 7,5 ml HN®5 % suprapur versetzt
und mit HO bidemin. aufgefullt.
=> 20 pg/l Cd, 40 pg/l Co, Cr und Ni, 100 pg/l Qudwzn, 1 mg/l Fe,
Mn und P, 4 mg/l Ca, 5 mg/l Kund S, 20 mg/I Al, Mgd Na.

Standardlésung DAN 2: In einen 250 ml-PFA-Kolbeerden 0,025 ml der Cd-, je 0,05 ml der
Co-, Cr- und Ni-, sowie je 0,5 ml der Cu- und Phésungen B gegeben.
Dazu kommen 0,075 ml der Zn-, je 0,1 ml der Al &ed Mg-, 0,25 ml
der Ba-, sowie je 2,5 ml der Ca- und Mn- ICP-Stadidsungen. Des
Weiteren werden je 0,25 ml der Na- und P-, sowtenil, der K - AAS- 71




Element Form
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Zn Znges

ICP(sim) ZnZngesIiCP15.1 3

Standardlésung DAN 3:

Standardlésung DAN 4:

Standardlésung DAN 5:

Standardlésungen zugegeben. Der Kolben wird mitnm,5ING; 65 %
suprapur versetzt und mit8 bidemin. aufgefulit.

=> 10 pg/l Cd, 20 pg/l Co, Cr und Ni, 200 pg/l ud Pb, 300 pg/l Zn,
0,4 mg/l Al, Fe und Mg, 1 mg/l Ba, 5 mg/l Na undl®,mg/I Ca und Mn,
30 mg/l K.

In einen 250 ml-PFA-Kolbearden 0,075 ml der Cd,- 0,15 ml der Cr-
und Ni-, 0,2 ml der Co- und 0,75 ml der Cu - Loésemd gegeben. Dazu
kommen 0,1 ml der Ca-, 0,15 ml der Zn-, je 0,25d@t Na- und Ti-,
sowie je 0,5 ml der Al-, Fe-, Mg- und Mn - ICP-Standl6sungen. Des
Weiteren werden 0,5 ml der P-, je 1 ml der K- undsswie 1,5 ml der
Mg - AAS-Standardlésungen zugegeben. Der Kolbem wit 7,5 ml
HNO; 65 % suprapur versetzt und mit®bidemin. aufgefullt.
=> 30 pg/l Cd, 60 pg/l Cr und Ni, 80 pg/l Co, 30§/I Cu, 600 ug/l Zn,
0,4 mg/l Ca, 1 mg/l Na und Ti, 2 mg/l Al, Fe und M® mg/l P, 20 mg/I
Kund S, 30 mg/l Mg.

In einen 250 ml-PFA-Kolbegrden 0,1 ml der Cd-, 0,15 ml der Co-, je
0,2 ml der Cr- und Ni-, sowie je 1 ml der Cu- und PLOsungen B
gegeben. Dazu kommen 0,1 ml der Mn- 0,125 ml der 625 ml der
Zn-, sowie 1 ml der Fe - ICP-Standardlosungen. \Wegeren werden je
0,5 ml der Al- und Mg-, je 1 ml der Ca- und P-w#® 1,5 ml der Na -
AAS-Standardlésungen zugegeben.
=> 40 pg/l Cd, 60 pg/l Co, 80 pg/l Cr und Ni, 426/l Cu und Pb,
1000 pg/l Zn, 0,4 mg/l Mn, 0,5 mg/l K, 4 mg/l F&, thg/l Al und Mg, 20
mg/l Ca und P, 30 mg/l Na.

In einen 250 ml-PFA-Kolbeerden 0,5 ml der Mn-, sowie 1,5 ml der
Fe - ICP-Standardlésungen gegeben. Dazu kommerRferdl der Al-
und Mg-, je 0,5 ml der K-, Na- und S-, 0,75 ml &y sowie 2 ml der
Ca - AAS-Standardlésungen .
=> 2 mg/l Mn, 5 mg/l Al und Mg, 6 mg/l Fe, 10 rhd{, Na und S,
15 mg/l P, 40 mg/l Ca.




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim) ZnZngesIiCP15.1 4

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neberu2m andere Elemente enthalten (siehe Sam-
melanhang S19.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 pug/l Zn
DAN 1 100,0 pg/l Zn
DAN 2 300,0 pg/l Zn
DAN 3 600,0 pg/l Zn
DAN 4 1000,0 pg/l Zn
DAN 5 0,0 pug/l Zn
Kontrollstandard
K26 100,0 pg/l Zn
Methode: DAN2.2
Element: Zn
Wellenléange: 213.856
Plasmabeobachtung: axial
Messbereich [ug/l]: BG - OMG
Standards: Blank
DAN 1
DAN 2
DAN 3
DAN 4
Bemerkungen: Pixelbreite: 3
Pixelhohe: 1
UntergrundkorreK
tur:
Pos. links: 1
Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 2

Der Blank wird in 2%-iger HN@angesetzt ( 7,5 ml HNGB5 %, suprapur in 250 ml,B bidemin.)




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim) ZnZngesIiCP15.1 5

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP4.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sindamr8elanhang S19.1 zusammengestellt.

Als Probengefasse werden sauregesplulte Szintilsgefasse (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulg'Qn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K26; Messung nach dehtng, alle 15 Proben und
nach  jeder Eichungswiederholung; erlaybte
Abweichung 4 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probémdestens 3 Proben pro Serige

Standardmaterial QStM1.1 NHARZ: erlaubte Abweich@fd/

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Zn-Konzentrationen werden in digpezthenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.




Anhang Nr.| 1 far Zn Znges ICP(sim) ZnZngesICP15.1

Linienstorung und ihre Korrektur:

Fe (100 ppm) Stoérung bei 213.856 (50 ppb) IEC-Faktorermittlung (Faktor = -0,1389)
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Fe-Stdrung bei Zn213.856

Die Interelementkorrekturfaktoren missen in regsbigen Abstanden angepasst werden.
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Geratevergleich Trace-Analyzer / iCAP 6500:

Darstellung einer Vergleichsmessung der MethodengegICP2.2 und der hier beschriebenen
Methode an der Pflanzenaufschluss-Serie 2006 P@Rr@&en).
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Zn Znges ICP(sim) ZnZngesiCP16.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.02.2007
Z |1 NK

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1 | 01] 034 2000
geeignet fur:
Boden DANF1.1, OAKW1.1
Humus DAN2.2, DANF1.1, OAKW1.1, OAKWEG1.1
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D73.1.6.4

HFA-Code|D;4;2;2;-1:4;1

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekpal zerlegt, und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich dgensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Prob@dgeschlossen werden. Um eine moglichst
hohe Messempfindlichkeit zu erreichen, wird einel@xPlasmabetrachtung gewabhilt.

Storungen:

Das Element Eisen stért durch Linienldberlagerunges® Stérung wird durch rechnerische
Interelementkorrektur auf der Basis eines erméteKorrekturfaktors behoben.Verschiebungen des
Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durcle&etvon 2 Untergrundkorrekturpunkten an
geeigneter Stelle (keine Stérung durch Linien asdElemente) ausgeglichen.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Linienstérungen und ihre KorrektuiXolte: ICP Emissionsspektroskopie fur
Anhang 2: Geratevergleich Iris Advatage / | Praktiker; Weinheim, 2002
ICAP6500 Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Sammelanhang S20.1: Gerateparameter furn Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
verschiedene MethodenWeinheim, 1987

Kurzanleitung ICP4.1
Kurzanleitung ICP-DV2.1
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Zn Znges ICP(sim) ZnZngesiCP16.1 2

Analysengerate und Zubehor:

ICAP 6500 der Fa. ThermoFisher mit axialer undakiPlasmabetrachtung (DUO-Option)
Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und si@gsaure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Laminar Flow Box FBS der Fa. Spetec, fur Probengebe

Szintillationsgefasse ,20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

Multipette der Fa. Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Dilutor der Fa. Hamilton, Microlab plus 1000

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{ 65 %, suprapur
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.

Losungen:
Spulsaure: 30 ml 65 %. HN®.a. werden mit bO demin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Zn: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 1 g/l Zn
Al, As, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K,
Mg, Mn, Na, Ni, Pb, Ti, : Losung A: ICP-Standaf@ia. B. Kraft) => jeweils 1 g/l
Cd, Co, Cr, Cu, Ni: Lésung B: 1:10 Verdiunnungen 6sung A => jeweils 0,1 g/l
Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S:
AAS-Standards (Fa. B. Kraft) => jeweils 5 g/l

Standardldésungen:

Standardlésung GAL: In einen 250 ml-PFA-Kolben wer®,125 ml der Cd-, sowie je 0,25 ml
der Co-, Cr-, Cu- und Ni-Lésungen B gegeben. Damarken 0,1 ml der

Zn-, sowie je 0,5 ml der Al-, Fe-, Mg- Mn- und N@R-Standard-
I6sungen. Des Weiteren werden je 0,1 ml der P-$&n@,25 ml der K-
sowie 1 ml der Ca-AAS-Standardldsungen zugegeben. Kblben wird
mit 7,5 ml HNGQ 65 % suprapur versetzt und mit,(® bidemin.
aufgefulit.

=> 50 g/l Cd, 100 pg/l Co, Cr, Cu und Ni, 400 gl 2 mg/l Al, Fe,
Mn, Na, P und S, 4 mg/l Mg, 5 mg/l K, 20 mg/I Ca.
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Gerat Methoden-Nr. Seite

Zn Znges

ICP(sim) ZnZngesiCP16.1 3

Standardlésung GA2:

Standardlésung GA3:

Standardlésung GA4:

Standardlésung GAS5:

In einen 250 ml-PFA-Kolben werd,25 ml der Cd-, sowie jeweils
0,5 ml der Co-, Cr-, Cu- und Ni-Lésungen B gegeligazu kommen 0,2
ml der Zn-, 0,25 ml der K-, je 0,5 ml der Mg- unt-P1 ml der Ba-,
sowie je 5 ml der Al- und Fe-ICP-StandardlésungBes Weiteren
werden je 0,5 ml der Mn-, Na- und P-, sowie 2 mil@a-AAS-Standard-
I6sung zugegeben. Der Kolben wird mit 7,5 ml HN& % suprapur
versetzt und mit 5D bidemin. aufgefullt.

=> 100 pg/l Cd, 200 pg/l Co, Cr, Cu und Ni, 800z, 2000 pg/l Pb,
1 mg/l K, 2 mg/l Mg, 4 mg/l Ba, 10 mg/l Mn, Na uid 20 mg/I Al und
Fe, 40 mg/l Ca.

In einen 250 ml-PFA-Kolben wer®,375 ml der Cd- und 0,75 ml der
Cu-Loésungen B gegeben. Dazu kommen 0,25 ml der@a+nl der Zn-
und 2 ml der Ti-ICP-Standardlésungen. Des Weiteverden je 1 ml der
Mn-, Na-, P- und S-, je 2 ml der Al-, K- und Mggveie 5 ml der Fe-
AAS-Standardlésungen gegeben.

=> 150 pg/l Cd, 300 pg/l Cu, 1200 pg/l Zn, 1 ngd, 8 mg/l Ti, 20 mg/l
Mn, Na, P und S, 40 mg/l Al und K, 100 mg/l Fe.

In einen 250 ml-PFA-Kolben werd®,125 ml der As-, je 0,25 ml der
Na- und Mn- sowie 0,5 ml der Ti-ICP-Standardiésungegeben. Dazu
kommen 0,05 ml der P-, 0,25 ml der S-, je 1 mlKeund Mg-, 2 ml
der Fe- sowie je 5 ml der Al- und Ca-AAS-Standasdligen. Der
Kolben wird mit 7,5 ml HNQ@ 65 % suprapur versetzt und mit®
bidemin. aufgefullt.

=> 500 pg/l As, 1 mg/l Mn, Na und P, 2 mg/l Tiptg/l S, 20 mg/l K
und Mg, 40 mg/l Fe, 100 mg/l Al und Ca.

In einen 250 mI-PFA-Kolben werge 0,75 ml der Co- und Ni- sowie
1 ml der Cr-Losungen B gegeben. Dazu kommen 0,denlZn- und 4
ml der Ti-ICP-Standardlosungen. Des Weiteren weljgefl,25 ml der
Ca-, Mn-, Na- und P sowie je 0,5 ml der Al-, Fe-, Mg- und S-AAS-
Standardlésungen gegeben.

=> 300 pg/l Co und Ni, 400 pg/l Cr, 1600 pg/l Znng/l Ca, Mn, Na
und P, 10 mg/l Al, Fe, Mg, Kund S, 16 mg/I Ti.
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Zn Znges ICP(sim) ZnZngesiCP16.1 4

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neberu2m andere Elemente enthalten (siehe Sam-
melanhang S20.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 g/l Zn
GAl 400,0 pg/l Zn
GA2 800,0 pg/l Zn
GA3 1200,0 pg/l Zn
GA4 0,0 pug/l Zn
GAb 1600,0 pg/l Zn

Kontrollstandard

K24 500,0 pg/l Zn
Methode: DAN2.2Humus
DANF1.1Boden
DANF1.1Humus
OAKW1.1Boden
OAKW1.1Humus
OAKWEG1.1
Element: Zn
Wellenléange: 213.856
Plasmabeobachtung: axial
Messbereich [ug/l]: BG — OMG
Standards: Blank
GA1l
GA2
GA3
GA5
Bemerkungen: Pixelbreite: 3
Pixelhohe: 1
Untergrundkorrektur:
Pos. links: 1
Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 2

Der Blank wird in 2%-iger HN@angesetzt ( 7,5 ml HNGB5 %, suprapur in 250 ml,B bidemin.)
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Zn Znges ICP(sim) ZnZngesiCP16.1 5

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP4.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sindamr8elanhang S20.1 zusammengestellt.

Als Probengefalie werden sauregespilte Szintillsgiei@Re (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.
Kdnigswasseraufschluss-Losungen (OAKW) werden vem dMessen mit einem Dilutor 1:5
verdinnt.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulg'Qn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach dehtng, alle 15 Proben und
nach  jeder Eichungswiederholung; erlaybte
Abweichung 3 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probéemdestens 3 Proben pro Seris
Standardmaterial QStM1.1 Fur Standards ISE974, T18E®6sung, NFVH
erlaubte Abweichung 10 %

117

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Zn-Konzentrationen werden in digpezthenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.




Anhang Nr.| 1 far Zn Znges ICP(sim) ZnZngesICP16.1

Linienstorungen und ihre Korrektur:

Fe (150 ppm) Stoérung bei Zn213.856 (50 ppb) IECrdrakmittiung (Faktor = 0,1421)

100 Fe-Storung bei Zn213.856
1400 /f \ 16
1200 ,’ “u
, 12 i
1000 |
[ =
800 [ g 3.
\ c
600
"L y=0,1421x
490 R =0,9985
200
0 \ \
213,808 213.827 213.847 213.867 213.887 0 40 Fe (opm) 80 120

Der Interelementkorrekturfaktor muss in regelmaRigbstanden angepasst werden.
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Geratevergleich Iris Advantage / iICAP 6500:

Darstellung einer Vergleichsmessung der MethodengegICP8.1 und der hier beschriebenen
Methode an der Kénigswasseraufschluss-Serie 2007.H00

iCAP 6500 (ppb)
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Zn Znges ICP(sim) ZnZngesIiCP17.1 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.10.2006
ZINK
Untersuchungsmethode NG BG OMG
[EXTEDTAL.1 | 1 | 3 | 7500]
geeignet fur:
Boden EXTEDTAL.1
Humus
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D73.1.5.2

HFA-Code | D;4;1;2;-1:4;1

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppeltdachfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurenden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieight spezifischer Wellenlangen. Das emit-

tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitteekpal zerlegt, und die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimden Elemente mit einer speziellen

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich dgensitaten bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probel§geschlossen werden.

Storungen:

Das Element Eisen stért durch Linienlberlagerunges® Stérung wird durch rechnerische
Interelementkorrektur auf der Basis eines erméteKorrekturfaktors behoben.

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeisiiwerden durch Setzen von 2 Untergrund-
korrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Sturch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Linienstérungen und ihre KorrektuiXolte: ICP Emissionsspektroskopie fur
Sammelanhang S21.1: Gerateparameter firn Peaktiker; Weinheim, 2002

schiedene Methoden |Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Kurzanleitung ICP3.1 Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Kurzanleitung ICP-DV2.1 Weinheim, 1987
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Zn Znges ICP(sim) ZnZngesIiCP17.1 2

Analysengerate und Zubehor:

Iris Advantage der Fa. Thermo Scientific, mit rdelidlasmafackel
Zyklonmischkammer und Meinhard-Zerstauber

Injektorrohr 2 mm, fir stark salzhaltige Lésungen
Argonbefeuchter der Fa. Thermo Scientific

Probengeber 222 XL der Fa. Gilson

Rechner mit Software Teva

Chemikalien:
Na-EDTA (Titriplex |||) (C10H14N2Na208 * 2H20)

LOosungen:

0,1 m EDTA-LGsung: In einen 1 |-Kolben wird eine Adile Titriplex Il gegeben und mit 4D
bidemin. auf 1 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Zn: ICP-Standard (Fa. B. Kraft) => 1 g/l Zn
Cd, Co,Cr, Cu, Ni, Pb,Ti: ICP-Standards (Fa. B.fira> jeweils 1 g/l
Al, Fe: AAS-Standards (Fa. B. Kraft) => jeweils 5 ¢

Standardldésungen:

Standardlésung EDTA 1: In einen 250 ml-Glaskolbesrden 0,25 ml der Cd-, je 0,5 ml der Co-,
Cr-, Cu- und Ni-, 1,25 ml der Zn- und 2,5 ml derlRf-Stammlésungen

gegeben. Der Kolben wird mit 0,1 m EDTA-L6sung &B60 ml

aufgefulit.

=> 1000 pg/l Cd, 2000 pg/l Co, Cr, Cu und Ni, 5000/ Zn,

10 000 ug/l Pb.

Standardlésung EDTA 2: In einen 250 ml-Glaskolbezrdegn 2,5 ml der Ti-ICP-Standardlésung

gegeben. Dazu kommen je 2,5 ml der Al-und Fe-AA&&ardldsungen.

=> 10 mg/I Ti, 50 mg/I Al und Fe.
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ICP(sim)

ZnZngesIiCP17.1

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neberu@m andere Elemente enthalten (siehe Sam-

melanhang S21.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 pg/l Zn
EDTA 1 5000,0 pg/l Zn
EDTA 2 0,0 pg/l Zn
Kontrollstandard
K23 1000,0 pg/l Zn
Methode: EXTEDTAL.1
Element: Zn
Wellenléange: 213.856
Messbereich [ug/l]: BG - 0OG
Standards: Blank
EDTA 1
Bemerkungen: Untergrund-
Korrektur:
Pixelhdhe: 3
Pos. links: 1
Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 21
Pixelanzahl: 1

Der Blank wird in 0,1 m EDTA-L6sung angesetzt.
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Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der &ekurzanleitung ICP3.1 beschrieben.

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch Bendas jeweiligen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S21.1 zusammetigeste

Als Probengefasse werden Szintillationsgefassen26a. Sarstedt) verwendet.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulg'Qn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K23; Messung nach dehtng, alle 14 Proben und
nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte Abyei-
chung 5 %.

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemdestens 3 Proben pro Serige

Standardmaterial QStM1.1 Fur Standard Solling Oetdubte Abweichung 10 %

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Zn-Konzentrationen werden in digpezthenden Datenblatter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und UbertragungsprograRELAQS (siehe Kurzanleitung ICP-
DV2.1) bearbeitet.




Anhang Nr.| 1 far Zn Znges ICP(sim) ZnZngesICP17.1

Linienstorung und ihre Korrektur:

Fe (100 ppm) Stoérung bei Zn213.856 (20 ppb) IEC-Faktorermittlung (Faktor k1 = 0,0824
Faktor k2 = -0,00005%

15 Zn2138 Fe-Storung
145

i 16
13.5

125

11.5

Zn (ppb)
o

9 / \ y = -0,000058x" + 0,082453x
85 I \\ & . R? = 0998583

6
213.904 213.884 213.864 213.844 213.824 Fe (ppm)
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Sammelanhang Element Form

Gerat Methoden-Nr. Seite

S6.3 far M Mges

ICP(sim)/USN | MMgesICP2.3] 1

M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn

Gerateparameter fur ICAP 61E Trace-Analyzer (Thermo
Methoden ANULUT, GBLUT, EXTUT und DANUT, sowie Tabe

Datum:

Grundeichung verwendeten Standardldsungen :

01.12.1999

Instruments), fur die
lle der fur die

A: Gerateparameter ANULUT:
Method: ANULUT Method Report

STATUS INFORMATION

Version: 133.0
Date Created: 12/01/99 09:15

Number of elements: 13

# of lines calibrated: 2

# of lines standardized: 16

Wed 12-06-99 10:34A

Date Last Updated02129 12:27

Number of lines: 17

12/01/99 11:27 - 12/13/99
07:24

12/02/99 11:09 - 1291/
11:09

Data collection mode: Spectrum Shifter <5 positons

Approx. time for analysis
Protection Status:
METHOD INFORMATION

Sample Introduction Device:
Calibration Mode:

Default Setup:
Number of Repeats: 4

Flush Time (sec): 90.0
Auto-Increment Sample Names? Yes

Default File Names:

Analysis Data File : WOO0A99
Calibration Data File D ICPUT
Calibration Stds Table ICPUT

4.8 mins.

Un-protected

Normal
Concentration

Auto-Store Analysis Data?
Auto-store Stdzn Data?
Store Individegddaits?
Auto-print Analysis Data?

Auto-print Stdzn Report:
Condensed Print Format?

Autosampler Table
Sample Limits Table

Blank Limits Table

QC Check Table

Yes
No
Yes
Yes
None
Yes

‘WQORA
LCTAB
LBTAB

‘K21
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M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn

PLASMA INFORMATION

Gas Flow

Torch gas : High Flow

Auxiliary gas flow > Low (.5 L/min)

Nebulizer Press. (PSI) .30

Power

ApproximateRF Power (W) : 1150

Peristaltic Pump Parameters

Analysis Pump Rate (RPM): 100

Flush Pump Rate (RPM): 100

Relaxation time (sec): O

Pump Tubing type :  Tygon-Orange

INTERNAL STANDARDS INFORMATION

# Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integratio Used?

1 None 0 10.0 Yes

Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 1

# Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integratio Used?

2 None 0 10.0 No

Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 1

# Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integratio Used?

3 Y 360.063 0 10.0 Yes

Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 0B%

Internal Standard Spectrum Shifter Peak offset: 0

Bkg Mtd (-): SpecShift

High Offset: 0

Low Offset: -22

# Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integratio Used?

4 Y 360.063 0 10.0 No

Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 1

# Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integratio Used?

5 Y 360.063 0 10.0 Yes

Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 0B%
Internal Standard Spectrum Shifter Peak offset: 0
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S6.3 far M Mges | ICP(sim)/USN MMgesICP2.3 3

M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn

Bkg Mtd (-): SpecShift
High Offset: 0
Low Offset: -11

# Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integratio Used?
6 Y 360.063 0 10.0 No
Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 1
# Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integratio Used?
7 None 0 10.0 Yes
Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 0B%
Internal Standard Spectrum Shifter Peak offset: 0
Bkg Mtd (-): SpecShift
High Offset: 17
Low Offset: O
Element: Cd(a) Wavelength: 228.802/2
Element Name: Cd228
Timing Group No.: 6 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ed . 2-pt
Uncal
Line Switch Conc: 0 High Offset: 11 High Std Name ICPUT5
Peak SS Offset: 0 Low Offset: -11 Conc :0
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
Print Limit Low: -100 Print Units: ppb Conc :0
Use IECs ? Yes
Affecting k1 k2
Element Name Factor Factor Use?
01 As189 -.0159 0 Yes
02 Mnges -.0041 0 Yes
02 Feges 0.0033 0 Yes
Element: Cd(b) Wavelength: 228.802/2
Element Name: Cd229
Timing Group No.: 5 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted 2 2-pt
Uncal
Line Switch Conc: 0 High Offset: O High Std Name ICPUTS
Peak SS Offset: 0 Low Offset: -11 Conc :0
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M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
Print Limit Low: -100 Print Units: ppb Conc :0
Use IECs ? Yes
Affecting k1 k2
Element Name Factor Factor Use?

