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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 notige
Anderungen oder Verbesserungen stets festzuhalten. Dass dieser gute
Vorsatz in der Praxis eines Routinelabors nicht immer leicht zu erfillen ist,
konnen 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-Veroffentlichungen sind relativ selten.

Mit EinfUhrung 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 ndtig
erwies. So sind zum Beispiel innerhalb von 6 Jahren allein 9 verschiedene
oder geanderte 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 Datendokumentation 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
Veroffentlichung 1996 (Band 46-48) bzw. 1999 (Band 49) gefuhrt. 1999
erschienen die ersten Erganzungsbande (Band 58-60) mit den
Methodenbeschreibungen aus den Jahren 1996 bis 1998. Leider ist es uns
nicht wie geplant gelungen, alle 2 Jahre weitere Erganzungsbande zu
erstellen. Erst im Jahr 2009 erschien daher die 2. Erganzung (Bande 75-78)
mit den Methodenbeschreibungen aus den Jahren 1999 bis 2008 und im Jahr
2012 die 3. Erganzung (Bande 79-81) mit den Methodenbeschreibungen bis
zum Jahr 2011.

In den vergangenen 8 Jahren sind uUber 120 neue Element-
bestimmungsmethoden und einige Probenvorbereitungs-, und Untersuchungs-
methoden sowie Geratekurzanleitungen hinzugekommen. Wir hoffen, dass in
Zukunft alle neuen Methoden von unseren Nachfolgern in der Laborleitung
zeitnah veroffentlicht werden konnen.

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 uber Methoden-
Auswahl und -Durchfuhrung, 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 Probenvorbereitungsmethoden

Der Text aller Lagerungs- und Probenvorbereitungsmethoden ist gleich
aufgebaut.

Jede Seite hat eine Kopfzeile, in der die Matrix (Probenart), die
Methodenbezeichnung, das Methodenkurzel und die Seitenzahl eingetragen
sind.

Auf der Titelseite ist direkt unter der Kopfzeile das Einfuhrungsdatum der
Methode angegeben. Es folgt die genaue Bezeichnung der Methode.

Es folgt eine Tabelle, in der Methodenverweise gegeben werden. Wenn die
Probenvorbereitungsmethode normgerecht ist oder in Anlehnung an eine
Norm (DIN, EN, ISO) 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.

Danach sind unter der Uberschrift Gerdte und Zubehér alle benétigten
Gerate und Materialien aufgelistet. Die gegebenenfalls zu verwendenden
Chemikalien bzw. Lésungen sind unter gleich lautenden Uberschriften im
Anschluss zusammengestellt. Es folgen bei manchen Methoden in einem
Kasten wichtige Hinweise zur Methodendurchfuhrung.

In einem Kasten am unteren Ende der Seite sind die zur Methode gehdrigen
Anhange und Literaturangaben angegeben. Die durchnummerierten
Anhange findet man direkt im Anschluss an die Methodenbeschreibung.
Eventuell genannte Geratekurzanleitungen finden sich im Band 84, Reihe B.
Auf der 2. und den folgenden Seiten der Methodenbeschreibung ist die
Durchfiihrung der Methode ausfihrlich beschrieben. Bei einigen Methoden
wird hier auf die jeweilige Geratekurzanleitung verwiesen. Gibt es keine
eigene Geratekurzanleitung fur das zu benutzende Gerat, so findet man die
Angaben zur Geratebedienung im Abschnitt Durchfuhrung. Besonders
wichtige Durchfuhrungshinweise sind mit "Achtung" hervorgehoben. Zum
Schluss finden sich manchmal Hinweise zur Geratewartung.

In den Anhangen am Ende der Methode sind unterschiedliche
Detailinformationen zur Methode angegeben. Auf die Anhange ist im
Methodentext an der jeweiligen Stelle verwiesen.

Allgemeiner Aufbau der Untersuchungsmethoden

Der Text aller Untersuchungsmethoden ist gleich aufgebaut.

Jede Seite hat eine Kopfzeile, in der die Matrix, die Methodenbezeichnung,
der Methoden-Code, der Chemie-Archiv-Code (Lapis alt) und die Seitenzahl
eingetragen sind.

Auf der Titelseite ist direkt unter der Kopfzeile das Einfuhrungsdatum der
Methode angegeben. Es folgt die genaue Bezeichnung der Methode.

Da fur jede Untersuchungsmethode die Proben auf eine ganz bestimmte
Weise vorbereitet und gelagert werden mussen, werden in einer Tabelle
diejenigen Lagerungs- und Probenvorbereitungsmethoden aufgelistet, mit



denen die Proben vorbehandelt sein durfen, um die beschriebene
Untersuchungsmethode anwenden zu konnen. (So mussen z.B.
Pflanzenproben, an denen Schwermetall-Gehalte bestimmt werden sollen, mit
metallabriebfreien Mihlen gemahlen worden sein.)

Es folgt eine Tabelle, in der Methodenverweise gegeben werden. Wenn die
Probenvorbereitungsmethode normgerecht ist oder in Anlehnung an eine
Norm (DIN, EN, ISO) 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 sind auf der Titelseite eine kurze Beschreibung des Prinzips bzw.
der chemischen Reaktionen der Methode und eine Zusammenstellung
maoglicher Storungen bei der Methode dargestellt.

In einem Kasten am unteren Ende der Seite sind die zur Methode gehdrigen
Anhange und Literaturangaben zur Methode angegeben. Die
durchnummerierten Anhange findet man direkt im Anschluss an die
Methodenbeschreibung. Eventuell genannte Geratekurzanleitungen finden
sich im Band 84, Reihe B.

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

) Analysengerate und Zubehor

. Chemikalien

) Losungen

) Durchfiihrung

J Qualitatskontrolle

o Auswertung/Datendokumentation

Im Abschnitt Analysengerate und Zubehor sind alle fur die Durchfuhrung der
Methode bendtigten Gerate und das Zubehor aufgleistet.

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

Die daraus anzusetzenden Losungen und Gemische sind im Abschnitt
Losungen mit genauen Herstellungsvorschriften aufgefuhrt.

Die genaue Durchfihrung der Untersuchungsmethode ist im Abschnitt
Durchfuhrung beschrieben. Bei einigen Methoden wird hier auf die jeweilige
Geratekurzanleitung verwiesen. Besonders wichtige DurchfUhrungshinweise
sind mit "Achtung" hervorgehoben.

In dem Abschnitt Qualitatskontrolle sind in einer Tabelle alle durchzu-
fuhrenden Qualitatskontrollen mit Verweis auf die Methodenvorschriften
aufgelistet. Uber die Methodenvorschrift hinausgehende Detailfestiegungen
wie verwendete Kontrollstandards, erlaubt prozentuale Abweichungen u.s.w.
sind in der Spalte "Durchfuhrung" zusammengestellt.

Der letzte Abschnitt Auswertung/Datendokumentation beschreibt, welche
Daten oder Messergebnisse wo und wie festzuhalten sind. Werden die Daten
mit Hilfe irgendwelcher Formeln verrechnet, so ist auch der genaue
Berechnungsweg beschrieben.



In den Anhangen am Ende der Methode sind unterschiedliche
Detailinformationen zur Methode angegeben. Auf die Anhange ist im
Methodentext an der jeweiligen Stelle verwiesen.

Allgemeiner Aufbau der Qualitatskontrollmethoden

Um die Qualitdt der Analytik sicherzustellen, gibt es zahlreiche
Kontrollmdglichkeiten, die Fehlerquellen aufdecken oder methodische Fehler
erkennen lassen.

Die Qualitatskontrollenmethoden haben einen einheitlichen Aufbau. In der
Kopfzeile sind die Probenart, der Methodenname, das Methoden-Kurzel und
die Seitenzahl eingetragen. Auf der Titelseite ist direkt unter der Kopfzeile das
EinfUhrungsdatum der Methode angegeben. Es folgt die genaue
Bezeichnung der Methode. Danach ist jeweils das Prinzip der
Qualitatskontrolle beschrieben gefolgt von der Durchfiihrung.

In einem Kasten am unteren Ende der Seite sind die zur Methode gehdrigen
Anhange und Literaturangaben zur Methode angegeben. Die
durchnummerierten Anhange findet man direkt im Anschluss an die
Methodenbeschreibung.

Allgemeiner Aufbau der Elementbestimmungsmethoden

Der Text aller Elementbestimmungsmethoden ist gleich aufgebaut.

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 Einfiihrungsdatum der
Methode angegeben. Es folgen die zu bestimmende Elementform und der
Messbereich der Methode. Dieser wird dargestellt durch die
Nachweisgrenze, die Bestimmungsgrenze und die obere Messgrenze.

Da flr verschiedene Probenmatrices (z.B. Wasser, Aufschlussldsung,
Salzextrakt) oft unterschiedliche Elementbestimmungsmethoden notig sind,
werden in einer nach Boden, Humus, Pflanze und Wasser unterteilten
Tabelle diejenigen Untersuchungsmethoden aufgelistet, fur 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 fur Schwermetalle
geeigneten Aufschlussverfahren 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, ISO) 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 mdglicher Stérungen bei der Methode dargestellt.

In einem Kasten am unteren Ende der Seite sind die zur Methode gehdrigen
Anhange und Literaturangaben zur Methode angegeben. Die
durchnummerierten Anhange findet man direkt im Anschluss an die
Methodenbeschreibung und die Sammelanhange im Band 86 hinter den
Methodenbeschreibungen. Die Kurzanleitungen sind im Band 84
veroffentlicht.

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

) Analysengerate und Zubehor

Chemikalien

Losungen

Eichung/Standards

Durchfiihrung

Qualitatskontrolle

o Auswertung/Datendokumentation

Im Abschnitt Analysengerate und Zubehor ist jeweils der genaue Geratetyp
mit allen Zusatzgeraten wie Probenehmer oder Dilutoren sowie die zugehorige
Gerate-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 bendtigte Chemikalien in der
handelsUblichen Form aufgelistet.

Die daraus anzusetzenden Loésungen und Gemische sind im Abschnitt
Losungen mit genauen Herstellungsvorschriften aufgefihrt.

Im Abschnitt Eichung/Standards sind im Unterabschnitt Stammlésungen die
Herstellungsvorschriften fur die Ldsungen angegeben, aus denen die
Standards hergestellt werden. Bei manchen Methoden (z.B. ICP-Methoden)
gibt es den Abschnitt Standardlésungen, 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 uUberpruft 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 Mehr-
elementbestimmung aufgelistet. Nach den Tabellen folgen Angaben zum Ex-
tinktions-Sollwert eines ausgewahlten Standards. Hiermit kann die
Gerateeinstellung Uberpruft werden. Schlieldlich sind noch Hinweise zur
Matrix-Anpassung von Standards und Proben sowie Lagerungshinweise
aufgefuhrt.

Die genaue Durchfuhrung der Analysen ist im Abschnitt Durchfihrung
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
Durchfihrungshinweise 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
"Durchfihrung" zusammengestelit.

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 jeweilige Geratekurzanleitung Datenverarbeitung verwiesen. Diese
Anleitungen werden im gleichen Band wie die Geratekurzanleitungen
veroffentlicht.

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

In den folgenden Tabellen sind die verwendeten Abkilirzungen fur
Analysengerate (Tabelle 1), fur die Untersuchungsverfahren (Tabelle 2), fur
die Probenvorbereitungs- und Lagerungsverfahren (Tabelle 3) und die
Qualitatskontrollen (Tabelle 4) aufgelistet.

Tabelle 1: verwendete Abkurzungen fur Analysengerate

Abkirzung |Gerat
AAS Atomabsorptionsspektrophotometer
AAS(G): mit Graphitrohrofen-Atomisierung
AAS(FIl): mit Flammen-Atomisierung
AFS Atomfluoreszenzspektrometer
C Elementaranalysator fur C, Corg und Carbonat
CFC Continuous-Flow-Colorimeter
CFE Continuous-Flow-Elektrochemie
CNS Elementaranalysator fur C, N und S
GC Gaschromatograph
IC lonenchromatograph
ICP Induktiv-gekoppeltes Plasma-Spektrophotometer
ICP-MS Induktiv-gekoppeltes Plasma-Massenspektrometer
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

Abkirzung |Untersuchungsverfahren

ANULL ohne Anwendung eines Untersuchungsverfahrens (FlUssige
Proben)

ATNULL ohne Anwendung eines Untersuchungsverfahrens
(Festproben)

ATNULLCO3 |ohne Anwendung eines Untersuchungsverfahrens
(Festproben) mit CO3

AKNULL Korngrélenbestimmung

APNULL pF-Kurven

AKE effektive Austauschkapazitats-Bestimmung

AKEG Europaische Methode zur Austauschkapazitatsbestimmung

AKH Austauschkapazitatsbestimmung an Humusproben

AKKA H/S Austauschkapazitat nach Kappen-Adrian

AKT totale (potentielle) Austauschkapazitats-Bestimmung

BGW Blattgewicht

BNK Basen-Neutralisierungs-Kapazitats-Bestimmung

Clges Gesamt-Chlor-Bestimmung

CNMIK(F) C- und N-Bestimmung der mikrobiellen Biomasse

CO2ATM CO2-Atmung

CO3ges Carbonat-Bestimmung

DAN Druckaufschluss mit Salpetersaure

DANF Druckaufschluss mit Salpeter- und Flussssaure

EXT1:2H20 |wassriger 1:2-Extrakt

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

EXTCIT Zitronensaure-Extrakt

EXTEDTA EDTA-Extrakt

EXTOX Oxalat-Extrakt

FBA Feinbodenanteil-Bestimmung

GBL Gleichgewichts-Bodenlosung

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 Konigswasser

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

PMIK(F) P-Bestimmung der mikrobiellen Biomasse

TRD Trockenraumdichte-Bestimmung

TRDF Trockenrohdichte des Feinbodens

TRDFBA Trockenrohdichte und Feinbodenanteil (BDF-Flachen)
WGH Wassergehalts-Bestimmung

Tabelle 3: Abkurzungen fur Probenvorbereitungs- und Lagerungsverfahren

Abkiirzung |[Probenvorbereitungs- oder Lagerungsverfahren

F Filtration

L Lagerung

M Mahlen mit verschiedenen Mihlen

S Sieben

SM Probenvorbehandlung von Wasserproben, in denen Schwer-
metalle (SM) gemessen werden

T Trocknung/Homogenisieren/Sortieren

M/SB Muhle/Sieb fur Bodenproben geeignet

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

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

Tabelle 4: Abkurzungen fur Qualitatskontrollen

Abkurzungen

Qualitatskontrolle

BL

Basislinienkontrolle

BW Blindwerte

CB Kohlenstoff-Bilanz

DK Driftkontrolle

EK Eichkurvenkontrolle

EK Eichkurvenkontrolle

IB lonenbilanz/Leitfahigkeitsbilanz

IBEU lonenbilanz/Leitfahigkeitsbilanz, Europaische Variante
KSt Kontroll-Standard

KstNit Kontroll-Standard Nitrit

LFEU Leitfahigkeitsbilanz, Europaische Variante
MA Mehrfachaufschluss

MM Mehrfachmessung

NaClV NaCl-Verhaltnis-Prufung

NB Stickstoff-Bilanz

NPK Nullpunktkontrolle

PH pH-Prifung

StM Standard-Material

VK Verschleppungskontrolle




WG Wassergehalt-Prifung
WM Wiederholungsmessungen
WP Wiederholungsproben
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 Erganzungsbande kdnnen in die Loseblatt-Sammlung
eingeordnet werden.



Liste der alten und der zwischen dem 1.1.2012 und dem 31.12.19 neu
hinzugekommenen Probenvorbereitungsmethoden

(neue Methoden im Fettdruck; mit Angaben zum Verwendungszeitraum
der jeweiligen Methoden)

fir SM

Kurzel geeignet Von Bis
F1.1 01.01.1989

F2.1 01.01.1989 31.06.2016
F2.2 01.07.2016

F3.1 01.01.1989

F4.1 01.01.1990

F5.1 01.10.2005

F6.1 01.05.2006

F7.1 01.01.2020

LO X 01.01.1989

L1.1 X 01.01.1989

L1.1L2.1 X 01.01.1989

L2.1 X 01.01.1989

L3.1 X 01.01.1989

MB1.1 01.01.1989

MBP1.1 X 01.01.1989

MBP2.1 X 01.01.1995

MBP3.1 X 01.10.1994 |30.09.2004
MBP4.1 X 01.06.2004

MBP5.1 X 01.10.2004

MBP6.1 X 01.11.2010

MBPT1.1 X 01.07.2016

MBPT2.1 X 01.07.2016

MBPT6.1 X 01.07.2016

MP1.1 01.01.1994 31.12.2004
MP1.2 X 01.01.2005

MP2.1 01.01.1989 131.12.2010
MP2.2 01.07.1997

MP2.3 15.01.2011

MP3.1 X 01.07.1991 31.12.2010
MP3.2 X 01.07.1997

MP3.3 X 15.01.2011

MP4.1 X 01.01.1992 131.12.2010
MP4.2 X 01.07.1997

MP5.1 01.11.2010

SB1.1 01.04.1991

SBP1.1 01.01.1989

SBP2.1 X 01.01.1989

SBP2.2 X 01.04.2004

SBP3.1 X 01.01.1989 |31.12.2011
SHBZE1.1 X 01.08.2006

SM1.1 X 01.01.1989 |01.02.1994
SM1.2 X 01.02.1994 101.11.1994




SM1.3 X 01.11.1991 30.06.2016
SM1.4 X 01.06.2016
SM2.1 X 01.01.1989 |01.11.1994
SM2.2 X 01.11.1994 101.08.2016
SM2.3 X 01.07.2016
T1.1 X 01.01.1989
121 X 01.01.1989
T13.1 X 01.01.1989
T3.1T1.1 X 01.01.1989
T4.1 X 01.01.1989
T4.1T1.1 X 01.01.1989
15.1 X 01.01.1989
T6.1 X 01.12.1992 |30.11.2000
16.2 X 01.12.2000 |30.11.2002
16.3 X 01.12.2002 | 28.02.2004
16.4 X 01.03.2004 | 28.02.2006
16.5 X 01.03.2006 | 28.02.2007
T16.6 X 01.03.2007 | 28.02.2009
T7.1 X 01.12.1992 |30.11.2000
17.2 X 01.12.2000 |30.11.2002
17.3 X 01.12.2002 | 28.02.2004
17.4 X 01.03.2004 | 28.02.2006
17.5 X 01.03.2006 | 28.02.2007
17.6 X 01.03.2007 | 28.02.2008
17.7 X 01.03.2008 |28.02.2009
17.8 X 01.03.2009 |28.02.2010
17.9 X 01.03.2010 | 28.02.2012
T7.10 X 01.03.2012 | 31.03.2018
T7.11 X 01.04.2018
18.1 X 01.01.1992




Liste der alten und der zwischen dem 1.1.2012 und dem 31.12.19 neu

hinzugekommenen Untersuchungsmethoden

(neue Methoden im Fettdruck, mit Angaben zum Verwendungszeitraum

der jeweiligen Methoden)

Boden:

Kirzel Probenart |Giiltig von |Giiltig bis
AKE1.1 Boden 01.03.1990

AKEG1.1 Boden 01.01.1996

AKEG2.1 Boden 01.06.2002

AKT1.1 Boden 01.01.1989| 31.12.1999
AKT2.1 Boden 01.01.1991

ATNULL Boden 01.01.1989

CNMIK1.1 Boden 01.01.1996
CNMIKF1.1 Boden 01.01.1996
CO2ATM1.1 Boden 01.06.1996| 31.12.2017
CO2ATM2.1 Boden 01.01.2018

CO3ges1.1 Boden 01.01.1997

CO3ges2.1 Boden 01.01.2004

DAN1.1 Boden 01.01.1989

DANF1.1 Boden 01.11.1998
EXT12ALKP1.1 |Boden 01.01.1989

EXT12H201.1 |Boden 01.01.1989

EXTCIT1.1 Boden 01.12.2019
EXTEDTA1.1 Boden 01.01.1993

EXTOX1.1 Boden 01.07.2002

FBA1.1 Boden 01.01.1989

GBL1.1 Boden 01.01.1989
GBLALKP1.1 Boden 01.01.1992

Nmin1.1 Boden 01.01.1992

OAKW1.1 Boden 01.06.1995| 31.06.2015
OAKW1.2 Boden 01.07.2015

OAKW2.1 Boden 15.03.2014
OAKWEG1.1 Boden 01.12.1996| 31.12.1999
OAKWEG2.1 Boden 01.01.2007| 31.06.2015
OAKWEG2.2 Boden 01.07.2015

OAKWEG3.1 Boden 01.04.2016

pHCaCl2/1.1 Boden 01.01.1989| 31.03.1991
pHCaCl2/1.2 Boden 01.04.1991 31.01.1995
pHCaCl2/1.3 Boden 01.02.1995| 09.12.2000
pHCaCl2/3.1 Boden 01.01.2000| 09.12.2000
pHCaCl2_5.1 Boden 10.12.2000

pHCaCl2 6.1 Boden 01.12.2004

pHH201.1 Boden 01.01.1989| 31.03.1991
pHH201.2 Boden 01.04.1991 31.01.1995
pHH201.3 Boden 01.02.1995| 09.12.2000
pHH203.1 Boden 01.01.2000| 09.12.2000
pHH205.1 Boden 10.12.2000

pHH206.1 Boden 01.12.2004




pHKCI1.1 Boden 01.01.1989| 31.03.1991
pHKCI1.2 Boden 01.04.1991 31.01.1995
pHKCI1.3 Boden 01.02.1995| 09.12.2000
pHKCI3.1 Boden 01.01.2000( 09.12.2000
pHKCI4.1 Boden 01.01.2000( 09.12.2000
pHKCI5.1 Boden 10.12.2000

pHKCI6.1 Boden 01.12.2004

PMIK1.1 Boden 01.01.2018

PMIKF1.1 Boden 01.01.2018

PMIKS1.1 Boden 01.01.2018

TRD1.1 Boden 01.01.1989

TRDF2.1 Boden 01.06.2009

TRDFBA1.1 Boden 01.06.2006

WGH1 1 Boden 01.01.1989

WGH2.1 Boden 01.01.1989

Humus:

Kirzel Probenart Gliltig von Gliltig bis
AKEG1.1 Humus 01.01.2006

AKEG2.1 Humus 01.01.2006

AKH1.1 Humus 01.03.1990| 31.05.1997
AKH1.2 Humus 01.06.1997| 30.11.1997
AKH1.3 Humus 01.12.1997| 28.02.1998
AKH1.4 Humus 01.03.1998

AKH2.1 Humus 01.03.1990| 31.05.1997
AKH2.2 Humus 01.06.1997| 30.11.1997
AKH2.3 Humus 01.12.1997| 28.02.1998
AKH2.4 Humus 01.03.1998

AKH3.1 Humus 01.01.2006

ATNULL Humus 01.01.1989

CNMIK1.1 Humus 01.01.1996
CNMIKF1.1 Humus 01.01.1996
CO2ATM1.1 Humus 01.06.1996| 31.12.2017
CO2ATM2.1 Humus 01.01.2018

CO3ges1.1 Humus 01.01.1989

CO3ges2.1 Humus 01.01.2004

DAN1.1 Humus 01.01.1989

DAN2.1 Humus 01.01.1989| 30.06.1996
DAN2.2 Humus 01.07.1996

DANF1.1 Humus 01.11.1998

EXTCIT1.1 Humus 01.12.2019

HV1.1 Humus 01.01.1989

HV2.1 Humus 01.01.2003

HV3.1 Humus 29.11.2005

HV4.1 Humus 01.06.2006

HV5.1 Humus 15.09.2019

Nmin1.1 Humus 01.01.1992

OAKW1.1 Humus 01.06.1995| 31.06.2015
OAKW1.2 Humus 01.07.2015




OAKW2.1 Humus 01.08.2014
OAKWEG1.1 Humus 01.12.1996| 31.12.1999
pHCaCl2/2.1 Humus 01.01.1989| 31.01.1995
pHCaCl2/2.2 Humus 01.02.1995| 09.12.2000
pHCaCl2/3.1 Humus 01.01.2000| 09.12.2000
pHCaCl2_5.1 Humus 10.12.2000
pHCaCl2_6.1 Humus 01.12.2004

pHH202.1 Humus 01.01.1989| 31.01.1995
pHH202.2 Humus 01.02.1995| 09.12.2000
pHH203.1 Humus 01.01.2000| 09.12.2000
pHH205.1 Humus 10.12.2000

pHH206.1 Humus 01.12.2004

pHKCI2.1 Humus 01.01.1989| 31.01.1995
pHKCI2.2 Humus 01.02.1995| 09.12.2000
pHKCI3.1 Humus 01.01.2000| 09.12.2000
pHKCI4.1 Humus 01.01.2000| 09.12.2000
pHKCIS5.1 Humus 10.12.2000

pHKCI6.1 Humus 01.12.2004

PMIK1.1 Humus 15.12.2017

PMIKF1.1 Humus 01.02.2018

WGH1 .1 Humus 01.01.1989

WGH2.1 Humus 01.01.1989

Pflanze:

Kirzel Probenart Gliltig von Gliltig bis
ATNULL Pflanze 01.01.1989

BGW1.1 Pflanze 01.01.1989

Clges1.1 Pflanze 15.07.1991

Clges1.2 Pflanze 01.01.1997

DAN1.1 Pflanze 01.01.1989

DAN2.1 Pflanze 01.01.1989| 30.06.1996
DAN2.2 Pflanze 01.07.1996

NGW1.1 Pflanze 01.01.1989| 31.03.2000
NGW1.2 Pflanze 01.04.2000

WGH1.1 Pflanze 01.01.1989

WGH2.1 Pflanze 01.01.1989

Wasser:

Kirzel Probenart Gultig von Gultig bis
ALK1.1 Wasser 02.02.2000

ANULL Wasser 01.01.1989
KOMPAI1.1 Wasser 01.01.1989




Liste der alten und der zwischen dem 1.1.2012 und dem 31.12.19 neu

hinzugekommenen Qualitatskontrollmethoden

(neue Methoden im Fettdruck; mit Angaben zum Verwendungszeitraum

der jeweiligen Methoden)

Matrix Festproben:

Qualitats- Probenart |Eingefiihrt |Beendet
kontrolle Datum Datum
QBC1.1 Festproben 01.02.2000

QBW1.1 Festproben 01.01.1989| 01.01.2001
QBW1.2 Festproben 01.01.2001

QMA1.1 Festproben 01.01.1989

QEK1.1 Festproben 01.01.1989| 01.01.2005
QEK1.2 Festproben 01.01.2005

QPH1.1 Festproben 01.01.2000

QStM1.1 Festproben 01.01.1989| 01.01.2001
QStM1.2 Festproben 01.01.2001

QWG1.1 Festproben 01.10.1990

QWP1.1 Festproben 01.01.1989| 01.02.1996
QWP1.2 Festproben 01.02.1996

Matrix LOsungen:

Qualitats- Probenart |Eingefihrt |Beendet
kontrolle Datum Datum
QALK1.1 Lésungen 01.01.2000

QBL1.1 Lésungen 01.01.1989

QBL2.1 Lésungen 01.01.2000

QCB1.1 Lésungen 01.02.2000

QDK1.1 Lésungen 01.01.1989

QDK2.1 Lésungen 01.01.2000

QMM1.1 Lésungen 01.01.1989

QEK1.1 Lésungen 01.01.1989| 01.01.1999
QEK1.2 Lésungen 01.01.1999

QIB1.1 Lésungen 01.10.1990| 01.06.2004
QlIB1.2 Loésungen 01.06.2004

QlIB2.1 Lésungen 01.01.2005

QIB3.1 Lésungen 01.07.2007

QIBEU1.1 Lésungen 01.01.2004

QKSt1.1 Lésungen 01.01.1989

QKStNit1.1 Lésungen 01.01.1989

QLFEU1.1 Lésungen 01.01.2004

QNaCIV1.1 Lésungen 01.01.2005

QNB1.1 Lésungen 01.03.1995| 01.02.2000
QNB1.2 Lésungen 01.02.2000

QNPK1.1 Losungen 01.01.1989

QStM1.1 Lésungen 01.01.2001

QVK1.1 Lésungen 01.01.1989

QWM1.1 Lésungen 01.01.1989| 01.02.1996
QWM1.2 Lésungen 01.06.1996




Liste der alten und der zwischen dem 1.1.2012 und dem 31.12.19 neu
hinzugekommenen Elementbestimmungsmethoden

(neue Methoden im Fettdruck; mit Angaben zum Verwendungszeitraum
der jeweiligen Methoden)

Element | Prifmethodenname | giiltig von giiltig bis
Al AlAlgesAAS1.1 01.01.1989| 31.12.2002
Al AlAlgesAAS2.1 01.01.1989| 01.04.1998
Al AlAlgesAAS6.1 01.11.2001| 01.02.2005
Al AlAlgesAAST7 .1 15.11.2001| 01.03.2005
Al AlAlgesICP1.1 01.10.1990| 01.07.1993
Al AlAlgesICP1.2 01.05.1994| 01.11.1998
Al AlAlgesICP1.3 01.08.1998| 31.12.2002
Al AlAlgesICP2.1 01.01.1997| 01.11.1998
Al AlAlgesICP2.2 01.11.1998| 01.03.2000
Al AlAlgesICP3.1 01.08.1997| 01.07.1998
Al AlAlgesICP3.2P 01.11.1998| 31.12.2003
Al AlAlgesICP4.1 01.04.1998| 01.07.1998
Al AlAlgesICP4.2 01.11.1998| 01.12.2003
Al AlAlgesICP5.1 01.11.1998| 01.12.1999
Al AlAlgesICP7.1 15.02.2003| 01.02.2004
Al AlAlgesICP7.2 01.03.2006| 01.02.2012
Al AlAlgesICP7.3 01.03.2008| 31.12.2013
Al AlAlgesICP8.1 10.03.2003| 01.07.2005
Al AlAlgesICP8.2 01.05.2005| 31.12.2006
Al AlAlgesICP10.1 01.01.2004| 30.04.2014
Al AlAlgesICP15.1 01.10.2006

Al AlAlgesICP16.1 01.02.2007| 01.05.2019
Al AlAlgesICP18.1 01.10.2006| 01.10.2015
Al AlAlgesICP19.1 01.10.2009| 01.08.2019
Al AlAlgesiCP19.2 01.01.2019

Al AlAlgesiCP20.1 01.05.2014

Al AlAlgesiCP21.1 01.05.2014

Al AlAlgesiCP22.1 01.08.2014

Al AlAlgesiCP23.1 01.03.2015

Alk ALK37TIT1.1 01.01.2000| 01.02.2010
Alk ALK37TIT2.1 29.10.2009| 31.12.2013
Alk ALK37TIT3.1 01.03.2013

Alk ALK40TIT1.1 01.01.2000| 01.02.2010
Alk ALK40TIT2.1 29.10.2009| 31.12.2013
Alk ALK40TIT3.1 01.03.2013

Alk ALKA43TIT1.1 01.01.2000| 01.02.2010
Alk ALK43TIT2.1 29.10.2009| 31.12.2013
Alk ALK43TIT3.1 01.03.2013

Alk ALK45TIT1.1 01.01.2000| 01.02.2010
Alk ALK45TIT2.1 29.10.2009| 31.12.2013
Alk ALKA45TIT3.1 01.03.2013

As AsAsgesICP2.1 01.01.1997| 01.06.1997




As AsAsgesICP2.2 01.11.1998| 31.12.2006
As AsAsgesICP3.1 01.11.1998| 01.08.2008
As AsAsgesICP8.1 10.03.2003| 31.12.2005
As AsAsgesICP15.1 01.10.2006

Ba BaBagesICP1.1 01.04.1992| 01.11.1998
Ba BaBagesICP1.2 01.11.1998| 01.03.2004
Ba BaBagesICP2.1 01.11.1998| 31.12.2004
Ba BaBagesICP8.1 01.01.2004 | 31.12.2004
Ba BaBagesICP8.2 01.05.2005| 31.12.2006
Ba BaBagesICP10.1 01.01.2004 | 30.09.2014
Ba BaBagesICP16.1 01.02.2007| 01.05.2019
Ba BaBagesICP19.1 01.10.2009| 31.12.2019
Ba BaBagesICP19.2 01.01.2019

Ba BaBagesICP21.1 01.06.2014

Ba BaBagesICP22.1 01.08.2014

C CCanorgTOC1.1 01.01.1989 01.10.1997
C CCanorgTOC2.1 01.10.1991  01.04.1994
C CCanorgTOC2.2 01.04.1994 15.11.1997
C CCanorgTOC2.3 01.06.1997  30.09.1999
C CCanorgTOC3.1 01.01.1999 01.03.2008
C CCanorgTOC3.2 15.12.2007

C CCanorgTOC5.1 01.10.2017

C CCO02GC1.1 01.06.1996  31.07.2001
C CC02GC2.1 01.06.2015

C CCO3C1.1 01.12.2006 01.05.2016
C CCo03C2.1 01.01.2016

C CCO03C3.1 01.01.2016

C CCO03C4.1 01.12.2016

C CCO3CNS1.1 20.08.2004 01.07.2014
C CCO3DRU1.1 01.01.2004 31.12.2004
C CCO3SCH1.1 01.01.1993  01.08.2007
C CCO3SCH1.2 01.01.1997 01.06.2003
C CCgesCNS1.1 01.01.1989 01.10.1995
C CCgesCNS1.2 01.10.1995 01.03.1996
C CCgesCNS2.1 01.02.1996 01.09.1996
C CCgesCNS2.2 01.10.1997  30.06.2005
C CCgesCNS3.1 01.10.1997  31.12.2004
C CCgesCNS4.1 01.11.2001  01.04.2005
C CCgesCNS5.1 20.08.2004 01.03.2008
C CCgesCNS5.2 25.10.2010

C CCgesTOC1.1 01.01.1989  30.12.2011
C CCgesTOC2.1 01.10.1991  01.07.1993
C CCgesTOC2.2 01.04.1994 01.02.1997
C CCgesTOC2.3 01.06.1997 01.10.1999
C CCgesTOC3.1 01.01.1999  03.05.2000
C CCgesTOC3.2 01.11.1999  28.02.2008
C CCgesTOC3.3 15.12.2007

C CCgesTOC4.1 28.08.2008

C CCgesTOC5.1 01.10.2017

C CCgesTOC7.1 15.04.2017

C CCorgC1.1 01.12.2006  01.03.2015




C CCorgCNS1.1 01.01.2000 01.06.2003
C CCorgCNS2.1 20.08.2004 31.12.2004
C CCorgTOC2.1 01.01.1999 20.11.2000
C CCorgTOC2.2 15.12.2007
Ca CaCagesAAS1.1 01.01.1989 01.07.1993
Ca CaCagesAAS2.1 01.01.1989 01.10.1994
Ca CaCagesAASG.1 01.11.2001 01.03.2006
CaCagesAAS7.1 15.11.2001  28.02.2005
Ca CaCageslC2.1 15.12.2007 01.08.2012
Ca CaCageslC2.2 15.07.2012 01.03.2014
Ca CaCagesIC3.1 20.12.2015
Ca CaCagesICP1.1 01.10.1990 29.06.1993
Ca CaCageslICP1.2 01.05.1994 14.10.1998
Ca CaCagesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
Ca CaCageslICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Ca CaCagesICP2.2 01.11.1998 17.02.2000
Ca CaCagesICP3.1 01.08.1997  28.05.1999
Ca CaCagesICP3.2P 01.11.1998 31.12.2003
Ca CaCagesICP4.1 01.04.1998 29.06.1998
Ca CaCagesICP4.2 15.06.1998 01.03.2004
Ca CaCagesICP5.1 01.11.1998 01.09.2000
Ca CaCagesICP6.1 01.07.2000 31.12.2004
Ca CaCageslICP7.1 15.02.2003 31.12.2005
Ca CaCagesICP7.2 01.03.2006  15.01.2012
Ca CaCagesICP7.3 01.03.2008 31.12.2014
Ca CaCagesICP8.1 10.03.2003 01.07.2005
Ca CaCagesICP8.2 01.05.2005 31.12.2006
Ca CaCagesICP10.1 01.01.2004 30.04.2014
Ca CaCageslICP13.1 01.03.2004 01.07.2014
Ca CaCageslICP15.1 01.10.2006
Ca CaCageslICP16.1 01.02.2007 01.05.2019
Ca CaCagesICP19.1 01.10.2009 01.08.2019
Ca CaCagesICP19.2 01.01.2019
Ca CaCagesiCP20.1 01.05.2014
Ca CaCagesiCP21.1 01.05.2014
Ca CaCagesiCP22.1 01.08.2014
Cd CdCdgesAAS1.1 01.01.1989| 01.05.1994
Cd CdCdgesAAS1.2 01.11.1996| 01.12.1996
Cd CdCdgesAAS2.1 01.01.1993| 01.11.1998
Cd CdCdgesAAS2.2 01.11.1996| 01.09.1999
Cd CdCdgesAASS.1 01.01.1989| 20.02.1995
Cd CdCdgesAAS3.2 01.01.1993| 20.02.1995
Cd CdCdgesAAS4.1 01.07.1994| 21.01.1998
Cd CdCdgesAAS4.2 01.11.1996| 01.11.1998
Cd CdCdgesAASS5.1 01.01.1997| 01.11.1998
Cd CdCdgesAASS.1 01.02.2005| 01.05.2019
Cd CdCdgesICP1.1 01.05.1994| 15.10.1998
Cd CdCdgesICP2.1 01.01.1997| 01.11.1998
Cd CdCdgesICP2.2 01.11.1998| 20.11.2000
Cd CdCdgesICP2.3 01.07.2000| 01.04.2006
Cd CdCdgesICP3.1 01.11.1998| 20.11.2000




Cd CdCdgesICP3.2 01.07.2000| 31.12.2004
Cd CdCdgesICP4.1 01.01.2001| 31.12.2005
Cd CdCdgesICP8.1 10.03.2003| 31.12.2006
Cd CdCdgesICP14.1 01.09.2006

Cd CdCdgesICP15.1 01.10.2006

Cd CdCdgesICP16.1 01.02.2007| 31.12.2018
Cd CdCdgesICP17.1 01.10.2006| 01.04.2008
Cd CdCdgesICP19.1 01.10.2009| 01.09.2018
Cd CdCdgesICP22.1 01.08.2014

Cd CdCdgesiCP24.1 01.07.2016

Cd CdCdgesICPMS1.1 01.11.2018

Cd CdCdgesICPMS2.1 01.11.2018

Cd CdCdgesICPMS4.1 01.06.2019

Cl CICICFC1.1 01.01.1989| 01.07.1991
Cl CICICFC1.2 01.03.1991| 01.07.1993
Cl CICICFC1.3 01.03.1994| 01.08.1994
Cl CICICFC1.4 01.02.1995| 01.04.1996
Cl CICICFC1.5 15.05.1996| 01.09.1996
Cl CICICFE1.1 15.05.1996| 01.08.1998
Cl CICICFE2.1 01.07.1997| 30.09.1999
Cl CICICFE2.2 01.12.1999| 31.12.1999
Cl CICICFES3.1 01.06.1999| 01.10.1999
Cl CICICFE3.2 01.12.1999| 15.01.2012
Cl CICIIC1.1 01.08.1992| 01.08.1995
Cl CICIIC2.1 15.12.2007| 01.02.2010
Cl CIClIC2.2 01.08.2009| 31.12.2014
Cl CICIIC2.3 01.06.2014

Cl CICIIC3.1 20.12.2015

Co CoCogesAAS1.1 01.11.1996| 31.12.1996
Co CoCogesAAS2.1 01.01.1993| 01.11.1998
Co CoCogesAAS2.2 01.01.1996| 01.09.1999
Co CoCogesAAS3.1 01.01.1989| 01.09.1993
Co CoCogesAAS4.1 01.07.1994| 01.11.1997
Co CoCogesAAS4.2 01.11.1996| 15.10.1998
Co CoCogesICP2.1 01.01.1997| 01.11.1998
Co CoCogesICP2.2 01.11.1998| 01.12.2000
Co CoCogeslICP2.3 01.07.2000| 01.10.2006
Co CoCogeslICP3.1 01.11.1998| 01.12.2000
Co CoCogeslICP3.2 01.07.2000| 31.12.2004
Co CoCogesICP4.1 01.01.2001| 01.01.2006
Co CoCogeslICP8.1 10.03.2003| 31.12.2006
Co CoCogeslICP14.1 01.09.2006

Co CoCogeslICP15.1 01.10.2006

Co CoCogesICP16.1 01.02.2007| 01.05.2019
Co CoCogesICP17.1 01.10.2006| 01.06.2011
Co CoCogesICP19.1 01.10.2009| 01.09.2018
Co CoCogesICP22.1 01.08.2014

Co CoCogesiCP24.1 01.07.2016

Co CoCogesICPMS1.1 01.11.2018




Co CoCogesICPMS2.1 01.11.2018
Co CoCogesICPMS4.1 01.06.2019
Cr CrCrgesAAS1.1 01.11.1996| 31.12.1996
Cr CrCrgesAAS2.1 01.01.1993| 01.11.1998
Cr CrCrgesAAS2.2 01.01.1996| 01.09.1999
Cr CrCrgesAAS3.1 01.01.1989| 01.09.1993
Cr CrCrgesAAS4.1 01.07.1994| 15.10.1998
Cr CrCrgesICP2.1 01.01.1997| 01.11.1998
Cr CrCrgesICP2.2 01.11.1998| 31.12.2006
Cr CrCrgesICP3.1 01.11.1998| 31.12.2004
Cr CrCrgesICP4.1 01.01.2001| 31.12.2005
Cr CrCrgesICP8.1 10.03.2003| 31.12.2006
Cr CrCrgesiCP14 .1 01.09.2006
Cr CrCrgesICP15.1 01.10.2006
Cr CrCrgesICP16.1 01.02.2007| 01.05.2019
Cr CrCrgesICP17.1 01.10.2006| 01.06.2011
Cr CrCrgesICP19.1 01.10.2009| 01.09.2018
Cr CrCrgesiCP22.1 01.08.2014
Cr CrCrgesiCP24.1 01.07.2016
Cr CrCrgesICPMS1.1 01.10.2018
Cr CrCrgesICPMS2.1 01.11.2018
Cr CrCrgesICPMS4.1 01.06.2019
Cu CuCugesAAS1.1 01.01.1989| 01.07.1993
Cu CuCugesAAS1.2 01.11.1996| 31.12.1996
Cu CuCugesAAS2.1 01.01.1993| 31.10.1998
Cu CuCugesAAS2.2 01.11.1996| 15.09.1999
Cu CuCugesAAS3.1 01.01.1989| 01.09.1991
Cu CuCugesAAS4.1 01.11.1992| 31.05.1996
Cu CuCugesAASS5.1 01.07.1994| 01.02.1998
Cu CuCugesAASS5.2 01.11.1996| 01.02.1998
Cu CuCugesAASS.1 01.02.2005| 15.09.2005
Cu CuCugesICP1.1 01.10.1990| 01.05.1994
Cu CuCugesICP1.2 01.05.1994| 15.10.1998
Cu CuCugesICP2.1 01.01.1997| 01.11.1998
Cu CuCugesICP2.2 01.11.1998| 31.03.2006
Cu CuCugesICP3.1 01.11.1998| 30.11.2000
Cu CuCugesICP3.2 01.07.2000| 31.12.2004
Cu CuCugesICP4.1 01.01.2001| 31.12.2005
Cu CuCugesICP8.1 10.03.2003| 31.12.2006
Cu CuCugeslICP14.1 01.09.2006
Cu CuCugesICP15.1 01.10.2006
Cu CuCugeslICP16.1 01.02.2007| 01.05.2019
Cu CuCugesICP17.1 01.10.2006| 01.06.2011
Cu CuCugesICP19.1 01.10.2009| 01.09.2018
Cu CuCugesiICP22.1 01.08.2014
Cu CuCugesiICP24.1 01.07.2016
Cu CuCugesICPMS1.1 01.11.2018
Cu CuCugesICPMS2.1 01.11.2018
Cu CuCugesICPMS4.1 01.06.2019




F FFIC2.1 15.12.2007| 01.05.2009
F FFIC2.2 01.08.2009| 31.12.2014
F FFIC2.3 01.06.2014

F FFIC3.1 20.12.2015

Fe FeFegesAAS1.1 01.01.1989| 31.01.1999
Fe FeFegesAAS2.1 01.01.1989| 01.04.1998
Fe FeFegesAAS6.1 01.11.2001| 31.12.2006
Fe FeFegesAAST7.1 15.11.2001| 01.03.2005
Fe FeFegesICP1.1 01.10.1990| 01.07.1993
Fe FeFegesICP1.2 01.05.1994| 15.10.1998
Fe FeFegesICP1.3 01.08.1998| 31.12.2002
Fe FeFegesICP2.1 01.01.1997| 01.11.1998
Fe FeFegesICP2.2 01.11.1998| 01.03.2000
Fe FeFegesICP3.1 01.08.1997| 01.07.1998
Fe FeFegesICP3.2P 01.11.1998| 31.12.2003
Fe FeFegesICP4.1 01.04.1998| 01.07.1998
Fe FeFegesICP4.2 01.11.1998| 15.09.2005
Fe FeFegesICP5.1 01.11.1998| 01.09.2000
Fe FeFegesICP7.1 15.02.2003| 31.12.2005
Fe FeFegesICP7.2 01.03.2006| 15.01.2012
Fe FeFegesICP7.3 01.03.2008| 31.12.2013
Fe FeFegesICP8.1 10.03.2003| 01.07.2005
Fe FeFegesICP8.2 01.05.2005| 31.12.2006
Fe FeFegesICP10.1 01.01.2004| 30.04.2014
Fe FeFegesICP15.1 01.10.2006

Fe FeFegesICP16.1 01.02.2007| 01.05.2019
Fe FeFegesICP18.1 01.10.2006| 01.10.2015
Fe FeFegesICP19.1 01.10.2009| 01.08.2019
Fe FeFegesICP19.2 01.01.2019

Fe FeFegesICP20.1 01.05.2014

Fe FeFegesICP21.1 01.05.2014

Fe FeFegesICP22.1 01.08.2014

Fe FeFegesICP23.1 01.03.2015

H HH+1PHM1.1 01.01.1989

H HH+1PHM4 .1 01.01.2001| 01.03.2008
H HH+1PHM®6.1 01.03.2009

H HH+2PHM1.1 01.01.1989

H HH+2PHM4.1 01.01.2001| 01.03.2008
H HH+2PHM6.1 01.03.2009

H HH+PHM1 .1 01.01.1989| 01.06.1995
H HH+PHM1.2 01.03.1996| 01.09.1996
H HH+PHM1.3 01.03.1997| 01.12.1998
H HH+PHM1.4 01.02.2000

H HH+PHM1.5 01.03.2015

H HH+PHM2.1 01.11.1995| 01.01.1996
H HH+PHM3.1 01.03.1996| 01.01.2000
H HH+PHM4.1 01.01.2000| 01.09.2011
H HH+PHM5.1 01.01.2000| 01.04.2010
H HH+PHM6.1 01.06.2006| 31.12.2013




H HH+PHM7.1 01.06.2006| 31.01.2019
H HH+PHMS.1 01.03.2013

H HH+PHM10.1 01.03.2019

H HH+TIT1.1 01.05.1989| 31.08.1993
HA HAHKTIT2.1 01.04.2011

Hg HgHggesAFS1.1 01.08.2018

Hg HgHggesICPMS1.1 01.11.2018

Hg HgHggesICPMS3.1 01.11.2018

Hg HgHggesICPMS4.1 01.01.2019

K KKgesAAS1.1 01.01.1989| 31.03.2002
K KKgesAAS2.1 01.01.1989| 01.08.2001
K KKgesAASGE.1 01.11.2001| 31.03.2003
K KKgesAAS7.1 15.11.2001| 01.03.2005
K KKgesAAS7.2 01.03.2003| 01.03.2004
K KKgesIC2.1 15.12.2007

K KKgesIC2.2 15.07.2012| 31.12.2013
K KKgesIC3.1 20.12.2015

K KKgesICP1.1 01.10.1990| 01.07.1993
K KKgesICP1.2 01.05.1994| 01.08.1998
K KKgesICP1.3 01.08.1998| 31.12.2002
K KKgesICP2.1 01.01.1997| 01.07.1998
K KKgesICP3.1 01.08.1997| 01.06.1999
K KKgesICP3.2P 01.11.1998| 31.12.2003
K KKgesICP4.1 01.04.1998| 01.11.1998
K KKgesICP4.2 01.11.1998| 01.06.2001
K KKgesICP5.1 01.07.2000| 31.12.2004
K KKgesICP7.1 15.02.2003| 31.12.2005
K KKgesICP7.2 01.03.2006| 01.02.2012
K KKgesICP7.3 01.03.2008| 31.12.2013
K KKgesICP8.1 10.03.2003| 01.07.2005
K KKgesICP8.2 01.05.2005| 31.12.2006
K KKgesICP10.1 01.01.2004| 30.04.2014
K KKgesICP13.1 01.03.2004| 01.07.2014
K KKgesICP15.1 01.10.2006

K KKgesICP16.1 01.02.2007| 01.05.2019
K KKgesICP19.1 01.10.2009| 01.08.2019
K KKgesICP19.2

K KKgesICP20.1 01.05.2014

K KKgesICP21.1 01.05.2014

K KKgesICP22.1 01.08.2014

LF LFLFCFC1.1 01.03.2000| 31.12.2003
LF LFLFLFM1.1 01.01.1989| 31.05.1997
LF LFLFLFM1.2 01.06.1997| 01.03.2018
LF LFLFLFM1.3 01.01.2018

LF LFLFLFM2.1 01.06.2006| 31.12.2017
LF LFLFLFM3.1 01.03.2013

Mg MgMggesAAS1.1 01.01.1989| 01.07.1993
Mg MgMggesAAS2.1 01.01.1989| 01.10.1994
Mg MgMggesAAS2.2 01.08.1993| 01.11.1998




Mg MgMggesAAS6.1 01.11.2001| 01.08.2002
Mg MgMggesAAS7.1 15.11.2001| 01.03.2005
Mg MgMggesIC2.1 15.12.2007

Mg MgMggesiC2.2 15.07.2012| 01.03.2014
Mg MgMggesIC3.1 20.12.2015

Mg MgMggesICP1.1 01.10.1990| 01.07.1993
Mg MgMggesICP1.2 01.05.1994| 01.11.1998
Mg MgMggesICP1.3 01.08.1998| 31.12.2002
Mg MgMggesICP2.1 01.01.1997| 01.11.1998
Mg MgMggesICP2.2 01.11.1998| 01.03.2000
Mg MgMggesICP3.1 01.08.1997| 01.06.1999
Mg MgMggesICP3.2P 01.11.1998| 31.12.2003
Mg MgMggesICP4.1 01.04.1998| 01.07.1998
Mg MgMggesICP4.2 01.11.1998| 01.03.2004
Mg MgMggesICP5.1 01.11.1998| 01.12.1999
Mg MgMggesICP6.1 01.07.2000| 31.12.2004
Mg MgMggesICP7.1 15.02.2003| 31.12.2005
Mg MgMggesICP7.2 01.03.2006| 15.01.2012
Mg MgMggesICP7.3 01.03.2008| 31.12.2014
Mg MgMggesICP8.1 10.03.2003| 01.07.2005
Mg MgMggesICP8.2 01.05.2005| 31.12.2006
Mg MgMggesICP10.1 01.01.2004| 30.04.2014
Mg MgMggesICP13.1 01.03.2004| 01.07.2014
Mg MgMggesICP15.1 01.10.2006

Mg MgMggesICP16.1 01.02.2007| 01.05.2019
Mg MgMggesICP19.1 01.10.2009| 01.08.2019
Mg MgMggesICP19.2 01.01.2019

Mg MgMggesICP20.1 01.05.2014

Mg MgMggesICP21.1 01.05.2014

Mg MgMggesICP22.1 01.08.2014

Mn MnMngesAAS1.1 01.01.1989| 01.07.1993
Mn MnMngesAAS2.1 01.01.1989| 01.10.1994
Mn MnMngesAAS6.1 01.11.2001| 01.08.2002
Mn MnMngesAAS7.1 15.11.2001| 01.03.2005
Mn MnMngesICP1.1 01.10.1990| 01.07.1993
Mn MnMngesICP1.2 01.05.1994| 31.10.1998
Mn MnMngesICP1.3 01.08.1998| 31.12.2002
Mn MnMngesICP2.1 01.01.1997| 01.11.1998
Mn MnMngesICP2.2 01.11.1998| 01.11.1999
Mn MnMngesICP2.3 01.07.2000| 01.08.2000
Mn MnMngesICP3.1 01.08.1997| 01.07.1998
Mn MnMngesICP3.2P 01.11.1998| 31.12.2003
Mn MnMngesICP4.1 01.04.1998| 01.11.1998
Mn MnMngesICP4.2 01.11.1998| 01.03.2004
Mn MnMngesICP5.1 01.11.1998| 01.12.1999
Mn MnMngesICP5.2 01.07.2000| 01.08.2000
Mn MnMngesICP7.1 15.02.2003| 31.12.2005
Mn MnMngesICP7.2 01.03.2006| 15.01.2012
Mn MnMngesICP7.3 01.03.2008| 31.12.2013




Mn MnMngesICP8.1 10.03.2003| 01.07.2005
Mn MnMngesICP8.2 01.05.2005| 31.12.2006
Mn MnMngesICP10.1 01.01.2004| 30.04.2014
Mn MnMngesICP15.1 01.10.2006

Mn MnMngesICP16.1 01.02.2007| 01.05.2019
Mn MnMngesICP19.1 01.10.2009| 01.08.2019
Mn MnMngesICP19.2 01.01.2019

Mn MnMngesICP20.1 01.05.2014

Mn MnMngesICP21.1 01.05.2014

Mn MnMngesICP22.1 01.08.2014

N NNH4CFC1.1 01.01.1989| 01.07.1991
N NNH4CFC1.2 01.03.1991| 01.07.1993
N NNH4CFC1.3 01.12.1993| 01.12.1994
N NNH4CFC1.4 01.11.1994| 31.12.2004
N NNH4CFC2.1 01.02.1995| 31.08.1995
N NNH4CFC3.1 01.07.1997| 01.12.1999
N NNH4CFC3.2 01.12.1999| 01.01.2000
N NNH4CFC4.1 01.06.1999| 01.10.1999
N NNH4CFC4.2 01.12.1999| 01.03.2007
N NNH4CFC4.3 15.01.2006| 15.03.2007
N NNH4CFC5.1 01.11.2004| 31.10.2006
N NNH4CFC6.1 01.03.2007| 01.02.2012
N NNH4CFC7.1 01.03.2007| 01.04.2007
N NNH4IC1.1 01.08.1992| 01.12.1993
N NNH4I1C2.1 15.12.2007

N NNH4IC2.2 15.07.2012| 31.12.2013
N NNH4IC3.1 20.12.2015

N NNO2+3CFC1.1 01.01.1989| 01.05.1994
N NNO2+3CFC2.1 01.10.1989| 01.07.1991
N NNO2+3CFC2.2 01.03.1991| 01.07.1993
N NNO2+3CFC2.3 01.11.1994| 01.07.1995
N NNO2+3CFC2.4 01.09.1995| 30.11.2004
N NNO2+3CFC3.1 01.02.1995| 01.08.1995
N NNO2+3CFC3.2 01.09.1995| 01.09.1995
N NNO2+3CFC4.1 01.07.1997| 30.09.1999
N NNO2+3CFC4.2 01.12.1999| 01,01.2000
N NNO2+3CFC5.1 01.06.1999| 30.10.1999
N NNO2+3CFC5.2 01.12.1999| 01.03.2007
N NNO2+3CFC5.3 15.01.2006| 31.12.2007
N NNO2+3CFC5.4 01.03.2007| 01.02.2011
N NNO2+3CFC6.1 01.11.2004| 31.10.2006
N NNO2+3CFC6.2 01.03.2007| 01.04.2007
N NNO2+3CFC7.1 01.03.2010| 01.02.2012
N NNO2IC2.1 01.01.2008| 01.05.2009
N NNO2IC2.2 01.08.2009| 31.12.2014
N NNO2IC2.3 01.06.2014

N NNO2IC3.1 20.12.2015

N NNO3IC1.1 01.08.1992| 31.12.1998
N NNO3IC2.1 15.12.2007| 01.02.2010




N NNO3IC2.2 01.08.2009| 31.12.2014
N NNO3IC2.3 01.06.2014

N NNO3IC3.1 20.12.2015

N NNgesCFC1.1 01.01.1989| 01.02.1994
N NNgesCFC1.2 01.12.1994| 31.03.1995
N NNgesCFC2.1 01.02.1995| 01.09.1995
N NNgesCFC3.1 01.04.1996| 01.11.1997
N NNgesCFC4.1 01.07.1997| 01.09.1999
N NNgesCFC4.2 01.12.1999| 31.12.2003
N NNgesCFC5.1 01.06.1999| 01.11.1999
N NNgesCNS1.1 01.01.1989| 01.10.1995
N NNgesCNS1.2 01.10.1995| 01.03.1996
N NNgesCNS2.1 01.02.1996| 31.01.1998
N NNgesCNS2.2 01.10.1997| 30.06.2005
N NNgesCNS3.1 01.09.1997| 31.12.2004
N NNgesCNS4.1 01.11.2001| 01.04.2005
N NNgesCNS5.1 20.08.2004| 25.10.2010
N NNgesCNS5.2 25.10.2010

N NNgesTOC1.1 01.11.1999| 01.11.1999
N NNgesTOC2.1 01.12.1999| 31.12.2011
N NNgesTOC2.2 15.12.2007

N NNgesTOC3.1 28.08.2008

N NNgesTOCS5.1 01.10.2017

N NNgesTOC7.1 15.04.2017

Na NaNagesAAS1.1 01.01.1989| 31.03.2002
Na NaNagesAAS2.1 01.01.1989| 01.08.2001
Na NaNagesAASG6.1 01.11.2001| 31.03.2003
Na NaNagesAAS7.1 15.11.2001| 01.10.2005
Na NaNagesAAS7.2 01.03.2003| 01.10.2005
Na NaNagesIC2.1 15.12.2007

Na NaNagesiC2.2 15.07.2012| 01.09.2013
Na NaNagesIC3.1 20.12.2015

Na NaNagesICP1.1 01.10.1990| 01.07.1993
Na NaNagesICP1.2 01.05.1994| 01.11.1998
Na NaNagesICP1.3 01.08.1998| 31.12.2002
Na NaNagesICP2.1 01.01.1997| 01.071998
Na NaNagesICP3.1 01.08.1997| 01.06.1999
Na NaNagesICP3.2P 01.11.1998| 31.12.2003
Na NaNagesICP4.2 01.11.1998| 01.06.2001
Na NaNagesICP5.1 01.07.2000| 01.01.2005
Na NaNagesICP7.1 15.02.2003| 01.01.2006
Na NaNagesICP7.2 01.03.2006| 01.02.2012
Na NaNagesICP7.3 01.03.2008| 01.01.2014
Na NaNagesICP8.1 10.03.2003| 01.07.2005
Na NaNagesICP8.2 01.05.2005| 31.12.2006
Na NaNagesICP10.1 01.01.2004| 30.04.2014
Na NaNagesICP13.1 01.03.2004| 01.07.2014
Na NaNagesICP15.1 01.10.2006

Na NaNagesICP16.1 01.02.2007| 01.05.2019




Na NaNagesICP19.1 01.10.2009| 01.08.2019
Na NaNagesICP19.2 01.01.2019
Na NaNagesICP20.1 01.05.2014
Na NaNagesICP21.1 01.05.2014
Na NaNagesICP22.1 01.08.2014
Ni NiNigesAAS1.1 01.11.1996| 31.12.1996
Ni NiNigesAAS2.1 01.01.1993| 01.10.1995
Ni NiNigesAAS2.2 01.11.1996| 01.09.1999
Ni NiNigesAAS3.1 01.01.1989| 01.09.1993
Ni NiNigesAAS4.1 01.07.1994| 31.10.1997
Ni NiNigesAAS4.2 01.11.1996| 01.11.1998
Ni NiNigesICP2.1 01.01.1997| 01.11.1998
Ni NiNigesICP2.2 01.11.1998| 31.12.2006
Ni NiNigesICP3.1 01.11.1998| 30.11.2000
Ni NiNigesICP3.2 01.07.2000| 31.12.2004
Ni NiNigesICP4.1 01.01.2001| 31.12.2005
Ni NiNigesICP8.1 10.03.2003| 31.12.2006
Ni NiNigesICP14.1 01.09.2006
Ni NiNigesICP15.1 01.10.2006
Ni NiNigesICP16.1 01.02.2007| 01.05.2019
Ni NiNigesICP17.1 01.10.2006| 01.06.2011
Ni NiNigesICP19.1 01.10.2009| 01.09.2019
Ni NiNigesiCP22.1 01.08.2014
Ni NiNigesIiCP24.1 01.07.2016
Ni NiNigesICPMS1.1 01.11.2018
Ni NiNigesICPMS2.1 01.11.2018
Ni NiNigesICPMS4.1 01.06.2019
P PPgesICP1.1 01.10.1990| 31.12..1992
P PPgesICP1.2 01.05.1994| 01.11.1998
P PPgesICP1.3 01.08.1998| 31.12.2002
P PPgesICP2.1 01.01.1997| 01.11.1998
P PPgesICP2.2 01.11.1998| 01.02.1999
P PPgesICP3.1 01.11.1998| 01.12.1999
P PPgesICP7.1 15.02.2003| 01.01.2006
P PPgesICP7.2 01.03.2006| 01.02.2012
P PPgesICP7.3 01.03.2008| 01.04.2014
P PPgesICP8.1 10.03.2003| 01.07.2005
P PPgesICP8.2 01.05.2005| 31.12.2006
P PPgesICP9.1 01.09.2003| 31.12.2012
P PPgesICP15.1 01.10.2006
P PPgesICP16.1 01.02.2007| 01.05.2019
P PPgesICP19.1 01.10.2009| 01.08.2019
P PPgesiCP19.2 01.01.2019
P PPgesiCP20.1 01.05.2014
P PPgesiCP22.1 01.08.2014
P PPO4CFC1.1 01.01.1989| 01.04.1994
P PPO4CFC1.2 01.03.1991| 01.04.1994
P PPO4CFC2.1 01.01.1989| 01.09.1994
P PPO4CFC2.2 01.10.1990| 01.02.1995




P PPO4CFC3.1 01.11.2012

P PPO41C2.1 15.12.2007| 01.02.2010
P PPO4I1C2.2 01.08.2009| 31.12.2014
P PPO4IC2.3 01.06.2014

P PPO4IC3.1 20.12.2015

Pb PbPbgesAAS1.1 01.01.1989| 01.10.1996
Pb PbPbgesAAS1.2 01.12.1996| 01.11.1996
Pb PbPbgesAAS2.1 01.01.1993| 01.11.1998
Pb PbPbgesAAS2.2 01.11.1996| 01.09.1999
Pb PbPbgesAAS3.1 01.01.1989| 01.03.1995
Pb PbPbgesAAS3.2 01.11.1993| 01.03.1995
Pb PbPbgesAAS4.1 01.07.1994| 01.02.1998
Pb PbPbgesAAS4.2 01.11.1996| 01.02.1998
Pb PbPbgesAASS.1 01.02.2005| 31.12.2006
Pb PbPbgesICP1.2 01.05.1994| 01.12.1994
Pb PbPbgesICP1.3 15.03.1995| 01.11.1998
Pb PbPbgesICP2.1 01.01.1997| 01.09.1998
Pb PbPbgesICP2.2 01.11.1998| 01.12.2000
Pb PbPbgesICP2.3 01.07.2000| 31.12.2006
Pb PbPbgesICP3.1 01.11.1998| 01.12.2000
Pb PbPbgesICP3.2 01.07.2000| 31.12.2004
Pb PbPbgesICP4.1 01.01.2001| 31.12.2005
Pb PbPbgesICP8.1 10.03.2004| 01.07.2012
Pb PbPbgesICP14.1 01.09.2006

Pb PbPbgesICP15.1 01.10.2006

Pb PbPbgesICP16.1 01.02.2007| 01.05.2019
Pb PbPbgesICP17.1 01.10.2006| 01.06.2011
Pb PbPbgesICP19.1 01.10.2009| 01.09.2019
Pb PbPbgesiCP22.1 01.08.2014

Pb PbPbgesiCP24.1 01.07.2016

Pb PbPbgesiICPMS1.1 01.11.2018

Pb PbPbgesICPMS2.1 01.11.2018

Pb PbPbgesiICPMS4.1 01.06.2019

S SSgesCNS1.1 01.01.1989| 01.09.1991
S SSgesICP1.1 01.10.1990| 01.07.1993
S SSgesICP1.2 01.05.1994| 01.11.1998
S SSgesICP1.3 01.08.1998| 31.12.2002
S SSgesICP2.1 01.01.1997| 01.11.1998
S SSgesICP2.2 01.11.1998| 01.03.2000
S SSgesICP3.1 01.11.1998| 31.12.2003
S SSgesICP7.1 15.02.2003| 31.01.2004
S SSgesICP7.2 01.09.2003| 01.03.2004
S SSgesICP8.1 10.03.2003| 31.12.2002
S SSgesICP8.2 01.09.2003| 31.12.2003
S SSgesICP9.1 01.09.2003| 31.12.2003
S SSgesICP10.1 01.01.2004 | 31.12.2005
S SSgesICP10.2 01.03.2006| 01.02.2012
S SSgesICP10.3 01.03.2008| 01.04.2014
S SSgesICP11.1 01.01.2004| 01.07.2005




S SSgesICP11.2 01.05.2005| 31.12.2006
S SSgesICP12.1 01.01.2004| 01.01.2012
S SSgesICP15.1 01.10.2006

S SSgesICP16.1 01.02.2007| 01.05.2019
S SSgesICP19.1 01.10.2009| 01.08.2019
S SSgesiCP19.2 01.01.2019

S SSgesiCP20.1 01.05.2014

S SSgesiCP22.1 01.08.2014

S SSO4CFC1.1 01.01.1989| 01.07.1993
S SSO4CFC1.2 01.03.1991| 01.09.1998
S SS04I1C1.1 01.08.1992| 01.08.1995
S SS041C2.1 15.12.2007| 01.02.2010
S SS041C2.2 01.08.2009| 31.12.2014
S S$S04IC2.3 01.06.2014

S SS04IC3.1 20.12.2015

SA SASKTIT2.1 01.04.2011

Si SiSiO2WG1.1 01.01.1989

Si SiSigesAAS1.1 01.01.1989| 01.12.1992
Si SiSigesICP1.1 01.01.1990| 01.06.1993
Si SiSigesICP1.2 01.05.1994| 01.06.1996
Si SiSigesICP1.3 01.08.1998| 01.03.2002
Ti TiTigesICP1.1 01.11.1998| 01.11.1999
Ti TiTigesICP2.1 01.11.1998| 30.06.2000
Ti TiTigesICP2.2 01.07.2000| 30.04.2007
Ti TiTigesICP8.1 01.05.2005| 31.12.2006
Ti TiTigesICP15.1 01.10.2006| 01.11.2006
Ti TiTigesICP16.1 01.02.2007| 01.05.2019
Ti TiTigesICP19.1 01.10.2009| 31.12.2019
Ti TiTigesICP19.2 01.01.2019

Ti TiTigesICP22.1 01.08.2014

Zn ZnZngesAAS1.1 01.01.1989| 01.08.1996
Zn ZnZngesAAS1.2 01.11.1996| 01.12.1996
Zn ZnZngesAAS2.1 01.01.1993| 01.11.1998
Zn ZnZngesAAS2.2 01.11.1996| 01.09.1999
Zn ZnZngesICP1.1 01.10.1990| 01.10.2007
Zn ZnZngesICP1.2 01.05.1994| 01.11.1998
Zn ZnZngesICP2.1 01.01.1997| 01.11.1998
Zn ZnZngesICP2.2 01.11.1998| 01.12.2000
Zn ZnZngesICP2.3 01.07.2000| 31.12.2006
Zn ZnZngesICP3.1 01.11.1998| 01.08.2000
Zn ZnZngesICP3.2 01.07.2000| 31.12.2004
Zn ZnZngesICP4.1 01.01.2001| 31.12.2005
Zn ZnZngesICP8.1 10.03.2003| 31.12.2006
Zn ZnZngesICP14.1 01.09.2006

Zn ZnZngesICP15.1 01.10.2006

Zn ZnZngesICP16.1 01.02.2007| 01.05.2019
Zn ZnZngesICP17.1 01.10.2006| 01.06.2011
Zn ZnZngesICP19.1 01.10.2009| 01.09.2019
Zn ZnZngesiCP22.1 01.08.2014




Zn ZnZngesICP24.1 01.07.2016
Zn ZnZngesICPMS1.1 01.11.2018
Zn ZnZngesICPMS2.1 01.11.2018
Zn ZnZngesIiCPMS4.1 01.06.2019




Elementbestimmungsmethoden von L bis Z






Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite

Mg Mgges IC MgMggesIC2.2 - 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 15.7.2012
MAGNESIUM

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULLIC | 0,005| 0,015 75|
geeignet fur:
Boden
Humus
Pflanze

Wasser ANULLIC

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 14911
HFA D36.1.4.6

HFA-Code | 0713401

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Bei der lonenchromatographie werden zunéchst die Kationen Uber einesthstiasaule getrennt,
und anschliel3end Uber eine Leitfahigkeitsmessung detektiert und quamtiie Trennung der
Kationen erfolgt durch lonenaustausch zwischen einer stationaren irftheger mobilen Phase.
Die stationére Phase in der Austauscherséaule besteht in diaBemasdeinem Polyvinylalkohol mit
Carboxylgruppen als funktionellen Gruppen, an die entsprechende Gegenionen gebndden
Diese kbnnen gegen die zu trennenden lonen der Probeldsung, die in die ma:t;ﬂeeiﬁgespritzlj\ﬂg
wird, ausgetauscht werden. Der Austauschprozess ist fur jedes lom elareentsprechendeS—
lonenaustauschgleichgewicht charakterisiert, das die Verteilusglmn mobiler und stationérer
Phase bestimmt. Die verschiedenen ionischen Komponenten einer Probenvamsthetb aufgrund
ihrer unterschiedlichen Affinitat zur stationaren Phase untersahestthnell durch die Saule und
werden so getrennt. Als Eluent (= mobile Phase) wird hier eingiinete Salpeterséureldésung
verwendet. Diese hat eine aul3erordentlich hohe lonenaquivalentleitfahiDkéier nimmt auf
Grund der geringeren lonenaquivalentleitfahigkeit der getrennten Katidiee Leitfahigkeit ab,
wenn die Kationen die Trennséule mit dem Eluenten verlassen und in die Leitfahigkkitsdelle
gelangen. Uber eine Integration der Peakflaiche des gemessetfahidlatitspeaks kann auf die
Konzentration des jeweiligen Kations geschlossen werden. Zur gendtréassung des niedrigen
Messbereichs (bis 0,25 ppm) wird das Kationen-Chromatogramm doppelh@uigen und mit
unterschiedlichen Eichkurven fiur den hohen Messbereich (= linear durchuNdliglen niedrigen
Messbereich (= linear) ausgewertet. In dem 2-Kanal-SysterdeweAn- und Kationen parallel
bestimmt.