01 Co228 -.0004 0 Yes
02 Cu324 -.0007 0 Yes
03 Feges -.0133 0 Yes
Element: Cu Wavelength: 324.754
Element Name: Cu324
Timing Group No.: 3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted : 2-pt Calib
Line Switch Conc: 0 High Offset: 24 High Std Name ICPUT5
Peak SS Offset: 0 Low Offset: 0 Calib. Signal :,284
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
Print Limit Low: -100 Print Units: ppb Calib. Sigha : 4.689
Standardization Coefficients
(SIIR=m(IR) + b (2-pt calibrated)
Y-intercept (b): -2.21651
Slope (ml): 1.88752
Date Stdized: 12/07/99 01:55
Calibration Coefficients
(S)IR = A0 + A1*C-n + A2*C-2n
Offset (AO): 4.00173
Gain (Al): 8.13954
Curvature (A2): .008659
Exponent (n): .95
Max Inflection: NONE
Date of Fit: 12/04/99 09:12
Element: Cr Wavelength: 205.550/2
Element Name: Cr205
Timing Group No.: 3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted 2 2-pt
Uncal
Line Switch Conc: 0 High Offset: 24 High Std Name ICPUT5

Peak SS Offset: 0

Low Offset: O

Conc : 20



Sammelanhang
S6.3

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element: Pb

Element Name:
Timing Group No.:
Uncal

Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element: Pb

Element Name:
Timing Group No.:
Uncal

Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element: Pb gesamt Wavelength: 220.353

Element Name:
Timing Group No.:
Uncal

Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:
Use IECs ? Yes

Affecting
Element Name

01 Feges
02 Alges
03 Pb/1

Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
far M Mges | ICP(sim)/USN MMgesICP2.3 5
M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn

0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
-100 Print Units: ppb Conc :0
Wavelength: 220.351

Pb/1

3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted 2 2-pt

0 High Offset: O High Std Name ICPUTS

11 Low Offset: -8 Conc : 200
0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
-100 Print Units: ppb Conc :0
Wavelength: 220.352/2

Pb/2

4 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted 2 2-pt

0 High Offset: 17 High Std Name ICPUT5

-11 Low Offset: O Conc: 200
0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
-100 Print Units: ppb Conc :0

Pb220

3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted 2 2-pt

0 High Offset: O High Std Name - :

0 Low Offset: 0 Conc :0
0 Signif Figs: 4 Low Std Name ONE
-100 Print Units: ppb Conc :0
k1 k2

Factor Factor Use?

0.0873 0 Yes

-.1253 0 Yes

-.5656 0 Yes




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S6.3 far M Mges | ICP(sim)/USN MMgesICP2.3 6

M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn

04 Pb/2 -.4344 0 Yes
05 Ti330 0.1045 0 Yes
06 Mnges 0.1 0 Yes
Element: Co Wavelength: 228.616
Element Name: Co228
Timing Group No.: 3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted : 2-pt
Uncal
Line Switch Conc: 0 High Offset: O High Std Name ICPUT5
Peak SS Offset: 0 Low Offset: -22 Conc 100
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
Print Limit Low: -100 Print Units: ppb Conc :0
Use IECs ? Yes

Affecting k1 k2

Element Name Factor Factor Use?
01 Feges 0.007 0 Yes
02 Ti330 1.9078 0 Yes
03 Ba493 0.126 0 Yes
Element: Ni Wavelength: 231.604/2
Element Name: Ni231
Timing Group No.: 3 BKG Mtd (-): Specshift Stdzn ted : 2-pt
Uncal
Line Switch Conc: 0 High Offset: 0 High Std Name ICPUT5
Peak SS Offset: 0 Low Offset: -24 Conc 100
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
Print Limit Low: -100 Print Units: Ppb Conc 0
Element: As Wavelength: 189.042/2
Element Name: As189
Timing Group No.: 3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted : 2-pt
Uncal
Line Switch Conc: 0 High Offset: 24 High Std Name ICPUT5
Peak SS Offset: 0 Low Offset: 0 Conc 100
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
Print Limit Low: -100 Print Units: ppb Conc :0



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S6.3 far M Mges | ICP(sim)/USN MMgesICP2.3 7
M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn
Element: Zn Wavelength: 213.856/2
Element Name: Zn213
Timing Group No.: 3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted : 2-pt Calib
Line Switch Conc: 0 High Offset: 24 High Std Name ICPUT5
Peak SS Offset: 0 Low Offset: 0 Calib. Signal (204
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name dahk
Print Limit Low: -100 Print Units: ppb Calib. Sigha :1.4766
Standardization Coefficients
(SIR=m(IR) +b (2-pt calibrated)
Y-intercept (b): -3.00783
Slope (m): 1.93447
Date Stdized: 12/12/99 12:22
Calibration Coefficients
(S)IR = AO + A1*C"n + A2*C"2n
Offset (AO): 1.7748
Gain (Al): 4.32712
Curvature (A2): -.000485
Exponent (n): 1
Max Inflection: 4460.71
Date of Fit: 12/11/99 11:27
Use IECs ? Yes
Affecting k1 k2
Element Name  Factor Factor Use?

01 Feges 0.08 0 Yes
02 Ni231 0.0032 0 Yes
Element: Fe Wavelength: 259.940
Element Name: Feges
Timing Group No.: 3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted 2 2-pt
Uncal
Line Switch Conc: 0 High Offset: 24 High Std Name ICPUT5
Peak SS Offset: 0 Low Offset: 0 Conc 2
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk

Print Limit Low: -10

Print Units: ppm

Conc

:0



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S6.3 far M Mges | ICP(sim)/USN MMgesICP2.3 8
M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn
Element: Fe Wavelength: 271.441

Element Name: Feges
Timing Group NO.: 3
Uncal

Line Switch Conc: 25
Peak SS Offset: 0
Print Limit High: 0
Print Limit Low: -10

Element: Mn

Element Name: Mnges
Timing Group No.: 3
Line Switch Conc: 0
Peak SS Offset: 0

Print Limit High: 0
Print Limit Low: -10

Standardization Coefficients
(SIIR=m(IR) +b
Y-intercept (b): -.705695
Slope (m): 1.58183

Date Stdized: 11/12/99 12:22
Calibration Coefficients

(S)IR = AO + AI*C"n + A2*C"2n

Offset (AO): -20.8858
Gain (Al): 1242.02
Curvature (A2): -36.3236
Exponent (n): .95

Max Inflection: 19.8519
Element: Mn Wavelength:
Element Name: Mnges

Timing Group No.: 5
Uncal

Line Switch Conc: 10
Peak SS Offset: 0

Print Limit High: 0
Print Limit Low: -10

BKG Mtd (-): SpecShift

High Offset: 24
Low Offset: O

Signif Figs: 4
Print Units: ppm

Wavelength: 257.610

BKG Mtd (-): SpecShift
High Offset: 24
Low Offset: 0

Signif Figs: 4
Print Units: ppm

(2-pt calibrated)

293.306

BKG Mtd (-): SpecShift

High Offset: O
Low Offset: -11

Signif Figs: 4
Print Units: ppm

Stdzn ted 2 2-pt

High Std Name : ICPUTS8
Conc : 20

Low Std Name CPUTS

Conc 2
Stdzn ted : 2-pt Calib
High Std Name ICPUT5
Calib. Signal 1 2B2

Low Std Name dhk

Calib. Signal :.02826
Stdzn ted 2 2-pt
High Std Name ICPUT8
Conc : 20

Low StdName (RUTS

Conc 1 2.5



Sammelanhang

S6.3

Element: Al

Element Name:

Timing Group No.:

Uncal

Line Switch Conc:

Peak SS Offset:
Print Limit High:
Print Limit Low:
Element: Al

Element Name:

Timing Group No.:

Uncal

Line Switch Conc:

Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element Form

Methoden-Nr. Seite

far M Mges

ICP(sim)/USN

MMgesICP2.3 9

M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn

Wavelength: 308.215

Alges

3 BKG Mtd (-): SpecShift
0 High Offset: 24
0 Low Offset: 0

0 Signif Figs: 4

-10 Print Units: ppm

Wavelength: 237.313

Alges

5 BKG Mtd (-): SpecShift
2.5 High Offset: O
0 Low Offset: -11

0 Signif Figs: 4

-10 Print Units: ppm

b: Gerateparameter DANUT, GBLUT und EXTUT:

STATUS INFORMATION

Version: 133.0
Date Created:

Number of elements: 13
# of lines calibrated: 2

# of lines standardized: 16

Data collection mode: Spectrum Shifter <5 positions

Approx. time for analysis

12/01/99 09:15

Protection Status: Un-protected

12/01/99
07:24
12/02/99
11:09

4.8 mins.

Stdzn ted 2 2-pt

High Std Name ICPUT5
Conc 2

Low Std Name jdahk
Conc :0

Stdzn ted 2 2-pt

High Std Name : ICPUTS8
Conc : 20

Low Std Name jdahk
Conc :0

Date Last Updated02129 12:27

Number of lines: 17

11:27 - 12/13/99

11:09 - 1291/



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S6.3 far M Mges | ICP(sim)/USN MMgesICP2.3| 10

M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn

METHOD INFORMATION

Sample Introduction Device: Normal

Calibration Mode: Concentration

Default Setup:

Number of Repeats : 4 Auto-Store Analysis Data? Yes

Flush Time (sec) : 90.0 Auto-store Stdzn Data? No

Auto-Increment Sample Names? Yes Store Individegddats? Yes
Auto-print Analysis Data? Yes
Auto-print Stdzn Report : None
Condensed Print Format? Yes

Default File Names:

Analysis Data File : WOO0A99 Autosampler Table "WQARA
Sample Limits Table ‘LCTAB

Calibration Data File D ICPUT Blank Limits Table LBTAB

Calibration Stds Table - ICPUT QC Check Table ‘K21

PLASMA INFORMATION

Gas Flow

Torch gas : High Flow

Auxiliary gas flow > Low (.5 L/min)

Nebulizer Press. (PSI) .30

Power

ApproximateRF Power (W) : 1150

Peristaltic Pump Parameters

Analysis Pump Rate (RPM): 100

Flush Pump Rate (RPM): 100

Relaxation time (sec): O

Pump Tubing type . Tygon-Orange

INTERNAL STANDARDS INFORMATION

# Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integratio Used?

1 None 0 10.0 Yes

Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 1




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S6.3 far M Mges | ICP(sim)/USN MMgesICP2.3| 11

M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn

#Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integration Used?

2 None 0 10.0 No

Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 1

# Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integratio Used?

3 Y 360.063 0 10.0 Yes

Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 0B%

Internal Standard Spectrum Shifter Peak offset: 0

Bkg Mtd (-): Specshift

High Offset: 0

Low Offset: -22

# Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integratio Used?

4 Y 360.063 0 10.0 No

Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 1

# Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integratio Used?

5 Y 360.063 0 10.0 Yes

Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 0B%

Internal Standard Spectrum Shifter Peak offset: 0

Bkg Mtd (-): Specshift

High Offset: 0

Low Offset: -11

# Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integratio Used?

6 Y 360.063 0 10.0 No

Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 1

# Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integratio Used?

7 None 0 10.0 Yes

Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 0B%
Internal Standard Spectrum Shifter Peak offset: 0

Bkg Mtd (-): Specshift
High Offset: 17
Low Offset: 0




Sammelanhang
S6.3

Element: Cd(a)

Element Name:
Timing Group No.:
Uncal

Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Use IECs ? Yes

Affecting
Element Name

01 As189
02 Mnges
03 Feges

Element: Cd(b)

Element Name:
Timing Group No.:
Uncal

Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Use IECs ? Yes

Affecting
Element Name

01 Co228
02 Cu324
03 Feges

Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
far M Mges | ICP(sim)/USN MMgesICP2.3| 12
M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn

Wavelength: 228.802/2

Cd228

6 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted : 2-pt

0 High Offset: 11 High Std Name ICPUT5

0 Low Offset: -11 Conc : 20
0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
-100 Print Units: ppb Conc :0
k1 k2

Factor Factor Use?

-.013 0 Yes

-.0041 0 Yes

0.0033 0 Yes
Wavelength: 228.802/2

Cd229

5 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted 2 2-pt

0 High Offset: O High Std Name ICPUT5

0 Low Offset: -11 Conc : 20
0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
-100 Print Units: ppb Conc :0
k1 k2

Factor Factor Use?

-.0004 0 Yes

-.0007 0 Yes

-.0133 0 Yes



Sammelanhang

S6.3

Element: Cu

Element Form

Methoden-Nr. Seite

far M Mges

ICP(sim)/USN

MMgesICP2.3| 13

M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn

Wavelength: 324.754

Element Name: Cu324
Timing Group No.: 3
Line Switch Conc: 0

BKG Mtd (-): SpecShift
High Offset: 24

Peak SS Offset: 0 Low Offset: 0
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4
Print Limit Low: -100 Print Units: ppb

Standardization Coefficients
(SIIR=m(IR) + b
Y-intercept (b): -2.21651

Slope (ml): 1.88752

Date Stdized: 12/07/00 01:55
Calibration Coefficients

(S)IR = AO + A1*C-n + A2*C-2n

(2-pt calibrated)

Offset (AO): 4.00173
Gain (Al): 8.13954
Curvature (A2): .008659
Exponent (n): .95

Max Inflection. NONE

Date of Fit: 12/04/00 09:12

Element: Cr

Element Name:

Timing Group No.:

Uncal

Line Switch Conc:

Peak SS Offset:
Print Limit High:
Print Limit Low:
Element: Pb

Element Name:

Timing Group No.:

Uncal

Line Switch Conc:

Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Wavelength: 205.550/2

Cr205

3 BKG Mtd (-): SpecShift
0 High Offset: 24
0 Low Offset: 0

0 Signif Figs: 4

-100 Print Units: ppb

Wavelength: 220.351

Pb/1

3 BKG Mtd (-): SpecShift
0 High Offset: O

11 Low Offset: -8
0 Signif Figs: 4

-100 Print Units: ppb

Stdzn ted : 2-pt Calib
High Std Name ICPUT5
Calib Signal . 284.

Low Std Name jdahk

Calib Signal 1 4.68961
Stdzn ted 2 2-pt
High Std Name ICPUT5
Conc : 20

Low Std Name dhk

Conc :0
Stdzn ted 2 2-pt

High Std Name ICPUTS
Conc : 200

Low Std Name jdahk
Conc :0



Sammelanhang
S6.3

Element: Pb

Element Name:
Timing Group No.:
Uncal

Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element: Pb gesamt Wavelength: 220.353

Element Name:
Timing Group No.:
Uncal

Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Use IECs ? Yes

Affecting
Element Name

01 Feges
02 Alges
03 Pb/1
04 Pb/2
05 Ti330
06 Mnges

Element: Co

Element Name:
Timing Group No.:
Uncal

Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Use IECs ? Yes

Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
far M Mges | ICP(sim)/USN MMgesICP2.3| 14
M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn

Wavelength: 220.352/2

Pb/2

7 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted : 2-pt

0 High Offset: 17 High Std Name ICPUT5

-11 Low Offset: O Conc : 200
0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
-100 Print Units: ppb Conc :0

Pb220

3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted 2 2-pt

0 High Offset: O High Std Name :

0 Low Offset: 0 Conc :0
0 Signif Figs: 4 Low Std Name ONE
-100 Print Units: ppb Conc :0
k1 k2

Factor Factor Use?

0.0873 0 Yes

0.1253 0 Yes

-.5656 0 Yes

-.4344 0 Yes

0.1045 0 Yes

0.1 0 Yes
Wavelength: 228.616

Co228

3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted 2 2-pt

0 High Offset: O High Std Name ICPUTS

0 Low Offset: -22 Conc : 100
0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
-100 Print Units: ppb Conc :0



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S6.3 far M Mges | ICP(sim)/USN MMgesICP2.3| 15
M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn
Affecting k1 k2
Element Name  Factor Factor Use?

01 Feges 0.0039 0 Yes
02 Ti330 1.9587 0 Yes
Element: Ni Wavelength: 231.604/2
Element Name: Ni231
Timing Group No.: 3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted 2 2-pt
Uncal
Line Switch Conc: 0 High Offset: O High Std Name ICPUTS
Peak SS Offset: 0 Low Offset: -22 Conc 100
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
Print Limit Low: -100 Print Units: ppb Conc :0
Element: As Wavelength: 189.042/2
Element Name: As189
Timing Group No.: 3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted 2 2-pt
Uncal
Line Switch Conc: 0 High Offset: 24 High Std Name ICPUT5
Peak SS Offset: 0 Low Offset: 0 Conc 100
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
Print Limit Low: -100 Print Units: ppb Conc :0
Element: Zn Wavelength: 213.856/2
Element Name: Zn213
Timing Group No.: 3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted : 2-pt Calib
Line Switch Conc: 0 High Offset: 24 High Std Name ICPUT5
Peak SS Offset: 0 Low Offset: 0 Calib. Signal (204
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
Print Limit Low: -100 Print Units: ppb Calib. Sigha 1 1.47666

Standardization Coefficients
(SIR=m(IR) +b (2-pt calibrated)
Y-intercept (b): -3.00783

Slope (m): 1.93447

Date Stdized: 11/12/99 12:22
Calibration Coefficients



Sammelanhang
S6.3

(S)IR = AO + A1*C"n + A2*C"2n

Offset (AO):
Gain (Al):
Curvature (A2):
Exponent (n):
Max Inflection

Date of Fit: 12/11/99 11:27

Use IECs ? Yes

Affecting
Element Name

01 Feges
02 Ni231

Element: Fe

Element Name:
Timing Group No.:
Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element: Fe

Element Name:
Timing Group No.:
Uncal

Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element: Mn

Element Name:
Timing Group No.:
Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
far M Mges | ICP(sim)/USN MMgesICP2.3| 16
M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn
1.7748
4.32712
-.000485
1
4460.71
k1 k2
Factor Factor Use?
0.08 0 Yes
0.0032 0 Yes
Wavelength: 259.940
Feges
3 EKG Mtd (-): SpecShift Stdzn tiled :2-pt Uncal
0 High Offset: 24 High Std Name [PUT5
0 Low Offset: 0 Conc 100
0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
-10 Print Units: ppm Conc :0
Wavelength: 271.441
Feges
3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted 2 2-pt
2.5 High Offset: 24 High Std Name : ICPUTS8
0 Low Offset: 0 Conc : 20
0 Signif Figs: 4 Low Std Name CPUTS
-10 Print Units: ppm Conc 2
Wavelength: 257.610
Mnges
3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ed . 2-pt Calib
0 High Offset: 24 High Std Name ICPUT5
0 Low Offset: 0 Calib. Signal 252
0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
-10 Print Units: ppm Calib. Signal :.02826



Sammelanhang Element Form Gerat

Methoden-Nr. Seite

S6.3 far M Mges | ICP(sim)/USN

MMgesICP2.3| 17

M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn

Standardization Coefficients

(SIR=m(IR) +b (2-pt calibrated)
Y-intercept (b): -.705695

Slope (m): 1.58183

Date Stdized: 11/12/99 12:22

Calibration Coefficients
(S)IR = AO + A1*C"n + A2*C"2n

Offset (AO): -20.8858
Gain (Al): 1242.02
Curvature (A2): -36.3236
Exponent (n): .95

Max Inflection 19.8519

Date of Fit: 12/06/99 10:49

Element: Mn Wavelength: 293.306

Element Name: Mnges

Timing Group No.: 5 BKG Mtd (-): SpecShift
Uncal

Line Switch Conc: 10 High Offset: 0

Peak SS Offset: 0 Low Offset: -11

Print Limit High: 0 Signif Figs: 4

Print Limit Low: -10 Print Units: ppm

Use IECs ? Yes

Affecting k1 k2

Element Name  Factor Factor Use?
01 Ti330 0.1466 0 Yes
01 Feges 0.0019 0 Yes
Element: Mg Wavelength: 285.210
Element Name: Mgges
Timing Group No.: 3 BKG Mtd (-): SpecShift
Uncal
Line Switch Conc: 0 High Offset: 24
Peak SS Offset: 0 Low Offset: 0
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4

Print Limit Low: -10 Print Units: ppm

Stdzn led

High Std Name
Conc

Low Std Name
Conc

Stdzn led

High Std Name
Conc

Low Std Name
Conc

. 2-pt

ICPUTS8
: 20

CPPUT5
1 2.5

. 2-pt

ICPUT5
12

{dhk
:0




Sammelanhang

S6.3

Element: Mg

Element Name:

Timing Group No.:

Uncal

Line Switch Conc:

Peak SS Offset:
Print Limit High:
Print Limit Low:
Element: Al

Element Name:

Timing Group No.:

Uncal

Line Switch Conc:

Peak SS Offset:
Print Limit High:
Print Limit Low:
Element: Al

Element Name:

Timing Group No.:

Uncal

Line Switch Conc:

Peak SS Offset:
Print Limit High:
Print Limit Low:
Element: Ca

Element Name:

Timing Group No.:

Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
far M Mges | ICP(sim)/USN MMgesICP2.3| 18
M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn

Wavelength: 277.983

Mgges

3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted : 2-pt

2.5 High Offset: 24 High Std Name : ICPUTS8

0 Low Offset: 0 Conc 10
0 Signif Figs: 4 Low Std Name CPUTS
-10 Print Units: ppm Conc 2
Wavelength: 308.215

Alges

3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted 2 2-pt

0 High Offset: 24 High Std Name ICPUT5

0 Low Offset: 0 Conc 2
0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
-10 Print Units: ppm Conc :0
Wavelength: 237.313

Alges

5 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted 2 2-pt

2.5 High Offset: 0 High Std Name : ICPUTS8

0 Low Offset: -11 Conc : 20
0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
-10 Print Units: ppm Conc :0
Wavelength: 315.887

Ca315

3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ed . 2-pt Calib

0 High Offset: 24 High Std Name ICPUT8

0 Low Offset: 0 Calib. Signal 1361
0 Signif Figs: 4 Low Std Name jdahk
-10 Print Units: ppm Calib. Signal :.12012



Sammelanhang

Element Form

Methoden-Nr.

Seite

S6.3 far M

Mges

ICP(sim)/USN

MMgesICP2.3| 19

M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn

Standardization Coefficients
(SIR=m(IR) +b
Y-intercept (b): -.167493

Slope (m): 1.66532

Date Stdized: 11/12/99 12:22
Calibration Coefficients

(S)IR = AO + A1*C"n + A2*C"2n

Offset (AO): -.152244
Gain (Al): 96.9645
Curvature (A2): -.080558
Exponent (n): .99

Max Inflection 642.021

Date of Fit;: 12/11/99 11:31
Element: P

Element Name: P 178
Timing Group No.: 3

Uncal

Line Switch Conc: 0
Peak SS Offset: 0
Print Limit High: 0
Print Limit Low: -10
Element: S

Element Name: S 182
Timing Group No.: 3

Uncal

Line Switch Conc: 0
Peak SS Offset: 0
Print Limit High: 0
Print Limit Low: -10
Element: Ti

Element Name: Ti330
Timing Group No.: 3

Uncal

Line Switch Conc: 0
Peak SS Offset: -16
Print Limit High: 0
Print Limit Low: -10

(2-pt calibrated)

Wavelength: 178.287/2

BKG Mtd (-): SpecShift

High Offset: 24
Low Offset: O

Signif Figs: 4
Print Units: ppm

Wavelength: 182.040

BKG Mtd (-): SpecShift

High Offset: 24
Low Offset: O

Signif Figs: 4
Print Units: ppm

Wavelength: 330.232

BKG Mtd (-): SpecShift

High Offset: 24
Low Offset: O

Signif Figs: 4
Print Units: ppm

Stdzn tled

High Std Name
Conc

Low Std Name
Conc

Stdzn led

High Std Name
Conc

Low Std Name
Conc

Stdzn led

High Std Name
Conc

Low Std Name
Conc

. 2-pt

ICPUT8
110

jdhk
:0

. 2-pt

ICPUT8
:10

jdhk
:0

. 2-pt

ICPUTS8
: 20

jdhk
:0




Sammelanhang

S6.3

c: Tabelle der fur die Grundeichung verwendeten Sta

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

far

M Mges

ICP(sim)/USN

MMgesICP2.3

20

M = Cd, Co, Mn, Pb, Zn

ndardlésungen :

Element Cu Zn Mn Ca
Linie 3248 2138 2576 3158
Standard po/l ugll mg/I mg/I
Blank 0 0 0 0
ICPUT1 5 25 0,1 1
ICPUT2 10 50 0,5 2,5
ICPUT3 25 125 1 5
ICPUT4 50 250 2 7,5
ICPUT5 100 500 2,5 10
ICPUT6 150 750 5 20
ICPUTY 200 1000 10 30
ICPUT8 250 1250 - 40




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite

S9.3 far M Mges ICP(sim) MMgesICP5.1 1
M =K, Na
M Mges ICP(sim) MMgesICP6.1
M = Ca, Mc
Datum: 01.07.2000

Gerateparameter fur ICAP 61E Trace-Analyzer (Thermo Instruments) fir die
Methode AKT :

STATUS INFORMATION

Version: 154.0
Date Created: 08/22/96 09:15 Date Last Updated:4100 11:06

Number of elements: 4 Number of lines: 4

# of lines calibrated: 0
# of lines standardized: 4 11/22/00 10:42 - 11/22/A0:42

Data collection mode: Spectrum Shifter <4 positions
Approx. time for analysis 3.3 mins.

Protection status: Un-protected

METHOD INFORMATION

Sample Introduction Device: Normal

Calibration Mode: Concentration

Default Setup:

Number of Repeats : 4 Auto-store Analysis Data? Yes

Flush Time (sec) : 120.0 Auto-store Stdzn Data? No

Auto-Increment Sample Names? Yes Store Individgddaits? Yes
Auto-print Analysis Data? Yes
Auto-print Stdzn Report : None
Condensed Print Format? Yes

Default File Names:

Analysis Data File : BO8KOO0 Autosampler Table : BO8
Sample Limits Table : LCTAB
Calibration Data File : AKT Blank Limits Table - BITAB

Calibration Stds Table - AKT QC Check Table : K5



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite
S9.3 far M Mges ICP(sim) MMgesICP5.1 2

M =K, Na
M Mges ICP(sim) MMgesICP6.1
M = Ca, Mc

PLASMA INFORMATION

Gas Flow

Torch gas - High Flow

Auxiliary gas flow : Low (.5 L/min)

Nebulizer Press. (PSI) : 32

Power

Approximate RF Power (W)  :1350

Peristaltic Pump Parameters

Analysis Pump Rate (RPM): 100

Flush Pump Rate (RPM): 100

Relaxation time (sec): O

Pump Tubing type :  Tygon-Orange

INTERNAL STANDARDS INFORMATION

Elem Symbol Wavelength Pre-Integration Integration Used?

1 None 0 5.0 Yes

Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 1

Elem Symbol Wavelength Pre-Integration Integration Used?

2 Y 360.063 0 5.0 No

Ratio Constant,/Intensity Multiplication Factor: 1

Elem Symbol Wavelength Pre-Integration Integration Used?

3 Y 360.063 0 5.0 No

Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 1

Elem Symbol Wavelength Pre-Integration Integration Used?

4 Y 360.063 0 5.0 No

Ratio Constant,/Intensity Multiplication Factor: 1

Elem Symbol Wavelength Pre-Integration Integration Used?

5 Y 360.063 0 5.0 No

Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 1

Elem Symbol Wavelength Pre-Integration Integration Used?

6 Y 360.063 0 5.0 No

Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 1
Element: Mg Wavelength: 285.210




Sammelanhang

S9.3

Element Name:

Timing Group No.:
Line Switch Conc:

Peak SS Offset:
Print Limit High:
Print Limit Low:
Element: Ca

Element Name:

Timing Group No.:
Line Switch Conc:

Peak SS Offset:
Print Limit High:
Print Limit Low:
Element: Na

Element Name:

Timing Group No.:
Line Switch Conc:

Peak SS Offset:
Print Limit High:
Print Limit Low:
Element: K

Element Name:

Timing Group No.:
Line Switch Conc:

Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite
far M Mges ICP(sim) MMgesICP5.1 3
M =K, Na
M Mges ICP(sim) MMgesICP6.1
M = Ca, Mc
Mg285
1 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: O High Std Name: K
0 Low Offset: -24 Conc: 20
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
-10 Print Units: ppm Conc: 0
Wavelength: 315.887
Ca315
1 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: O High Std Name: AKT2
0 Low Offset: -13 Conc: 50
0 Signif Figs: 4 Low Std Name:  ldhk
-10 Print Units: ppm Conc: 0
Wavelength: 588.995
Na588
1 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: O High Std Name: AKT2
11 Low Offset: -24 Conc: 10
0 Signif Figs: 4 Low Std Name:  ldhk
-10 Print Units: ppm Conc: 0
Wavelength: 766.491
K 766
1 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: O High Std Name: AKT2
11 Low Offset: -13 Conc: 20
0 Signif Figs: 4 Low Std Name:  ldhk
-10 Print Units: ppm Conc: 0



Sammelanhang

S9.3

far

Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
M Mges ICP(sim) MMgesICP5.1 4
M =K, Na
M Mges ICP(sim) MMgesICP6.1

M=Ca, M

C




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite

S10.2 far M Mges ICP(sim) MMgesICP5.2 1
M = Mn
M Mges ICP(sim) MMgesICP3.2
M = Cd, Co, Cu, Ni, Pb, Zn
M Mges ICP(sim) MMgesICP2.2
M =Ti
Datum: 1.12.1999

Gerateparameter fur ICAP 61E Trace-Analyzer (Thermo Instruments) fir die
Methoden KWUT, GAUT und DANHUT, sowie Tabelle der fir die Grundeichung
verwendeten Standardlésungen :

a. Gerateparameter KWUT, GAUT und DANHUT:
STATUS INFORMATION

Version: 152.0

Date Created: 12/22/96 09:15 Date Last Update@3129 06:48
Number of elements: 19 Number of lines: 23

# of lines calibrated: 5 12/30/98 08:51 - 03/09/9912:04
# of lines standardized: 20 03/09/99 03:45-03@380/ 11:21

Data collection mode: Spectrum Shifter <6 positlons
Approx. time for analysis 5.5 mins.
Protection status: Un-protected

METHOD INFORMATION

Sample Introduction Device: Normal

Calibration Mode: Concentration

Default Setup:

Number of Repeats : 4 Auto-store Analysis Data? Yes

Flush Time (sec) : 90.0 Auto-store Stdzn Data? No

Auto-Increment Sample Names? Yes Store Individgddaits? Yes
Auto-print Analysis Data? Yes
Auto-print Stdzn Report : None
Condensed Print Format? Yes

Default File Names:

Analysis Data File : BR0O2A99 Autosampler Table :BR99
Sample Limits Table : LCTAB
Calibration Data File - GAUT Blank Limits Table LBTAB

Calibration Stds Table  : HUGAKWUT QC Check Table K22



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite

S10.2 far M Mges ICP(sim) MMgesICP5.2 2
M = Mn
M Mges ICP(sim) MMgesICP3.2
M = Cd, Co, Cu, Ni, Pb, Zn
M Mges ICP(sim) MMgesICP2.2
M =Ti

PLASMA INFORMATION

Gas Flow
Torch gas: High Flow
Auxiliary gas flow: Low (.5 L/min)

Nebulizer Press. (PSI): 30

Power
Approximate RF Power (W): 1150

Peristaltic Pump Parameters
Analysis Pump Rate (RPM): 100

Flush Pump Rate (RPM): 100
Relaxation time (sec): O
Pump Tubing type: Tygon-Orange

INTERNAL STANDARDS INFORMATION

Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integration Used?
1 None 0 10.0 No
Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 1

Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integration Used?
2 None 0 10.0 No
Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 1

Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integration Used?
3 Y 360.063 0 10.0 Yes
Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: Q15

Internal Standard Spectrum Shifter Peak offset: 0

Bkg Mtd (-): SpecShift
High Offset: 0
Low Offset: -22



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite
S10.2 far M Mges ICP(sim) MMgesICP5.2 3
M = Mn
M Mges ICP(sim) MMgesICP3.2
M = Cd, Co, Cu, Ni, Pb, Zn
M Mges ICP(sim) MMgesICP2.2
M = Ti
Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integration Used?
4 Y 360.063 0 10.0 No
Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 1
Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integration Used?
5 Y 360.063 0 10.0 Yes
Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: Q15
Internal Standard Spectrum Shifter Peak offset: 0
Bkg Mtd (-): SpecShift
High Offset: O
Low Offset: -11
Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integration Used?
6 Y 360.063 0 10.0 No
Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 1
Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integration Used?
7 Y 360.063 0 10.0 Yes
Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: Q15
Internal Standard Spectrum Shifter Peak offset: 0
Bkg Mtd (-): SpecShift
High Offset: 17
Low Offset: 0
Element: Cd(a) Wavelength: 228.802/2
Element Name: Cd228
Timing Group No.: 5 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt uncal
Line Switch Conc: 0 High Offset: 11 High Std Name: GAUT5
Peak SS Offset: 0 Low Offset: -11 Conc: 50
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
Print Limit Low: -100 Print Units: ppb Conc: 0

Use IECs ? Yes
Affecting k1 k2

Element Name Factor Factor Use?
01 As189 -.0159 0 Yes
02 Mnges -.0041 0 Yes
03 Feges 0.0033 0 Yes




Sammelanhang
S10.2

Element: Cd(b)

Element Name:
Timing Group No.:
Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Use IECs ? Yes

Affecting
Element Name

01 Co228
02 Cu324
03 Feges

Element: Pb

Element Name:
Timing Group No.:
Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element: Pb

Element Name:
Timing Group No.:
Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite
far M Mges ICP(sim) MMgesICP5.2 4
M = Mn
M Mges ICP(sim) MMgesICP3.2
M = Cd, Co, Cu, Ni, Pb, Zn
M Mges ICP(sim) MMgesICP2.2
M = Ti
Wavelength: 228.802/2
Cd229
5 EKG Mtd (-): SpecShift Stdzn tied: 2-pt Uncal
0 High Offset: O High Std Name: AIGI5
0 Low Offset: -11 Conc: 50
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
-100 Print Units: ppb Conc: 0
k1 k2
Factor Factor Use?
-.0004 0 Yes
-.0007 0 Yes
-.0133 0 Yes
Wavelength: 220.351
Pb/1
3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: O High Std Name: GAUTS
11 Low Offset: -8 Conc: 3000
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
-1000 Print Units: ppb Conc: 0
Wavelength: 220.352/2
Pb/2
7 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: 17 High Std Name: GAUT5
-11 Low Offset: O Conc: 3000
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
-1000 Print Units: ppb Conc: 0



Sammelanhang
S10.2

Element: Pb gesamt Wavelength: 220.353

Element Name:
Timing Group No.:
Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Use IECs ? Yes

Affecting
Element Name

01
02
03
04
05
05

Feges
A1308
Pb/1
Pb/2
Ti330
Mnges

Element: Co

Element Name:
Timing Group No.:
Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Use IECs ? Yes

Affecting
Element Name

01
02
03

Feges
Ti330
Ba493

Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite
far M Mges ICP(sim) MMgesICP5.2 5
M = Mn
M Mges ICP(sim) MMgesICP3.2
M = Cd, Co, Cu, Ni, Pb, Zn
M Mges ICP(sim) MMgesICP2.2
M = Ti
Pb220
3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: O High Std Name: -
0 Low Offset: 0 Conc: 0
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: NNE
-1000 Print Units: ppb Conc: 0
k1 k2
Factor Factor Use?
0.0873 0 Yes
0.1253 0 Yes
-.5656 0 Yes
-.4344 0 Yes
0.1045 0 Yes
0.1 0 Yes
Wavelength: 228.616
Co228
3 EKG Mtd (-): SpecShift Stdzn tied: 2-pt Uncal
0 High Offset: O High Std Name: AIGI5
0 Low Offset: -22 Conc: 200
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
-100 Print Units: ppb Conc: 0
k1 k2
Factor Factor Use?
0.007 0 Yes
1.9078 0 Yes
0.126 0 Yes



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite

S10.2 far M Mges ICP(sim) MMgesICP5.2 6
M = Mn
M Mges ICP(sim) MMgesICP3.2
M = Cd, Co, Cu, Ni, Pb, Zn
M Mges ICP(sim) MMgesICP2.2
M = Ti
Element: Cu Wavelength: 324.754
Element Name: Cu324
Timing Group No.: 3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Calib
Line Switch Conc: 0 High Offset: 24 High Std Name: GAUT5
Peak SS Offset: 0 Low Offset: 0 Calib. Signal: 2399
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
Print Limit Low: -100 Print Units: ppb Calib. Sigha 5.23173

Standardization Coefficients
(SIR=m(IR) +b (2-pt calibrated)
Y-intercept (b): -3.91332

Slope (m): .913535

Date Stdized: 12/30/99 11:21
Calibration Coefficients

(S)IR = AO + A1*C"n + A2*C"2n

Offset (AO): 6.76994

Gain (Al): 5.12545
Curvature (A2): -.000956
Exponent (n): 1.02

Max Inflection: 2295.22

Date of Fit: 12/30/99 08:51

Use IECs ? Yes

Affecting k1 k2

Element Name  Factor Factor Use?
01 Feges .0096 0 Yes
Element: Ni Wavelength: 231.604/2
Element Name: Ni231
Timing Group No.: 3 EKG Mtd (-): SpecShift Stdzn tied: 2-pt Uncal
Line Switch Conc: 0 High Offset: O High Std Name: AIGI5
Peak SS Offset: 0 Low Offset: -22 Conc: 500
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &k

Print Limit Low: -100 Print Units: ppb Conc: 0



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite

S10.2 far M Mges ICP(sim) MMgesICP5.2 7
M = Mn
M Mges ICP(sim) MMgesICP3.2
M = Cd, Co, Cu, Ni, Pb, Zn
M Mges ICP(sim) MMgesICP2.2
M = Ti
Element: Zn Wavelength: 213.856/2
Element Name: Zn213
Timing Group No.: 3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Calib
Line Switch Conc: 0 High Offset: 24 High Std Name: GAUT5
Peak SS Offset: 0 Low Offset: 0 Calib. Signal: 4424
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
Print Limit Low: -100 Print Units: ppb Calib. Sigha 574411

Standardization Coefficients
(SIR=m(IR) +b (2-pt calibrated)
Y-intercept (b): -.40483

Slope (m): .888804

Date Stdized: 03/30/99 11:21
Calibration coefficients

(S)IR = AO + A1*C"n + A2*C"2n

Offset (AO): .770184

Gain (Al): 2.20545
Curvature (A2): -.000238
Exponent (n): 1

Max Inflection 4637.98

Date of Fit: 01/20/99 08:48

Use IECs ? Yes

Affecting k1 k2

Element Name  Factor Factor Use?
01 Feges 0.08 0 Yes
02 Ni231 0.0032 0 Yes
Element: Cr Wavelength: 205.550/2
Element Name: Cr205
Timing Group No.: 3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
Line Switch Conc: 0 High Offset: 24 High Std Name: GAUT5
Peak SS Offset: 0 Low Offset: 0 Conc: 500
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik

Print Limit Low: -100 Print Units: ppb Conc: 0



Sammelanhang

S10.2

Element: Fe

Element Name:

Timing Group No.:
Line Switch Conc:

Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element: Fe

Element Name:

Timing Group No.:
Line Switch Conc:

Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element: Mn

Element Name:

Timing Group No.:
Line Switch Conc:

Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite
far M Mges ICP(sim) MMgesICP5.2 8
M = Mn
M Mges ICP(sim) MMgesICP3.2
M = Cd, Co, Cu, Ni, Pb, Zn
M Mges ICP(sim) MMgesICP2.2
M = Ti
Wavelength: 259.940
Feges
3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: 24 High Std Name: GAUT5
0 Low Offset: 0 Conc: 10
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
-10 Print Units: ppm Conc: 0

Wavelength: 271.441

Feges

3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
10 High Offset: 24 High Std NamdelGAKWUT7
0 Low Offset: 0 Conc: 50

0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik

-10 Print Units: ppm Conc: 0

Wavelength: 257.610

Mnges
3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Calib
0 High Offset: 24 High Std Name: GAUT5
0 Low Offset: 0 Calib. Signal: 5@85
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
-10 Print Units: ppm Calib. Signal .041008

Standardization Coefficients

(SIIR=m(IR) +b

(2-pt calibrated)

Y-intercept (b): -.021716

Slope (m): .876382

Date Stdized: 12/30/99 11:21
Calibration Coefficients

(S)IR = AO + A1*C"n + A2*C"2n

Offset (AO): 25.5937
Gain (Al): 831.017
Curvature (A2): -26.6799
Exponent (n): 1

Max Inflection: 15.5738

Date of Fit: 01/05/99 02:13



Sammelanhang
S10.2

Element: Mn

Element Name:
Timing Group No.:
Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Use IECs ? Yes

Affecting
Element Name

01 Ti330
02 Feges

Element: Mg

Element Name:
Timing Group No.:
Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite
far M Mges ICP(sim) MMgesICP5.2 9
M = Mn
M Mges ICP(sim) MMgesICP3.2
M = Cd, Co, Cu, Ni, Pb, Zn
M Mges ICP(sim) MMgesICP2.2
M =Ti

Wavelength: 293.306

Mnges
5 EKG Mtd (-): SpecShift Stdzn tied: 2-pt Uncal
10 High Offset: O High Std NareIGAKWUT7
0 Low Offset: -11 Conc: 20
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: @®AS
-10 Print Units: ppm Conc: 10
k1 k2
Factor Factor Use?
0.1466 0 Yes
0.0019 0 Yes

Wavelength: 285.210

Mg285

3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Calib
0 High Offset: 24 High Std NareIGAKWUT7
0 Low Offset: 0 Calib. Signal: 13Db6

0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik

-10 Print Units: ppm Calib. Signal -1.8655

Standardization Coefficients

(SIIR=m(IR) +b

(2-pt calibrated)

Y-intercept (b): .482349

Slope (m): .865135

Date Stdized: 03/30/99 11:21
Calibration Coefficients
(S)IR = AO + A1*C-n + A2*C-2n

Offset (AO):
Gain (Al):
Curvature (A2):
Exponent (n):
Max Inflection
Date of Fit:

137.099
9718.33
-138.739

1

35.0237
03/09/99 12:03



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite
S10.2 far M Mges ICP(sim) MMgesICP5.2| 10
M = Mn
M Mges ICP(sim) MMgesICP3.2
M = Cd, Co, Cu, Ni, Pb, Zn
M Mges ICP(sim) MMgesICP2.2
M = Ti
Element: Ca Wavelength: 315.887
Element Name: Ca315
Timing Group No.: 3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Calib
Line Switch Conc: 0 High Offset: 24 High Std NareIGAKWUT7
Peak SS Offset: 0 Low Offset: 0 Calib. Signal: 3780
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
Print Limit Low: -10 Print Units: ppm Calib. Signal 1.30838
Standardization Coefficients
(SIR=m(IR) +b (2-pt calibrated)
Y-intercept (b): -.059194
Slope (m): .972411
Date Stdized: 12/30/99 11:21
Calibration Coefficients
(S)IR = AO + A1*C-n + A2*C"2n
Offset (AO): 2.42156
Gain (Al): 68.8754
Curvature (A2): -.090589
Exponent (n): 1
Max Inflection: 380.155
Date of Fit: 12/09/99 12:04
Element: Al Wavelength: 308.215
Element Name: A1308
Timing Group No.: 3 BKG Mtd (-): Specshift Stdzn ted: 2-pt Uncal
Line Switch Conc: 0 High Offset: 24 High Std Namr&IGAKWUT7
Peak SS Offset: 0 Low Offset: 0 Conc: 50
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
Print Limit Low: -10 Print Units: ppm Conc: 0
Element: P Wavelength: 178.287/2
Element Name: P 178
Timing Group No.: 3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
Line Switch Conc: 0 High Offset: 24 High Std NamrH&IGAKWUT7
Peak SS Offset: 0 Low Offset: 0 Conc: 5
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik

Print Limit Low:

-10 Print Units: ppm Conc: 0



Sammelanhang

S10.2

Element: S

Element Name:
Timing Group No.:
Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:
Element: Ti
Element Name:
Timing Group No.:
Line Switch Conc:

Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Use IECs ? Yes

Affecting

Element Name

01 Feges

Element: Ba Wavelength: 493.409

Element Name:
Timing Group No.:
Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite
far M Mges ICP(sim) MMgesICP5.2 | 11
M = Mn
M Mges ICP(sim) MMgesICP3.2
M = Cd, Co, Cu, Ni, Pb, Zn
M Mges ICP(sim) MMgesICP2.2
M = Ti
Wavelength: 182.040
S 182
3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: 24 High Std NareIGAKWUT7
0 Low Offset: 0 Conc: 10
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
-10 Print Units: ppm Conc: 0
Wavelength: 330.232
Ti330
3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: 24 High Std Namr&IGAKWUT7
-16 Low Offset: O Conc: 20
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
-10 Print Units: ppm Conc: 0
k1 k2
Factor Factor Use?
-.0113 0 Yes
Ba4934
3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: 24 High Std Name: GAUT5
0 Low Offset: 0 Conc: 10
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &1k
-10 Print Units: ppm Conc: 0



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite
S10.2 far M Mges ICP(sim) MMgesICP5.2 | 12
M = Mn
M Mges ICP(sim) MMgesICP3.2
M = Cd, Co, Cu, Ni, Pb, Zn
M Mges ICP(sim) MMgesICP2.2
M = Ti
Element: As Wavelength: 189.042/2
Element Name: As189
Timing Group No.: 3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
Line Switch Conc: 0 High Offset: 24 High Std NareIGAKWUT7
Peak SS Offset: 0 Low Offset: 0 Conc: 500
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
Print Limit Low: -100 Print Units: ppb Conc: 0
b: Tabelle der fur die Grundeichung verwendetem&edldsungen:
Element Cu Zn Mn Mg Ca
Linie 3247 2138 2576 2852 3158
Standard pall pa/l mg/I mg/I mg/I
Blank 0 0 0 0 0
GAUT1 100 200 1
GAUT2 200 500 2,5
GAUT3 300 1000 5
GAUT4 400 2000 7,5
GAUTS5 500 3000 10
ICPUT6 750 20
HUGAKWUT1 0,5 2
HUGAKWUT2 1 5
HUGAKWUT3 2 10
HUGAKWUT4 5 20
HUGAKWUTS5 10 30
HUGAKWUT6 15 40
HUGAKWUT7 20 50




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S12.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP4.1 1
M = As, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

Datum: 01.11.2000

Gerateparameter fur ICAP 61E Trace-Analyzer (Thermo Instruments) fur die Methode
EDTA:

STATUS INFORMATION

Version: 158.0
Date Created: 08/22/96 09:15 Date Last Updated3001 12:26

Number of elements: 16 Number of lines: 17

# of lines calibrated: O
# of lines standardized: 16 12/11/00 08:40 - 1D21/08:40

Data collection mode: Spectrum Shifter <7 positons
Approx. time for analysis 4.0 mins.