Stérungen:
Huminstoffe kbnnen durch Adsorption auf der Saule die Trenneigenschaft&awerverandern.

Weitere Storungen: siehe Geréatekurzanleitung IC2.1

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Chromatogramm mit Retention&eil3, J. lonenchromatographie, VCH Verlag,
zeiten 1991

Sammelanhang S17.3: Grundeichung + Gjerde, D.T.; Fritz, J.S. lon Chromatography
Gerateparameter 2nd Edition, Htichtig Verlag, 1987
Geratekurzanleitung 1C2.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
Mg Mgges IC MgMggesIC2.2 - 2

Analysengerate und Zubehor:

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

2 IC-Pumpen 818

2 Leitfahigkeitsdetektoren 819

IC-Separation-Center 820 mit Sadulenofen

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 Vorsaule Metrosep A Supp 4/5
b. Kationen-Saule: Metrosep C3 -250 mit Vorsaule Metrosep 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: M_g

Salpetersaure, HNO1 M

Losungen:

Eluent Kationen: In einen 2 |-Messkolben werden 12 ml 1 M Salpetergégeben und mit
H2O demin. reinst auf 2 | aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammlésungen:

1 g/l Mg: 1 g/l Magnesium als Magnesiumnitrat =>1 g/l Mg

Stammldsung I Je 1 ml K-, NH Na-, Ca-, und Mg-Stamml6ésung werden in einen 100 ml-

Messkolben mit BHO demin. reinst auf 100 ml aufgefuillt.
= 0,01 g/l K, NH,, Na, Ca, Mg.

Haltbarkeit:
Die Stammldsung Il ist ca. 1 Monat geschlossen im Kihlschrank haltbar.

Kontrollstandard

K1IC: 2,0 mg/l Mc
K2IC: 0,1 mg/l Mc




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
Mg Mgges IC MgMggesIC2.2 - 3

Das Gerat wird durch eine aufwendige Grundeichung (siehe Sammelg®bhar3) mit insgesamt

19 Standards fur 2 Eichbereiche geeicht. Die Standards fur den meNrggsbereich werden mit
der Stammlosung Il und fir den hohen Messbereich mit den 1 g/l-Lésunggestiedit. Diese
Grundeichung wird durch die Kontrollstandards K1IC und K2IC vor jeder Mesgepgift. Bei
Abweichungen von mehr als 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC) muss die Urdséichdie zu hohe
Abweichung gefunden und abgestellt werden, oder eine neue Grundeichung durchgefuhrt werden

Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung IC2.1 besaohriebe

Qualitatskontrolle:
Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (siedtolenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt1.1 K1IC (2,0 mg/l Mg), K2IC (0,1 mg/l Mg), Messun
nach der Eichung, alle 15 Proben; erlaubte
Abweichung 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC).
Wiederholungsmessungen QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird der Standard Wasser HE3IC mit-
gemessen; erlaubte Abweichung 5 %.

«Q

Auswertung/Datendokumentation: l\/l_g
Im Anschluss an die Messung mussen alle Chromatogramme daraufhollievhiwerden, ob die
automatische Flachenintegration richtig durchgefihrt wurde. Gegebimenfaiss eine
Nachintegrationen vorgenommen werden.

Die Magnesiumkonzentrationen sind in die entsprechenden Datenlisterragenytbzw. mit dem
Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS zu bearbeiten.




Anhang Nr.
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite

Mg Mgges IC MgMggesIC3.1 - 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 20.12.2015
MAGNESIUM

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULLIC | 0,004] 0,013 75|
geeignet fur:
Boden
Humus
Pflanze

Wasser ANULLIC

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 14911
HFA D36.1.4.6

HFA-Code | D;7;1;3;2;-1;1;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Bei der lonenchromatographie werden zunéchst die Kationen Uber einesthstiasaule getrennt,
und anschliel3end Uber eine Leitfahigkeitsmessung detektiert und quamtiie Trennung der
Kationen erfolgt durch lonenaustausch zwischen einer stationaren irftheger mobilen Phase.
Die stationére Phase in der Austauscherséaule besteht in diaBemasdeinem Polyvinylalkohol mit
Carboxylgruppen als funktionellen Gruppen, an die entsprechende Gegenionen gebndden
Diese kbnnen gegen die zu trennenden lonen der Probeldsung, die in die ma:t;ﬂeeiﬁgespritzlj\ﬂg
wird, ausgetauscht werden. Der Austauschprozess ist fur jedes lom elareentsprechendeS—
lonenaustauschgleichgewicht charakterisiert, das die Verteilusglmn mobiler und stationérer
Phase bestimmt. Die verschiedenen ionischen Komponenten einer Probenvamsthetb aufgrund
ihrer unterschiedlichen Affinitat zur stationaren Phase untersahestthnell durch die Saule und
werden so getrennt. Als Eluent (= mobile Phase) wird hier eingiinete Salpeterséureldésung
verwendet. Diese hat eine aul3erordentlich hohe lonenaquivalentleitfahiDkéier nimmt auf
Grund der geringeren lonenaquivalentleitfahigkeit der getrennten Katidiee Leitfahigkeit ab,
wenn die Kationen die Trennséule mit dem Eluenten verlassen und in die Leitfahigkkitsdelle
gelangen. Uber eine Integration der Peakflaiche des gemessetfahidlatitspeaks kann auf die
Konzentration des jeweiligen Kations geschlossen werden. Zur gendtréassung des niedrigen
Messbereichs (bis 0,25 ppm) wird das Kationen-Chromatogramm doppelb@uigen, und mit
unterschiedlichen Eichkurven fur den hohen Messbereich (Kurventyp: linedr @u@ewichtung

1) und den niedrigen Messbereich (Kurventyp: linear, Gewichtung 1) aetgewMit Flex 1
(Anionen) und Flex 2 (Kationen) werden An- und Kationen parallel bestimmit.

Stérungen:
Huminstoffe kbnnen durch Adsorption auf der Saule die Trenneigenschaft&awerverandern.

Weitere Storungen: siehe Geréatekurzanleitung IC3.1

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Chromatogramm mit Retention&eil3, J. lonenchromatographie, VCH Verlag,
zeiten 1991

Sammelanhang S29.1: Grundeichung + Gjerde, D.T.; Fritz, J.S. lon Chromatography
Gerateparameter 2nd Edition, Htichtig Verlag, 1987
Geratekurzanleitung 1C3.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
Mg Mgges IC MgMggesIC3.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

2 Compact IC Flex- Anlagen Fa. Metrohm, bestehend aus:

Compact IC Flex 1 Anionen mit MSM Suppressor und MCS-Suppressor
Compact IC Flex 2 Kationen

IC-Probengeber 858 Professional Sample Processor

Probenréhrchen mit Durchstichdeckel

Saulen:

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

Probenschleifen:

a. Anionen: 20 pul

b. Kationen: 50 pl

Software: MagIC-Net3.1

Chemikalien:

Salpetersaure, HNO1 M

Losungen:

Eluent Kationen: In einen 2 |-Messkolben werden 10 ml 1 M Salpetergégeben und mit
H2O demin. reinst auf 2 | aufgefullt. Mg |

Eichung/Standards:

Stammlésungen:

1 g/l Mg: 1 g/l Magnesium als Magnesiumnitrat =>1 g/l Mg

Stammldsung I Je 1 ml K-, NH Na-, Ca-, und Mg-Stammlésung werden in einen 100 ml-

Messkolben mit HO demin. reinst auf 100 ml aufgefuillt.
= 0,01 g/l K, NH,, Na, Ca, Mg.

Haltbarkeit:
Die Stammldsung Il ist ca. 1 Monat geschlossen im Kuhlschrank haltbar.

Kontrollstandard

K1IC: 2,0 mg/l Mc
K2IC: 0,1 mg/l Mc

Das Gerat wird durch eine aufwendige Grundeichung (siehe Sammelg®Rarig mit insgesamt
18 Standards fur 2 Eichbereiche geeicht. Die Standards fur den nieltggsbereich werden mit
der Stammlosung Il und fur den hohen Messbereich mit den 1 g/l-Losunggesteéit. Diese
Grundeichung wird durch die Kontrollstandards K1IC und K2IC vor jeder Mesgepgift. Bei



Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
Mg | Mgges IC MgMggesIC3.1 - 3

Abweichungen von mehr als 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC) muss die Urdséichgie zu hohe
Abweichung gefunden und abgestellt werden, oder eine neue Grundeichung durchgefihrt werden

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung IC3.1 besaohriebe

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt1.1 K1IC (2,0 mg/l Mg), K2IC (0,1 mg/l Mg), Messung
nach der Eichung, alle 15 Proben; erlaubte
Abweichung 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC).
Wiederholungsmessungen QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird der Standard Wasser HE3IC mit-

gemessen; erlaubte Abweichung 5 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Im Anschluss an die Messung muissen alle Chromatogramme daraufhiollievhiwerden, ob die
automatische Flachenintegration richtig durchgefuhrt wurde. Gegebkmenfauss eine
Nachintegrationen vorgenommen werden.

Die Magnesiumkonzentrationen sind in die entsprechenden Datenlisterragenyitozw. mit demMgJ
Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS zu bearbeiten. —
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Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
Mg Mgges ICP(sim) MgMggesICP19.2 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.01.2019

MAGNESIUM
Untersuchungsmethode NG BG OMG

| OAKW2.1, OAKWEG3.1

10,0005 ] 0,002 | 100 |

eeignet fiir:
Boden OAKW2.1, OAKWEG3.1
Humus OAKW2.1
Pflanze
Wasser
Methodenverweise:
Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D36.1.6.2
HFA-Code | D;4;1;2;1;-1;2 (285.213 nm radial), D;4;1;2;1;-1;5 (280.270 nm radial)

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probeldsung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfiihrt und emittieren Licht spezifischer Wellenldngen. Das emit-
tierte Licht wird iiber ein Prisma und ein Gitter spektral zerlegt, und die Intensitét des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlingen der zu bestimmenden Elemente mit einer speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intensititen bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelosung geschlossen werden.

Storungen:

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

Analysengeriite und Zubehor:

Kurzanleitung ICP6.1

Anhang: Lit.:

Sammelanhang S33.1: Geriteparameter und Nolte: ICP Emissionsspektroskopie fiir
Standardzusammen- Praktiker; Weinheim, 2002
setzung Montaser, Golightly: Inductively Coupled

Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Weinheim, 1987




Element Form Geriit Methoden-Nr. Seite
Mg Mgges ICP(sim) MgMggesICP19.2 2

1CAP 6500 der Fa. Thermo Fisher mit axialer und radialer Plasmabetrachtung (DUO-Option)
Standard-Injektorrohr 2 mm, fiir wéssrige und salpetersaure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac mit Probenrack fiir 60 Positionen fiir Hauptelemente, bzw. 21
Positionen fiir Schwermetalle

PP-Ro6hrchen Natur, 12 ml, Fa. Greiner bio-one

Szintillationsgefdfe, 20 ml, Fa. Sarstedt

Laminar Flow Box FBS der Fa. Spetec, fiir Probengeber (zur Verhinderung von Staubeintrag in die
Probengefilie)

Rechner mit Software QTEGRA

5000 ml Varipette, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipetten der Fa. Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Mischfitting (Fa. Thermo Fisher) zur zur gleichméssigen Vermischung von Probelésung und
internem Standard

Dilutor der Fa. Hamilton

Chemikalien:

Salpetersdaure (HNO3), 65 %, p.a.
Y, AAS-Standard Yttrium 1 g/1 Y (Fa B. Kraft)

Losungen:

Spiilsaure: 30 ml 65 %. HNO; p.a. werden mit H,O demin. auf 1 1 aufgefiillt.

Interner Standard: 10 ml Yttriumlosung werden in einen 1 1 Glaskolben gegeben, mit 30 ml M_g
65 %. HNO; p.a. versetzt und mit H,O demin. bis zur Eichmarke
aufgefiillt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Mg: ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => 10 g/l Mg

As, Ba, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn:
ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Al, Ca, Fe, K, Mn, Na, P, S, Ti:
ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => jeweils 10 g/l

Standardlosungen:

Im folgenden wird nur die Herstellung der Mg-Standardldsungen beschrieben. Die Zugaben aller
anderen Elemente, die sich auch in den beschriebenen Losungen befinden, werden im
Sammelanhang S33.1 beschrieben.

Standardlosung KW 1:  In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,125 ml des 10 g/l Mg
enthaltenden



Element Form

Gerit Methoden-Nr. Seite

Mg Mgges

ICP(sim) MgMggesICP19.2 3

Standardlosung KW 2:

Standardlésung KW 3:

Standardlosung KW 4:

Standardlosung KW 5:

ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (sieche Sammelanhang S33.1), mit 7,5 ml der 65
%igen HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 50 pg/l Cd, Co, Cr, Cu und Ni, 200 pg/l Pb und Zn, 2 mg/l Mn, Na, S
und Ti, 5 mg/l Fe, K und Mg, 10 mg/l P, 20 mg/l Ca und 200 mg/l Al.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,05 ml des 10 g/l Mg enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang S33.1), mit 7,5 ml der 65
%igen HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 100 pg/l Cd, Co, Cr, Cu und Ni, 500 pg/l Pb und Zn, 1 mg/1 Ti,
2 mg/l Ba und Mg, 8 mg/l P, 10 mg/l Fe, Mn und Na, 50 mg/l Ca und K
und 100 mg/l Al.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,25 ml des 10 g/l Mg enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang S33.1), mit 7,5 ml der 65
%igen HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 200 pg/l Cd, Co, Cr, Cu und Ni, 1000 ug/l Pb und Zn, 0,5 mg/l Al
und Ca, 1 mg/l Mn, 5 mg/l Ti, 6 mg/l P, 8 mg/l Na, 10 mg/l K und Mg,
200 mg/1 Fe.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,5 ml des 10 g/l Mg enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang S33.1), mit 7,5 ml der 65
%igen HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 400 pg/l Co, Cr, Cu und Ni, 2000 pg/l Pb und Zn, 4 mg/l Na und P, 5
mg/l S, 10 mg/l Ca und Ti, 20 mg/l K, Mg und Mn, 50 mg/1 Al, 100 mg/1,
Ca.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 1,25 ml des 10 g/l Mg enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siehe Sammelanhang S33.1), mit 7,5 ml der 65
%igen HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 1000 pg/l Cu und Ni, 4000 pg/l Pb und Zn, 2 mg/l K und P, 5 mg/l Mn, 6 mg/l Na, 10 mg/l Al

und S, 50 mg/l Fe und Mg, 100 mg/I Ca.




Element

Form

Gerit

Methoden-Nr.

Seite

Mg

Mgges

ICP(sim)

MgMggesICP19.2

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neben Mg auch andere Elemente enthalten (siche Sam-

melanhang S33.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 mg/l Mg
KW 1 5,0 mg/l Mg
KW 2 2,0 mg/l Mg
KW 3 10,0 mg/l Mg
KW 4 20,0 mg/l Mg
KW 5 50,0 mg/l Mg
Kontrollstandard
K24 10,0 mg/l Mg
Methode:| OAKW2.1Boden OAKW2.1Boden
OAKW2.1Humus OAKW2.1Humus
OAKWEG3.1Boden | OAKWEG3.1Boden
Element: Mg Mg
Wellenlinge: 285.213 280.270
Plasma- radial radial
beobachtung:
Messbereich 20 - OMG BG-20
[mg/1]:
Standards: Blank Blank
KW 4 KW 1
KW 5 KW 2
KW 3
KW 4
Bemerkungen: | Fensterweite: 20 Fensterweite: 20
Pixelbreite: 3 Pixelbreite: 2
Pixelhohe: 3 Pixelhohe: 2
Untergrund- Untergrund-
Korrektur: Korrektur:
Pos. links: fixed Pos. links: fixed
Pos. rechts: fixed Pos. rechts: fixed

Zur Herstellung der Blank-Losung werden 7,5 ml der 65 %igen HNO; p.a. in einen 250 ml PFA-

Kolben gegeben und mit H,O bidemin. aufgefiillt.




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
Mg Mgges ICP(sim) MgMggesICP19.2 5
Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Gerdtekurzanleitung ICP6.1 beschrieben.

Die Geriteparameter werden am ICP-Gerét durch Eingabe des jeweiligen Methodennamens mit der

hochsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S33.1 zusammengestellt.
Als Probengefdfe werden siduregespiilte Szintillationsgefdfle (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualititskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdtskontrollen (siche Methodenbeschreibungen)

durchgefiihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung"):

Qualititskontrolle Methode Durchfithrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach der Eichung, alle 24 Proben und
nach  jeder  Eichungswiederholung;  erlaubte
Abweichung 5 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie

Standardmaterial QStM1.1 Fir Standards ISE974, ISE974Lo6sung, BZE-SAC,
NFVH; erlaubte Abweichung 10 %

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Mg-Konzentrationen werden in die entsprechenden Datenblitter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm bearbeitet.




Element

Form

Gerit

Methoden-Nr.

Seite

Mg

Mgges

ICP(sim)

MgMggesICP19.2




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Mg Mgges ICP(sim) MgMggesICP20.1 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.05.2014
MAGNESIUM
Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULL, ANULLIC, EXT1:2H201.1, GBL1.1, DAN1.1, DAN2.2 | 0,00000,0006] 60 |

geeignet fur:

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

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885

HFA D36.1.4.2, D36.1.5.2 und D36.1.6.2
HFA-Code|D;4;1;2;-1;-1;1(279.553 nm), D;4;1;2;-1;-1;2 (285.213 nm)

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieren Licht speeifigéellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitter spektraleggriund die Intensitat des Lichtes ng
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellen™
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intemsithei Probe- und Standardiésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden.

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetn 2
Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch kaindarer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Geréatevergleich iCAP 7400 mit Ifis0lte: ICP Emissionsspektroskopie fir Praktiker;
Advantage Weinheim, 2002

Sammelanhang S24.1: Gerateparameter urjdMontaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas
Standardzusammen- |in Analytical Atomic Spectrometry;
setzung Weinheim, 1987

Kurzanleitung ICP5.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Mg Mgges ICP(sim) MgMggesICP20.1 2

Analysengerate und Zubehor:

iICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstdubergasstrom eingebauter Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Rechner mit Software iTeva

Varipette 10-100 pl, Varipette 100-1000 pl, Varipette 500-5000 pl sowie 2580Qlul und
1000 pl Pipetten der Fa. Eppendorf

1000 ml und 2000 ml-Messkolben aus Glas

Chemikalien:
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
LOosungen:

Spulsaure: 150 ml 65 %. HN@.a. werden mit b0 demin. auf 5 | aufgefllt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Mg: Standard (Fa B. Kraft) => 5 g/l Mg

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

Standardldésungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S24.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neben Mg auch andere Elenteitene(giehe Sam-
melanhandg24.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 mg/l Mg
HE 1 0,5 mg/l Mg
HE 2 10,0 mg/l Mg
HE 3 20,0 mg/l Mg
HE 4 2,5 mg/l Mg
HE 5 5,0 mg/l Mg
HE 6 50,0 mg/l Mg




Durchfiihrunag:

Achtung:

Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Mg Mgges ICP(sim) MgMggesICP20.1 3
Kontrollstandard
K1 10,0 mg/l Mg
Methode] ANULL ANULL
ANULLIC ANULLIC
EXT1:2H201.1 |EXT1:2H201.1
GBL1.1 GBL1.1
DAN1.1Pflanze |DAN1.1Pflanze
DAN2.2Pflanze |DAN2.2Pflanze
DAN1.1Humus |DAN1.1Humus
DAN2.2Humus | DANZ2.2Humus
Element Mg Mg
Wellenlange 279.553 285.213
Messbereich [mg/l] BG-0,5 0,5 - OMG
Standards: Blank Blank
HE 1 HE 1
HE 2
HE 3
HE 4
HE 5
HE 6
Bemerkungen:Fensterweite: 21Fensterweite: 21
Pixelbreite: 3 |Pixelbreite: 3
Pixelhohe: 2 | Pixelhohe: 2
Untergrund- Untergrund-
Korrektur: Korrektur:
Pos. links: 1 |Pos. links: 1
Pixelanzahl: 2 |Pixelanzahl: 2
Pos. rechts:  20Pos. rechts: 2
Pixelanzahl: 2 |Pixelanzahl: 2

Der Blank, die Standards und der Kontrollstandard werden in 2 %-igeg HR®OmI HNQ 65 %,
p.a. in 1000 ml) in 1 Liter Glaskolben angesetzt.

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerét durch Eingabevagiigen Methodennamens aufge-

rufen. Sie sind im Sammelanhang S24.1 zusammengestellt.
Wassrige Proben werden vor dem Messen mit 180 ul4#dé0z. pro 6 ml Probe versetzt.

Wegen der Saurezugabe bei wassrigen Proben betragt der Verdiinnungsfaktor 1,03.

Werden Proben verdinnt, missen die durch die zusatzliche Sdurezugabe tegrander
Verdunnungsfaktoren beachtet werden.



Element Form

Gerat

Methoden-Nr. Seite

Mg | Mgges

ICP(sim)

MgMggesICP20.1

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

ing;

Serie

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der Eichung, alle 24
Proben und nach jeder Eichungswiederholl
erlaubte Abweichung 3 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq
Al-Bilanz QAIB1.1 Siehe Methodenbeschreibung
lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB1.2 Siehe Methodenbeschreibung
IBW
lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB2.1 Siehe Methodenbeschreibung
NFV
lonenbilanz EU QIBEU1.1 | Siehe Methodenbeschreibung
Leitfahigkeitshilanz EU QLFEU1.1| Siehe Methodenbeschreibung
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird der Standard Wasser HE1

mitgemessen; erlaubte Abweichung 5 %

Bei Pflanzenproben: Standard NHARZ, erlaubte
Abweichung 10 %

Bei Humusproben: Standard NFVH, erlaubte

Abweichung 10 %

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Mg-Konzentrationen werden in die entsprechenden Dtdeebigetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Anhang Nr.

Methodenvergleich ICP Iris Advantage mit iCAP 7400

1

far

Mg

Mgges

ICP(sim)

MgMggesICP20.1

Darstellung einer Vergleichsmessung der Methode MgMggesICP7.3 uniedebeschriebenen

Methode an der Wasserserie 2013W078 (151 Proben):

10

Magnesium

Iris Advantage (ppm)

4

6

iICAP7400 (ppm)

y =1,0132x
R2=0,999
8 10

Mg




Anhang Nr.

far

Mg

Mgges

ICP(sim)

MgMggesICP20.1

Mg




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Mg Mgges ICP(sim) MgMggesICP21.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.05.2014

MAGNESIUM

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[AKE1.1, AKEG1.1, AKH3.1, AKT2.1 | 0,00080,001| 30 |

geeignet fur:
Boden AKE1.1, AKEG1.1, AKT2.1
Humus AKEG1.1, AKH3.1

Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885

HFA D36.1.5.2

HFA-Code|D;4;1;2;-1;-1;1; (279.553 nm), D;4;1;2;-1;-1;2; (285.213 nm)

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieren Licht speeifigéellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitter spektraleggriund die Intensitat des Lichtes ng
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellen™
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intemsithei Probe- und Standardiésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden.

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetn 2
Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch kaindarer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Geréatevergleich iCAP 7400 mit Ifis0lte: ICP Emissionsspektroskopie fir Praktiker;
Advantage Weinheim, 2002

Sammelanhang S25.1: Gerateparameter unjdontaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas
Standardzusammen- |in Analytical Atomic Spectrometry;
setzung Weinheim, 1987

Kurzanleitung ICP5.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Mg Mgges ICP(sim) MgMggesICP21.1 2

Analysengerate und Zubehor:

iICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstdubergasstrom eingebauter Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 2 mm, fir stark salzhaltige Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Rechner mit Software iTeva

Varipette 10-100 pl, Varipette 100-1000 pl, Varipette 500-5000 pl sowie 2580Qlul und
1000 pl Pipetten der Fa. Eppendorf

250 ml-Messkolben aus Glas

Chemikalien:

keine

LOosungen:

keine

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

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

Standardldésungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S25.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neben Mg auch andere Elenteitene(giehe Sam-
melanhandg25.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 mg/l Mg
AKE 1 20,0 mg/l Mg
AKE 2 10,0 mg/l Mg
AKE 3 2,0 mg/l Mg
AKE 4 5,0 mg/l Mg
Kontrollstandard
K5 10,0 mg/l Mg




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Mg Mgges ICP(sim) MgMggesICP21.1 3
Methode AKE1.1 AKE1.1
AKEG1.1 AKEG1.1
AKH3.1 AKH3.1
AKT2.1 AKT2.1
Element Mg Mg
Wellenlange 279.553 285.213
Messbereich[mg/l]; BG -2 2 - OMG
Standards: Blank Blank
AKE 3 AKE 1
AKE 2
AKE 3
AKE 4

Bemerkungen:Fensterweite: 21Fensterweite: 21
Pixelbreite: 2 |Pixelbreite: 3
Pixelhdhe: 2 | Pixelhohe: 2

Untergrund-
Korrektur:

Pos. links: 1
Pixelanzahl: 2 |Pixelanzahl: 2
Pos. rechts:  20Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 2 |Pixelanzahl: 2

Untergrund-
Korrektur:

Pos. links: 1

Mg

Der Blank, die Standards und der Kontrollstandard werden mit der $ewelwendeten—=—
Perkolationslosung in 250 ml Glaskolben angesetzt.

Durchfiihrunag:

Die Durchfihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie
Die Gerateparameter werden am ICP-Gerét durch Eingabevagiigen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S25.1 zusammengestellt.

AKEG-Perkolate werden mit 180 pl 65 %iger HN®a. pro 6 ml Probe versetzt und 1:5 verdiunnt.
Die Standards werden mit 1:5 verdinnter Perkolationslosung angesetzbaenfdlle angesauert
(3 ml 65 %iger HNQ@ p.a. auf 100 ml).

AKT- und AKH-Perkolate werden vor dem Messen 1:2 verdinnt.
Die Standards werden mit 1:2 verdinnter Perkolationslésung angesetzt.



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Mg Mgges ICP(sim) MgMggesICP21.1 4

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K5; Messung nach der Eichung, alle 24
Proben und nach jeder Eichungswiederholung;

erlaubte Abweichung 5 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq Serie
Standardmaterial QStM1.1 FUr Standards Harste30-50, BZE-THUE, ®ellihg
Solling0-10neu, BioSoil und BZE-HUM; erlauhte

Abweichung 10 % - 15 %

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Mg-Konzentrationen werden in die entsprechenden Dtdeebigetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Anhang Nr.| 1 far Mg Mgges ICP(sim) MgMggesICP21.1

Methodenvergleich ICP Iris Advantage mit iCAP 7400

Darstellung einer Vergleichsmessung der Methode MgMggesICP10.1 urideddeschriebenen
Methode an den Bodenserien 2013B057 und 2013B059 (140 Proben):

Magnesium

Loy N
[$; I SRS

H

Iris Advantage (ppm)

o
o

y = 1,0105x
R2 = 0,9997

o

0,0 0,5 1,0 15 2,0 2,5 3,0 3,5 Mg

iICAP7400 (ppm)
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far

Mg

Mgges

ICP(sim)

MgMggesICP21.1

Mg




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Mg Mgges ICP(sim) MgMggesICP22.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.04.2014

MAGNESIUM

Untersuchungsmethode NG BG OMG

OAKW1.1, OAKW1.2, OAKW2.1, OAKWEGZ2.1, OAKWEG2.2,
OAKWEG3.1

0,0001| 0,0004| 100

geeignet fur:
Boden OAKW2.1, OAKWEG2.1, OAKWEG2.2, OAKWEG3.1
Humus OAKW1.1, OAKW1.2, OAKW2.1

Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885

HFA D36.1.6.2

HFA-Code|D;4;1;2;-1;-1;1,(279.553 nm), D;4;1;2;-1;-1;2; (285.213 nm)

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieren Licht speeifidéellenlangen. Das emitMg
tierte Licht wird iber ein Prisma und ein Gitter spektralezgrlund die Intensitét des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intemsithei Probe- und Standardiésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden.

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetn 2
Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch aindarer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Sammelanhang S26.1: Gerateparameter urjdNdlte: ICP Emissionsspektroskopie fur Praktiker;
Standardzusammen- | Weinheim, 2002
setzung Montaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas

Kurzanleitung ICP5.1 in Analytical Atomic Spectrometry;

Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Mg Mgges ICP(sim) MgMggesICP22.1 2

Analysengerate und Zubehor:

iICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstdubergasstrom eingebauten Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und salpetersaure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Szintillationsgefalie, 20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

100 ul, 1000 pl und 5000 pl Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipettem.der F
Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Salzsaure (HCI), 25 %, p.a.

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

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Mg: ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => 10 g/l Mg

As, Ba, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn:
ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Al, Ca, Fe, K, Mn, Na, P, S, Ti:
ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => jeweils 10 g/l

Standardldésungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S26.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neben Mg auch andere Elenteitene(giehe Sam-
melanhandg26.1), verwendet:




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Mg Mgges ICP(sim) MgMggesICP22.1 3
Standards
KW 0 0,0 mg/l Mg
KW 1 4,0 mg/l Mg
KW 2 2,0 mg/l Mg
KW 3 40,0 mg/l Mg
KW 4 20,0 mg/l Mg
KW 5 10,0 mg/l Mg
KW 6 60,0 mg/l Mg
KW 7 100,0 mg/l Mg
KW 8 80,0 mg/l Mg
Kontrollstandard
K24 10,0 mg/l Md
Methode] OAKW?2.1Boden| OAKW2.1Boden
OAKWEG2.1Bodernf OAKWEGZ2.1Boder
OAKWEG2.2Bodernf OAKWEG2.2Boder
OAKWEG3.1Bodern OAKWEG3.1Boder
OAKW1.1Humus| OAKW1.1Humus
OAKW1.2Humus| OAKW1.2Humus
OAKW2.1Humus| OAKW2.1Humus
Element: Mg Mg
Wellenlange 279.553 285.213
Messbereich BG -10 10 - OMG
[mg/l]:
Standards;: Blank KW 1
KW 1 KW 3
KW 2 KW 4
KW 5 KW 5
KW 6
KW 7
KW 8
Bemerkungen:Fensterweite: 21 | Fensterweite: 21
Pixelbreite: 2 |Pixelbreite: 2
Pixelhohe: 2 |Pixelhéhe: 2
Untergrund- Untergrund-
Korrektur: Korrektur:
Pos. links: 1 |Pos. links: 1
Pixelanzahl: 1 |[Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 21|Pos. rechts: 20
Pixelanzahl: 1 [Pixelanzahl: 2

Zur Herstellung der Blindlésung, der Standards und des Kontrollstandarderw@80 ml der

25 %igen HCI p.a. und 10 ml der 65 %igen HN\®a. in einen 250 ml PFA-Kolben gegeben und

mit H,O bidemin.

aufgefullt.



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Mg Mgges ICP(sim) MgMggesICP22.1 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch EingabevaEiBgen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S26.1 zusamhtengeste
Als Probengefalie werden sauregespilte SzintillationsgefalRe (20 ml, Fedtpaestvendet.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach der Eichung, alle 15 Proben und
nach  jeder Eichungswiederholung; erlaybte

Abweichung 3 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq Serie
Standardmaterial QStM1.1 Fur Standards ISE974, ISE974L6sung, BZE-SAC,
NFVH; erlaubte Abweichung 10 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Mg-Konzentrationen werden in die entsprechenden Dtdeebigetragen, bszg
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet. —



Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
Mn Mnges ICP(sim) MnMngesICP19.2 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.01.2019

MANGAN
Untersuchungsmethode NG BG OMG

| OAKW2.1, OAKWEG3.1

10,0001 [ 0,0004| 50

eeignet fiir:
Boden OAKW2.1, OAKWEG3.1
Humus OAKW2.1
Pflanze
Wasser
Methodenverweise:
Norm
HFA D37.1.6.4
HFA-Code | D;4;2;2;1;-1;3 (260.569 nm, axial), D;4;1;2;1;-1;1 (293.930 nm, radial)

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probeldsung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfiihrt und emittieren Licht spezifischer Wellenldngen. Das emit-
tierte Licht wird iiber ein Prisma und ein Gitter spektral zerlegt, und die Intensitit des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlingen der zu bestimmenden Elemente mit einer speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intensititen bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probeldsung geschlossen werden.

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinfliisse werden durch Setzen eines, bzw. 2
Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Storung durch Linien anderer Elemente)

ausgeglichen.

Analysengeriite und Zubehor:

Kurzanleitung ICP6.1

Anhang: Lit.:

Sammelanhang S33.1: Gerdteparameter und Nolte: ICP Emissionsspektroskopie fiir
Standardzusammen- Praktiker; Weinheim, 2002
setzung Montaser, Golightly: Inductively Coupled

Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Weinheim, 1987




Element Form Geriit Methoden-Nr. Seite
Mn Mnges ICP(sim) MnMngesICP19.2 2

1CAP 6500 der Fa. Thermo Fisher mit axialer und radialer Plasmabetrachtung (DUO-Option)
Standard-Injektorrohr 2 mm, fiir wéssrige und salpetersaure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac mit Probenrack fiir 60 Positionen fiir Hauptelemente, bzw. 21
Positionen fiir Schwermetalle

PP-Ro6hrchen Natur, 12 ml, Fa. Greiner bio-one

Szintillationsgefdfe, 20 ml, Fa. Sarstedt

Laminar Flow Box FBS der Fa. Spetec, fiir Probengeber (zur Verhinderung von Staubeintrag in die
Probengefilie)

Rechner mit Software QTEGRA

5000 ml Varipette, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipetten der Fa. Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Mischfitting (Fa. Thermo Fisher) zur zur gleichméssigen Vermischung von Probelésung und
internem Standard

Dilutor der Fa. Hamilton

Chemikalien:

Salpetersaure (HNO3), 65 %, p.a.
Y, AAS-Standard Yttrium 1 g/1 Y (Fa B. Kraft)

Losungen:

Spiilsaure: 30 ml 65 %. HNO; p.a. werden mit H,O demin. auf 1 1 aufgefiillt.

Interner Standard: 10 ml Yttriumldsung werden in einen 1 1 Glaskolben gegeben, mit 30 ml Mn
65 %. HNO; p.a. versetzt und mit H,O demin. bis zur Eichmarke
aufgefiillt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Mn: ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => 10 g/l Mn

As, Ba, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn:
ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/

Al, Ca, Fe, K, Mg, Na, P, S, Ti:
ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => jeweils 10 g/

Standardlosungen:

Im folgenden wird nur die Herstellung der Mn-Standardldsungen beschrieben. Die Zugaben aller
anderen Elemente, die sich auch in den beschriebenen Losungen befinden, werden im
Sammelanhang S33.1 beschrieben.

Standardlosung KW 1:  In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,05 ml des 10 g/l Mn enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang S33.1), mit 7,5 ml der 65
%igen HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.




Element Form

Gerit Methoden-Nr. Seite

Mn Mnges

ICP(sim) MnMngesICP19.2 3

Standardlosung KW 2:

Standardlosung KW 3:

Standardlosung KW 4:

Standardlésung KW 5:

=> 50 pg/l Cd, Co, Cr, Cu und Ni, 200 pg/l Pb und Zn, 2 mg/l Mn, Na, S
und Ti, 5 mg/l Fe, K und Mg, 10 mg/l P, 20 mg/l Ca und 200 mg/1 Al.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,250 ml des 10 g/l Mn
enthaltenden

ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang S33.1), mit 7,5 ml der 65
%igen HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 100 pg/l Cd, Co, Cr, Cu und Ni, 500 pg/l Pb und Zn, 1 mg/l Ti,
2 mg/l Ba und Mg, 8 mg/l P, 10 mg/l Fe, Mn und Na, 50 mg/l Ca und K
und 100 mg/l Al.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,025 ml des 10 g/ Mn
enthaltenden ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der
anderen Elemente gegeben (sieche Sammelanhang S33.1), mit 7,5 ml der
65 %igen HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 200 pg/l Cd, Co, Cr, Cu und Ni, 1000 pg/l Pb und Zn, 0,5 mg/l Al
und Ca, 1 mg/l Mn, 5 mg/l Ti, 6 mg/l P, 8 mg/l Na, 10 mg/l K und Mg,
200 mg/1 Fe.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,5 ml des 10 g/l Mn enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang S33.1), mit 7,5 ml der 65
%igen HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 400 pg/1 Co, Cr, Cu und Ni, 2000 pg/l Pb und Zn, 4 mg/l Na und P, 5
mg/l S, 10 mg/l Ca und Ti, 20 mg/l K, Mg und Mn, 50 mg/1 Al, 100 mg/1,
Ca.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,125 ml des 10 g/l Mn
enthaltenden ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der
anderen Elemente gegeben (sieche Sammelanhang S33.1), mit 7,5 ml der
65 %igen HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 1000 pg/l Cu und Ni, 4000 pg/l Pb und Zn, 2 mg/l K und P, 5 mg/l Mn, 6 mg/l Na, 10 mg/l Al

und S, 50 mg/l Fe und Mg, 100 mg/I Ca.




Element

Form

Gerit

Methoden-Nr.

Seite

Mn

Mnges

ICP(sim)

MnMngesICP19.2

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neben Mn auch andere Elemente enthalten (sieche Sam-

melanhang S33.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 mg/l Mn
KW 1 2,0 mg/l Mn
KW 2 10,0 mg/l Mn
KW 3 1,0 mg/l Mn
KW 4 20,0 mg/l Mn
KW 5 5,0 mg/l Mn
Kontrollstandard
K24 5,0 mg/l Mn
Methode:| OAKW2.1Boden OAKW2.1Boden
OAKW2.1Humus OAKW2.1Humus
OAKWEGS3.1Boden | OAKWEG3.1Boden
Element: Mn Mn
Wellenlédnge: 260.569 293.930
Plasma- axial radial
beobachtung:
Messbereich BG-2 2 - OMG
[mg/1]:
Standards: Blank Blank
KW 1 KW 2
KW 3 KW 4
KW 5
Bemerkungen: | Fensterweite: 20 Fensterweite: 20
Pixelbreite: 2 Pixelbreite: 3
Pixelhohe: 1 Pixelhohe: 2
Untergrund- Untergrund-
Korrektur: Korrektur:
Pos. links: fixed Pos. links: fixed
Pos. rechts: fixed Pos. rechts: fixed

Zur Herstellung der Blank-Losung werden 7,5 ml der 65 %igen HNOj; p.a. in einen 250 ml PFA-

Kolben gegeben und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP6.1 beschrieben.




Element Form Geriit Methoden-Nr. Seite
Mn Mnges ICP(sim) MnMngesICP19.2 5

Die Gerdteparameter werden am ICP-Gerét durch Eingabe des jeweiligen Methodennamens mit der
hochsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S33.1 zusammengestellt.
Als Probengefdlle werden sduregespiilte Szintillationsgefafle (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualititskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdtskontrollen (sieche Methodenbeschreibungen)
durchgefiihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung"):

Qualititskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach der Eichung, alle 24 Proben und
nach  jeder  Eichungswiederholung;  erlaubte

Abweichung 5 %

Wiederholungsmessung QWMI1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie
Standardmaterial QStM1.1 Fiir Standards ISE974, ISE974Losung, BZE-SAC,
NFVH; erlaubte Abweichung 10 %

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Mn-Konzentrationen werden in die entsprechenden Datenblitter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Element

Form

Gerit

Methoden-Nr.

Seite

Mn

Mnges

ICP(sim)

MnMngesICP19.2




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Mn Mnges ICP(sim) MnMngesICP20.1 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.05.2014
MANGAN
Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULL, ANULLIC, EXT1:2H201.1, GBL1.1, DAN1.1, DAN2.2 | 0,000 0,0003 30 |

geeignet fur:

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

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885

HFA D37.1.4.3. D37.1.5.3 und D37.1.6.3
HFA-Code|D;4;1;2;-1;-1;0 (257.610 nm), D;4;1;2;-1;-1;6 (293.930 nm)

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieren Licht speeifigéellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitter spektraleggrlund die Intensitat des Lichtes bin
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellen™
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intemsithei Probe- und Standardiésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden.

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetn 2
Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch aindarer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Geréatevergleich iCAP 7400 mit Ifis0lte: ICP Emissionsspektroskopie fir Praktiker;
Advantage Weinheim, 2002

Sammelanhang S24.1: Gerateparameter urjdMontaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas
Standardzusammen- |in Analytical Atomic Spectrometry;
setzung Weinheim, 1987

Kurzanleitung ICP5.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Mn Mnges ICP(sim) MnMngesICP20.1 2

Analysengerate und Zubehor:

iICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstdubergasstrom eingebauter Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Rechner mit Software iTeva

Varipette 10-100 pl, Varipette 100-1000 pl, Varipette 500-5000 pl sowie 2580Qlul und
1000 pl Pipetten der Fa. Eppendorf

1000 ml und 2000 ml-Messkolben aus Glas

Chemikalien:
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
LOosungen:

Spulsaure: 150 ml 65 %. HN@.a. werden mit b0 demin. auf 5 | aufgefllt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Mn: Standard (Fa B. Kraft) => 5 g/l Mn

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

Standardldésungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S24.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neben Mn auch andere Elemetiendisibhe Sam-
melanhandg24.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 mg/l Mn
HE 1 0,5 mg/l Mn
HE 2 2,5 mg/l Mn
HE 3 5,0 mg/l Mn
HE 4 10,0 mg/l Mn
HE 5 20,0 mg/l Mn
HE 6 1,0 mg/l Mn




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Mn Mnges ICP(sim) MnMngesICP20.1 3

Kontrollstandard

K1 10,0 mg/l Mn
Methode] ANULL ANULL
ANULLIC ANULLIC
EXT1:2H201.1 |EXT1:2H201.1
GBL1.1 GBL1.1

DAN1.1Pflanze |DAN1.1Pflanze
DAN2.2Pflanze |DAN2.2Pflanze
DAN1.1Humus |DAN1.1Humus
DAN2.2Humus | DANZ2.2Humus

Element Mn Mn

Wellenlange 257.610 293.930
Messbereich [mg/l] BG-0,5 0,5 - OMG

Standards: Blank Blank

HE 1 HE 1

HE 2

HE 3

HE 4

HE 5

HE 6

Bemerkungen:Fensterweite: 19Fensterweite: 21 Mn

Pixelbreite: 3 |Pixelbreite: 3 —
Pixelhdhe: 2 | Pixelhohe: 2

Untergrund- Untergrund-
Korrektur: Korrektur:

Pos. links: 1 |Pos. links: 2
Pixelanzahl: 2 |Pixelanzahl: 2
Pos. rechts:  18Pos. rechts: 1
Pixelanzahl: 2 |Pixelanzahl: 2

Der Blank, die Standards und der Kontrollstandard werden in 2 %-igeg HR®OmI HNQ 65 %,
p.a. in 1000 ml) in 1 Liter Glaskolben angesetzt.

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerét durch Eingabevagiigen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S24.1 zusammengestellt.

Wassrige Proben werden vor dem Messen mit 180 ul4#dé0z. pro 6 ml Probe versetzt.

Achtung: Wegen der Saurezugabe bei wassrigen Proben betragt der Verdiinnungsfaktor 1,03.
Werden Proben verdinnt, missen die durch die zusatzliche Sdurezugabe tegrander
Verdunnungsfaktoren beachtet werden.



Element Form

Gerat

Methoden-Nr. Seite

Mn Mnges

ICP(sim)

MnMngesICP20.1

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

ing;

Serie

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der Eichung, alle 24
Proben und nach jeder Eichungswiederholl
erlaubte Abweichung 3 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq
Al-Bilanz QAIB1.1 Siehe Methodenbeschreibung
lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB1.2 Siehe Methodenbeschreibung
IBW
lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB2.1 Siehe Methodenbeschreibung
NFV
lonenbilanz EU QIBEU1.1 | Siehe Methodenbeschreibung
Leitfahigkeitshilanz EU QLFEU1.1| Siehe Methodenbeschreibung
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird der Standard Wasser HE1
mitgemessen; erlaubte Abweichung 5 %
Bei Pflanzenproben: Standard NHARZ, erlaubte
Abweichung 10 %
Bei Humusproben: Standard NFVH, erlaubte
Abweichung 10 %

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Mn-Konzentrationen werden in die entsprechenden Dadeebigetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Anhang Nr.| 1 far Mn Mnges ICP(sim) MnMngesICP20.1

Methodenvergleich ICP Iris Advantage mit iCAP 7400

Darstellung einer Vergleichsmessung der Methode MnMngesICP7.3 unideddoeschriebenen
Methode an der Wasserserie 2013W078 (151 Proben):

Mangan

(%]

S

w

Iris Advantage (ppm)
N

y = 0,9931x

R2=0,999

0 1 2 3 4 5 6 7 Mn

ICAP 7400 (ppm)




Anhang Nr.

far
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ICP(sim)

MnMngesICP20.1

Mn




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Mn Mnges ICP(sim) MnMngesICP21.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.05.2014

MANGAN

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[AKE1.1, AKEG1.1, AKH3.1 |0,0004] 0,001| 15 |

geeignet fur:
Boden AKE1.1, AKEG1.1
Humus AKEG1.1, AKH3.1
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885

HFA D37.1.5.3

HFA-Code|D;4;1;2;-1;-1,0; (257.610 nm), D;4;1;2;-1;-1;6; (293.930 nm)

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieren Licht speeifigéellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird {iber ein Prisma und ein Gitter spektraleggrlund die Intensitét des Lichtes bn
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellen™
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intemsithei Probe- und Standardiésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden.

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetn 2

Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch aindarer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Sammelanhang S25.1: Gerateparameter urjdNdlte: ICP Emissionsspektroskopie fur Praktiker;
Standardzusammen- | Weinheim, 2002
setzung Montaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas

Kurzanleitung ICP5.1 in Analytical Atomic Spectrometry;

Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Mn Mnges ICP(sim) MnMngesICP21.1 2

Analysengerate und Zubehor:

iICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstdubergasstrom eingebauter Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 2 mm, fir stark salzhaltige Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Rechner mit Software iTeva

Varipette 10-100 pl, Varipette 100-1000 pl, Varipette 500-5000 pl sowie 2580Qlul und
1000 pl Pipetten der Fa. Eppendorf

250 ml-Messkolben aus Glas

Chemikalien:

keine

LOosungen:

keine

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

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

Standardldésungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S25.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neben Mn auch andere Elemetiendisiehe Sam-
melanhandg25.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 mg/l Mn
AKE 1 10,0 mg/l Mn
AKE 2 1,0 mg/l Mn
AKE 3 3,0 mg/l Mn
AKE 4 5,0 mg/l Mn
Kontrollstandard
K5 5,0 mg/l Mn




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Mn Mnges ICP(sim) MnMngesICP21.1 3
Methode AKE1l.1 AKE1.1
AKEG1.1 AKEG1.1
AKH3.1 AKH3.1
Element Mn Mn
Wellenlange 257.610 293.930
Messbereich[mg/l]; BG-5 5-O0OMG
Standards: Blank Blank
AKE 2 AKE 1
AKE 3 AKE 2
AKE 4 AKE 3
AKE 4

Bemerkungen:Fensterweite: 19Fensterweite: 21
Pixelbreite: 3 |Pixelbreite: 3
Pixelhdhe: 2 | Pixelhohe: 2

Untergrund- Untergrund-
Korrektur: Korrektur:

Pos. links: 1 |Pos. links: 1
Pixelanzahl: 2 |Pixelanzahl: 2
Pos. rechts:  18Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 2 |Pixelanzahl: 2

Der Blank, die Standards und der Kontrollstandard werden mit der geweiwendetenp/|n
Perkolationslosung in 250 ml Glaskolben angesetzt.

Durchfiihrunag:

Die Durchfihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie
Die Gerateparameter werden am ICP-Gerét durch Eingabevagiigen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S25.1 zusammengestellt.

AKEG-Perkolate werden mit 180 pl 65 %iger HN®a. pro 6 ml Probe versetzt und 1:5 verdinnt.
Die Standards werden mit 1:5 verdinnter Perkolationsldsung angesetzbaenfdlle angesauert
(3 ml 65 %iger HNQ@ p.a. auf 100 ml).

AKH-Perkolate werden vor dem Messen 1:2 verdinnt.
Die Standards werden mit 1:2 verdinnter Perkolationslésung angesetzt.




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Mn Mnges ICP(sim) MnMngesICP21.1 4

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K5; Messung nach der Eichung, alle 24
Proben und nach jeder Eichungswiederholung;

erlaubte Abweichung 5 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq Serie
Standardmaterial QStM1.1 FUr Standards Harste30-50, BZE-THUE, ®ellihg
Solling0-10neu, BioSoil und BZE-HUM; erlauhte

Abweichung 10 % - 15 %

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Mn-Konzentrationen werden in die entsprechenden Dadeebigetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Mn Mnges ICP(sim) MnMngesICP22.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.04.2014

MANGAN

Untersuchungsmethode NG BG OMG

OAKW1.1, OAKW1.2, OAKW2.1, OAKWEGZ2.1, OAKWEG2.2,
OAKWEG3.1 0,0002| 0,0007| 50

geeignet fur:
Boden OAKW2.1, OAKWEG2.1, OAKWEG2.2, OAKWEG3.1
Humus OAKW1.1, OAKW1.2, OAKW2.1

Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885

HFA D37.1.6.3

HFA-Code|D;4;1;2;-1;-1;0,257.610 nm), D;4;1;2;-1;-1;6; (293.930 nm)

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfiihrt und emittieren Licht speeifigéellenlangen. Das emitMn
tierte Licht wird iber ein Prisma und ein Gitter spektralezgrlund die Intensitét des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intemsithei Probe- und Standardiésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden.

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetn 2
Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch kaindearer Elemente)
ausgeglichen.



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Mn Mnges ICP(sim) MnMngesICP22.1 2

Anhang: Lit.:

Sammelanhang S26.1: Gerateparameter urjdNdlte: ICP Emissionsspektroskopie fur Praktiker;
Standardzusammen- | Weinheim, 2002
setzung Montaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas

Kurzanleitung ICP5.1 in Analytical Atomic Spectrometry;

Weinheim, 1987

Analysengerate und Zubehor:

ICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstaubergasstrom eingebauten Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und salpetersaure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Szintillationsgefalie, 20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

100 pl, 1000 pl und 5000 pl Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipettem.der F
Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{) 65 %, p.a. Mn
Salzsaure (HCI), 25 %, p.a. —

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

Eichung/Standards:

Stammldésungen:

Mn: ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => 10 g/l Mn

As, Ba, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn:
ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Al, Ca, Fe, K, Mg, Na, P, S, Ti:
ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => jeweils 10 g/

Standardl6sungen:

Die Zusammensetzung der Standardlésungen ist im Sammelanhang S26.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardlésungen, die neben Mn auch andere Elemettengisiehe Sam-
melanhandg26.1), verwendet:



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Mn Mnges ICP(sim) MnMngesICP22.1 3
Standards
KW 0 0,0 mg/l Mn
KW 1 4,0 mg/l Mn
KW 2 2,0 mg/l Mn
KW 3 40,0 mg/l Mn
KW 4 20,0 mg/l Mn
KW 5 10,0 mg/l Mn
KW 6 60,0 mg/l Mn
KW 7 100,0 mg/l Mn
KW 8 80,0 mg/l Mn
Kontrollstandard
K24 10,0 mg/l Mn
Methode] OAKW?2.1Boden| OAKW2.1Boden
OAKWEG2.1Bodernf OAKWEGZ2.1Boder
OAKWEG2.2Bodernf OAKWEG2.2Boder
OAKWEG3.1Bodern OAKWEG3.1Boder
OAKW1.1Humus| OAKW1.1Humus
OAKW1.2Humus| OAKW1.2Humus
OAKW2.1Humus| OAKW2.1Humus
Element; Mn Mn
Wellenlange 257.610 293.930
Messbereich BG -10 10 - OMG
[mg/l]:
Standards;: Blank KW 1
KW 1 KW 2
KW 2 KW 3
KW 4 KW 4
KW 5 KW 5
KW 6
KW 7
KW 8
Bemerkungen:.Fensterweite: 19 | Fensterweite: 20
Pixelbreite: 2 |Pixelbreite: 3
Pixelhohe: 2 |Pixelhéhe: 2
Untergrund- Untergrund-
Korrektur: Korrektur:
Pos. links: 1 |Pos. links: 1
Pixelanzahl: 1 |Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 18|Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 2 [Pixelanzahl: 2

Zur Herstellung der Blindlésung, der Standards und des Kontrollstandarderw@80 ml der

25 %igen HCI p.a. und 10 ml der 65 %igen HN\®a. in einen 250 ml PFA-Kolben gegeben und
mit H,O bidemin. aufgefullt.




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Mn Mnges ICP(sim) MnMngesICP22.1 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch EingabevaEiBgen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S26.1 zusamhtengeste
Als Probengefalie werden sauregespilte SzintillationsgefalRe (20 ml, Fedtpaestvendet.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach der Eichung, alle 15 Proben und
nach  jeder Eichungswiederholung; erlaybte

Abweichung 3 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq Serie
Standardmaterial QStM1.1 Fur Standards ISE974, ISE974L6sung, BZE-SAC,
NFVH; erlaubte Abweichung 10 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Mn-Konzentrationen werden in die entsprechenden Degeebigetragen, bzwj\|n
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet. —_—



Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite

N NH4 IC NNH41C2.2 - 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 15.7.2012
AMMONIUM

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULLIC | 0,004] 0,012] 4,0]
geeignet fur:
Boden
Humus
Pflanze

Wasser ANULLIC

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 14911
HFA D58.3.4.1

HFA-Code | 0713401

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Bei der lonenchromatographie werden zunéchst die Kationen Uber einesthstiasaule getrennt,
und anschliel3end Uber eine Leitfahigkeitsmessung detektiert und quamtiie Trennung der
Kationen erfolgt durch lonenaustausch zwischen einer stationaren irfthsger mobilen Phase.
Die stationére Phase in der Austauscherséaule besteht in diaBemasdeinem Polyvinylalkohol mit
Carboxylgruppen als funktionellen Gruppen, an die entsprechende Gegenionen gebndden
Diese kbnnen gegen die zu trennenden lonen der Probeldsung, die in die mabdesidgespritzt
wird, ausgetauscht werden. Der Austauschprozess ist flr jedes lom eiareentsprechendes
lonenaustauschgleichgewicht charakterisiert, das die Verteilursghmym mobiler und stationarey]
Phase bestimmt. Die verschiedenen ionischen Komponenten einer Probenvamsthetb aufgrund=——
ihrer unterschiedlichen Affinitat zur stationaren Phase untersahestthnell durch die Saule und
werden so getrennt. Als Eluent (= mobile Phase) wird hier eingiinete Salpeterséurelésung
verwendet. Diese hat eine aul3erordentlich hohe lonenaquivalentleitfahiDkéier nimmt auf
Grund der geringeren lonenaquivalentleitfahigkeit der getrennten Katidiee Leitfahigkeit ab,
wenn die Kationen die Trennséule mit dem Eluenten verlassen und in die Leitfahigkkitsdelle
gelangen. Uber eine Integration der Peakflaiche des gemessetfahidlatitspeaks kann auf die
Konzentration des jeweiligen Kations geschlossen werden. Zur gendtréassung des niedrigen
Messbereichs (bis 0,25 ppm Ammonium) wird das Kationen-Chromatogramm tdoppel
aufgenommen und mit unterschiedlichen Eichkurven fir den hohen Messberdioba(=durch
Null) und den niedrigen Messbereich (= linear) ausgewertet. IndK@anal-System werden An-
und Kationen parallel bestimmit.

Stérungen:
Huminstoffe kbnnen durch Adsorption auf der Saule die Trenneigenschaft&awerverandern.