Protection status: Un-protected

METHOD INFORMATION

Sample Introduction Device: Normal

Calibration Mode: Concentration

Default Setup:

Number of Repeats: 4 Auto-Store Analysis Data ? Yes

Flush Time (sec): 30.0 Auto-Store Stdzn Data ? No

Auto-Increment Sample Names ? Yes Store IndiViBepeats ? Yes
Auto-print Analysis Data ? Yes
Auto-print Stdzn Report : None
Condensed Print Format ? Yes

Default File Names:

Analysis Data File : B16A00 Autosampler Table: BDRA
Sample Limits Table: LCTAB
Calibration Data File - GAUT Blank Limits Table: BITAB

Calibration Stds Table  : HUGAKWUT QC Check Table: K23



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S12.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP4.1 2

M = As, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

PLASMA INFORMATION

Gas Flow
Torch gas : High Flow
Auxiliarv gas flow : Medium (1.0 L/min)

Nebulizer Press. (PSI) 1 22

Power
Approximate RF Power (W): 1350

Peristaltic Pump Parameters
Analvsis Pump Rate (RPM): 120

Flush Pump Rate (RPM): 200
Relaxation time (sec): 30
Pump Tubing type : Tygon-Orange

INTERNAL STANDARDS INFORMATION

Elem Symbol Wavelength  Pre-Integration Integration Used?
1 None 0 10.0 No
Ratio Constant/Intensitv Multiplication Factor: 1

Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integration Used?
2 None 0 10.0 No
Ratio Constant/Intensitv Multiplication Factor: 1

Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integration Used?
3 Y 360.063 O 7.5 Yes
Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 100

Internal Standard Spectrum Shifter Peak Offset: O

Bkg Mtd (-):
SpecShift

High Offset: 0
Low Offset: -22

Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integration Used?
4 Y 360.063 O 7.5 Yes
Ratio Constant,/Intensity Multiplication Factor010

Internal Standard Spectrum Shifter Peak Offset: O

Bkg Mtd (-):
SpecShift
High Offset: 11
Low Offset: O



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S12.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP4.1 3
M = As, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn
Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integration Used?
5 Y 360.063 0 7.5 Yes
Ratio Constant/Intensitv Multiplication Factor: 100
Internal Standard Spectrum Shifter Peak Offset: O
Bkg Mtd ((-):
SpecShift
High Offset: 0
Low Offset: -11
Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integration Used?
6 Y 360.063 0 7.5 Yes
Ratio Constant/Intensity Multiplication Factor: 100
Internal Standard Spectrum Shifter Peak Offset: O
Bkg Mtd (-):
SpecShift
High Offset: 11
Low Offset: -11
Elem Symbol Wavelength Pre-integration Integration Used?
7 None 0 10.0 No
Ratio Constant,/Intensity Multiplication Factor: 1
Element: Cd Wavelength: 228.802/2
Element Name: Cd228
Timing Group No.: 6 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
Line Switch Conc: 0 High Offset: 11 High Std Name: EDTA 1
Peak SS Offset: 0 Low Offset: -11 Conc: 1000
Print Limit High: 0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
Print Limit Low: -100 Print Units: ppb Conc: 0

Use IECs ? Yes

Affecting k1
Element Name Factor
01 As189 -.0209

02 Fe2714 .01

k2
Factor Use?
0 Yes
0 Yes




Sammelanhang

S12.1

Element: Pb

Element Name:

Timing Group No.:

Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element: Pb

Element Name:
Timing Group No.:
Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

far M Mges ICP(sim)

MMgesICP4.1 4

M = As, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

Wavelength: 220.351

Element: Pb gesamt Wavelength: 220.353

Element Name:
Timing Group No.:
Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Use IECS ? Yes

Affecting
Element Name
01 Fe2714
02 A1308
03 Pb/l1
04 Pb/2

Pb,/1
3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: O High Std Name: DEA 1
11 Low Offset: -8 Conc: 10000
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
-1000 Print Units: ppb Conc: 0
Wavelength: 220.352/2
Pb/2
4 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: 17 High Std Name: EDTA 1
-11 Low Offset: 0 Conc: 10000
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
-1000 Print Units: ppb Conc: 0
Pb220
3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: O High Std Name:
0 Low Offset: 0 Conc: 0
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: NNE
-1000 Print Units: ppb Conc: 0
k1 k2
Factor Factor Use?
0.0543 0 Yes
0.1109 0 Yes
-.5656 0 Yes
-.4344 0 Yes



Sammelanhang

S12.1

Element Form

Gerat

Methoden-Nr. Seite

far

M Mges

ICP(sim)

MMgesICP4.1 S

M = As, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

Element: Cu Wavelength: 324.754

Element Name:

Timing Group No.:
Line Switch Conc:

Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element: Co

Element Name:

Timing Group No.:
Line Switch Conc:

Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Use IECs ? Yes

Affecting
Element Name
01 Fe2714
02 Ti213
03 Ba4934
Element: Cr

Element Name:

Timing Group No.:

Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element: Ni

Element Name:

Timing Group No.:

Line Switch Conc:
Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Cu324
3 BKG Mtd (-): SpecShift
0 High Offset: 24
0 Low Offset: 0
0 Signif Figs: 4
-100 Print Units: ppb
Wavelength: 228.616
Co228
3 BKG Mtd (-): SpecShift
0 High Offset: O
0 Low Offset: -22
0 Signif Figs: 4
-100 Print Units: ppb
k1 k2
Factor Factor Use?
0.004 0 Yes
1.9941 0 Yes
0.126 0 Yes
Wavelength: 205.550/2
Cr205
3 BKG Mtd (-): SpecShift
0 High Offset: 24
0 Low Offset: 0
0 Signif Figs: 4
-100 Print Units: ppb
Wavelength: 231.604/2
Ni231
3 BKG Mtd (-): SpecShift
0 High Offset: O
0 Low Offset: -22
0 Signif Figs: 4
-100 Print Units: ppb

Stdzn ted: 2-pt Uncal
High Std Name: EDTA 1

Conc: 1000
Low Std Name: ik
Conc: 0

Stdzn ted: 2-pt Uncal

High Std Name: DEA 1l

Conc: 1000
Low Std Name: Bk
Conc: 0

Stdzn ted: 2-pt Uncal

High Std Name: EDTA 1

Conc: 1000
Low Std Name: ik
Conc: 0
Stdzn ted: 2-pt Uncal
High Std Name: DEA 1l

Conc: 1000
Low Std Name: [k
Conc: 0




Sammelanhang

S12.1

Element: Zn

Element Name:

Timing Group No.:
Line Switch Conc:

Peak SS Offset:
Print Limit High:
Print Limit Low:
Use IECs ? Yes

Affecting

Element Name

01 Fe2714
02 Ni231

Element: Fe

Element Name:

Timing Group No.:
Line Switch Conc:

Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element: Al

Element Name:

Timing Group No.:
Line Switch Conc:

Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element: As

Element Name:

Timing Group No.:
Line Switch Conc:

Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

far M Mges ICP(sim) MMgesICP4.1 6

M = As, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

Wavelength: 213.856,/2

Zn213
3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: 24 High Std Name: EDTA 1
0 Low Offset: 0 Conc: 2000
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
-100 Print Units: ppb Conc: 0
k1 k2
Factor Factor Use?
.074 0 Yes
.0032 0 Yes
Wavelength: 271.441
Fe2714
3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: 24 High Std Name: EDTA 2
0 Low Offset: O Conc: 20
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
-10 Print Units: ppm Conc: 0
Wavelength: 308.215
A1308
3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: 24 High Std Name: EDTA 2
0 Low Offset: O Conc: 20
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &k
-10 Print Units: ppm Conc: 0
Wavelength: 189.042/2
As189
3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: 24 High Std Name: EDTA 2
0 Low Offset: 0 Conc: 400
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
-100 Print Units: ppb Conc: 0



Sammelanhang

S12.1

Element: Ba

Element Name:

Timing Group No.:
Line Switch Conc:

Peak SS Offset:
Print Limit High:
Print Limit Low:
Element: Ti

Element Name:

Timing Group No.:
Line Switch Conc:

Peak SS Offset:

Print Limit High:
Print Limit Low:

Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

far M Mges ICP(sim) MMgesICP4.1 7

M = As, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

Wavelength: 493.409

Ba4934
3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: 24 High Std Name: EDTA 1
0 Low Offset: 0 Conc: 2
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik
-10 Print Units: ppm Conc: 0
Wavelength: 213.856/2
Ti213
3 BKG Mtd (-): SpecShift Stdzn ted: 2-pt Uncal
0 High Offset: 24 High Std Name: EDTA 2
-22 Low Offset: 0 Conc: 20
0 Signif Figs: 4 Low Std Name: &Bik

-10 Print Units: ppm Conc: 0



Sammelanhang

S12.1

far

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP(sim)

MMgesICP4.1

8

M = As, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr.

Seite

S13.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP7.1

1

M = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na,P

Gerateparameter fur ICP Iris Advantage (Thermo Fish  er) fur die Methoden
ANULL, EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1, DAN1.1Pflanze , DAN2.2Pflanze,
KOMPAL1.1

Analysis Preferences

Sample Options Source

Repeats: Light Source:
Delay time:m seconds

Sample flush time: seconds

Auto-Increment Sample Names
|:| Use Sample Weight Corrections

|:| Use Manual Plasma Conditions

Analysis Maximum Integration Times (seconds) Calibration Mode

Low WL Range: |Concentration
High WL Range:

Source Settings

Plasma Settings

Nebulizer Pump

Flush Pump Rate (pm);{100 |  1.85 ml/min
Analysis Pump Rate (rpm){100 |  1.85 ml/min

Pump Relaxation Time (sec):D
Pump Tubing Type:| Tygon-Orange

RF Power:| 1150 W
Nebulizer Flow: PSI
Auxiliary Gas: Ipm




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr.

Seite

S13.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP7.1

2

M = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na,P

Sequence Automation

Inintial Actions

Operation Failure Action
1 | Standardize None
2 K1 None
Add Action

I:lAt the end of the initial actions phase
halt sequence on any QC-failure

Continuing Actions

Operation |Freq Failure Action
1 K1 16 Standardize, Recheck,
QC
Add Action
End Actions
Operation Failure Action

1 K1 None

Add Action

At the end of the end actions invalidate
data on any QC failure ?

Global QC Properties

Number of failed lines to fail a QC
sample

Maximum QC visits per tube location

Restandardize QC failed lines only

Continue on 2nd QC failure

Warning: the default behavior on 2nd QC failure

is to halt sequence

D Sound alarm on 1st QC failure |:| sec

D Sound alarm on 2nd QC

failure

sec

Autosampler

Standard rinse time sec

Sipper step ahead

Step ahead-time sec




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite

S13.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP7.1 3

M = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na,P

Internal Standard

Internal Standard Timing Group
Lines that Reference NO
Internal Standard Referencing Lines Internal Standard
Sc 255.237 {132} Fe 259.940 {129} Sc 255.237 {132}
Sc 357.253 {92} Mn 260.569 {129} Sc 357.253 {92}
P 213.618 {157}
S 182.034 {184}
Al 308.215 {109}

>>

<<

Select Internal Stds...

Gate1  (sec): 0 Na 589.592 {57}

Gate 2  (sec): 0

Use as Internal Std Only




Sammelanhang

S13.1

far

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP(sim)

MMgesICP7.1

4

M = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na,P

Element Subarray Report

Element, Left Background Right Background
Wavelength and | Subarray | Subarray | Examination | Examination | ? | Location | Width | ? | Location | Width
Order Width Height Location Width
Al 308.215 {109} 21 3 9 3 1 2 18 2
Ca317.933{105} | 21 3 10 3 3 2 18 2
Fe 259.940 {129} 21 3 9 4 6 2 |0O 16 1
K 766.490 {44} 21 3 8 4 4 2 18 2
Mg 279.074 {120} 21 3 9 3 1 1 15 2
Mg 285.213 {117} 21 3 10 3 1 1 21 1
Mn 260.569 {129} 21 3 9 4 1 2 21 1
Mn 293.306 {114} | 21 3 10 3 1 1 20 2
Na 589.592 {57} 21 3 9 4 5 2 17 2
P 213.618 {157} 21 3 10 3 6 1 19 1
S 182.034 {184} 21 3 9 4 1 1 21 1
Sc 255.237 {132} 15 3 6 3 1 2 14 2
Sc 363.075 {92} 21 3 9 4 4 2 17 2




Sammelanhang

S13.1

far

Element Standards Report

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP(sim)

MMgesICP7.1

5

M = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na,P

Element,
Wavelength and
Order

Calibration Standards

Blank*

HE10*

HE20* | Na2

Na4 Na6

Na8

Nal0 | Nal2

Nal4

? | Con

-~
-~

Con Con

Con

-~

-~
-~

Con Con

Con

Con Con

Con

Al 308.215 {109}

&

]

20

Ca 317.933 {105}

x]
O O

]

20

Fe 259.940 {129}

&
x]

10

K 766.490 {44}

&
x]

O 0O

20

Mg 279.074 {120}

o O O :io o

O
xI

10

]

20

Mg 285.213 {117}

&
x]

Mn 260.569 {129}

&
x]

O 0O

20

Mn 293.306 {114}

x]
O

O0000000

]

O 0O00000a0

O0000000
O0000000

O 0O00000a0
O 0000000

O0O000000.0

Na 589.592 {57}

&
x]

20

&

X

X

xI

X

10

&

12

X

14

P 213.618 {157}

&
x]

20

S 182.034 {184}

&
x]

20

Sc 255.237 {132}

o O 0O o

&
x]

10

Sc 363.075 {92}

&
x]

O 0000
O 0 00

O 000

O 0 00
O 0 00

O 000
O 000

OO0 0.0

Element,

Calibration Standards

Wavelength and

Nal6

Nal8

Na22 | Na24

Na26

Na28

Na30

Order

Con

Con

?|Con|?

Con

?

Con Con

Con

Al 308.215 {109}

Ca 317.933

Fe 259.940 {129}

K 766.490 {44}

Mg 279.074

Mg 285.213

Mn 260.569

Mn 293.306

O0O000000.0
O 0000000

O 0000000
O 0000000

O0000000

O0O00000 0.0
O 0000000

Na 589.592 {57}

X

16

]

18

X

22

X

24

&

28

xI

26

X

30

P 213.618 {157}

S 182.034 {184}

Sc 255.237 {132}

O 0 0

O 0o g

O 0 0

O 0O ad

Sc 363.075 {92}

OO0 0.0

O

O 0 00

O

O

O 0 00

O

* yverwendete Standards fir die Nachkalibration




Sammelanhang

S13.1

far

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP(sim)

MMgesICP7.1

6

M = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na,P




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S13.2 far M Mges ICP(sim) MMgesICP7.2| 1
MMgesICP10.2

MMgesICP7.2 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na,P
MMgesICP10.2 =S

Gerateparameter fur ICP Iris Advantage (Thermo Fish  er) fur die Methoden
ANULL, EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1, DAN1.1Pflanz e,
DANZ2.2Pflanze, KOMPAL1.1

Analysis Preferences

Sample Options Source

Repeats: Light Source:
Delay time:@ seconds

Sample flush time: seconds

Auto-Increment Sample Names
|:| Use Sample Weight

|:| Use Manual Plasma Conditions

Analysis Maximum Integration Times (seconds) Calibration Mode

Low WL Range: |Concentration
High WL Range:

Source Settings

Plasma Settings

Nebulizer Pump

Flush Pump Rate (rpm){100 |  1.85 ml/min
Analysis Pump Rate (rpm): 1.85 ml/min

Pump Relaxation Time (sec):D
Pump Tubing Type:| Tygon-Orange

RF Power:| 1150 W
Nebulizer Flow: PSI

Auxiliary Gas:| 0.5 Ipm




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S13.2 far M Mges ICP(sim) MMgesICP7.2| 2
MMgesICP10.2

MMgesICP7.2 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na,P
MMgesICP10.2 =S

Sequence Automation

Inintial Actions Global QC
Properties
Operation Failure Action Number of failed lines to fail a QC 1
sample
1 | Standardize None
2 K1 None Maximum QC visits per tube 8
location
Add Action v’ | Restandardize QC failed lines
only
Continue on 2nd QC failure
At the end of the initial actions Warning: the default behavior on 2nd QC
phase halt sequence on any failure is to halt sequence
QC-failure
Continuing Actions |:| Sound alarm on 1st QC failure |:| sec
Operation |Freq Failure Action |:| Sound alarm on 2nd QC failure |:| sec
1 K1 20 Standardize, Recheck, QC
Add Action
End Actions Autosampler
Operation | Failure Action Standard rinse time sec
1 K1 None

Sipper step ahead
Add Action Step ahead-time sec

At the end of the end actions invalidate
data on any QC failure ?




Sammelanhang

S13.2

far

Element Subarray Report

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M Mges

ICP(sim)

MMgesICP7.2
MMgesICP10.2

3

MMgesICP7.2 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na,P

MMgesICP10.2 =S

Element, Left Background | Right Background
Wavelength and | Subarray | Subarray | Examinatio | Examination | ? | Location |Width| ? | Location | Width
Order Width Height | Location Width N
Al 396.152 {85} 21 3 9 4 1 1 21 1
Al 396.152 {85}2 21 3 9 4 1 1 21 1
Ca 317.993 {105} 21 3 10 3 3 2 18 2
Ca 317.993 {105}2 21 3 10 3 3 2 18 2
Fe 238.204 {141} 21 3 10 3 1 1 21 1
Fe 238.204 {141} 2 21 3 10 3 1 1 21 1
K 766.490 {44} 21 3 8 4 4 2 18 2
K 766.490 {44} 2 21 3 8 4 4 2 18 2
Mg 285.213 {117 21 3 10 3 1 1 21 1
Mg 285.213 {117} 2 21 3 10 3 1 1 21 1
Mg 279.074 {120} 21 3 10 3 1 1 16 2
Mg 279.074 {120} 2 21 3 10 3 1 1 16 2
Mn 260.569 {129} 21 3 10 3 1 2 21 1
Mn 260.569 {129} 2 21 3 10 3 1 2 21 1
Mn 293.306 {114} 21 3 10 3 1 1 19 2
Na 589.592 {57} 21 3 9 4 5 2 16 2
Na 589.592 {57} 1 21 3 9 4 5 2 16 2
P 213.618 {157} 21 3 10 3 6 1 |0 - -
P 213.618 {157} 2 21 3 10 3 6 1 |0 - -
S 182.034 {184} 21 3 9 3 1 1 21 1
S 182.034 {184} 2 21 3 9 3 1 1 21 1




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S13.2 far M Mges ICP(sim) MMgesICP7.2| 4
MMgesICP10.2
MMgesICP7.2 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na,P
MMgesICP10.2 =S
Element Standards Report
Element, Calibration Standards
Wavelength and | Blank* | HE1* | HE10* | HE20* | Na2 Na4d Na6 Na8 Nal0 | Nal2
Order ? | Conc | ? |Conc| ? [Conc| ? [Conc| ? |Conc| ? |Conc| ? |Conc| ? |Conc| ? [Conc| ? |Conc

Al 396.152{85} || O |0|05 |0 0 O 0 0 O 0 O

Al 396.152 {85}2 |0 0 O 0| 20 |0 0 0 O 0 O
Ca317.993{105} || O |O|05 (O 0 0 0 0 0 0 0

Ca 317.993 0 0 0 | 20 | 0OJ 0 0 0 0 0

Fe 238.204 {141} (OO O || 0,5 |0 0 0 0 0 0 0 0

Fe 238.204 {141} |0 0 0|10 |O O 0 0 O 0 O

K 766.490 {44} |0| 0 |0| 1,0 |0 0 O 0 0 O 0 O

K 766.490 {44} 2 |0 0 0|20 |O O 0 0 O 0 O

Mg 285.213 {117 |00 O || 0,5 |0 0 0 0 0 0 0 0

Mg 285.213 {117} | CI 0 0|10 |o O 0 0 O 0 O

Mg 279.074 {120} | O 0 o) 10 |0 20 |O 0 0 O 0 O

Mn 260.569 {129} (0| O || 0,5 |0 0 0 0 0 0 0 0

Mn 260.569 {129} | O 0 ol 5 o O 0 0 O 0 O

Mn 293.306 {114} | O 0 O 0| 20 |0O 0 0 O 0 O

Na 589.592 {57} || 0 |0| 1,0 |0 0 O 0 0 O 0 O

Na 589.592 {57} 1| 0 | 20 |0 0| 2 (0| 4 |0 6 |U] 8 |0 10 |0 12
P 213.618 {157} || 0 || 1,0 |0 0 0 0 0 0 0 0

P 213.618 {157} 2 | ] 0 | 20 |0 0 0 0 0 0 0
S182.034{184} |0J| 0 || 10 O 0 0 0 0 0 0 0

S 182.034 {184} 2 | [J 0 | 20 |0 0 0 0 0 0 0




Sammelanhang

S13.2

far

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M Mges

ICP(sim)

MMgesICP7.2
MMgesICP10.2

5

MMgesICP7.2 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na,P

MMgesICP10.2 =S

Element,

Calibration Standards

Wavelength and

Nal4d

Nal6

Nal8 | Na22 | Na24

Na26 | Na28

Na30

Order

Con

Con

? | Con Con| ? |Con

?|Con|?|Con

Con

Al 396.152 {85}

Al 396.152 {85)2

Ca 317.993

Ca 317.993

Fe 238.204 {141}

Fe 238.204 {141}

K 766.490 {44}

K 766.490 {44} 2

Mg 285.213 {117

Mg 285.213

Mg 279.074

Mn 260.569

Mn 260.569

Mn 293.306

Na 589.592 {57}

O|/0|0|0|0|0(0|0|0|0|0|0|0|0|0

O|/0|0|0|0|0(0|0|0|0|0|0|0|0|0

O|0|0|0(0|0|0|0|0|0|0|0|0 (0
O|0|0|0|0(0|0|0|0|0|0|0|0|0 |0
O|0|0|0|0(0|0|0|0|0|0o|0|0|00d

O|0|0|0(0|0|0|0|0|0|0|0|0 (0
O|0|0|0(0|0|0|0|0|0|0|0|0 (0

O|0|0|0(0|0|0|0|0|0|0|0|0 (0

Na 589.592 {57}

X

14

X

16

X

18

X

22

X

24

28

X

26

X

X

30

P 213.618 {157}

P 213.618 {157}

S 182.034 {184}

Oa|a

Oa|a

O|0o|o
O|0o|o
Oo|o|o

O|0o|o

S 182.034 {184}

O

O

O
O
O

O
O|o|0o|0O

O|o|0o|0O

* verwendete Standards fir die Nachkalibration




Sammelanhang

S13.2

far

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP(sim)

MMgesICP7.2
MMgesICP10.2

6

MMgesICP7.2 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na,P

MMgesICP10.2 =S




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr.