Weitere Storungen: siehe Geréatekurzanleitung IC2.1

Anhang: Lit.:

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

Sammelanhang S17.3: Grundeichung + Gjerde, D.T.; Fritz, J.S. lon Chromatography
Gerateparameter 2nd Edition, Hichtig Verlag, 1987
Geratekurzanleitung 1C2.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
N NH4 IC NNH41C2.2 - 2

Analysengerate und Zubehor:

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

2 IC-Pumpen 818

2 Leitfahigkeitsdetektoren 819

IC-Separation-Center 820 mit Sadulenofen

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 Vorsaule Metrosep A Supp 4/5
b. Kationen-Saule: Metrosep C3 -250 mit Vorsaule Metrosep 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:

Salpetersaure, HNO1 M

N _
Losungen:
Eluent-Kationen: In einen 2 |-Messkolben werden 12 ml 1 M Salpeterga@geben und mit
H2O demin. reinst auf 2 | aufgefullt.
Eichung/Standards:
Stammlésungen:
1 g/l NHa: 1 g/l Ammonium als NECI =>1 g/l NH
Stammldsung I Je 1 ml K-, NH Na-, Ca-, und Mg-Stamml6ésung werden in einen 100 ml-

Messkolben mit HO demin. reinst auf 100 ml aufgefuillt.
= 0,01 g/l K, NH,, Na, Ca, Mg.

Haltbarkeit:
Die Stammldsung Il ist ca. 1 Monat geschlossen im Kihlschrank haltbar.

Kontrollstandard

K1IC: 1,555 mg/l NFa-N
K2IC: 0,0777 mg/l NE-N




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
N NH4 IC NNH41C2.2 - 3

Das Gerat wird durch eine aufwendige Grundeichung (siehe Sammelg®bha3) mit insgesamt

19 Standards fur 2 Eichbereiche geeicht. Die Standards fur den nieltggsbereich werden mit
der Stammlosung Il und fur den hohen Messbereich mit den 1 g/l-Losunggesteéit. Diese
Grundeichung wird durch die Kontrollstandards K1IC und K2IC vor jeder Mesgepgift. Bei
Abweichungen von mehr als 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC) muss die Urdséichdie zu hohe
Abweichung gefunden und abgestellt werden, oder eine neue Grundeichung durchgefihrt werden

Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung IC2.1 besnhriebe

Qualitatskontrolle:
Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt1.1 K1IC (1,555 mg/l N), K2IC (0,0777 mg/I N),
Messung nach der Eichung, alle 15 Proben; erlaubte
Abweichung 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC).
Wiederholungsmessungen QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird der Standard Wasser HE3IC mit-
gemessen; erlaubte Abweichung 5 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Im Anschluf® an die Messung missen alle Chromatogramme daraufhin kemtvedirden, ob die
automatische Flachenintegration richtig durchgefuhrt wurde. Gegeblmenfauss eine
Nachintegrationen vorgenommen werden.

Die Ammoniumkonzentrationen sind in die entsprechenden Datenlisten egerytbew. mit dem
Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS zu bearbeiten.




Anhang Nr.| 1 far
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite

N NH4 IC NNH4IC3.1 - 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 20.12.2015
AMMONIUM

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULLIC | 0,003] 0,010 5,5]
geeignet fur:
Boden
Humus
Pflanze

Wasser ANULLIC

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 14911
HFA D58.3.4.1

HFA-Code | D;7;1;3;2;-1;1;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Bei der lonenchromatographie werden zunéchst die Kationen Uber einesthstiasaule getrennt,
und anschliel3end Uber eine Leitfahigkeitsmessung detektiert und quamtiie Trennung der
Kationen erfolgt durch lonenaustausch zwischen einer stationaren irftheger mobilen Phase.
Die stationére Phase in der Austauscherséaule besteht in diaBemasdeinem Polyvinylalkohol mit
Carboxylgruppen als funktionellen Gruppen, an die entsprechende Gegenionen gebndden
Diese kbnnen gegen die zu trennenden lonen der Probeldsung, die in die mabdesidgespritzt
wird, ausgetauscht werden. Der Austauschprozess ist flr jedes lom eiareentsprechendes
lonenaustauschgleichgewicht charakterisiert, das die Verteilursghmn mobiler und stationargy]
Phase bestimmt. Die verschiedenen ionischen Komponenten einer Probenvamsthetb aufgrund=——
ihrer unterschiedlichen Affinitat zur stationaren Phase untersahestthnell durch die Saule und
werden so getrennt. Als Eluent (= mobile Phase) wird hier eingiinete Salpeterséureldésung
verwendet. Diese hat eine aul3erordentlich hohe lonenaquivalentleitfahiDkéier nimmt auf
Grund der geringeren lonenaquivalentleitfahigkeit der getrennten Katidiee Leitfahigkeit ab,
wenn die Kationen die Trennséule mit dem Eluenten verlassen und in die Leitfahigkkitsdelle
gelangen. Uber eine Integration der Peakflaiche des gemessetfahidlatitspeaks kann auf die
Konzentration des jeweiligen Kations geschlossen werden. Zur gendtréassung des niedrigen
Messbereichs (bis 0,194 ppm) wird das Kationen-Chromatogramm doppeli@ufgen, und mit
unterschiedlichen Eichkurven fur den hohen Messbereich (Kurventyp: lineaici®eng 1) und
den niedrigen Messbereich (Kurventyp: linear Gewichtung 1) ausggwstit Flex 1 (Anionen)
und Flex 2 (Kationen) werden An- und Kationen parallel bestimmt.

Stérungen:
Huminstoffe kbnnen durch Adsorption auf der Saule die Trenneigenschaft&awerverandern.

Weitere Storungen: siehe Geréatekurzanleitung IC3.1

Anhang: Lit.:

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

Sammelanhang S29.1: Grundeichung + Gjerde, D.T.; Fritz, J.S. lon Chromatography
Gerateparameter 2nd Edition, Hichtig Verlag, 1987
Geratekurzanleitung 1C3.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
N NH4 IC NNH4IC3.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

2 Compact IC Flex- Anlagen Fa. Metrohm, bestehend aus:

Compact IC Flex 1 Anionen mit MSM Suppressor und MCS-Suppressor
Compact IC Flex 2 Kationen

IC-Probengeber 858 Professional Sample Processor

Probenréhrchen mit Durchstichdeckel

Saulen:

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

Probenschleifen:

a. Anionen: 20 pul

b. Kationen: 50 pl

Software: MagIC-Net3.1

Chemikalien:

Salpetersaure, HNO1 M

Losungen:

Eluent-Kationen: In einen 2 |-Messkolben werden 10 ml 1 M Salpeterga@geben und mit
H2O demin. reinst auf 2 | aufgefullt.

Eichung/Standards: N

Stammldsungen:

1 g/l NHs: 1 g/l Ammonium als NECI =>1 g/l NH

Stammldsung I Je 1 ml K-, NH Na-, Ca-, und Mg-Stammlésung werden in einen 100 ml-
Messkolben mit HO demin. reinst auf 100 ml aufgefuillt.
= 0,01 g/l K, NH,, Na, Ca, Mg.

Haltbarkeit:
Die Stammldsung Il ist ca. 1 Monat geschlossen im Kuhlschrank haltbar.

Kontrollstandard

K1IC: 1,555 mg/l NFa-N
K2IC: 0,0777 mg/l NE-N

Das Gerat wird durch eine aufwendige Grundeichung (siehe SammelgsRrig mit insgesamt

18 Standards fur 2 Eichbereiche geeicht. Die Standards fur den meNmggsbereich werden mit

der Stammlosung Il und fir den hohen Messbereich mit den 1 g/l-Losunggaestieit. Diese
Grundeichung wird durch die Kontrollstandards K1IC und K2IC vor jeder Mesgepgift. Bei
Abweichungen von mehr als 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC) muss die Urdséichgie zu hohe
Abweichung gefunden und abgestellt werden, oder eine neue Grundeichung durchgefuhrt werden.



Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
N NH4 IC NNH4IC3.1 - 3

Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung IC3.1 besnhriebe

Qualitatskontrolle:
Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tolfenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt1.1 K1IC (1,555 mg/l N), K2IC (0,0777 mg/I N),
Messung nach der Eichung, alle 15 Proben; erlaubte
Abweichung 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC).
Wiederholungsmessungen QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird der Standard Wasser HE3IC mit-
gemessen; erlaubte Abweichung 5 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Im Anschluf® an die Messung missen alle Chromatogramme daraufhin kemtvedirden, ob die
automatische Flachenintegration richtig durchgefuhrt wurde. Gegebimenfauss eine
Nachintegrationen vorgenommen werden.

Die Ammoniumkonzentrationen sind in die entsprechenden Datenlisten egerytbew. mit dem
Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS zu bearbeiten.

N_



Anhang Nr.| 1 far N NH4 IC NNH4IC3.1

Chromatogramm der Kationenmessung mit Retentionszeiten:
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite

N NO> IC NNO2I1C2.3 - 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 1.6.2014
NITRIT

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULLIC | 0,020] 0,060 10|
geeignet fur:
Boden GBL1.1, EXT12H201.1
Humus
Pflanze

Wasser ANULLIC

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 10304-1
HFA D58.5.4.1

HFA-Code | 0714102

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Bei der lonenchromatographie werden zunachst die Anionen Uber eine Abstadste getrennt,
und anschliel3end Uber eine Leitfahigkeitsmessung detektiert und quamtiiie Trennung der
Anionen erfolgt durch lonenaustausch zwischen einer stationdren Phaseamahabilen Phase.
Die stationére Phase in der Austauschersaule besteht in diaerageinem Polyvinylalkohol mit
quartaren Ammoniumgruppen als funktionellen Gruppen, an die entsprechendeoGayeaye-
bunden sind. Diese kénnen gegen die zu trennenden lonen der Probelésung, diobileiEmse
eingespritzt wird, ausgetauscht werden. Der Austauschprozess jetiés lon durch ein entspre-
chendes lonenaustauschgleichgewicht charakterisiert, das did\/gyteivischen mobiler und staig!
tionarer Phase bestimmt. Die verschiedenen ionischen KomponentenreinemRndern deshal
aufgrund ihrer unterschiedlichen Affinitat zur stationaren Phasesghiedlich schnell durch die
Saule und werden so getrennt. Als Eluent (= mobile Phase) wirdetmer Natriumcarbonat/
Hydrogencarbonatldsung verwendet. Wegen der hohen Grundleitfahigkeit des Eluemteor wer
Leitfahigkeitsdetektion ein sogenannter Supressor zwischengesctaitdurch Austausch der Na-
lonen gegen Protonen das stark leitende Natriumhydrogencarbonat in nig aesoziierte
Kohlensdure, und die Natriumsalze der zu bestimmenden Anionen in der&nlestande
Mineralsduren umwandelt. Zusétzlich wird durch einen-SGppressor der G&Peak minimiert.
Diese stark leitenden Mineralsduren der zu bestimmenden Anionennwszte empfindlich in
einer Leitfahigkeitsmesszelle detektiert. Uber eine Integratler Peakfliche des gemessenen
Leitfahigkeitspeaks kann auf die Konzentration des jeweiligen Aniesshipssen werden. Zur
genaueren Erfassung des niedrigen Messbereichs wird das Anionen-igraman doppelt
aufgenommen, und mit unterschiedlichen Eichkurven fir den hohen Messbereich netdgen
Messbereich (unterschiedliche quadratische Gleichungen) ausgevierdgm 2-Kanal-System
werden An- und Kationen parallel bestimmt.

Stérungen:
Huminstoffe kdnnen durch Adsorption auf der Anionensaule die TrenneigenscHafteddule

verandern. Weitere Stérungen: siehe Geréatekurzanleitung IC2.2

Anhang: Lit.:

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

Sammelanhang S17.4: Grundeichung|Gjerde, D.T.; Fritz, J.S. lon Chromatography
Gerateparameter 2nd Edition, Hichtig Verlag, 1987
Geratekurzanleitung 1C2.2




Element Form Gerat Methoden-Nr.

Lapis alt

Seite

N NO2 IC NNO2IC2.3

Analysengerate und Zubehor:

2-Kanal-IC-Anlage Fa. Metrohm, bestehend aus:
2 IC-Pumpen 818

2 Leitfahigkeitsdetektoren 819
IC-Separation-Center 820 mit Saulenofen und Suppressor
IC-Liquid-Handling-Einheit 833

2 Pulsationsdampfer

IC-Eluent-Degaser 837

COp-Suppressor 853

IC-Probengeber 838

Probenréhrchen mit Durchstichdeckel

Saulen:

a. Anionen-Saule: Metrosep A Supp 5 -100 mit Vorsaule Metrosep A Supp 4/5

b. Kationen-Saule: Metrosep C3 -250 mit Vorsaule Metrosep 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&€ O3
Schwefelsaure, $$Qs konz.

LOosungen:

Eluent-Anionen: In einem 2 I-Messkolben werden 0,678 gCla ,sowie 0,084 g N&COs

eingewogen und mit #0 demin. reinst auf 2 | aufgefullt.
Suppressor-Losung: a. 1 Litep®l demin. reinst werden mit 3 mb8Q; konz. und 2,52 g

Oxalsaure versetzt.
b. HO demin. reinst

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

1 g/l NO: 1 g/l Nitrit als Natriumnitrit =>19/IN®

|Z

Stamml6sung | Je 1 m QONO;, NO,-, und PQ-Stammldsung und je 0,5 ml Cl- und F-

Stammldsung werden in einen 100 ml-Messkolben ma® 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 im Kuhlschrank haltbar.



Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
N NO> IC NNO2I1C2.3 - 3

Kontrollstandards

K1IC: 1,824 mgll NG, N
K2IC: 0,076 mg/l NN

Das Gerat wird durch eine aufwendige Grundeichung (siehe Sammelg®hadg mit insgesamt

19 Standards fur 2 Eichbereiche geeicht. Die Standards fur den nieltggsbereich werden mit
der Stammlésung | und fir den hohen Messbereich mit den 1 g/l-LoésungesstakirgDiese
Grundeichung wird durch die Kontrollstandards K1IC und K2IC vor jeder Mesgepgift. Bei
Abweichungen von mehr als 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC) muss die Urdséichgie zu hohe
Abweichung gefunden und abgestellt werden, oder eine neue Grundeichung durchgefihrt werden

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung IC2.2 besaohriebe

Qualitatskontrolle:
Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt1.1 K1IC (1,824 mg/l N), K2IC (0,076 mg/I N), Messung
nach der Eichung, alle 15 Proben; erlaubte
Abweichung 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC).
Wiederholungsmessungen QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Ddrie

Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird der Standard Wasser HE1IC mit-
gemessen; erlaubte Abweichung 5 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Im Anschluss an die Messung mussen alle Chromatogramme daraufhiollievhiwerden, ob die
automatische Flachenintegration richtig durchgefuhrt wurde. Gegebimenfauss eine
Nachintegrationen vorgenommen werden.

Die Nitritkonzentrationen sind in die entsprechenden Datenlisten eageuatr bzw. mit dem Da-
tenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS zu bearbeiten.




Anhang Nr.| 1 far N NO, IC NNO2I1C2.3

Chromatogramm der Anionenmessung mit Retentionszeiten:
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite

N NO> IC NNO2IC3.1 - 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 20.12.2015
NITRIT

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULLIC | 0,005| 0,016/ 9,11]
geeignet fur:
Boden
Humus
Pflanze

Wasser ANULLIC

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 10304-1 u. 2
HFA D58.5.4.1

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

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Bei der lonenchromatographie werden zunachst die Anionen Uber eine Abhetadate getrennt,
und anschliel3end Uber eine Leitfahigkeitsmessung detektiert und quamtiie Trennung der
Anionen erfolgt durch lonenaustausch zwischen einer stationdren Phaseamahabilen Phase.
Die stationére Phase in der Austauscherséaule besteht in diaBemasdeinem Polyvinylalkohol mit
quartaren Ammoniumgruppen als funktionellen Gruppen, an die entsprechendeoGayeaye-
bunden sind. Diese kénnen gegen die zu trennenden lonen der Probeldsung, diebileiEmse
eingespritzt wird, ausgetauscht werden. Der Austauschprozess jetiés lon durch ein entspre-
chendes lonenaustauschgleichgewicht charakterisiert, das didigrtawischen mobiler und stap]
tionérer Phase bestimmt. Die verschiedenen ionischen KomponentenreinemRandern deshalb——
aufgrund ihrer unterschiedlichen Affinitat zur stationaren Phasesghtedlich schnell durch die
Saule und werden so getrennt. Als Eluent (= mobile Phase) wirdeimer Natriumcarbonat/
Hydrogencarbonatldsung verwendet. Wegen der hohen Grundleitfahigkeit des Eluethteor wer
Leitfahigkeitsdetektion ein Supressor zwischengeschaltet, der dusthusch der Na-lonen gegen
Protonen das stark leitende Natriumhydrogencarbonat in die wenig siggoKiohlenséure, und
die Natriumsalze der zu bestimmenden Anionen in deren stark leftéindealsduren umwandelt.
Diese stark leitenden Mineralsduren der zu bestimmenden Anionennwszte empfindlich in
einer Leitfahigkeitsmesszelle detektiert. Uber eine Integratler Peakfliche des gemessenen
Leitfahigkeitspeaks kann auf die Konzentration des jeweiligen Aniesshipssen werden. Zur
genaueren Erfassung des niedrigen Messbereichs (bis 0,607 ppm) wirdAnt@sen-
Chromatogramm doppelt aufgenommen, und mit unterschiedlichen Eichkurven filnobden
Messbereich (Kurventyp: Kubisch, Gewichtung 1) und den niedrigen Mesdbrairventyp:
Kubisch Gewichtung 1/Konzentration) ausgewertet. Mit Flex 1 (Anioned) Flex 2 (Kationen)
werden An- und Kationen parallel bestimmt.

Stérungen:

Huminstoffe kdnnen durch Adsorption auf der Anionensaule die TrenneigenscHaftépdule
verandern. Weitere Stérungen: siehe Geréatekurzanleitung IC3.1

Anhang: Lit.:

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

Sammelanhang S29.1: Grundeichung|Gjerde, D.T.; Fritz, J.S. lon Chromatography
Gerateparameter 2nd Edition, Hichtig Verlag, 1987
Geratekurzanleitung 1C3.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
N NO> IC NNO2IC3.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

2 Compact IC Flex- Anlagen Fa. Metrohm, bestehend aus:

Compact IC Flex 1 Anionen mit MSM Suppressor und MCS-Suppressor
Compact IC Flex 2 Kationen

IC-Probengeber 858 Professional Sample Processor

Probenréhrchen mit Durchstichdeckel

Saulen:

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

Probenschleifen:

a. Anionen: 20 pul

b. Kationen: 50 pl

Software: MagIC-Net3.1

Chemikalien:

Natriumhydrogencarbont, NaHGO
Natriumcarbonat, N&€Os
Schwefelsaure, #$Qs konz.
Oxalséuredihydrat, £1204*2H20

LOosungen:

Eluent-Anionen: In einem 2 I-Messkolben werden 0,678 gCla ,sowie 0,084 g N&COs N
eingewogen und mit #0 demin. reinst auf 2 | aufgefullt.
Suppressor-Losung: 1 Liter® demin. reinst werden mit 3 mb8Q; konz. und 0,27g Oxalsaure

versetzt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

1 g/l NO: 1 g/l Nitrit als Natriumnitrit =>19/IN®

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

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

Kontrollstandards

K1IC: 1,824 mg/l N(G,-N
K2IC: 0,076 mg/l NG-N




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
N NO> IC NNO2IC3.1 - 3

Das Gerat wird durch eine aufwendige Grundeichung (siehe SammelgsRrig mit insgesamt

18 Standards fur 2 Eichbereiche geeicht. Die Standards fur den meNrggsbereich werden mit
der Stammlésung | und fur den hohen Messbereich mit den 1 g/I-LosungesstbbitfrgDiese
Grundeichung wird durch die Kontrollstandards K1IC und K2IC vor jeder Mesgepgift. Bei
Abweichungen von mehr als 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC) muss die Urdséichgie zu hohe
Abweichung gefunden und abgestellt werden, oder eine neue Grundeichung durchgefuhrt werden

Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung IC3.1 besaohriebe

Qualitatskontrolle:
Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (siedtolenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt1.1 K1IC (1,824 mg/l N), K2IC (0,076 mg/l N), Messung
nach der Eichung, alle 15 Proben; erlaubte
Abweichung 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC).
Wiederholungsmessungen QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird der Standard Wasser HE3IC mit-
gemessen; erlaubte Abweichung 5 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Im Anschluss an die Messung mussen alle Chromatogramme daraufhollievhiwerden, ob die
automatische Flachenintegration richtig durchgefiihrt wurde. Gegebkmnenfauss eineN_
Nachintegrationen vorgenommen werden.

Die Nitritkonzentrationen sind in die entsprechenden Datenlisten eageatr bzw. mit dem Da-
tenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS zu bearbeiten.
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite

N NO3 IC NNO3IC2.3 - 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 1.6.2014
NITRAT

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULLIC | 0,010] 0,030 7,5]
geeignet fur:
Boden GBL1.1, EXT12H201.1
Humus
Pflanze

Wasser ANULLIC

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 10304-1
HFA D58.4.4.1

HFA-Code | 0714102

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Bei der lonenchromatographie werden zunachst die Anionen Uber eine Abstadste getrennt,
und anschliel3end Uber eine Leitfahigkeitsmessung detektiert und quamtiiie Trennung der
Anionen erfolgt durch lonenaustausch zwischen einer stationdren Phaseamahabilen Phase.
Die stationére Phase in der Austauschersaule besteht in diaerageinem Polyvinylalkohol mit
quartaren Ammoniumgruppen als funktionellen Gruppen, an die entsprechendeoGayeaye-
bunden sind. Diese kénnen gegen die zu trennenden lonen der Probelésung, diobileiEmse
eingespritzt wird, ausgetauscht werden. Der Austauschprozess jetiés lon durch ein entspre-
chendes lonenaustauschgleichgewicht charakterisiert, das did\/gyteivischen mobiler und staig!
tionarer Phase bestimmt. Die verschiedenen ionischen KomponentenreinemRndern deshal
aufgrund ihrer unterschiedlichen Affinitat zur stationaren Phasesghiedlich schnell durch die
Saule und werden so getrennt. Als Eluent (= mobile Phase) wirdetmer Natriumcarbonat/
Hydrogencarbonatldsung verwendet. Wegen der hohen Grundleitfahigkeit des Eluemteor wer
Leitfahigkeitsdetektion ein sogenannter Supressor zwischengesctaitdurch Austausch der Na-
lonen gegen Protonen das stark leitende Natriumhydrogencarbonat in nig aesoziierte
Kohlensdure, und die Natriumsalze der zu bestimmenden Anionen in der&nlestande
Mineralsduren umwandelt. Zusétzlich wird durch einen-SGppressor der G&Peak minimiert.
Diese stark leitenden Mineralsduren der zu bestimmenden Anionennwszte empfindlich in
einer Leitfahigkeitsmesszelle detektiert. Uber eine Integratler Peakfliche des gemessenen
Leitfahigkeitspeaks kann auf die Konzentration des jeweiligen Aniesshipssen werden. Zur
genaueren Erfassung des niedrigen Messbereichs wird das Anionen-igraman doppelt
aufgenommen, und mit unterschiedlichen Eichkurven fir den hohen Messbereich netdgen
Messbereich (unterschiedliche quadratische Gleichungen) ausgevierdgm 2-Kanal-System
werden An- und Kationen parallel bestimmt.

Stérungen:
Huminstoffe kdnnen durch Adsorption auf der Anionensaule die TrenneigenscHafteddule

verandern. Weitere Stérungen: siehe Geréatekurzanleitung IC2.2

Anhang: Lit.:

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

Sammelanhang S17.4: Grundeichung + Gjerde, D.T.; Fritz, J.S. lon Chromatography
Gerateparameter 2nd Edition, Hichtig Verlag, 1987
Geratekurzanleitung 1C2.2




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
N NO3 IC NNO3IC2.3 - 2

Analysengerate und Zubehor:

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

2 IC-Pumpen 818

2 Leitfahigkeitsdetektoren 819

IC-Separation-Center 820 mit Saulenofen und Suppressor
IC-Liquid-Handling-Einheit 833

2 Pulsationsdampfer

IC-Eluent-Degaser 837

COp-Suppressor 853

IC-Probengeber 838

Probenréhrchen mit Durchstichdeckel

Saulen:

a. Anionen-Saule: Metrosep A Supp 5 -100 mit Vorsaule Metrosep A Supp 4/5
b. Kationen-Saule: Metrosep C3 -250 mit Vorsaule Metrosep 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 N

Natriumcarbonat, N& O3

Schwefelsaure, #$0Qs konz.

Losungen:

Eluent-Anionen: In einem 2 I-Messkolben werden 0,678 gCa , sowie 0,084 g N&iCOs
eingewogen und mit #0 demin. reinst auf 2 | aufgefullt.

Suppressor-Losung a. 1 Liter BO demin. reinst werden mit 3 mb8Q; konz. und 2,52 g
Oxalséaure versetzt.
b. HO demin. reinst

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

1 g/l NOx: 1 g/l Nitrat als Natriumnitrat =>19/INO

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

= 0,01 g/l SQ, NO,, NO,, PQ,, und 0,005 g/l Cl, F
=



Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
N NO3 IC NNO3IC2.3 - 3

Haltbarkeit:
Die Stammldsung | ist ca. 1 Monat geschlossen im Kihlschrank haltbar.

Kontrollstandards

K1IC: 1,354 mg/l NGG-N
K2IC: 0,0564 mg/l NO-N

Das Gerat wird durch eine aufwendige Grundeichung (siehe Sammelg®hadg mit insgesamt

19 Standards fur 2 Eichbereiche geeicht. Die Standards fur den nieltggsbereich werden mit
der Stammlésung | und fir den hohen Messbereich mit den 1 g/l-LésungesstakirgDiese
Grundeichung wird durch die Kontrollstandards K1IC und K2IC vor jeder Mesgepgift. Bei
Abweichungen von mehr als 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC) muss die Urdséichgie zu hohe
Abweichung gefunden und abgestellt werden, oder eine neue Grundeichung durchgefihrt werden

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung IC2.2 besaohriebe

Qualitatskontrolle:
Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefluhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt1.1 K1IC (1,354 mg/l N), K2IC (0,0564 mg/I N),
Messung nach der Eichung, alle 15 Proben; erIaubteN_
Abweichung 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC).
Wiederholungsmessungen QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird der Standard Wasser HE1IC mit-
gemessen; erlaubte Abweichung 5 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Im Anschluss an die Messung mussen alle Chromatogramme daraufhiollievhiwerden, ob die
automatische Flachenintegration richtig durchgefuhrt wurde. Gegeblmenfauss eine
Nachintegrationen vorgenommen werden.

Die Nitratkonzentrationen sind in die entsprechenden Datenlisten @igenirbzw. mit dem Da-
tenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS zu bearbeiten.




Anhang Nr.| 1 far N NOg3 IC NNO3IC2.3

Chromatogramm der Anionenmessung mit Retentionszeiten:
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite

N NO3 IC NNO3IC3.1 - 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 20.12.2015
NITRAT

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULLIC | 0,005| 0,017] 9,0]
geeignet fur:
Boden
Humus
Pflanze

Wasser ANULLIC

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 10304-1 u. 2
HFA D58.4.4.1

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

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Bei der lonenchromatographie werden zunachst die Anionen Uber eine Abhetadate getrennt,
und anschliel3end Uber eine Leitfahigkeitsmessung detektiert und quamtiie Trennung der
Anionen erfolgt durch lonenaustausch zwischen einer stationdren Phaseamaabilen Phase.
Die stationére Phase in der Austauscherséaule besteht in diaBemasdeinem Polyvinylalkohol mit
quartaren Ammoniumgruppen als funktionellen Gruppen, an die entsprechendeoGayeaye-
bunden sind. Diese kénnen gegen die zu trennenden lonen der Probeldsung, diebileiEmse
eingespritzt wird, ausgetauscht werden. Der Austauschprozess jetiés lon durch ein entspre-
chendes lonenaustauschgleichgewicht charakterisiert, das didigrtawischen mobiler und stap]
tionérer Phase bestimmt. Die verschiedenen ionischen KomponentenreinemRandern deshalb——
aufgrund ihrer unterschiedlichen Affinitat zur stationaren Phasesghtedlich schnell durch die
Saule und werden so getrennt. Als Eluent (= mobile Phase) wirdeimer Natriumcarbonat/
Hydrogencarbonatldsung verwendet. Wegen der hohen Grundleitfahigkeit des Eluethteor wer
Leitfahigkeitsdetektion ein Supressor zwischengeschaltet, der dusthusch der Na-lonen gegen
Protonen das stark leitende Natriumhydrogencarbonat in die wenig siggoKiohlenséure, und
die Natriumsalze der zu bestimmenden Anionen in deren stark leftéindealsduren umwandelt.
Diese stark leitenden Mineralsduren der zu bestimmenden Anionennwszte empfindlich in
einer Leitfahigkeitsmesszelle detektiert. Uber eine Integratler Peakfliche des gemessenen
Leitfahigkeitspeaks kann auf die Konzentration des jeweiligen Aniesshipssen werden. Zur
genaueren Erfassung des niedrigen Messbereichs (bis 1,129 ppm) wirdAnt@sen-
Chromatogramm doppelt aufgenommen, und mit unterschiedlichen Eichkurven filnobden
Messbereich (Kurventyp: Kubisch, Gewichtung 1) und den niedrigen Mesdbrairventyp:
Kubisch Gewichtung 1/Konzentration) ausgewertet. Mit Flex 1 (Anioned) Flex 2 (Kationen)
werden An- und Kationen parallel bestimmt.

Stérungen:

Huminstoffe kdnnen durch Adsorption auf der Anionensaule die TrenneigenscHaftépdule
verandern. Weitere Stérungen: siehe Geréatekurzanleitung IC3.1

Anhang: Lit.:

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

Sammelanhang S29.1: Grundeichung + Gjerde, D.T.; Fritz, J.S. lon Chromatography
Gerateparameter 2nd Edition, Hichtig Verlag, 1987
Geratekurzanleitung 1C3.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
N NO3 IC NNO3IC3.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

2 Compact IC Flex- Anlagen Fa. Metrohm, bestehend aus:

Compact IC Flex 1 Anionen mit MSM Suppressor und MCS-Suppressor
Compact IC Flex 2 Kationen

IC-Probengeber 858 Professional Sample Processor

Probenréhrchen mit Durchstichdeckel

Saulen:

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

Probenschleifen:

a. Anionen: 20 pul

b. Kationen: 50 pl

Software: MagIC-Net3.1

Chemikalien:

Natriumhydrogencarbont, NaHGO
Natriumcarbonat, N&€Os
Schwefelsaure, #$Qs konz.
Oxalséuredihydrat, £1204*2H20

LOosungen:

Eluent-Anionen: In einem 2 I-Messkolben werden 0,678 gCa , sowie 0,084 g N&iCOs N
eingewogen und mit #0 demin. reinst auf 2 | aufgefullt.
Suppressor-Losung: 1 Liter-B demin. reinst werden mit 3 mb80; konz. und 0,27g Oxalsaure

versetzt.

Eichung/Standards:

Stammlésungen:

1 g/l NOx: 1 g/l Nitrat als Natriumnitrat =>19/INO

Stamml6sung | Je 1 m QONO;-, NO,-, und PQ-Stammldsung und je 0,5 ml Cl- und F-
Stammldsung werden in einen 100 ml-Messkolben ma® 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 im Kuhlschrank haltbar.

Kontrollstandards

K1IC: 1,354 mg/l NGG-N
K2IC: 0,0564 mg/l NO-N




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
N NO3 IC NNO3IC3.1 - 3

Das Gerat wird durch eine aufwendige Grundeichung (siehe Sammel&sRrig mit insgesamt

18 Standards fur 2 Eichbereiche geeicht. Die Standards fur den meNmggsbereich werden mit
der Stammlésung | und fur den hohen Messbereich mit den 1 g/I-LosungesstbbitfrgDiese
Grundeichung wird durch die Kontrollstandards K1IC und K2IC vor jeder Mesgepgift. Bei
Abweichungen von mehr als 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC) muss die Urdséichgie zu hohe
Abweichung gefunden und abgestellt werden, oder eine neue Grundeichung durchgefuhrt werden

Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung IC3.1 besaohriebe

Qualitatskontrolle:
Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (siedtolenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt1.1 K1IC (1,354 mg/l N), K2IC (0,0564 mg/I N),
Messung nach der Eichung, alle 15 Proben; erlaubte
Abweichung 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC).
Wiederholungsmessungen QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird der Standard Wasser HE3IC mit-
gemessen; erlaubte Abweichung 5 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Im Anschluss an die Messung missen alle Chromatogramme daraufhiollieshiverden, ob dieN
automatische Flachenintegration richtig durchgefuhrt wurde. Gegeblsienfauss eine™
Nachintegrationen vorgenommen werden.

Die Nitratkonzentrationen sind in die entsprechenden Datenlisten @igenirbzw. mit dem Da-
tenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS zu bearbeiten.
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Element Form Geriit Methoden-Nr. Lapis alt  Seite

N Nges TOC-Skalar NNgesTOCS.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.07.2017

STICKSTOFF gesamt

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ ANULLIC, EXT1:2H201.1, GBL 1.1 1 0,057 | 0,183 | 20 |
geeignet flir:

Boden GBL 1.1, EXT1:2H201.1

Humus

Pflanze

Wasser ANULLIC

Methodenverweise:
Norm In Anlehnung an DIN EN 12260
HFA D58.1.4.1

HFA-Code |D:8;2;3:4;2;-3

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Der anorganische (Nitrat, Nitrit und Ammonium) und der organische Stickstoffanteil einer Probe
wird durch katalytische Verbrennung in synthetischer Luft (20 % Sauerstoff, 80 % Stickstoff) in
Stickoxide (NOx , x =1-3) umgesetzt. Die Probe wird hierzu in das mit Katalysator (Platin auf einem
Tragermaterial und Ceroxid) gefiillte, und auf 850 °C aufgeheizte Verbrennungsrohr injiziert:

Pt/Ce0,-Kat, 850 °C

z.B. 2NH,CH>COOH +5,50, > 2NO T + 5H,0 + 4CO, T

Die Stickoxide (NOx , x =1-3) werden anschlieend durch den Triagergasstrom (synthetische Luft)
zum Stickstoffdetektor transportiert. Dort wird das Stickstoffmonoxid mit Ozon (O3), das im
Ozongenerator durch Hochspannung aus dem Sauerstoff des Trégergases erzeugt wird, vollstindig
zu angeregtem Stickstoffdioxid (NO>") umgesetzt, welches sofort unter Sauerstoffabspaltung zu
Stickstoffmonoxid und Sauerstoff zerfdllt. Bei dieser Reaktion, bei der ein Elektroneniibergang
stattfindet, wird Energie in Form von Licht (rot und nahes Infrarot) frei (Chemilumineszenz).

2NO + O; — 2NO, T + 0, T + hv

Diese Lichtquanten werden in einem Photomultiplier in ein elektrisches Signal umgewandelt, wel-
ches proportional zur Stickstoffmonoxidkonzentration ist.

Gemessen wird die Peakfldche, da unterschiedliche organische und anorganische N-Verbindungen
ein unterschiedliches Verbrennungsverhalten haben und dadurch zwar die Flache der Peaks, nicht
jedoch die Hohe der Peaks gleich ist.

Storungen:

N-haltige organische Verbindungen mit engem C/N-Verhiltnis oder Ringsystemen werden nur zu
98 % aufgeschlossen. Organische Stickstoffverbindungen werden z.T. zu NO: oxidiert und nicht
erfasst s.o..

Anhang: Lit..
Kurzanleitung TOCS.1 Bedienungsanleitung fiir Formacs HT und

Formacs NT, Fa. Skalar, 2018




Element Form Gerit Methoden-Nr.

Lapis alt

Seite

N Nges TOC-Skalar NNgesTOCS.1

2

Analvsengerite und Zubehor:

TOC-Analysator Formacs HT mit Probengeber, Fa. Skalar
Stickstoffdetektor Formacs NT, Fa. Skalar
Probenteller mit 80 Positionen, Fa. Skalar

Reagenzgldser 8 ml aus Glas
Elektrode fiir den Ozongenerator ((Fa. Skalar, Best.Nr. 2ND10303)

Chemikalien:

Pt-Katalysator (Fa. Skalar, Best.Nr. 2CA10316)
CeO; (Fa. Skalar, Best.Nr. 2CA10305)
Al-Support (Fa. Skalar, Best.Nr. 2CA16353)
Halogenabsorber (Fa. Skalar, Best.Nr. 2CA10080)
Quarzwolle (Fa. Skalar, Best.Nr. 2CA10359)
Ozonabsorber (Fa. Skalar, Best.Nr. 2ND10301)
Synthetische Luft

Harnstoft

Losungen:

Keine

Eichung/Standards:

Stammlosung:

TNb-Stammlosung (Fa. Seraltec): 1000 mg/l (NH4)>SO4/KNOs (stabilisiert)

Haltbarkeit:
Die Stammldsung ist geschlossen im Kiihlschrank ca, 6 Wochen haltbar.

Die Standards aus der Stammldsung miissen fiir jede Eichung frisch angesetzt werden. Die

Aufbewahrung erfolgt in den Messkolben.
Die Kontrollstandards miissen alle 2 Tage frisch angesetzt werden!

|Z



Element Form Gerit Methoden-Nr. Lapis alt  Seite
N Nges TOC-Skalar NNgesTOCS.1 3
Einzelbestimmung: Mehrelementbestimmung:
1. Standardreihe Einspritzvol.
[n]]
0,2 mg/I N 200
0,4 mg/I N 200
0,6 mg/l N 200
0,8 mg/l N 200
1,0 mg/I N 200
1,2 mg/I N 200
1,4 mg/I N 200
1,6 mg/l N 200
1,8 mg/I N 200
2,0 mg/I N 200
2. Standardreihe Einspritzvol.
[ml]
2,0 mg/I N 200
4,0 mg/l N 200
6,0 mg/I N 200
8,0 mg/I N 200
10,0 mg/I N 200
12,0 mg/I N 200
14,0 mg/I N 200
16,0 mg/I N 200
18,0 mg/I N 200
20,0 mg/I N 200
Kontrollstandards
TCNI1 1,0 mg/l N
TCN2 10,0 mg/I N
Harnstoff 10,0 mg/l N

Durchfiihrung:

siehe Gerdtekurzanleitung TOCS.1

|Z



Element Form

Gerit

Methoden-Nr. Lapis alt  Seite

N Nges

TOC-Skalar NNgesTOCS5.1 4

Qualititskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdtskontrollen (sieche Methodenbeschreibungen)
durchgefiihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung"):

Qualititskontrolle

Methode

Durchfiihrung

Eichkurvenkontrolle

QEK1.2

Die Geritesoftware passt den Eichkurvenverlauf
optimal an, indem sie ab 3 Eichpunkten ein Polynom
Iter (linear) oder 2ter (quadratisch) Ordnung durch die
Eichpunkte legt. Berechnet werden
Verfahrensstandardabweichung, Sollwert: <3 % bei
Standardreihe 1, < 2% bei Standardreihe 2. Die
Eichkurve sollte linear sein

Kontrollstandard

QKSt.1.1

Vor jedem Probenblock und nach jedem Probenblock
von maximal 20 Proben werden ein TCNI und ein
TCN2-Standard gemessen. Die erlaubte Abweichung
betragt bei TCNI1 und bei TCN2 5 %. Liegt der
Messwert eines Standards aufBerhalb des erlaubten
Bereichs, so wird die Messung aller Proben die sich
zwischen dem falschen Standard und dem néchsten
richtigen Standard befinden erneut gemessen. Es
werden nur die Proben fiir die Nachmessung markiert
deren Messwert im Giiltigkeitsbereich des fehlerhaften
Standards liegen. Dieser ist fiir TCN1 0-2 mg/l N und
fiir TCN2 2-20 mg/1 N.

Mehrfachmessung

QMMI.1

3-fach-Messung; das Gerdt fiihrt einen Test zur
Ermittlung von Ausreilern durch. Wurde kein
Ausreif3er gefunden, wird die prozentuale Abweichung
vom Mittelwert berechnet, die maximal 2 % sein darf.
Wurde ein Ausreiler gefunden, werden bis zu 2
zusitzliche =~ Messungen  durchgefiihrt. ~ Nach
Eliminierung der Ausreifler wird der Mittelwert und
der Variationskoeffizient berechnet, der <2 % sein
sollte.

Wiederholungsmessung

QWMI.2

Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie

Stickstoffbilanz

QNB1.2

Siehe Methodenbeschreibung. Priifen?

Standardmaterial

QStMI.1

Alle 50 Proben wird der Standard WasserHE3IC mit-
gemessen; erlaubte Abweichung: 5 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Nges-Konzentrationen werden in die entsprechenden Datenlisten eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm Relags bearbeitet.

|Z



Anhang Nr.| 1 fiir N Nges

TOC-Skalar NNgesTOCS.1

Geriteeinstellungen:
Probenahmeeinstellungen

Method Setting

Method Type

IC/NN NPOC/TN

” Calibration Details

!] Sample Settings Injection Volume

ﬁ Startup and Alarm

Number Of Injections

L1\ Peakpicking Parameters Number of additional injections

- Area threshold for additional injection (TC)
Temperature Settings

Area threshold for additional injection (TN)

@ Time Settings
Maximum coefficient of variation (CV)

A Stirrer Cup Settings

Syringe Settings

I.a‘f.__ Dilution Settings

Gasfliisse und Temperaturen

Method Mame TCTNWater
Last modification on 25.0.

Instrument Type CA17

(uly
{counts)

{counts)

Method Setting

Method Type

. . . Startup Conditions Details
” Calibration Details

- . P ter T
!] Ssample Settings s

Method Mame TCTNWater
Last modification on 25.0 11:04:33

Instrument Type

1 TC/TM oven (°C)

Startup and Alarm
2 NN oven (°C)
Peakpicking P ters
h €akpicking Farameter: 3 Flow of Carrier Gas (ml/min)

Temperature Settings 4 Peltier Cooler (°C)

O Time Settings

Alarm Settings Information

A Stirrer Cup Settings parameter Type

Syringe Settings

TC/TN temperature (°C)

M\ Dilution Settings

2 NN temperature (°C)
3 Flow of Carrier Gas (ml/min)

4 Peltier Cooler temperature (°C)

Carrier Gas Delay Time

1000 | Continue -
9999 |Continue -
ggg |Continue -
7 |Message -




Anhang Nr.

fir [ N | Nges | TOC-Skalar | NNgesTOCS.1

Peakauswertungseintellungen
Method Setting

X

Method Name TCTNWater

Last modification on 04.12.2019 07:29:18

Instrument Type T

Method Type

TC/TN -

Calibration Details
Sample Settings

Startup and Alarm

Peakpicking Parameters

Temperature Settings

Calibration Type
Use Mean Peak Area
Delta Up Value

Delta Up Time

=
=
=
3
(a}

1ste order shift to zero

[=]

Time Settings Delta Down Value

Stirrer Cup Settings PEEamITTE

. . Delta Down Start Time
Syringe Settings

o . Result Digits
Dilution Settings

Result UOM

Filter Constant IRD

=~ 3 w w IS L
g S O
=

Zeiteinstellungen fiir die Probenaufnahme

Method Setting

Method Name TCTNWater

x Last medification on

04.12.2019 07:29:18

Instrument Type CA17

Method Type

o - - 5 ling Mod Flexibl
Calibration Details ampling Mode exible

Sample Settings Sampling Time 3 o
Startup and Alarm Flush Count o)

Peakpicking Parameters

Temperature Settings

Time Settings

Stirrer Cup Settings
Syringe Settings

Dilution Settings




Anhang Nr. fir [ N | Nges | TOC-Skalar | NNgesTOCS.1

Probenaufnahme und —abgabe, Spritzeneinstellungen
Method Setting n

Method Mame TCKalibrierungW5s

x Last modification on 24,02.2020 14:41:36

Instrument Type CATT

Method Type T

(ul)

Flush Volume
Calibration Details

Sample Settings e s 8000 )
Startup and Alarm Acid Pickup Speed T
Peakpicking Parameters Acid Inject Speed S
Temperature Settings
Time Settings

Stirrer Cup Settings

Syringe Settings

Dilution Settings

Einstellungen fiir die Probenverdiinnung

Method Setting
e Method Name TCTNWater
x Last medification on 04.12.2019 07:29:18

Instrument Type CA17

Method Type

Post Dilution Required

Calibration Details
Fixed Dilution Factor

Sample Settings Dilutian Factor
Startup and Alarm Cascade Count (counts)
Peakpicking Parameters
Temperature Settings
Time Settings

Stirrer Cup Settings

Syringe Settings

Dilution Settings




Anhang Nr.

fur

Nges

TOC-Skalar

NNgesTOCS.1
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Element Form Geriit Methoden-Nr. Lapis alt  Seite

N Nges TOC-Skalar NNgesTOC7.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 15.04.2017

STICKSTOFF gesamt

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ CNMIK 1.1, CNMIKF1.1 | 0,051 | 0,165 | 20 |
geeignet flr:

Boden CNMIK1.1, CNMIKF1.1

Humus CNMIK1.1, CNMIKF1.1

Pflanze

Wasser
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN 12260

HFA D58.1.5.1

HFA-Code |D:8;2;3:4;2;-3

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Der anorganische (Nitrat, Nitrit und Ammonium) und der organische Stickstoffanteil einer Probe
wird durch katalytische Verbrennung in synthetischer Luft (20 % Sauerstoff, 80 % Stickstoff) in
Stickoxide (NOx , x =1-3) umgesetzt. Die Probe wird hierzu in das mit Katalysator (Platin auf einem
Tragermaterial und Ceroxid) gefiillte, und auf 825 °C aufgeheizte Verbrennungsrohr injiziert:

Pt/Ce0,-Kat, 825 °C

z.B. 2NH,CH>COOH +5,50, > 2NO T + 5H,0 + 4CO, T

Die Stickoxide (NOx , x =1-3) werden anschlieend durch den Triagergasstrom (synthetische Luft)
zum Stickstoffdetektor transportiert. Dort wird das Stickstoffmonoxid mit Ozon (O3), das im
Ozongenerator durch Hochspannung aus dem Sauerstoff des Trigergases erzeugt wird, vollstindig
zu angeregtem Stickstoffdioxid (NO>") umgesetzt, welches sofort unter Sauerstoffabspaltung zu
Stickstoffmonoxid und Sauerstoff zerfillt. Bei dieser Reaktion, bei der ein Elektroneniibergang
stattfindet, wird Energie in Form von Licht (rot und nahes Infrarot) frei (Chemilumineszenz).

2NO + O; — 2NO, T+ 0, T + hv

Diese Lichtquanten werden in einem Photomultiplier in ein elektrisches Signal umgewandelt, wel-
ches proportional zur Stickstoffmonoxidkonzentration ist.

Gemessen wird die Peakfldche, da unterschiedliche organische und anorganische N-Verbindungen
ein unterschiedliches Verbrennungsverhalten haben, und dadurch zwar die Flidche der Peaks, nicht
jedoch die Hohe der Peaks gleich ist.

Storungen:
N-haltige organische Verbindungen mit engem C/N-Verhéltnis oder Ringsystemen werden nur zu 98

% aufgeschlossen. Organische Stickstoffverbindungen werden z.T. zu NO; oxidiert und nicht erfasst
S.0..

Anhang: Lit..
Kurzanleitung TOC6.1 Bedienungsanleitung fiir Formacs HT und

Formacs NT, Fa. Skalar, 2018




Element Form Gerit Methoden-Nr.

Lapis alt

Seite

N Nges TOC-Skalar NNgesTOC7.1

2

Analysengerite und Zubehor:

TOC-Analysator Formacs HT mit Probengeber, Fa. Skalar
Stickstoffdetektor Formacs NT, Fa. Skalar
Probenteller mit 80 Positionen, Fa. Skalar

Reagenzgliser 8 ml aus Glas
Elektrode fiir den Ozongenerator ((Fa. Skalar, Best.Nr. 2ND10303)

Chemikalien:

Pt-Katalysator (Fa. Skalar, Best.Nr. 2CA10316)
CeO; (Fa. Skalar, Best.Nr. 2CA10305)
Al-Support (Fa. Skalar, Best.Nr. 2CA16353)
Halogenabsorber (Fa. Skalar, Best.Nr. 2CA10080)
Quarzwolle (Fa. Skalar, Best.Nr. 2CA10359)
Ozonabsorber (Fa. Skalar, Best.Nr. 2ND10301)
Synthetische Luft

Harnstoff

K,SO, p.a.

Losungen:

0,1 M K,SO4-Losung: 17,43 g K,SO, in 800 ml H,O demin. 16sen und auf 1 | auffiillen.

oder

0,25 M K,SO,-Losung: 43,57 g K,SO, in 800 ml H,O demin. 16sen und auf 1 1 auffiillen.

FEichung/Standards:

Stammldsung:

TNb-Stammldsung (Fa. Seraltec): 1000 mg/l (NH4)2SO4/KNOs (stabilisiert)

Haltbarkeit:

Die Stammldsung ist geschlossen im Kiihlschrank ca., 6 Wochen haltbar.

Die Standards aus der Stammlosung miissen fiir jede Eichung frisch angesetzt werden. Die

Aufbewahrung erfolgt in den Messkolben.
Die Kontrollstandards miissen alle 2 Tage frisch angesetzt werden!

Eichstandards:
Die Standards fiir die Eichung werden mit demin. Wasser angesetzt.

Kontrollstandards:

Die Kontrollstandards werden mit 0,1 M oder 0,25 M K,SO,-Losung angesetzt. Die Konzentration

der K,S0O,-Losung muss in Kontrollstandards und Proben gleich hoch sein.

Die Kontrollstandards miissen tdglich frisch angesetzt werden!

|Z



Element Form Gerit Methoden-Nr. Lapis alt  Seite
N Nges TOC-Skalar NNgesTOC7.1 3
Einzelbestimmung: Mehrelementbestimmung:?
1. Standardreihe Einspritzvol.
[n]]
0,2 mg/I N 100
0,4 mg/I N 100
0,6 mg/l N 100
0,8 mg/l N 100
1,0 mg/I N 100
1,2 mg/I N 100
1,4 mg/I N 100
1,6 mg/l N 100
1,8 mg/I N 100
2,0 mg/I N 100
2. Standardreihe Einspritzvol.
[ml]
2,0 mg/I N 100
4,0 mg/l N 100
6,0 mg/I N 100
8,0 mg/I N 100
10,0 mg/I N 100
12,0 mg/I N 100
14,0 mg/I N 100
16,0 mg/I N 100
18,0 mg/I N 100
20,0 mg/I N 100
Kontrollstandards
TCNI 1,0 mg/l N
TCN2 10,0 mg/I N
Harnstoff 10,0 mg/l N

Durchfiihrung:

siehe Gerdtekurzanleitung TOC7.1

|Z



Element Form

Gerit

Methoden-Nr. Lapis alt  Seite

N Nges

TOC-Skalar NNgesTOC7.1 4

Qualititskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdtskontrollen (sieche Methodenbeschreibungen)
durchgefiihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung"):

Qualitdtskontrolle

Methode

Durchfiihrung

Eichkurvenkontrolle

QEK1.2

Die Geritesoftware passt den Eichkurvenverlauf
optimal an, indem sie ab 3 Eichpunkten ein Polynom
Iter (linear) oder 2ter (quadratisch) Ordnung durch die
Eichpunkte legt. Berechnet werden
Verfahrensstandardabweichung, Sollwert: <3 % bei
Standardreihe 1, < 2% bei Standardreihe 2. Die
Eichkurve sollte linear sein

Kontrollstandard

QKSt.1.1

Vor jedem Probenblock und nach jedem Probenblock
von maximal 20 Proben werden ein TCNI und ein
TCN2-Standard gemessen. Die erlaubte Abweichung
betragt bei TCNI1 und bei TCN2 5 %. Liegt der
Messwert eines Standards aufBerhalb des erlaubten
Bereichs, so wird die Messung aller Proben die sich
zwischen dem falschen Standard und dem néchsten
richtigen Standard befinden erneut gemessen. Es
werden nur die Proben fiir die Nachmessung markiert
deren Messwert im Giiltigkeitsbereich des fehlerhaften
Standards liegen. Dieser ist fiir TCN1 0-2 mg/l N und
fiir TCN2 2-20 mg/1 N.

Mehrfachmessung

QMMI.1

3-fach-Messung; das Gerdt fiihrt einen Test zur
Ermittlung von Ausreilern durch. Wurde kein
Ausreif3er gefunden, wird die prozentuale Abweichung
vom Mittelwert berechnet, die maximal 2 % sein darf.
Wurde ein Ausreiler gefunden, werden bis zu 2
zusitzliche =~ Messungen  durchgefiihrt. ~ Nach
Eliminierung der Ausreifler wird der Mittelwert und
der Variationskoeffizient berechnet, der <2 % sein
sollte.

Wiederholungsmessung

QWMI.2

Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Nges-Konzentrationen werden in die entsprechenden Datenlisten eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm Relaqs bearbeitet.

|Z



Anhang Nr.| 1 fiir N Nges

TOC-Skalar NNgesTOC7.1

Geréteeinstellungen:
Probenahmeeinstellungen

Method Setting

Method Type

IC/NN NPOC/TN

” Calibration Details

!] Sample Settings Injection Volume

ﬁ Startup and Alarm

Number Of Injections

L1\ Peakpicking Parameters Number of additional injections

- Area threshold for additional injection (TC)
Temperature Settings

Area threshold for additional injection (TN)
O Time Settings
Maximum coefficient of variation (CV)

A Stirrer Cup Settings

Syringe Settings

I.a‘f.__ Dilution Settings

Gasfliisse und Temperaturen

Method Mame TCTNExtrakten
Last modification on 1 06:32:43

Instrument Type

(uly
{counts)

{counts)

Method Setting

Method Type

. . . Startup Conditions Details
” Calibration Details

- . P ter T
!] Ssample Settings s

Method Mame TCTNExtrakten
Last modification on 300 06:32:43

Instrument Type

TC/TN oven (°C)

Startup and Alarm
2 NN oven (°C)
Peakpicking P ters
h €akpicking Farameter: 3 Flow of Carrier Gas (ml/min)

Temperature Settings 4 Peltier Cooler (°C)

O Time Settings

Alarm Settings Information

A Stirrer Cup Settings parameter Type

Syringe Settings

TC/TN temperature (°C)

M\ Dilution Settings

2 NN temperature (°C)
3 Flow of Carrier Gas (ml/min)

4 Peltier Cooler temperature (°C)

Carrier Gas Delay Time

1000 | Continue -
9999 |Continue -
ggg |Continue -

7 |Message -




Anhang Nr.

fir [ N | Nges | TOC-Skalar | NNgesTOC7.1
Peakauswertungseintellungen

Method Setting n

X

Method Mame
Last modification on

Instrument Type

TCTNExtrakten
30.01.2020 06:32:43

CA17

Method Type

TC/TH -

Calibration Details
Sample Settings

Startup and Alarm

Peakpicking Parameters

Temperature Settings

Calibration Type
Use Mean Peak Area
Delta Up Value

Delta Up Time

IC

NN NPOC

7]
(o]

o

Time Settings Delta Down Value

Stirrer Cup Settings PElmEEmITTE

. - Delta Down Start Time
Syringe Settings

o . Result Digits
Dilution Settings

Result UOM

Filter Constant IRD

=~ 3 w w S L
(Vs p—y
=

Zeiteinstellungen fiir die Probenaufnahme
Method Setting
Method Name TCTNExtrakten

24,02.2020 08:04:51

x Last modification on

Instrument Type CATT

Method Type

Calibration Details YT L Flexible

Sample Settings Sampling Time )

Startup and Alarm Flush Count (counts)
Peakpicking Parameters

Temperature Settings

Time Settings

Stirrer Cup Settings
Syringe Settings

Dilution Settings




AnhangNr.[ 1 | fir TOC-Skalar | NNgesTOC7.1

Probenaufnahme und —abgabe, Spritzeneinstellungen

Method Setting
e Method Name TCTNExtrakten
x Last modification on 24.02.2020 08:04:51

Instrument Type CATT

Method Type

Flush Volume
Calibration Details

Pickup Speed
Sample Settings e s
Startup and Alarm Acid Pickup Speed
Peakpicking Parameters Acid Inject Speed
Temperature Settings

@ Time Settings

Stirrer Cup Settings

Syringe Settings

Dilution Settings

Einstellungen fiir die Probenverdiinnung

Method Setting

Method Name TCTNExtrakten

x Last modification on 24.02.2020 08:04:51

Instrument Type CA17

Method Type

Post Dilution Required
Calibration Details
Fixed Dilution Factor

Sample Settings Wt e s
Startup and Alarm Cascade Count (counts)
Peakpicking Parameters
Temperature Settings
@ Time Settings

Stirrer Cup Settings

Syringe Settings

Dilution Settings




Anhang Nr.

fur

Nges

TOC-Skalar

NNgesTOC7.1

|Z



Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite

Na Nages IC NaNagesIC2.2 - 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 15.7.2012
NATRIUM

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULLIC | 0,003] 0,009 5,0]
geeignet fur:
Boden
Humus
Pflanze

Wasser ANULLIC

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 14911
HFA D39.1.4.6

HFA-Code | 0713401

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Bei der lonenchromatographie werden zunéchst die Kationen Uber einesthstiasaule getrennt,
und anschliel3end Uber eine Leitfahigkeitsmessung detektiert und quamtiie Trennung der
Kationen erfolgt durch lonenaustausch zwischen einer stationaren irftheger mobilen Phase.
Die stationére Phase in der Austauscherséaule besteht in diaBemasdeinem Polyvinylalkohol mit
Carboxylgruppen als funktionellen Gruppen, an die entsprechende Gegenionen gebndden
Diese kbnnen gegen die zu trennenden lonen der Probeldsung, die in die mabdesidgespritzt
wird, ausgetauscht werden. Der Austauschprozess ist flr jedes lom eiareentsprechendes
lonenaustauschgleichgewicht charakterisiert, das die Verteilursghmm mobiler und stationareg g
Phase bestimmt. Die verschiedenen ionischen Komponenten einer Probenvamsthetb aufgrund=——
ihrer unterschiedlichen Affinitat zur stationaren Phase untersahestthnell durch die Saule und
werden so getrennt. Als Eluent (= mobile Phase) wird hier eingiinete Salpeterséureldésung
verwendet. Diese hat eine aul3erordentlich hohe lonenaquivalentleitfahiDkéier nimmt auf
Grund der geringeren lonenaquivalentleitfahigkeit der getrennten Katidiee Leitfahigkeit ab,
wenn die Kationen die Trennséule mit dem Eluenten verlassen und in die Leitfahigkkitsdelle
gelangen. Uber eine Integration der Peakflaiche des gemessetfahidlatitspeaks kann auf die
Konzentration des jeweiligen Kations geschlossen werden. Zur gendtréassung des niedrigen
Messbereichs (bis 0,25 ppm) wird das Kationen-Chromatogramm doppelh@uigen und mit
unterschiedlichen Eichkurven fiur den hohen Messbereich (= linear durchuNdliglen niedrigen
Messbereich (= linear) ausgewertet. In dem 2-Kanal-SysterdeweAn- und Kationen parallel
bestimmt.

Stérungen:
Huminstoffe kbnnen durch Adsorption auf der Saule die Trenneigenschaft&awerverandern.

Weitere Storungen: siehe Geréatekurzanleitung IC2.1

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Chromatogramm mit Retention&eil3, J. lonenchromatographie, VCH Verlag,
zeiten 1991

Sammelanhang S17.3: Grundeichung + Gjerde, D.T.; Fritz, J.S. lon Chromatography
Gerateparameter 2nd Edition, Htichtig Verlag, 1987
Geratekurzanleitung 1C2.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
Na Nages IC NaNagesIC2.2 - 2

Analysengerate und Zubehor:

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

2 IC-Pumpen 818

2 Leitfahigkeitsdetektoren 819

IC-Separation-Center 820 mit Sadulenofen

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 Vorsaule Metrosep A Supp 4/5
b. Kationen-Saule: Metrosep C3 -250 mit Vorsaule Metrosep 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:

Salpetersaure, HNO1 M

Na
Losungen:
Eluent-Kationen: In einen 2 |-Messkolben werden 12 ml 1 M Salpeterga@geben und mit
H2O demin. reinst auf 2 | aufgefullt.
Eichung/Standards:
Stammlésungen:
1 g/l Na: 1 g/l Natrium als Natriumnitrat =>1 g/l Na
Stammldsung I Je 1 ml K-, NH Na-, Ca-, und Mg-Stamml6ésung werden in einen 100 ml-

Messkolben mit BHO demin. reinst auf 100 ml aufgefuillt.
= 0,01 g/l K, NH,, Na, Ca, Mg.




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
Na Nages IC NaNagesIC2.2 - 3

Haltbarkeit:
Die Stammldsung Il ist ca. 1 Monat geschlossen im Kuhlschrank haltbar.

Kontrollstandard

K1IC: 2,0 mg/l Ni
K2IC: 0,1 mg/l Ni

Das Gerat wird durch eine aufwendige Grundeichung (siehe Sammelg®bha3) mit insgesamt
19 Standards fur 2 Eichbereiche geeicht. Die Standards fur den nieltggsbereich werden mit
der Stammlosung Il und fur den hohen Messbereich mit den 1 g/l-Losunggesteéit. Diese
Grundeichung wird durch die Kontrollstandards K1IC und K2IC vor jeder Mesgepgift. Bei
Abweichungen von mehr als 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC) muss die Urdséichgie zu hohe
Abweichung gefunden und abgestellt, oder eine neue Grundeichung durchgefiihrt werden.

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung IC2.1 besaohriebe

Qualitatskontrolle:
Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt1.1 K1IC (2,0 mg/l Na), K2IC (0,1 mg/l Na), Messung
nach der Eichung, alle 15 Proben; erlaubte Na

Abweichung 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC).
Wiederholungsmessungen QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird der Standard Wasser HE3IC mit-

gemessen; erlaubte Abweichung 5 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Im Anschluss an die Messung muissen alle Chromatogramme daraufhiollievhiwerden, ob die
automatische Flachenintegration richtig durchgefuhrt wurde. Gegebimenfauss eine
Nachintegrationen vorgenommen werden.

Die Natriumkonzentrationen sind in die entsprechenden Datenlisten agemttbzw. mit dem Da-
tenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS zu bearbeiten.