Seite

S13.3 far M Mges ICP(sim) MMgesICP7.3
MMgesICP10.3

1

MMgesICP7.3 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P
MMgesICP10.3=S

Gerateparameter fur ICP Iris Advantage (Thermo Fish  er) fur die Methoden
ANULL, ANULLIC, EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1, DAN1 .1Pflanze,
DAN2.2Pflanze, KOMPAL1.1

Analysis Preferences

Sample Options Source

Repeats] 4 | Light Source:

Sample flush time;| 45 |seconds

Auto-Increment Sample Names
|:| Use Sample Weight Corrections

|:| Use Manual Plasma Conditions

Analysis Maximum Integration Times (seconds) Calibration Mode

Low WL Range: |Concentration
High WL Range:

Source Settings

Plasma Settings

Nebulizer Pump

Flush Pump Rate (rpm){200 | 3.7 ml/min
Analysis Pump Rate (rpm){100 |  1.85 ml/min

Pump Relaxation Time (sec):

Pump Tubing Type: Tygon-Orange
RF Power:| 1150 W

Nebulizer Flow: PSI
Auxiliary Gas: Ipm




Sammelanhang

Element Form

Gerat Methoden-Nr.

Seite

S13.3 far M

Mges

ICP(sim) MMgesICP7.3

MMgesICP10.3

2

MMgesICP7.3 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P
MMgesICP10.3=S

Sequence Automation

Inintial Actions

Operation Failure Action
1 | Standardize None
2 K1 None
Add Action

At the end of the initial actions
phase halt sequence on any QC-
failure

Continuing Actions

Operation | Freq Failure Action
1 K1 20 Standardize, Recheck,
QC
~ Add Action |
End Actions
Operation Failure Action
1 K1 None
Add Action

At the end of the end actions invalidate
data on any QC failure ?

Global QC Properties

Number of failed lines to fail a QC 1
sample

Maximum QC visits per tube location

v | Restandardize QC failed lines
only

Continue on 2nd QC failure
Warning: the default behavior on 2nd QC failure
is to halt sequence

|:| Sound alarm on 1st QC failure |::| sec

Sound alarm on 2nd QC sec
failure

Autosampler

Standard rinse time sec

|:| Sipper step ahead

Step ahead-time D sec




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S13.3 far M Mges ICP(sim) MMgesICP7.3| 3
MMgesICP10.3

MMgesICP7.3 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P
MMgesICP10.3=S

Element Subarray Report

Element, Left Background | Right Background
Wavelength and | Subarray | Subarray | Examination | Examination | ? | Location |Width| ? | Location |Width
Order Width Height Location Width
Al 396.152 {85} 21 3 9 4 1 1 21 1
Al 396.152 {85}2 21 3 9 4 1 1 21 1
Ca 317.993 {105} 21 3 10 3 3 2 18 2
Ca 317.993 {105}2 21 3 10 3 3 2 18 2
Fe 238.204 {141} 21 3 10 3 1 1 21 1
Fe 238.204 {141} 2 21 3 10 3 1 1 21 1
K 766.490 {44} 21 3 8 4 4 2 18 2
K 766.490 {44} 2 21 3 8 4 4 2 18 2
Mg 285.213 {117 21 3 10 3 1 1 21 1
Mg 285.213 {117} 2 21 3 10 3 1 1 21 1
Mn 260.569 {129} 21 3 10 3 1 2 21 1
Mn 293.306 {114} 21 3 10 3 1 1 19 2
Na 589.592 {57} 21 3 9 4 5 2 16 2
Na 589.592 {57} 2 21 3 9 4 5 2 16 2
P 213.618 {157} 21 3 10 3 6 1|0 - -
P 213.618 {157} 2 21 3 10 3 6 1|0 - -
S 182.034 {184} 21 3 9 3 1 1 21 1
S 182.034 {184} 2 21 3 9 3 1 1 21 1




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S13.3 far M Mges ICP(sim) MMgesICP7.3| 4
MMgesICP10.3

MMgesICP7.3 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P
MMgesICP10.3=S

Element Standards Report

Element, Calibration Standards
Wavelength and Blank HE 0.5 HE 2.5 HE 5 HE 10 HE 20
Order ? ] Conc | 2| Conc | ? | Conc | ?2 | Conc | ? | Conc | ? | Conc

Al 396.152 {85} 0 0,5 2,5 20 5 10
Al 396.152 {85}2

Ca 317.993 {105} 0 20 2,5 0,5 10 5
Ca 317.993 {105}2

Fe 238.204 {141} 0 10 2,5 0,5 5 7.5
Fe 238.204 {141} 2

K 766.490 {44} 0 5 2,5 0,5 10 20
K 766.490 {44} 2

Mg 285.213 {117 0 0,5 10 20 2,5 5
Mg 285.213 {117}

Mn 260.569 {129} 0 0,5 2,5 5 10 20
Mn 293.306 {114}

Na 589.592 {57} 0 0,5 20 5 10 2,5
Na 589.592 {57} 2

P 213.618 {157} 0 20 10 5 0,5 2,5
P 213.618 {157} 2

S 182.034 {184} 0 0,5 2,5 5 20 10
S 182.034 {184} 2




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr.

Seite

S14.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP8.1
MMgesICP11.1

1

MMgesICP8.1 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P
MMgesICP11.1 =S

Gerateparameter fur ICP Iris Advantage (Thermo Fish  er) fur die Methoden
DAN1.1Humus, DAN2.2Humus, DANF1.1Boden, DANF1.1Humu s,
OAKW1.1Boden, OAKW1.1Humus, OAKWEG1.1, DAN1.1Boden

Analysis Preferences

Sample Options Source

Repeats] 4 | Light Source:

Sample flush time: seconds

Auto-Increment Sample Names
|:| Use Sample Weight Corrections

|:| Use Manual Plasma Conditions

Analysis Maximum Integration Times (seconds) Calibration Mode

Low WL Range: |Concentration
High WL Range:

Source Settings

Plasma Settings

Nebulizer Pump

Flush Pump Rate (pm){100 |  1.85 ml/min
Analysis Pump Rate (rpm): 1.85 ml/min

Pump Relaxation Time (sec):D
Pump Tubing Type: Tygon-Orange

RF Power:| 1350 W
Nebulizer Flow: PSI
Auxiliary Gas: Ipm




Sammelanhang

S14.1

Element Form

Gerat Methoden-Nr.

Seite

far M Mges ICP(sim) MMgesICP8.1

MMgesICP11.1

2

MMgesICP8.1 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P
MMgesICP11.1 =S

Sequence Automation

Inintial Actions

phase

Operation Failure Action
1 | Standardize None
2 K1 None
Add Action

Continuing Actions

At the end of the initial actions

halt sequence on any QC-failure

Operation | Freq

Failure Action

1 K1 16 = Standardize, Recheck,
QcC
~ Add Action
End Actions
Operation Failure Action
1 K1 None
Add Action

At the end of the end actions invalidate
data on any QC failure ?

Global QC Properties

Number of failed lines to fail a QC 1
sample

Maximum QC visits per tube location

v’ | Restandardize QC failed lines
only

Continue on 2nd QC failure
Warning: the default behavior on 2nd QC failure

is to halt sequence

|:| Sound alarm on 1st QC failure |::| sec

D Sound alarm on 2nd QC failure |:| sec

Autosampler

Standard rinse time sec

Sipper step ahead

Step ahead-time sec




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite

S14.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP8.1| 3

MMgesICP11.1
MMgesICP8.1 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P
MMgesICP11.1=S

Internal Standard

Internal Standard Timing Group

Lines that Reference NO

Internal Standard Referencing Lines Internal Standard
Sc 255.237 {132} Al 266.039 {126} Sc 255.237 {132}

Fe 259.837 {129} Sc 357.253 {94}
Fe 259.940 {129}
Fe 271.441 {124} >>
Mn 260.569 {129}
P 213.618 {157} <<
S 182.034 {184}

Select Internal Stds...

Gate 1 (sec): 0

Gate 2 (sec): 0

v | Useas Internal Std Only | |\Elsielelsiepl (57




Sammelanhang

S14.1

far

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP(sim)

MMgesICP8.1

MMgesICP11.1

4

MMgesICP8.1 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P
MMgesICP11.1=S

Element Subarray Report

Element, Left Background | Right Background
Wavelength and | Subarray | Subarray | Examination | Examination | ? | Location | Width | ? | Location | Width
Order Width Height Location Width
Al 266.039 {126} 21 3 9 5 1 2 18 2
Al 308.215 {109} 21 3 9 4 1 2 16 1
Ca 317.933 {105} 21 3 10 3 3 2 18 2
Ca 317.933 21 3 10 3 3 2 18 2
Ca 318.128 {105} 21 3 10 3 2 2 17 2
Fe 259.837 {129} 21 3 9 5 O - - 19 2
Fe 259.940 {129} 21 3 9 4 6 2 |0 - -
Fe 271.441 {124} 21 3 9 4 1 2 17 2
K 766.490 {44} 21 3 8 4 4 2 18 2
K 766.490 {44}2 21 3 8 4 4 2 18 2
Mg 279.074 {120} 21 3 9 4 1 1 15 2
Mg 285.213 {117} 21 3 10 3 1 1 21 1
Mn 260.569 {129} 21 3 9 5 1 2 |0 - -
Mn 293.306 {114} 21 3 10 3 1 1 21 1
Na 589.592 {57} 21 3 10 3 5 2 17 2
P 213.618 {157} 21 3 9 4 7 1 (0O - -
S 182.034 {184} 21 3 9 3 1 1 21 1
Sc 255.237 {132} 15 3 6 4 1 2 13 2
Sc 357.253 {94} 21 3 10 3 4 2 18 2




Sammelanhang

S14.1

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

far M Mges

ICP(sim)

MMgesICP8.1| 5

MMgesICP11.1

MMgesICP11.1 =S

MMgesICP8.1 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P

Element Standards Report

Element,
Wavelength and
Order

Calibration Standards

Na 2 Na 4 Na 6 Na 8

Na 10

Na 12

Na 14

Na 16

Na 18

-~

Conc

-~
-~
-~

Conc Conc Conc

?

Conc

?

Conc

Conc

Conc

Conc

Al 266.039 {126}

Al 308.215 {109}

Ca 317.933 {105}

Ca 317.933

Ca 318.128 {105}

Fe 259.837 {129}

Fe 259.940 {129}

Fe 271.441 {124}

K 766.490 {44}

K 766.490 {44}2

Mg 279.074 {120}

Mg 285.213 {117}

Mn 260.569 {129}

Mn 293.306 {114}

OO00000000000a0a0

O000000000000a08
OO000000000000a0
OO0O000000000000

O00000000000a0n0a0n

O000000000000a0

OO0000000000000

OO000000000000a0

OO000000000000a0

Na 589.592 {57}

X

N
X
IN
X
o
X
©

X

10

X

12

X

14

X

16

X

18

P 213.618 {157}

S 182.034 {184}

Sc 255.237 {132}

Sc 357.253 {94}

O 0 0.0

O 0 0.0
O 000
O 000

O 000

O 0 0.0

OO0 0.0

OO0 0.0

O 0 00




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S14.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP8.1| 6
MMgesICP11.1

MMgesICP8.1 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P
MMgesICP11.1 =S

Element Standards Report (Fortsetzung)

Element, Calibration Standards
Wavelengthand | Na22 | Na24 | Na26 | Na28 | Na30 | A3* | A4* | A2* Al* |Blank*
Order ? |Conc| ? |Conc| ? |Conc| ? |Conc| ? |Conc| ? |Conc| ? [Conc| ? [Conc| ? [Conc| ? |Conc
Al 266.039 {126} |1 O O O O 50 100 |00} 20 (O aj o
Al 308.215 {109} O O O O O O O O
Ca 317.933 {105} |0 O O O O O] 50 |O] 100 10 O 0
Ca 317.933 O O O O O =] =) =]
Ca 318.128 {105} |0 O O O O O O O O
Fe 259.837 {129} | O O O O 50 |0} 100 (O 10 O] ©
Fe 259.940 {129} | O O O O O =] =]
Fe 271.441 {124} | O O O O O O O
K 766.490 {44} O O O O O Oj 50 [O] 20 |00 0
K 766.490 {44}2 | O O O O O O O
Mg 279.074 {120} | O O O O 50 O] =] 10 O] ©
Mg 285.213 {117} |0 O O O O O O O
Mn 260.569 {129} |1 O O O O O =] 0| 20 5 0
Mn 293.306 {114} | O O O O O O O
Na 589.592 {57} 22 24 26 28 30 |O O O 20 0
P 213.618 {157} |O O O O O O O O 20 0
S182.034 {184} |0 O O O O O O O 20 0
Sc 255.237 {132} |O O O O O O =] =] 10 O ©
Sc 357.253{94} |O O O O O O O O O

* verwendete Standards fiir die Nachkalibration



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S14.2 far M Mges ICP(sim) MMgesICP8.1 1
MMgesICP8.2

MMgesICP11.2

MMgesICP8.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Ti, Zn
MMgesICP8.2 = Al, Ba, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P
MMgesICP11.2 =S

Gerateparameter fur ICP Iris Advantage (Thermo Fisher) f Ur die Methoden
DAN1.1Humus, DAN2.2Humus, DANF1.1Boden, DANF1.1Humu s,

OAKW1.1Boden, OAKW1.1Humus, OAKWEG1.1, DAN1.1Boden

Analysis Preferences

Sample Options Source

Repeats] 4 | Light Source:

Sample flush time: seconds

Auto-Increment Sample Names
|:| Use Sample Weight Corrections

|:| Use Manual Plasma Conditions

Analysis Maximum Integration Times (seconds) Calibration Mode

Low WL Range: |Concentration
High WL Range:

Source Setting

Plasma Settings

Nebulizer Pump

Flush Pump Rate (rpm): 1.85 ml/min
Analysis Pump Rate (rpm){100 |  1.85 ml/min

Pump Relaxation Time (sec):Cl
Pump Tubing Type:
RF Power: W
Nebulizer Flow: PSI
Auxiliary Gas: Ipm




Sammelanhang

Element Form

Gerat Methoden-Nr. Seite

S14.2 far M

Mges

MMgesICP8.1 2
MMgesICP8.2
MMgesICP11.2

ICP(sim)

MMgesICP8.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Ti, Zn
MMgesICP8.2 = Al, Ba, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P
MMgesICP11.2 =S

Sequence Automation

Inintial Actions

Operation Failure Action
1 | Standardize None
2 K24 None
Add Action

At the end of the initial actions
phase halt sequence on any QC-
failure

Continuing Actions

Operation |Freq Failure Action

1 K24 16 = Standardize, Recheck,

QC
Add Action \
End Actions
Operation Failure Action
1 K24 None
Add Action

At the end of the end actions invalidate
data on any QC failure ?

Global QC Properties

Number of failed lines to fail a QC 1
sample

Maximum QC visits per tube location

v’ | Restandardize QC failed lines
only

Continue on 2nd QC failure
Warning: the default behavior on 2nd QC failure

is to halt sequence

|:| Sound alarm on 1st QC failure |:| sec

|:| Sound alarm on 2nd QC failure sec

Autosampler

Standard rinse time sec

Sipper step ahead

Step ahead-time sec




Sammelanhang

S14.2 far

Internal Standard

Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite
M Mges ICP(sim) MMgesICP8.1 3
MMgesICP8.2

MMgesICP11.2

MMgesICP8.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Ti, Zn
MMgesICP8.2 = Al, Ba, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P

MMgesICP11.2=S

Internal Standard Timing Group

Internal Standard

Sc 255.237 {132}

Sc 357.253 {94}

Select Internal Stds...

Gate 1 (sec): 0

Gate 2 (sec): 0

v | Use as Internal Std Only

Referencina Lines

Cd 214.438 {157}

Co 228.616 {147}

Cr 205.552 {163}

Lines that Reference NO

Internal Standard

Al 266.039 {126}

Al 308.215 {109}

Al 308.215 {109}2

Fe 238.837 {141} >> Ba 233.527 {144}
Fe 259.837 {129} Cu 324.754 {103}
Mn 260.569 {120} << Fe 217.809 {154}

Ni 231.604 {145}

Pb 220.353 {152}

Zn 213.856 {157}
Ca 317.933 {105}

Mn 293.306 {114}

K 766.4490 {44}

K 766.490 {44}

Na 589.592 {57}

P 213.618 {157}

S 182.034 {184}

Sc 255.237 {132}

Sc 357.253 {94}

Ti 334.941 {100}




Sammelanhang

S14.2

far

Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
M Mges ICP(sim) MMgesICP8.1 4
MMgesICP8.2

MMgesICP11.2

MMgesICP8.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Ti, Zn
MMgesICP8.2 = Al, Ba, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P
MMgesICP11.2 =S

Element Subarray Report

Element, Left Background | Right Background
Wavelength and | Subarray | Subarray | Examination | Examination | ? | Location | Width | ? | Location | Width
Order Width | Height | Location Width
Al 266.039 {126} 21 3 10 5 1 2 18 2
Al 308.215 {109} 21 3 10 4 1 1 18 1
Al 308.215 {109}2 21 3 10 4 1 1 18 1
Ba233.527 {144} 21 3 9 4 1 1 21 1
Ca 317.933 {105} 21 3 10 3 3 2 18 2
Ca 317.933 21 3 10 3 3 2 18 2
Ca 318.128 {105} 21 3 10 3 2 2 17 2
Cd 214.438 {157} 21 3 10 3 1 1 16 1
Co 228.616 {147} 21 3 10 3 3 1 21 1
Cr 205.552 {163} 21 3 10 3 1 2 15 1
Cu 324.754 {103} 21 3 10 3 8 1 |0 - -
Fe 217.809 7154} 21 3 10 4 1 1 21 1
Fe 238.204 {141} 21 3 10 3 5 2 21 1
Fe 259.837 {129} 21 3 10 5 6 1 19 2
K 766.490 {44} 21 3 8 4 4 2 18 2
K 766.490 {44}2 21 3 8 4 4 2 18 2
Mg 279.074 {120} 21 3 10 3 1 1 16 1
Mg 285.213 {117} 21 3 10 3 1 1 21 1
Mn 260.569 {129} 21 3 9 5 1 2 0O - -
Mn 293.306 {114} 21 3 10 3 1 1 21 1
Na 589.592 {57} 21 3 10 3 5 2 17 2
Ni 221.647 {152} 21 3 9 4 1 1 21 1
Ni 231.604 {145} 21 3 10 4 3 1 16 1
P 213.618 {157} 21 3 10 3 7 1 |0 - -
Pb 220.353 {152} 21 3 10 4 4 2 18 1
S 182.034 {184} 21 3 9 4 1 1 21 1
Sc 255.237 {132} 15 3 6 4 1 2 13 2
Sc 357.253 {94} 21 3 10 3 4 2 18 2
Ti 334.941 {100} 21 3 10 4 1 2 21 1
Zn 213.856 {157} 21 3 10 3 1 1 21 1




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S14.2 far M Mges ICP(sim) MMgesICP8.1 5
MMgesICP8.2
MMgesICP11.2
MMgesICP8.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Ti, Zn
MMgesICP8.2 = Al, Ba, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P
MMgesICP11.2 =S
Element Standards Report
Element, Calibration Standards
Wavelength and | Blank* |A1 SM*|A2SM*|A3SM*| AASM | Na3 Na 6 Na 9 Na 12
Order ? |Conc| ? |Conc|? |Conc|?|Conc|? |Conc|? |Conc|?|Conc|?|Conc|? |Conc
Al 266.039 {126} || O |O| 10 (O 50 100 O O O O
Al 308.215 {109} O O O O O O O
Al 308.215 {109}2 | O O O O O O
Ba233.527 {144} o0 |0O 4 100 O O O O O
Ca 317.933 {105} O 10 |O) 50 |O) 100 |O O O O
Ca 317.933 O O O O O O O
Ca 318.128 {105} (O O O O O O O O
Cd 214.438 {157} 0 1000 |O O O O O O O
Co 228.616 {147} 0 1000 (O O O O O O O
Cr 205.552 {163} 0 1000 |0 O O O O O O
Cu 324.754 {103} 0 1000 |0 O O O O O O
Fe 259.837 {129} |O0| 0 (O 10 50 || 100 O O O O
Fe 238.204 {141} O O O O O O O
Fe 217.809 {154} |0 O O O O O O
K 766.490 {44} 0 |O 10 (O| 50 |O O O O O
K 766.490 {44}2 |O O O O O O O
Mg 279.074 {120} 0 10 |O 50 (O O O O O
Mg 285.213 {117} |0 O O O O O O O
Mn 260.569 {129} o0 |O 4 (O] 20 |O O O O O
Mn 293.306 {114} |0 O O O O O O
Na 589.592 {57} 0 20 (O O O 3 6 9 12
Ni 221.647 {152} 0 1000 |O O O O O O O
Ni 231.604 {145} (O] O O O O O O O O
P 213.618 {157} 0 20 (O O O O O O O
Pb 220.353 {152} o0 |0O 2000 (O O O O O O
S 182.034 {184} 0 20 (O O O O O O O
Sc 255.237 {132} 0 10 (O O O O O O O
Sc 357.253 {94} |O O O O O O O O
Ti 334.941 {100} O O 10 |O O O O O
Zn 213.856 {157} 2000|0 O O O O O O




Sammelanhang

S14.2

far

Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
M Mges ICP(sim) MMgesICP8.1 6
MMgesICP8.2

MMgesICP11.2

MMgesICP8.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Ti, Zn
MMgesICP8.2 = Al, Ba, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P

MMgesICP11.2=S

Element Standards Report (Fortsetzung)

Element,
Wavelength and
Order

Calibration Standards

Na 15

Na 18

Na 21

Na 24

Con

Con

Con

Con

Al 266.039 {126}

Al 308.215 {109}

Al 308.215 {109}2

Ba233.527 {144}

Ca 317.933 {105}

Ca 317.933

Ca 318.128 {105}

Cd 214.438 {157}

Co 228.616 {147}

Cr 205.552 {163}

Cu 324.754 {103}

Fe 259.837 {129}

Fe 238.204 {141}

Fe 217.809 {154}

K 766.490 {44}

K 766.490 {44}2

Mg 279.074 {120}

Mg 285.213 {117}

Mn 260.569 {129}

Mn 293.306 {114}

Na 589.592 {57}

15

18

21

24

Ni 221.647 {152}

Ni 231.604 {145}

P 213.618 {157}

Pb 220.353 {152}

S 182.034 {184}

Sc 255.237 {132}

Sc 357.253 {94}

Ti 334.941 {100}

Zn 213.856 {157}

o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o [N

o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o [N

o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o [N

o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o [N

* verwendete Standards fir die Nachkalibration




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr.

Seite

S15.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP10.1

1

M = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na

Gerateparameter fur ICP Iris Advantage (Thermo Fish  er) fur die Methoden
AKELl.1, AKEG1.1, AKEG2.1

Analysis Preferences

Sample Options Source

Repeats: Light Source:

Sample flush time: seconds

Auto-Increment Sample Names
|:| Use Sample Weight Corrections

|:| Use Manual Plasma Conditions

Analysis Maximum Integration Times (seconds) Calibration Mode

Low WL Range: |Concentration
High WL Range:

Source Settings

Plasma Settings

Nebulizer Pump

Flush Pump Rate (rpm): 1.48 ml/min

Analysis Pump Rate (rpm): 1.48 ml/min
Pump Relaxation Time (sec):D
Pump Tubing Type:

RF Power:| 1350 W

Nebulizer Flow:| 35.0 PSI

Auxiliary Gas:| 1.5 Ipm




Sammelanhang

Element Form

Gerat Methoden-Nr.