Anhang Nr.| 1 far Na Nages IC NaNagesIC2.2

Chromatogramm der Kationenmessung mit Retentionszeiten:
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite

Na Nages IC NaNagesIC3.1 - 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 20.12.2015
NATRIUM

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULLIC | 0,004| 0,014] 7,50
geeignet fur:
Boden
Humus
Pflanze

Wasser ANULLIC

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 14911
HFA D39.1.4.6

HFA-Code | D;7;1;3;2;-1;1;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Bei der lonenchromatographie werden zunéchst die Kationen Uber einesthstiasaule getrennt,
und anschliel3end Uber eine Leitfahigkeitsmessung detektiert und quamtiie Trennung der
Kationen erfolgt durch lonenaustausch zwischen einer stationaren irftheger mobilen Phase.
Die stationére Phase in der Austauscherséaule besteht in diaBemasdeinem Polyvinylalkohol mit
Carboxylgruppen als funktionellen Gruppen, an die entsprechende Gegenionen gebndden
Diese kbnnen gegen die zu trennenden lonen der Probeldsung, die in die mabdesidgespritzt
wird, ausgetauscht werden. Der Austauschprozess ist flr jedes lom eiareentsprechendes
lonenaustauschgleichgewicht charakterisiert, das die Verteilursghmm mobiler und stationareg g
Phase bestimmt. Die verschiedenen ionischen Komponenten einer Probenvamsthetb aufgrund=——
ihrer unterschiedlichen Affinitat zur stationaren Phase untersahestthnell durch die Saule und
werden so getrennt. Als Eluent (= mobile Phase) wird hier eingiinete Salpeterséurelésung
verwendet. Diese hat eine aul3erordentlich hohe lonenaquivalentleitfahiDkéier nimmt auf
Grund der geringeren lonenaquivalentleitfahigkeit der getrennten Katidiee Leitfahigkeit ab,
wenn die Kationen die Trennséule mit dem Eluenten verlassen und in die Leitfahigkkitsdelle
gelangen. Uber eine Integration der Peakflaiche des gemessetfahidlatitspeaks kann auf die
Konzentration des jeweiligen Kations geschlossen werden. Zur gendtréassung des niedrigen
Messbereichs (bis 0,25 ppm) wird das Kationen-Chromatogramm doppelb@uigen, und mit
unterschiedlichen Eichkurven fur den hohen Messbereich (Kurventyp: linedr @u@ewichtung

1) und den niedrigen Messbereich (Kurventyp: linear, Gewichtung 1) aetgewMit Flex 1
(Anionen) und Flex 2 (Kationen) werden An- und Kationen parallel bestimmit.

Stérungen:
Huminstoffe kbnnen durch Adsorption auf der Saule die Trenneigenschaft&awerverandern.

Weitere Storungen: siehe Geréatekurzanleitung IC3.1

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Chromatogramm mit Retention&eil3, J. lonenchromatographie, VCH Verlag,
zeiten 1991

Sammelanhang S29.1: Grundeichung + Gjerde, D.T.; Fritz, J.S. lon Chromatography
Gerateparameter 2nd Edition, Htichtig Verlag, 1987
Geratekurzanleitung 1C3.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
Na Nages IC NaNagesIC3.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

2 Compact IC Flex- Anlagen Fa. Metrohm, bestehend aus:

Compact IC Flex 1 Anionen mit MSM Suppressor und MCS-Suppressor
Compact IC Flex 2 Kationen

IC-Probengeber 858 Professional Sample Processor

Probenréhrchen mit Durchstichdeckel

Saulen:

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

Probenschleifen:

a. Anionen: 20 pul

b. Kationen: 50 pl

Software: MagIC-Net3.1

Chemikalien:

Salpetersaure, HNO1 M

Losungen:

Eluent-Kationen: In einen 2 |-Messkolben werden 10 ml 1 M Salpeterga@geben und mit
H2O demin. reinst auf 2 | aufgefullt.

Eichung/Standards: Na

Stammldsungen:

1 g/l Na: 1 g/l Natrium als Natriumnitrat =>1 g/l Na

Stammldsung I Je 1 ml K-, NH Na-, Ca-, und Mg-Stammlésung werden in einen 100 ml-
Messkolben mit HO demin. reinst auf 100 ml aufgefuillt.
= 0,01 g/l K, NH,, Na, Ca, Mg.

Haltbarkeit:
Die Stammldsung Il ist ca. 1 Monat geschlossen im Kuhlschrank haltbar.

Kontrollstandard

K1IC: 2,0 mg/l Ni
K2IC: 0,1 mg/l Ni

Das Gerat wird durch eine aufwendige Grundeichung (siehe Sammelg®Rarig mit insgesamt
18 Standards fur 2 Eichbereiche geeicht. Die Standards fur den nieltggsbereich werden mit
der Stammlosung Il und fur den hohen Messbereich mit den 1 g/l-Losunggesteéit. Diese
Grundeichung wird durch die Kontrollstandards K1IC und K2IC vor jeder Mesgepgift. Bei




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
Na Nages IC NaNagesIC3.1 - 3

Abweichungen von mehr als 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC) muss die Urdséichgie zu hohe
Abweichung gefunden und abgestellt, oder eine neue Grundeichung durchgefiihrt werden.

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung IC3.1 besaohriebe

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt1.1 K1IC (2,0 mg/l Na), K2IC (0,1 mg/l Na), Messung
nach der Eichung, alle 15 Proben; erlaubte
Abweichung 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC).
Wiederholungsmessungen QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird der Standard Wasser HE3IC mit-

gemessen; erlaubte Abweichung 5 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Im Anschluss an die Messung muissen alle Chromatogramme daraufhiollievhiwerden, ob die
automatische Flachenintegration richtig durchgefuhrt wurde. Gegeblmenfauss eine
Nachintegrationen vorgenommen werden.

Die Natriumkonzentrationen sind in die entsprechenden Datenlisten agemtibzw. mit dem Da-
tenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS zu bearbeiten.

Na




Anhang Nr.| 1 far Na Nages IC NaNagesIC3.1

Chromatogramm der Kationenmessung mit Retentionszeiten:
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Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
Na Nages ICP(sim) NaNagesICP19.2 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.01.2019

NATRIUM
Untersuchungsmethode NG BG OMG

[OAKW2.1, ODAKWEG3.1 | 0,005 ] 0,015 ] 10

eeignet fiir:

Boden OAKW2.1, OAKWEG3.1

Humus OAKW2.1

Pflanze

Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885

HFA D39.1.6.4

HFA-Code | D;4;1;2;1;-1;0 (589,592 nm, radial)

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probeldsung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfiihrt und emittieren Licht spezifischer Wellenldngen. Das emit-
tierte Licht wird iiber ein Prisma und ein Gitter spektral zerlegt, und die Intensitit des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlingen der zu bestimmenden Elemente mit einer speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intensititen bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probeldsung geschlossen werden.

Storungen:

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

Analysengeriite und Zubehor:

Anhang: Lit.:
Sammelanhang S33.1: Gerdteparameter und Nolte: ICP Emissionsspektroskopie fiir
Standardzusammen- Praktiker; Weinheim, 2002
setzung Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Kurzanleitung ICP6.1 Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Weinheim, 1987




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

Na Nages ICP(sim) NaNagesICP19.2 2

1CAP 6500 der Fa. Thermo Fisher mit axialer und radialer Plasmabetrachtung (DUO-Option)
Standard-Injektorrohr 2 mm, fiir wéssrige und salpetersaure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac mit Probenrack fiir 60 Positionen fiir Hauptelemente, bzw. 21
Positionen fiir Schwermetalle

PP-Ro6hrchen Natur, 12 ml, Fa. Greiner bio-one

Szintillationsgefdfe, 20 ml, Fa. Sarstedt

Laminar Flow Box FBS der Fa. Spetec, fiir Probengeber (zur Verhinderung von Staubeintrag in die
Probengefilie)

Rechner mit Software QTEGRA

5000 ml Varipette, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipetten der Fa. Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Mischfitting (Fa. Thermo Fisher) zur zur gleichméssigen Vermischung von Probelésung und
internem Standard

Dilutor der Fa. Hamilton

Chemikalien:

Salpetersaure (HNO3), 65 %, p.a.
Y, AAS-Standard Yttrium 1 g/1 Y (Fa B. Kraft)

Losungen:

Spiilsaure: 30 ml 65 %. HNO; p.a. werden mit H,O demin. auf 1 1 aufgefiillt.

Interner Standard: 10 ml Yttriumldsung werden in einen 1 1 Glaskolben gegeben, mit 30 ml
65 %. HNO; p.a. versetzt und mit H,O demin. bis zur Eichmarke
aufgefiillt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Na: ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => 10 g/l Na

As, Ba, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn:
ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, P, S, Ti:
ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => jeweils 10 g/

Standardlosungen:

Im folgenden wird nur die Herstellung der Na-Standardlosungen beschrieben. Die Zugaben aller
anderen Elemente, die sich auch in den beschriebenen Losungen befinden, werden im
Sammelanhang S33.1 beschrieben.

Standardlosung KW 1:  In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,05 ml des 10 g/l Na enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang $33.7), mit 7,5 ml der 65
%igen HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.




Element Form

Gerit Methoden-Nr. Seite

Na Nages

ICP(sim) NaNagesICP19.2 3

Standardlosung KW 2:

Standardlosung KW 3:

Standardlosung KW 4:

Standardlosung KW 5:

=> 50 pg/l Cd, Co, Cr, Cu und Ni, 200 pg/l Pb und Zn, 2 mg/l Mn, Na, S
und Ti, 5 mg/l Fe, K und Mg, 10 mg/l P, 20 mg/l Ca und 200 mg/1 Al.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,250 ml des 10 g/l Na enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang §33.7), mit 7,5 ml der 65 %igen
HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 100 pg/l Cd, Co, Cr, Cu und Ni, 500 pg/l Pb und Zn, 1 mg/l Ti,
2 mg/l Ba und Mg, 8 mg/l P, 10 mg/l Fe, Mn und Na, 50 mg/l Ca und K
und 100 mg/l Al.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,200 ml des 10 g/l Na enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang S33.7), mit 7,5 ml der 65 %igen
HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 200 pg/l Cd, Co, Cr, Cu und Ni, 1000 pg/l Pb und Zn, 0,5 mg/l Al
und Ca, 1 mg/l Mn, 5 mg/l Ti, 6 mg/l P, 8 mg/l Na, 10 mg/l K und Mg,
200 mg/1 Fe.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,100 ml des 10 g/l Na enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siehe Sammelanhang S$33.7), mit 7,5 ml der 65 %igen
HNO;j; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 400 pg/1 Co, Cr, Cu und Ni, 2000 pg/l Pb und Zn, 4 mg/l Na und P, 5
mg/l S, 10 mg/l Ca und Ti, 20 mg/l K, Mg und Mn, 50 mg/1 Al, 100 mg/1,
Ca.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,150 ml des 10 g/l Na enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang §33.7), mit 7,5 ml der 65 %igen
HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 1000 pg/l Cu und Ni, 4000 pg/l Pb und Zn, 2 mg/l K und P, 5 mg/l Mn, 6 mg/l Na, 10 mg/l Al

und S, 50 mg/l Fe und Mg, 100 mg/I Ca.




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
Na Nages ICP(sim) NaNagesICP19.2 4

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardlosungen, die neben Na auch andere Elemente enthalten (sieche Sam-
melanhang S33.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 mg/l Na
KW 1 2,0 mg/l Na
KW 2 10,0 mg/l Na
KW 3 8,0 mg/l Na
KW 4 4,0 mg/l Na
KW 5 6,0 mg/l Na
Kontrollstandard
K24 10,0 mg/l Na

Methode:| OAKW?2.1Boden
OAKW2.1Humus
OAKWEGS3.1Boden

Element: Na
Wellenlinge: 589.592

Plasma- radial

beobachtung:
Messbereich BG - OMG

[mg/1]:

Standards: Blank

KW 1

KW 2

KW 3

KW 4

KW 5

Bemerkungen: | Fensterweite: 18
Pixelbreite: 2
Pixelhohe: 1

Untergrund-
Korrektur:

Pos. links: fixed
Pos. rechts: fixed

Zur Herstellung der Blank-Losung werden 7,5 ml der 65 %igen HNOj; p.a. in einen 250 ml PFA-
Kolben gegeben und mit H,O bidemin. aufgefiillt.




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
Na Nages ICP(sim) NaNagesICP19.2 5
Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Gerdtekurzanleitung ICP6.1 beschrieben.

Die Geriteparameter werden am ICP-Gerét durch Eingabe des jeweiligen Methodennamens mit der

hochsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S33.1 zusammengestellt.
Als Probengefdfe werden siduregespiilte Szintillationsgefdfle (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualititskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétskontrollen (siche Methodenbeschreibungen)

durchgefiihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung"):

Qualititskontrolle Methode Durchfithrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach der Eichung, alle 24 Proben und
nach  jeder  Eichungswiederholung;  erlaubte
Abweichung 5 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie

Standardmaterial QStM1.1 Fir Standards ISE974, ISE974 Losung, BZE-SAC,
NFVH; erlaubte Abweichung 10 %

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Na-Konzentrationen werden in die entsprechenden Datenblétter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Na Nages ICP(sim) NaNagesICP20.1 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.05.2014
NATRIUM
Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULL, ANULLIC, EXT1:2H201.1, GBL1.1, DAN1.1, DAN2.2 | 0,004 0,011 3
geeignet fur:
Boden EXT1:2H201.1, GBL1.1

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

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D39.1.4.4, D39.1.5.4 und D39.1.6.4
HFA-Code|D;4;1;2;-1;-1;0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieren Licht speeifigéellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitter spektraleggriund die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intemsitéei Probe- und StandardlosungNa
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden.

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetn 2
Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch aindarer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Geréatevergleich iCAP 7400 mit [ NOlte: ICP Emissionsspektroskopie fir Praktiker;
lonenchromatograph Fa. MetrohmWeinheim, 2002
Sammelanhang S24.1: Gerateparameter urjdMontaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas
Standardzusammen- |in Analytical Atomic Spectrometry;

setzung Weinheim, 1987

Kurzanleitung ICP5.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Na Nages ICP(sim) NaNagesICP20.1 2

Analysengerate und Zubehor:

iICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstdubergasstrom eingebauter Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Rechner mit Software iTeva

Varipette 10-100 pl, Varipette 100-1000 pl, Varipette 500-5000 pl sowie 2580Qlul und
1000 pl Pipetten der Fa. Eppendorf

1000 ml und 2000 ml-Messkolben aus Glas

Chemikalien:
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
LOosungen:

Spulsaure: 150 ml 65 %. HN@.a. werden mit b0 demin. auf 5 | aufgefllt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Na: Standard (Fa B. Kraft) => 5 g/l Na

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

Standardldésungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S24.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardlésungen, die neben Na auch andere Elenmattienefsiehe Sam-
melanhandg24.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 mg/l Na
HE 1 0,5 mg/l Na|
HE 2 20,0 mg/l Na
HE 3 5,0 mg/l Na
HE 4 10,0 mg/l Na
HE 5 2,5 mg/l Na
HE 6 1,0 mg/l Na




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Na Nages ICP(sim) NaNagesICP20.1 3

Kontrollstandard

K1 5,0 mg/l Na
Methode] ANULL ANULL
ANULLIC ANULLIC
EXT1:2H201.1 |EXT1:2H201.1
GBL1.1 GBL1.1

DAN1.1Pflanze |DAN1.1Pflanze
DAN2.2Pflanze |DAN2.2Pflanze
DAN1.1Humus |DAN1.1Humus
DAN2.2Humus | DANZ2.2Humus
Element Na Na
Wellenlange 589.592 589.592
Messbereich [mg/l] BG-0,5 0,5 - OMG
Standards: Blank Blank
HE 1 HE 1
HE 2
HE 3
HE 4
HE 5
HE 6
Bemerkungen:Fensterweite: 20Fensterweite: 20
Pixelbreite: 3 |Pixelbreite: 3
Pixelhohe: 2 | Pixelhohe: 2 Na

Untergrund- Untergrund-
Korrektur: Korrektur:

Pos. links: 5 | Pos. links: 5
Pixelanzahl: 2 |Pixelanzahl: 2
Pos. rechts:  1bPos. rechts: 1
Pixelanzahl: 2 |Pixelanzahl: 2

UT

Der Blank, die Standards und der Kontrollstandard werden in 2 %-igeg HR®OmI HNQ 65 %,
p.a. in 1000 ml) in 1 Liter Glaskolben angesetzt.

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerét durch Eingabevagiigen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S24.1 zusammengestellt.

Wassrige Proben werden vor dem Messen mit 180 ul4#dé0z. pro 6 ml Probe versetzt.

Achtung: Wegen der Saurezugabe bei wassrigen Proben betragt der Verdiinnungsfaktor 1,03.
Werden Proben verdinnt, missen die durch die zusatzliche Sdurezugabe tegrander
Verdunnungsfaktoren beachtet werden.



Element Form

Gerat

Methoden-Nr. Seite

Na Nages

ICP(sim)

NaNagesICP20.1

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

ing;

Serie

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der Eichung, alle 24
Proben und nach jeder Eichungswiederholl
erlaubte Abweichung 3 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq
Al-Bilanz QAIB1.1 Siehe Methodenbeschreibung
lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB1.2 Siehe Methodenbeschreibung
IBW
lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB2.1 Siehe Methodenbeschreibung
NFV
lonenbilanz EU QIBEU1.1 | Siehe Methodenbeschreibung
Leitfahigkeitshilanz EU QLFEU1.1| Siehe Methodenbeschreibung
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird der Standard Wasser HE1

mitgemessen; erlaubte Abweichung 5 %

Bei Pflanzenproben: Standard NHARZ, erlaubte
Abweichung 10 %

Bei Humusproben: Standard NFVH, erlaubte

Abweichung 10 %

Auswertung/Datendokumentation:

Na

Die gemessenen Na-Konzentrationen werden in die entsprechenden Ditesbigetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.



Anhang Nr.

1

far

Na

Nages

ICP(sim)

NaNagesICP20.

Methodenvergleich ICP Iris Advantage mit iCAP 7400

Darstellung einer Vergleichsmessung der Methode NaNagesICP7.3 urfdeddéeschriebenen
Methode an der Wasserserie 2013W078 (151 Proben):

30

Natrium

y = 0,9991x
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Anhang Nr.
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Na

Nages

ICP(sim)
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Na Nages ICP(sim) NaNagesICP21.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.05.2014

NATRIUM

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[AKE1.1, AKEG1.1, AKH3.1, AKT2.1 | 0,006 0,019 30|

geeignet fur:
Boden AKE1.1, AKEG1.1, AKT2.1
Humus AKEG1.1, AKH3.1

Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D39.1.5.4
HFA-Code|D;4;1;2;-1;-1;0;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieren Licht speeifigéellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitter spektraleggriund die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intemsitéei Probe- und StandardlosungNa
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden.

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetn 2
Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch kaindarer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Geréatevergleich iCAP 7400 mit Ifis0lte: ICP Emissionsspektroskopie fir Praktiker;
Advantage Weinheim, 2002

Sammelanhang S25.1: Gerateparameter unjdontaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas
Standardzusammen- |in Analytical Atomic Spectrometry;
setzung Weinheim, 1987

Kurzanleitung ICP5.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Na Nages ICP(sim) NaNagesICP21.1 2

Analysengerate und Zubehor:

iICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstdubergasstrom eingebauter Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 2 mm, fir stark salzhaltige Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Rechner mit Software iTeva

Varipette 10-100 pl, Varipette 100-1000 pl, Varipette 500-5000 pl sowie 2580Qlul und
1000 pl Pipetten der Fa. Eppendorf

250 ml-Messkolben aus Glas

Chemikalien:

keine

LOosungen:

keine

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

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

Standardldésungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S25.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardlésungen, die neben Na auch andere Elenmattienefsiehe Sam-
melanhandg25.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 mg/l Na
AKE 1 10,0 mg/l Na
AKE 2 5,0 mg/l Na
AKE 3 1,0 mg/l Na
AKE 4 20,0 mg/l Na
Kontrollstandard
K5 10,0 mg/l Na|




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Na Nages ICP(sim) NaNagesICP21.1 3
Methode AKE1.1
AKEG1.1
AKH3.1
AKT2.1
Element Na

Wellenlange 589.592

Messbereich[mg/l]: BG — OMG

Standards: Blank
AKE 1
AKE 2
AKE 3
AKE 3
Bemerkungen:Fensterweite: 21
Pixelbreite: 3
Pixelhbhe: 2

Untergrund-
Korrektur:

Pos. links: 3
Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 1
Pixelanzahl: 2

Der Blank, die Standards und der Kontrollstandard werden mit der $ewellwendeten
Perkolationslosung in 250 ml Glaskolben angesetzt. Na

Durchfiihrunag:

Die Durchfihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie
Die Gerateparameter werden am ICP-Gerét durch Eingabevagiigen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S25.1 zusammengestellt.

AKEG-Perkolate werden mit 180 pl 65 %iger HN®a. pro 6 ml Probe versetzt und 1:5 verdiunnt.
Die Standards werden mit 1:5 verdinnter Perkolationslosung angesetzbaenfdlle angesauert
(3 ml 65 %iger HNQ@ p.a. auf 100 ml).

AKT- und AKH-Perkolate werden vor dem Messen 1:2 verdinnt.
Die Standards werden mit 1:2 verdinnter Perkolationslésung angesetzt.



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Na Nages ICP(sim) NaNagesICP21.1 4

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K5; Messung nach der Eichung, alle 24
Proben und nach jeder Eichungswiederholung;

erlaubte Abweichung 5 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq Serie
Standardmaterial QStM1.1 FUr Standards Harste30-50, BZE-THUE, ®ellihg
Solling0-10neu, BioSoil und BZE-HUM; erlauhte

Abweichung 10 % - 15 %

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Na-Konzentrationen werden in die entsprechenden Ditesbigetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Anhang Nr.

1

far

Na

Nages ICP(sim)

NaNagesICP21.1

Methodenvergleich ICP Iris Advantage mit iCAP 7400

Darstellung einer Vergleichsmessung der Methode NaNagesICP10.1 umied®eschriebenen
Methode an den Bodenserien 2013B057 und 2013B059 (140 Proben):
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Na Nages ICP(sim) NaNagesICP22.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.08.2014

NATRIUM

Untersuchungsmethode NG BG OMG

OAKW1.1, OAKW1.2, OAKW2.1, OAKWEGZ2.1, OAKWEG2.2,
OAKWEG3.1 0,004 | 0,0121 15

geeignet fur:
Boden OAKW2.1, OAKWEG2.1, OAKWEG2.2, OAKWEG3.1
Humus OAKW1.1, OAKW1.2, OAKW2.1

Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D39.1.6.4
HFA-Code|D;4;1;2;-1;-1;0;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfiihrt und emittieren Licht speeifigéellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitter spektraleggriund die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischnen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellenNa
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intersithei Probe- und Standardlosungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden.

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetn 2
Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch aindarer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Sammelanhang S26.1: Gerateparameter urjdNdlte: ICP Emissionsspektroskopie fur Praktiker;
Standardzusammen- | Weinheim, 2002
setzung Montaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas

Kurzanleitung ICP5.1 in Analytical Atomic Spectrometry;

Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Na Nages ICP(sim) NaNagesICP22.1 2

Analysengerate und Zubehor:

iICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstdubergasstrom eingebauten Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und salpetersaure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Szintillationsgefalie, 20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

100 ul, 1000 pl und 5000 pl Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipettem.der F
Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Salzsaure (HCI), 25 %, p.a.

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

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Na: ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => 10 g/l Na

As, Ba, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn:
ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, P, S, Ti:
ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => jeweils 10 g/l

Standardldésungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S26.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardlésungen, die neben Na auch andere Elenmattienefsiehe Sam-
melanhandg26.1), verwendet:




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Na Nages ICP(sim) NaNagesICP22.1 3
Standards
KW 0 0,0 mg/l Na
KW 1 4,0 mg/l Na
KW 2 10,0 mg/l Na
KW 3 3,0 mg/l Na
KW 4 1,0 mg/l Na
KW 5 5,0 mg/l Na
KW 6 4,0 mg/l Na
KW 7 6,0 mg/l Na
KW 8 8,0 mg/l Na
Kontrollstandard
K24 10,0 mg/l Na

Methode

OAKW?2.1Boden
OAKWEG2.1Boden
OAKWEG2.2Boden
OAKWEGS.1Boden

OAKW1.1Humus

OAKW1.2Humus

OAKW2.1Humus

Element
Wellenlange

Messbereich [mg/l]
Standards:

Na
589.592

BG - OMG
Blank
KW 1
KW 2
KW 3
KW 4
KW 5
KW 6
KW 7
KW 8

Bemerkungen

‘Fensterweite: 17
Pixelbreite: 3

Pixelhdhe: 2
Untergrund-
Korrektur:

Pos. links: 4

Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 14
Pixelanzahl: 2

Zur Herstellung der Blindlésung, der Standards und des Kontrollstandarderw@80 ml der

25 %igen HCI p.a. und 10 ml der 65 %igen HN\®a. in einen 250 ml PFA-Kolben gegeben und
mit H,O bidemin. aufgefullt.



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Na Nages ICP(sim) NaNagesICP22.1 4
Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch EingabevaEiBgen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S26.1 zusamhtengeste

Als Probengefalie werden sauregespilte SzintillationsgefalRe (20 ml, Fedtpaestvendet.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle

Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard

QKSt.1.1

nach
Abweichung 3 %

K24; Messung nach der Eichung, alle 15 Probe

Eichungswiederholung; erlay

n und
bte

Wiederholungsmessung

QWM1.2

Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq

Serie

Standardmaterial

QStM1.1

Fur Standards ISE974, ISE974L6sung, BZE
NFVH; erlaubte Abweichung 10 %.

-SAC,

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Na-Konzentrationen werden in die entsprechenden Dimesbigetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.

Na




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Ni Niges ICP(sim) NiNigesICP22.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.08.2014

NICKEL

Untersuchungsmethode NG BG OMG

OAKW1.1, OAKW1.2, OAKW2.1, OAKWEGZ2.1, OAKWEG2.2,
OAKWEG3.1 1,7 5,6 1500

geeignet fur:
Boden OAKW2.1, OAKWEG2.1, OAKWEG2.2, OAKWEG3.1
Humus OAKW1.1, OAKW1.2, OAKW2.1

Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D42.1.6.3
HFA-Code|D;4;1;2;-1;-1;0;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfiihrt und emittieren Licht speeifigéellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitter spektraleggriund die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellenNi
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intemsitéei Probe- und Standardlosungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden.

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetn 2
Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch aindarer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Sammelanhang S26.1: Gerateparameter urjdNdlte: ICP Emissionsspektroskopie fur Praktiker;
Standardzusammen- | Weinheim, 2002
setzung Montaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas

Kurzanleitung ICP5.1 in Analytical Atomic Spectrometry;

Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Ni Niges ICP(sim) NiNigesICP22.1 2

Analysengerate und Zubehor:

iICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstdubergasstrom eingebauten Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Szintillationsgefalie, 20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

100 ul, 1000 pl und 5000 pl Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipettem.der F
Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Salzsaure (HCI), 25 %, p.a.

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

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Ni: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 1 g/I Ni

As, Ba, Cd, Co, Cr, Cu, Pb, Zn:
ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S, Ti:
ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => jeweils 10 g/l

Standardldésungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S26.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neben Ni auch andere Elemuaitere(siehe Sam-
melanhandg26.1), verwendet:




Element For

m Gerat

Methoden-Nr.

Seite

Ni Niges

ICP(sim)

NiNigesICP22.1

Standards

KW 0
KW 1
KW 2
KW 3
KW 4
KW 5
KW 6
KW 7
KW 8

O pg/l Ni
100 pg/l Ni
200 pg/l Ni
300 pg/l Ni
500 pg/l Ni
600 pg/l Ni
800 pg/l Ni

1000 pg/l Ni
1500 pg/l Ni

Kontrollstandard

K24

100 pg/l N

Methode:

OAKW?2.1Boden
OAKWEG2.1Boden
OAKWEG2.2Boden
OAKWEGS.1Boden

OAKW1.1Humus

OAKW1.2Humus

OAKW2.1Humus

Element:
Wellenlange

Messbereicl
[nofl]:

Standards:

Ni
231.604

1 BG-OMG

Blank
KW 1
KW 2
KW 3
KW 4
KW 5
KW 6
KW 7
KW 8

Bemerkungen

:Fensterweite: 20
Pixelbreite: 3
Pixelhdhe: 5

Untergrund-
Korrektur:

Pos. links: 6
Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 19

Pixelanzahl: 2




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Ni Niges ICP(sim) NiNigesICP22.1 4

Zur Herstellung der Blindlésung, der Standards und des Kontrollstandarderw@80 ml der
25 %igen HCI p.a. und 10 ml der 65 %igen HN\®a. in einen 250 ml PFA-Kolben gegeben und
mit H,O bidemin. aufgefullt.

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch EingabevaEiBgen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S26.1 zusamhtengeste
Als Probengefalie werden sauregespilte SzintillationsgefalRe (20 ml, Fedtpaestvendet.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tolfenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach der Eichung, alle 15 Proben und
nach  jeder Eichungswiederholung; erlaybte

Abweichung 3 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq Serie
Standardmaterial QStM1.1 Fur Standards ISE974, ISE974L6sung, BZE-SAC,
NFVH; erlaubte Abweichung 10 %.

Auswertung/Datendokumentation: Ni

Die gemessenen Ni-Konzentrationen werden in die entsprechenden Dittemtdetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Ni Niges ICP(sim) NiNigesIiCP24.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.07.2016
NICKEL

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[EXTEDTAL.1 | 28 |85 | 4000]
geeignet fur:
Boden EXTEDTAL.1
Humus
Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D42.1.5.2
HFA-Code|D:4:1;2;-1;-1;0;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfiihrt und emittieren Licht speeifigéellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitter spektraleggriund die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intersithei Probe- und Standardldsung®
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden. -

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetn 2

Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch aindarer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Sammelanhang S28.1: Gerateparameter urjdNdlte: ICP Emissionsspektroskopie fur Praktiker;
Standardzusammen- | Weinheim, 2002
setzung Montaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas

Kurzanleitung ICP5.1 in Analytical Atomic Spectrometry;

Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Ni Niges ICP(sim) NiNigesIiCP24.1 2

Analysengerate und Zubehor:

iICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstdubergasstrom eingebauten Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Szintillationsgefalie, 20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

100 ul, 1000 pl und 5000 pl Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipettem.der F
Eppendorf

100 und 250 ml-Messkolben aus Glas

Chemikalien:

Na-EDTA (Titriplex Ill) (CygH;,N,Na,0g + 2H,0)

LOosungen:

0,1 m EDTA-L6sung: in einen 1 |-Kolben wird eine Ampulle 0,1 molare Téxplll Losung
gegeben und mit 0 demin. bis zur Eichmarke aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Ni: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 1 g/I Ni

Cd, Co, Cr, Cu, Pb, Zn:
ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Standardldésungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S28.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neben Ni auch andere Elemusitere(siehe Sam-
melanhandg28.1), verwendet:

Standards
EDTAO O pg/l Ni
EDTA 1 200 pg/l Ni
EDTA 2 4000 pg/l Ni
EDTA 3 1000 pg/l Ni
EDTA 4 500 pg/l Ni
EDTA5 2000 pg/l Ni




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Ni Niges ICP(sim) NiNigesICP24.1 3
Kontrollstandard
K23 500 pg/l N
Methode] EXTEDTALl.1
Element; Ni
Wellenlange 231.604
Messbereich BG - OMG
[nofl]:
Standards: EDTAO
EDTA 1
EDTA 2
EDTA 3
EDTA 4
EDTAS

Bemerkungen:.Fensterweite: 20
Pixelbreite: 2

Pixelhdhe: 5
Untergrund-
Korrektur:

Pos. links: 6

Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 2

Der Blank, die Standards und die Kontrollstandards werden mit der veneeritidraktionslosung
in 100 ml Glaskolben angesetzt.

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie
Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch EingabevaiBgen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S28.1 zusamhtengeste

Als Probengefal3e werden Szintillationsgefal3e (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle

Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K23; Messung nach der Eichung, alle 15 Proben und
nach  jeder Eichungswiederholung; erlaybte
Abweichung 5 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq Serie

Standardmaterial QStM1.1 Solling0-10; erlaubte Abweichung 10 %.




Element

Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

Ni

Niges

ICP(sim)

NiNigesIiCP24.1

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Ni-Konzentrationen werden in die entsprechenden Ditgemtdetragen, bzw.

mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
Ni Niges ICP-MS NiNigesICPMS1.1 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.11.2018

NICKEL

Untersuchungsmethode

NG BG OMG

[OAKW2.1, DAKWEG3.1

| 0,006 {0,017 |700

eeignet fur:
Boden OAKW2.1, OAKWEGS3.1
Humus OAKW2.1
Pflanze
Wasser
Methodenverweise:
Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 17294-2
HFA D42.1.6.10
HFA-Code |D;5;3;1;2;-1;0;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelosung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem

Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimmenden Elemente ionisiert.
AnschlieBend werden die im Plasma generierten lonen in Richtung des Analysators des

Massenspektrometers beschleunigt. Nachdem die Analyt-Ionen sowie die (unerwiinschten) Ionen
des Plasmas durch zwei Konen in das Hochvakuum iiberfiihrt wurden, wird der Ionen-Strom durch

eine lonenoptik gebiindelt und als feiner Strahl in Richtung des Massenspektrometers geleitet. Der
Tonen-Strahl aus der Ionenoptik wird direkt in das Quadrupol zur Ionentrennung geleitet. Im Ni
Quadrupol werden die Ionen durch entsprechende Spannungssteuerung auf eine Spiralbahn gelenkt.

Der gewiinschte Effekt eines Massenspektrometers entsteht dadurch, dass zwei Spannungen so
eingestellt werden, dass es jeweils nur fiir eine Masse eine stabile Flugbahn mit mehreren
Umdrehungen gibt. Alle anderen Massen werden entweder in die Mitte der Quadrupol-Stibe

gezogen und dort abgeleitet oder sie verlassen die Spiralbahn nach auflen und werden direkt von der

Vakuumpumpe abgesaugt. Nur die Masse, fiir die gerade die richtigen Spannungs- und
Frequenzverhéltnisse angelegt sind, beschreibt eine stabile Spiralbahn, die am Detektor endet. Im
digitalen Teil des Detektors sind mehrere Dynoden in Reihe geschaltet und dienen als Detektor und

Verstirker in einem. Im analogen Teil fiir hohe Konzentrationen erfolgt eine Stromflussmessung,

die in einen Messwert umgewandelt wird.

Storungen:

Storungen konnen durch Isotope oder Molekiilionen gleicher Masse oder doppelt geladene lonen
auftreten. Ein Teil der Stérungen kann durch eine vor dem Quadrupol eingebaute Reaktions- und

kollisionszelle beseitigt werden.

Anhang:

Lit.:

Anhang 1: Methodenvergleich ICP — ICP-MS

Sammelanhang S30.1: Gerdteparameter und
Standardzusammen-
setzung

Kurzanleitung ICPMS1.1



http://www.chemie.de/lexikon/Massenspektrometer.html

Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

Ni Niges ICP-MS NiNigesICPMSI1.1 2

Analysengerite und Zubehor:

1ICAP RQ der Fa. Thermo Scientific

Zyklonmischkammer und Teflon-Zerstduber

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, fiir wéssrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber mit Probenzufiihrsystem PrepFAST 4DX P Fa. ESI Szintillationsgefdfie, 20 ml, Fa.
Sarstedt, Probenschleife:1,5ml loop

Rechner mit Software QTegra

100 pl, 1000 pl und 5000 ul Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipetten der Fa.
Eppendorf

100 und 250 ml-Messkolben aus Teflon/ PFA

1000, 2000 und 5000mI-Messkolben aus Glas

Chemikalien:

Salpetersdure (HNO3), 69% suprapur

Salzsdure ( HCI1) 37% p.A.

ICAP Q/RQ TUNE solution

ICAP Q/Qnova CALIBRATION solution

Sc, Ge, Y, Re, Rh: ICP- Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l
Al, Mg, Fe, K: ICP- Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Losungen:

PrepFAST Rinse-Losung /Autosampler Rinse-Losung 1 und 2:

Ansatz der Spiilsdure (2% HNO3 und 0,5% HCI) fiir die drei Positionen =

100 ml HNO3 und 25 ml HCI im 5 1-Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in die
entsprechenden Gefél3e einfiillen.

FAST Carrier-Losung:

Ansatz der Tragerlosung (2% HNO3) =

40ml Salpetersdure (HNO3) im 2 1-Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in das
entsprechende Gefa3 umfiillen.

PrepFAST Diluent/Carrier-Losung:

Ansatz der Verdiinnungslosung (0,5 % HNO3) =

10 ml Salpetersdure (HNOs3) im 2 1-Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in das
entsprechendes Gefal3 umfiillen.

Interner Standard:

Ansatz einer Ausgangs- /Stammldsung (Sc 10 ppm, Ge 1 ppm, Y 10 ppm, Re 5 ppb, Rh 100 ppb) =
10 ml Sc, 1 ml Ge, 10 ml Y, 0,1 ml Rh jeweils aus 1 g/l und 1 ml Re aus 5 mg/I plus 20 ml HNO3
im 1000 ml Glas- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen.

Aus dieser Stammlosung eine 1:10 Verdiinnung (mit bi-demin H>O aufgefiillt) zum Messen
herstellen (mindestens 100 ml).

Basislosung fiir Standards und Kontrollstandard:
Ansatz der Losung (Al 50 ppm, Mg 50 ppm, Fe 20 ppm, K 10 ppm)=




Element Form Gerit
Ni Niges ICP-MS

Methoden-Nr. Seite
NiNigesICPMSI1.1 3

Jeweils 5 ml Al und Mg, 2 ml Fe und 1 ml K mit 60 ml HCI und 20 ml HNO3 in einem 1000 ml
Messkolben mit bi-demin H20 auffiillen.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Ni: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 1 g/l Ni
Cd, Co, Cr, Cu, Pb, Zn, Hg, W: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l
Mg, Al, Fe, K: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 10 g/l

Standardl6sungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S30.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardlésungen, angesetzt in einer dem Konigswasserextrakt entsprechenden
Mischung aus HCl und HNO3 mit Zusatz von 50 ppm Al, 50 ppm Mg, 20 ppm Fe und 10 ppm K,
die neben Ni auch andere Elemente enthalten (sieche Sammelanhang S30.1), verwendet:

Standards

Blank 0 pg/l Ni Ni

KWSM1 5 ng/l Ni

KWSM2 10 pg/l Ni

KWSM3 20 pg/l Ni

KWSM4 50 pg/l Ni

KWSM5 2 pg/l Ni

Kontrollstandard
K24MS
Spg/l Ni
Methode: OAKWSM OAKWEGSM
Element: Ni Ni
Masse: 59,9308 59.9308
Messbereich BG - OMG BG - OMG
[ng/l]: 0,34 - 14000 0,85 -35000
Standards: Blank Blank

KWSM1 KWSM1
KWSM2 KWSM2
KWSM3 KWSM3
KWSM4 KWSM4
KWSM5 KWSM35



Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

Ni Niges ICP-MS NiNigesICPMS1.1 4
Bemerkungen: | Kollisions/Reaktions- Kollisions/Reaktions-
zelle: zelle:
Gasfluss Hz: 0,5 ml Gasfluss Hz: 0,5 ml
Gasfluss He: 4,5 ml Gasfluss He: 4,5 ml
Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Gerédtekurzanleitung ICPMS1.1 beschrieben.
OAKW-Aufschlusslosungen werden 1:20 vom PrepFAST-Probengeber verdiinnt, OAKWEG-
Aufschlusslosungen 1:50.

Die Gerdteparameter werden am ICP-MS-Gerdt durch Eingabe des jeweiligen Templates
(OAKWSM-1, OAKWEGSM-1, OAKWSMHg-1, OAKWEGSMHg-1) mit der hochsten
Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S30.1 zusammengestellt.

Als Probengefdfle werden Szintillationsgefdfle (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualititskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdtskontrollen (sieche Methodenbeschreibungen)
durchgefiihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfithrung"):

Qualitiitskontrolle Methode Durchfithrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K24MS; Messung nach der Eichung, alle 10 Proben
und nach jeder FEichungswiederholung; erlaubte
Abweichung 5 %

Wiederholungsmessung QWMI1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie

Standardmaterial QStM1.1 ISE974, BZE-SAC, NFVH; erlaubte Abweichung 10

%.

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Ni-Konzentrationen werden in die entsprechenden Datenblitter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Anhang Nr.| 1 fiir

Ni Niges ICP-MS

NiNigesICPMS1.1

Methodenvergleich zwischen ICP und ICP-MS:

Messung der Proben einer Konigswasser-Aufschluss-Serie mit den beiden angegebenen Methoden

Vergleich NiNigesICP19.1 - NiNigesICPMS1.1
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Anhang Nr.

fir

Ni

Niges

ICP-MS

NiNigesICPMS1.1




Element

Form

Gerit

Methoden-Nr. Seite

Ni

Niges

ICP-MS

NiNigesICPMS2.1 1

Elementbestimmungsmethode:

Datum: 01.11.2018

NICKEL

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULL | 0,008 0,024 [100 |
eeignet fur:

Boden

Humus

Pflanze

Wasser ANULL
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 17294-2

HFA D42.1.4.7.

HFA-Code |D;5:3;1;2;-1;0;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelosung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem

Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimmenden Elemente ionisiert.

AnschlieBend werden die im Plasma generierten Ionen in Richtung des Analysators des
Massenspektrometers beschleunigt. Nachdem die Analyt-Ionen sowie die (unerwiinschten) Ionen
des Plasmas durch zwei Konen in das Hochvakuum iiberfiihrt wurden, wird der Ionen-Strom durch

eine lonenoptik gebiindelt und als feiner Strahl in Richtung des Massenspektrometers geleitet. Der
Tonen-Strahl aus der Ionenoptik wird direkt in das Quadrupol zur Ionentrennung geleitet. Im NI
Quadrupol werden die Ionen durch entsprechende Spannungssteuerung auf eine Spiralbahn gelenkt.

Der gewiinschte Effekt eines Massenspektrometers entsteht dadurch, dass zwei Spannungen so
eingestellt werden, dass es jeweils nur fiir eine Masse eine stabile Flugbahn mit mehreren
Umdrehungen gibt. Alle anderen Massen werden entweder in die Mitte der Quadrupol-Stibe
gezogen und dort abgeleitet oder sie verlassen die Spiralbahn nach auflen und werden direkt von der
Vakuumpumpe abgesaugt. Nur die Masse, fiir die gerade die richtigen Spannungs- und
Frequenzverhéltnisse angelegt sind, beschreibt eine stabile Spiralbahn, die am Detektor endet. Im
digitalen Teil des Detektors sind mehrere Dynoden in Reihe geschaltet und dienen als Detektor und

Verstirker in einem. Im analogen Teil fiir hohe Konzentrationen erfolgt eine Stromflussmessung,
die in einen Messwert umgewandelt wird.

Storungen:

Storungen konnen durch Isotope oder Molekiilionen gleicher Masse oder doppelt geladene Ionen
auftreten. Ein Teil der Stérungen kann durch eine vor dem Quadrupol eingebaute Reaktions- und

kollisionszelle beseitigt werden.

Anhang:

Lit.:

Anhang 1: Methodenvergleich ICP — ICP-MS
Sammelanhang S31.1: Gerdteparameter und

Standardzusammen-
setzung

Kurzanleitung ICPMS1.1



http://www.chemie.de/lexikon/Massenspektrometer.html

Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
Ni Niges ICP-MS NiNigesICPMS2.1 2

Analysengerite und Zubehor:

1ICAP RQ der Fa. Thermo Scientific

Zyklonmischkammer und Teflon-Zerstduber

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, fiir wéssrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber mit Probenzufiihrsystem PrepFAST 4DX P Fa. ESI Szintillationsgefa3e, 20 ml, Fa.
Sarstedt, Probenschleife:1,5ml loop

Rechner mit Software QTegra

100 pl, 1000 pl und 5000 ul Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipetten der Fa.
Eppendorf

100 und 250 ml-Messkolben aus Teflon/ PFA

2000 und 5000 ml-Messkolben aus Glas

Chemikalien:

Salpetersdure (HNO3),69% suprapur

Salzsdure ( HCI) 37% p.A.

ICAP Q/RQ TUNE solution

ICAP Q/Qnova CALIBRATION solution

Sc, Ge, Re, Rh: ICP- Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Losungen:

PrepFAST Rinse-Losung /Autosampler Rinse-Losung 1 und 2:

Ansatz der Spiilsdure (2% HNO3 und 0,5% HCI) fiir die drei Positionen =

100 ml HNO3 und 25ml HCl im 5 1- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in die
entsprechenden Gefédf3e einfiillen.

FAST Carrier-Losung:

Ansatz der Tragerlosung (2% HNO3) =

40 ml Salpetersdure (HNO3) im 2 I- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in das
entsprechende Gefa3 umfiillen.

PrepFAST Diluent/Carrier-Losung:

Ansatz der Verdiinnungslosung (0,5 % HNO3) =

10 ml Salpetersdure (HNO3) im 2 1- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in das
entsprechendes Gefdl3 umfiillen.

Interner Standard:

Ansatz einer Ausgangs- /Stammldsung (Sc 50 ppm, Ge 50 ppm, Re 5 ppm, Rh 5 ppm) =

5 ml Sc, 5 ml Ge, 0,5 ml Re, 0,5 ml Rh und 2 ml HNO3 im 100 ml PFA- Messkolben mit bidemin.
Wasser auffiillen.

Aus dieser Stammlosung eine 1:100 Verdiinnung in 2% HNOs;-Losung zum Messen herstellen
(mindestens 100 ml).




Element Form Geriit Methoden-Nr. Seite
Ni Niges ICP-MS NiNigesICPMS2.1 3
Eichung/Standards:
Stammldsungen:
Ni: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 1 g/l Ni

Cd, Co, Cr, Cu, Pb, Zn: ICP-Standard (Fa B. Kraft) = jeweils 1 g/

Mg: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 10 g/l

Standardl6sungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S31.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, angesetzt in 2 % HNO3 mit Zusatz von 10 ppm Mg, die

neben Ni auch andere Elemente enthalten (sieche Sammelanhang S31.1), verwendet:

Standards
Blank 0 pg/l N1
Wasser SM 1 0,5 pg/l Ni
Wasser SM2 1 png/l Ni
Wasser SM3 2 pg/l Ni
Wasser SM4 5 ng/l Ni
Wasser SM5 10 pg/l Ni
Wasser SM6 20 ng/l Ni
Kontrollstandard
K25MS
20 pg/l Ni
Methode: WasserSM-1
Element: Ni
Masse: 59,9308
Messbereich BG - OMG
[ng/l]: 0,024 - 100
Standards: Wasser SMO
Wasser SM1
Wasser SM2
Wasser SM3
Wasser SM4
Wasser SM5
Wasser SM6
Wasser SM7




Element Form

Gerit

Methoden-Nr. Seite

Ni Niges

ICP-MS

NiNigesICPMS2.1 4

Bemerkungen: | Kollisions/Reaktions-

zelle:

Gasfluss Hz: 0,5 ml
Gasfluss He: 4,5 ml

Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Gerédtekurzanleitung ICPMS1.1 beschrieben.
Die Gerdteparameter werden am ICP-MS-Gerdt durch Eingabe des jeweiligen Templates
(WasserSM-1) mit der hochsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S31.1

zusammengestellt.

Als Probengefdlle werden Szintillationsgefafle (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualititskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdtskontrollen (sieche Methodenbeschreibungen)
durchgefiihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfithrung"):

Qualitiitskontrolle Methode Durchfithrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K25MS; Messung nach der Eichung, alle 10 Proben
und nach jeder FEichungswiederholung; erlaubte
Abweichung 5 %

Wiederholungsmessung QWMI1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie

Standardmaterial QStM1.1 WasserSM1; erlaubte Abweichung 10 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Ni-Konzentrationen werden in die entsprechenden Datenblitter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Anhang Nr.| 1 fiir

Ni

Niges

ICP-MS

NiNigesICPMS2.1

Methodenvergleich zwischen ICP und ICP-MS:

Messung der Proben einer Wasser-Serie mit den beiden angegebenen Methoden

7,00
6,00
5,00
4,00
3,00
2,00

1,00

0,00 '
0

Methodenvergleich NiNigesICP14.1 -
NiNigesICPMS2.1

y=1,028x
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fir

Ni

Niges

ICP-MS

NiNigesICPMS2.1




Element Form Gerit

Methoden-Nr. Seite

Ni Niges ICP-MS

NiNigesICPMS4.1 1

Elementbestimmungsmethode:

Datum: 01.06.2019

NICKEL

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN2.2 | 0,012 0,035 [100 |
eeignet fur:

Boden

Humus

Pflanze DAN2.2

Wasser
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 17294-2

HFA D42.1.6.10

HFA-Code |D;5;3;1;2;-1;0;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelosung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem

Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimmenden Elemente ionisiert.
AnschlieBend werden die im Plasma generierten Ionen in Richtung des Analysators des

Massenspektrometers beschleunigt. Nachdem die Analyt-Ionen sowie die (unerwiinschten) Ionen
des Plasmas durch zwei Konen in das Hochvakuum iiberfiihrt wurden, wird der Ionen-Strom durch

eine lonenoptik gebiindelt und als feiner Strahl in Richtung des Massenspektrometers geleitet. Der
Tonen-Strahl aus der Ionenoptik wird direkt in das Quadrupol zur Ionentrennung geleitet. Im NI
Quadrupol werden die Ionen durch entsprechende Spannungssteuerung auf eine Spiralbahn gelenkt.

Der gewiinschte Effekt eines Massenspektrometers entsteht dadurch, dass zwei Spannungen so
eingestellt werden, dass es jeweils nur fiir eine Masse eine stabile Flugbahn mit mehreren
Umdrehungen gibt. Alle anderen Massen werden entweder in die Mitte der Quadrupol-Stibe
gezogen und dort abgeleitet oder sie verlassen die Spiralbahn nach auflen und werden direkt von der
Vakuumpumpe abgesaugt. Nur die Masse, fiir die gerade die richtigen Spannungs- und
Frequenzverhéltnisse angelegt sind, beschreibt eine stabile Spiralbahn, die am Detektor endet. Im
digitalen Teil des Detektors sind mehrere Dynoden in Reihe geschaltet und dienen als Detektor und

Verstirker in einem. Im analogen Teil fiir hohe Konzentrationen erfolgt eine Stromflussmessung,

die in einen Messwert umgewandelt wird.

Storungen:

Storungen konnen durch Isotope oder Molekiilionen gleicher Masse oder doppelt geladene Ionen
auftreten. Ein Teil der Stérungen kann durch eine vor dem Quadrupol eingebaute Reaktions- und

kollisionszelle beseitigt werden.

Anhang:

Lit.:

Anhangl: Methodenvergleich ICP — ICP-MS
Sammelanhang S32.1: Gerdteparameter und
Standardzusammen-

setzung
Kurzanleitung ICPMS1.1
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Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
Ni Niges ICP-MS NiNigesICPMS4.1 2

Analysengerite und Zubehor:

1ICAP RQ der Fa. Thermo Scientific

Zyklonmischkammer und Teflon-Zerstduber

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, fiir wéssrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber mit Probenzufiihrsystem PrepFAST 4DX P Fa. ESI Szintillationsgefa3e, 20 ml, Fa.
Sarstedt, Probenschleife:1,5ml loop

Rechner mit Software QTegra

100 pl, 1000 pl und 5000 ul Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipetten der Fa.
Eppendorf

100 und 250 ml-Messkolben aus Teflon/ PFA

2000 und 5000 ml-Messkolben aus Glas

Chemikalien:

Salpetersdure (HNO3),69% suprapur

Salzsdure ( HCI) 37% p.A.

ICAP Q/RQ TUNE solution

ICAP Q/Qnova CALIBRATION solution

Sc, Ge, Re, Rh: ICP- Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Losungen:

PrepFAST Rinse-Losung /Autosampler Rinse-Losung 1 und 2:

Ansatz der Spiilsdure (2% HNO3 und 0,5% HCI) fiir die drei Positionen =

100 ml HNO3 und 25ml HCl im 5 1- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in die
entsprechenden Gefédf3e einfiillen.

FAST Carrier-Losung:

Ansatz der Tragerlosung (2% HNO3) =

40 ml Salpetersdure (HNO3) im 2 1- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in das
entsprechende Gefa3 umfiillen.

PrepFAST Diluent/Carrier-Losung:

Ansatz der Verdiinnungslosung (0,5 % HNO3) =

10 ml Salpetersdure (HNO3) im 2 1- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in das
entsprechendes Gefdl3 umfiillen.

Interner Standard:

Ansatz einer Ausgangs- /Stammldsung (Sc 50 ppm, Ge 50 ppm, Re 5 ppm, Rh 5 ppm) =

5 ml Sc, 5 ml Ge, 0,5 ml Re, 0,5 ml Rh und 2 ml HNO3 im 100 ml PFA- Messkolben mit bidemin.
Wasser auffiillen.

Aus dieser Stammlosung eine 1:100 Verdiinnung in 2% HNOs;-Losung zum Messen herstellen
(mindestens 100 ml).




Cd, Co, Cr, Cu, Pb, Zn:

Mg:

Standardl6sungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S32.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

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

ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 10 g/l

Es werden folgende Standardlosungen, angesetzt in 0,5 % HNO; mit Zusatz von 5 ppm Mg, die

neben Ni auch andere Elemente enthalten (sieche Sammelanhang S32.1), verwendet:

Standards
Blank 0 pg/l N1
DAN SM1 0,5 pg/l Ni
DAN SM2 1 pg/l Ni
DAN SM3 2 ng/l Ni
DAN SM4 5 pg/l Ni
DAN SM5 10 pg/l Ni
DAN SM6 20 ng/l Ni
Kontrollstandard
K26MS
10 pg/l Ni
Methode: DANSM-1
Element: Ni
Masse: 59,9308
Messbereich BG - OMG
[ng/l]: 0,070 - 200
Standards: DAN SMO
DAN SM1
DAN SM2
DAN SM3
DAN SM4
DAN SM5
DAN SM6
DAN SM7

Element Form Geriit Methoden-Nr. Seite
Ni Niges ICP-MS NiNigesICPMS4.1 3
Eichung/Standards:
Stammldsungen:
Ni: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 1 g/l Ni




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
Ni Niges ICP-MS NiNigesICPMS4.1 4
Bemerkungen: | Kollisions/Reaktions-
zelle:

Gasfluss Hz: 0,5 ml
Gasfluss He: 4,5 ml

Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Gerédtekurzanleitung ICPMS1.1 beschrieben.

Die Aufschlusslosungen werden 1:2 verdiinnt.

Die Gerdteparameter werden am ICP-MS-Gerit durch Eingabe des jeweiligen Templates (DANSM-
1) mit der hochsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S32.1

zusammengestellt.

Als Probengefédlle werden Szintillationsgefafle (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualititskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdtskontrollen (sieche Methodenbeschreibungen)
durchgefiihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfithrung"):

Qualititskontrolle Methode

Durchfithrung

Kontrollstandard

QKSt.1.1

K26MS; Messung nach der Eichung, alle 10 Proben
und nach jeder FEichungswiederholung; erlaubte
Abweichung 5 %

Wiederholungsmessung QWMI1.2

Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie

Standardmaterial

QStM1.1

NHARZ; erlaubte Abweichung 10 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Ni-Konzentrationen werden in die entsprechenden Datenblitter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Anhang Nr.| 1 fiir Ni Niges ICP-MS NiNigesICPMS4.1

Methodenvergleich zwischen ICP und ICP-MS:

Messung der Proben einer Pflanzen-Druckaufschluss-Serie mit den beiden angegebenen Methoden

Methodenvergleich NiNigesICP14.1 -
NiNigesISPMS4.1 (ug/l)

18

14 pa

12
f y =1,0225x

0,000 5,000 10,000 15,000 20,000

s

o N




Anhang Nr.

fir
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Element Form Geriit Methoden-Nr. Seite
P Pges ICP(sim) PPgesICP19.2 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.01.2019
PHOSPHOR
Untersuchungsmethode NG BG OMG
[OAKW2.1, ODAKWEG3.1 1 0,003 | 001 | 20 |

eeignet fiir:
Boden OAKW2.1, OAKWEG3.1
Humus OAKW2.1
Pflanze
Wasser
Methodenverweise:
Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D44.1.6.1
HFA-Code | D;4;2;2;1;-1;0 (178.284 nm, axial)

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probeldsung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem

Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch

werden die zu bestimmenden Elemente in einen

angeregten atomaren Zustand Uberfiihrt und emittieren Licht spezifischer Wellenldngen. Das emit-
tierte Licht wird iiber ein Prisma und ein Gitter spektral zerlegt, und die Intensitit des Lichtes bei

den elementspezifischen Wellenldngen der zu

Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intensititen bei Probe- und Standardlésungen

bestimmenden Elemente mit einer speziellen

kann auf die Elementkonzentrationen in der Probeldsung geschlossen werden.

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinfliisse werden durch Setzen von 2 Untergrund-

korrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch Linien anderer Elemente) ausgeglichen.

Kurzanleitung ICP6.1

Anhang: Lit.:

Sammelanhang S33.1: Gerdteparameter und Nolte: ICP Emissionsspektroskopie fiir
Standardzusammen- Praktiker; Weinheim, 2002
setzung Montaser, Golightly: Inductively Coupled

Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Weinheim, 1987




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
P Pges ICP(sim) PPgesICP19.2 2

Analysengerite und Zubehor:

1CAP 6500 der Fa. Thermo Fisher mit axialer und radialer Plasmabetrachtung (DUO-Option)
Standard-Injektorrohr 2 mm, fiir wéssrige und salpetersaure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac mit Probenrack fiir 60 Positionen flir Hauptelemente, bzw. 21
Positionen fiir Schwermetalle

PP-Rohrchen Natur, 12 ml, Fa. Greiner bio-one

Szintillationsgefafie, 20 ml, Fa. Sarstedt

Laminar Flow Box FBS der Fa. Spetec, fiir Probengeber (zur Verhinderung von Staubeintrag in die
Probengefille)

Rechner mit Software QTEGRA

5000 ml Varipette, sowie 250 ul, 500 pl und 1000 pl Pipetten der Fa. Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Mischfitting (Fa. Thermo Fisher) zur zur gleichmissigen Vermischung von Probelésung und
internem Standard

Dilutor der Fa. Hamilton

Chemikalien:

Salpetersdure (HNO3), 65 %, p.a.
Y, AAS-Standard Yttrium 1 g/l Y (Fa B. Kraft)

Losungen:

Spiilsdure: 30 ml 65 %. HNO; p.a. werden mit HyO demin. auf 1 | aufgefiillt.

Interner Standard: 10 ml Yttriumldsung werden in einen 1 1 Glaskolben gegeben, mit 30 ml
65 %. HNO; p.a. versetzt und mit H,O demin. bis zur Eichmarke
aufgefiillt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

P: ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => 10 g/l P

As, Ba, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn:
ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Al Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, S, Ti:
ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => jeweils 10 g/l

Standardlosungen:

Im folgenden wird nur die Herstellung der P-Standardlosungen beschrieben. Die Zugaben aller
anderen FElemente, die sich auch in den beschriebenen Losungen befinden, werden im
Sammelanhang S33.1 beschrieben.

Standardlosung KW 1:  In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,25 ml des 10 g/l P enthaltenden




Element Form

Gerit Methoden-Nr. Seite

P Pges

ICP(sim) PPgesICP19.2 3

Standardlosung KW 2:

Standardlésung KW 3:

Standardlosung KW 4:

Standardlosung KW 5:

ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang S$33.7), mit 7,5 ml der 65
%igen HNO; p.a. versetzt und mit HO bidemin. aufgefiillt.

=> 50 pg/l Cd, Co, Cr, Cu und Ni, 200 pg/l Pb und Zn, 2 mg/l Mn, Na, S
und Ti, 5 mg/l Fe, K und Mg, 10 mg/l P, 20 mg/l Ca und 200 mg/l Al.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,200 ml des 10 g/l P enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang S33.7), mit 7,5 ml der 65 %igen
HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 100 pg/l Cd, Co, Cr, Cu und Ni, 500 pg/l Pb und Zn, 1 mg/l Ti,
2 mg/l Ba und Mg, 8 mg/l P, 10 mg/l Fe, Mn und Na, 50 mg/l Ca und K
und 100 mg/l Al.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,150 ml des 10 g/l P enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang S$33.7), mit 7,5 ml der 65 %igen
HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 200 pg/l Cd, Co, Cr, Cu und Ni, 1000 ug/l Pb und Zn, 0,5 mg/l Al
und Ca, 1 mg/l Mn, 5 mg/l Ti, 6 mg/l P, 8 mg/l Na, 10 mg/l K und Mg,
200 mg/1 Fe.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,100 ml des 10 g/l P enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang §33.7), mit 7,5 ml der 65 %igen
HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 400 pg/l Co, Cr, Cu und Ni, 2000 pg/l Pb und Zn, 4 mg/l Na und P, 5
mg/l S, 10 mg/l Ca und Ti, 20 mg/l K, Mg und Mn, 50 mg/1 Al, 100 mg/1,
Ca.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,050 ml des 10 g/l P enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang S33.7), mit 7,5 ml der 65 %igen
HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 1000 pg/l Cu und Ni, 4000 pg/l Pb und Zn, 2 mg/l K und P, 5 mg/l Mn, 6 mg/l Na, 10 mg/l Al

und S, 50 mg/l Fe und Mg, 100 mg/I Ca.




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
P Pges ICP(sim) PPgesICP19.2 4

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardlosungen, die neben P auch andere Elemente enthalten (siehe Sam-
melanhang S33.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 mg/l P
KW 1 10,0 mg/1 P
KW 2 8,0 mg/l P
KW 3 6,0 mg/l P
KW 4 4,0 mg/l P
KW 5 2,0 mg/l P
Kontrollstandard
K24 10,0 mg/l P

Methode:| OAKW?2.1Boden
OAKW2.1Humus
OAKWEGS3.1Boden

Element: P
Wellenldnge: 178.284

Plasma- axial

beobachtung:
Messbereich 0,5-1000

[mg/1]:

Standards: Blank

KW 1

KW 2

KW 3

KW 4

KW 5

Bemerkungen: | Fensterweite: 20
Pixelbreite: 2
Pixelhohe: 2

Untergrund-
Korrektur:

Pos. links: fixed
Pos. rechts: fixed

Zur Herstellung der Blank-Losung werden 7,5 ml der 65 %igen HNOj; p.a. in einen 250 ml PFA-
Kolben gegeben und mit H,O bidemin. aufgefiillt.




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
P Pges ICP(sim) PPgesICP19.2 5
Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Gerdtekurzanleitung ICP6.1 beschrieben.

Die Geriteparameter werden am ICP-Gerét durch Eingabe des jeweiligen Methodennamens mit der
hochsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S33.1 zusammengestellt.

Als Probengefdfe werden siduregespiilte Szintillationsgefdfle (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualititskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétskontrollen (siche Methodenbeschreibungen)
durchgefiihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung"):

Qualititskontrolle Methode Durchfithrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach der Eichung, alle 24 Proben und
nach  jeder  Eichungswiederholung;  erlaubte
Abweichung 5 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie

Standardmaterial QStM1.1 Fir Standards ISE974, ISE974 Losung, BZE-SAC,
NFVH; erlaubte Abweichung 10%

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen P-Konzentrationen werden in die entsprechenden Datenblitter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Element

Form

Gerit

Methoden-Nr.

Seite

P

Pges

ICP(sim)

PPgesICP19.2




Element

Form Gerat

Methoden-Nr.

Seite

P

Pges ICP(sim)

PPgesIiCP20.1

Elementbestimmungsmethode:

Datum: 01.05.2014

PHOSPHOR
Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULL, ANULLIC, EXT1:2H201.1, GBL1.1, DAN1.1, DAN2.2 | 0,003 0,011 2§

geeignet fur:

Boden EXT1:2H201.1, GBL1.1, DAN1.1
Humus DAN1.1, DAN2.2

Pflanze DAN1.1, DAN2.2

Wasser ANULL, ANULLIC
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D44.1.4.1, D44.1.5.1 und D44.1.6.1
HFA-Code|D4;1;2;-1;-1;0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieren Licht speeifigéellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitter spektraleggriund die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intemsithei Probe- und Standardiésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden.

Storungen:

P

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetn 2
Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch aindarer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang:

Anhang 1: Geréatevergleich iCAP 7400 mit |
Advantage
Sammelanhang S24.1: Gerateparameter ur

Kurzanleitung ICP5.1

risolte: ICP Emissionsspektroskopie fur Praktiker;
Weinheim, 2002
dontaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas

Standardzusammen- |in Analytical Atomic Spectrometry;
setzung Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
P Pges ICP(sim) PPgesiCP20.1 2

Analysengerate und Zubehor:

iICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstdubergasstrom eingebauter Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Rechner mit Software iTeva

Varipette 10-100 pl, Varipette 100-1000 pl, Varipette 500-5000 pl sowie 2580Qlul und
1000 pl Pipetten der Fa. Eppendorf

1000 ml und 2000 ml-Messkolben aus Glas

Chemikalien:
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
LOosungen:

Spulsaure: 150 ml 65 %. HN@.a. werden mit b0 demin. auf 5 | aufgefllt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

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

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

Standardlésungen: P

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S24.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neben P auch andere Elemeiten gstbhe Sam-
melanhandg24.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 mg/l P
HE 1 20,0 mg/l P
HE 2 10,0 mg/l P
HE 3 5,0 mg/l P
HE 4 0,5mg/l P
HE 5 2,5mg/l P
HE 6 1,0 mg/l P




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
P Pges ICP(sim) PPgesiCP20.1 3

Kontrollstandard

K1 10,0 mg/l P
Methode] ANULL ANULL
ANULLIC ANULLIC
EXT1:2H201.1 |EXT1:2H201.1
GBL1.1 GBL1.1

DAN1.1Pflanze |DAN1.1Pflanze

DAN2.2Pflanze |DAN2.2Pflanze

DAN1.1Humus |DAN1.1Humus

DAN2.2Humus | DANZ2.2Humus

DAN1.1Boden |DAN1.1Boden

Element P P
Wellenlange 178.284 178.284

Messbereich [mg/l] BG-0,5 0,5 - OMG
Standards: Blank Blank

HE 6 HE 1

HE 2

HE 3

HE 4

HE 5

HE 6

Bemerkungen:Fensterweite: 20Fensterweite: 20

Pixelbreite: 3 |Pixelbreite: 3

Pixelhohe: 5 | Pixelhohe: 5

Untergrund- Untergrund-
Korrektur: Korrektur:

Pos. links: 5 | Pos. links: 5
Pixelanzahl: 2 |Pixelanzahl: 2
Pos. rechts:  1bPos. rechts: 1
Pixelanzahl: 2 |Pixelanzahl: 2

|'U

UT

Der Blank, die Standards und der Kontrollstandard werden in 2 %-igeg HR®OmI HNQG 65 %,
p.a. in 1000 ml) in 1 Liter Glaskolben angesetzt.

Durchfiihrunag:

Die Durchfihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerét durch Eingabevagiigen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S24.1 zusammengestellt.

Wassrige Proben werden vor dem Messen mit 180 ul4#dé0z. pro 6 ml Probe versetzt.

Achtung: Wegen der Saurezugabe bei wassrigen Proben betragt der Verdiinnungsfaktor 1,03.
Werden Proben verdinnt, missen die durch die zusatzliche Sdurezugabe tegrander
Verdunnungsfaktoren beachtet werden.




Element Form

Gerat

Methoden-Nr. Seite

P Pges

ICP(sim)

PPgesIiCP20.1

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

ing;

Serie

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der Eichung, alle 24
Proben und nach jeder Eichungswiederholl
erlaubte Abweichung 3 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq
Al-Bilanz QAIB1.1 Siehe Methodenbeschreibung
lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB1.2 Siehe Methodenbeschreibung
IBW
lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB2.1 Siehe Methodenbeschreibung
NFV
lonenbilanz EU QIBEU1.1 | Siehe Methodenbeschreibung
Leitfahigkeitshilanz EU QLFEU1.1| Siehe Methodenbeschreibung
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird der Standard Wasser HE1

mitgemessen; erlaubte Abweichung 5 %

Bei Pflanzenproben: Standard NHARZ, erlaubte
Abweichung 10 %

Bei Humusproben: Standard NFVH, erlaubte
Abweichung 10 %

Bei Bodenproben: Solling15-35, erlaubte

Abweichung 10%

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen P-Konzentrationen werden in die entsprechenden Diztieebigetragen, bsz
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Anhang Nr.| 1 far P Pges ICP(sim) PPgesICP20.1

Methodenvergleich ICP Iris Advantage mit iCAP 7400

Darstellung einer Vergleichsmessung der Methode PPgesICP7.3 unbiedebeschriebenen
Methode an der Wasserserie 2013W078:

Phosphor

Iris Advantage (ppm)
N w

Y

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4
ICAP7400 (ppm)




Anhang Nr.

far

Pges

ICP(sim)

PPgesICP20.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
P Pges ICP(sim) PPgesiCP22.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.08.2014

PHOSPHOR

Untersuchungsmethode NG BG OMG

OAKW1.1, OAKW1.2, OAKW2.1, OAKWEGZ2.1, OAKWEG2.2,
OAKWEG3.1 0,004 | 0,013 25

geeignet fur:
Boden OAKW2.1, OAKWEG2.1, OAKWEG2.2, OAKWEG3.1
Humus OAKW1.1, OAKW1.2, OAKW2.1

Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D44.1.6.1
HFA-Code|D;4;1;2;-1;-1;0;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfiihrt und emittieren Licht speeifigéellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitter spektraleggriund die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intemsithei Probe- und Standardiésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden.

P

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetn 2
Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch aindarer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Sammelanhang S26.1: Gerateparameter urjdNdlte: ICP Emissionsspektroskopie fur Praktiker;
Standardzusammen- | Weinheim, 2002
setzung Montaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas

Kurzanleitung ICP5.1 in Analytical Atomic Spectrometry;

Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
P Pges ICP(sim) PPgesiCP22.1 2

Analysengerate und Zubehor:

iICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstdubergasstrom eingebauten Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und salpetersaure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Szintillationsgefalie, 20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

100 ul, 1000 pl und 5000 pl Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipettem.der F
Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Salzsaure (HCI), 25 %, p.a.

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

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

P: ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => 10 g/l P

As, Ba, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn:
ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

|'U

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, S, Ti:
ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => jeweils 10 g/l

Standardldésungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S26.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldésungen, die neben P auch andere Elemeiten gstbhe Sam-
melanhandg26.1), verwendet:



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

P Pges ICP(sim) PPgesiCP22.1 3
Standards

KW 0 0,0 mg/l P

KW 1 1,0 mg/l P

KW 2 2,0 mg/l P

KW 3 4,0 mg/l P

KW 4 6,0 mg/l P

KW 5 8,0 mg/l P

KW 6 10,0 mg/l P

KW 7 15,0 mg/l P

KW 8 20,0 mg/l P

Kontrollstandard

K24 10,0 mg/l P

Methode] OAKW?2.1Boden
OAKWEG2.1Boden
OAKWEG2.2Boden
OAKWEGS.1Boden
OAKW1.1Humus
OAKW1.2Humus
OAKW2.1Humus
Element P
Wellenlange 178.284

Messbereich [mg/l]: BG — OMG
Standards: Blank
KW 1
KW 2
KW 3
KW 4
KW 5
KW 6
KW 7
KW 8
Bemerkungen:Fensterweite: 21
Pixelbreite: 3

Pixelhdhe: 5
Untergrund-
Korrektur:

Pos. links: 1

Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 20
Pixelanzahl: 2

Zur Herstellung der Blindlésung, der Standards und des Kontrollstandarderw@80 ml der

|'U

25 %igen HCI p.a. und 10 ml der 65 %igen HN\®a. in einen 250 ml PFA-Kolben gegeben und

mit H,O bidemin. aufgefullt.



Element Form

Gerat Methoden-Nr. Seite

P Pges

ICP(sim) PPgesICP22.1 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch EingabevaEiBgen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S26.1 zusamhtengeste

Als Probengefalie werden sauregespilte SzintillationsgefalRe (20 ml, Fedtpaestvendet.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)

durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle

Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard

QKSt.1.1 K24; Messung nach der Eichung, alle 15 Probe
nach  jeder Eichungswiederholung; erlay
Abweichung 3 %

n und
bte

Wiederholungsmessung

QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq

Serie

Standardmaterial

QStM1.1 Fur Standards ISE974, ISE974L6sung, BZE

-SAC,

NFVH; erlaubte Abweichung 10 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen P-Konzentrationen werden in die entsprechenden Dizteebigetragen, bzw.

mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.

|'U



Element Form Geriit Methoden-Nr. Lapis alt  Seite

P PO4 SKALAR PPO4CFC3.1 - 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 1.07.2012
Phosphat

Untersuchungsmethode NG BG OMG
I | [ (005 [ 15 |

eeignet flr:

Boden Bray-Extrakt

Humus EXTH20

Pflanze

Wasser ANULL

Methodenverweise:
Norm -
HFA D44.2.4.5

HFA-Code |9;2;-1;3;2;8

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:
Grundlage der Methode ist die Molybdinblau-Reaktion.
Ammoniumheptamolybdat reagiert in stark salpetersaurer Losung mit ortho-Phosphat zum bei
hoherer Konzentration gelb ausfallenden Dodecamolybdophosphat:

Mo,0,,% + 4 H,0 —— >7MoO,” +8H"

PO, > +12Mo0O, > +24H" -  [P(Mo;,04)]> + 12 H,0
Mit Ascorbinsdure als Reduktionsmittel bildet sich aus dem Dodecamolybdophosphat ein
Mo(V)/Mo(VI)-Mischkomplex unbekannter Zusammensetzung, der blau geférbt ist.

[P(M012040)]3' > Molybdéanblau-Komplex

Ascorbinséure

Durch einen schnellen Zusatz von Arsenit und Citrat wird zum einen der blaue Farbkomplex P
stabilisiert und zum anderen durch Molybdat-Komplexierung eine Reaktion von weiterem ortho-
Phosphat, das aus labilen org. Verbindungen oder aus Polyphosphaten freigestetzt wird, verhindert.
Das Spektrum des gebildeten Farbkomplexes ist in Anhang 1 abgebildet. Der Aufbau der Cont.-
Flow-Reaktionseinheit ist im Anhang 2 abgebildet. Die Messung erfolgt bei 700 nm.

Storungen:
Die Intensitit der Blaufarbung ist stark abhingig vom pH, von der lonenstirke und den Redox-Be-

dingungen der Losung. Deshalb muf3 bei konstanter Sdure- und Reduktionsmittel-Konzentration
gemessen werden. Dies ist bei Verdiinnungen zu beriicksichtigen.

Bei gefiarbten Humusextrakten muss parallel der Blindwert der gefarbten Losung gemessen werden.
Dies geschieht in einem Parallel-Kanal, bei dem anstelle des Molybdat-Reagenzes Wasser und des
Citrat-Arsenit-Reagenzes nur Citrat zugesetzt werden.

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Spektrum des Farbkomplexes Dick, W.A., Tabatabai, M.A.: J. Environm.

Anhang 2: Cont.-Flow-Fluf3diagramm Qual. 6, 1977, S. 31 ff

Kurzanleitung SKALAR 1.5 Murphy, J., Riley, P.: Anal. Chim. Acta 27,
1962, S. 31 ff
Lange, B., Vejdelek, Z.J.: Photometrische
Analyse, Verlag Chemie 1980, S.375 ff




Element Form Geriit Methoden-Nr. Lapis alt  Seite
P PO4 SKALAR PPO4CFC3.1 - 2

Analysengerite und Zubehor:

4-Kanal-Continuous-Flow-System SAN PLUS mit automatischem Probennehmer SA1070, online-
Dilutor und Systemkontroller, Fa. Skalar

Chemikalien:

Blaue Tinte der Firma Pelikan Nr. 4001 als Primerlosung
FFD 6 (Schmiermittel)

Ascorbinsédure: CsHgOs
Ammoniumheptamolybdattetrahydrat: (NH4)gMo,024* 4 H,O
Tri-Natriumecitratdihydrat: CgH¢Na;O, * 2 H,O
Natriumarsenit-Lsg (0,05m): NaAsO,

Essigsdure: CH;COOH

Trichloressigsdure: C,bHCL;0,

Nartiumhydroxid: NaOH als Spiillosung 1 mol/l
Phosphat-Standardlosung

Losungen fiir Phosphat und Phosphat- Blindwert:

1. ReagenzlOsungen:

I (Ascorbinsdure-Lsg): in einem 500ml Kolben werden §8,8g Asorbinsdure und 4l1g
Trichloressigsdure eingewogen und mit H,O demin auf 500 ml aufgefiillt. Vor
der Messung mit 500 pl FFD 6 versetzen.

II (Ammoniummolybdat-Lsg): in einem 500ml Kolben werden 6,2 g Ammoniummolydat
eingewogen und mit H,O demin auf 500 ml aufgefiillt mit 500ul FFD 6
versetzten.

III (Arsenit-Lsg): 7g Natriumcitrat in eine 500ml Kolben einwiegen mit 400 ml Natriumarsenit- P
Lsg. l6sen, 12,5ml Essigsdure zusetzten und mit Natriumarsenit-Lsg. auf 500 ——
ml auffiillen.

IV (H,O demin-Lsg): einem 500 ml Kolben mit H,O demin auf 500 ml aufgefiillt mit 500 pl FFD
6 versetzen.

V (Essigsdure-Lsg): 12,5 ml Essigsdure in einen 500 ml Kolben mit H,O demin versetzen und
dann 500 pl FFD 6 zusetzen.

Primer Losung: 12 ml blaue Tinte der Firma Pelikan mit 240 ml H,O demin mischen

Haltbarkeit der verschiedenen Losungen:

Reagenz: Haltbarkeit Bemerkungen
offen geschlossen
(am Gerit) im Kiihlschrank

1 1 Tag /

11 2 Woche /

111 4 Woche / Achtung! Giftig!
v 1 Woche /

\Y 4 Woche /




Element Form Geriit Methoden-Nr. Lapis alt  Seite

P PO4 SKALAR PPO4CFC3.1 - 3
Eichung/Standards:
Stammldsungen:
POy: Phosphat-Standardldsung 1000mg/l1 PO4*
=1 g PO,/
Haltbarkeit:

geschlossen im Kiihlschrank: ein halbes Jahr.

Standards:

Die Standards werden mit H,O demin angesetzt. Die Standards aus den Stammldsungen sollten fiir
jede Serie frisch, mindestens jedoch nach einer Woche neu angesetzt werden. Die Aufbewahrung
erfolgt in den Messkolben.

Einzelbestimmung: Einzelbestimmung:
_hohe niedrige
Standardreihe Standardreihe
1 -15 mg/l 0,05 -1 mg/1
Sl: 0 mg/l PO4 Sl: 0 mg/l1 PO4
S2: 1,00 mg/1 PO4 S2: 0,05 mg/1 PO4
S3: 2,50 mg/l1 PO4 S3: 0,10 mg/1 PO4
S4: 5,00 mg/l PO4 S4: 0,02 mg/1 PO4
S5: 7,50 mg/1 PO4 S5: 0,04 mg/1 PO4
S6: 10,0 mg/l PO4 S6: 0,06 mg/1 PO4
S7: 12,5 mg/l PO4 S7: 0,08 mg/1 PO4
S8: 15,0 mg/l PO4 S8: 1,00 mg/1 PO4
Kontrollstandards
KSK1 hoch: 8,0 mg/l PO4
KSK1 niedrig: 0,7 mg/l PO4

Die Eichung des Gerites fiir die Messung erfolgt wie in der Gerdtekurzanleitung SKALAR1.5 be-
schrieben. Losungen mit niedriger Konz. werden mit der niedrigen Standardreihe, Proben mit hoher
Konzentration mit der hohen Standardreihe gemessen. Die Auswertung erfolgt bei der niedrigen
Standardreihe linear und bei der hohen Standardreihe quadratisch.

Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Gerétekurzanleitung SKALARI.5 beschrieben.

Wartung:

Spiilen:
Bei den Analysenldufen wird als Spiillosung H,O demin mit 1 ml/l FFD 6 verwendet. Nach

langeren Stillstandszeiten und vor einer neuen Analysen-Serie sollte das System mit 1 Mol NaOH
gespiilt werden, um Molybdéinblau-Ausfallungen herauszulosen.




Element Form Geriit Methoden-Nr. Lapis alt  Seite
P PO4 SKALAR PPO4CFC3.1 - 4

Qualititskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdtskontrollen (sieche Methodenbeschreibungen)
durchgefiihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung"):

Qualititskontrolle Methode | Durchfiihrung

Basislinienkontrolle QBL2.1 Lineare Basislinienkorrektur durch Messen der Hohe
der Basislinie am Anfang, nach jeweils 15 Proben und
am Ende eines Laufs

Driftkontrolle QDK2.1 lineare Driftkontrolle mit 2 Drift-Standards (1. DRIFT
IGNORE, 2. DRIFT), nach der Kalibrierung, nach
jedem Kontrollstandardblock und am Ende eines
Laufes mit dem jeweils hochsten Standard der
Eichreihe, die Messung von DRIFT IGNORE wird in
die Berechnung der Drift nicht mit einbezogen

Eichkurvenkontrolle QEK1.2 Quadratische Anpassung der Eichkurve;
Bestimmtheitsmalf3 >0,995

Kontrollstandard QKStl.1 KSK1 (8,00 mg/l), KSK2 (0,7 mg/l ) Messung nach
der Eichung, alle 15 Proben; erlaubte Abweichung 5
%

Wiederholungsmessungen QWMI1.2 |Ca.5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie

Auswertung/Datendokumentation:

Die PO4-Konzentrationen konnen nicht direkt aus der Gerétedatei iibernommen werden, sondern
miissen mit Hilfe einer Excel-Auswertung aus den Rohdaten ermittelt werden. Bei Verwendung des
Blinwertkanals miissen zundchst die Roh-Extinktionen des Blindwertkanals von denen des P
Messwertkanals abgezogen und dann mit Hilfe einer Eichkurve aus den Standard-Messdaten in
Excel ausgewertet werden. Die so ermittelten PO4-P-Konzentrationen sind in die entsprechenden
Datenlisten bzw. direkt ins Laborinformations- und Management System LIMS einzutragen.




Anhang Nr.| 1 fiir

Spektrum des Farbstoffes

PO4

SKALAR

PPO4CFC3.1




Anhang Nr.| 2 fiir P PO4 SKALAR PPO4CFC3.1
Aufbau der Reaktionseinheit zur PO -Bestimmung
a. Messkanal:
Il Na-Citrat-Arsenit 0,80 50W p
rot/rot ‘
N
§ 5W
\
Il Ammoniummolybdat |
oran/gelb 0,16 |
N
§ 5W
N

Luft schw/schw 0,32

| Ascorbin-Lsg. 0,80

rot/rot

Probe orange/weit 0.23

P: Photometer 700 nm , Kiivette 50 mm

60 Windungen

Probenehmer SA1070 (Skalar)

Spiilstation Probenehmer: Zul.: rot/rot, Abl.: rot/rot

Proben/Wasch-Verhéltnis: 30 s Probe/ 45 s Wasch

Proben/Std: 48




Anhang Nr.| 2 fiir P PO4 SKALAR PPO4CFC3.1

b. Blindkanal:
V Essigsaure 0,80 60W P
rot/rot ‘
N
N sw
\
IV H20 demin |
oran/gelb 0.16 |
N
N 5w
N\

Luft schw/schw 0,32

| Ascorbin-Lsg. 0,80
rot/rot

Probe orange/weil} 028 |

P: Photometer 700 nm , Kiivette 50 mm

60 Windungen

Probenehmer SA1070 (Skalar)

Spiilstation Probenehmer: Zul.: rot/rot, Abl.: rot/rot

Proben/Wasch-Verhéltnis: 30 s Probe/ 45 s Wasch

Proben/Std: 48

¢. Kopplung mit Blindkanal:

4 orange/

: —>» PO 4" Kanal \
weil}

— zu

Prob h
vom Probennehmer orange/ — > p04_ Blind- Kanal

weil

orange/
\_ orange —>» Abfluss )




Anhang Nr.

fiir

PO4

SKALAR

PPO4CFC3.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite

P POy IC PPO41C2.3 - 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 1.6.2014
PHOSPHAT

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULLIC | 0,018] 0,060 5,0]
geeignet fur:
Boden GBL1.1, EXT12H201.1
Humus
Pflanze

Wasser ANULLIC

Methodenverweise:

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

HFA-Code | 0714102

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Bei der lonenchromatographie werden zunachst die Anionen Uber eine Abstadste getrennt,
und anschliel3end Uber eine Leitfahigkeitsmessung detektiert und quamtiiie Trennung der
Anionen erfolgt durch lonenaustausch zwischen einer stationdren Phaseamahabilen Phase.
Die stationére Phase in der Austauschersaule besteht in diaerageinem Polyvinylalkohol mit
quartaren Ammoniumgruppen als funktionellen Gruppen, an die entsprechendeoGayeaye-
bunden sind. Diese kénnen gegen die zu trennenden lonen der Probelésung, diobileiEmse
eingespritzt wird, ausgetauscht werden. Der Austauschprozess jetiés lon durch ein entspre-
chendes lonenaustauschgleichgewicht charakterisiert, das did\/gyteivischen mobiler und sta-
tionarer Phase bestimmt. Die verschiedenen ionischen KomponentenreimemRndern deshalb
aufgrund ihrer unterschiedlichen Affinitat zur stationaren Phasesghiedlich schnell durch die
Saule und werden so getrennt. Als Eluent (= mobile Phase) wirdetmer Natriumcarbonat/
Hydrogencarbonatldsung verwendet. Wegen der hohen Grundleitfahigkeit des Eluemteor wer
Leitfahigkeitsdetektion ein sogenannter Supressor zwischengesctiaitdurch Austausch der NJ:-)_
lonen gegen Protonen das stark leitende Natriumhydrogencarbonat in nig aesoziierte
Kohlensdure, und die Natriumsalze der zu bestimmenden Anionen in der&nlestande
Mineralsduren umwandelt. Zusétzlich wird durch einen-SGppressor der G&Peak minimiert.
Diese stark leitenden Mineralsduren der zu bestimmenden Anionennwszte empfindlich in
einer Leitfahigkeitsmesszelle detektiert. Uber eine Integratler Peakfliche des gemessenen
Leitfahigkeitspeaks kann auf die Konzentration des jeweiligen Aniesshipssen werden. Zur
genaueren Erfassung des niedrigen Messbereichs wird das Anionen-igraman doppelt
aufgenommen, und mit unterschiedlichen Eichkurven fir den hohen Messbereich netdgen
Messbereich (unterschiedliche quadratische Gleichungen) ausgevierdém 2-Kanal-System
werden An- und Kationen parallel bestimmt.

Stérungen:
Huminstoffe kdnnen durch Adsorption auf der Anionensaule die TrenneigenscHafteddule

verandern. Weitere Stérungen: siehe Geréatekurzanleitung IC2.2

Anhang: Lit.:

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

Sammelanhang S17.4: Grundeichung + Gjerde, D.T.; Fritz, J.S. lon Chromatography
Gerateparameter 2nd Edition, Hichtig Verlag, 1987
Geratekurzanleitung 1C2.2




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
P POy IC PPO4IC2.3 - 2

Analysengerate und Zubehor:

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

2 IC-Pumpen 818

2 Leitfahigkeitsdetektoren 819

IC-Separation-Center 820 mit Saulenofen und Suppressor
IC-Liquid-Handling-Einheit 833

2 Pulsationsdampfer

IC-Eluent-Degaser 837

COp-Suppressor 853

IC-Probengeber 838

Probenréhrchen mit Durchstichdeckel

Saulen:

a. Anionen-Saule: Metrosep A Supp 5 -100 mit Vorsaule Metrosep A Supp 4/5
b. Kationen-Saule: Metrosep C3 -250 mit Vorsaule Metrosep 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&€ O3
Schwefelsaure, ¥$Qy konz.

Losungen; P

Eluent-Anionen: In einem 2 |-Messkolben werden 0,678 gCla ,sowie 0,084 g N&#COs
eingewogen und mit #0 demin. reinst auf 2 | aufgefullt.
Suppressor-Losung: a. 1 Litep®l demin. reinst werden mit 3 mb8Q; konz. und 2,52 g
Oxalséaure versetzt.
b. HO demin. reinst

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

1 g/l PQ: 1 g/l Phosphat als Kaliumhydrogensulfat =>1 g/kPO

Stammldsung I: Je 1 ml GONOs-, 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,, PG, und 0,005 g/l CI, F
Haltbarkeit:
Die Stammldsung | ist ca. 1 Monat geschlossen im Kuhlschrank haltbar.



Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
P POy IC PPO4IC2.3 - 3

Kontrollstandards

K1IC: 1,954 mg/l PGP
K2IC: 0,0814 ng/l PCs-P

Das Gerat wird durch eine aufwendige Grundeichung (siehe Sammelg®hadg mit insgesamt

19 Standards fur 2 Eichbereiche geeicht. Die Standards fur den nieltggsbereich werden mit
der Stammlésung | und fir den hohen Messbereich mit den 1 g/l-LoésungesstakirgDiese
Grundeichung wird durch die Kontrollstandards K1IC und K2IC vor jeder Mesgepgift. Bei
Abweichungen von mehr als 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC) muss die Urdséichgie zu hohe
Abweichung gefunden und abgestellt werden, oder eine neue Grundeichung durchgefihrt werden

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung IC2.2 besaohriebe

Qualitatskontrolle:
Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt1.1 K1IC (1,954 mg/l P), K2IC (0,0814 mg/l P), Messung
nach der Eichung, alle 15 Proben; erlaubte
Abweichung 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC).
Wiederholungsmessungen QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird der Standard Wasser HE1IC mit-
gemessen; erlaubte Abweichung 5 %.

Auswertung/Datendokumentation:
Im Anschluss an die Messung muissen alle Chromatogramme daraufhiollievhiwerden, ob dieP_
automatische Flachenintegration richtig durchgefuhrt wurde. Gegebimenfauss eine
Nachintegrationen vorgenommen werden.

Die Phosphatkonzentrationen sind in die entsprechenden Datenlisten egzubmag. mit dem Da-
tenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS zu bearbeiten.




Anhang Nr.| 1 far P POq IC PPO4IC2.3

Chromatogramm der Anionenmessung mit Retentionszeiten:

it

450,00

M- &6

00,0 -
350,0

F 3,56

00,0 o
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<+

M- 725
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200,0 -

[
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Chromatogramm des Kontrollstandards K1IC

|'U



Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite

P POy IC PPO4IC3.1 - 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 20.12.2015
PHOSPHAT

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULLIC | 0,005| 0,019] 4,88]
geeignet fur:
Boden
Humus
Pflanze

Wasser ANULLIC

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 10304-1 u. 2
HFA D44.2.4.1

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

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Bei der lonenchromatographie werden zunachst die Anionen Uber eine Abhetadate getrennt,
und anschliel3end Uber eine Leitfahigkeitsmessung detektiert und quamtiie Trennung der
Anionen erfolgt durch lonenaustausch zwischen einer stationdren Phaseamahabilen Phase.
Die stationére Phase in der Austauscherséaule besteht in diaBemasdeinem Polyvinylalkohol mit
quartaren Ammoniumgruppen als funktionellen Gruppen, an die entsprechendeoGayeaye-
bunden sind. Diese kénnen gegen die zu trennenden lonen der Probeldsung, diebileiEmse
eingespritzt wird, ausgetauscht werden. Der Austauschprozess jetiés lon durch ein entspre-
chendes lonenaustauschgleichgewicht charakterisiert, das didurgyteivischen mobiler und sta-
tionérer Phase bestimmt. Die verschiedenen ionischen KomponentenreinemRndern deshalb
aufgrund ihrer unterschiedlichen Affinitat zur stationaren Phasesghtedlich schnell durch die
Saule und werden so getrennt. Als Eluent (= mobile Phase) wirdeimer Natriumcarbonat/
Hydrogencarbonatlosung verwendet. Wegen der hohen Grundleitfahigkeit des Eluesteor wer p
Leitfahigkeitsdetektion ein Supressor zwischengeschaltet, der dustausch der Na-lonen gegermr—
Protonen das stark leitende Natriumhydrogencarbonat in die wenig siggoKiohlenséure, und
die Natriumsalze der zu bestimmenden Anionen in deren stark leftéindealsduren umwandelt.
Diese stark leitenden Mineralsduren der zu bestimmenden Anionennwszte empfindlich in
einer Leitfahigkeitsmesszelle detektiert. Uber eine Integratler Peakfliche des gemessenen
Leitfahigkeitspeaks kann auf die Konzentration des jeweiligen Aniesshipssen werden. Zur
genaueren Erfassung des niedrigen Messbereichs (bis 1,629 ppm) wirdAnt@sen-
Chromatogramm doppelt aufgenommen, und mit unterschiedlichen Eichkurven filnobden
Messbereich (Kurventyp: Kubisch, Gewichtung 1) und den niedrigen Mesdbrairventyp:
Kubisch Gewichtung 1/Konzentration) ausgewertet. Mit Flex 1 (Anioned) Flex 2 (Kationen)
werden An- und Kationen parallel bestimmt.

Stérungen:

Huminstoffe kdnnen durch Adsorption auf der Anionensaule die TrenneigenscHaftépdule
verandern. Weitere Stérungen: siehe Geréatekurzanleitung IC3.1

Anhang: Lit.:

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

Sammelanhang S29.1: Grundeichung + Gjerde, D.T.; Fritz, J.S. lon Chromatography
Gerateparameter 2nd Edition, Hichtig Verlag, 1987
Geratekurzanleitung 1C3.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
P POy IC PPO4IC3.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

2 Compact IC Flex- Anlagen Fa. Metrohm, bestehend aus:

Compact IC Flex 1 Anionen mit MSM Suppressor und MCS-Suppressor
Compact IC Flex 2 Kationen

IC-Probengeber 858 Professional Sample Processor

Probenréhrchen mit Durchstichdeckel

Saulen:

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

Probenschleifen:

a. Anionen: 20 pul

b. Kationen: 50 pl

Software: MagIC-Net3.1

Chemikalien:

Natriumhydrogencarbont, NaHGO
Natriumcarbonat, N&€Os
Schwefelsaure, #$Qs konz.
Oxalséuredihydrat, £1204*2H20

LOosungen:

Eluent-Anionen: In einem 2 I-Messkolben werden 0,678 gCla ,sowie 0,084 g N&COs
eingewogen und mit #0 demin. reinst auf 2 | aufgefullt.
Suppressor-Losung: 1 Liter® demin. reinst werden mit 3 mb8Q; konz. und 0,27g Oxalsaure

versetzt.
P_

Eichung/Standards:
Stammlésungen:
1 g/l PQ: 1 g/l Phosphat als Kaliumhydrogensulfat =>1 g/kPO
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,, PG, und 0,005 g/l CI, F
Haltbarkeit:
Die Stammldsung | ist ca. 1 Monat geschlossen im Kuhlschrank haltbar.

Kontrollstandards

K1IC: 1,954 mg/l P-P
K2IC: 0,0814 mg/l P4-P




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
P POy IC PPO4IC3.1 - 3

Das Gerat wird durch eine aufwendige Grundeichung (siehe Sammelg®Rarig mit insgesamt

18 Standards fur 2 Eichbereiche geeicht. Die Standards fur den nieltggsbereich werden mit
der Stammlésung | und fir den hohen Messbereich mit den 1 g/l-LoésungesstakirgDiese
Grundeichung wird durch die Kontrollstandards K1IC und K2IC vor jeder Mesgepgift. Bei
Abweichungen von mehr als 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC) muss die Urdséichdie zu hohe
Abweichung gefunden und abgestellt werden, oder eine neue Grundeichung durchgefihrt werden

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung IC3.1 besaohriebe

Qualitatskontrolle:
Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tolfenbeschreibungen)
durchgefluhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt1.1 K1IC (1,954 mg/l P), K2IC (0,0814 mg/l P), Messung
nach der Eichung, alle 15 Proben; erlaubte
Abweichung 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC).
Wiederholungsmessungen QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird der Standard Wasser HE3IC mit-
gemessen; erlaubte Abweichung 5 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Im Anschluss an die Messung muissen alle Chromatogramme daraufhiollievhiwerden, ob die
automatische Flachenintegration richtig durchgefuhrt wurde. Gegeblmenfauss eine
Nachintegrationen vorgenommen werden.

Die Phosphatkonzentrationen sind in die entsprechenden Datenlisten egzubmag. mit dem Da-
tenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS zu bearbeiten.

P_



Anhang Nr.

far

P

POq

IC

PPO4IC3.1

Chromatogramm der Anionenmessung mit Retentionszeiten:

pSiern 1

11,0
10,0
9,0 4
2,0 4
7.0+
0 o
PR
4.0 o
3,0 4

2.0

F 3,21

cl 4,32

MNOZ-M 4,96

MO-M .62

PO4P 10,09

S045 11,21

Chromatogramm des Kontrollstandards K1I1C

T
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP22.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.08.2014

BLEI

Untersuchungsmethode NG BG OMG

OAKW1.1, OAKW1.2, OAKW2.1, OAKWEGZ2.1, OAKWEG2.2,
OAKWEG3.1 4,7 15,3 | 6000

geeignet fur:
Boden OAKW2.1, OAKWEG2.1, OAKWEG2.2, OAKWEG3.1
Humus OAKW1.1, OAKW1.2, OAKW2.1

Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

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

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

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfiihrt und emittieren Licht speeifigéellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitter spektraleggriund die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intemsithei Probe- und Standardiésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden.

Pb

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetn 2
Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch aindarer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Sammelanhang S26.1: Gerateparameter urjdNdlte: ICP Emissionsspektroskopie fur Praktiker;
Standardzusammen- | Weinheim, 2002
setzung Montaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas

Kurzanleitung ICP5.1 in Analytical Atomic Spectrometry;

Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP22.1 2

Analysengerate und Zubehor:

iICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstdubergasstrom eingebauten Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Szintillationsgefalie, 20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

100 ul, 1000 pl und 5000 pl Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipettem.der F
Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Salzsaure (HCI), 25 %, 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

As, Ba, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Zn:
ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l Pb

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S, Ti:
ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => jeweils 10 g/l

Standardldésungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S26.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neben Pb auch andere Elemelién €piblae Sam-
melanhandg26.1), verwendet:




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesICP22.1 3
Standards
KW 0 0 ug/l Pb
KW 1 0 ug/l Pb
KW 2 1000 pg/l Pb
KW 3 0 ug/l Pb
KW 4 0 ug/l Pb
KW 5 0 ug/l Pb
KW 6 2000 pg/l Pb
KW 7 4000 g/l Pb
KW 8 500 pg/l Pb
Kontrollstandard
K24 500 pg/l Pl
Methode]; OAKW?2.1Boden
OAKWEG2.1Boden
OAKWEG2.2Boden
OAKWEGS.1Boden
OAKW1.1Humus
OAKW1.2Humus
OAKW2.1Humus
Element; Pb
Wellenlange 220.353
Messbereich BG — OMG
[nofl]:
Standards;: Blank
KW 2
KW 6
KW 7
KW 8
Bemerkungen:Fensterweite: 20
Pixelbreite: 3
Pixelhbhe: 3
Untergrund-
Korrektur:
Pos. links: 5
Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 15
Pixelanzahl: 2

Zur Herstellung der Blindlésung, der Standards und des Kontrollstandarderw80 ml der

25 %igen HCI p.a. und 10 ml der 65 %igen H\®a. in einen 250 ml PFA-Kolben gegeben und
mit H,O bidemin. aufgefullt.




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesiCP22.1 4
Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie
Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch EingabevaEiBgen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S26.1 zusamhtengeste

Als Probengefalie werden sauregespilte SzintillationsgefalRe (20 ml, Fedtpaestvendet.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)

durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle

Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard

QKSt.1.1

nach
Abweichung 3 %

K24; Messung nach der Eichung, alle 15 Probe

Eichungswiederholung; erlay

n und
bte

Wiederholungsmessung

QWM1.2

Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq

Serie

Standardmaterial

QStM1.1

Fur Standards ISE974, ISE974L6sung, BZE
NFVH; erlaubte Abweichung 10 %.

-SAC,

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Pb-Konzentrationen werden in die entsprechenden Datealnigetragen, bzw.

mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesiCP24.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.07.2016
BLEI

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[EXTEDTAL.1 | 12,2 [ 37,4 | 20009
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 gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfiihrt und emittieren Licht speeifigéellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitter spektraleggriund die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intemsithei Probe- und Standardiésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden.

Pb

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetn 2

Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch aindarer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Sammelanhang S28.1: Gerateparameter urjdNdlte: ICP Emissionsspektroskopie fur Praktiker;
Standardzusammen- | Weinheim, 2002
setzung Montaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas

Kurzanleitung ICP5.1 in Analytical Atomic Spectrometry;

Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesiCP24.1 2

Analysengerate und Zubehor:

iICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstdubergasstrom eingebauten Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Szintillationsgefalie, 20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

100 ul, 1000 pl und 5000 pl Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipettem.der F
Eppendorf

100 und 250 ml-Messkolben aus Glas

Chemikalien:

Na-EDTA (Titriplex Ill) (CygH;,N,Na,0g + 2H,0)

LOosungen:

0,1 m EDTA-L6sung: in einen 1 |-Kolben wird eine Ampulle 0,1 molare Téxplll Losung
gegeben und mit 0 demin. bis zur Eichmarke aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

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

Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Zn:
ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l Pb

Standardldésungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S28.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neben Pb auch andere Elemelién €piblae Sam-
melanhandg28.1), verwendet:

Standards
EDTAO 0 ug/l Pb
EDTA 1 10 000 ug/l Pb
EDTA 2 1000 g/l Pb
EDTA 3 5000 pg/l Pb
EDTA 4 2000 pg/l Pb
EDTA5 20 000 ug/l Pb




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP(sim) PbPbgesiCP24.1 3

Kontrollstandard

K23 2000 pg/l Pb

Methode] EXTEDTALl.1
Element; Pb
Wellenlange 220.353

Messbereich BG — OMG
[nofl]:
Standards;: EDTA O
EDTA 1
EDTA 2
EDTA 3
EDTA 4
EDTAS5
Bemerkungen:.Fensterweite: 20
Pixelbreite: 2

Pixelhdhe: 5
Untergrund-
Korrektur:

Pos. links: 5

Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 15
Pixelanzahl: 2

Der Blank, die Standards und die Kontrollstandards werden mit der veneeritidraktionslosung
in 100 ml Glaskolben angesetzt. Pb

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch EingabevaiBgen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S28.1 zusamhtengeste
Als Probengefal3e werden Szintillationsgefal3e (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K23; Messung nach der Eichung, alle 15 Proben und
nach  jeder Eichungswiederholung; erlaybte

Abweichung 5 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq Serie
Standardmaterial QStM1.1 Solling0-10; erlaubte Abweichung 10 %.




Element

Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

Pb

Pbges

ICP(sim)

PbPbgesiCP24.1

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Pb-Konzentrationen werden in die entsprechenden Datealnigetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP-MS PbPbgesICPMSI1.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.11.2018

BLEI

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[OAKW2.1, DAKWEG3.1 | 0,005 (0,014 [2500 |

eeignet fur:
Boden OAKW2.1, OAKWEGS3.1
Humus OAKW2.1

Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 17294-2
HFA D6.1.6.9

HFA-Code |D;5;3;1;2;-1;6;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelosung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimmenden Elemente ionisiert.
AnschlieBend werden die im Plasma generierten lonen in Richtung des Analysators des
Massenspektrometers beschleunigt. Nachdem die Analyt-Ionen sowie die (unerwiinschten) Ionen
des Plasmas durch zwei Konen in das Hochvakuum iiberfiihrt wurden, wird der Ionen-Strom durch
eine lonenoptik gebiindelt und als feiner Strahl in Richtung des Massenspektrometers geleitet. Der
Ionen-Strahl aus der Ionenoptik wird direkt in das Quadrupol zur lonentrennung geleitet. Im
Quadrupol werden die Ionen durch entsprechende Spannungssteuerung auf eine Spiralbahn gelenkt.
Der gewiinschte Effekt eines Massenspektrometers entsteht dadurch, dass zwei Spannungen so
eingestellt werden, dass es jeweils nur fiir eine Masse eine stabile Flugbahn mit mehreren
Umdrehungen gibt. Alle anderen Massen werden entweder in die Mitte der Quadrupol-Stibe Pb
gezogen und dort abgeleitet oder sie verlassen die Spiralbahn nach auflen und werden direkt von der —
Vakuumpumpe abgesaugt. Nur die Masse, fiir die gerade die richtigen Spannungs- und
Frequenzverhéltnisse angelegt sind, beschreibt eine stabile Spiralbahn, die am Detektor endet. Im
digitalen Teil des Detektors sind mehrere Dynoden in Reihe geschaltet und dienen als Detektor und
Verstirker in einem. Im analogen Teil fiir hohe Konzentrationen erfolgt eine Stromflussmessung,
die in einen Messwert umgewandelt wird.

Storungen:
Storungen konnen durch Isotope oder Molekiilionen gleicher Masse oder doppelt geladene lonen

auftreten. Ein Teil der Stérungen kann durch eine vor dem Quadrupol eingebaute Reaktions- und
kollisionszelle beseitigt werden.

Anhang: Lit..
Sammelanhang S30.1: Gerdteparameter und
Standardzusammen-
setzung

Kurzanleitung ICPMS1.1



http://www.chemie.de/lexikon/Massenspektrometer.html

Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

Pb Pbges ICP-MS PbPbgesICPMSI1.1 2

Analysengerite und Zubehor:

1ICAP RQ der Fa. Thermo Scientific

Zyklonmischkammer und Teflon-Zerstduber

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, fiir wéssrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber mit Probenzufiihrsystem PrepFAST 4DX P Fa. ESI Szintillationsgefdfle, 20 ml, Fa.
Sarstedt, Probenschleife:1,5ml loop

Rechner mit Software QTegra

100 pl, 1000 pl und 5000 ul Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipetten der Fa.
Eppendorf

100 und 250 ml-Messkolben aus Teflon/ PFA

1000, 2000 und 5000mI-Messkolben aus Glas

Chemikalien:

Salpetersdure (HNO3), 69% suprapur

Salzsdure ( HCI1) 37% p.A.

ICAP Q/RQ TUNE solution

ICAP Q/Qnova CALIBRATION solution

Sc, Ge, Y, Re, Rh: ICP- Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l
Al, Mg, Fe, K: ICP- Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Losungen:

PrepFAST Rinse-Losung /Autosampler Rinse-Losung 1 und 2:

Ansatz der Spiilsdure (2% HNO3 und 0,5% HCI) fiir die drei Positionen =

100 ml HNO3 und 25 ml HCI im 5 1-Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in die
entsprechenden Gefél3e einfiillen.

FAST Carrier-Losung:

Ansatz der Tragerlosung (2% HNO3) =

40ml Salpetersdure (HNO3) im 2 1-Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in das
entsprechende Gefa3 umfiillen.

PrepFAST Diluent/Carrier-Losung:

Ansatz der Verdiinnungslosung (0,5 % HNO3) =

10 ml Salpetersdure (HNOs3) im 2 1-Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in das
entsprechendes Gefal3 umfiillen.

Interner Standard:

Ansatz einer Ausgangs- /Stammldsung (Sc 10 ppm, Ge 1 ppm, Y 10 ppm, Re 5 ppb, Rh 100 ppb) =
10 ml Sc, 1 ml Ge, 10 ml Y, 0,1 ml Rh jeweils aus 1 g/l und 1 ml Re aus 5 mg/I plus 20 ml HNO3
im 1000 ml Glas- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen.

Aus dieser Stammlosung eine 1:10 Verdiinnung (mit bi-demin H>O aufgefiillt) zum Messen
herstellen (mindestens 100 ml).

Basislosung fiir Standards und Kontrollstandard:
Ansatz der Losung (Al 50 ppm, Mg 50 ppm, Fe 20 ppm, K 10 ppm) =




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP-MS PbPbgesICPMSI1.1 3

Jeweils 5 ml Al und Mg, 2 ml Fe und 1 ml K mit 60 ml HCI und 20 ml HNO3 in einem 1000 ml
Messkolben mit bi-demin H20 auffiillen.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Pb: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 1 g/l Pb
Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Zn, Hg, W: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l
Mg, Al, Fe, K: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 10 g/l

Standardl6sungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S30.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardlésungen, angesetzt in einer dem Konigswasserextrakt entsprechenden
Mischung aus HCl und HNO3; mit Zusatz von 50 ppm Al 50 ppm Mg, 20 ppm Fe und 10 ppm K,
die neben Pb auch andere Elemente enthalten (siche Sammelanhang S30.1), verwendet:

Standards

Blank 0 ng/l Pb
KWSM1 2 ug/l Pb
KWSM2 5 ng/l Pb
KWSM3 10 ng/l Pb
KWSM4 20 pg/l Pb Pb
KWSM5 50 pg/l Pb

Kontrollstandard
K24MS
25 ng/l Pb




Element Form Geriit Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP-MS PbPbgesICPMSI1.1 4
Methode: OAKWSM OAKWEGSM
Element: Pb Pb
Masse: 205,9747 205,9747
206,9759 206,9759
207,9766 207,9766
Messbereich BG - OMG BG - OMG
[ng/l]: 0,28 - 50000 0,7 - 75000
Standards: Blank Blank
KWSM1 KWSMI1
KWSM2 KWSM2
KWSM3 KWSM3
KwSM4 KWSM4
KWSMS5 KWSM5
Bemerkungen: | Kollisions/Reaktions- Kollisions/Reaktions-
zelle: zelle:
Gasfluss Hz: 0,5 ml Gasfluss Hz: 0,5 ml
Gasfluss He: 4,5 ml Gasfluss He: 4,5 ml

Durchfiihrung:

Die Durchfithrung der Messung erfolgt wie in der Gerdtekurzanleitung ICPMS1.1 beschrieben.
OAKW-Aufschlusslosungen werden 1:20 vom PrepFAST-Probengeber verdiinnt, OAKWEG-
Aufschlusslosungen 1:50.

Die Geriteparameter werden am ICP-MS-Gerdt durch FEingabe des jeweiligen Templates
(OAKWSM-1, OAKWEGSM-1, OAKWSMHg-1, OAKWEGSMHg-1) mit der hdochsten
Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S30.1 zusammengestellt.

Als Probengefafle werden Szintillationsgefdfle (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualititskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdtskontrollen (sieche Methodenbeschreibungen)
durchgefiihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfithrung"):

Qualititskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K24MS; Messung nach der Eichung, alle 10 Proben
und nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte
Abweichung 5 %

Wiederholungsmessung QWMI.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie

Standardmaterial QStM1.1 ISE974, BZE-SAC, NFVH; erlaubte Abweichung 10
%.

Auswertung/Datendokumentation:

Die Pb-Konzentrationen werden in die entsprechenden Datenblétter eingetragen, bzw. mit dem
Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Anhang Nr.| 1 fiir Pb Pbges ICP-MS PbPbgesICPMSI1.1

Methodenvergleich zwischen ICP und ICP-MS:

Messung der Proben einer Konigswasser-Aufschluss-Serie mit den beiden angegebenen Methoden

Vergleich PbPbgesICP19.1 - PbPbgesICPMS1.1
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Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

Pb Pbges ICP-MS PbPbgesICPMS2.1 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.11.2018
BLEI
Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULL | 0,002 (0,005 [100 |
eeignet fur:
Boden
Humus
Pflanze
Wasser ANULL

Methodenverweise:
Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 17294-2
HFA D6.1.4.6

HFA-Code |D;5;3;1;2;-1;6;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelosung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimmenden Elemente ionisiert.
AnschlieBend werden die im Plasma generierten Ionen in Richtung des Analysators des
Massenspektrometers beschleunigt. Nachdem die Analyt-Ionen sowie die (unerwiinschten) Ionen
des Plasmas durch zwei Konen in das Hochvakuum iiberfiihrt wurden, wird der Ionen-Strom durch
eine lonenoptik gebiindelt und als feiner Strahl in Richtung des Massenspektrometers geleitet. Der
Ionen-Strahl aus der Ionenoptik wird direkt in das Quadrupol zur lonentrennung geleitet. Im
Quadrupol werden die Ionen durch entsprechende Spannungssteuerung auf eine Spiralbahn gelenkt.
Der gewiinschte Effekt eines Massenspektrometers entsteht dadurch, dass zwei Spannungen so
eingestellt werden, dass es jeweils nur fiir eine Masse eine stabile Flugbahn mit mehreren
Umdrehungen gibt. Alle anderen Massen werden entweder in die Mitte der Quadrupol-Stibe
gezogen und dort abgeleitet oder sie verlassen die Spiralbahn nach aulen und werden direkt von der
Vakuumpumpe abgesaugt. Nur die Masse, fiir die gerade die richtigen Spannungs- und
Frequenzverhéltnisse angelegt sind, beschreibt eine stabile Spiralbahn, die am Detektor endet. Im
digitalen Teil des Detektors sind mehrere Dynoden in Reihe geschaltet und dienen als Detektor und
Verstirker in einem. Im analogen Teil fiir hohe Konzentrationen erfolgt eine Stromflussmessung,
die in einen Messwert umgewandelt wird.

Storungen:
Storungen konnen durch Isotope oder Molekiilionen gleicher Masse oder doppelt geladene Ionen

auftreten. Ein Teil der Stérungen kann durch eine vor dem Quadrupol eingebaute Reaktions- und
kollisionszelle beseitigt werden.

Anhang: Lit..

Anhang 1: Methodenvergleich ICP — ICP-MS
Sammelanhang S31.1: Gerdteparameter und
Standardzusammen-

setzung
Kurzanleitung ICPMS1.1
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Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

Pb Pbges ICP-MS PbPbgesICPMS2.1 2

Analysengerite und Zubehor:

1ICAP RQ der Fa. Thermo Scientific

Zyklonmischkammer und Teflon-Zerstduber

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, fiir wéssrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber mit Probenzufiihrsystem PrepFAST 4DX P Fa. ESI Szintillationsgefa3e, 20 ml, Fa.
Sarstedt, Probenschleife:1,5ml loop

Rechner mit Software QTegra

100 pl, 1000 pl und 5000 ul Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipetten der Fa.
Eppendorf

100 und 250 ml-Messkolben aus Teflon/ PFA

2000 und 5000 ml-Messkolben aus Glas

Chemikalien:

Salpetersdure (HNO3),69% suprapur

Salzsdure ( HCI) 37% p.A.

ICAP Q/RQ TUNE solution

ICAP Q/Qnova CALIBRATION solution

Sc, Ge, Re, Rh: ICP- Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Losungen:

PrepFAST Rinse-Losung /Autosampler Rinse-Losung 1 und 2:

Ansatz der Spiilsdure (2% HNO3 und 0,5% HCI) fiir die drei Positionen =

100 ml HNO3 und 25ml HCl im 5 1- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in die
entsprechenden Gefédf3e einfiillen.

FAST Carrier-Losung:

Ansatz der Tragerlosung (2% HNO3) =

40 ml Salpetersaure (HNO3) im 2 1- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in das
entsprechende Gefa3 umfiillen.

PrepFAST Diluent/Carrier-Losung:

Ansatz der Verdiinnungslosung (0,5 % HNO3) =

10 ml Salpetersdure (HNO3) im 2 1- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in das
entsprechendes Gefdl3 umfiillen.

Interner Standard:

Ansatz einer Ausgangs- /Stammldsung (Sc 50 ppm, Ge 50 ppm, Re 5 ppm, Rh 5 ppm) =

5 ml Sc, 5 ml Ge, 0,5 ml Re, 0,5 ml Rh und 2 ml HNO3 im 100 ml PFA- Messkolben mit bidemin.
Wasser auffiillen.

Aus dieser Stammlosung eine 1:100 Verdiinnung in 2% HNOs;-Losung zum Messen herstellen
(mindestens 100 ml).




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP-MS PbPbgesICPMS2.1 3
Eichung/Standards:
Stammldsungen:

Pb:

Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Zn:

Mg:

Standardl6sungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S31.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

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

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

ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 10 g/l

Es werden folgende Standardldsungen, angesetzt in 2 % HNO3 mit Zusatz von 10 ppm Mg, die

neben Pb auch andere Elemente enthalten (sieche Sammelanhang S31.1), verwendet:

Standards
Blank 0 ng/l Pb
Wasser SM 1 0,5 ng/l Pb
Wasser SM2 1 ng/l Pb
Wasser SM3 2 pg/l Pb
Wasser SM4 5 ng/l Pb
Wasser SM5 10 pg/l Pb
Wasser SM6 20 ng/l Pb
Wasser SM7 50 pg/l Pb
Kontrollstandard

K25MS

50 pg/l Pb




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

Pb Pbges ICP-MS PbPbgesICPMS2.1 4
Methode: WasserSM-1
Element: Pb
Masse: 205,9747
206,9759
207,9766
Messbereich BG - OMG
[ng/l]: 0,005 - 100
Standards: Wasser SMO
Wasser SM1
Wasser SM2
Wasser SM3
Wasser SM4
Wasser SM5
Wasser SM6
Wasser SM7
Bemerkungen: | Kollisions/Reaktions-
zelle:
Gasfluss H»: 0,5 ml
Gasfluss He: 4,5 ml

Durchfiihrung:

Die Durchfithrung der Messung erfolgt wie in der Gerdtekurzanleitung ICPMS1.1 beschrieben.

Die Geriteparameter werden am ICP-MS-Gerdt durch FEingabe des jeweiligen Templates
(WasserSM-1) mit der hochsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S31.1
zusammengestellt.

Als Probengefafle werden Szintillationsgefdf3e (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualititskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualititskontrollen (sieche Methodenbeschreibungen)
durchgefiihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung"):

Qualititskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K25MS; Messung nach der Eichung, alle 10 Proben
und nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte
Abweichung 5 %

Wiederholungsmessung QWMI.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie
Standardmaterial QStM1.1 WasserSM1; erlaubte Abweichung 10 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Pb-Konzentrationen werden in die entsprechenden Datenblitter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.
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Methodenvergleich zwischen ICP und ICP-MS:
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Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

Pb Pbges ICP-MS PbPbgesICPMS4.1 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.06.2019
BLEI

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN2.2 10,0013 0,0039 [100 |

eeignet fur:

Boden

Humus

Pflanze DAN2.2

Wasser
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 17294-2

HFA D6.1.4.6.9

HFA-Code |D;5;3;1;2;-1;6;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelosung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimmenden Elemente ionisiert.
AnschlieBend werden die im Plasma generierten Ionen in Richtung des Analysators des
Massenspektrometers beschleunigt. Nachdem die Analyt-Ionen sowie die (unerwiinschten) Ionen
des Plasmas durch zwei Konen in das Hochvakuum iiberfiihrt wurden, wird der Ionen-Strom durch
eine lonenoptik gebiindelt und als feiner Strahl in Richtung des Massenspektrometers geleitet. Der
Ionen-Strahl aus der Ionenoptik wird direkt in das Quadrupol zur lonentrennung geleitet. Im
Quadrupol werden die Ionen durch entsprechende Spannungssteuerung auf eine Spiralbahn gelenkt.
Der gewiinschte Effekt eines Massenspektrometers entsteht dadurch, dass zwei Spannungen so
eingestellt werden, dass es jeweils nur fiir eine Masse eine stabile Flugbahn mit mehreren
Umdrehungen gibt. Alle anderen Massen werden entweder in die Mitte der Quadrupol-Stibe
gezogen und dort abgeleitet oder sie verlassen die Spiralbahn nach aulen und werden direkt von der
Vakuumpumpe abgesaugt. Nur die Masse, fiir die gerade die richtigen Spannungs- und
Frequenzverhéltnisse angelegt sind, beschreibt eine stabile Spiralbahn, die am Detektor endet. Im
digitalen Teil des Detektors sind mehrere Dynoden in Reihe geschaltet und dienen als Detektor und
Verstirker in einem. Im analogen Teil fiir hohe Konzentrationen erfolgt eine Stromflussmessung,
die in einen Messwert umgewandelt wird.

Storungen:
Storungen konnen durch Isotope oder Molekiilionen gleicher Masse oder doppelt geladene Ionen

auftreten. Ein Teil der Stérungen kann durch eine vor dem Quadrupol eingebaute Reaktions- und
kollisionszelle beseitigt werden.

Anhang: Lit..

Anhangl: Methodenvergleich ICP — ICP-MS
Sammelanhang S32.1: Gerdteparameter und
Standardzusammen-

setzung
Kurzanleitung ICPMS1.1
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Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

Pb Pbges ICP-MS PbPbgesICPMS4.1 2

Analysengerite und Zubehor:

1ICAP RQ der Fa. Thermo Scientific

Zyklonmischkammer und Teflon-Zerstduber

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, fiir wéssrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber mit Probenzufiihrsystem PrepFAST 4DX P Fa. ESI Szintillationsgefa3e, 20 ml, Fa.
Sarstedt, Probenschleife:1,5ml loop

Rechner mit Software QTegra

100 pl, 1000 pl und 5000 ul Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipetten der Fa.
Eppendorf

100 und 250 ml-Messkolben aus Teflon/ PFA

2000 und 5000 ml-Messkolben aus Glas

Chemikalien:

Salpetersdure (HNO3),69% suprapur

Salzsdure ( HCI) 37% p.A.

ICAP Q/RQ TUNE solution

ICAP Q/Qnova CALIBRATION solution

Sc, Ge, Re, Rh: ICP- Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Losungen:

PrepFAST Rinse-Losung /Autosampler Rinse-Losung 1 und 2:

Ansatz der Spiilsdure (2% HNO3 und 0,5% HCI) fiir die drei Positionen =

100 ml HNO3 und 25ml HCl im 5 1- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in die
entsprechenden Gefédf3e einfiillen.

FAST Carrier-Losung:

Ansatz der Tragerlosung (2% HNO3) =

40 ml Salpetersdure (HNO3) im 2 I- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in das
entsprechende Gefa3 umfiillen.

PrepFAST Diluent/Carrier-Losung:

Ansatz der Verdiinnungslosung (0,5 % HNO3) =

10 ml Salpetersdure (HNO3) im 2 1- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in das
entsprechendes Gefdl3 umfiillen.

Interner Standard:

Ansatz einer Ausgangs- /Stammldsung (Sc 50 ppm, Ge 50 ppm, Re 5 ppm, Rh 5 ppm) =

5 ml Sc, 5 ml Ge, 0,5 ml Re, 0,5 ml Rh und 2 ml HNO3 im 100 ml PFA- Messkolben mit bidemin.
Wasser auffiillen.

Aus dieser Stammlosung eine 1:100 Verdiinnung in 2% HNOs;-Losung zum Messen herstellen
(mindestens 100 ml).




Element Form Geriit Methoden-Nr. Seite
Pb Pbges ICP-MS PbPbgesICPMS4.1 3
Eichung/Standards:
Stammldsungen:
Pb: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 1 g/l Pb

Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Zn: ICP-Standard (Fa B. Kraft) = jeweils 1 g/l
Mg: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 10 g/l

Standardl6sungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S32.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardlosungen, angesetzt in 0,5 % HNO; mit Zusatz von 5 ppm Mg, die
neben Pb auch andere Elemente enthalten (sieche Sammelanhang S32.1), verwendet:

Standards
Blank 0 ng/l Pb
DAN SM1 0,5 ng/l Pb
DAN SM2 1 ng/l Pb
DAN SM3 2 pg/l Pb
DAN SM4 5 ng/l Pb
DAN SM5 10 pg/l Pb
DAN SM6 20 ng/l Pb
DAN SM7 50 pg/l Pb
- Pb |
Kontrollstandard

K26MS

10 pg/l Pb




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

Pb Pbges ICP-MS PbPbgesICPMS4.1 4
Methode: DANSM-1
Element: Pb

Masse: 205,9747
206,9759
207,9766
Messbereich BG - OMG
[ng/l]: 0,008 - 200
Standards: DAN SMO0
DAN SM1
DAN SM2
DAN SM3
DAN SM4
DAN SM5
DAN SM6
DAN SM7
Bemerkungen: | Kollisions/Reaktions-
zelle:
Gasfluss H»: 0,5 ml
Gasfluss He: 4,5 ml

Durchfiihrung:

Die Durchfithrung der Messung erfolgt wie in der Gerdtekurzanleitung ICPMS1.1 beschrieben.

Die Aufschlusslosungen werden 1:2 verdiinnt.

Die Gerdteparameter werden am ICP-MS-Gerit durch Eingabe des jeweiligen Templates (DANSM-
1) mit der hdochsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S32.1
zusammengestellt.

Als Probengefafle werden Szintillationsgefdfle (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualititskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualititskontrollen (sieche Methodenbeschreibungen)
durchgefiihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung"):

Qualititskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K26MS; Messung nach der Eichung, alle 10 Proben
und nach jeder Eichungswiederholung; erlaubte
Abweichung 5 %

Wiederholungsmessung QWMI.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie

Standardmaterial QStM1.1 NHARZ; erlaubte Abweichung 10 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Pb-Konzentrationen werden in die entsprechenden Datenblitter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.

Pb
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Methodenvergleich zwischen ICP und ICP-MS:
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Element Form Geriit Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP19.2 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.01.2019
SCHWEFEL
Untersuchungsmethode NG BG OMG
[OAKW2.1, ODAKWEG3.1 1 0,003 | 0009 | 20 |

eeignet fiir:
Boden OAKW2.1, OAKWEG3.1
Humus OAKW2.1
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 (182.034 nm, axial)

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probeldsung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfiihrt und emittieren Licht spezifischer Wellenldngen. Das emit-
tierte Licht wird iiber ein Prisma und ein Gitter spektral zerlegt, und die Intensitit des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlingen der zu bestimmenden Elemente mit einer speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intensititen bei Probe- und Standardlésungen

kann auf die Elementkonzentrationen in der Probeldsung geschlossen werden.

Storungen:

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

Anhang: Lit..

Sammelanhang S33.1: Geréteparameter und Nolte: ICP Emissionsspektroskopie fiir
Standardzusammen- Praktiker; Weinheim, 2002
setzung Montaser, Golightly: Inductively Coupled

Kurzanleitung ICP6.1

Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Weinheim, 1987

S |



Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

S Sges ICP(sim) SSgesICP19.2 2

Analysengerite und Zubehor:

1CAP 6500 der Fa. Thermo Fisher mit axialer und radialer Plasmabetrachtung (DUO-Option)
Standard-Injektorrohr 2 mm, fiir wéssrige und salpetersaure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac mit Probenrack fiir 60 Positionen flir Hauptelemente, bzw. 21
Positionen fiir Schwermetalle

PP-Rohrchen Natur, 12 ml, Fa. Greiner bio-one

Szintillationsgefafie, 20 ml, Fa. Sarstedt

Laminar Flow Box FBS der Fa. Spetec, fiir Probengeber (zur Verhinderung von Staubeintrag in die
Probengefille)

Rechner mit Software QTEGRA

5000 ml Varipette, sowie 250 ul, 500 pl und 1000 pl Pipetten der Fa. Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Mischfitting (Fa. Thermo Fisher) zur zur gleichmissigen Vermischung von Probelésung und
internem Standard

Dilutor der Fa. Hamilton

Chemikalien:

Salpetersdure (HNO3), 65 %, p.a.
Y, AAS-Standard Yttrium 1 g/l Y (Fa B. Kraft)

Losungen:

Spiilsdure: 30 ml 65 %. HNO; p.a. werden mit HyO demin. auf 1 | aufgefiillt.