Seite

S15.1 far M

Mges

ICP(sim) MMgesICP10.1

2

M = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na

Sequence Automation

Inintial Actions

Operation Failure Action
1 | Standardize None
2 K5 None
Add Action

At the end of the initial actions
phase halt sequence on any QC-
failure

Continuing Actions

Operation |Freq Failure Action
1 K5 16  Standardize, Recheck,
QC
Add Action
End Actions
Operation Failure Action

1 K5 None

Add Action

At the end of the end actions invalidate
data on any QC failure ?

Global QC Properties

Number of failed lines to fail a QC 1
sample

Maximum QC visits per tube location

v | Restandardize QC failed lines
only

Continue on 2nd QC failure
Warning: the default behavior on 2nd QC failure

is to halt sequence
|:| Sound alarm on 1st QC failure |:| sec

|:| Sound alarm on 2nd QC failure |:| sec

Autosampler

sec

Standard rinse time

|:| Sipper step ahead
Step ahead-time D sec




Sammelanhang

S15.1

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

far

M Mges

ICP(sim)

MMgesICP10.1

3

M = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na

Element Subarray Report

Element, Left Background Right Background
Wavelength and |Subarra |Subarra| Examinatio | Examinatio| ? [Location|Width| ? |Location| Width
Order Width | Height | Location Width
Al 308.215 {109} | 21 3 9 4 1 2 16 2
Ca 317.933 21 3 10 3 4 1 20 1
Fe 238.204 {141}| 21 3 10 4 5 2 18 2
K 766.490 {44} 21 3 9 3 5 2 17 2
Mg 279.074 21 3 9 4 1 1 21 1
Mg 285.213 21 3 10 3 4 2 16 2
Mn 260.569 21 3 10 4 2 1 20 2
Mn 293.306 21 3 10 3 3 2 17 1
Na 589.592 {57} | 21 3 10 3 5 2 16 2
Sc 255.237 {132}/ 15 3 6 4 1 1 15 1
Sc357.253{94} | 21 3 10 3 1 1 21 1

Element Standards Report

Element, Calibration
Wavelength and | AKEO* | AKE1*
Order ? |Conc| ? |Conc

Al 308.215 {109} 0 20
Ca 317.933 {105} 0 50
Fe 238.204 {141} 0 10
K 766.490 {44} 0 10
Mg 279.074 {120} 0 10
Mg 285.213 {117}
Mn 260.569 {129} 0 5
Mn 293.306 {114}
Na 589.592 {57} 0 10
Sc 255.237 {132} 0 10
Sc 357.253 {94}

* yverwendete Standards fur die Nachkalibration




Sammelanhang

S15.1

far

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP(sim)

MMgesICP10.1

4

M = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr.

Seite

S16.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP13.1

1

M = Ca, K, Mg, Na

Gerateparameter fur ICP Iris Advantage (Thermo Fish  er) fur die Methode
AKT2.1

Analysis Preferences

Sample Options Source

Repeats: Light Source:

Sample flush time: seconds

Auto-Increment Sample Names
|:| Use Sample Weight Corrections

|:| Use Manual Plasma Conditions

Analysis Maximum Integration Times (seconds) Calibration Mode

Low WL Range: |Concentration
High WL Range:

Source Settings

Plasma Settings

Nebulizer Pump

Flush Pump Rate (rpm): 1,48 ml/min

Analysis Pump Rate (rpm): 1,48 ml/min
Pump Relaxation Time (sec):D
Pump Tubing Type:

RF Power:| 1350 W

Nebulizer Flow: PSI

Aucxiliary Gas:| 1.5 Ipm




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S16.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP13.1| 2
M = Ca, K, Mg, Na

Sequence Automation

Inintial Actions Global QC Properties

Operation Failure Action Number of failed lines to fail a QC 1
sample
1 | Standardize None
2 K30 None Maximum QC visits per tube location E
Add Action Restandardize QC failed lines
only

Continue on 2nd QC failure
Warning: the default behavior on 2nd QC failure

X |At the end of the initial actions
phase halt sequence on any QC-
failure

is to halt sequence

Continuing Actions |:| Sound alarm on 1st QC failure |:| sec

Operation |Freq Failure Action |:| Sound alarm on 2nd QC failure|:| sec
1 K30 16 = Standardize, Recheck,
QC
Add Action
End Actions Autosampler
Operation Failure Action Standard rinse time sec
1 K30 None

|:| Sipper step ahead
Add Action Step ahead-time |:| sec

At the end of the end actions invalidate
data on any QC failure ?




Sammelanhang

S16.1

far

Element Subarray Report

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M Mges

ICP(sim)

MMgesICP13.1

3

M = Ca, K, Mg, Na

Element, Left Background | Right Background
Wavelength and | Subarray | Subarray | Examination | Examination | ? | Location | Width | ? | Location | Width
Order Width | Height | Location Width
Ca 315.887 {106} 21 3 9 4 1 1 21 1
Ca317.933{105} | 21 3 10 3 1 1 21 1
K 766.490 {44} 21 3 9 3 4 2 18 1
Mg 285.213 {117} | 21 3 10 3 1 1 21 1
Na 588.995 {57} 21 3 10 3 8 1 14 1
Element Standards Report
Element, Calibration Standards
Wavelength and | AKTO * | AKT5 | AKT10 | AKT15 | AKT1 * | AKT2 *
Order ? |Conc| ? |Conc| ? |Conc| ? |[Conc| ? [Conc| ? |Conc
Ca 315.887 {106} |OO| O |O| 5 (O} 10 |O| 15 20 100
Ca 317.933 {105} O
K 766.490 {44} 0 5 10 15 20 |O
Mg 285.213 {117} 0 5 10 15 20 |O
Na 588.995 {57} 0 5 10 15 20 |O

* yerwendete Standards fiir die Nachkalibration




Sammelanhang

S16.1

far

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP(sim)

MMgesICP13.1

4

M = Ca, K, Mg, Na




Seite
1

Methoden-Nr.
MMgesIC2.1

AAXIC2.1
die Methode

Gerat
IC

Mges
AX
Ca, K, Mg, Na

Element Form
M

MMgesIC2.1
AAXIC2.1 = NH4, NO,, NG;, PQ,, SQ,, CI, F

far

S17.1

Std.-Nr

Cl

NO2
NO3
PO4
SO4

Na
NH4

Mg
Ca

Std.-Nr

Cl

NO2
NO3
PO4
SO4

Na
NH4

Mg

mg/l lon
0,005
0,005

0,01
0,01
0,01
0,01

0,01
0,01
0,01
0,01
0,01

mg/l lon

0,08
0,08
0,16
0,16
0,16
0,16

0,08
0,08
0,08
0,08
0,08

1

ppb Element mg/l lon

5,00
5,00
3,04
2,26
3,26
3,33

5,00
3,89
5,00
5,00
5,00

6

ppb Element

80,00
80,00
48,63
36,12
52,12
53,33

80,00
62,21
80,00
80,00
80,00

0,01
0,01
0,02
0,02
0,02
0,02

0,01
0,01
0,01
0,01
0,01

mg/l lon

0,10
0,10
0,25
0,25
0,25
0,25

0,10
0,10
0,10
0,10
0,10

2

ppb Element mg/l lon

10,00
10,00
6,08
4,51
6,51
6,67

10,00
7,78

10,00
10,00
10,00

7

ppb Element

100,00
100,00
75,99
56,43
81,43
83,33

100,00
77,76

100,00
100,00
100,00

0,02
0,02
0,04
0,04
0,04
0,04

0,02
0,02
0,02
0,02
0,02

mg/l lon

0,15
0,15
0,30
0,30
0,30
0,30

0,15
0,15
0,15
0,15
0,15

3

ppb Element mg/l lon

20,00
20,00
12,16
9,03

13,03
13,33

20,00
15,55
20,00
20,00
20,00

8

ppb Element

150,00
150,00
91,19
67,72
97,72
100,00

150,00
116,64
150,00
150,00
150,00

0,04
0,04
0,08
0,08
0,08
0,08

0,04
0,04
0,04
0,04
0,04

mg/l lon

0,20
0,20
0,40
0,40
0,40
0,40

0,20
0,20
0,20
0,20
0,20

4

ppb Element mg/l lon

40,00
40,00
24,32
18,06
26,06
26,67

40,00
31,10
40,00
40,00
40,00

9

ppb Element

200,00
200,00
121,58
90,29

130,29
133,33

200,00
155,52
200,00
200,00
200,00

0,06
0,06
0,12
0,12
0,12
0,12

0,06
0,06
0,06
0,06
0,06

mg/l lon

0,25
0,25
0,50
0,50
0,50
0,50

0,25
0,25
0,25
0,25
0,25

5

ppb Element
60,00

60,00

36,47

27,09

39,09

40,00

60,00
46,66
60,00
60,00
60,00

10

ppb Element
250,00
250,00
151,98
112,87
162,87
166,67

250,00
194,40
250,00
250,00
250,00

a. Verwendete Standards:
In den nachfolgenden Tabellen ist angegeben, wie viel mg/l des jeweiligen

Sammelanhang

Anions oder Kations, bzw. wie viel ppb des jeweiligen Elements sich in den
Standards fur die Grundeichung befinden. Fir Anionen und Kationen werden

Grundeichung und Gerateparameter fur IC Metrohm fur
jeweils getrennte Standards angesetzt.

ANULLIC
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(Anionen),
Stammldsung |l (Kationen) angesetzt, die Standards 11-19 aus den 1 g/l-

Die Standards 1-10 werden aus der Stammldsung

Stammlosungen der lonen. Die Herstellung der Stammldsungen fiur die
Standardherstellung sind in der jeweiligen Methode angegeben. Es mussen flr

die Standards 1-10 bei den Kationen sauregespulte PFA-Kolben verwendet

werden. Alle tbrigen Standards werden in Glaskolben angesetzt. Fur Kationen

muss mit HNO; vorgespult werden, fir Anionen mit demin. Wasser.

Std.-Nr

Cl

NO2
NO3
PO4
S04

Na
NH4

Mg
Ca

Std.-Nr

Cl

NO2
NO3
PO4
S04

Na
NH4

Mg

mg/l lon
0,25
0,25
0,50
0,50
0,50
0,50

0,25
0,25
0,25
0,25
0,25

mg/l lon
7,50
7,50
15,00
15,00
15,00
15,00

7,50
7,50

7,50
7,50

10

ppb Element mg/l lion

250,00
250,00
151,98
112,87
162,87
166,67

250,00
194,40
250,00
250,00
250,00

15

ppb Element
7500,00
7500,00
4559,27
3386,00
4885,99
5000,00

7500,00
7500,00

7500,00
7500,00

0,50
0,50
1,00
1,00
1,00
1,00

0,50
0,50
0,50
0,50
0,50

mg/l lon
10,00
10,00
20,00
20,00

20,00

10,00

10,00

11

ppb Element mg/l lion
500,00 1,00
500,00 1,00
303,95 2,00
225,73 2,00
325,73 2,00
333,33 2,00
500,00 1,00
388,80 1,00
500,00 1,00
500,00 1,00
500,00 1,00
16

ppb Element mg/l lon
10000,00
10000,00 15,00
6079,03 30,00
4514,67 30,00
6666,67 30,00
10000,00 15,00
10000,00 15,00

12

ppb Element mg/l lon

1000,00
1000,00
607,90
451,47
651,47
666,67

1000,00
777,60

1000,00
1000,00
1000,00

17

ppb Element mg/I lion

15000,00

6772,01

15000,00

15000,00

2,50
2,50
5,00
5,00
5,00
5,00

2,50
2,50
2,50
2,50
2,50

40,00

13

ppb Element
2500,00
2500,00
1519,76
1128,67
1628,66
1666,67

2500,00
1944,01
2500,00
2500,00
2500,00

18
ppb Element

9029,35

mg/l lon
5,00
5,00
10,00
10,00
10,00
10,00
5,00
5,00
5,00
5,00
5,00

mg/l lon

50,00

14

ppb Element
5000,00
5000,00
3039,51
2257,34
3257,33
3333,33

5000,00
3888,02
5000,00
5000,00
5000,00

19
ppb Element

11286,68




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S17.1 far M Mges IC MMgesIC2.1 3
A AX AAXIC2.1

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na
AAXIC2.1 = NH4, NO,, NG;, PQ,, SQ,, CI, F

b. Eichkurven:

Dargestellt sind jeweils die Eichkurvenverlaufe der hohen Eichung und des
unteren Teils der tiefen Eichung. Die Art der Eichkurvenauswertung (linear,
quadratisch, durch den Nullpunkt) ist in der Methodendokumentation (siehe
c.) angegeben.

K hoch K tief
(' s min (rn'] x miin
2da,0 3.2 -
160,0 - 247
1,6 -
20,0 4 . _{
.
0,0 0,0
[ T T T T
0,0 16000,0 gL 0,0 40,0 20,0 rgiL
NH4 hoch NH4 tief
(ro%f % min (reh x min -
2000 4,0
1600 3.2
120.0 - 2.4 -
20,0 —{ 1,6
40,0 0,8 4
0,0 0,0
— T T I T T T T

0,0 1600,0 3200,0 mgiL on o 20,0 1,0 B0,0 mail



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S17.1 far M Mges IC MMgesIC2.1 4
A AX AAXIC2.1
MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na
AAXIC2.1 = NH,, NO,, NO;, PQ, SQ,, CI, F
Na hoch Na tief
(% % min (r% % rnin
240,0 -
3,2 1
160,0 - 2.4 7
1.6 -
20,0
0.2 *
0,0 0,0
— I I I 1 I
0,0 4000,0 malL 0,0 40,0 800 gl
Ca hoch Ca tief
(% % rin (% & rain
00,0 -
3,2 -
400,0 4
2,4 -
300,0 -
16 -
200,0 -
100,0 0.8
0,0 0,0
I I I 1 I
0,0 16000,0  ryar 0,0 40,0 800 gL
Mg hoch Mg tief
(ro%] & rin | (% & rain
6.0 -
400,0
00,0 4,0 -
200,0 -
2,0 -
100,0 £
0,0 0,0
— I I I 1 I
0,0 4000,0 mgiL 0,0 40,0 800 gL



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S17.1 far M Mges IC MMgesIC2.1 5
A AX AAXIC2.1
MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na
AAXIC2.1 = NH,, NO,, NO;, PQ, SQ,, CI, F
F hoch F tief
(% % rin (%' & rain
160,0
1,2 -
120,0 1
0,8 -
0,0 -
40,0 0,4 -
0,0 ]
— I I I I
0,0 B000,0 rgi 0,0 40,0 3.0 il
Cl hoch Cl tief
(% € min - - (%' & rain
160,0
0,80
120,0 1 06D -
ED_ID N |:|_.4|:| _
40,0 0,20
0,0 0,00
r I I I I
0,0 16000,0  ryar 0,0 40,0 3.0 il
NO2 hoch NO2 tief
(% % rin (%' & rain
200,0 - L& 1
160,0 1,2 -
120,0 1
0,8 -
0,0 -
0,4 -
40,0 -
0,0 ]

]

0,0 4000,0

40,0

2000,0 magiL 20,0 E0.0 20,0 magiL




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S17.1 far M Mges IC MMgesIC2.1 6
A AX AAXIC2.1
MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na
AAXIC2.1 = NH,, NO,, NO;, PQ, SQ,, CI, F
NO3 hoch NO3 tief
(% % rin (%' & rain
320,0 1
1,2 -
240,0
160,0 - b9
80,0 0.4
0,0 ]
I I I I I I
0,0 30000 gL 00 20,0 40,0 BOL0 rgiL
PO4 hoch PO4 tief
(ro%f % min (r%] % main
40,0 0,60
22,0
0,40 S
24,0
16,0 -
0,20
a,0 -
0,0 0,00
— T T T T T
0,0 2000,0 40000 e 0.0 40,0 800 gl
SO4hoch SOA4tief
(r%* & min (r%] % min
240,0 2,0
1E -
160,0 -
1.2
0,8 4
20,0
0,4 -
0,0 0,0
I T I I I
0,0 g000,0 mgiL 0,0 40,0 20,0 gL




Sammelanhang

S17.1 far

Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
M Mges IC MMgesIC2.1 7
A AX AAXIC2.1

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na
AAXIC2.1 = NH4, NO,, NG;, PQ,, SQ,, CI, F

c. Methodenparamter

Im Folgenden ist vollstandige Methodendokumentation des Gerates mit
allen Methodenparametern abgebildet:

Methodenparameter

Methodenname
Speicherdatum
Methodenversion
Methodengruppe
Methodenstatus

Methode gespeichert von

Startparameter

Anionen hoch
Hardware assignment
Datenquelle
Kanal
Injektionsventil
Saule
Pumpe
Data acquisition
Aufnahmedauer
771_Anionen
Geratetyp
Kanal 1
Warngrenze
Kanal 2
Warngrenze
771 Kationen
Geratetyp
Kanal 1
Warngrenze
Kanal 2
Warngrenze
Kationen hoch
Hardwarezuordnung
Datenquelle
Kanal
Injektionsventil
Saule
Pumpe
Datenaufnahme
Aufnahmedauer

Methode An Katl

Methode 2008-09-08 15:51:17 UTC+2

12

Main group
original
labor

Kanal 1 (771_Anionen)
Analogsignal
nicht definiert
nicht definiert
nicht definiert
13 min

771 IC Interface
2499 mV

2499 mV

771 IC Interface
2499 mV

2499 mV

Kanal 1 (771_Kationen)
Analogsignal
nicht definiert
nicht definiert
nicht definiert

13,0 min




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S17.1 far M Mges IC MMgesIC2.1 8
A AX AAXIC2.1

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na
AAXIC2.1 = NH4, NO,, NG;, PQ,, SQ,, CI, F

Anionen tief
Hardwarezuordnung
Datenquelle Kanal 1 (771_Anionen)
Kanal Analogsignal
Injektionsventil nicht definiert
Saule nicht definiert
Pumpe nicht definiert
Datenaufnahme
Aufnahmedauer 13 min
Kationen tief
Hardwarezuordnung
Datenquelle Kanal 1 (771_Kationen)
Kanal Analogsignal
Injektionsventil nicht definiert
Saule nicht definiert
Pumpe nicht definiert
Datenaufnahme
Aufnahmedauer 13,0 min
Zeitprogramm
Hauptprogramm
Zeit Gerat Befehl Kommentar Nr.
Modul Parameter
Sequenz 8
PROBE
Sequenz 1
AN_KAT_CAL
771_Anionen Warten auf Injektion IC Net 3
Kanal 1
0,0 Anionen tief Start Datenaufnahme 2
0,0 Anionen hoch Start Datenaufnahme 4
771 Kationen Warten auf Injektion IC Net 5
Kanal 1
0,0 Kationen tief Start Datenaufnahme 9
0,0 Kationen hoch Start Datenaufnahme 6
Warten auf IC Net 7
PROBE
Zeit Gerat Befehl Kommentar Nr.
Modul Parameter
Start IC Net 11

C:\Programme\Metrohm\IC Net 2.3\IC
Net\Systems\IC\PROBE.smt




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S17.1 far M Mges IC MMgesIC2.1 9
A AX AAXIC2.1
MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na
AAXIC2.1 = NH4, NO,, NO;, PO, SO, CI, F
AN_KAT_CAL
Zeit Gerat Befehl Kommentar Nr.
Modul Parameter
Start IC Net 17
C:\Programme\Metrohm\IC Net 2.3\IC
Net\Systems\IC\STANDARD.smt
Integration
Anionen hoch
Empfindlichkeit 50
Glattung 20
Minimale Hohe 0,01 mv
Minimale Flache 0,001 (mV) x min
Integrationsstart 2,5 min
Polaritat +
Negative Peaks aus
Driftkompensation aus
Overflow ignorieren aus
Blindprobe subtrahieren aus
Savitzky-Golay aus
Ereignisse aktivieren aus
Ereignisse
Start [min] Ende [min] Ereignis
Parameter
0,0 12 Tal-Tal
2,5 3,5 Glattung 1
Kationen hoch
Empfindlichkeit 50
Glattung 20
Minimale Héhe 0,005 mV
Minimale Flache 0,0005 (MmV) x min
Integrationsstart 3,5 min
Polaritat +
Negative Peaks aus
Driftkompensation aus
Overflow ignorieren aus
Blindprobe subtrahieren aus
Savitzky-Golay aus
Ereignisse aktivieren aus




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S17.1 far M Mges IC MMgesIC2.1 10
A AX AAXIC2.1
MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na
AAXIC2.1 = NH4, NO,, NO;, PO, SO, CI, F
Ereignisse
Start [min] Ende [min] Ereignis
Parameter
3 5 Gemeinsame Basislinie
5 11,00 Tal-Tal
6,0 13 Minimale Hohe 0,1
6 13 Minimale Flache 0,02
11 13 Aufgesetzter Peak
Anionen tief
Empfindlichkeit 50
Glattung 10
Minimale Héhe 0,01 mv
Minimale Flache 0,001 (mV) x min
Integrationsstart 2,5 min
Polaritat +
Negative Peaks aus
Driftkompensation aus
Overflow ignorieren aus
Blindprobe subtrahieren aus
Savitzky-Golay aus
Ereignisse aktivieren aus
Ereignisse
Start [min] Ende [min] Ereignis Parameter
0,0 12 Tal-Tal
2 3,5 Glattung 2
Kationen tief
Empfindlichkeit 40
Glattung 7
Minimale Hohe 0,005 mV
Minimale Flache 0,0005 (MmV) x min
Integrationsstart 3,5 min
Polaritat +
Negative Peaks aus
Driftkompensation aus
Overflow ignorieren aus
Blindprobe subtrahieren aus
Savitzky-Golay aus
Ereignisse aktivieren aus




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S17.1 far M Mges IC MMgesIC2.1 11
A AX AAXIC2.1
MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na
AAXIC2.1 = NH4, NO,, NO;, PO, SO, CI, F
Ereignisse
Start [min] Ende [min] Ereignis
Parameter
3,8 4,5 Tal-Tal
4,5 5,00 Aufgesetzter Peak
5 13 Tal-Tal
6,0 13 Minimale Hbéhe 0,1
6 13 Minimale Flache 0,02
7 13 Glattung 20
Komponenten
Anionen hoch
Name Zeit [min] Fenster [%0] Referenz
F 2,678 5,0 keine
Cl 3,778 5,0 keine
NO2-N 4,427 5,0 keine
NO3-N 6,025 5,0 keine
PO4-P 8,422 5,0 keine
S04-S 9,610 5,0 keine
Totzeit Manuell 1,9 min
Identifikation
Referenzkomponenten Hohe
Andere Komponenten Zeit
Retentionszeit nachfiihren aus
Kationen hoch
Name Zeit [min] Fenster [%0] Referenz
Na 4,152 5 keine
NH4-N 4,502 5 keine
K 5,440 5 keine
Mg 9,002 5 keine
Ca 10,815 5 keine
Totzeit Manuell 0,01 min
Identifikation
Referenzkomponenten Hohe
Andere Komponenten Zeit