Interner Standard: 10 ml Yttriumldsung werden in einen 1 1 Glaskolben gegeben, mit 30 ml
65 %. HNO; p.a. versetzt und mit H,O demin. bis zur Eichmarke
aufgefiillt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

S: ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => 10 g/l S

As, Ba, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn:
ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, Ti:
ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => jeweils 10 g/

Standardlgsungen:

Im folgenden wird nur die Herstellung der S-Standardlosungen beschrieben. Die Zugaben aller
anderen Elemente, die sich auch in den beschriebenen Losungen befinden, werden im
Sammelanhang S33.1 beschrieben.

‘UJ



Element Form

Gerit Methoden-Nr. Seite

S Sges

ICP(sim) SSgesICP19.2 3

Standardlosung KW 1:

Standardlésung KW 4:

Standardlosung KW 5:

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,05 ml des 10 g/l S enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang S$33.7), mit 7,5 ml der 65
%igen HNO; p.a. versetzt und mit HO bidemin. aufgefiillt.

=> 50 pg/l Cd, Co, Cr, Cu und Ni, 200 pg/l Pb und Zn, 2 mg/l Mn, Na, S
und Ti, 5 mg/l Fe, K und Mg, 10 mg/1 P, 20 mg/l Ca und 200 mg/1 Al.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,125 ml des 10 g/l S enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang S33.7), mit 7,5 ml der 65 %igen
HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 400 pg/1 Co, Cr, Cu und Ni, 2000 pg/l Pb und Zn, 4 mg/l Na und P, 5
mg/l S, 10 mg/l Ca und Ti, 20 mg/l K, Mg und Mn, 50 mg/1 Al, 100 mg/1,
Ca.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,250 ml des 10 g/l S enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang $33.7), mit 7,5 ml der 65 %igen
HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 1000 pg/l Cu und Ni, 4000 pg/l Pb und Zn, 2 mg/l K und P, 5 mg/l Mn, 6 mg/l Na, 10 mg/1 Al

und S, 50 mg/l Fe und Mg, 100 mg/I Ca.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardlosungen, die neben S auch andere Elemente enthalten (siche Sam-
melanhang S33.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 mg/1 S
KW 1 2,0 mg/l S
KW 2 1,0 mg/1S
KW 3 5,0 mg/l S
KW 4 10,0 mg/l S
KW 5 0,0 mg/1 S

‘UJ



Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP19.2 4
Kontrollstandard
K24 5,0 mg/l S
Methode: OAKW?2.1Boden

OAKWEGS3.1Boden

OAKW2.1Humus

Element:
Wellenldnge:
Plasma-
beobachtung:
Messbereich
[mg/1]:
Standards:

S
182.034
axial

0,45 - 1000

Blank
KW 1
KW 4
KW 5

Bemerkungen: | Fensterweite: 20
Pixelbreite: 3
Pixelhohe: 5

Untergrund-
Korrektur:

Pos. links: fixed
Pos. rechts: fixed

Zur Herstellung der Blank-Losung werden 7,5 ml der 65 %igen HNOj; p.a. in einen 250 ml PFA-

Kolben gegeben und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

Durchfiihrung:

Die Durchfithrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP6.1 beschrieben.

Die Gerdteparameter werden am ICP-Gerét durch Eingabe des jeweiligen Methodennamens mit der

hochsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S33.1 zusammengestellt.
Als Probengefdfe werden siduregespiilte Szintillationsgefdfle (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualititskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdtskontrollen (siche Methodenbeschreibungen)

durchgefiihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung"):

Qualititskontrolle Methode Durchfithrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach der Eichung, alle 24 Proben und
nach  jeder  Eichungswiederholung; erlaubte

Abweichung 5 %

Wiederholungsmessung QWMI1.2

Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie

Standardmaterial

QStMI1.1

Fiir Standards ISE974, ISE974 Losung, BZE-SAC,
NFVH; erlaubte Abweichung 10%

S |



Element

Form

Gerit

Methoden-Nr.

Seite

S

Sges

ICP(sim)

SSgesICP19.2

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen S-Konzentrationen werden in die entsprechenden Datenblétter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.
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Element

Form

Gerit

Methoden-Nr.

Seite

S

Sges

ICP(sim)

SSgesICP19.2
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S Sges ICP(sim) SSgesICP20.1 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.05.2014
SCHWEFEL
Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULL, ANULLIC, EXT1:2H201.1, GBL1.1, DAN1.1, DAN2.2 | 0,006 0,018 2§

geeignet fur:

Boden EXT1:2H201.1, GBL1.1, DAN1.1
Humus DAN1.1, DAN2.2

Pflanze DAN1.1, DAN2.2

Wasser ANULL, ANULLIC

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D54.1.4.1, D54.1.5.1 und D54.1.6.1
HFA-Code|D;4;1;2;-1;-1;0

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfihrt und emittieren Licht speeifigéellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitter spektraleggriund die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intemsithei Probe- und Standardiésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden.

S
Storungen: —_—

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetn 2
Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch aindarer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang: Lit.:
Anhang 1: Geréatevergleich iCAP 7400 mit Ifis0lte: ICP Emissionsspektroskopie fir Praktiker;
Advantage Weinheim, 2002

Sammelanhang S24.1: Gerateparameter urjdMontaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas
Standardzusammen- |in Analytical Atomic Spectrometry;
setzung Weinheim, 1987

Kurzanleitung ICP5.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP20.1 2

Analysengerate und Zubehor:

iICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstdubergasstrom eingebauter Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Rechner mit Software iTeva

Varipette 10-100 pl, Varipette 100-1000 pl, Varipette 500-5000 pl sowie 2580Qlul und
1000 pl Pipetten der Fa. Eppendorf

1000 ml und 2000 ml-Messkolben aus Glas

Chemikalien:
Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
LOosungen:

Spulsaure: 150 ml 65 %. HN@.a. werden mit b0 demin. auf 5 | aufgefllt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

S: Standard (Fa B. Kraft) =>5 g/l S

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

Standardldésungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S24.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neben S auch andere Elemeiten gstbhe Sam-S
melanhandg24.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 mg/l S
HE 1 0,5mg/l S
HE 2 2,5mg/l S
HE 3 1,0mg/l S
HE 4 20,0 mg/l S
HE 5 10,0 mg/l S




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP20.1 3

Kontrollstandard

K1 10,0 mg/l S
Methode] ANULL ANULL
ANULLIC ANULLIC
EXT1:2H201.1 |EXT1:2H201.1
GBL1.1 GBL1.1

DAN1.1Pflanze |DAN1.1Pflanze
DAN2.2Pflanze |DAN2.2Pflanze
DAN1.1Humus |DAN1.1Humus
DAN2.2Humus | DANZ2.2Humus
DAN1.1Boden |DAN1.1Boden

Element S S

Wellenlange 182.034 182.034
Messbereich [mg/l] BG-0,5 0,5 - OMG

Standards: Blank Blank

HE 1 HE 1

HE 2

HE 3

HE 4

HE 5

Bemerkungen:Fensterweite: 21Fensterweite: 21
Pixelbreite: 3 |Pixelbreite: 3
Pixelhdhe: 5 | Pixelhohe: 5

Untergrund- Untergrund-
Korrektur: Korrektur:

Pos. links: 3 | Pos. links: 3
Pixelanzahl: 2 |Pixelanzahl: 2
Pos. rechts:  20Pos. rechts: 2
Pixelanzahl: 2 |Pixelanzahl: 2

Der Blank, die Standards und der Kontrollstandard werden in 2 %-igeg HR®OmI HNQ 65 %,
p.a. in 1000 ml) in 1 Liter Glaskolben angesetzt.

S |
Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerét durch Eingabevagiigen Methodennamens aufge-
rufen. Sie sind im Sammelanhang S24.1 zusammengestellt.

Wassrige Proben werden vor dem Messen mit 180 ul4#dé0z. pro 6 ml Probe versetzt.

Achtung: Wegen der Saurezugabe bei wassrigen Proben betragt der Verdiinnungsfaktor 1,03.
Werden Proben verdiinnt, missen die durch die zusatzliche Sdurezugabe tegrander
Verdunnungsfaktoren beachtet werden.



Element Form

Gerat

Methoden-Nr. Seite

S Sges

ICP(sim)

SSgesICP20.1 4

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)

durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

ing;

Serie

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K1; Messung nach der Eichung, alle 24
Proben und nach jeder Eichungswiederholl
erlaubte Abweichung 3 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq
Al-Bilanz QAIB1.1 Siehe Methodenbeschreibung
lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB1.2 Siehe Methodenbeschreibung
IBW
lonen/Leitfahigkeitsbilanz | QIB2.1 Siehe Methodenbeschreibung
NFV
lonenbilanz EU QIBEU1.1 | Siehe Methodenbeschreibung
Leitfahigkeitshilanz EU QLFEU1.1| Siehe Methodenbeschreibung
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird der Standard Wasser HE1

mitgemessen; erlaubte Abweichung 5 %

Bei Pflanzenproben: Standard NHARZ, erlaubte
Abweichung 10 %

Bei Humusproben: Standard NFVH, erlaubte
Abweichung 10 %

Bei Bodenproben: Solling15-35, erlaubte

Abweichung 10%

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen S-Konzentrationen werden in die entsprechenden Dizteebigetragen, bzw.

mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.

|U)



Anhang Nr.| 1 far S Sges ICP(sim) SSgesICP20.1

Methodenvergleich ICP Iris Advantage mit iCAP 7400

Darstellung einer Vergleichsmessung der Methode SSgesICP7.3 unbiedebeschriebenen
Methode an der Wasserserie 2013W078 (151 Proben):
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Anhang Nr.

far

Sges

ICP(sim)

SSgesICP20.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP22.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.08.2014

SCHWEFEL

Untersuchungsmethode NG BG OMG

OAKW1.1, OAKW1.2, OAKW2.1, OAKWEGZ2.1, OAKWEG2.2,
OAKWEG3.1 0,008 | 0,024 25

geeignet fur:
Boden OAKW2.1, OAKWEG2.1, OAKWEG2.2, OAKWEG3.1
Humus OAKW1.1, OAKW1.2, OAKW2.1

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 gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfiihrt und emittieren Licht speeifigéellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitter spektraleggriund die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intemsithei Probe- und Standardiésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden.

S
Storungen: —

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetn 2
Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch aindarer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Sammelanhang S26.1: Gerateparameter urjdNdlte: ICP Emissionsspektroskopie fur Praktiker;
Standardzusammen- | Weinheim, 2002
setzung Montaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas

Kurzanleitung ICP5.1 in Analytical Atomic Spectrometry;

Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP22.1 2

Analysengerate und Zubehor:

iICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstdubergasstrom eingebauten Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und salpetersaure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Szintillationsgefalie, 20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

100 ul, 1000 pl und 5000 pl Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipettem.der F
Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Salzsaure (HCI), 25 %, p.a.

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

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

S: ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => 10 g/l S

As, Ba, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn:
ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, Ti:
ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => jeweils 10 g/l

Standardldésungen:

S

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S26.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldésungen, die neben S auch andere Elemeiten gstbhe Sam-
melanhandg26.1), verwendet:




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S Sges ICP(sim) SSgesICP22.1 3

Standards

KW 0 0,0 mg/l S

KW 1 1,0mg/l S

KW 2 0,0 mg/l S

KW 3 20,0 mg/l S

KW 4 5,0mg/l S

KW 5 10,0 mg/l S

KW 6 0,0 mg/l S

KW 7 0,0 mg/l S

KW 8 0,0 mg/l S
Kontrollstandard

K24 50mg/l S

Methode

OAKW?2.1Boden
OAKWEG2.1Boden
OAKWEG2.2Boden
OAKWEGS.1Boden

OAKW1.1Humus

OAKW1.2Humus

OAKW2.1Humus

Element
Wellenlange

Messbereich [mg/l]
Standards:

S
182.034

BG - OMG
Blank
KW 1
KW 3
KW 4
KW 5

Bemerkungen

‘Fensterweite: 21
Pixelbreite: 3

Pixelhdhe: 5
Untergrund-
Korrektur:

Pos. links: 3

Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 18
Pixelanzahl: 2

Zur Herstellung der Blindlésung, der Standards und des Kontrollstandarderw@80 ml der

|U)

25 %igen HCI p.a. und 10 ml der 65 %igen HN\®a. in einen 250 ml PFA-Kolben gegeben und
mit H,O bidemin. aufgefullt.



Element Form

Gerat Methoden-Nr. Seite

S Sges

ICP(sim) SSgesICP22.1 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch EingabevaEiBgen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S26.1 zusamhtengeste

Als Probengefalie werden sauregespilte SzintillationsgefalRe (20 ml, Fedtpaestvendet.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)

durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle

Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard

QKSt.1.1 K24; Messung nach der Eichung, alle 15 Probe
nach  jeder Eichungswiederholung; erlay
Abweichung 3 %

n und
bte

Wiederholungsmessung

QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq

Serie

Standardmaterial

QStM1.1 Fur Standards ISE974, ISE974L6sung, BZE

-SAC,

NFVH; erlaubte Abweichung 10 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen S-Konzentrationen werden in die entsprechenden Dizteebigetragen, bzw.

mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.

|U)



Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
S SO IC SS041C2.3 - 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 1.6.2014
SULFAT

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULLIC | 0,008| 0,025 11|
geeignet fur:

Boden GBL1.1, EXT12H201.1

Humus

Pflanze

Wasser ANULLIC
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 10304-1

HFA D54.2.4.1

HFA-Code | 0714102

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Bei der lonenchromatographie werden zunachst die Anionen Uber eine Abstadste getrennt,
und anschliel3end Uber eine Leitfahigkeitsmessung detektiert und quamtiiie Trennung der
Anionen erfolgt durch lonenaustausch zwischen einer stationdren Phaseamahabilen Phase.
Die stationére Phase in der Austauschersaule besteht in diaerageinem Polyvinylalkohol mit
quartaren Ammoniumgruppen als funktionellen Gruppen, an die entsprechendeoGayeaye-
bunden sind. Diese kénnen gegen die zu trennenden lonen der Probelésung, diobileiEmse
eingespritzt wird, ausgetauscht werden. Der Austauschprozess jetiés lon durch ein entspre-
chendes lonenaustauschgleichgewicht charakterisiert, das did\/gyteivischen mobiler und sta-
tionarer Phase bestimmt. Die verschiedenen ionischen KomponentenreimemRndern deshalb
aufgrund ihrer unterschiedlichen Affinitat zur stationaren Phasesghiedlich schnell durch die
Saule und werden so getrennt. Als Eluent (= mobile Phase) wirdetmer Natriumcarbonat/
Hydrogencarbonatldsung verwendet. Wegen der hohen Grundleitfahigkeit des Eluemteor wer
Leitfahigkeitsdetektion ein sogenannter Supressor zwischengesctaitdurch Austausch der Na-
lonen gegen Protonen das stark leitende Natriumhydrogencarbonat in nig aesoziierte
Kohlensdure, und die Natriumsalze der zu bestimmenden Anionen in der&nlestande
Mineralsduren umwandelt. Zusétzlich wird durch einen-SGppressor der G&Peak minimiert.
Diese stark leitenden Mineralsduren der zu bestimmenden Anionennwszte empfindlich in
einer Leitfahigkeitsmesszelle detektiert. Uber eine Integratler Peakfliche des gemessenen
Leitfahigkeitspeaks kann auf die Konzentration des jeweiligen Aniesshipssen werden. ZuP__|
genaueren Erfassung des niedrigen Messbereichs wird das Anionen-igraman doppelt
aufgenommen, und mit unterschiedlichen Eichkurven fir den hohen Messbereich netdgen
Messbereich (unterschiedliche quadratische Gleichungen) ausgevierdgm 2-Kanal-System

werden An- und Kationen parallel bestimmt.

Storungen:

Huminstoffe kdnnen durch Adsorption auf der Anionensaule die TrenneigenscHafteddule
verandern. Weitere Stérungen: siehe Geréatekurzanleitung IC2.2

Anhang:

Lit.:

Anhang 1: Chromatogramm mit Retentio
zeiten

Sammelanhang S17.4: Grundeichung +
Gerateparameter

Geratekurzanleitung 1C2.2

Nateil3, J. lonenchromatographie, VCH Verl
1991

Gjerde, D.T.; Fritz, J.S. lon Chromatography
2nd Edition, Hichtig Verlag, 1987

ag,




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
S SO IC SS04IC2.3 - 2

Analysengerate und Zubehor:

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

2 IC-Pumpen 818

2 Leitfahigkeitsdetektoren 819

IC-Separation-Center 820 mit Saulenofen und Suppressor
IC-Liquid-Handling-Einheit 833

2 Pulsationsdampfer

IC-Eluent-Degaser 837

COp-Suppressor 853

IC-Probengeber 838

Probenréhrchen mit Durchstichdeckel

Saulen:

a. Anionen-Saule: Metrosep A Supp 5 -100 mit Vorsaule Metrosep A Supp 4/5
b. Kationen-Saule: Metrosep C3 -250 mit Vorsaule Metrosep 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&€ O3
Schwefelsaure, $$Qs konz.

LOosungen:

Eluent-Anionen: In einem 2 | Messkolben werden 0,678 gCi& ,sowie 0,084 g N&#COs
eingewogen und mit #0 demin. reinst auf 2 | aufgefullt.

Suppressor-Losung: a. 1 Litep®l demin. reinst werden mit 3 mb8Q; konz. und 2,52 g
Oxalséaure versetzt.

b. HO demin. reinst S
Eichung/Standards:
Stammldsungen:
1 g/l SQ: 1 g/l Sulfat als Natriumsulfat =>1 g/l 0
Stamml6sung | Je 1 m QONO;, NO,-, und PQ-Stammldsung und je 0,5 ml Cl- und F-

Stammldsung werden in einen 100 ml-Messkolben ma® ldemin. auf 100
ml aufgefullt.
= 0,01 g/l SQ, NO;, NO,, PG, und 0,005 g/l CI, F



Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
S SO IC SS041C2.3 - 3

Haltbarkeit:
Die Stammldsung | ist ca. 1 Monat geschlossen im Kihlschrank haltbar.

Kontrollstandards

K1IC: 2,0 mg/l SG-S
K2IC: 0,0833 mg/l S4-S

Das Gerat wird durch eine aufwendige Grundeichung (siehe Sammelgdhadg mit insgesamt

19 Standards fur 2 Eichbereiche geeicht. Die Standards fur den meNrggsbereich werden mit
der Stammlésung | und fur den hohen Messbereich mit den 1 g/I-LosungesstbbitfrgDiese
Grundeichung wird durch die Kontrollstandards K1IC und K2IC vor jeder Mesgepgift. Bei
Abweichungen von mehr als 5 % (K1IC),bzw. 10 % (K2IC) muss die Ursiichdie zu hohe
Abweichung gefunden und abgestellt werden,oder eine neue Grundeichung durchgefihrt werden.

Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung IC2.2 besaohriebe

Qualitatskontrolle:
Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (siedtolenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt1.1 K1IC (2,0 mg/l S), K2IC (0,0833 mg/l S), Messung
nach der Eichung, alle 15 Proben; erlaubte
Abweichung 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC).
Wiederholungsmessungen QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird der Standard Wasser HE1IC mit-

gemessen; erlaubte Abweichung 5 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Im Anschluss an die Messung mussen alle Chromatogramme daraufhollievhiwerden, ob die
automatische Flachenintegration richtig durchgefuhrt wurde. Gegebisienfauss eine
Nachintegrationen vorgenommen werden.

Die Sulfatkonzentrationen sind in die entsprechenden Datenlisten egeyttzzw. mit dem Da—S_
tenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS zu bearbeiten.
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite

S SO IC SS041C3.1 - 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 20.12.2015
SULFAT

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULLIC | 0,005| 0,017] 10,0|
geeignet fur:
Boden
Humus
Pflanze

Wasser ANULLIC

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 10304-1 u. 2
HFA D54.2.4.1

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

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Bei der lonenchromatographie werden zunachst die Anionen Uber eine Abhetadate getrennt,
und anschliel3end Uber eine Leitfahigkeitsmessung detektiert und quamtiie Trennung der
Anionen erfolgt durch lonenaustausch zwischen einer stationdren Phaseamahabilen Phase.
Die stationére Phase in der Austauscherséaule besteht in diaBemasdeinem Polyvinylalkohol mit
quartaren Ammoniumgruppen als funktionellen Gruppen, an die entsprechendeoGayeaye-
bunden sind. Diese kénnen gegen die zu trennenden lonen der Probeldsung, diebileiEmse
eingespritzt wird, ausgetauscht werden. Der Austauschprozess jetiés lon durch ein entspre-
chendes lonenaustauschgleichgewicht charakterisiert, das diduregyteivischen mobiler und sta-
tionérer Phase bestimmt. Die verschiedenen ionischen KomponentenreinemRndern deshalb
aufgrund ihrer unterschiedlichen Affinitat zur stationaren Phasesghtedlich schnell durch die
Saule und werden so getrennt. Als Eluent (= mobile Phase) wirdeimer Natriumcarbonat/
Hydrogencarbonatldsung verwendet. Wegen der hohen Grundleitfahigkeit des Eluethteor wer
Leitfahigkeitsdetektion ein Supressor zwischengeschaltet, der dusthusch der Na-lonen gegen
Protonen das stark leitende Natriumhydrogencarbonat in die wenig siggoKiohlenséure, und
die Natriumsalze der zu bestimmenden Anionen in deren stark leftéindealsduren umwandelt.
Diese stark leitenden Mineralsduren der zu bestimmenden Anionennwszte empfindlich in
einer Leitfahigkeitsmesszelle detektiert. Uber eine Integratler Peakfliche des gemessenen
Leitfahigkeitspeaks kann auf die Konzentration des jeweiligen Aniesshipssen werden. ZUS
genaueren Erfassung des niedrigen Messbereichs (bis 1,667 ppm) wirdAnt@sen-
Chromatogramm doppelt aufgenommen, und mit unterschiedlichen Eichkurven filnobden
Messbereich (Kurventyp: Kubisch, Gewichtung 1) und den niedrigen Mesdbrairventyp:
Kubisch Gewichtung 1/Konzentration) ausgewertet. Mit Flex 1 (Anioned) Flex 2 (Kationen)
werden An- und Kationen parallel bestimmt.

Stérungen:

Huminstoffe kdnnen durch Adsorption auf der Anionensaule die TrenneigenscHaftépdule
verandern. Weitere Stérungen: siehe Geréatekurzanleitung IC3.1

Anhang: Lit.:

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

Sammelanhang S29.1: Grundeichung + Gjerde, D.T.; Fritz, J.S. lon Chromatography
Gerateparameter 2nd Edition, Hichtig Verlag, 1987
Geratekurzanleitung 1C3.1




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
S SO IC SS041C3.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

2 Compact IC Flex- Anlagen Fa. Metrohm, bestehend aus:

Compact IC Flex 1 Anionen mit MSM Suppressor und MCS-Suppressor
Compact IC Flex 2 Kationen

IC-Probengeber 858 Professional Sample Processor

Probenréhrchen mit Durchstichdeckel

Saulen:

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

Probenschleifen:

a. Anionen: 20 pul

b. Kationen: 50 pl

Software: MagIC-Net3.1

Chemikalien:

Natriumhydrogencarbont, NaHGO
Natriumcarbonat, N&€Os
Schwefelsaure, #$Qs konz.
Oxalséuredihydrat, £1204*2H20

LOosungen:

Eluent-Anionen: In einem 2 | Messkolben werden 0,678 gCl&a ,sowie 0,084 g N&ICOs
eingewogen und mit #0 demin. reinst auf 2 | aufgefullt.
Suppressor-Losung: 1 Liter@ demin. reinst werden mit 3 mbk8Os konz. und 0,279 Oxalsaure

versetzt.
Eichung/Standards:
Stammldsungen:
1 g/l SQ: 1 g/l Sulfat als Natriumsulfat =>1 g/l 0 S
Stamml6sung | Je 1 m QONO;-, NO,-, und PQ-Stammldsung und je 0,5 ml Cl- und F-
Stammldsung werden in einen 100 ml-Messkolben ma® ldemin. auf 100
ml aufgefullt.

= 0,01 g/l SQ, NO,, NO,, PQ,, und 0,005 g/l Cl, F

Haltbarkeit:
Die Stammldsung | ist ca. 1 Monat geschlossen im Kuhlschrank haltbar.

Kontrollstandards

K1IC: 2,0 Mg/l SG-S
K2IC: 0,0833 mg/l SG-S




Element Form Gerat Methoden-Nr. Lapisalt Seite
S SO IC SSO4I1C3.1 - 3

Das Gerat wird durch eine aufwendige Grundeichung (siehe Sammel&sRrig mit insgesamt

18 Standards fur 2 Eichbereiche geeicht. Die Standards fur den meNmggsbereich werden mit
der Stammlésung | und fur den hohen Messbereich mit den 1 g/I-LosungesstbbitfrgDiese
Grundeichung wird durch die Kontrollstandards K1IC und K2IC vor jeder Mesgepgift. Bei
Abweichungen von mehr als 5 % (K1IC),bzw. 10 % (K2IC) muss die Ursiichdie zu hohe
Abweichung gefunden und abgestellt werden, oder eine neue Grundeichung durchgefuhrt werden

Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung IC3.1 besaohriebe

Qualitatskontrolle:
Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (siedtolenbeschreibungen)
durchgefihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt1.1 K1IC (2,0 mg/l S), K2IC (0,0833 mg/l S), Messung
nach der Eichung, alle 15 Proben; erlaubte
Abweichung 5 % (K1IC), bzw. 10 % (K2IC).
Wiederholungsmessungen QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie
Standardmaterial QStM1.1 Alle 50 Proben wird der Standard Wasser HE3IC mit-

gemessen; erlaubte Abweichung 5 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Im Anschluss an die Messung mussen alle Chromatogramme daraufhollievhiwerden, ob die
automatische Flachenintegration richtig durchgefuhrt wurde. Gegebisienfauss eine
Nachintegrationen vorgenommen werden.

Die Sulfatkonzentrationen sind in die entsprechenden Datenlisten egeyttazw. mit dem Da-
tenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS zu bearbeiten.

|(.f)
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Chromatogramm der Anionenmessung mit Retentionszeiten:
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Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

Ti Tiges ICP(sim) TiTigesICP19.2 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.01.2019
TITAN

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[OAKW2.1, ODAKWEG3.1 10,0006 0,002 | 20 |

eeignet fiir:

Boden OAKW2.1, OAKWEGS3.1

Humus OAKW?2.1

Pflanze

Wasser
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885

HFA D64.1.6.1

HFA-Code | D;4;2;2;1;-1;0 (337,280 nm, axial)

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probeldsung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimmenden Elemente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfiihrt und emittieren Licht spezifischer Wellenldngen. Das emit-
tierte Licht wird iiber ein Prisma und ein Gitter spektral zerlegt, und die Intensitit des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlingen der zu bestimmenden Elemente mit einer speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intensititen bei Probe- und Standardlésungen
kann auf die FElementkonzentrationen in der Probelosung geschlossen werden. Die
Plasmabetrachtung erfolgt radial.

Storungen:

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

Anhang: Lit.:
Sammelanhang S33.1: Gerdteparameter und Nolte: ICP Emissionsspektroskopie fiir
Standardzusammen- Praktiker; Weinheim, 2002
setzung Montaser, Golightly: Inductively Coupled
Kurzanleitung ICP6.1 Plasmas in Analytical Atomic Spectrometry;
Weinheim, 1987

Ti




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

Ti Tiges ICP(sim) TiTigesICP19.2 2

Analysengerite und Zubehor:

1CAP 6500 der Fa. Thermo Fisher mit axialer und radialer Plasmabetrachtung (DUO-Option)
Standard-Injektorrohr 2 mm, fiir wéssrige und salpetersaure Losungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac mit Probenrack fiir 60 Positionen fiir Hauptelemente, bzw. 21
Positionen fiir Schwermetalle

PP-Ro6hrchen Natur, 12 ml, Fa. Greiner bio-one

Szintillationsgefiafie, 20 ml, Fa. Sarstedt

Laminar Flow Box FBS der Fa. Spetec, fiir Probengeber (zur Verhinderung von Staubeintrag in die
Probengefifle)

Rechner mit Software QTEGRA

5000 ml Varipette, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipetten der Fa. Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Mischfitting (Fa. Thermo Fisher) zur zur gleichméssigen Vermischung von Probeldsung und
internem Standard

Dilutor der Fa. Hamilton

Chemikalien:

Salpetersdure (HNO3), 65 %, p.a.
Y, AAS-Standard Yttrium 1 g/l Y (Fa B. Kraft)

Losungen:

Spiilsdure: 30 ml 65 %. HNOj; p.a. werden mit H,O demin. auf 1 | aufgefiillt.

Interner Standard: 10 ml Yttriumldsung werden in einen 1 1 Glaskolben gegeben, mit 30 ml
65 %. HNO; p.a. versetzt und mit H,O demin. bis zur Eichmarke
aufgefiillt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Ti: ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => 10 g/l Ti

As, Ba, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn:
ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S:
ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => jeweils 10 g/l

Standardlosungen:

Im folgenden wird nur die Herstellung der Ti-Standardldsungen beschrieben. Die Zugaben aller
anderen Elemente, die sich auch in den beschriebenen Losungen befinden, werden im
Sammelanhang S33.1 beschrieben.

Standardlésung KW 1:  In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,05 ml des 10 g/l Ti enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang §33.7), mit 7,5 ml der 65
%igen HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.




Element Form

Gerit Methoden-Nr. Seite

Ti Tiges

ICP(sim) TiTigesICP19.2 3

Standardléosung KW 2:

Standardlosung KW 3:

Standardlosung KW 4:

=> 50 pg/l Cd, Co, Cr, Cu und Ni, 200 pg/l Pb und Zn, 2 mg/l Mn, Na, S
und Ti, 5 mg/l Fe, K und Mg, 10 mg/l P, 20 mg/l Ca und 200 mg/1 Al.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,025 ml des 10 g/l Ti enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang S33.7), mit 7,5 ml der 65 %igen
HNO;j; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 100 pg/l Cd, Co, Cr, Cu und Ni, 500 pg/l Pb und Zn, 1 mg/l Ti,
2 mg/l Ba und Mg, 8 mg/l P, 10 mg/l Fe, Mn und Na, 50 mg/l Ca und K
und 100 mg/l Al.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,125 ml des 10 g/l Ti enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang §33.7), mit 7,5 ml der 65 %igen
HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 200 pg/l Cd, Co, Cr, Cu und Ni, 1000 pg/l Pb und Zn, 0,5 mg/l Al
und Ca, 1 mg/l Mn, 5 mg/l Ti, 6 mg/l P, 8 mg/l Na, 10 mg/l K und Mg,
200 mg/1 Fe.

In einen 250 ml PFA-Kolben werden 0,250 ml des 10 g/l Ti enthaltenden
ICP-Konzentrates, sowie die entsprechenden Mengen der anderen
Elemente gegeben (siche Sammelanhang S$33.7), mit 7,5 ml der 65 %igen
HNO; p.a. versetzt und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

=> 400 pg/1 Co, Cr, Cu und Ni, 2000 pg/l Pb und Zn, 4 mg/l Na und P, 5
mg/l S, 10 mg/l Ca und Ti, 20 mg/l K, Mg und Mn, 50 mg/1 Al, 100 mg/1,
Ca.

=> 1000 pg/l Cu und Ni, 4000 pg/l Pb und Zn, 2 mg/l K und P, 5 mg/l Mn, 6 mg/l Na, 10 mg/l Al

und S, 50 mg/l Fe und Mg, 100 mg/I Ca.




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
Ti Tiges ICP(sim) TiTigesICP19.2 4

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardlosungen, die neben Ti auch andere Elemente enthalten (sieche Sam-
melanhang S33.1), verwendet:

Standards
Blank 0,0 mg/l Ti
KW 1 2,0 mg/l Ti
KW 2 1,0 mg/l Ti
KW 3 5,0 mg/l Ti
KW 4 10,0 mg/1 Ti
KW 5 0,0 mg/1 Ti
Kontrollstandard
K24 10,0 mg/l Ti

Methode:| OAKW?2.1Boden
OAKW2.1Humus
OAKWEGS3.1Boden

Element: S
Wellenldnge: 337.280

Plasma- radial

beobachtung:
Messbereich BG - OMG

[mg/1]:

Standards: Blank

KW 3

KW 4

KW 5

Bemerkungen: | Fensterweite: 16
Pixelbreite: 3
Pixelhohe: 2

Untergrund-
Korrektur:

Pos. links: fixed
Pos. rechts: fixed

Zur Herstellung der Blank-Losung werden 7,5 ml der 65 %igen HNO; p.a. in einen 250 ml PFA-
Kolben gegeben und mit H,O bidemin. aufgefiillt.

Durchfiihrung:

Die Durchfithrung der Messung erfolgt wie in der Geritekurzanleitung ICP6.1 beschrieben.




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
Ti Tiges ICP(sim) TiTigesICP19.2 5

Die Geriteparameter werden am ICP-Gerét durch Eingabe des jeweiligen Methodennamens mit der
hochsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S33.1 zusammengestellt.
Als Probengefdlle werden sduregespiilte Szintillationsgefafle (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualititskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdtskontrollen (sieche Methodenbeschreibungen)
durchgefiihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung"):

Qualitiitskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach der Eichung, alle 24 Proben und
nach  jeder  Eichungswiederholung;  erlaubte

Abweichung 5 %
Wiederholungsmessung QWMI1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie

Standardmaterial QStM1.1 Fiir Standards ISE974, ISE974Lo6sung, BZE-SAC,
erlaubte Abweichung 10 %

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Ti-Konzentrationen werden in die entsprechenden Datenblitter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS) bearbeitet.

Ti
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Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Ti Tiges ICP(sim) TiTigesICP22.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.08.2014

TITAN

Untersuchungsmethode NG BG OMG

OAKW1.1, OAKW1.2, OAKW2.1, OAKWEGZ2.1, OAKWEG2.2,
OAKWEG3.1

0,0005| 0,0016] 20

geeignet fur:
Boden OAKW2.1, OAKWEG2.1, OAKWEG2.2, OAKWEG3.1
Humus OAKW1.1, OAKW1.2, OAKW2.1

Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D64.1.6.1
HFA-Code|D;4:1;2;-1;-1;1;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfiihrt und emittieren Licht speeifigéellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitter spektraleggriund die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intemsithei Probe- und Standardiésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden.

Storungen:

I
Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetan 2 ——
Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch aindarer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Sammelanhang S26.1: Gerateparameter urjdNdlte: ICP Emissionsspektroskopie fur Praktiker;
Standardzusammen- | Weinheim, 2002
setzung Montaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas

Kurzanleitung ICP5.1 in Analytical Atomic Spectrometry;

Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Ti Tiges ICP(sim) TiTigesICP22.1 2

Analysengerate und Zubehor:

iICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstdubergasstrom eingebauten Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Szintillationsgefalie, 20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

100 ul, 1000 pl und 5000 pl Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipettem.der F
Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Salzsaure (HCI), 25 %, p.a.

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

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Ti: ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => 10 g/I Ti

As, Ba, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn:
ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S:
ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => jeweils 10 g/l

Standardldésungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S26.1 beschrieben.

Ti

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldésungen, die neben Ti auch andere Elemeaitereféiehe Sam-
melanhandg26.1), verwendet:



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Ti Tiges ICP(sim) TiTigesICP22.1 3
Standards
KW 0 0,0 mg/l Ti
KW 1 0,0 mg/l Ti
KW 2 1,0 mg/l Ti
KW 3 8,0 mg/l Ti
KW 4 2,0 mg/l Ti
KW 5 16,0 mg/l Ti
KW 6 0,0 mg/l Ti
KW 7 0,0 mg/l Ti
KW 8 0,0 mg/l Ti

Kontrollstandard

K24 1,0mg/l T

Methode] OAKW?2.1Boden
OAKWEG2.1Bodern
OAKWEG2.2Bodern
OAKWEGS.1Bodern
OAKW1.1Humus
OAKW1.2Humus
OAKW2.1Humus
Element: Ti
Wellenlange 336.121

Messbereich BG - OMG

[mg/l]:
Standards: Blank
KW 2
KW 3
KW 4
KW 5

Bemerkungen:Fensterweite: 20
Pixelbreite: 2

Pixelhdhe: 3

Untergrund- T'_
Korrektur:

Pos. links: 5

Pixelanzahl: 1
Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 1

Zur Herstellung der Blindlésung, der Standards und des Kontrollstandarderw80 ml der
25 %igen HCI p.a. und 10 ml der 65 %igen H\®a. in einen 250 ml PFA-Kolben gegeben und
mit H,O bidemin. aufgefullt.




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Ti Tiges ICP(sim) TiTigesICP22.1 4
Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie
Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch EingabevaEiBgen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S26.1 zusamhtengeste

Als Probengefalie werden sauregespilte SzintillationsgefalRe (20 ml, Fedtpaestvendet.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

n und
bte

Serie

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach der Eichung, alle 15 Probe
nach  jeder Eichungswiederholung; erlay
Abweichung 3 %

Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq

Standardmaterial QStM1.1 Fur Standards ISE974 und BZE-SAC, er
Abweichung 10 %.

laubte

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Ti-Konzentrationen werden in die entsprechenden Digerteyetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim) ZnZngesiCP22.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.08.2014

ZINK

Untersuchungsmethode NG BG OMG

OAKW1.1, OAKW1.2, OAKW2.1, OAKWEG2.1, OAKWEG2.2,
OAKWEG3.1 0,26 0,87 3000

geeignet fur:
Boden OAKW2.1, OAKWEG2.1, OAKWEG2.2, OAKWEG3.1
Humus OAKW1.1, OAKW1.2, OAKW2.1

Pflanze
Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 11885
HFA D73.1.6.4
HFA-Code|D;4:1;2;-1;-1;2;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfiihrt und emittieren Licht speeifigéellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitter spektraleggriund die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intemsithei Probe- und Standardiésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden.

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetn 2
Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch aindarer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Sammelanhang S26.1: Gerateparameter urjdNdlte: ICP Emissionsspektroskopie fur Praktiker;
Standardzusammen- | Weinheim, 2002
setzung Montaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas

Kurzanleitung ICP5.1 in Analytical Atomic Spectrometry;

Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim) ZnZngesiCP22.1 2

Analysengerate und Zubehor:

iICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstdubergasstrom eingebauten Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Szintillationsgefalie, 20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

100 ul, 1000 pl und 5000 pl Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipettem.der F
Eppendorf

250 ml und 500 ml-Messkolben aus PFA

Chemikalien:

Salpetersaure (HN{D 65 %, p.a.
Salzsaure (HCI), 25 %, 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

As, Ba, Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb:
ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S, Ti:
ICP-Konzentrat (Fa B. Kraft) => jeweils 10 g/l

Standardldésungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S26.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neben Zn auch andere Elemeitengstahe Sam-
melanhandg26.1), verwendet:




Element Form Gerat Methoden-Nr.
Zn Znges ICP(sim) ZnZngesiCP22.1
Standards
KW 0 0 ug/l Zn
KW 1 400 pg/l Zn
KW 2 800 pg/l Zn
KW 3 1200 pg/l Zn
KW 4 1600 pg/l Zn
KW 5 2000 pg/l Zn
KW 6 3000 pg/l Zn
KW 7 0 ug/l Zn
KW 8 0 ug/l Zn
Kontrollstandard
K24 500 pg/l Zy
Methode]; OAKW?2.1Boden
OAKWEG2.1Boden
OAKWEG2.2Boden
OAKWEGS.1Boden
OAKW1.1Humus
OAKW1.2Humus
OAKW2.1Humus
Element; Zn
Wellenlange 202.548
Messbereich BG — OMG
[nofl]:
Standards;: Blank
KW 1
KW 2
KW 3
KW 4
KW 5
KW 6
Bemerkungen:Fensterweite: 20
Pixelbreite: 3
Pixelhohe: 5
Untergrund-
Korrektur:
Pos. links: 4
Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 15
Pixelanzahl: 1

Zur Herstellung der Blindlésung, der Standards und des Kontrollstandarderw@80 ml der

25 %igen HCI p.a. und 10 ml der 65 %igen HN\®a. in einen 250 ml PFA-Kolben gegeben und

mit H,O bidemin

. aufgefullt.

Zn



Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim) ZnZngesiCP22.1 4

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch EingabevaEiBgen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S26.1 zusamhtengeste
Als Probengefalie werden sauregespilte SzintillationsgefalRe (20 ml, Fedtpaestvendet.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefiuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K24; Messung nach der Eichung, alle 15 Proben und
nach  jeder Eichungswiederholung; erlaybte

Abweichung 3 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq Serie
Standardmaterial QStM1.1 Fur Standards ISE974, ISE974L6sung, BZE-SAC,
NFVH; erlaubte Abweichung 10 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Zn-Konzentrationen werden in die entsprechenden Deteebigetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

Zn Znges ICP(sim) ZnZngesiCP24.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.07.2016
ZINK

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[EXTEDTAL.1 | 1 |3 | 10 00q
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;-1;1;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelésung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasmauda®nisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimnieledente in einen
angeregten atomaren Zustand Uberfiihrt und emittieren Licht speeifigéellenlangen. Das emit-
tierte Licht wird Uber ein Prisma und ein Gitter spektraleggriund die Intensitat des Lichtes bei
den elementspezifischen Wellenlangen der zu bestimmenden Eleménteiner speziellen
Digitalkamera (CID) gemessen. Durch Vergleich der Intemsithei Probe- und Standardiésungen
kann auf die Elementkonzentrationen in der Probelésung geschlossen werden.

Storungen:

Verschiebungen des Untergrundes durch Matrixeinflisse werden durclenSetn 2

Untergrundkorrekturpunkten an geeigneter Stelle (keine Stérung durch aindarer Elemente)
ausgeglichen.

Anhang: Lit.:

Sammelanhang S28.1: Gerateparameter urjdNdlte: ICP Emissionsspektroskopie fur Praktiker;
Standardzusammen- | Weinheim, 2002
setzung Montaser, Golightly: Inductively Coupled Plasmas

Kurzanleitung ICP5.1 in Analytical Atomic Spectrometry;

Weinheim, 1987




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim) ZnZngesiCP24.1 2

Analysengerate und Zubehor:

iICAP 7400 Radial der Fa. Thermo Fisher

Zyklonmischkammer und konzentrischer Meinhard-Zerstauber

In den Zerstdubergasstrom eingebauten Argonbefeuchter

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, flr wassrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber ASX-520 der Fa. Cetac

Szintillationsgefalie, 20 ml, Fa. Sarstedt

Rechner mit Software iTeva

100 ul, 1000 pl und 5000 pl Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipettem.der F
Eppendorf

100 und 250 ml-Messkolben aus Glas

Chemikalien:

Na-EDTA (Titriplex Ill) (CygH;,N,Na,0g + 2H,0)

LOosungen:

0,1 m EDTA-L6sung: in einen 1 |-Kolben wird eine Ampulle 0,1 molare Téxplll Losung
gegeben und mit 0 demin. bis zur Eichmarke aufgefullt.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

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

Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb:
ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Standardldésungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S28.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardldsungen, die neben Zn auch andere Elemeitengstahe Sam-
melanhandg28.1), verwendet:

Standards
EDTAO 0 ug/l Zn
EDTA 1 6000 pg/l Zn
EDTA 2 4000 pg/l Zn
EDTA 3 2000 pg/l Zn
EDTA 4 1000 pg/l Zn
EDTA5 10 000 ug/l Zn




Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP(sim) ZnZngesiCP24.1 3

Kontrollstandard

K23 2000 pg/l Zn

Methode] EXTEDTALl.1
Element; Zn
Wellenlange 213.856

Messbereich BG — OMG
[nofl]:
Standards;: EDTA O
EDTA 1
EDTA 2
EDTA 3
EDTA 4
EDTAS5
Bemerkungen:.Fensterweite: 20
Pixelbreite: 3

Pixelhdhe: 5
Untergrund-
Korrektur:

Pos. links: 3

Pixelanzahl: 2
Pos. rechts: 19
Pixelanzahl: 2

Der Blank, die Standards und die Kontrollstandards werden mit der veneeritidraktionslosung
in 100 ml Glaskolben angesetzt.

Durchfiihrunag:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Geratekurzanleitung ICP5.1 bbsahrie

Die Gerateparameter werden am ICP-Gerat durch EingabevaiBgen Methodennamens mit der
hdchsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S28.1 zusamhtengeste
Als Probengefal3e werden Szintillationsgefal3e (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitatskontrollen (sie¢tholfenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfiihrung™):

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Kontrollstandard QKSt.1.1 K23; Messung nach der Eichung, alle 15 Proben und
nach  jeder Eichungswiederholung; erlaybte

Abweichung 5 %
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben prq Serie
Standardmaterial QStM1.1 Solling0-10; erlaubte Abweichung 10 %.




Element

Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

Zn

zZnges

ICP(sim)

ZnZngesiCP24.1

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Zn-Konzentrationen werden in die entsprechenden Deteebigetragen, bzw.

mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Element Form Geriit Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP-MS ZnZngesICPMSI1.1 1

Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.11.2018

ZINK
Untersuchungsmethode NG BG OMG

[OAKW2.1, DAKWEG3.1 | 0,286 {0,095 [2000

eeignet fur:

Boden OAKW?2.1, OAKWEG3.1

Humus OAKW2.1

Pflanze

Wasser

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 17294-2
HFA D73.1.6.8

HFA-Code |D;5;3;1;2;-1;0;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelosung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimmenden Elemente ionisiert.
AnschlieBend werden die im Plasma generierten lonen in Richtung des Analysators des
Massenspektrometers beschleunigt. Nachdem die Analyt-Ionen sowie die (unerwiinschten) Ionen
des Plasmas durch zwei Konen in das Hochvakuum iiberfiihrt wurden, wird der Ionen-Strom durch
eine lonenoptik gebiindelt und als feiner Strahl in Richtung des Massenspektrometers geleitet. Der
Ionen-Strahl aus der Ionenoptik wird direkt in das Quadrupol zur lonentrennung geleitet. Im
Quadrupol werden die Ionen durch entsprechende Spannungssteuerung auf eine Spiralbahn gelenkt.
Der gewiinschte Effekt eines Massenspektrometers entsteht dadurch, dass zwei Spannungen so
eingestellt werden, dass es jeweils nur fiir eine Masse eine stabile Flugbahn mit mehreren
Umdrehungen gibt. Alle anderen Massen werden entweder in die Mitte der Quadrupol-Stibe
gezogen und dort abgeleitet oder sie verlassen die Spiralbahn nach auflen und werden direkt von der
Vakuumpumpe abgesaugt. Nur die Masse, fiir die gerade die richtigen Spannungs- und
Frequenzverhéltnisse angelegt sind, beschreibt eine stabile Spiralbahn, die am Detektor endet. Im
digitalen Teil des Detektors sind mehrere Dynoden in Reihe geschaltet und dienen als Detektor und
Verstirker in einem. Im analogen Teil fiir hohe Konzentrationen erfolgt eine Stromflussmessung,
die in einen Messwert umgewandelt wird.

Storungen:
Storungen konnen durch Isotope oder Molekiilionen gleicher Masse oder doppelt geladene lonen

auftreten. Ein Teil der Stérungen kann durch eine vor dem Quadrupol eingebaute Reaktions- und
kollisionszelle beseitigt werden.

Anhang: Lit..

Anhang 1: Methodenvergleich ICP — ICP-MS
Sammelanhang S30.1: Gerdteparameter und
Standardzusammen-

setzung
Kurzanleitung ICPMS1.1



http://www.chemie.de/lexikon/Massenspektrometer.html

Element Form Geriit Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP-MS ZnZngesICPMSI1.1 2

Analysengerite und Zubehor:

1ICAP RQ der Fa. Thermo Scientific

Zyklonmischkammer und Teflon-Zerstduber

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, fiir wéssrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber mit Probenzufiihrsystem PrepFAST 4DX P Fa. ESI Szintillationsgefdfle, 20 ml, Fa.
Sarstedt, Probenschleife:1,5ml loop

Rechner mit Software QTegra

100 pl, 1000 pl und 5000 ul Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipetten der Fa.
Eppendorf

100 und 250 ml-Messkolben aus Teflon/ PFA

1000, 2000 und 5000mI-Messkolben aus Glas

Chemikalien:

Salpetersdure (HNO3), 69% suprapur

Salzsdure ( HCI1) 37% p.A.

ICAP Q/RQ TUNE solution

ICAP Q/Qnova CALIBRATION solution

Sc, Ge, Y, Re, Rh: ICP- Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l
Al, Mg, Fe, K: ICP- Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Losungen:

PrepFAST Rinse-Losung /Autosampler Rinse-Losung 1 und 2:

Ansatz der Spiilsdure (2% HNO3 und 0,5% HCI) fiir die drei Positionen =

100 ml HNO3 und 25 ml HCI im 5 1-Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in die
entsprechenden Gefél3e einfiillen.

FAST Carrier-Losung:

Ansatz der Tragerlosung (2% HNO3) =

40ml Salpetersdure (HNO3) im 2 1-Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in das
entsprechende Gefa3 umfiillen.

PrepFAST Diluent/Carrier-Losung:

Ansatz der Verdiinnungslosung (0,5 % HNO3) =

10 ml Salpetersdure (HNOs3) im 2 1-Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in das
entsprechendes Gefal3 umfiillen.

Interner Standard:

Ansatz einer Ausgangs- /Stammldsung (Sc 10 ppm, Ge 1 ppm, Y 10 ppm, Re 5 ppb, Rh 100 ppb) =
10 ml Sc, 1 ml Ge, 10 ml Y, 0,1 ml Rh jeweils aus 1 g/l und 1 ml Re aus 5 mg/I plus 20 ml HNO3
im 1000 ml Glas- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen.

Aus dieser Stammlosung eine 1:10 Verdiinnung (mit bi-demin H>O aufgefiillt) zum Messen
herstellen (mindestens 100 ml).

Basislosung fiir Standards und Kontrollstandard:
Ansatz der Losung (Al 50 ppm, Mg 50 ppm, Fe 20 ppm, K 10 ppm) =




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

Zn Znges ICP-MS ZnZngesICPMSI1.1 3

Jeweils 5 ml Al und Mg, 2 ml Fe und 1 ml K mit 60 ml HCI und 20 ml HNO3 in einem 1000 ml
Messkolben mit bi-demin H20 auffiillen.

Eichung/Standards:

Stammldsungen:

Zn: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 1 g/l Zn
Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Hg, W: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l
Mg, Al, Fe, K: ICP-Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 10 g/l

Standardl6sungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S30.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

Es werden folgende Standardlésungen, angesetzt in einer dem Konigswasserextrakt entsprechenden
Mischung aus HCl und HNO3 mit Zusatz von 50 ppm Al, 50 ppm Mg, 20 ppm Fe und 10 ppm K,
die neben Zn auch andere Elemente enthalten (siehe Sammelanhang S30.1), verwendet:

Standards

Blank 0 ng/l Zn

KWSM1 2 pg/l Zn

KWSM2 5 ug/lZn

KWSM3 10 pg/l Zn

KWSM4 20 ug/l Zn

KWSM5 50 pg/l Zn

Kontrollstandard
K24MS
25 pg/l Zn
Methode: OAKWSM OAKWEGSM
Element: /n /n
Masse: 65,9260 65,9260
Messbereich BG - OMG BG - OMG
[ng/l]: 1,9 - 40000 4,75 - 100000
Standards: Blank Blank

KWSM1 KWSM1
KWSM2 KWSM2
KWSM3 KWSM3
KWSM4 KWSM4
KWSM5 KWSM35




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

Zn Znges ICP-MS ZnZngesICPMSI1.1 4
Bemerkungen: | Kollisions/Reaktions- Kollisions/Reaktions-
zelle: zelle:
Gasfluss Hz: 0,5 ml Gasfluss Hz: 0,5 ml
Gasfluss He: 4,5 ml Gasfluss He: 4,5 ml
Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Gerédtekurzanleitung ICPMS1.1 beschrieben.
OAKW-Aufschlusslosungen werden 1:20 vom PrepFAST-Probengeber verdiinnt, OAKWEG-
Aufschlusslosungen 1:50.

Die Gerdteparameter werden am ICP-MS-Gerdt durch Eingabe des jeweiligen Templates
(OAKWSM-1, OAKWEGSM-1, OAKWSMHg-1, OAKWEGSMHg-1) mit der hochsten
Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S30.1 zusammengestellt.

Als Probengefdfle werden Szintillationsgefdfle (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualititskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdtskontrollen (sieche Methodenbeschreibungen)
durchgefiihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfithrung"):

Qualitiitskontrolle Methode Durchfithrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K24MS; Messung nach der Eichung, alle 10 Proben
und nach jeder FEichungswiederholung; erlaubte
Abweichung 5 %

Wiederholungsmessung QWMI1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie

Standardmaterial QStM1.1 ISE974, BZE-SAC, NFVH; erlaubte Abweichung 10

%.

Auswertung/Datendokumentation:

Die Zn-Konzentrationen werden in die entsprechenden Datenblétter eingetragen, bzw. mit dem
Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Anhang Nr.

fiir Zn Znges ICP-MS

ZnZngesICPMSI1.1

Methodenvergleich zwischen ICP und ICP-MS:

Messung der Proben einer Konigswasser-Aufschluss-Serie mit den beiden angegebenen Methoden
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Anhang Nr.

fir

Zn

Znges

ICP-MS

ZnZngesICPMSI1.1




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

Zn Znges ICP-MS ZnZngesICPMS2.1 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.11.2018
Z1INK

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[ANULL | 0,047 0,140 [1000 |

eeignet fur:

Boden

Humus

Pflanze

Wasser ANULL

Methodenverweise:
Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 17294-2
HFA D73.1.4.6

HFA-Code |D;5;3;1;2;-1;0;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelosung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimmenden Elemente ionisiert.
AnschlieBend werden die im Plasma generierten Ionen in Richtung des Analysators des
Massenspektrometers beschleunigt. Nachdem die Analyt-Ionen sowie die (unerwiinschten) Ionen
des Plasmas durch zwei Konen in das Hochvakuum iiberfiihrt wurden, wird der Ionen-Strom durch
eine lonenoptik gebiindelt und als feiner Strahl in Richtung des Massenspektrometers geleitet. Der
Ionen-Strahl aus der Ionenoptik wird direkt in das Quadrupol zur lonentrennung geleitet. Im
Quadrupol werden die Ionen durch entsprechende Spannungssteuerung auf eine Spiralbahn gelenkt.
Der gewiinschte Effekt eines Massenspektrometers entsteht dadurch, dass zwei Spannungen so
eingestellt werden, dass es jeweils nur fiir eine Masse eine stabile Flugbahn mit mehreren
Umdrehungen gibt. Alle anderen Massen werden entweder in die Mitte der Quadrupol-Stibe
gezogen und dort abgeleitet oder sie verlassen die Spiralbahn nach aulen und werden direkt von der
Vakuumpumpe abgesaugt. Nur die Masse, fiir die gerade die richtigen Spannungs- und
Frequenzverhéltnisse angelegt sind, beschreibt eine stabile Spiralbahn, die am Detektor endet. Im
digitalen Teil des Detektors sind mehrere Dynoden in Reihe geschaltet und dienen als Detektor und
Verstirker in einem. Im analogen Teil fiir hohe Konzentrationen erfolgt eine Stromflussmessung,
die in einen Messwert umgewandelt wird.

Storungen:
Storungen konnen durch Isotope oder Molekiilionen gleicher Masse oder doppelt geladene Ionen

auftreten. Ein Teil der Stérungen kann durch eine vor dem Quadrupol eingebaute Reaktions- und
kollisionszelle beseitigt werden.

Anhang: Lit..

Anhang 1: Methodenvergleich ICP — ICP-MS
Sammelanhang S31.1: Gerdteparameter und
Standardzusammen-

setzung
Kurzanleitung ICPMS1.1
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Element Form Geriit Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP-MS ZnZngesICPMS2.1 2

Analysengerite und Zubehor:

1ICAP RQ der Fa. Thermo Scientific

Zyklonmischkammer und Teflon-Zerstduber

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, fiir wéssrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber mit Probenzufiihrsystem PrepFAST 4DX P Fa. ESI Szintillationsgefa3e, 20 ml, Fa.
Sarstedt, Probenschleife:1,5ml loop

Rechner mit Software QTegra

100 pl, 1000 pl und 5000 ul Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipetten der Fa.
Eppendorf

100 und 250 ml-Messkolben aus Teflon/ PFA

2000 und 5000 ml-Messkolben aus Glas

Chemikalien:

Salpetersdure (HNO3),69% suprapur

Salzsdure ( HCI) 37% p.A.

ICAP Q/RQ TUNE solution

ICAP Q/Qnova CALIBRATION solution

Sc, Ge, Re, Rh: ICP- Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Losungen:

PrepFAST Rinse-Losung /Autosampler Rinse-Losung 1 und 2:

Ansatz der Spiilsdure (2% HNO3 und 0,5% HCI) fiir die drei Positionen =

100 ml HNO3 und 25ml HCl im 5 1- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in die
entsprechenden Gefédle einfiillen.

FAST Carrier-Losung:

Ansatz der Tragerlosung (2% HNO3) =

40 ml Salpetersdure (HNO3) im 2 1- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in das
entsprechende Gefa3 umfiillen.

PrepFAST Diluent/Carrier-Losung:

Ansatz der Verdiinnungslésung (0,5 % HNO3) =

10 ml Salpetersdure (HNO3) im 2 1- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in das
entsprechendes Gefdl3 umfiillen.

Interner Standard:

Ansatz einer Ausgangs- /Stammldsung (Sc 50 ppm, Ge 50 ppm, Re 5 ppm, Rh 5 ppm) =

5 ml Sc, 5 ml Ge, 0,5 ml Re, 0,5 ml Rh und 2 ml HNO3 im 100 ml PFA- Messkolben mit bidemin.
Wasser auffiillen.

Aus dieser Stammlosung eine 1:100 Verdiinnung in 2% HNOs;-Losung zum Messen herstellen
(mindestens 100 ml).




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP-MS ZnZngesICPMS2.1 3
Eichung/Standards:
Stammldsungen:

Zn:
Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb:
Mg:

Standardl6sungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S31.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

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

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

ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 10 g/l

Es werden folgende Standardldsungen, angesetzt in 2 % HNO3 mit Zusatz von 10 ppm Mg, die
neben Zn auch andere Elemente enthalten (siche Sammelanhang S31.1), verwendet:

Standards
Blank 0 ng/l Zn
Wasser SM 1 0,5 ng/l Zn
Wasser SM2 1 ng/l Zn
Wasser SM3 2 pg/l Zn
Wasser SM4 5ug/lZn
Wasser SM5 10 pg/l Zn
Wasser SM6 100 pg/l Zn
Wasser SM7 200 pg/l Zn
Kontrollstandard
K25MS
100 pg/l Zn
Methode: WasserSM-1
Element: 7Zn
Masse: 65,9260
Messbereich BG - OMG
[ng/l]: 0,140 - 1000
Standards: Wasser SMO
Wasser SM1
Wasser SM2
Wasser SM3
Wasser SM4
Wasser SM5
Wasser SM6
Wasser SM7




Element Form

Gerit

Methoden-Nr. Seite

Zn Znges

ICP-MS

ZnZngesICPMS2.1 4

Bemerkungen: | Kollisions/Reaktions-

zelle:

Gasfluss Hy: 5 ml
Gasfluss He: 45 ml

Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Gerédtekurzanleitung ICPMS1.1 beschrieben.
Die Gerdteparameter werden am ICP-MS-Gerdt durch Eingabe des jeweiligen Templates
(WasserSM-1) mit der hochsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S31.1

zusammengestellt.

Als Probengefédlle werden Szintillationsgefdfle (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualititskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdtskontrollen (sieche Methodenbeschreibungen)
durchgefiihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfithrung"):

Qualitiitskontrolle Methode Durchfithrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K25MS; Messung nach der Eichung, alle 10 Proben
und nach jeder FEichungswiederholung; erlaubte
Abweichung 5 %

Wiederholungsmessung QWMI1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie

Standardmaterial QStM1.1 WasserSM1; erlaubte Abweichung 10 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Zn -Konzentrationen werden in die entsprechenden Datenblitter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Anhang Nr.

fir

Zn Znges ICP-MS ZnZngesICPMS2.1

Methodenvergleich zwischen ICP und ICP-MS:

Messung der Proben einer Wasser-Serie mit den beiden angegebenen Methoden
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Znges

ICP-MS
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Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

Zn Znges ICP-MS ZnZngesICPMS4.1 1
Elementbestimmungsmethode: Datum: 01.06.2019
ZINK

Untersuchungsmethode NG BG OMG
[DAN2.2 | 0,082 (0,245 [2000 |

eeignet fur:

Boden

Humus

Pflanze DAN2.2

Wasser
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 17294-2

HFA D73.1.6.8

HFA-Code |D;5;3;1;2;-1;0;

Prinzip der Methode/chem. Reaktionen:

Die Probelosung wird in einem induktiv gekoppelten Hochfrequenz-Plasma, das aus ionisiertem
Argon besteht, auf bis zu 8000°C erhitzt. Dadurch werden die zu bestimmenden Elemente ionisiert.
AnschlieBend werden die im Plasma generierten Ionen in Richtung des Analysators des
Massenspektrometers beschleunigt. Nachdem die Analyt-Ionen sowie die (unerwiinschten) Ionen
des Plasmas durch zwei Konen in das Hochvakuum iiberfiihrt wurden, wird der Ionen-Strom durch
eine lonenoptik gebiindelt und als feiner Strahl in Richtung des Massenspektrometers geleitet. Der
Ionen-Strahl aus der Ionenoptik wird direkt in das Quadrupol zur lonentrennung geleitet. Im
Quadrupol werden die Ionen durch entsprechende Spannungssteuerung auf eine Spiralbahn gelenkt.
Der gewiinschte Effekt eines Massenspektrometers entsteht dadurch, dass zwei Spannungen so
eingestellt werden, dass es jeweils nur fiir eine Masse eine stabile Flugbahn mit mehreren
Umdrehungen gibt. Alle anderen Massen werden entweder in die Mitte der Quadrupol-Stibe
gezogen und dort abgeleitet oder sie verlassen die Spiralbahn nach aulen und werden direkt von der
Vakuumpumpe abgesaugt. Nur die Masse, fiir die gerade die richtigen Spannungs- und
Frequenzverhéltnisse angelegt sind, beschreibt eine stabile Spiralbahn, die am Detektor endet. Im
digitalen Teil des Detektors sind mehrere Dynoden in Reihe geschaltet und dienen als Detektor und
Verstirker in einem. Im analogen Teil fiir hohe Konzentrationen erfolgt eine Stromflussmessung,
die in einen Messwert umgewandelt wird.

Storungen:
Storungen konnen durch Isotope oder Molekiilionen gleicher Masse oder doppelt geladene Ionen

auftreten. Ein Teil der Stérungen kann durch eine vor dem Quadrupol eingebaute Reaktions- und
kollisionszelle beseitigt werden.

Anhang: Lit..