Retentionszeit nachfiihren aus
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S17.1 far M Mges IC MMgesIC2.1 12
A AX AAXIC2.1
MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na
AAXIC2.1 = NH4, NO,, NO;, PO, SO, CI, F
Anionen tief
Name Zeit [min] Fenster [%0] Referenz
F 2,678 5,0 keine
Cl 3,778 5,0 keine
NO2-N 4,427 5,0 keine
NO3-N 6,025 5,0 keine
PO4-P 8,422 5,0 keine
S04-S 9,610 5,0 keine
Totzeit Manuell 0,01 min
Identifikation
Referenzkomponenten Hohe
Andere Komponenten Zeit
Retentionszeit nachfiihren aus
Kationen tief
Name Zeit [min] Fenster [%0] Referenz
Na 4,152 5 keine
NH4-N 4,502 5 keine
K 5,44 5 keine
Mg 9,002 5 keine
Ca 10,815 5 keine
Totzeit Manuell 0,01 min
Identifikation
Referenzkomponenten Hbhe
Andere Komponenten Zeit
Retentionszeit nachfiihren aus
Standards
Konzentrationseinheit mg/L (= Eingabe, real jedoch pg/l')
Name 1 2 3 4 5 6 7 8 9
F 5,00 10,00 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00 150,00 200,00
Cl 5,00 10,00 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00 150,00 200,00
NO2-N 3,04 6,08 12,16 24,32 36,47 48,63 75,99 91,19 121,58
NO3-N 2,26 451 9,03 18,06 27,09 36,12 56,43 67,72 90,29
PO4-P 3,26 6,51 13,03 26,06 39,09 52,12 81,43 97,72 130,29
S04-S 3,33 6,67 13,33 26,67 40,00 53,33 83,33 100,00 133,33
Na 5,00 10,00 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00150,00 200,00
NH4-N 3,89 7,78 15,55 31,10 46,66 62,21 77,76 116,64 155,52
K 5,00 10,00 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00150,00 200,00
Mg 5,00 10,00 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00150,00 200,00
Ca 5,00 10,00 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00150,00 200,00




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S17.1 far M Mges IC MMgesIC2.1 13
A AX AAXIC2.1

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na
AAXIC2.1 = NH4, NO,, NG;, PQ,, SQ,, CI, F

Checkstandards

Name 1 2

F 2000 100
Cl 2000 100
NO2-N 1824 75,99
NO3-N 1354 56,43
PO4-pP 1954 81,43
S04-S 2000 83,33
Na 2000 100
NH4-N 1555 77,76
K 2000 100
Mg 2000 100
Ca 2000 100
Kalibrierung

Anionen hoch

Komponente Messgrdsse Kurventyp Gewichtung
F Flache Quadratisch 1
Cl Flache Quadratisch 1
NO2-N Flache Quadratisch 1
NO3-N Flache Quadratisch 1
PO4-P Flache Quadratisch 1
S04-S Flache Quadratisch 1

Kationen hoch

Komponente Messgrdsse Kurventyp Gewichtung
Na Flache Linear durch O 1
NH4-N Flache Linear 1

K Flache Linear durch O 1
Mg Flache Linear durch O 1
Ca Flache Linear durch O 1
Anionen tief

Komponente Messgrosse Kurventyp Gewichtung
F Flache Linear 1

Cl Flache Linear 1
NO2-N Flache Linear 1
NO3-N Flache Linear 1
PO4-P Flache Quadratisch 1
S04-S Flache Linear 1



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S17.1 far M Mges IC MMgesIC2.1 14
A AX AAXIC2.1

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na
AAXIC2.1 = NH4, NO,, NG;, PQ,, SQ,, CI, F

Kationen tief

Komponente Messgrosse Kurventyp

Na Flache
NH4-N Flache
K Flache
Mg Flache
Ca Flache

Eigenschaften Kalibrierung
Kalibriermethode
Kalibriermodus
Funktionstyp

(Konzentration)

Punkt im Ursprung zur Kalibrierkurve
Blindwertkorrektur fur Inline-Kalibrierung

Uberwachung

Gliltigkeit der Kalibrierung
Unbegrenzt
Gleicher Tag
Tage

Meldung
Meldung per E-Mail
Akustisches Signal

Aktion
Meldung dokumentieren
Meldung anzeigen
Bestimmung abbrechen

Resultatdefinitionen

Report
Result
Drucker
Name
PDF-Datei
Dateiname
E-Mail senden
E-Mailvorlage
Pharmacopde

Pharmacopde

Gewichtung

Linear
Linear
Linear
Linear
Linear

PR R R R

Externer Standard
Ersetzen
Messgrosse = f

aus
aus

ein
aus
aus

aus
aus
ein

aus
aus

aus
Standarddrucker
aus

aus

USP




Untere Grenze

Obere Grenze

Einheit

=Case('SD.TYPEVALUE' = 1,95 * 2/100;
Case('SD.TYPEVALUE' =2;90 * 0,1/100;0))
=Case('SD.TYPEVALUE' = 1;105 * 2/100;
Case('SD.TYPEVALUE' =2;110 * 0,1/100;0))

mg/L

Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S17.1 far M Mges IC MMgesIC2.1 15
A AX AAXIC2.1
MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na
AAXIC2.1 = NH4, NO,, NO;, PO, SO, CI, F
Dezimalstellen der Resultate
Retentionszeit 2 Halbwertsbreite 2
Hohe 3 Hohenantell 3
Flache 3 Flachenanteil 3
Kapazitatsfaktor 3 Auflésung 3
Trennstufenzahl 0 Trennstufenzahl pro Meter 0
Gaussfaktor 3 Asymmetrie 3
Konzentration 3 Konzentrationsanteil 3
Standardkonzentration 3 Peakstart 2
Peakende 2 a(0,044) 2
b(0,044) 2 a(0,05) 2
b(0,05) 2 a(0,10) 2
b(0,10) 2 a(0,134) 2
b(0,134) 2 a(0,324) 2
b(0,324) 2 a(0,50) 2
b(0,50) 2 a(0,61) 2
b(0,61) 2 Basisbreite 2
Hva 2 Hvb 2
P/T-Verhéltnis A 2 P/T-Verhaltnis B 2
k(0) 6 k(1) 6
k(2) 6 k(3) 6
Korrelationskoeffizient 6 Prozentuale Standardabweichung
3
Mittelwert X 3 Mittelwert Y
3
Standardabweichung X 3 Reststandardabweichung Y
3
Wiederfindungsrate 3 Wiederfindungsrate (Aufstockung)
3
Datenbank
eichung 6-2008
Uberwachung
RS.FFIC2-1
Untere Grenze =Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1,95 * 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;90 * 0,1/100;0))
Obere Grenze =Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;105 * 2/100;
Case('SD.TYPEVALUE' =2;110 * 0,1/100;0))
Einheit mg/L
Meldung Fluorid im Kontrollstandard au3erhalb der
vorgegebenen Grenzen!
RS.CICIIC2-1




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S17.1 far M Mges IC MMgesIC2.1 16
A AX AAXIC2.1
MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na
AAXIC2.1 = NH,, NO;, NOs, PQ, SQ,, CI, F
Meldung Chlorid im Kontrollstandard auf3erhalb der
vorgegebenen Grenzen!
RS.NaNalC2-1

Untere Grenze
Obere Grenze

Einheit
Meldung

RS.KKIC2-1

Untere Grenze
Obere Grenze

Einheit
Meldung

RS.CaCalC2-1

Untere Grenze
Obere Grenze

Einheit
Meldung

RS.MgMgIC2-1

Untere Grenze
Obere Grenze

Einheit
Meldung

RS.NNO2IC2-1

Untere Grenze

Obere Grenze

Einheit
Meldung

RS.NNO3IC2-1

Untere Grenze

=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;95 * 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;90 * 0,1/100;0))
=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;105 * 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;110 * 0,1/100;0))
mg/L

Natrium im Kontrollstandard auRerhalb der
vorgegebenen Grenzen!

=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;95 * 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;90 * 0,1/100;0))
=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;105 * 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;110 * 0,1/100;0))
mg/L

Kalium im Kontrollstandard auf3erhalb der
vorgegebenen Grenzen!

=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;95 * 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;90 * 0,1/100;0))
=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;105 * 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;110 * 0,1/100;0))
mg/L

Calcium im Kontrollstandard auf3erhalb der
vorgegebenen Grenzen!

=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;95 * 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;90 * 0,1/100;0))
=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1,105 * 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;110 * 0,1/100;0))
mg/L

Magnesium im Kontrollstandard auf3erhalb
der vorgegebenen Grenzen!

=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;95 * 1,824
/100;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;90 *0,
07599/100;0))

=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;105 * 1,824
/100;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;110 *O0,
07599/100;0))

mg/L

Nitrit im Kontrollstandard auf3erhalb der
vorgegebenen Grenzen!

=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1,95 * 1,354




Sammelanhang

S17.1 far

Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
M Mges IC MMgesIC2.1 17
A AX AAXIC2.1

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na
AAXIC2.1 = NH4, NO,, NG;, PQ,, SQ,, CI, F

Obere Grenze
Einheit
Meldung

RS.SS0O4IC2-1
Untere Grenze

Obere Grenze

Einheit
Meldung

RS.PPO4IC2-1
Untere Grenze

Obere Grenze
Einheit
Meldung
RS.NNH4IC2-1
Untere Grenze

Obere Grenze

Einheit
Meldung

Benutzerdefinierte Resultate

/100;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2:90 *0,
05643/100;0))

=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;105 * 1,354
/100;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;110 *0,
05643/100;0))

mg/L

Nitrat im Kontrollstandard aufRerhalb der
vorgegebenen Grenzen!

=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1,95 * 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;90 *0,08333/100;

0))

=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;105 * 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;110 *0,
08333/100;0))

mg/L

Sulfat im Kontrollstandard auR3erhalb der
vorgegebenen Grenzen!

=Case('SD.TYPEVALUE' = 1,95 * 1,954
/100;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2:90 *0,
08143/100;0))

=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;105 * 1,954
/100;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;110 *0,
08143/100;0))

mg/L

Phosphat im Kontrollstandard auf3erhalb der
vorgegebenen Grenzen!

=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;95 * 1,555
/100;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;90 *0,
07776/100;0))

=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;105 * 1,555
/100;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;110 *0,
07776/100;0))

mg/L

Ammonium im Kontrollstandard aufRerhalb der
vorgegebenen Grenzen!

FFIC2-1
Resultattyp Einzelresultat
Formel = Case( 'RS.Anions hoch.F.CONC' >= 'CV.Wechselgrenze F';

'RS.Anions hoch.F.CONC' ; case(error('RS.Anionen tief.F.CONC")
=0;'RS.Anionen tief.F.CONC";"0";"0") ;0)

Einheit mg/L




Sammelanhang

S17.1

Dezimalstellen
Beschreibung

CIClic2-1
Resultattyp
Formel

Einheit
Dezimalstellen
Beschreibung

NNO2IC2-1
Resultattyp
Formel

Einheit
Dezimalstellen
Beschreibung

NNO3IC2-1
Resultattyp
Formel

Einheit
Dezimalstellen
Beschreibung

SS0O4IC2-1
Resultattyp
Formel

Einheit
Dezimalstellen
Beschreibung

PPO4IC2-1
Resultattyp
Formel

Einheit
Dezimalstellen
Beschreibung

NaNalC2-1
Resultattyp

Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
far M Mges IC MMgesIC2.1 18
A AX AAXIC2.1

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na
AAXIC2.1 = NH4, NO,, NG;, PQ,, SQ,, CI, F

Einzelresultat

= Case( 'RS.Anions hoch.CI.CONC' >='CV.Wechselgrenze CI';
'RS.Anions hoch.CI.CONC' ;case(error( 'RS.Anionen tief.CI.CONC")
=0;'RS.Anionen tief.C.CONC";"0";"0") ;0)

mg/L

3

Einzelresultat

= Case( 'RS.Anions hoch.NO2-N.CONC' >='CV.Wechselgrenze
NO2-N' ;'RS.Anions hoch.NO2-N.CONC"' ; case(error(‘RS.Anionen
tief. NO2-N.CONC")=0;'RS.Anionen tief. NO2-N.CONC";"0";"0") ;0)
mg/L

3

Einzelresultat

= Case( 'RS.Anions hoch.NO3-N.CONC' >='CV.Wechselgrenze
NO3-N'; 'RS.Anions hoch.NO3-N.CONC"' ; case(Error('RS.Anionen
tief. NO3-N.CONC")=0;'RS.Anionen tief. NO3-N.CONC";"0";"0") ;0)
mg/L

3

Einzelresultat

= Case( 'RS.Anions hoch.S04-S.CONC' >= 'CV.Wechselgrenze
S04-S'; 'RS.Anions hoch.S0O4-S.CONC' ;case(error(‘RS.Anionen
tief.SO4-S.CONC")=0;'RS.Anionen tief. SO4-S.CONC";"0";"0") ;0)
mg/L

3

Einzelresultat

= Case( 'RS.Anions hoch.PO4-P.CONC' >= 'CV.Wechselgrenze
PO4-P' ; 'RS.Anions hoch.PO4-P.CONC' ; case(error('"RS.Anionen
tief.PO4-P.CONC")=0;'RS.Anionen tief. PO4-P.CONC";"0";"0") ;0)
mg/L

3

Einzelresultat




Sammelanhang

S17.1

Formel

Einheit
Dezimalstellen
Beschreibung

NNH4IC2-1
Resultattyp
Formel

Einheit
Dezimalstellen
Beschreibung

KKIC2-1
Resultattyp
Formel

Einheit
Dezimalstellen
Beschreibung

CaCalC2-1
Resultattyp
Formel

Einheit
Dezimalstellen
Beschreibung

MgMgIC2-1
Resultattyp
Formel

Einheit
Dezimalstellen
Beschreibung

Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
far M Mges IC MMgesIC2.1 19
A AX AAXIC2.1

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na
AAXIC2.1 = NH4, NO,, NG;, PQ,, SQ,, CI, F

= Case( 'RS.Kationen hoch.Na.CONC' >= 'CV.Wechselgrenze Na'
; 'RS.Kationen hoch.Na.CONC' ; case(error('RS.Kationen tief.Na.
CONC")=0;'RS.Kationen tief.Na.CONC";"0";"0") ;0)

mg/L

3

Einzelresultat

= Case( 'RS.Kationen hoch.NH4-N.CONC' >= 'CV.Wechselgrenze
NH4-N'; 'RS.Kationen hoch.NH4-N.CONC' ; case(error('RS.
Kationen tief. NH4-N.CONC")=0;'RS.Kationen tief. NH4-

N.CONC'"0";"0") ;0 )

mg/L
3

Einzelresultat

= Case( 'RS.Kationen hoch.K.CONC' >="'CV.Wechselgrenze K' ;
'RS.Kationen hoch.K.CONC' ; case(error('RS.Kationen tief.K.
CONC")=0;'RS.Kationen tief. K.CONC';"0";"0") ;0)

mg/L

3

Einzelresultat

= Case( 'RS.Kationen hoch.Ca.CONC' >= 'CV.Wechselgrenze Ca'
; 'RS.Kationen hoch.Ca.CONC' ; case(error('RS.Kationen tief.Ca.
CONC")=0;'RS.Kationen tief.Ca.CONC";"0";"0") ;0)

mg/L

3

Einzelresultat

= Case( 'RS.Kationen hoch.Mg.CONC' >="'CV.Wechselgrenze
Mg' ; 'RS.Kationen hoch.Mg.CONC' ; case(error('RS.Kationen tief.
Mg.CONC")=0;'RS.Kationen tief.Mg.CONC";"0";"0") ;0)

mg/L

3




Sammelanhang

S17.1

far

Methodeneigenschaften

Probedaten

Name
Grenze
Ident
Probentyp
Position
Injektionen
Volumen
Verdinnung

Probenmenge

Info 1

Unterschriftenliste Methode

Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
M Mges IC MMgesIC2.1 20
A AX AAXIC2.1
MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na
AAXIC2.1 = NH4, NO,, NO;, PQ, SQ, CI, F
Fixwert Untere Grenze Obere
1
20
1




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S18.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP14.1 1

MMgesICP14.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

Datum: 01. 10. 2006

Gerateparameter fur ICP iCAP 6500 (Thermo Fisher) f 0r die Methode
ANULLSM

ANALYSIS PREFERENCES REPORT

Analysis Preferences

Sample Options # Repeats: 3

Delay Time: .0,0 seconds

Sample Flush Time: 80 seconds
Source Light Source: ICAP

Plasma View: Axial
Analysis Maximum Low WL Range Axial 1 Radial 5
Integration Times (sec) High WL Range: Axial 30 Radial 10
Calibration Mode Concentration
Trailing Full Frame Options Intelli-Frame: Yes

Max Integration Time (sec): 30

WL Range: Low

View: Axial
Auto-Increment Sample Names: Yes
Use Sample Weight Corrections: No

Source Settings

Nebulizer Pump Flush Pump Rate (rpm): 40

Analysis Pump Rate (rpm): 40

Pump Relaxation Time (sec 0

Pump Tubing Type: Tygon Orange/White
RF Power: 1150 w
Nebulizer Flow: 0,60 L/min
Aucxiliary Gas: 0,5 L/min




Sammelanhang Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

S18.1 far M Mges

ICP(sim)

MMgesICP14.1

2

MMgesICP14.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

SEQUENCE AUTOMATION REPORT

Sequence Automation Report

Initial Actions
Operation Failure Actions
Calibrate None
K25 None

Global QC Properties

Re-Run QC failed lines only? :
Continue on second QC failure? :
Sound alarm on first QC failure? :

Rinse Actions
Standard rinse time :

Number of lines to fail a QC sample :
Maximum QC visits per tube location :

Sound alarm on second QC failure? :

At the end of the 'Initial Actions' phase halt sequence on any QC failure?

Continuing Actions

Operation Failure Actions

K25 Standardize, Re-Check QC
End Actions

Operation Failure Actions

K25 None

At the end of the 'End Actions' phase invalidate data on any QC failure?

No

Frequency
7

No

1

12
Yes
Yes
No
No

1 seconds




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S18.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP14.1 3

MMgesICP14.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

ELEMENT SUBARRAY REPORT

Element, S s " Left Background Right Background
Wa"egr"‘g:‘ L l&?dr':hay lﬁuﬁgﬁy Exfong‘t?:: " Exavnsir:::? o ? | Location | Width i ? | Location |Width
Ai308,215 {108} 120 i 9 3 5 2 19 2
Cd 214,438 {157} 120 i 10 2 i 2 B 119 2
Co 228,616 {148) 20 i 10 3 i 2 19 )
Cr 205,552 {164} 20 i 10 3 i i 19 2
Cu 324,754 {104} 120 i 10 3 B3 i 1119 i
Ni 231,604 {146} 320 i 9 3 i i 19 3
Pb 220,353 {153} 120 i 10 3 5 2 15 2
Ti 351,084 {96} 120 i 10 2 6 i 16 i
Y 377,433 { 89y 120 i 10 2 i 2 19 2
7n 213,856 {158} 120 i 9 3 i 2 18 2
ELEMENT STANDARD REPORT
Element, Calibration Standards
- Wavelength and Blank SM 1 IEC 1
Order ? Conc ? Conc ? Conc

Al 308,215 {109} E 0 [:] E 4

Cd 214,438 {157} E 0 20 u

Co 228,616 {148} 0 20 D

Cr 205,552 {164} E 0 ¢]:20 1:[

Cu 324,754 {104} E 0 40 [:[

Ni 231,604 {146} @ 0 (]:20 [:[

Pb 220,353 {153} E 0 140 D

Ti 351,084 { 96} ﬁ 0 D @ 4

Y 377,433 { 89}* @ 0 ] i0 [:[

Zn 213,856 {158} E 0 B{l 250 D




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S18.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP14.1 4
MMgesICP14.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn
INTER-ELEMEMT REPORT
Element,
Wavelength and Use? #IECs IEC k1 k2 Calc-in-fit?
Order
Al 308,215 {109} D] None
Cd 214,438 {157} ] None
Co 228,616 {148} 1 Ti 1,906900 0,000000 No
Cr 205,552 {164} ] None
Cu 324,754 {104} None
Ni 231,604 {146} ] None
Pb 220,353 {153} > 1 Al -0,127700 :0,000000 No
Ti 351,084 { 96} 4 None
Y 377,433 { 89y ) None
Zn 213,856 {158} Y] None
QUALITY-CHECK REPORT
Tvoe | Name | Units |Check? Waf;fe’,':;{',:'and Low | Low | Value/ | High | High | ac
ype Order Fail : Wam { Spike { Wam { Fail i Norm
QC K25 :Rel(%) [:] Al 308,215 {109} :-3,000 i-2,000 {2,000 2,000 {3,000 iNone
Cd 214,438 {157} i-3,000 i-2,000 {20,000 {2,000 {3,000 iNone
] iCo0228,616 {148} i-3,000 i-2,000 :20,000 :2,000 3,000 :iNone
] iCr205,552 {164} :-3,000 i-2,000 {20,000 :2,000 3,000 iNone
Cu 324,754 {104} :-3,000 i-2,000 :20,000 :2,000 3,000 :iNone
] iNi231,604 {146} i-3,000 i-2,000 i20,000 :2,000 {3,000 iNone
] iPb 220,353 {163} i-3,000 {-2,000 :50,000 :2,000 :3,000 :None
[:[ Ti 351,084 { 96} -3,000 {-2,000 ;2,000 2,000 3,000 iNone
[:] Y 377,433 { 89} -3,000 i-2,000 {2,000 {2,000 :3,000 :None
Zn 213,856 {158} :-3,000 :-2,000 {100,000 {2,000 {3,000 :iNone




Methoden-Nr. Seite
MMgesICP15.1 1

Gerat
ICP(sim)

Sammelanhang Element Form
S19.1 far M Mges

MMgesICP15.1 = Al, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K,,N#n, Na, Ni, P, Pb, S, Zn

Datum: 01. 01. 2007

Gerateparameter fur ICP iCAP 6500 (Thermo Fisher) f  Ur die Methoden ANULL,
ANULLIC, EXT1:2H201.1, GBL1.1, UFBL1.1, DAN1.1Pflan ze, DAN2.2Pflanze,
KOMPAL1.1

ANALYSIS PREFERENCES REPORT

Analysis Preferences

Sample Options # Repeats: 3

Delay Time: 0,0 seconds

Sample Flush Time: 35 seconds
Source Light Source: ICAP

Plasma View: Line Selection
Analysis Maximum Low WL Range Axial 10 Radial
Integration Times (sec)  High WL Range: Axial 20 Radial
Calibration Mode Concentration
Trailing Full Frame Options Intelli-Frame: Yes

Max Integration Time (sec): 30

WL Range: Low

View: Axial
Auto-Increment Sample Names: Yes
iUse Sample Weight Corrections: No
| Source Settings
'Nebulizer Pump Flush Pump Rate (rpm): 90
| Analysis Pump Rate (rpm): 50

Pump Relaxation Time (sec 15

Pump Tubing Type: Tygon Orange/White
RF Power: 1150 W
Nebulizer Flow: 0,55 L/min
Auxiliary Gas: 0,5 L/min




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S19.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP15.1 2

MMgesICP15.1 = Al, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K,,N#n, Na, Ni, P, Pb, S, Zn

SEQUENCE AUTOMATION REPORT

Sequence Automation Report

Initial Actions
Operation Failure Actions
Calibrate None
K26 None
At the end of the 'Initial Actions' phase halt sequence on any QC failure? No
Continuing Actions
Operation Failure Actions Frequency
K26 Standardize, Re-Check QC 15
End Actions
Operation Failure Actions
K26 None
At the end of the 'End Actions' phase invalidate data on any QC failure? No

Global QC Properties

Number of lines to fail a QC sample : 1

Maximum QC visits per tube location : 10

Re-Run QC failed lines only? : No

Continue on second QC failure? : Yes

Sound alarm on first QC failure? : No

Sound alarm on second QC failure? : No
Rinse Actions

Standard rinse time : 1 seconds




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S19.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP15.1 3