Anhangl: Methodenvergleich ICP — ICP-MS
Sammelanhang S32.1: Gerdteparameter und
Standardzusammen-

setzung
Kurzanleitung ICPMS1.1
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Element Form Geriit Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP-MS ZnZngesICPMS4.1 2

Analysengerite und Zubehor:

1ICAP RQ der Fa. Thermo Scientific

Zyklonmischkammer und Teflon-Zerstduber

Standard-Injektorrohr 1,5 mm, fiir wéssrige und salpetersaure Lésungen

Probengeber mit Probenzufiihrsystem PrepFAST 4DX P Fa. ESI Szintillationsgefa3e, 20 ml, Fa.
Sarstedt, Probenschleife:1,5ml loop

Rechner mit Software QTegra

100 pl, 1000 pl und 5000 ul Varipetten, sowie 250 pl, 500 pl und 1000 pl Pipetten der Fa.
Eppendorf

100 und 250 ml-Messkolben aus Teflon/ PFA

2000 und 5000 ml-Messkolben aus Glas

Chemikalien:

Salpetersdure (HNO3),69% suprapur

Salzsdure ( HCI) 37% p.A.

ICAP Q/RQ TUNE solution

ICAP Q/Qnova CALIBRATION solution

Sc, Ge, Re, Rh: ICP- Standard (Fa B. Kraft) => jeweils 1 g/l

Losungen:

PrepFAST Rinse-Losung /Autosampler Rinse-Losung 1 und 2:

Ansatz der Spiilsdure (2% HNO3 und 0,5% HCI) fiir die drei Positionen =

100 ml HNO3 und 25ml HCl im 5 1- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in die
entsprechenden Gefédle einfiillen.

FAST Carrier-Losung:

Ansatz der Tragerlosung (2% HNO3) =

40 ml Salpetersdure (HNO3) im 2 1- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in das
entsprechende Gefa3 umfiillen.

PrepFAST Diluent/Carrier-Losung:

Ansatz der Verdiinnungslésung (0,5 % HNO3) =

10 ml Salpetersdure (HNO3) im 2 1- Messkolben mit bidemin. Wasser auffiillen und in das
entsprechendes Gefdl3 umfiillen.

Interner Standard:

Ansatz einer Ausgangs- /Stammldsung (Sc 50 ppm, Ge 50 ppm, Re 5 ppm, Rh 5 ppm) =

5 ml Sc, 5 ml Ge, 0,5 ml Re, 0,5 ml Rh und 2 ml HNO3 im 100 ml PFA- Messkolben mit bidemin.
Wasser auffiillen.

Aus dieser Stammlosung eine 1:100 Verdiinnung in 2% HNOs;-Losung zum Messen herstellen
(mindestens 100 ml).




Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
Zn Znges ICP-MS ZnZngesICPMS4.1 3
Eichung/Standards:
Stammldsungen:

/n:

Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb:

Mg:

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

ICP-Standard (Fa B. Kraft) => 10 g/l

Standardl6sungen:

Die Zusammensetzung der Standardldsungen ist im Sammelanhang S32.1 beschrieben.

Einzelbestimmung/Mehrelementbestimmung:

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

Es werden folgende Standardlosungen, angesetzt in 0,5 % HNO; mit Zusatz von 5 ppm Mg, die
neben Zn auch andere Elemente enthalten (siche Sammelanhang S32.1), verwendet:

Standards
Blank 0 ng/l Zn
DAN SM1 0,5 pg/l Zn
DAN SM2 1 ng/l Zn
DAN SM3 2 ug/l Zn
DAN SM4 5ug/l Zn
DAN SM5 10 pg/l Zn
DAN SM6 100 pg/l Zn
DAN SM7 200 pg/l Zn
Kontrollstandard
K26MS
50 pg/l Zn
Methode: DANSM-1
Element: 7Zn
Masse: 65,9260
Messbereich BG - OMG
[ng/l]: 0,48 - 4000
Standards: DAN SMO0
DAN SM1
DAN SM2
DAN SM3
DAN SM4
DAN SM5
DAN SM6
DAN SM7




Element Form

Gerit

Methoden-Nr. Seite

Zn Znges

ICP-MS

ZnZngesICPMS4.1 4

Bemerkungen: | Kollisions/Reaktions-

zelle:

Gasfluss Hz: 0,5 ml
Gasfluss He: 4,5 ml

Durchfiihrung:

Die Durchfiihrung der Messung erfolgt wie in der Gerédtekurzanleitung ICPMS1.1 beschrieben.

Die Aufschlusslosungen werden 1:2 verdiinnt.

Die Gerdteparameter werden am ICP-MS-Gerit durch Eingabe des jeweiligen Templates (DANSM-
1) mit der hochsten Revisions-Nummer aufgerufen. Sie sind im Sammelanhang S32.1

zusammengestellt.

Als Probengefdfle werden Szintillationsgefdfle (20 ml, Fa. Sarstedt) verwendet.

Qualititskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdtskontrollen (sieche Methodenbeschreibungen)
durchgefiihrt (spezielle Hinweise unter "Durchfithrung"):

Qualitiitskontrolle Methode Durchfithrung

Kontrollstandard QKSt.1.1 K26MS; Messung nach der Eichung, alle 10 Proben
und nach jeder FEichungswiederholung; erlaubte
Abweichung 5 %

Wiederholungsmessung QWMI1.2 Ca. 5 % aller Proben; mindestens 3 Proben pro Serie

Standardmaterial QStM1.1 NHARZ; erlaubte Abweichung 10 %.

Auswertung/Datendokumentation:

Die gemessenen Zn -Konzentrationen werden in die entsprechenden Datenblitter eingetragen, bzw.
mit dem Datenverarbeitungs- und Ubertragungsprogramm RELAQS bearbeitet.




Anhang Nr.| 1

fiir Zn Znges ICP-MS ZnZngesICPMS4.1

Methodenvergleich zwischen ICP und ICP-MS:

Messung der Proben einer Pflanzen-Druckaufschluss-Serie mit den beiden angegebenen Methoden

160

140

120

100

80

60

40

20

0

0,000

Methodenvergleich ZnZngesICP14.1 -
ZnZngesISPMS4.1 (pg/l)

‘ vy =0,9789x

50,000 100,000 150,000 200,000




Anhang Nr.

fir

Zn

Znges

ICP-MS

ZnZngesICPMS4.1




Sammelanhange






Seite
1
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Methoden-Nr.
MMgesIC2.2
Datum:

Gerat
IC

Ca, K, Mg, Na, NHINO;, NG;, PQ, SO, CI, F

Mges

M

Element Form
MMgesIC2.2

far

S17.3

Std.-Nr

Cl

NO2
NO3
PO4
SO4

Na
NH4

Mg

Std.-Nr

Cl

NO2
NO3
PO4
SO4

Na
NH4

Mg
Ca

mg/l lon

0,005
0,005
0,01
0,01
0,01
0,01

0,005
0,005
0,005
0,005
0,005

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 jewefig@ens oder

Sammelanhang
Kations, bzw. wie viel ppb des jeweiligen Elements sich in &a&ndards fur die

Grundeichung befinden. Fur Anionen und Kationen werden jeweils getrenmieéa&ia

angesetzt.

Grundeichung und Gerateparameter fur IC Metrohm fur die Methode ANULLIC
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Methoden-Nr.
MMgesIC2.2

Gerat
IC

Ca, K, Mg, Na, NHINO;, NG;, PQ, SO, CI, F

Mges

M

Element Form
MMgesIC2.2

far

S17.3

Std.-Nr

Cl

NO2
NO3
PO4
SO4

Na
NH4

Mg

Std.-Nr

Cl

NO2
NO3
PO4
SO4

Na
NH4

Mg
Ca

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 lon
250,00 0,50
250,00 0,50
151,98 1,00
112,87 1,00
162,87 1,00
166,67 1,00
250,00 0,50
194,40 0,50
250,00 0,50
250,00 0,50
250,00 0,50
15

ppb Element mg/l lon
7500,00 10,00
7500,00 10,00
4559,27 20,00
3386,00 20,00
4885,99

5000,00 20,00
7500,00

7500,00 10,00
7500,00

7500,00 10,00

11

ppb Element mg/l lon

500,00
500,00
303,95
225,73
325,73
333,33

500,00
388,80
500,00
500,00
500,00

16

ppb Element

10000,00
10000,00
6079,03
4514,67

6666,67

10000,00

10000,00

1,00
1,00
2,00
2,00
2,00
2,00

1,00
1,00
1,00
1,00
1,00

mg/l lon

15,00
30,00
30,00

30,00

15,00

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

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

mg/l lon

40,00

13

ppb Element mg/l lon
2500,00 5,00
2500,00 5,00
1519,76 10,00
1128,67 10,00
1628,66 10,00
1666,67 10,00
2500,00 5,00
1944,01 5,00
2500,00 5,00
2500,00 5,00
2500,00 5,00

18

ppb Element mg/l lon
9029,35 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
Die Standards 1-10 werden aus der Stammlosung | (Anionen), bzw. Stamgnlbs

(Kationen) angesetzt, die Standards 11-19 aus den 1 g/I-Stammlésumgemede Die
Herstellung der Stammlésungen fur die Standardherstellung sind jewaeligen Methode

angegeben. Es missen fur die Standards 1-10 bei den Kationen sautedgdspiolben
verwendet werden. Alle Ubrigen Standards werden in Glaskolben angesetkiatfonen

muss mit HNQ vorgespult werden, flr Anionen mit demin. Wasser.




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S17.3 far M Mges IC MMgesIC2.2 3

MMgesIC2.2 = Ca, K, Mg, Na, NiINO,, NOs, PQ,, SQ,, CI, F

b. Eichkurven:

Dargestellt sind jeweils die Eichkurvenverlaufe der hohen Eichung unehtizen Teils
der tiefen Eichung. Die Art der Eichkurvenauswertung (linear, quadratiscth den
Nullpunkt) ist in der Methodendokumentation (siehe c.) angegeben.

Achtung! In allen Graphiken ist die Einheit (mg/l) falsch ! Es nuss pg/l heil3en!

K hoch K tief
(%« min - (%’ % min
240,0 - .
160,0 4 s 7
1.6
0,0 e _{
.
0,0 0,0
I T I I 1
0,0 16000,0 mgiL 0,0 40,0 20,0 mgiL
NH4 hoch NH4 tief
(ro%f % min (F'] % min
2000 0
1600 3.2 7
120.0 - 2.4
20,0 —{ 1,6 1
40,0 0,8 1
0,0 0,0
— T T T T T T T

0,0 1600,0 3200,0 mgiL 00 20,0 40,0 BO,0 magil



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S17.3 far M Mges IC MMgesIC2.2 4

MMgesIC2.2 = Ca, K, Mg, Na, NiINO,, NOs, PQ,, SQ,, CI, F

Na hoch Na tief
(% % min (re%] 5 i
240,0
3.2
1600 - s
1,6
20,0 4K
0.2 —{
0,0 0.0
— I I I I I
0,0 4000,0 mgiL 0,0 40,0 20,0 mglL
Ca hoch Ca tief
(% € min | (%1 % rain
Lo0,0
3.2
00,0
2,4 4
2000
1.6 S
200,0
100,0 - 0.8
0,0 0.0
I I I I I
0.0 1e000,0 malL 0,0 40,0 20,0 mag/L
Mg hoch Mg tief
(ro%] & rin | (%1 % rain
B0
00,0 -
00,0 4,0 4
2000 4
2.0 1
100,0 -{
0,0 0.0
— I I I I I
0.0 000,10 magiL 0,0 40,0 20,0 maill



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S17.3 far M Mges IC MMgesIC2.2 5
MMgesIC2.2 = Ca, K, Mg, Na, NiINO,, NOs, PQ,, SQ,, CI, F
F hoch F tief
(% % rin (%1 % rain
160,0 -
1,2 -
120,0 -
0,8 -
0.0 -
40,0 4 0,4 -
0,0 0,0
— I I I I
0,0 B000,0 rgi 0,0 40,0 8.0 gl
Cl hoch Cl tief
(% € min - - (%1 % rain
160,0 -
0,80 -
120,0 - 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 8.0 gl
NO2 hoch NO2 tief
(% % rin (%1 % rain
200,0 - L& 7
160,00 1,7 -
120,0 -
0,8 -
0,0 -
0,4 -
40,0 -
0,0 0,0
r I I I I I I
0,0 4000,0 B000,0 rgi 20,0 40,0 600 800 pan
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S17.3 far M Mges IC MMgesIC2.2 6
MMgesIC2.2 = Ca, K, Mg, Na, NiINO,, NOs, PQ,, SQ,, CI, F
NO3 hoch NO3 tief
(% € min (%1 % rain
320,0 -
1,2 -
240,0
160,0 - 0.8 7
an,0 0,4
0,0 0,0
I I I I I I
0,0 30000 gL 0,0 200 400 B0LD pan
PO4 hoch POA4 tief
(% x min (r% % rin
40,0 0,60
32,0
0,40
24,0
16,0
0,20
8,0 -
0,0 0,00
I I I I I 1
0,0 2000,0 40000 g 0,0 40,0 30,0 gl
SO4hoch SOA4tief
(r% % min (rh % min
240,0 - 2,0 1
1B -
160,0 -
1.2 -
0,58 -
20,0
0,4 -
0,0 0.0
I I I I 1
0,0 20000 g 0,0 40,0 30,0 gl
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Seite

S17.3 fur

M

Mges IC

MMgesIC2.2

>

MMgesIC2.2 = Ca, K, Mg, Na, NiINO,, NOs, PQ,, SQ,, CI, F

c. Methodenparamter
Im Folgenden

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
Anionen tief
Hardwarezuordnung
Datenquelle
Kanal
Injektionsventil
Saule

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

14,5 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

14,5 min

Kanal 1 (771_Anionen)
Analogsignal

nicht definiert
nicht definiert

ist vollstandige Methodendokumentation des Gerates alisit
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S17.3 far M Mges IC MMgesIC2.2 8
MMgesIC2.2 = Ca, K, Mg, Na, NKING,, NO;, PQ,, SQ,, CI, F

Pumpe nicht definiert

Datenaufnahme
Aufnahmedauer 14,5 min

Kationen tief

Hardwarezuordnung

Datenquelle Kanal 1 (771_Kationen)

Kanal

Injektionsventil

Analogsignal
nicht definiert

Saule nicht definiert
Pumpe nicht definiert
Datenaufnahme
Aufnahmedauer 14,5 min
Zeitprogramm
Hauptprogramm
Zeit Gerat Befehl Kommentar
Modul Parameter
Sequenz
PROBE
Sequenz
AN_KAT_CAL
771 _Anionen Warten auf Injektion IC Net
Kanal 1
0,0 Anionen tief Start Datenaufnahme
0,0 Anionen hoch Start Datenaufnahme

771 Kationen
Kanal 1

0,0 Kationen tief
0,0 Kationen hoch
PROBE
Zeit Gerat

Modul
AN_KAT_ CAL
Zeit Gerat

Modul

Warten auf Injektion IC Net

Start Datenaufnahme
Start Datenaufnahme
Warten auf IC Net

Befehl
Parameter
Start IC Net

C:\Programme\Metrohm\IC Net 2.3\IC

Net\Systems\IC\PROBE.smt

Befehl
Parameter
Start IC Net

C:\Programme\Metrohm\IC Net 2.3\IC

Kommentar

Kommentar

Net\Systems\IC\STANDARD.smt

Nr.

g hrDN

~N o ©

Nr.

11

Nr.

17
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S17.3

far M Mges IC MMgesIC2.2

9

Integration

Anionen hoch

Kationen hoch

MMgesIC2.2 = Ca, K, Mg, Na, NiINO,, NOs, PQ,, SQ,, CI, F

Empfindlichkeit 50

Glattung 30

Minimale Hohe 0,01 mVvV

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
2 2,8 Glattung 1
3,5 5,8 gemeinsame Basislinie
5,8 14,5 Tal-Tal

Empfindlichkeit 50

Glattung 10

Minimale H6he 0,005 mV

Minimale Flache 0,0005 (mV) x min
Integrationsstart 3,5 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
4 55 Gemeinsame Basislinie
55 13 Tal-Tal

6,0 14,5 Minimale Flache 0,02
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Mges IC

MMgesIC2.2
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MMgesIC2.2 = Ca, K, Mg, Na, NiINO,, NOs, PQ,, SQ,, CI, F

Anionen tief
Empfindlichkeit
Glattung
Minimale Hbéhe
Minimale Flache
Integrationsstart
Polaritat
Negative Peaks
Driftkompensation
Overflow ignorieren
Blindprobe subtrahieren
Savitzky-Golay
Ereignisse aktivieren

Ereignisse

Start [min] Ende [min]
2 3

3,5 14,5

8,5 14,5

Kationen tief
Empfindlichkeit
Glattung
Minimale Hohe
Minimale Flache
Integrationsstart
Polaritat
Negative Peaks
Driftkompensation
Overflow ignorieren
Blindprobe subtrahieren
Savitzky-Golay
Ereignisse aktivieren

Ereignisse

Start [min] Ende [min]
3,8 14,5

6,0 14,5

6 14,5

7 14,5

100

5

0,01 mV
0,001 (mV) x min
2,5 min
+

aus

aus

aus

aus

aus

aus

Ereignis Parameter
Glattung 2
Tal-Tal
Glattung 20

50
7
0,005 mVv
0,0005 (mV) x min
3,5 min
+
aus
aus
aus
aus
aus
aus

Ereignis Parameter
Tal-Tal

Minimale Ho6he 0,1
Minimale Flache 0,01

Glattung 20
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S17.3 far M Mges IC MMgesIC2.2 11

MMgesIC2.2 = Ca, K, Mg, Na, NiINO,, NOs, PQ,, SQ,, CI, F

Komponenten

Anionen hoch

Name Zeit [min] Fenster [%0] Referenz
F 2,648 5,0 keine
Cl 3,882 50 keine
NO2-N 4,442 5,0 keine
NO3-N 6,122 5,0 keine
PO4-P 9,720 5,0 keine
S04-S 11,03 5,0 keine
Totzeit Manuell 1,9 min

Identifikation

Referenzkomponenten Hohe

Andere Komponenten Zeit

Retentionszeit nachftihren aus

Kationen hoch

Name Zeit [min] Fenster [%0] Referenz
Na 4,782 5 keine
NH4-N 5,292 5 keine
K 6,940 5 keine
Mg 11,025 5 keine
Ca 14,127 5 keine
Totzeit Manuell 0,01 min
Identifikation
Referenzkomponenten Hohe
Andere Komponenten Zeit
Retentionszeit nachfiihren aus
Anionen tief
Name Zeit [min] Fenster [%0] Referenz
F 2,648 50 keine
Cl 3,882 50 keine
NO2-N 4,442 5,0 keine
NO3-N 6,122 5,0 keine
PO4-P 9,720 5,0 keine
S0O4-S 11,03 5,0 keine
Totzeit Manuell 0,01 min
Identifikation
Referenzkomponenten Hbhe
Andere Komponenten Zeit

Retentionszeit nachfihren aus
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S17.3 far M Mges IC MMgesIC2.2 12

MMgesIC2.2 = Ca, K, Mg, Na, NiINO,, NOs, PQ,, SQ,, CI, F

Kationen tief

Name Zeit [min] Fenster [%0] Referenz
Na 4,782 5 keine
NH4-N 5,292 5 keine
K 6,940 5 keine
Mg 11,025 5 keine
Ca 14,127 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 500 10,00 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00 150,00 200,00
Cl 500 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 7599 91,19 121,58
NO3-N 2,26 4,51 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
SO4-s 3,33 6,67 13,33 26,67 40,00 53,33 83,33 100,00 133,33
Na 500 10,00 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00 150,00 200,00
NH4-N 3,89 7,78 1555 31,10 46,66 62,21 77,76 116,64 155,52
K 5,00 10,00 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00 150,00 200,00
Mg 500 10,00 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00 150,00 200,00
Ca 5,00 10,00 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00 150,00 200,00

Checkstandards
Name 1 2

F 2000 100
Cl 2000 100

NO2-N 1824 75,99
NO3-N 1354 56,43
PO4-P 1954 81,43
SO4-S 2000 83,33
Na 2000 100
NH4-N 1555 77,76
K 2000 100
Mg 2000 100
Ca 2000 100



Sammelanhang

S17.3 far
Kalibrierung
Anionen hoch
Komponente  Messgrdsse
F Flache
Cl Flache
NO2-N Flache
NO3-N Flache
PO4-P Flache
S04-S Flache
Kationen hoch
Komponente  Messgrdsse
Na Flache
NH4-N Flache
K Flache
Mg Flache
Ca Flache
Anionen tief
Komponente  Messgrdsse
F Flache
Cl Flache
NO2-N Flache
NO3-N Flache
PO4-P Flache
S04-S Flache
Kationen tief
Komponente  Messgrdsse
Na Flache
NH4-N Flache
K Flache
Mg Flache
Ca Flache

Eigenschaften Kalibrierung
Kalibriermethode

Kalibriermodus

Funktionstyp

Punkt im Ursprung zur Kalibrierkurve

Element Form

Gerat Methoden-Nr. Seite

M Mges

13

IC MMgesIC2.2

MMgesIC2.2 = Ca, K, Mg, Na, NiINO,, NOs, PQ,, SQ,, CI, F

Kurventyp

Quadratisch
Quadratisch
Quadratisch
Quadratisch
Quadratisch
Quadratisch

Kurventyp

Linear durch O
Linear

Linear durch O
Linear durch O
Linear durch O

Kurventyp

Linear
Linear
Linear
Linear
Quadratisch
Linear

Kurventyp

Linear
Linear
Linear
Linear
Linear

Gewichtung

PR RPRRR

Gewichtung

[ = N S =

Gewichtung

PR R R

Gewichtung

PR R R

Externer Standard

Ersetzen

Messgrosse = f (Konzentration)
aus

Blindwertkorrektur fur Inline-Kalibrierung aus
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S17.3 far M Mges IC MMgesIC2.2 14

MMgesIC2.2 = Ca, K, Mg, Na, NiINO,, NOs, PQ,, SQ,, CI, F

Uberwachung
Guiltigkeit der Kalibrierung
Unbegrenzt ein
Gleicher Tag aus
Tage aus
Meldung
Meldung per E-Mall aus
Akustisches Signal aus
Aktion
Meldung dokumentieren ein
Meldung anzeigen aus
Bestimmung abbrechen aus

Resultatdefinitionen

Report
Result
Drucker aus
Name Standarddrucker
PDF-Datei aus
Dateiname
E-Mail senden aus
E-Mailvorlage
Pharmacopde

Pharmacopde USP

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-Verhaltnis A 2 P/T-Verhéltnis 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
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MMgesIC2.2 = Ca, K, Mg, Na, NiINO,, NOs, PQ,, SQ,, CI, F

eichung 6-2008

Uberwachung

RS.FFIC2-1
Untere Grenze

Obere Grenze

Einheit
Meldung

RS.CICIlIC2-1
Untere Grenze

Obere Grenze

Einheit
Meldung

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

=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

Fluorid 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

Chlorid 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

Natrium im Kontrollstandard au3erhalb 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!




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
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MMgesIC2.2 = Ca, K, Mg, Na, NFINO,, NOs, PQ;, SQ,, CI, F
RS.NNO2IC2-1

Untere Grenze
Obere Grenze
Einheit
Meldung

RS.NNO3IC2-1
Untere Grenze

Obere Grenze
Einheit
Meldung

RS.SS04IC2-1
Untere Grenze

Obere Grenze
Einheit
Meldung

RS.PPO4IC2-1
Untere Grenze

Obere Grenze

Einheit
Meldung

RS.NNH4IC2-1
Untere Grenze

Obere Grenze

Einheit
Meldung

=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;95* 1,824
/100;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;90 *O0,
07599/100;0))

=Case('SD.TYPEVALUE' = 1;105* 1,824
/100;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;110 *O,
07599/100;0))

mg/L

Nitrit im Kontrollstandard auf3erhalb der
vorgegebenen Grenzen!

=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1,95 * 1,354
/100;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;90 *0,
05643/100;0))

=Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;105 * 1,354
/100;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;110 *O0,
05643/100;0))

mg/L

Nitrat im Kontrollstandard aul3erhalb 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 auf3erhalb 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 auRerhalb 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 auf3erhalb der
vorgegebenen Grenzen!
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MMgesIC2.2 = Ca, K, Mg, Na, NiINO,, NOs, PQ,, SQ,, CI, F

Benutzerdefinierte Resultate

FFIC2-1
Resultattyp
Formel

Einheit
Dezimalstellen
Beschreibung

CICliC2-1
Resultattyp
Formel

Einheit
Dezimalstellen
Beschreibung

NNO2IC2-1
Resultattyp
Formel

Einheit
Dezimalstellen
Beschreibung

NNO3IC2-1
Resultattyp
Formel

Einheit
Dezimalstellen
Beschreibung

SSO04IC2-1
Resultattyp
Formel

Einheit
Dezimalstellen
Beschreibung

Einzelresultat

= 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)

mg/L

3

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.CI.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.S04-S.CONC' ;case(error('RS.Anionen
tief. SO4-S.CONC")=0;'RS.Anionen tief. SO4-S.CONC';"0";"0") ;0)

mg/L

3
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S17.3

PPO4IC2-1
Resultattyp
Formel

Einheit
Dezimalstellen
Beschreibung

NaNalC2-1
Resultattyp
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 MMgesIC2.2
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MMgesIC2.2 = Ca, K, Mg, Na, NiINO,, NOs, PQ,, SQ,, CI, F

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

= 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
S17.3

far

Methodeneigenschaften

Probedaten

Name

Ident
Probentyp
Position
Injektionen
Volumen
Verdinnung
Probenmenge
Info 1

Unterschriftenliste Methode

Fixwert

1

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M Mges

IC

MMgesIC2.2

19

MMgesIC2.2 = Ca, K, Mg, Na, NiINO,, NOs, PQ,, SQ,, CI, F

Untere Grenze

Obere Grenze
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S17.3

far

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

IC

MMgesIC2.2

20

MMgesIC2.2 = Ca, K, Mg, Na, NiINO,, NOs, PQ,, SQ,, CI, F




Seite
1

1.6.2014

Methoden-Nr.
MMgesIC2.1
AAXIC2.3

Datum:

Gerat
IC

Ca, K, Mg, Na, NH
NO;, NG, PQ,, SQ, CI, F

Mges
AX

Element Form
M

MMgesIC2.1
AAXIC2.3

far

S17.4

Std.-Nr

Cl

NO2
NO3
PO4
SO4

Na
NH4

Mg

Std.-Nr

Cl

NO2
NO3
PO4
SO4

Na
NH4

Mg
Ca

mg/l lon

0,005
0,005
0,01
0,01
0,01
0,01

0,005
0,005
0,005
0,005
0,005

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 jewefigens oder

Sammelanhang

Kations, bzw. wie viel ppb des jeweiligen Elements sich im &andards fur die
Grundeichung befinden. Fir Anionen und Kationen werden jeweils getrenmea&isa

Grundeichung und Gerateparameter fur IC Metrohm fir die Methode ANULLIC
angesetzt.




Seite
2

Methoden-Nr.
MMgesIC2.1
AAXIC2.3

Gerat
IC

Ca, K, Mg, Na, NH
NO;, NG, PQ,, SQ, CI, F

Mges
AX

Element Form
M

MMgesIC2.1
AAXIC2.3

far

S17.4

Std.-Nr

Cl

NO2
NO3
PO4
SO4

Na
NH4

Mg

Std.-Nr

Cl

NO2
NO3
PO4
SO4

Na
NH4

Mg
Ca

mg/l lon

0,25
0,25
2,50
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
7.50

10

ppb Element mg/I lion

250,00
250,00
2500,00
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
5832,02
7500,00
7500,00
7500.00

0,50
0,50
5,00
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
500,00
5000,00
303,95
225,73
325,73
333,33

500,00
388,80
500,00
500,00
500,00

16

ppb Element

10000,00
10000,00
6079,03
4514,67

6666,67

10000,00

10000.00

1,00
1,00

2,00
2,00
2,00
2,00

1,00
1,00
1,00
1,00
1,00

mg/l lon

15,00
30,00
30,00

30,00

15,00

15.00

12

ppb Element mg/l lon

1000,00

607,90
451,47
651,47
666,67

1000,00
777,60

1000,00
1000,00
1000,00

17

ppb Element mg/l lion

15000,00

6772,01

15000,00

15000.00

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 mg/l lon

2500,00

1519,76
1128,67
1628,66
1666,67

2500,00
1944,01
2500,00
2500,00
2500,00

18

ppb Element mg/l lon

9029,35

5,00

10,00
10,00
10,00
10,00

5,00
5,00
5,00
5,00
5,00

14

ppb Element

5000,00
1000,00

3039,51
2257,34
3257,33
3333,33

5000,00
3888,02
5000,00
5000,00
5000,00

19
ppb Element

Sammelanhang
Die Standards 1-10 werden aus der Stammldosung | (Anionen), bzw. Stamgnlbs

(Kationen) angesetzt, die Standards 11-18 aus den 1 g/I-Stammlésumgiemede Die
Herstellung der Stammlésungen fur die Standardherstellung sind jemdgligen Methode

angegeben. Es missen fur die Standards 1-10 bei den Kationen sautedgdspiolben
verwendet werden. Alle Ubrigen Standards werden in Glaskolben angesetkatfonen

muss mit HNQ vorgespult werden, fir Anionen mit demin. Wasser.




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S17.4 far M Mges IC MMgesIC2.1 3
A AX AAXIC2.3

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na, NH
AAXIC2.3 = NO,, NG;, PO, SO, CI, F

b. Eichkurven:

Dargestellt sind jeweils die Eichkurvenverlaufe der hohen Eichung unghtien Teils

der tiefen Eichung. Die Art der Eichkurvenauswertung (linear, quadratscbh den
Nullpunkt) ist in der Methodendokumentation (siehe c.) angegeben. Die Wechzgelgre
zwischen der tiefen und der hohen Eichung sind in der vorangegangenen Talelle gra
hinterlegt.

Achtung! In allen Graphiken ist die Einheit (mg/l) falsch ! Es nuss pg/l heil3en!

() e min | [ ¢ min
4.0
240,0
220,0 67
200,0 o 22 4
1800 2.8
160,0 -
2,4 4
1400
2,0
120,0 4
100,0 4 LB 4
80,0 - 124
60,0 o
0.8
40,0
0,4
20,0 o
0.0+ 0,0
T T T T T T T T T T T T
0,0 4000,0 2000,0 12000,0 16000,0 maglL () 40,0 &0,0 1z0,0 160,0 2000 240,0 gL
(v x min | ) i

260,0 o 04

240,0
220,0 707
200,0
6.0
180,04
160,0 50
1400
40
1200 4
100,0 o 3,0
20,0

E0,0

T T T T T T T T T T T T T T T T
o0 1000,0 2000,0 2000,0 4000,0 E000,0 £000,0 Mg/l 20,0 40,0 60,0 20,0 0,0 1200 140,0 1600 180,0 mgiL



Sammelanhang

S17.4

Na hoch

far

Element Form Gerat

Methoden-Nr. Seite

M Mges IC

A AX

MMgesIC2.1 4
AAXIC2.3

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na, NH
AAXIC2.3 = NO;, NG, PQy, SO, CI, F

Na tief

(v x min | M) xmin ]
240,0
7.0 4
220,0
6,5 4
200,0 6,0 4
180,0 £5 4
160,0 501
45
140,0
4,0 4
1200 3,5 4
100,0 20 4
80,0 w9
2.0 4
60
1.5 4
40,0 1,0 4
20,0 4 0.5 1
0,0 4
0,0
05
T T T T T T T T T T T T
0,0 2000,0 4000,0 £000,0 BOODD (gL 0. 40,0 20,0 1200 160.0 200,0 2400 g
(v x min | ) xmin |
500,0 1
75
40,0 7.0 4
65 4
400,0
6,0 4
350,0 o 55
0 4
00,0 45 4
2500 *07
35 4
200,0 30 4
25
150,04
20
100,0 4 154
1,0
50,0 0,5 4
0.0 0,0 4
05
B0 -1.0
T T T T T T T T T T T T
0.0 4000,0 2000,0 12000,0 160000 gl 0. 40,0 40,0 1200 160.0 200,0 2400 gl
() ¢ min | My cmin ]
400,0 13,0
12,0 4
60,0
11,0 4
320,0 10,0
220,0 EC
&0
240,0
7.0
200,0 6.0
160,0 20
40
1200 4
30
20,0 20
40,0 1,0
0,0
0,0 -10
T T T T T T T T T T T T
0,0 2000,0 4000,0 6000,0 BOODD pgil 00 40,0 0,0 120.0 160.0 200,0 2400 ol




Sammelanhang

S17.4 fur M

F hoch

Element Form Gerat

Methoden-Nr.

Seite

Mges IC
A AX

MMgesIC2.1
AAXIC2.3

5

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na, NH
AAXIC2.3 = NO;, NG, PQy, SO, CI, F

F tief

(v x min | {1 rin
i 5,0
260,0 o 45 4
240,0
4,0
2200 o
3,5 -
200,0 -
10,0 o 307
160,0 25
140,0 2,04
120,0
1.5
100,0
1,0
20,0 -
60,0 054
4.0 0.0 4
0,5 4
-0
T T T T T T T T
4000,0 6000,0 8000,0 100000 o1 0,0 80,0 120,0 160,0 200,0 200 gl
(rtd) e mmin | () x min
240,0 249
2200 o 29
2.0
200,0 o
15
180,0 |
16
160,0
1.4
140,0
1.2
120,0 |
1.0
100,0 -|
0.8 |
80,0
0.6
60,0 | 44
40,0 0.2
20,0 o 0,0 4
0,0 0,2
" T T T T T T T T
0.0 4000,0 2000,0 12000,0 160000 il 0.0 50,0 1200 160,0 200,0 gl
(i) o min () min
40,0 o and
320,0 954
00,0 o
7.0
23,0 o
6.5
260,0 4
6.0 1
240,0 4
5.5 -
2200 o
5,0
200,0 o
4,5
180,0
4,0
160,0
25 -
140,0
3,0
120,0
25
100,0
2,0
80,0
15
60,0
1.0 4
40,0
05 -
20,0
0.0
0.0 05
" T T T T T " T T T T
00 2000,0 4000,0 60000 0000 100000 rpgn 0.0 120,0 1600 2000 2400 2800 gl




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S17.4 far M Mges IC MMgeslIC2.1 6
A AX AAXIC2.3

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na, NH
AAXIC2.3 = NO;, NG, PQy, SO, CI, F

NO3 hoch NOS3 tief

) min ]
(rnd) x min (o)
4 BS
B0
360,0 o
123
320,0 50
220,0 45
40
35
30
25
20
15 4
1.0 4
05
0,0
05
T T T T T r T T T T T
0,0 2000,0 4000,0 £000,0 8000,0 ragiL 00 0.0 an0.0 1200 1600 200,0 mgil
() xmin | () xmin |
3.0
750 o
2.8
70,0 o
26
B5,0
2.4
B0,0 o
224
EE.0 o
2.0
50,0 4
1.8 4
45,0
16
40,0
1.4
35,0 1
1.2
30,0 o
1.0
25,0
0,8
20,0
0,6
15,0 o
0,4
10,0 4
0,2
5.0
0.0
0.0
£.0 0,2
r T T T T T r T T T T T T T T
0,0 1000,0 2000,0 2000,0 4000,0 S000,0 ragiL 40,0 a0,0 1200 1600 200,0 240,0 280,0  320,0 gl

SO4hoch SO4tief

o e min () min ]
360,0 2
320,0 4 Z0
220,0 6.0
240,0 ]
200,0 40
160,0 o 30
1200 4 20
0,0 1,0
40,0 00

0.0 1,0

T T T T T T T T T T T T T T T
o0 2000,0 4000,0 £000,0 8000,0 10000,0 gt 40,0 80,0 1200 1e0.0 200,0 2400 280,0 3200 mgiL



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S17.4 far M Mges IC MMgesIC2.1 7
A AX AAXIC2.3

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na, NH
AAXIC2.3 = NO,, NG;, PO, SO, CI, F

c. Methodenparamter
Im Folgenden ist vollstandige Methodendokumentation des Geréates alfeit
Methodenparametern abgebildet:

Methodenparameter
Methodenname . . . ... .. ... . @ .. ..o uiii e A8 K6 Juli 2014 FR (1)
Speicherdatum Methode . . . . ... . ... ....... . ... 2014-07-02 11:27:33 UTC+2
Methodenversion . . . . . . . ... . ... e 4
Methodengruppe . . . . .. . ... . . .. ... aktuelle Methoden
Methodenstatus . . . . ... . ... . . . ... ... .. e original
Methode gespeichert von (vollerName) . . . ... .. . . ... ... .. .. ... . .. ...,
Methode gespeichert von (Kurzname) . . _ . _ . _ . . . ... labor
Startparameter
771_Anionen
Gerdtetyp . .. ... . . . e e e 771 IC Interface
Kanal 1
Warngrenze . . . . . .. o e e e e e e e 2499 mV
Kanal 2
Warngrenze . . . . . .. .. e 2499 mV
771_Kationen
Gertelyp . . . .. ... .. e e 771 IC Interface
Kanal 1
Warngrenze . . . . . . . L e e e e e e 2499 mV
Kanal 2
Warngrenze . . . . . .. L L L 2499 mV
Anionen tief
Hardwarezuordnung
Datenguelle . . . . ... ... ... e Kanal 1 (771_Anionen)
Kanal . . . . . .. e e Analogsignal
Injektionsventil, . . . .. . ... ... ... e nicht definiert
Saule . _ . ... nicht definiert
PUmpe | e e e nicht definiert
Datenaufnahme
Aufnahmedauer . . . . . . . . . . e e e e e e e e e e e 16,5 min
Anions hoch
Hardwarezuordnung
Datenquelle . . .. ... . ... ... .. i Kanal 1 (771_Anionen)
Kanal . . . . . Analogsignal
Injektionsventil . . . .. . ... nicht definiert
SAUlE . . . .. e e e e nicht definiert
PUMPE . . . . e nicht definiert
Datenaufnahme
Aufnahmedauer., . . .. . .. ... e e 16,5 min
Kationen tief
Hardwarezuordnung
Datenguelle . . .. ... ... ... i Kanal 1 (771_Kationen)
Kanal . . . . . .. . e e e e Analogsignal
Injektionsventil, . . ... . ... ... .. .. nicht definiert

SAUlE . . . ... e e e e e e e nicht definiert



Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S17.4 far M Mges IC MMgesIC2.1 8
A AX AAXIC2.3
MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na, NH
AAXIC2.3 = NO,, NO3, PO, SO, CI, F
Pumpe . . . . nicht definiert
Datenaufnahme
Aufnahmedauer . . . . . . . .. e e e e e e 16,5 min
Kationen hoch
Hardwarezuordnung
Datenquelle . . . . ... . ... . .. i e Kanal 1 (771_Kationen)
Kanal . ... e e e e e e e e Analogsignal
Injektionsventil . . . . . . . ... nicht definiert
SaUlE . .. e e e e e nicht definiert
PUmpeE . .. L e e e e e e nicht definiert
Datenaufnahme
Aufnahmedauer . . . . . . . .. e e e e e e 16,5 min
Zeitprogramm
Hauptprogramm
Zeit Gerat Befehl Kommentar Nr.
Modul Parameter
Sequenz 8
PROBE, Bedingung = 'SD.
TYPENAME' = "Sample"
Sequenz 1
AN_KAT CAL, Bedingung = 'SD.
TYPENAME' <> "Sample"
771_Anionen Warten auf Injektion IC Net 3
Kanal 1
0,0 Anionen tief Start Datenaufnahme 2
0,0 Anions 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 B
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
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S17.4 far M Mges IC MMgesIC2.1 9
A AX AAXIC2.3
MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na, NH
AAXIC2.3 = NO,, NG;, PO, SO, CI, F
AN_KAT_CAL
Zeit Gerat Befehl Kommentar Nr.
Modul Parameter
Start IC Net 17
C:\Programme\Metrohm\C Net 2.3\IC
MNet\Systems\C\STANDARD .smt
Integration
Anionen tief
Empfindlichkeit . . . .. ... .. ... .. .. .. e 100
GIAHUNG . . . . . e e e 5
Minimale HBhe . . . . . . . . . . . . e e e e e e e e e e e 0,01 mV
Minimale FIEche . . . . . . . . . e e e e e e e e e e e e e e e e e e 0,001 (mV)x min
Integrationsstart . . . . . . . . ... e e e e 2.8 min
Polaritdt . . _ . . . . . +
Negative Peaks . . . .. .. . . ... ... ... i e aus
Driftkompensation , . . . . . . .. ... ... .. e e aus
Overflow ignoreren . . . . . . . . . i it e e e e e e e aus
Blindprobe subtrahieren . . . . .. .. ... .. . ... e aus
Savitzky-Golay . . .. . .. s e e e e e e e e aus
Ereignisse aktivieren . . . . . . . . . i i i e e e e e e aus
Ereignisse
Start [min)] Ende [min] Ereignis Parameter
2,76 4.3 Glattung 2
43 16,0 Tal-Tal
8,5 14 Gléattung 20
Anions hoch
Empfindlichkeit . . . . . .. . ... e e e 50
GIAMUNG . . . . . 30
Minimale HBhe . . . . . . . . . . . . e e e 0,01 mV
Minimale Flache . . . . . . . . ... ... . e 0,001 (mV) x min
Integrationsstart . . . . ... . ... .. e 2,8 min
Polaritdt . . . . . . e e +
Negative Peaks . . . . . . . . . . . aus
Driftkompensation . . . . . . . . . . i e e e e e e e e aus
Overflow Ignoferen . . . . . . . . . . e aus
Blindprobe subtrahieren . . . . .. .. ... .. . ... e aus
Savitzky-Golay . . .. . .. s e e e e e e e e aus
Ereignisse aktivieren . . . . .. ... ... .. ... e aus
Ereignisse
Start [min] Ende [min] Ereignis Parameter
2,76 4,3 Gléttung 1
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S17.4 far M Mges IC MMgesIC2.1 10
A AX AAXIC2.3
MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na, NH
AAXIC2.3 = NO,, NG;, PO, SO, CI, F
Ereignisse
Start [min] Ende [min] Ereignis Parameter
43 6,65 Gemeinsame Basislinie
6.7 14 Tal-Tal
Kationen tief
Empfindlichkeit . _ . . . . . 50
GIAMUNG . . . . e e 7
Minimale HBhe . . . . . . .. ... e e 0,005 mV
Minimale Flache . . . . .. . ... . . e 0,0005 (mV)x min
Integrationsstart . . . . ... . ... ... e 3.5 min
Polaritdt |, . . . . ... .. L e e +
Negative Peaks . . . . .. . . . . . e e e e e e aus
Driftkompensation - . _ . . . . . ... aus
Overflow ignorieren . . . . . . . . . . e e aus
Blindprobe subtrahieren . . . . . . .. ... e e e e e e aus
Savitzky-Golay . .. ... .. L e aus
Ereignisse aklivieren , _ . . . .. ... ... ... .. e aus
Ereignisse
Start [min] Ende [min) Ereignis Parameter
3.8 16,2 Tal-Tal
5,76 16,2 Minimale Héhe 01
5,76 16,2 Minimale Fliche 0,01
576 16,2 Glattung 20
Kationen hoch

Empfindlichkeit . _ . _ . . _ . 50
GIAMUNG . . . ... e e e 10
Minimale HEhe . . . . . . . . ot e e e e e e e e e e e e e 0,005 mV
Minimale Flache . . . . .. . ... . . e 0,0005 (mV)x min
Integrationsstart . . . . ... . ... ... e 3.5 min
Polaritat . . . . . .. e e e +
Negative Peaks . . . . ... . .. ... ... e e aus
Driftkompensation _ . . . . . . . aus
Overflow ignorieren . . . . . . .. ... . e e e aus
Blindprobe subtrahieren . . . . . . .. ... e e e e e e e e aus
Savitzky-Golay . . . ... . . e e e aus
Ereignisse aktivieren . . . . . . . . . . . e e e e e e aus
Ereignisse
Start [min] Ende [min] Ereignis Parameter
3,80 5,76 Gemeinsame Basislinie
5,76 16,2 Glattung 25
576 16,2 Tal-Tal
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A AX AAXIC2.3
MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na, NH
AAXIC2.3 = NO,, NG;, PQ,, SO, CI, F
Ereignisse
Start [min] Ende [min) Ereignis Parameter
5,76 16,2 Minimale Flache 0,02
5,76 16,2 Minimale Hdhe 0,1
Komponenten
Anionen tief
Name Zeit [min] Fenster [%)] Referenz
F 3,543 5.0 keine
Cl 4,745 5,0 keine
NO2-N 5,443 50 keine
NO3-N 7,19 50 keine
PO4-P 10,958 50 keine
504-8 12,135 50 keine
Totzeit .. .............................Manuell. ......... . 0,01 min
Identifikation
Referenzkomponenten . . . . .. . .. . 0 i it i e e e e e Hbéhe
Andere Komponenten . . . . .. .. . . i e e e e e e Zeit
Retentionszeitnachfihren . . . . . .. ... ... .. ... ... . ... .. ... ... aus
Anions hoch
Name Zeit [min] Fenster [%] Referenz
F 3,543 5.0 keine
Ci 4,745 5,0 keine
NO2-N 5,443 50 keine
NO3-N 7,19 50 keine
PO4-P 10,958 50 keine
504-S 12,135 50 keine
Totzeit . . _ . ... . ... ... .. ...._...........Manuell. . _____ ... 1.9 min
|dentifikation
Referenzkomponenten . . . . . . . . . . .. L Hbéhe
Andere Komponenten . . . . . . .. . . e e e e e e e Zeit
Retentionszeitnachfihren . . . . . . . ... . ... ... ... ... ... . 0. aus
Kationen tief
Name Zeit [min] Fenster [%] Referenz
Na 4,802 5 keine
NH4-N 5,267 5 keine
K 6,762 5 keine
Mg 11,627 5 keine
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A AX AAXIC2.3
MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na, NH
AAXIC2.3 = NO,, NG;, PQ,, SO, CI, F
Name Zeit [min] Fenster [%)] Referenz
Ca 14,70 5 keine
Totzeit . . .. ... ... ... . ... Manuell, . ... .... . . 0,01 min
|dentifikation
Referenzkomponenten . . . . . . . . .. 0 i e e e e e e Héhe
Andere Komponenten . . . . . . . .. ... e Zeit
Retentionszeit nachfilhren . . . . . ... ... ... ... . . . o aus
Kationen hoch
Name Zeit [min] Fenster [%] Referenz
Na 4.802 5 keine
NH4-N 5,267 5 keine
K 6,762 5 keine
Mg 11,627 5 keine
Ca 14,70 5 keine
Totzeit . . ... e e e e e e e e e Manuell. . . ...... .. 0,01 min
Identifikation
Referenzkomponenten . . . . . . . . . ... L. Héhe
Andere Komponenten . . ... ... . ... . ... .. e Zeit
Retentionszeitnachfuhren , . . . ... ... .......... . ............ aus
Standards
Konzentrationseinheit . . . . . . ... ... ... . . ... .. . e mg/L
Name 1 2 3 4 5 6 7 8 9
F 5,00 10,00 20,00 40,00 60,00 80,00 125,00 150,00 200,00
Cl 500 10,00 20,00 40,00 60,00 80,00 12500 150,00 200,00
NO2-N 3,04 608 1216 2432 3647 4863 7599 9119 121,58
NO3-N 226 451 903 1806 27,09 3612 56,43 67,72 90,29
PO4-P 3,26 6,51 13,03 26,06 39,09 52,12 8143 97,72 13029
S04-5 3,33 667 13,33 2667 40,00 53,33 83,33 100,00 133,33
Na 5,00 10,00 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00 150,00 200,00
NH4-N 389 7,78 1555 31,10 4666 6221 77,76 116,64 15552
K 5,00 10,00 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00 150,00 200,00
Mg 5,00 10,00 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00 150,00 200,00
Ca 500 10,00 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00 150,00 200,00

Checkstandards
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S17.4 far M Mges IC MMgesIC2.1 13
A AX AAXIC2.3

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na, NH
AAXIC2.3 = NO,, NG;, PO, SO, CI, F

Name 1 2
F 2000 100
Cl 2000 100

NO2-N 1824 75,99
NO3-N 1354 56,43
PO4-P 1954 81,43
S04-5 2000 83.33

Na 2000 100
NH4-N 1555 77.76
K 2000 100
Mg 2000 100
Ca 2000 100

Kalibrierung

Anionen tief

Komponente Messgriisse Kurventyp Gewichtung
F Flache Quadratisch 1/Konzentration
Cl Flache Quadratisch 1/Konzentration
NO2-N Flache Quadratisch 1/Konzentration
NO3-N Flache Quadratisch 1/Konzentration
PO4-P Flache Quadratisch 1/Konzentration
S04-S Flache Quadratisch 1/Konzentration
Anions hoch
Komponente Messgrisse  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 tief
Komponente Messgriisse Kurventyp Gewichtung
Na Flache Linear 1
NH4-N Flache Linear 1
K Flache Linear 1
Mg Flache Linear 1
Ca Flache Linear 1
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A AX AAXIC2.3

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na, NH
AAXIC2.3 = NO,, NG;, PO, SO, CI, F

Kationen hoch

Komponente Messgrisse  Kurventyp Gewichtung
Na Flache Linear durch 0 1
NH4-N Flache Linear 1
K Flache Linear durch 0 1
Mg Flache Linear durch 0 1
Ca Flache Linear durch 0 1

Eigenschaften Kalibrierung

Kalibriermethode . ... ... ... ... .. ... ... ... ... . ... Externer Standard
Kalibriermodus . . . . ... .. ... e Ersetzen
Funktionstyp . . . . . . .. . . .. . . i e Messgrésse = f(Konzentration)
Punkt im Ursprung zur Kalibrierkurve . . _ . _ . . . _ . . aus
Blindwertkorrektur fUr Inline-Kalibrierung . . . . . . . .. ... ... . ... .. ... .. aus
Uberwachung
Giltigkeit der Kalibrierung
Unbegrenzt . . . . . . . . .. ... ... . &in
Gleicher Tag. . . . . . . ot i e e e e et e e e e e e e aus
1= T+ = 2 aus
Meldung
MeldungperE-Mail . , . . . ... ... ... ... ... ... ... aus
Akustisches Signal . . . . .. .. ... ... ... aus
Aktion
Meldung dokumentieren . . . . . . .. . ... e e ein
Meldung anzeigen . . . . .. .. ... .. it it e aus
Bestimmung abbrechen . . . . ... .. .. . .. ... e aus
Resultatdefinitionen
Report
Result
9 o aus
Name. . . . .. .. e Standarddrucker
PDF-Datei _ . . . . _ . . aus
Dateiname . . . . . . . . ... e e
E-Mail senden . . .. . . . ... .. e e e e e aus
E-Mailvorlage . . . . . ... ... . e
Pharmacopbe
PRarmacopbe . . . . . s e e e e e e e e e e e e e UspP
Dezimalstellen der Resultate
Retentionszeit . . . . . _ . .. . . . 2 Halbwertsbreite . _ . . . . .. . ... 2
Héhe . ... .. ........... .. 3 Hoéhenanteil . .. ......... ... 3
Flache . .. .. ........... .. 3 Flachenanteil . .......... ... 3
Kapazitatsfaktor, , . . ...... ... 3 Auflbsung . . .. ... .. ... . ... 3
Trennstufenzahl, . . .......... 0 Trennstufenzahl pro Meter . . . ... 0

Gaussfaktor , . .. ......... .. 3 Asymmetrie , ... ........ ... 3
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A AX AAXIC2.3

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na, NH
AAXIC2.3 = NO,, NG;, PO, SO, CI, F

Dezimalstellen der Resultate

Konzentration . . ... ......... 3 Konzentrationsanteil . . ... . .... 3
Konzentrationsmittelwert, . . . . . . . 3 Standardabweichung , ., ... .. ... 3
Konzentrationsmittelwert
Konfidenzintervall, 95% . . . . . . .. 3 Nachweisgrenze, 95% Konfidenz , _ . 3
Standardkonzentration. . . . . .. .. 3 Peakstart . . ... ....... .... 2
Peakende . . . . ............ 2 al0,044) . .. ... Lo L. 2
b(0,044) . . . .. ... .. .. 2 a(005) . ... ... 2
b005) ... .. ........ ... .. 2 al010) . . . . ... 2
bOA0) . .. ... 2 a0134) . . . ... L. 2
b(0134) .. .. ......... ... 2 a(0324) . . . .......... . ... 2
b(0,324) .. . . .. ... ... 2 al050) . . .. .. 2
b(0S0) . .. . . ... 2 a(061). ... ... ... ... ... 2
b(OB1) . ... . ... ... L 2 Basisbreite. . . ... ...... . ... 2
Hva_ . ... . ... .. ... .. ... 2 Hvb . .. . ... 2
P/T-Verhaltnis A, _ . . .. ... .. .. 2 P/M-VerhaltnisB . . .. ... . ... 2
KO). .. .. 6 k(1) . . o 6
k2. ... o 6 k(3). ... 6
Korrelationskoeffizient . , . ... ... 6 Prozentuale Standardabweichung .. 3
Mittelwert X . . . ... ....... .. 3 MittelwertY . .. ... ..... . ... 3
Standardabweichung X . ... .. .. 3 Reststandardabweichung¥ . . . ... 3
Wiederfindungsrate . . . . . .. . . .. 3 Wiederfindungsrate (Aufstockung) . . 3
Datenbank
A8 KB Juli 2014 FN (1) Datenbank 1
Uberwachung
RS.FF
UntereGrenze. . . ............... =Case( 'SD.TYPEVALUE' =1;95* 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;90 * 0,1/100;0))
ObereGrenze . . . . ... . ... ...... =Case( 'SD.TYPEVALUE' =1;105* 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;110 * 0,1/100;0))
EBinheit . . . . . . . . e ppm
Meldung . ..................... Fluorid im Kontrollstandard auerhalb der
vorgegebenen Grenzen!
RS.CICI
UntereGrenze. . . ... . .. ... =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))
EinReit . . . . e e e e e e e e e e e ppm
Meldung . .............c¢'¢o'u... Chilorid im Kontrollstandard aulberhalb der
vorgegebenen Grenzen
RS.NaMNages
Untere Grenze. . . . . . . ... .. ...... =Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;95 * 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;90 * 0,1/100;0))
ObereGrenze . . . ... ........... =Case( 'SD.TYPEVALUE' =1:105* 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;110 * 0,1/100;0))
Binheit . . . . .. e ppm
Meldung . .................... Natrium im Kontrollstandard aulerhalb der

vorgegebenen Grenzen!
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A AX AAXIC2.3

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na, NH
AAXIC2.3 = NO,, NG;, PO, SO, CI, F

Uberwachung

RS.KKges
UntereGrenze. . . ............... =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 . . . .. ... e e ppm
Meldung . . . . _ . ... . .. ... ...... Kalium im Kontrollstandard aulterhalb der
vorgegebenen Grenzen!

RS.CaCages
UntereGrenze. . . ............... =Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;95 * 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;90 * 0,1/100;0))
ObereGrenze . . . ... ........... =Case( 'SD.TYPEVALUE' =1:105* 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;110 * 0,1/100;0))
Binheit . . . . ppm
Meldung . . .............0..o.... Calcium im Kontrollstandard aulberhalb der
vorgegebenen Grenzen!
RS.MgMgges

UntereGrenze . _ . . .. ... ......... =Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;95* 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;90 * 0,1/100;0))
ObereGrenze . . . . ... ... 'vvvuu. =Case( 'SD.TYPEVALUE' =1;105 * 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;110 * 0,1/100;0))
Einheit . . . . . ppm
Meldung . . ............¢0.u.... Magnesium im Kontrollstandard aulerhalb
der vorgegebenen Grenzen!

RS.NNO2
UntereGrenze. . . . ... ... ... ..... =Case( 'SD.TYPEVALUE' =1;95* 1,824
/100;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;90 *0,
07599/100;0))
ObereGrenze . . . . ... ... ... ..... =Case( 'SD.TYPEVALUE' =1;105* 1,824
/100;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;110 *0,
07599/100;0))
Einheit . . . . . e e e e e e e e ppm
Meldung . . .......... .00 .. Nitrit im Kontrollstandard aulterhalb der
vorgegebenen Grenzen!

RS.NNO3
Untere Grenze . . _ _ . . . _ . . . .. .. ... =Case( 'SD.TYPEVALUE' =1;95* 1,354
/100;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;90 *0,
05643/100;0))
Obere Grenze . . . . ... . v vvenenn. =Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1;105* 1,354
/100;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;110 *0,
05643/100;0))
Einheit . . . . ... e ppm
Meldung . . . ... ... . _ ... ... ... . Nitrat im Kontrollstandard aufterhalb der
vorgegebenen Grenzen!

RS.S504
Untere Grenze . . _ _ ... ... ... ..... =Case( 'SD.TYPEVALUE' =1;95* 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;90 *0,08333/100;
V)]
ObereGrenze . . . . ... .. ........ =Case( 'SD.TYPEVALUE' =1;105* 2100;

Case( 'SD.TYPEVALUE' =2:110 *0,
08333/100;0))
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A AX AAXIC2.3

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na, NH
AAXIC2.3 = NO,, NG;, PO, SO, CI, F

Uberwachung

EinReit . . . . e e e e e e e e e e e ppm
Meldung . ............c¢'ovu... . Sulfat im Kontrollstandard auBerhalb der
vorgegebenen Grenzen!

RS.PPO4
Untere Grenze. . . ... . ... ... =Case( 'SD.TYPEVALUE' =1;95* 1,954
/100;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;90 *0,
08143/100;0))
ObereGrenze . . .. .............. =Case( 'SD.TYPEVALUE' =1;105* 1,954
/100;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;110 *0,
08143/100;0))
BiNNeit | . L . e e e e e e e e e e e e e e ppm
Meldung . ................... Phosphat im Kontrollstandard aulerhalb der
vorgegebenen Grenzen!

RS.NNH4

Untere Grenze. . . . . . . . . . . ... .... =Case( 'SD.TYPEVALUE' =1;95" 1,555

M00;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;90 *0,

07776/100;0))

ObereGrenze . . .. ... .. 'vvuu. =Case( 'SD.TYPEVALUE' =1;105* 1,555
/100;Case( 'SD.TYPEVALUE' =2;110 *0,

07776/100;0))

T ppm

___________________ Ammonium im Kontrollstandard aulberhalb der
vorgegebenen Grenzen!

FF
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") ; case( Error{'RS.Anions hoch.F.
CONC' )=1 and Error( 'RS.Anionen tief. F.CONC' )=0;'RS.Anionen
tief. F.CONC';"0" ) )
EinReit . . . e e e e e e e e e e e ppm
Dezimalstellen. . . . . . . .. ... ... .. e 3
Beschrelbung, . . . . .. .. .. o e e e
CICI
Resultattyp . . . . . .. .. .. .. ... .. .. . ..... Einzelresultat. . . _ . . . . . ..
Formel, . ....... = Case( 'RS.Anions hoch.CIL.LCONC' >= 'CV.Wechselgrenze CI' ;
'RS.Anions hoch.Cl.CONC' ;case(error( 'RS.Anionen tief.Cl. CONC")
=0;'RS.Anionen tief.CI.CONC";"0";"0") ; case( Error('RS.Anions hoch.
CIL.CONC' )=1 and Error( 'RS.Anionen tief.C.CONC' )=0;'RS.Anionen
tief. CLCONC';"0" ) )
T ppm
Dezimalstellen . . _ . _ . . . 3
Beschrelbung. . . . . . . e e e e e e e e e e e
NNO2
Resultattyp, . . .. ............... ...... Binzelresultat, , . . ... . ...
Formel. .. ...... =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") ; case(
Error('RS.Anions hoch. NO2-N.CONC"' }=1 and Error( 'RS.Anionen
tief. NO2-N.CONC' }=0;'RS.Anionen tief NO2-N.CONC';"0" ) )
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A AX AAXIC2.3

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na, NH
AAXIC2.3 = NO,, NG;, PO, SO, CI, F

Benutzerdefinierte Resultate

Binheit . . . . .. e e ppm
Dezimalstellen. . . . . . . . ... .. e e e 3
Beschreibbung. . . . . ... ... . e e
NNO3
Resultattyp. . . .. ... . ... ... .. .. ..., Einzelresultat, . . . .... . ...
Formel, . . ...... = 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") ; case
( Error('RS.Anions hoch.NO3-N.CONC' }=1 and Error( 'RS.Anionen
tief. NO3-N.CONC" }=0;'RS.Anionen tief NO3-N.CONC';"0" ) )
Binheit . . . . . . . . e e e ppm
Dezimalstellen. . . . . . . .. . . i e e e e e e 3
Beschrelbung, . . . . . . . e e e e e e e e e e e
S504
Resultattyp. . . .. ... ............ ...... Einzelresultat, . . . . ... ...
Formel, _ . . ... .. =Case( 'RS.Anions hoch.S04-5.CONC' >= 'CV.Wechselgrenze
S504-5'; 'RS.Anions hoch.S04-5.CONC' ;case(error('RS.Anionen
tief.S04-S.CONC")=0;'RS.Anionen tief. S04-S.CONC";"0";"0") ; case(
Error('RS.Anions hoch.S04-S.CONC' =1 and Error( 'RS.Anionen
tief. SO4-S.CONC"' )=0;'RS.Anionen tief. S04-S.CONC';"0" ) )
Einheit . _ . . . . _ ppm
Dezimalstellen. . . . . . . . . . . . . .. 3
Beschreibbung. . . . . ... ... . e e
PPO4
Resultattyp. . . .. ... . ... ... .. .. ..., Einzelresultat, . . . .... . ...
Formel, _ . ... ... =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") ; case(
Error{'RS.Anions hoch.PO4-P.CONC' )=1 and Error( 'RS.Anionen
tief. PO4-P.CONC' )=0;'RS.Anionen tief. PO4-P.CONC';"0" ) )
Binheit . . . . . . . . e e e ppm
Dezimalstellen. . . . . . . ... . it e e e e e 3
Beschrelbung, . . . . . . . e e e e e e e e e e e
NaNages
Resultattyp. . . . _ . . . . ... ... .. .. ...... Einzelresultat. . . . . . . . . ..
Formel . . . . .. =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") ; case( Error('RS.
Kationen hoch.Na.CONC' )=1 and Error( 'RS.Kationen tief. Na.CONC'
}=0;'RS.Kationen tief.Na.CONC";"0" ) )
Binheit . . . . . . e e e ppm
Dezimalstellen. . . . . . . .. . . e e e e e e 3
Beschreibung. . . . . . . . . L.
NNH4

Resultattyp
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A AX AAXIC2.3

MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na, NH
AAXIC2.3 = NO,, NG;, PO, SO, CI, F

Benutzerdefinierte Resultate

Formel, . ... .. =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") : case( Error{'RS.Kationen hoch.NH4-N.CONC' )=1 and Error(

‘RS .Kationen tief. NH4-N.CONC' )=0;'RS.Kationen tief NH4-N.

CONC';"0"))
Einheit . . . e e ppm
Dezimalstellen . . . _ . _ . _ . . . . 3
Beschrelbung. . . . . . . ot e e e e e e e e e e e e e
KKges
Resultattyp. . . ... ... ..... ... .. .. ... ... Einzelresultat. . L .
Formel. . ... ... =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") ; case( Error('RS.
Kationen hoch.K.CONC" )=1 and Error{ 'RS.Kationen tief. K.CONC" )
=0;'RS.Kationen tief. K.CONC';"0" } )
Binheit . . . . .. . .. . e ppm
Dezimalstellen. . . .. . . .. ... .. . e 3
Beschrelbung. . . . . . . . o i e e e e e e e e e e
CaCages
Resultattyp. . . . . ... . .. ... . ... . ...... Einzelresultat. . .
Formel . . . . . .. = 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‘;"EI";“O") ; case( Error('RS.
Kationen hoch.Ca.CONC' )=1 and Error( 'RS.Kationen tief. Ca.CONC'
}=0;'RS.Kationen tief.Ca.CONC';"0" ) )
Einheit . . . e ppm
Dezimalstellen. . . . . . . .. .. . . e 3
Beschreibung. . . . . . . . . ..
MgMgges
Resultattyp., . . . . ... . .. ... . i Einzelresultat. . .
Formel. . . ... ... = 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';"ﬁ";"[}"} ; case( Error
('RS.Kationen hoch.Mg.CONC' }=1 and Error{ 'RS.Kationen tief. Mg.
CONC' )=0;'RS.Kationen tief. Mg.CONC';"0" ) )
Binheit | . ... . .. . e ppm
Dezimalstellen. . . .. . . .. ... .. . e 3
Beschrelbung. . . . . . . o o e e e e e e e e e e
Methodeneigenschaften
Probendaten
Name Fixwert Untere Grenze Obere Grenze
Ident
Probentyp
Position
Injektionen 1

Volumen 20




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S17.4 far M Mges IC MMgesIC2.1 20
A AX AAXIC2.3
MMgesIC2.1 = Ca, K, Mg, Na, NH
AAXIC2.3 = NO,, NG;, PO, SO, CI, F
Probendaten
Name Fixwert Untere Grenze Obere Grenze
Verdiinnung
Probenmenge
Info 1

Methodenkommentar

Applikationsnotiz




Sammelanhang Element Form Geriit Methoden-Nr.  Seite

S24.1 fiir M Mges ICP(sim) MMgesICP20.1

1

MMgesICP20.1 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S

Datum: 01.05.2014

Geriteparameter fiir ICP iCAP 7400 Radial (Thermo Fisher) fiir die Methoden
ANULL, ANULLIC, EXT1:2H201.1, GBL1.1, DAN1.1Pflanze, DAN2.2Pflanze,
DAN1.1Humus, DAN2.2Humus

ANALYSEN-VOREINSTELLUNGEN

Analysen-Voreinstellungen

Probeoptionen #Mess.: 4
Verzdgerungszeit: 0,0 Sekunden
Probenspllzeit: 90 Sekunden
Analysenmodus Normal

Quelle Probenzufuhr Zerstauber

Analyse Maximale Niedriger WL-Bereich 10

Integrationszeit (Sek) Hoher WL-Bereich: 15

Kalibrationsmodus Konzentration

Aufnahmeoptionen fir Full Intelli-Frame: Ja

Frames Max Integrationszeit (Sek): 30
WL-Bereich: uv
Auto-Inkrement der Probenamen: Ja
Nutze Eingabe der Probenmasse: Nein

Plasmaeinstellungen

Zerstauberpumpe Spulpumprate (U/min): 50
Analysenpumprate (U/min): 50
Pumpenrelaxationszeit (Sek): 0
Pumpenschlauch-Typ: Tygon Orange/White
HF-Leistung: 1225 w
Zerstaubergasstrom: 0,55 L/min
Hilfsgas: 0,5 - L/min




Sammelanhang Element Form

Gerit

Methoden-Nr. Seite

S24.1 fiir M Mges

ICP(sim)

MMgesICP20.1 2

MMgesICP20.1 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S

REPORT
SEQUENZAUTOMATION

Report Sequenzautomation

Initialisierungsaktionen

Kontinuierliche Aktionen

Operation Fehleraktionen
Kalibrieren Keine
K1 Keine

AbschluRaktionen

Operation Fehleraktionen
K1 Kalibrieren, Re-Check QC
Spilen Keine

Operation Fehleraktionen

K1 Keine

Globale QC-Eigenschaften

Max Versuche QC-Wiederh.
Max Versuche Kalibr.-Wiederh.

Spllaktionen
Spulzeit:

Zahl milungener Linien fur QC-Versagen:
Maximale QC/Std-Zugriffe je Probenposition:
Nur Linien mit QC-Fehler neumessen? :
Alarmton beim ersten QC-Fehler? :
Alarmton beim zweiten QC-Fehler? :
Extra Spllung vor dem QC-Check

Max Versuche Rekalibr.-Wiederh.

Max Versuche Neumess. Interner Std

Am Ende der 'Initialisierungsaktionen’ Sequenz bei jedem QC-Fehler anhalten? Nein

Frequenz
21

21

Am Ende der 'Abschiulaktionen' Daten bei jedem QC-Fehler ungultig erklaren. Nein

Nein
Nein
Nein

10 Sekunden




Sammelanhang
S24.1

fir

Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
M Mges ICP(sim) MMgesICP20.1 3
MMgesICP20.1 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S

SUBARRAY ELEMENTREPORT

Grdnung

Element { Untergrund-Links | Untergrund - Rechts
Y Subarray- : Subarmay- ;| Untersuchun : Untersuchun : Y -
Wallentinge und Breite Hohe gsposition gsbreite i ? : Position : Breite | ? i Position Breit
Ordnung i : e
Al 167,079 {502} 21 5} 10 3 1 2 []i20 2
Al 308,215 {109} 15 2 718 2 3 2 14 2
Al 396,152 { 85} 21 2 10 3 i4 2 17 2
Ca 315,887 {107} i 21 4 10/11 2 i1 1 20 2
Ca 315,887 {107)2i 21 4 10711 2 1 1 20 2
Ca 393,366 { 86) : 21 3 10 3 2 2 19 2
Fe 238,204 {142} i21 3 10 3 3 2 16 1
Fe 238,204 {142}2: 21 3 10 3 4 2 20 2
K 766,490 {44} 20 2 10/11 2 _ 1 2 19 2
K 766,490 { 44)2 20 2 10/11 2 1 2 19 2
Mg 279,553 {121} | 21 4 10 3 1 2 20 2
Mg 285,213 {118} i 21 4 10 3T 2 1 21 1
Mn 257,610 {131} : 19 4 9 3 1 2 18 2
Mn 293,830 {115} 21 3 10 3 2 2 19 2
Na 589,592 {57} :20 1 10/11 2 5 2 15 2
Na 589,502 { 572 ; 20 i 10711 2 5 2 16 2
P 178,284 {489) : 21 5 10 3 5 2 15 2
P 178,284 {489)2 : 21 5 10 3 3 2 18 2
S182,034 {485) 21 5 1011 2 i3 2 20 Y.
S$182,034 {485)2 21 5 9/10 i4 i2 i2 20 i2
STANDARD-ELEMENTREPORT
i Element, ; Kalibrationsstandards
i Wellenlange und Bbank I-iE1 HE2 HE3 HE4 HE 5 HE 6

dasnsnsdansizagsassnn
—

ssssndsan

o

(4]

}
| $182,034 {485)
[§'185,084 (485)2

£0,5

________ ﬂ@ﬂ%@jﬂé Dt
. [AI396,152(85) D 2
.. Ca315887{107) ;[ ]:0  :[]:20 ipd:25
________ Ca 315,887 {107)2i[ | X It
| Ca 393,366 { 86} |[x]: i1 il
{Fe238204{142) IPQi0  []i10 i[]i25
_1Fe238,204 {14212 ]} M N
| Mg 279,553 {121} E; 0 iqios [ ]i10
“IMg 285213 {118} [ | { o[ .= 1
Mn 267,610 (131} ipQi0°  iX]i05 []i25
: Mn 293,930 {115} |[ |:
1P 178,284 {489) %‘n """""" "% 20 %* 10
P 178,284 {48912 [ [X] 4
K05
P

o

sssdsaias

EEEQEDEDDQE@




Sammelanhang

S24.1

fir

Element

Form

Gerit

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP(sim)

MMgesICP20.1 4

MMgesICP20.1 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S

HERSTELLUNG DER STANDARDLOSUNGEN

HE 1 HE 2 HE 3 HE 4 HE 5 HE 6
Al 0,5 ppm 2,5 ppm 20 ppm 5 ppm 10 ppm 1 ppm
0,1 ml 0,5 ml 4 ml 1 ml 2 ml 0,2 ml
Ca 20 ppm 2,5 ppm 0,5 ppm 10 ppm 60 ppm 5 ppm
4 ml 0,5 ml 0,1 ml 2 ml 12 ml 1ml
Fe 10 ppm 2,5 ppm 0,5 ppm 5 ppm 7,5 ppm 1 ppm
2 ml 0,5 ml 0,1 ml 1 ml 1,5 ml 0,2 ml
K 5 ppm 2,5 ppm 0,5 ppm 10 ppm 20 ppm 50 ppm
1ml 0,5 ml 0,1 ml 2 ml 4 ml 10 ml
Mg 0,5 ppm 10 ppm 20 ppm 2,5 ppm 5 ppm 50 ppm
0,1 ml 2 ml 4 ml 0,5 ml 1 ml 10 ml
Mn 0,5 ppm 2,5 ppm 5 ppm 10 ppm 20 ppm 1 ppm
0,1 ml 0,5 ml 1 ml 2 ml 4 ml 0,2 ml
Na 0,5 ppm 20 ppm 5 ppm 10 ppm 2,5 ppm 1 ppm
0,1 ml 4 ml 1 ml 2 ml 0,5 ml 0,2 ml
P 20 ppm 10 ppm 5 ppm 0,5 ppm 2,5 ppm 1 ppm
4 ml 2 ml 1 ml 0,1 ml 0,5 ml 0,2 ml
S 0,5 ppm 2,5 ppm 5 ppm 20 ppm 10 ppm
0,1 ml 0,5 ml 1 ml 4 ml 2 ml




Sammelanhang
S25.1

far

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M Mges

ICP(sim)

MMgesICP21.1 1

MMgesICP21.1 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na

Datum:

01. 05. 2014

Gerateparameter fur ICP iCAP 7400 Radial(Thermo Fisher) fur die Methoden
AKE1.1Boden, AKEG1.1Boden, AKT2.1Boden, AKEG1.1Humus, AKH3.Humus

ANALYSEN-VOREINSTELLUNGEN

Probeoptionen

Quelle

Analyse Maximale
Integrationszeit (Sek)
Kalibrationsmodus

Frames

Zerstauberpumpe

Aufnahmeoptionen fiir Full

Analysen-Voreinstellungen

#Mess.:
Verzégerungszeit:
Probenspiilzeit:
Analysenmodus
Probenzufuhr
Niedriger WL-Bereich
Hoher WL-Bereich:
Konzentration
Intelli-Frame:

4
0,0 Sekunden

100 Sekunden

Normal
Zerstauber
10

20

Max Integrationszeit (Sek):

WL_L-Bereich:

Auto-Inkrement der Probenamen:
Nutze Eingabe der Probenmasse:

Plasmaeinstellungen

Spiilpumprate (U/min):

Analysenpumprate (U/min):
Pumpenrelaxationszeit (Sek):

Pumpenschlauch-Typ:

HF-Leistung:
Zerstaubergasstrom:
Hilfsgas:

Ja
30
uv

Ja
Nein

50

50

0

Tygon Orange/White

1200 w
0,60 L/min
1,0 L/min




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S25.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP21.1 2
MMgesICP21.1 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na
REPORT SEQUENZAUTOMATION
Report Sequenzautomation
Initialisierungsaktionen
Operation Fehleraktionen
Kalibrieren Keine
K5 Keine
Am Ende der 'Initialisierungsaktionen' Sequenz bei jedem QC-Fehler anhalten? Nein
Kontinuierliche Aktionen
Operation Fehleraktionen Frequenz
K5 Kalibrieren, Re-Check QC 24
AbschlufRaktionen
Operation Fehleraktionen
K5 Keine
Am Ende der 'AbschiuRaktionen' Daten bei jedem QC-Fehler ungultig erklaren. Nein
Globale QC-Eigenschaften
Zahl millungener Linien fur QC-Versagen: 1
Maximale QC/Std-Zugriffe je Probenposition: 8
Nur Linien mit QC-Fehler neumessen? : Nein
Alarmton beim ersten QC-Fehler? : Nein
Alarmton beim zweiten QC-Fehler? : Nein
Extra Spilung vor dem QC-Check Ja
Max Versuche Rekalibr.-Wiederh. 1
Max Versuche QC-Wiederh. 1
Max Versuche Kalibr.-Wiederh. 1
Max Versuche Neumess. Interner Std 0
Splilaktionen
Spilzeit: 10 Sekunden




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr.  Seite

S25.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP21.1 3

MMgesICP21.1 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na

SUBARRAY ELEMENTREPORT

Element ’ : i Untergrund - Links Untergrund - Rechts
Welienlénge'und Subafray- Subejrray- UnterSL_rchun Untersughun y y ' : - Breit
i Ordnung Breite Hohe gsposition gsbreite ? i Position i Breite | ? i Position .
(AI308215 (109) | 15 N ¢ A K3 D B2
| AI396,152 (85} 121 2 1011 32 e .4 2 17 2
: Ca 315,887 {107} { 21 2 10711 2 i (1 1 <] 17 1
 Ca 318,128 {106} : 21 2 10 I ] | 1 2 <] | 20 2
Fe 238,204 {142} i21 2 [ 3 E 1 2 21 1
K 766,490 {44} 21 2 10 3 i 3 3 2 ] i 17 2
Mg 279,553 {121} : 21 2 011 2 1 2 4 20 2
Mg 285,213 {118} : 21 2 o i3 1 2 19 2
Mn 257,610 {131} : 19 2 9 '3 it 2 18 2
Mn 293,930 {115} 21 2 10 3 1 2 19 2
Na 589,592 {57} |21 2 10 i3 E 3 2 E 18 2

STANDARDS-ELEMENTREPORT
Element, : Kalibrationsstandards
Wellenlénge und AKE 0 AKE 1 AKE 2 TAKE3 | AKE 4
Ordnung 77 Konz. | 7! Konz. | 7: Konz. : 7: Konz. | 7: Konz.
Al 308,215 {109} iPi 0 i 20 [X]: 10 H pgiso
A1 396,152 (85} :[<]: 2 | —
Ca 315,887 {107} @ 0 E 20 L:[ 50 u 100 @ 10
Ca 318,128 {106} :[x] G B A
Fe 238,204 {142} i[x]:0 3 x5 >(]: 10 3] i 1 i
K 766,490 { 44} >]: 0 E 10 > i 20 i 5 E 2
Mg 279,553 {121} E 0 ]: 20 L__l 10 E 2 E 5 1
Mg 285,213 {118} : i E 1 —
Mn 257,610 {131} :[x]: 0 [ ]:10 B B:3 i 5
Mn 293,930 {115} D (A X
Na 589,592 { 57} 0 >]: 10 315 H > : 20




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S25.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP21.1 4
MMgesICP21.1 = Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na
HERSTELLUNG DER STANDARDLOSUNGEN

AKE1 AKE 2 AKE3 AKE 4
Al 20 ppm 10 ppm 5 ppm 50 ppm

1ml 0,5ml 0,25 ml 25ml
Ca 20 ppm 50 ppm 100 ppm 10 ppm

1ml 2,5ml Sml 0,5 ml

Fe 3 ppm 5 ppm 10 ppm 1 ppm

0,15 ml 0,25 ml 0,5ml 0,05 ml

K 10 ppm 20 ppm 5 ppm 2 ppm

0,5 ml 1ml 0,25 ml 0,1 ml

Mg 20 ppm 10 ppm 2 ppm 5 ppm

1ml 0,5ml 0,1 ml 0,25 ml

Mn 10 ppm 1 ppm 3 ppm 5 ppm
0,5ml 0,05 ml 0,15 ml 0,25 ml
Na 10 ppm 5 ppm 1 ppm 20 ppm

0,5 ml 0,25 ml 0,05 ml 1ml




Sammelanhang
S26.1

far

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M Mges

ICP(sim)

MMgesICP22.1 1

MMgeslCP22.1 = Al, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, Ni, P, Pb, S,

Ti, Zn

Datum:

01. 05. 2014

Gerateparameter fur ICP iCAP 7400 Radial(Thermo Fisher) fur die Methoden
OAKW1.1Boden, OAKW2.1Boden, OAKWEG2.1Boden, OAKWEG2.2Boden,
OAKWEG3.1Boden, OAKW1.1Humus, OAKW?2.1Humus

ANALYSEN-VOREINSTELLUNGEN

Probeoptionen

Quelle

Analyse Maximale
Integrationszeit (Sek)
Kalibrationsmodus

Frames

Zerstduberpumpe

Aufnahmeoptionen fur Full

#Mess.:
Verzogerungszeit:
Probenspliizeit:
Analysenmodus
Probenzufuhr
Niedriger WL-Bereich
Hoher WL-Bereich:
Konzentration
Intelli-Frame:

Analysen-Voreinstellungen
3

0,0 Sekunden
60 Sekunden
Normal

Zerstauber

15

20

Max Integrationszeit (Sek):

WL-Bereich:

Auto-Inkrement der Probenamen:
Nutze Eingabe der Probenmasse:

Plasmaeinstellungen

Spllpumprate (U/min):

Analysenpumprate (U/min):
Pumpenrelaxationszeit (Sek):

Pumpenschlauch-Typ:

HF-Leistung:
Zerstaubergasstrom:
Hilfsgas:

Ja
30
uv

Ja
Nein

60

60

0

Tygon Orange/White

1350 w
0,55 L/min
0,5 L/min




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S26.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP22.1 2

MMgeslCP22.1 = Al, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, Ni, P, Pb, S,
Ti, Zn

REPORT SEQUENZAUTOMATION

Report Sequenzautomation

Initialisierungsaktionen

Operation Fehleraktionen
Kalibrieren Keine
K24 Keine

Am Ende der 'Initialisierungsaktionen' Sequenz bei jedem QC-Fehler anhalten? Nein

Kontinuierliche Aktionen

Operation Fehleraktionen Frequenz

K24 Kalibrieren, Re-Check QC 12
AbschluRaktionen

Operation Fehleraktionen

K24 Keine

Am Ende der 'AbschlufRaktionen' Daten bei jedem QC-Fehler ungliltig erklaren. Nein

Globale QC-Eigenschaften

Zahl mifdlungener Linien fur QC-Versagen: 1
Maximale QC/Std-Zugriffe je Probenposition: 8
Nur Linien mit QC-Fehler neumessen? : Ja
Alarmton beim ersten QC-Fehler? : Nein
Alarmton beim zweiten QC-Fehler? : Nein
Extra Spulung vor dem QC-Check Ja
Max Versuche Rekalibr.-Wiederh. 1

Max Versuche QC-Wiederh.
Max Versuche Kalibr.-Wiederh.
Max Versuche Neumess. Interner Std

O =k

Splilaktionen
Splilzeit: 1 Sekunden




Sammelanhang

S26.1

far

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP(sim)

MMgesICP22.1

3

Ti, Zn

MMgeslCP22.1 = Al, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, Ni, P, Pb, S,

SUBARRAY ELEMENTREPORT

W Elerpent, :Subarray- Subarray-; Untersuchun Untersuchung ntergral - Links e LR
ellenidange und A .. o p i ; o ;
Ordnung Breite Hohe ; gsposition gsbreite : ? : Position : Breite i ? : Position i Breite
Al 167,079 {502} :21 5 10 2 2 [ 20 2
PAI237312 {142} 21 5 9/10 4 3 2 19 1
FAI308,215 {109] 21 4 m o h 3 5 2 20 2
Ba 233,527 {445} 120 & 5 10 3 B i1 2 [ : 19 2
Ca 315,887 (107} : 21 4 10711 2 1 1 20 2
Ca318,128(106) :21 5 10/11 b 5 1 20 2
Ca396847 ({85 21 ¢t 5 10 3 D i1 2 18 1
Cd 214,438 {457} | 20 5 10/11 2 5] i3 2 19 2
""" C0230,786 (446} i20 5 10/11 1 <6 2 {16 2
Cr267,716 {126} : 20 3 10/11 2 3 2 B4 19 2
Cu 324,754 {104} (20 1 10/11 12 1 1 <] 19 1
Fe 238,204 {142) | 21 3 10 3 1 2 i 21 1
Fe 238,204 {142)2 21 3 10 3 1 . 21 1
Fe 238,204 {142)3} 21 3 10 3 1 2 21 1
Fe 271,441 (124} : 20 3 10 3 B2 1 17 1
K766490 {44} 121 2 0 3 i &2 2 [ 18 1
K 766,490 {44)2 21 2 10 3 3 2 17 5
e '5" e o 1 : 5 :
Mg 285213 (118} ; 21 5 10 3 1 1 20 2
Mn 257,610 {131} 19 4 g Y 3 1 1 18 7
Mn 293,930 {115} ; 20 2 10/11 2 1 2 19 2
Na 589,592 {57} 17 2 8 3 4 2 14 2
Ni 231,604 {446} : 20 4 10/11 i3 4 2 19 5
Pb 220,353 {453} | 20 5 10 i3 5 2 15 2
S 182,034 {485) - 21 5 10 3 i3 - 118 2
Ti 336,121 {100} 120 3 0 3 B 5 1 19 2
: Zn 202,548 {466} : 20 ‘6 10 3 [ i 4 2 15 1




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S26.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP22.1 4

MMgeslCP22.1 = Al, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, Ni, P, Pb, S,
Ti, Zn

STANDARDS-ELEMENTREPORT

Element, Kalibrationsstandards
Wellenlange und Blank | KwW1 KW 2 KW 3 KW 4 KW 5 KW6 | Kw7 KW 8

Ordnung ?:Konz.: ?:Konz.: ?iKonz.: ? iKonz.: ? iKonz.i ? iKonz.i ? ;Konz.! ? | Konz.: ? i Konz.
AR 7 S O TR - Z R (0 T P I L A~
i [l R K O® 8 R O® O 0O
Al 308,215 {109} 4 [] ] % L]
Ba 233,527 {4ds) IH1 0[] B4 ] i ] []
Ca 375,887 (107) P 0 Ri20 IR 200 IR TR0 TIRQEE R 100 i) 50 26
Ca 318,128 {106} [ ) = B L K Ll X b4 El
Ca 396,847 { 85} —] ] E [ ] jie]
Cd 214,438 {457} 0 50 100 150 i ] = [ ] [ ] ]
Co 230,786 {446} 0 100 200 500 300 400 600 800 1000
Cr 267,716 {126} 0 100 200 300 500 600 800 1000 1500
Cu 324,754 {104} 0 100 200 i[x]:300 400 600 800 1000 1500
Fe 238,204 (142) Tpq 0TI 80 I 26 ) 200 06 IR E I RiE LT 306
Fe 238 204 (142) 0 R O O B ® & 0O
Fe 238,204 {142}3] ] ] | il 1=, [ 1 < X 5]
Fe 271,441 {124} [ ] ] ]
K 766,490 { 44} OB = R O Z0 - I R O W
K 766,490 { 44y2 i g % & [ %
Mg 276,553 {121} i 0" i) 4 IR R LA ] TR R0 e 160 i[C]: €6
Mg 285,213 (118} ] X ) )
Mn 357,690 (131) Ipq 0 IR E IR0 L1 20T RTS0[0 %0
Nin 263,830 °(118) T[] [ X
Na 589,592 { 57} 0 2 10 3 1 B 4 o]
Ni 231,604 {446} 0 100 200 300 500 [ | 800 1000 1500
Pb 220,353 {453} 0 B 1000 [ | _: B4 ZL 2000 4000 E 500
S 182,034 {485} 0 E 2 :; 20 5 10 [ |
Ti 336,121 {100} 0 = 1 8 2 16 I
Zn 202,548 {466} 0 400 800 1200 1600 2000 3000 [ 1 ]




Sammelanhang

S26.1

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

far

M

Mges

ICP(sim)

MMgesICP22.1

5

MMgeslCP22.1 = Al, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, Ni, P, Pb, S,

Ti, Zn

HERSTELLUNG DER STANDARDLOSUNGEN

KW 1 KW 2 KW 3 KW 4 KW 5 KW 6 KW 7 KW 8
Element Konz / Konz / Konz / Konz / Konz / Konz / Konz / Konz /
Vol Vol Vol Vol Vol Vol Vol Vol
Cd 50 ppb | 100 ppb | 150 ppb
12,5 ul 25,0 ul 37,5 ul
C 100 ppb | 200 ppb | 500 ppb | 300 ppb | 400 ppb | 600 ppb | 800 ppb | 1000 ppb
O | 25w | sow | 125w | 75w | 100p | 150p | 2004 | 2504
C 100 ppb | 200 ppb | 300 ppb | 500 ppb | 600 ppb | 800 ppb | 1000 ppb | 1500 ppb
r 25 pl 50 pl 75 pl 125 mi 150 pl 200 pl 250 pl 375 ul
C 100 ppb | 200 ppb | 300 ppb | 400 ppb | 600 ppb | 800 ppb | 1000 ppb | 1500 ppb
u 25 ul 50 ul 75 pl 100 pl 150 pl 200 pl 250 pl 375
Ni 100 ppb | 200 ppb | 300 ppb | 500 ppb | 600 ppb | 800 ppb | 1000 ppb | 1500 ppb
! 25 ul 50 ul 75 pl 125 pl 200 pl 250 pl 375 u
Pb 2000 ppb | 4000 ppb | 500 ppb
250 ul 500 ul 1000 pl 125 ul
7 400 ppb | 800 ppb | 1200 ppb | 1600 ppb | 2000 ppb | 3000 ppb
n 100 pl 200 ul 300 ul 400 pl 500 ul 750 ul
Al 10 ppm | 20 ppm | 50 ppm | 100 ppm | 200 ppm | 300 ppm | 5 ppm 1 ppm
0,25 ml 0,5ml 1,25 ml 2,5ml 5ml 7,5 ml 0,125 ml | 0,025 ml
C 20 ppm | 200 ppm 1 ppm 10 ppm 5 ppm 100 ppm | 50 ppm | 2,5 ppm
a 0,5 ml 5ml 0,025ml | 0,25ml | 0,125 ml 2,5ml 1,25 ml |0,0625 mi
E 50 ppm 20 ppm | 200 ppm | 100 ppm 2 ppm 5 ppm 10 ppm | 300 ppm
e 1,25 ml 0,5 ml 5ml 2,5ml 0,05ml | 0,225ml | 0,25 ml 7,5 ml
K 5 ppm 1 ppm 40 ppm 20 ppm 10 ppm 60 ppm | 100 ppm | 80 ppm
0,225 ml | 0,025 ml 1mi 0,5 ml 0,25 ml 1,5mi 2,5ml 2ml
M 4 ppm 2 ppm 40 ppm | 20 ppm 10 ppm | 60 ppm | 100 ppm | 80 ppm
g 0,1 ml 0,05 ml 1ml 0,5 ml 0,25 ml 1,5ml 2,5ml 2ml
M 2 ppm 10 ppm | 20 ppm 1 ppm 5 ppm 30 ppm | 40 ppm | 50 ppm
n 0,05 ml 0,25 ml 0,5ml 0,025ml | 0,125 ml | 0,75 ml 1ml 1,25 ml
N 2 ppm 10 ppm 3 ppm 1 ppm 5 ppm 4 ppm 6 ppm 8 ppm
a 0,05 ml 0,25ml | 0,075 ml | 0,025 ml | 0,125 ml 0,Aml |0,5ppm| 0,2ml
P 1 ppm 2 ppm 4 ppm 6 ppm 8 ppm 10 ppm 15 ppm 20 ppm
0,025 ml | 0,05 ml 0,Aml | 0,250 ml | 0,2 ml 0,25ml | 0,375ml | 0,5ml
2 ppm 20 ppm 5 ppm 10 ppm
0,05 ml 05ml | 0,125ml | 0,25 ml




Sammelanhang

S26.1

far

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP(sim)

MMgesICP22.1

6

MMgeslCP22.1 = Al, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, Ni, P, Pb, S,

Ti, Zn




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite
S27.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP23.1 1

MMgesICP23.1 = Al, Fe

Datum: 01. 05. 2014

Gerateparameter fur ICP iCAP 7400 Radial(Thermo Fisher) fur die Methode
EXTOX1.1Boden

ANALYSEN-VOREINSTELLUNGEN

Analysen-Voreinstellungen

Probeoptionen #Mess.: 4
Verzogerungszeit: 0,0 Sekunden
Probensplilzeit: 90 Sekunden
Analysenmodus Normal

Quelle Probenzufuhr Zerstauber

Analyse Maximale Niedriger WL-Bereich 10

Integrationszeit (Sek) Hoher WL-Bereich: 15

Kalibrationsmodus Konzentration

Aufnahmeoptionen fiir Full Intelli-Frame: Ja

Frames Max Integrationszeit (Sek): 30
WL-Bereich: Vis
Auto-Inkrement der Probenamen: Ja
Nutze Eingabe der Probenmasse: Nein

Plasmaeinstellungen

Zerstauberpumpe Spiilpumprate (U/min): 70
Analysenpumprate (U/min): 70
Pumpenrelaxationszeit (Sek): 0
Pumpenschlauch-Typ: Tygon Orange/White
HF-Leistung: 1200 w
Zerstaubergasstrom: 0,60 L/min

Hilfsgas: 1,0 ~ Lmin




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S27.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP23.1 2

MMgesICP23.1 = Al, Fe

REPORT SEQUENZAUTOMATION

Report Sequenzautomation

Initialisierungsaktionen

Operation Fehleraktionen
Kalibrieren Keine
K5 Keine

Am Ende der 'Initialisierungsaktionen’ Sequenz bei jedem QC-Fehler anhalten? Nein

Kontinuierliche Aktionen

Operation Fehleraktionen Frequenz

K5 Kalibrieren, Re-Check QC 20

Spiilen Keine 20
AbschluRaktionen

Operation Fehleraktionen

K5 Keine

Am Ende der 'AbschluRaktionen' Daten bei jedem QC-Fehler ungiiltig erkldren. Nein

Globale QC-Eigenschaften

Zahl milllungener Linien fur QC-Versagen: 1
Maximale QC/Std-Zugriffe je Probenposition: 8
Nur Linien mit QC-Fehler neumessen? : Nein
Alarmton beim ersten QC-Fehler? : Nein
Alarmton beim zweiten QC-Fehler? : Nein
Extra Splilung vor dem QC-Check Ja

Max Versuche Rekalibr.-Wiederh.
Max Versuche QC-Wiederh.

Max Versuche Kalibr.-Wiederh.

Max Versuche Neumess. Interner Std

O b ok ok

Splilaktionen
Spuizeit: 1 Sekunden




Sammelanhang
S27.1

far

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP(sim)

MMgesICP23.1

3

MMgesICP23.1 = Al, Fe

SUBARRAY ELEMENTREPORT

S Subarray- | Subarray- | Untersuchun Untersuchun U_ntergrund-Links Untgrgrund-Rechts
WeeDRIaR il |~ Pt Hehe | gsposifon | gsbreite | 7 | Postion | Breite | ? | Posiion | PO
g e
“TTAI 237,312 {142} 1 21 3 10 3 3 2 19 i
Al 396,152 {85} 21 2 07T 3 i > 18 2
e e T e o = : : S e :
"""" Fe 271.441 {124} 119 3 9 3 1 2 ;16 2
STANDARDS-ELEMENTREPORT
: Element, Kalibmtions.§?§ndards _
! Wellenldngeund | OX0 TTTox1 OX 2 TTox3 OX4
Ordnung i Konz. ? Konz. { ?7{ Konz 71 Konz. ?{ Konz.
Ai237312 {143} ) (AL Bis0 TR 20 S
~1AI396,152 { 85} L T
‘Fe 238204 {142} if:i0 ([X]i5 20 []:50 []: 100
e e :
HERSTELLUNG DER STANDARDLOSUNGEN
OX1 OX 2 OX 3 OX 4
Al 100 ppm 50 ppm 20 ppm 5 ppm
2 ml 1ml 0,4 mi 0,1 ml
S ppm 20 ppm 50 ppm 100 ppm
Fe
0,1 ml 0,4 ml 1 mi 2 ml




Sammelanhang

S27.1

far

Element Form

Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M Mges

ICP(sim)

MMgesICP23.1

4

MMgesICP23.1 = Al, Fe




Sammelanhang
S28.1

far

Element Form

Gerat Methoden-Nr. Seite

M Mges

ICP(sim) MMgesICP28.1 1

MMgeslCP24.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

Datum: 01. 05. 2014

Gerateparameter fur ICP iCAP 7400 Radial(Thermo Fisher) fur die Methode

EXTEDTAL.1Boden

ANALYSEN-VOREINSTELLUNGEN

Probeoptionen

Quelle
Analyse Maximale

Kalibrationsmodus

Frames

Zerstauberpumpe

Integrationszeit (Sek)

Aufnahmeoptionen fiir Full

Analysen-Voreinstellungen

#Mess.: 4

Verzdgerungszeit: 0,0 Sekunden

Probensplilzeit: 80 Sekunden

Analysenmodus Normal

Probenzufuhr Zerstauber

Niedriger WL-Bereich 10

Hoher WL-Bereich: 15

Konzentration

Intelli-Frame: Ja

Max Integrationszeit (Sek): 30

WL-Bereich: uv

Auto-Inkrement der Probenamen: Ja

Nutze Eingabe der Probenmasse: Nein
Plasmaeinstellungen

Spulpumprate (U/min): 50

Analysenpumprate (U/min): 50

Pumpenrelaxationszeit (Sek): 0

Pumpenschlauch-Typ: Tygon Orange/White

HF-Leistung: 1350 w

Zerstaubergasstrom: 0,50 L/min

Hilfsgas: 0,5 - L/min




Sammelanhang Element Form Gerat Methoden-Nr. Seite

S28.1 far M Mges ICP(sim) MMgesICP28.1 2

MMgeslCP24.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

REPORT SEQUENZAUTOMATION

Report Sequenzautomation

Initialisierungsaktionen

Operation Fehleraktionen
Kalibrieren Keine
K23 Keine

Am Ende der 'Initialisierungsaktionen' Sequenz bei jedem QC-Fehler anhalten? Nein

Kontinuierliche Aktionen
Operation Fehleraktionen Frequenz
K23 Kalibrieren, Re-Check QC 12
AbschlufRaktionen
Operation Fehleraktionen
K23 Keine

Am Ende der 'Abschlufaktionen’ Daten bei jedem QC-Fehler ungliltig erklaren. Nein

Globale QC-Eigenschaften

Zahl milungener Linien fur QC-Versagen: 1
Maximale QC/Std-Zugriffe je Probenposition: 8
Nur Linien mit QC-Fehler neumessen? : Ja
Alarmton beim ersten QC-Fehler? : Nein
Alarmton beim zweiten QC-Fehler? : Nein
Extra Spulung vor dem QC-Check Ja
Max Versuche Rekalibr.-Wiederh. 1
Max Versuche QC-Wiederh. 1
Max Versuche Kalibr.-Wiederh. 1
Max Versuche Neumess. Interner Std 0

Spulaktionen
Spllzeit: 1 Sekunden




Methoden-Nr. Seite
MMgesICP28.1 3

Gerat
ICP(sim)

Element Form
M Mges

Sammelanhang
S28.1

far

MMgeslCP24.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

SUBARRAY ELEMENTREPORT

: Element, Untergrund - Links Untergrund - Rechts
! Wellenlange und | Subarray- : Subarray- : Untersuchun | Untersuchun Broit
Ordnung i Breite | Hohe gsposition gsbreite ? i Position ;| Breite ? i Position a
1Cd 214,438 {457} $ 20 5 10/11 2 - 4 2 19 2
~1C0 230,786 {446} : 20 i5 10 3 4 2 15 2
: Cr267,716 {126} i20 2 10/11 2 3 i2 18 2
i Cu 324,754 {104} i 20 1 10 3 1 i1 16 1
Ni 231,604 {446} |20 5 10/11 2 6 2 19 2
Pb 220,353 {453} | 20 5 10 3 5 2 15 - I
Zn 213,856 {458} i 20 id 10 3 3 2 19 2
STANDARDS-ELEMENTREPORT
Element, Kalibrationsstandards
Wellenldnge und EDTAO EDTA 1 EDTA 2 EDTA 3 EDTA 4 EDTAS
Ordnung 217" Konz. ? Konz. ? Konz. i ? Konz. ? Konz. ? Konz.
"""" Cd 214,438 {457} 0 100 i[x]: 400 200 300 500
1 Co0 230,786 {446} 0 200 500 2000 4000 1000
'''' i Cr 267,716 {126} 0 4000 1000 500 2000 200
: Cu 324,754 {104} 0 200 4000 1000 500 2000
Ni 231,604 {446) [ 2000 1000 4000 200 500
Pb 220,353 {453} 0 10000 1000 5000 2000 20000
Zn 213,856 {458} 0 6000 4000 : 2000 1000 10000
HERSTELLUNG DER STANDARDLOSUNGEN
EDTA 1 EDTA 2 EDTA 3 EDTA 4 EDTAS
Element Konz / Vol Konz / Vol Konz / Vol Konz / Vol Konz / Vol
Cd 100 ppb 400 ppb 200 ppb 300 ppb 500 ppb
100 pl 400 pl 200 pl 300 pl 500 pl
Co 200 ppb 500 ppb 2000 ppb 4000 ppb 1000 ppb
20 pl 50 pl 200 pl 400 pl 100 ml
Cr 4000 ppb 1000 ppb 500 ppb 2000 ppb 200 ppb
400 pl 100 mi 50 ul 200 ml 20 ml
Cu 200 ppb 4000 ppb 1000 ppb 500 ppb 2000 ppb
20 pl 400 pl 100 pl 50 pl 200 pl
Ni 2000 ppb 1000 ppb 4000 ppb 200 ppb 500 ppb
200 pl 100 pl 400 pl 20 pl 50 pl
Pb 10 000 1000 ppb 5000 ppb 2000 ppb 20 000 ppb
1000 pl 100 pl 500 ul 200 pl 2000 ml
n 6000 ppb 4000 ppb 2000 ppb 1000 ppb 10 000 ppb
600 pl 400 pl 200 pl 100 pl 1000 ml




Sammelanhang

S28.1

far

Element Form Gerat

Methoden-Nr.

Seite

M Mges ICP(sim)

MMgesICP28.1

4

MMgeslCP24.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn




Sammelanhang

S29.1

Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
fiir M Mges IC MMgesIC3.1 1
A Ax AAX3.1
MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NHy
AAXIC3.1 =NO,, NOs, POy, SO, Cl, F
Datum: 20.12.2015

Grundeichung und Geriteparameter fiir IC Metrohm fiir die Methode ANULLIC

a. Verwendete Standards:
In den nachfolgenden Tabellen ist angegeben, wie viel ppm des jeweiligen Elements sich in
den Standards fiir die Grundeichung befinden. Fiir Anionen und Kationen werden jeweils
getrennte Standards angesetzt.

Std.-Nr. | 1 2 3 4 5 6 7
ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm
F 0,005 | 0,01 0,02 0,04 0,06 0,08 0,125
Cl 0,005 | 0,01 0,02 0,04 0,06 0,08 0,125
NO2-N | 0,00304 |0,00608 |0,01216 |0,02432 |0,03647 |0,04863 |0,07599
NO3-N | 0,00226 |0,00451 |0,00903 |0,01806 |0,02709 |0,03612 |0,05643
PO4-P | 0,00326 |0,00651 |0,01303 |0,02606 |0,03909 |0,05212 | 0,08143
S04-S | 0,00333 | 0,00667 |0,01333 |0,02667 | 0,04 0,05333 | 0,08333
Na 0,005 | 0,01 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1
NH4-N | 0,00389 |0,00778 |0,01555 |0,0311 |0,04666 | 0,06221 | 0,07776
K 0,005 | 0,01 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1
Mg 0,005 | 0,01 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1
Ca 0,005 | 0,01 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1
Std.-Nr. | 8 9 10 11 12 13 14
ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm
F 0,15 0,2 0,25 0,5 1 2,5 5
Cl 0,15 0,2 0,25 0,5 1 2,5 5
NO2-N [0,09119 |0,12158 |0,15198 |0,30395 |0,6079 |1,51976 |3,03951
NO3-N | 0,06772 |0,09029 |0,11287 |0,22573 | 045147 | 1,12867 |2,25734
PO4-P | 0,09772 |0,13029 |0,16287 |0,32573 |0,65147 | 1,62866 | 3,25733
SO4-S 0,1 0,13333 | 0,16667 | 0,33333 | 0,66667 | 1,66667 | 3,33333
NH4-N | 0,11664 |0,15552 |0,1944 | 03888 |0,7776 | 1,94401 | 3,88802
K 0,15 0,2 0,25 0,5 1 2,5 5
Mg 0,15 0,2 0,25 0,5 1 2,5 5
Ca 0,15 0,2 0,25 0,5 1 2,5 5




Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr.  Seite
S29.1 fiir M Mges IC MMgesIC3.1 2
A AXx AAX3.1
MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NHy
AAXIC3.1 =NO,, NO3, PO4, SO4, CI, F
Std.-Nr. | 15 16 17 18
ppm ppm ppm ppm
F 7,5 10 0 0
Cl 7,5 10 15 0
NO2-N |4,55927 |6,07903 |9,11854 |0
NO3-N | 3,386 4,51467 |6,77201 | 9,02935
PO4-P 4,88599 |0 0 0
S04-S 5 6,66667 | 10 0
Na 7,5 0 0 0
NH4-N |5,83203 |0 0 0
K 7,5 10 15 0
Mg 7,5 0 0 0
Ca 7,5 10 15 0

Die Standards 1-10 werden aus der Stammldsung I (Anionen), bzw. Stammlésung II
(Kationen) angesetzt, die Standards 11-18 aus den 1 g/I-Stammldsungen der lonen. Die
Herstellung der Stamml6sungen fiir die Standardherstellung ist in der jeweiligen Methode
angegeben. Es miissen fiir die Standards 1-10 bei den Kationen siuregespiilte PFA-Kolben
verwendet werden. Alle iibrigen Standards werden in Glaskolben angesetzt. Fiir Kationen
muss mit HNOs vorgespiilt werden, fiir Anionen mit bidemin. Wasser.




Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr.  Seite
S29.1 fiir M Mges IC MMgesIC3.1 3
A AXx AAX3.1

MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NHy
AAXIC3.1 =NO;, NO3, POy4, SO4, C1, F

b. Eichkurven:

Dargestellt sind jeweils die Eichkurvenverldufe 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. Die Wechselgrenzen
zwischen der tiefen und der hohen Eichung sind in der vorangegangenen Tabelle grau

hinterlegt.

K hoch

{pSSern) x min

1
Ca)

4,0 1

304

2,0 4

1,04

0,04

20 40 &0 &0 100

NH4 hoch

{pSfem) x min
0

4,0 4
3,0 4

2,04

120 140 il

05 Lo L5 20 25 30 35 40

45 50 il

(WS /erm) % min

0,060 1
0,040 4
0,020 1
0,000 -
0,020 4

0,040 4

K tief

oo o004 008 02 016

(WS fem) x min

0,16
0,12
0,08
0,04
0,00 1
-0,04 -
0,08 4

020 024 mail

NH4 tief

0,00

0,04 0,08 0,12 0,16 malL




Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr.  Seite
S29.1 fiir M Mges IC MMgesIC3.1 4
A AXx AAX3.1
MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NHy
AAXIC3.1 = NO,, NOs, PO4, SO4, Cl, F
Na hoch Na tief
{pShern) x min {pSlern) % min
0 0,17 -
7 0,08 -
40 0,04 -
w9 0,00
00
0,04 A
00 L0 20 30 40 50 60 70 g 000 004 008 0I2 016 020 024 gy
Ca hoch Ca tief
(uSfem) « mmin | (Sferm) x min
8,0 -
0,12
6,0
0,08
40 -
0,04
201
0,00 1 X
0,0 -
0,0 40 80 20 160 ot 000 004 08 02 0% 0A g
Mg hoch Mg tief
{pSher) £ min {pShem) 1 min
7,0 1 |
B0
s 0,16
40
30 0,02
20 -
0,00 X
104
0.0 0,08
010 20 3 40 50 B0 70 gl 00 004 B0 LR L6 LA gl




Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr.  Seite
S29.1 fiir M Mges IC MMgesIC3.1 5
A AXx AAX3.1
MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NHy
AAXIC3.1 = NO,, NOs, PO4, SO4, Cl, F
F hoch F tief
{pSJemn) x rin {pSern) % min
5,0 -
1,40
0 0,30
o 0,20 -
201 1,10
10 2,00
00 0,10
L0 20 30 40 50 B0 70 80 90 gL T N T ¥ T -
Austauschen!
Cl hoch Cl tief
(Sem) x min | {pSter) 3 min
50 4
0,24
0,20
0,16
0,12
0,0
0,04 -
0,00
0,04
200 40 60 8D 100 120 140 g 000 0 04 0E0 080 g
Austauschen!
NO2 hoch NO?2 tief
(uSfer) tmin ] (S eri) 3 mrin
0,40
030
020
0,10
0,00
0,10 -
000 010 00 030 040 081 060 pop

Austauschen!




Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr.  Seite
S29.1 fiir M Mges IC MMgesIC3.1 6
A AXx AAX3.1
MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NHy
AAXIC3.1 = NO,, NOs, PO4, SO4, Cl, F
NO3 hoch NO23 tief
(S e 1 miin [WSfern) x min
801 0,30
B0 0,60
40 040 7
0,20
20
0,00
0,0 -
00 L0 20 30 40 50 60 70 80 o 000 020 040 00 030 LO0 o
Austauschen!
PO4 hoch PO4 tief
{pSferm) xmin - A {pSern) x min X
100 1 0,40 -
0,30 0,30 -
0501 0,20 1
0,40
0,10 -
0,20
0,00
0,00
0,10
0004 08 12 16 20 24 28 32 36 pou 002 04 06 08 10 12 14 g
Austauschen!
SO4hoch SO4tief
{pShern) x rain {pSlern) 1 riin
60
40

2,0

0,0

100 gl

00 02

04 06 08 L0 12 14

Austauschen!

mglL




Sammelanhang

S29.1

c¢. Methodenparamter
Im Folgenden ist vollstindige Methodendokumentation des

fir

Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
M Mges IC MMgesIC3.1 7
A AXx AAX3.1

MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NHy
AAXIC3.1 =NO;, NO3, POy4, SO4, C1, F

Methodenparametern abgebildet:

Gerates mit allen




Sammelan

hang Element Form Gerit Methoden-Nr.

S29.1

Seite

Methoden

fiir M Mges IC MMgesIC3.1
A Ax AAX3.1

8

MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO;, NO3, POy4, SO4, C1, F

Startparameter

Anionen tief

Anions hoch

Kationen tief

parameter
Methodenname . - . o - . _ . . Lo Lo e i oot ae e F_A2K2Sept201G6E2
Speicherdatum Methode _ _ _ . _ _ . . _ .. _ .. _.__... 201 7-03-10 10:556:31 UTC+1
Methodenversion . L . L . it it ot m o ame e eme e am——a . 4
Methodengruppe L o . . . e e e e e e e e e e Hauptgruppe
Methodenstalus | _ . . L L . . . L e e e e e e ariginal
Methode gespeichert won (woller Mame) _ . . . _ o _ . .. ...
Methode gespeichertvon (Kurzname) - - . - . . - o o oL o oo o oo oo labor
Hardwarezuordnung
Datenquelle _ _ . _ . _ . _ ___.___.. LF Detektor 1 (830 Compact IC Flex Anionen)
2= T T Leitfahigkeit
Injektionswentil . _ _ . _ . - o __ ... ... Injektor (830 Compact IC Flex Anionen)
L A2
Maximalen Fluss Oberwacht - - . . . C 0 o _ oL . oo o oo ja
Maximalen Druck Gberwacht . _ . . _ _ 0 _ _ _ . _ o .. ... .._.. ja
Pumpe . . . . - . . _ ... ... ._.. Pumpe (830 Compact IC Flex Anionen)
Datenaufnahme
Aufmahmedauer . . L L L L L L L L e e e e e e e e 13.5
Hardwarezuordnung
Datenguelle _ _ _ _ . __ _ ___._.__.__. LF Detektor 1 (830 Compact IC Flex Anionen)
Kamal - o o L . e e e e e e e e e e Leitfdhigkeit
Injektionswentil . _ . . _ . o _ . L L oo nicht definiert
L A2
Maximalen Fluss Oberwacht _ _ . _ . _ _ . . . . ... ... ia
Maximalen Druck dbarwacht . _ . _ . L L. .. ... .... ja
PUmpE . L e e e e e e e e nicht definiert
Datenaufnahme
Aufmahmedauer . o L L L L L L L L L e e e e e e e e e 13.5
Hardwarezuordnung
Datenguelle _ _ _ _ . __ _ ___. . __ .. ._._..._._ LF Detektor 1 (230 Compact IC Flex
Kationen)
Kanmal o o . o o o L o L i L e e e e i e e e e e e e e e Leitfahigkeit
Injektionsventil . . . . _ . - .. ... ..o, Imjekior (930 Compact IC Flex Kationen)
AUl L L L L L L L L o e e e e e e e e e e e e oo K2
Maximalen Fluss Oberwacht - - . - . - . _ . . . o oo o oo o oo ja
Maximalen Druck dberwacht. _ . . . - . . . . . .. . ... ... oo ja
Pumpe . . . . - . . _ ... ... ._.. Pumpe (930 Compact IC Flex Kationen)
Datenaufnahme
Aumahmedauer . . L . L L L L L L L L L e e e e e e e e e e e e e 13,5

Kationen hoch

Hardwarezuordnung

min

min
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Gerit

Methoden-Nr.

Seite

S29.1

fir M
A

Mges
Ax

IC

MMgesIC3.1
AAX3.1

9

MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO;, NO3, POy4, SO4, C1, F

Datenquelle . _ . . . _ . . . __ .. ... .. _.... LF Detektor 1 (930 Compact IC Flex
Katiomen)
Kanal o o . L o L o e i L e e e e i e e e e e e e e aa s Leitfahigkeit
Injektionswentil . _ . _ L L L L . e .- nicht definiert
AU L L L L L L e L e e e e e e e e e e e e e e e K2
Maximalen Fluss Oberwacht - - - . - - . - . . . . oo . oo L oo ao ja
Maximalen Druck Gberwacht. _ _ . _ - . . . _ . . . _ . _ ... .. __o..._.. ja
Pumpe - . L L L e e e e e nicht definiert
Datenaufnahme
Aufmahmedauer _ L L L L e e e e e e e o 13.5 min

930 Compact IC Flex Kationen

Gerdtetyp . - - . - . . .. L ... 830.2180 Compact IC Flex Owen/Deg
Pump=e
= 1.0 mLimin
5T 0,0 MPa
L= 15,00 MPa
Anfahrzeit . . L L L L e e e e e e e e e e o &in
Anfahrzeit . . L L L e e e e e e e e e 3 min
Eluent. . . e e e e e nicht definiert
AR L L e e e e e e e e e ja
Injekior
Imjektor _ _ . _ L.l _l... Aktuelle Stellung beibehalien
ARV L L L L L L L L L L L L e L e e e e e e e e e e ja
Degasser
I L ein
AR L e e e e e e e e e e e ja
Ofen
L = ein
TemperatUr o L L . e e e e e e e e e e e 35 "C
Temperaturstabilitit dberwachen | . . . . .. ... ... e aus
3 ja
LF Detektor 1
Temperaturkoefizient _ . _ _ _ . . L ... ... 1.5 %~C
WEIMGrenZe | _ . . . L L L o o e e e e e e Qo80 pSicm
Ay L L L L L L L o e e e e e e e e e e ja

530 Compact IC Flex Anionen

Gerdtetyp . - - . - - . . ... .. ___..._.. 930.2580 Compact IC Flex Oven'Se5/PP/Deg

Pump=e
Fluss _ L L L L e e e e e e e e e e ke e e e e e 0.7 mLimin
PN L L i o e e e e e e e e e ke m e e e e 0,0 MPa
= 15,00 MPa
Anfahrzeit . . L L L L e e e e e e e e e e o &in
Anfahrzeit . . L L L e e e e e e e e e 2 min
Bluent. o o . . e e e e e e e e e nicht definiert
AR L e e e e e e e e e ja

Injektor
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Seite

S29.1 fiir M Mges IC MMgesIC3.1

A AX AAX3.1

10

MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO;, NO3, POy4, SO4, C1, F

Imjektor _ . .- Aktuelle Stellung beibehalten

7 ja
Peristaltik

Perstaltik . L L e e e e e e e e o &in

Geschwindigheit. . . . L L o L L L e e e e e e e e 3

Losumg 1 . . . L L e e o e e e e e e e e nicht definiert

LOsumg 2 . . L L e e o e e e e e e e e e nicht definiert

L ja
MEM

Beim Equilibrieren automatisch . . . - . . . _ . . o ..o ._. &in

weiterschalten

= T 10,0 min

7 ja

Rator _ L e e e nicht definiert

DSErEr | . . L L e e e e e e e e e e e e nicht definiert

Anschluss . o L L L L e i e e e e e e e e e —--
MCS

DS e e e e e e e &in

AR L e e e e e e e e e e e e ja
Degasser

DeOasS8T. | . o L L e e e e e e e e e e e e &in

7 ja
Ofen

L ein

TemperatUr o L L L e e e e e e e e e e 35 °"C

Temperaturstabilitidt dberwachen . _ _ . . . _ . . . _ . .. . ... .. ... aus

L ja
LF Detektor 1

Temperaturkoeffizient _ . _ . L L L L. . L e e 23 WrC

Wam@remzZe . _ . . . L. . L L L Lo e e e e e eee oo 0000 pSicm

S ja

858 Professional Sample Processor

Geratetyp . _ _ . . _ . . . . . __ ... _.._.._. B58.0020 Professional Sample Processor
Rack
Rackmame _ _ - . . . _ L _ L L L Ll 8.2041.440
Peristaltik
Peristaltik . . o . L L oL e e i e e e e aus
Geschwindigkeit. . . _ . - - _ . . L L L il 3
Lasumg 1. - o - . o . L L L L L i el e e a e nicht definiert
Losumg 2 . - o o L L L L L L L e e e i e e e e nicht definiert
L ja
Peripherie Turm
LI LT 3= aus
Geschwimdigheit. . . L L o L L L L e e e e e e e e B
Pumpe 1 . o L L L L L L L i L e e e e e aaea e aus

Seite 3 wvon 23




Sammelanhang

Element Form Gerit Methoden-Nr.

Seite

S29.1 fiir M

A

Mges IC MMgesIC3.1
Ax AAX3.1

11

MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO;, NO3, POy4, SO4, C1, F

Lasumg _ . L L L . L L L e e e e e e e e e e micht definiert
Pumpe 2 L L L L e o e e e e e e e e e e e oo aus
L =T« nicht definiert
Zeitprogramm
Hauptprogramm
Zeit Gerat Befehl Kommentar Mr.
Modul Parameter
Sequenz Programm. wenn Probe i

PROBE, Bedingung = "SD.
TYPEMAME" = "Sample”

Sequenz Programm, wenn keine B
KALIBRIERUNG, Bedingung ='SD.  Probe, sondern Std oder
TYFPEMAME' <> "Sample” CheckSitd
FPROBE FILTRIEREN
Zeit Gerat Befehl Kommentar M.
Modul Parameter
0.0 B30 Compact |1C Flex Anionen Fillen B
Injektor
0.0 B30 Compact |1C Flex Kationen Fillen 35
Injektor
B5E8 Professional Sample Processor Drehen (Rack) 2
Turm Probenposition
BE5E Professional Sample Processor Lift 3
Turm Arbeitsposition
0.0 BE5E Professional Sample Processor EinfAus 4
Peristaltik Eim, Geschwindigkeit=3
Warten 51
Weiter nach 210 s.
B5E8 Professional Sample Processor Lift 44
Turrm Drehposition
0.0 B58 Professional Sample Processor EimlAus T
Peristaltik Aus
SPULEN
Zeit Gearat Befzhl Kommentar Mr.
Modul Parameter
B58 Professicnal Sample Processor Drehen (Rack) 1
Turm Spezialbecher 1
B58 Professicnal Sample Processor Lift 12
Turm Arbeitsposition
0.0 B58 Professicnal Sample Processor EimlAus 13

Peristaltik

Eim, Geschwindigkeit=4
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Sammelanhang

S29.1 fiir

Element Form Gerit

Methoden-Nr.

Seite

M Mges IC
A AX

MMgesIC3.1
AAX3.1

12

MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO;, NO3, POy4, SO4, C1, F

Zeit Gerat Befehl Kommentar M.
Modul Parameter
Warten 14
Weiter nach 80 s.
B5E Professional Sample Processor Drehen (Rack) 22
Turm Spezialbecher 2
B5E Professional Sample Processor Lift 24
Turm Arbeitsposition
Warten 23
Weiter nach 80 s.
BE5E Professional Sample Processor Lift 45
Turm Drehposition
0.0 B58& Professional Sample Processor EinlAus 15
Peristaltik Aus
B5E& Professional Sample Processor Drehen (Rack) 25
Turm Spezialbecher 3
BE5E& Professional Sample Processor Lift 28
Turm Arbeitsposition
BE5E& Professional Sample Processor Lift 27
Turm Drehposition
FILTRATION NACHSTE PROBE
Zeit Gerat Befehl Kommentar M.
Modul Parameter
0.0 B30 Compact IC Flex Anicnen Fillen 11
Injektor
0.0 B30 Compact IC Flex Kationen Fillen 18
Injektor
B5E Professional Sample Processor Drehen (Rack) 18
Turm Rackpaosition = "SD.NEXT.POSITION'
B5E Professional Sample Processor Lift 18
Turm Arbeitsposition
0.0 B58& Professional Sample Processor EinlAus 20
Peristaltik Ein, Geschwindigkeit=3
Warten 21
Weiter nach 270 s.
0.0 B5E& Professional Sample Processor EinlAus a7
Peristaltik Aus

PROBE
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Sammelanhang Element Form Geriit Methoden-Nr. Seite
S29.1 fiir M Mges IC MMgesIC3.1 13
A AX AAX3.1
MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO2, NOs, PO4, SO4, C1, F
Zeit Gerat Befehl Hommentar Mr.
Meodul Farameter
Sequenz 17
FROBE FILTRIEREN
0.0 B30 Compact IC Flex Anicnen Injizieren 38
Injektor
0.0 B30 Compact IC Flex Katicnen Injizieren 38
Injektor
0.0 Anionen tief Start Datenaufmahme g
0.0 Anions hoch Start Datenaufmahme 40
0.0 Kationen hoch Start Datenaufmahme 41
0.0 Kationen tief Start Datenaufmahme 42
Sequenz 43
ZPULEM
KALIBRIERUNG
Zeit Gerat Befehl Hommentar Mr.
Madul Farameter
Sequenz 52
AMIOMEM STANDARD FILTRIEREN
0.0 B30 Compact IC Flex Anicnen Injizieren 28
Injektor
0.0 Anionen tief Start Datenaufmahme aa
0.0 Anions hoch Start Datenaufmahme a7
Sequenz 7D
ZPULEM
Sequenz g4
KATIOMEMN STANDARD FILTRIEREN
0.0 B30 Compact IC Flex Kationen Injizieran 65
Injektor
0.0 k.ationen hoch Start Datenaufmahme aa
0,0 Kationen tief Start Datenaufmahme a9
Sequenz 71

SPULEM MACH KATIONEMN STD

ANIOMEN STANDARD FILTRIEREN

Seite & wvon 23




Sammelanhang

S29.1 fiir

Element Form Gerit

Methoden-Nr.

Seite

M Mges IC
A AX

MMgesIC3.1
AAX3.1

14

MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO;, NO3, POy4, SO4, C1, F

Zeit Gerat Befehl Kommentar Mr.
Modul Farameter
0.0 B30 Compact IC Flex Kationen Injizieren 73
Injektor
0.0 830 Compact IC Flex Anicnen Fillem 10
Injektor
B5E8 Professional Sample Processor Drehen (Rack) 20
Turm Probenposition
B58 Professiocnal Sample Processor Lift an
Turm Arbeitsposition
0.0 B58 Professiocnal Sample Processor EinfAus N
Peristaltik Ein, Geschwindigkeit=3
Warten 5
Weiter nach 210 s.
B5E8 Professional Sample Processor Lift 48
Turm Drehposition
0.0 B58 Professional Sample Processor EinfAus 33
Peristaltik Aus
SPULEN NACH KATIOMEN STD
Leit Garat Befehl Kommentar Mr.
Modul FParameter
B58 Professional Sample Processor Drehen (Rack) 53
Turm Spezialbecher 1
B58 Professional Sample Processor Lift 54
Turm Arbeitsposition
0.0 B5E Professional Sample Processor EinfAus 55
Peristaltik Ein, Geschwindigkeit=4
Warten 56
Weiter nach 120 s.
B5E8 Professional Sample Processor Drehen (Rack) 57
Turm Spezialbecher 2
B5E8 Professional Sample Processor Lift 5B
Turm Arbeitsposition
Warten Lt
Weiter nach 120 s.
B58 Professional Sample Processor Lift T4
Turm Drehposition
0.0 B58 Professiocnal Sample Processor EinfAus a0
Peristaltik Aus
B58 Professiocnal Sample Processor Drehen (Rack) 81
Turm Spezialbecher 3
B58 Professiocnal Sample Processor Lift a2

Turm

Arbeitsposition
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Sammelanhang

S29.1

Element

Form Gerit

Methoden-Nr.

Seite

fir M
A

Mges IC
Ax

AAX3.1

MMgesIC3.1

15

MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO;, NO3, POy4, SO4, C1, F

Zeit Gerat Befehl Kommentar Mr.
Modul Farameter
B58 Professiocnal Sample Processor Lift 63
Turm Drehposition
KATIOMEN STANDARD FILTRIEREN
Zeit Garat Befehl Kommentar Mr.
Modul Farameter
0.0 830 Compact |C Flex Kationen Fillen 5D
Injekior
B58 Professicnal Sample Processor Drehen (Rack) Fahrt in benachbarte 34
Turm Rackposition = "SD.POSITION' +1 Frobe
B58 Professicnal Sample Processor Lift 48
Turm Arbeitsposition
0.0 B58 Professicnal Sample Processor EimlAus 47
Peristaltik Eim, Geschwindigkeit=3
Warten 3z
Weiter nach 210 s.
B58 Professicnal Sample Processor Lift T2
Turm Drehposition
0.0 B58 Professiocnal Sample Processor EimlAus 48
Peristaltik Aus
Integration
Anionen tief
Empfindlichkeit _ _ . . L L L L e e e e e e e e 100
Gl . L L . L L L e e e e e e e e e e e e il
Minimale Hohe L . L e e e e e e e 0,001 pSicm
Minimale FIGche | _ _ e e e e e e e 0.0001 (pSicm)x min
Integrationsstart © . . . L L L o L . L L e e e e e e e e a2 2.6 min
Polamtat . L L L L L L e e e e e e e e e e e +
Negative Peaks _ _ . . . o L e e e e e e e aus
Drftkompensation - - . . _ o _ L L L L L L L L L L e i D e e aaaaaao aus
Owerflow IgMoMeren - . . - o _ L . o L L L L L i D L i e e e e e m e e aaea e aus
Blindprobe subftrahierem _ . - o _ . . L C L L L L L oo aus
Savieky-Golay . - . . . L L L L L L L L e e e e e aaaaaao aus
Ereignisse akivieren . . _ o _ L L. L L L L L L Ll i D e e aoaaaao aus
Ereignisse
Start [min] Ende [min] Ereignis arameter
2,8 4.0 Glittung 30
4.0 18.0 Tal-Tal
B.5 14 Glattung 20
Anions haoch
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Sammelanhang Element Form Gerit

Methoden-Nr.

Seite

S29.1 fur M Mges IC
A AXx

MMgesIC3.1
AAX3.1

16

MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO;, NO3, POy4, SO4, C1, F

Empfindlichkeit _