MMgesICP15.1 = Al, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K,,N#n, Na, Ni, P, Pb, S, Zn

ELEMENT SUBARRAY REPORT

Wa\zmegm'and Subarray : Subarray i Examination | Examination Left Background Fight Backgroun
Order Width | Height ;| Location Width ? i Location i Width : ? i Location iWidth
AI167,079{502} 20 3 9 3 1 2 ] 15 2
A308.215{109} (12 3 6 2 X i1 2 HI 2
Ba 455,403 {74} i20 2 10 3 1 2 19 2
Ca 317,033 {106} 120 2 9 3 N 2 RE 2
Ca 396,847 (85 19 2 9 2 ] i1 2 ] 116 2
Cd 214,438 {157} i20 1 10 3 & 3 1 15 1
Co 228,616 {148} i20 1 10 2 1 1 19 2
Cr 205,552 {164} 120 1 11 2 7 1 18 1
Cu 324,754 (104} i20 1 9 3 ] i2 1 Y] 115 1
Fe 238,204 {141} {20 1 9 3 1 2 ] 19 2
Fe 238,204 {141)2 120 1 9 3 1 2 19 2
K766,490 {44} [20 1 10 3 N 15 1 ] 115 1
Mg 285,213 {118} i20 1 10 3 Dq i1 2 ] i19 2
Mg 285,213 {118}2:20 1 10 3 1 2 19 2
Mn 260,569 {129} i20 1 10 3 ] i1 1 ] i19 2
Mn 293,930 {115} 20 3 10 3 ] i1 2 ] 19 2
Na 589,502 {57} 120 1 10 3 | 6 1 X 116 2
Ni 231,604 {146} (20 i 10 3 5 i3 2 N 119 2
P 213,618 {158} :20 3 10 3 1 1 16 1
Pb 220,353 {153} :20 2 10 2 ] 15 2 L 2
S182,034 {485} 20 3 10 2 & 1 2 19 2
Ti 334,941 (101} 120 1 10 3 1 1 19 2
Zn 213,856 {158} :20 1 10 3 ] i1 2 ] i19 2




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S19.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP15.1 4

MMgesICP15.1 = Al, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K,,N#n, Na, Ni, P, Pb, S, Zn

ELEMENT STANDARD REPORT

Element, Calibration Standards
Wavelength and Blank DAN1 DAN?2 DAN3 DAN 4 DAN 5
Order ¢ Comc i?i Conc i?{ Conc {?{ Conc {?{ Conc {?: Conc
AI167,079 {502} iPq 10 [0 Pqi04 [i2 []i10 []i5
AI308215{109) i} X X
Ba 455,403 { 74} 0 [] D1 [] [] []
Ca 317,933 {106} X0 [Xi4 [ 10 [qi04 20 P40
(Ca 306,847 85} (] 0 L] N
Cd 214,438{157) i :0 20 Pq:10 30 Pq:40 []
Co 228,616 {148} i[]:0 %] 40 20 %] 180 1] :60 []
‘Cr205,552 {164} iDq:0 {40 Dq:20 [ i60 [X]:80 L]
:Cu 324,754 {104} P10 ] 100 [ 200 ] :300 400 ]
‘Fe 238204 {141} {10 il [q:04 142 (4 []i6
{Fe 238,204 {141)2 1] X X
K766,490{44) [0 ) i5 [ :30 ] 20 [q:05 Bqi10
Mg 285,213 {118} {1]:0 []i0 Pq:04 P42 [i10 [i5
Mg 285,213 {118)2:]: : K
Mn 260,569 {129} {10 Pqit []i10 [ 15 ipq:04 pq:2
Mn 293,930 {115} {[X( X X
Na 589,592 (57) iP]:0 20 5 ] i1 30 BJ:i10
Ni 231,604 {146} i1 0 40 Pq:20 [ 60 []:80 []
P213,618{158) :Pq0 1 D5 Dq:10 ] 20 [q:15
:Pb 220,353{153) (10 [] 200 [l [%]:400 []
'S 182,034 {485) i1]:0 5 [] D{:20 [] Bi10
1Ti334,941{101) D0 [] ] 1 L] []
120 213,856 {158) (D0 ] 100 1] 300 {[X]:600 %] 1000 [1i




Sammelanhang

S19.1

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

far

M Mges

ICP(sim)

MMgesICP15.1

5

MMgesICP15.1 = Al, Ca, Cd, Co, Cr, Cu,

Fe, K,,N#n, Na, Ni, P, Pb, S, Zn

INTER-ELEMEMT REPORT

Element,

| Wavelengthand |  Use? #IECs IEC k1 k2 Calc-in-fit?
Order :

iAI167,079 (502} i 1 Fe  0,001456 :0,000000 :No

{AI'308,215 {109} N None

Ba 455,403 { 74} N None

:Ca 317,933 {106} I None

Ca 396,847 { 85) X None

Cd 214,438 {157} N 1 Fe  i0,025543  i0,000000 iNo

Co 228,616 {148} 5 1 Ti 2193540 i0,000000 iNo

Cr 205,552 {164} [] None

iCu 324,754 {104} 1 Fe  0,049305 (0,000000 :No

iFe 238,204 {141} B None

Fe 238,204 {141)2 None

K 766,490 { 44} i None

Mg285,213{118) : T[] None

Mg 285,213 {118}2: None ' —nn

Mn 260,569 {129} None

Mn 293,930 {115} N None

Na 589,592 { 57} N None

Ni 231,604 {146} I None & & b

P 213,618 {158} I None

Pb 220,353 {153} ] 1 Al i0,221307 i0,000000 iNo

iS 182,034 {485) None

iTi 334,941 {101} ! None

iZn213856 {158} i [ 1 Fe  i0,105275 i0,000000 :No




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S19.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP15.1 6

MMgesICP15.1 = Al, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K,,N#n, Na, Ni, P, Pb, S, Zn




Sammelanhang Element Form Gerat

Methoden-Nr. Seite

S20.1 far M Mges ICP(sim)

MMgesICP16.1 1

Ti, Zn

MMgesICP16.1 = Al, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, FeMg, Mn, Na, Ni, P, Pb, §,

Datum: 01. 2. 2007

Gerateparameter fur ICP iCAP 6500 (Thermo Fisher) f  Ur die Methoden
DAN1.1Humus, DAN2.2Humus, DANF1.1Boden, DANF1.1Humu s,

OAKW1.1Boden,
OAKW1.1Humus, OAKWEG1.1, DAN1.1Boden

ANALYSIS PREFERENCES REPORT

Analysis Preferences

Sample Options # Repeats: 3

Delay Time: 0,0 seconds

Sample Flush Time; 35 seconds
Source Light Source: ICAP

Plasma View: Line Selection
Analysis Maximum Low WL Range Axial 10
Integration Times (sec)  High WL Range: Axial 20
Calibration Mode Concentration
Trailing Full Frame Options Intelli-Frame: Yes

Max Integration Time (sec): 30

WL Range: Low

View: Axial
Auto-Increment Sample Names: No
Use Sample Weight Corrections: No

Source Settings

Nebulizer Pump Flush Pump Rate (rpm): 75

Analysis Pump Rate (rpm): 45
Pump Relaxation Time (sec 25

Auxiliary Gas: 05 L/min

Radial 10
Radial 20

Pump Tubing Type: Tygon Orange/White
RF Power: 1150 W
Nebulizer Flow: 0,60 L/min




Sammelanhang Element Form Gerat

Methoden-Nr. Seite

S20.1 far M Mges ICP(sim)

MMgesICP16.1 2

Ti, Zn

MMgesICP16.1 = Al, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, FeMg, Mn, Na, Ni, P, Pb, §,

SEQUENCE AUTOMATION REPORT

Sequence Automation Report

Initial Actions
Operation Failure Actions
Calibrate None
K24 None

At the end of the 'Initial Actions' phase halt sequence on any QC failure?

Continuing Actions

Operation Failure Actions

K24 Standardize, Re-Check QC
End Actions

Operation Failure Actions

K24 None

At the end of the 'End Actions' phase invalidate data on any QC failure?

Global QC Properties
Number of lines to fail a QC sample :
Maximum QC visits per tube location :
Re-Run QC failed lines only? :
Continue on second QC failure? :
Sound alarm on first QC failure? :
Sound alarm on second QC failure? :

Rinse Actions
Standard rinse time :

No

Frequency
12

No

1 seconds




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S20.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP16.1 3

MMgesICP16.1 = Al, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, FeMg, Mn, Na, Ni, P, Pb, §,
Ti, Zn

ELEMENT SUBARRAY REPORT

Wa\iz:;tr:'and Subarray Subgrray Examingtion Examination (<ht Backqround gt Peckground
Order Width i Height | Location Width ? | Location | Width i ? | Location : Width
Al 167,079 {502} :20 3 9 3 D] i1 2 D] 19 2
Al 308,215 {109} {12 2 6 2 w 1 1 P i1 2
Al 308,215 {109)2 12 2 6 2 @ 1 1 11 2
As 189,042 {478} :20 3 10 2 1 2 @ 19 2
Ba 455,403 {74} 20 2 10 3 ] i1 2 16 2
iCa 315,887 {107} i20 1 9 3 M i 2 1 19 2
iCa 315,887 {107)2:20 1 9 3 1 2 1] 119 2
Ca 396,847 { 85} :20 3 10 2 1 2 16 1
Cd 228,802 {147} i20 1 10 3 D i6 1 @ 17 2
Co 228,616 {148} i20 1 10 2 ] i1 2 X 19 2
iCr 205,552 {164} i20 1 1 2 6 1 B 19 1
Cu 324,754 {104} i20 1 9 3 ] i3 1 NHE 1
Fe 238,204 {141} 20 1 9 3 1 1 19 2
Fe 238,204 {141)2 20 1 9 3 D 1 1 P 19 2
iFe 238,204 {141)3 120 1 9 3 D i1 i D 119 i2
1K 766,490 {44) (20 1 10 3 5 1 16 1
Mg 279,079 {121} i20 1 10 3 N i1 1 ] i17 1
Mg 285,213 {118} :20 1 10 3 I i1 1 ] 17 2
Mn 260,569 {129} :20 2 10 3 ]:] 1 1 w 19 2
Mn 293,930 {115} i20 2 10 3 1 2 19 2
Na 589,592 {57} i20 1 10 3 4 2 P4 :16 2
Ni 231,604 {146} :20 1 10 3 D :5 1 E 17 2
P213618 {158 :20 3 10 3 X i3 1 HE {1
Pb 220,353 {153} ;20 1 10 2 N i5 2 1] i15 2
S 182,034 {485} 20 3 10 2 ] i1 2 D4 19 2
Ti 337,280 {100)2 :20 1 9 3 Y] i4 2 15 1
Zn 213,856 {158} 20 3 10 3 ] i1 2 MHE 1




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S20.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP16.1 4

MMgesICP16.1 = Al, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, FeMg, Mn, Na, Ni, P, Pb, §,
Ti, Zn

ELEMENT STANDARD REPORT

Element, Calibration Standards
Wavelength and Blank OAKW 1 OAKW 2 OAKW 3 OAKW 4
Order ?{ Conc :?7i{ Conc (?i{ Conc i?i Conc {?i Conc

Al'167,079 {502} D0 [q:2 [];20 []i40 []i100
AI308,215{109} i M X [] [1

Al 308,215 {109}2 i[X] X X X %

As 189,042 {478) i[X]:0 [] ] [] 500
Ba 455,403 {74} i[X]:0 [] 4 L] L]

Ca 315,887 {107} i} {0 pqi20 pqi40 M1 []i100
Ca 315,887 {107)2 ] X X B X
Ca 396,847 { 85} [] [] ]
iCd 228,802 (147} i[x]i0 50 %] 100 150 []
1C0 228,616 {148) [0 ] 100 ] 1200 [] []
iCr 205,552 (164) i1]:0 100 []:200 (300 []

Cu 324,754 {104} i[X]i0 ] 100 1200 ] 1300 ]

Fe 238,204 {141} i1 {0 [{:2 []i20 [ ]i100 []:40
Fe 238,204 {1412 i D] | X I X

Fe 238,204 {141)3 [X]

K 766,490 { 44} 0 5 1 40 20
iMg 279,079 {121} [X]:0 pgit0 2 pq:i40 K20
Mg 285,213 {118} i M ] []
Mn 260,569 {129} {[X] 0 ;2 []:10 []i20 ]
Mn 293,930 {115} {}x] X X ]
Na 589,592 {57} {[X]:0 Dqi2 [4i10 20 []

Ni 231,604 {146} i} ‘0 3 1100 [X]:200 ] (]

P 213,618 {158} 0 ]2 10 20 []

Pb 220,353 {153} 0 [] [X]:2000 ] []
$182,034 {485} 110 ]2 [] 120 []

Ti 337,280 (100}2 |1 10 L] [] X8 ;2
Zn 213,856 {158} {[X]:0 [ 400 800 5] {1200 []




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S20.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP16.1 5
MMgesICP16.1 = Al, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, FeMg, Mn, Na, Ni, P, Pb, §,
Ti, Zn
INTER-ELEMEMT REPORT
Element,
Wavelength and Use? #1ECs IEC k1 k2 Calc-in-fit?
Order
Al 167,079 {502} X 1 Fe 0,001296  :0,000000 :No
Al 308,215 {109} D None
Al 308,215 {109}2 [] None
As 189,042 {478} @ 1 Fe -0,001458  :0,000000 iNo
Ba 455,403 { 74} [] None
Ca 315,887 {107} l_:l None
Ca 315,887 {107)2 ] None
Ca 396,847 { 85} [] None
Cd 228,802 {147} g] 1 As 0,011000  i0,000000 iNo
Co 228,616 {148} X 1 Ti 1,850000 :0,000000 :No
Cr 205,552 {164} [] None
Cu 324,754 {104} [:_] 1 Fe 0,000000  ;0,000000 iNo
Fe 238,204 {141} [_'_:] None
Fe 238,204 {141}2 [:] None
Fe 238,204 {141}3 E] None
K 766,490 { 44} [:l None
Mg 279,079 {121} [] None
Mg 285,213 {118} L] None
Mn 260,569 {129} |:| None
Mn 293,930 {115} |:| None
Na 589,592 { 57} |:| None
Ni 231,604 {146} [] None
P 213,618 {158} |:| None
Pb 220,353 {153} 2 Al -0,075883 i0,000000 iNo
Fe 0,046068 i0,000000 :iNo
S 182,034 {485} L] None
Ti 337,280 {100)2 |____| None
Zn 213,856 {158} 1 Fe 0,101110  i0,000000 :No




Sammelanhang

S20.1

far

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP(sim)

MMgesICP16.1

6

MMgesICP16.1 = Al, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, FeMg, Mn, Na, Ni, P, Pb, §,

Ti, Zn




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S21.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP17.1 1
MMgesICP17.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn
Datum: 01.10.2006
Gerateparameter fur ICP Iris Advantage (Thermo Fish  er) fur die Methode
EDTA
ANALYSIS PREFERENCES REPORT
Analysen-Voreinstellungen
Proben-Optionen # Einzelwerte: 4
Verzdgerungs-Zeit: 0.0 Sekunden
Vorspllzeit: 90 Sekunden
Quelle Emiss.-Quelle: ICAP
Probeneinfuhr Zerstdubung
Probentrigger Keine
Max. Analyse-Inte- Tiefer WL-Bereich: 20
grationszeit (Sek) Hoher WL-Bereich: 10
Kalibrationsmodus Konzentration
Optionen: Anhdngen von  Intelli-Frame: Ja
Full Frames Max Integr.-Zeit (Sek): 30
Spalt: uv
Auto-inkrement Probenamen: Ja
nur Probenmasse eingeben: Nein
Manuelle Plasma-Bedingungen: Nein
Plasma-Einstellungen
Zerstauber-Pump. Spil-Pumprate (U/min): 80 1.48 ml/min
Anal.-Pumprate (U/min): 80 1.48 mi/min
Pumprelax.-Zeit (Sek): 0
Pumpenschlauch-Typ: Tygon-Orange
HF-Leistung: 1350 W
Zerstaubergas: 30.1 PSI
Hilfs-Gas: 1.5 Ipm
Alternativ-Gas: 0




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S21.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP17.1 2

MMgesICP17.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

SEQUENCE AUTOMATION REPORT

Sequenzautomations- Report

Initial-Aktionen

Operation Aktionen nach MiRerfolg
Standardisieren Keine
K23 Keine

Am Ende der 'Initial-Aktionen'-Phase Sequenz bei jedem QC-Versagen anhalten Nein

Fortsetzungsaktionen
Operation Aktionen nach MiRerfolg Frequenz
K23 Standardisieren, Recheck QC 10
End-Aktionen
Operation Aktionen nach MiRerfolg
K23 Keine

Am Ende der 'End-Aktionen'-Phase bei jedem QC-Versagen die Daten unglltig Nein

Globale QC-Eigenschaften

Zahl der Linien flr eine erfolglose QC-Probe? : 1

Maximale Zugriffe je QC-Probengefal} : 12

Neumessung nur der erfolglosen QC-Linien? : Ja

Fortsetzen beim 2. QC-Versagen? : Ja

Alarmmeldung beim ersten QC-Versagen? : Nein

Alarmmeldung beim zweiten QC-Versagen? : Nein
Spllaktionen

Standard-Spulzeit : 1 Sekunden




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S21.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP17.1 3

MMgesICP17.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

ELEMENT SUBARRAY REPORT

Wellil:lgln?et,un d Subarray- ; Subarray- ; Aufnahmepo { Aufnahmebr Linker Untergrund Rechter Untergrund

Ordnung Breite Hoéhet sition eite ? Lage Breite 2 Lage :Breite
Al 266.039 {126} 21 3 10 4 1 2 18 2
Cd 214.438 {157} 21 2 10 3 Bq i1 1 [ i16 1
Co 228.616 {147} i21 2 11 3 [ i3 1 21 1
Cr 205.552 {163} 21 2 10 3 IE 1 2 @ 16 1
Cu 324.754 {103} 21 2 11 2 7 1 []i14 1
Fe 217.809 {154} {21 2 i10 3 1 1 21 1
Ni231.604 {145} 21 2 10 3 i3 1 5] i16 1
Pb 220.353 {152} :21 1 10 3 ‘[ 4 2 ] i18 1
Ti 334,941 {100} 21 2 10 3 ‘g it 2 21 1
Zn 213.856 {157} (21 3 10 2 B it 1 B i21 1

ELEMENT STANDARD REPORT

- Element, Kalibrationsstandards . ]

 Wellenlangeund :  Blank . EDTA1  : EDTA2 ¢
________ . odnung 2 Konz 12 Konz 7

Ai 266.039 {126} E 0 |:| B

Cd214438 {157} g 10 [ 1000

:CD 228.616 {147} . 0 ‘@ 52000

?Cr 205.552 {163} E 0 2000 ; E

Cu 324,754 {103} E 0 . EZEZJ'EJEI 3

FeE‘!TSDQ{iSd} E 0 |:|

N|231 604 {145} E ‘0 =® 2000

F'b 220.353 {152} E 0 @ 10000

171334.941 {100) [0 [:| _

Zn 213.856 (157} . 500n




Sammelanhang
S21.1

INTER-ELEMENT REPORT

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

far

M Mges

ICP(sim)

MMgesICP17.1

4

MMgesICP17.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

i Element,
i Wellenlénge und
i Ordnung

iCo 228.616 {147} |

Use?

IEC

k1

X0

|

Cr 205.552 {163}

"iCu'324.754 {103} |

....... Grreremasrress s HEEEE s AR LR e

'Ni 231.604 {145}

'Pb 220.353 {15

"1Zn 213856 {157} |

mbmﬁﬁ

|l

2

; -

TN B

0.003300
1.907800

k2

e

arrsnn:

-0.397700  :0.000200

0.082453

| Kalk-in-Reg.?

Nem

N

....... - SA—

71-0.000058  :Nein




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite
S22.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP18.1 1
MMgesICP18.1 = Al, Fe
Datum: 01.10.2006
Gerateparameter fur ICP Iris Advantage (Thermo Fish  er) fur die Methode
Oxalatextrakt
ANALYSIS PREFERENCES REPORT
Analysen-Voreinstellungen
Proben-Optionen # Einzelwerte: 4
Verzbogerungs-Zeit: 0.0 Sekunden
Vorsplilzeit: 120 Sekunden
Quelle Emiss.-Quelle: ICAP
Probeneinfuhr Zerstaubung
Probentrigger Keine
Max. Analyse-Inte- Tiefer WL-Bereich: 9
grationszeit (Sek) Hoher WL-Bereich: 10
Kalibrationsmodus Konzentration
Optionen: Anhdngen von  Intelli-Frame: Ja
Full Frames Max Integr.-Zeit (Sek): 30
Spalt: uv
Auto-inkrement Probenamen: Ja
nur Probenmasse eingeben: Nein
Manuelle Plasma-Bedingungen: Nein
Plasma-Einstellungen
Zerstauber-Pump. Spiil-Pumprate (U/min): 100 1.85 ml/min
Anal.-Pumprate (U/min): 100 1.85 ml/fmin
Pumprelax.-Zeit (Sek): 0
Pumpenschlauch-Typ: Tygon-Orange
HF-Leistung: 1150 W
Zerstaubergas: 30.0 PSI
Hilfs-Gas: 1.0 Ipm
Alternativ-Gas: 0




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S22.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP18.1 2
MMgesICP18.1 = Al, Fe
SEQUENCE AUTOMATION REPORT

Sequenzautomations- Report

Initial-Aktionen
Operation Aktionen nach MilRerfolg
Standardisieren Keine
K5 Keine

Am Ende der 'Initial-Aktionen'-Phase Sequenz bei jedem QC-Versagen anhalten Neijn

Fortsetzungsaktionen
Operation Aktionen nach MiRerfolg
K5 Standardisieren, Recheck QC
End-Aktionen
Operation Aktionen nach MiRerfolg
K5 Keine

Am Ende der 'End-Aktionen'-Phase bei jedem QC-Versagen die Daten ungliltig Nein

Globale QC-Eigenschaften

Zahl der Linien fur eine erfolglose QC-Probe? :

Maximale Zugriffe je QC-Probengefal} :

Neumessung nur der erfolglosen QC-Linien? :

Fortsetzen beim 2. QC-Versagen?

Alarmmeldung beim ersten QC-Versagen? :

Alarmmeldung beim zweiten QC-Versagen? :

Splulaktionen
Standard-Spulzeit :

Frequenz
10

Ja
Ja
Nein
Nein

10 Sekunden




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S22.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP18.1 3
MMgesICP18.1 = Al, Fe

ELEMENT SUBARRAY REPORT

WellEehalr‘;nen:un d Subarray- Subarray—éAufnahmepoéAufnahmebr Linjer Untorrine Rechter Unioronind
Ordnfng Breite : Hohet sition eite ?! Lage | Breite i ? Lage : Breite
Al237.312 {142} 21 3 10 4 i1 1 [X):21 1
Al 308.215 {109} 21 3 10 3 TQi5 2 516 2
Fe 238.204 {141} |21 3 10 3 55 2 5718 2
Fe 271.441 {124} |21 3 11 3 Bi1 1 521 1
ELEMENT STANDARD REPORT
:  Element, 5.........................,...............!Fﬂl'bfat'fmsﬁtf?"dﬂfﬂs
. Wellenlangeund | OxQ- = Ole = Ox 2
Otdnung 71 konz. |7 Konz |71 Konz
AIES? 312 {142} D Em EE[}
A|3D8215{109} X [
F52382U4{141} D i[5q:10 {[]:50
Fe 271.441 {124} . B




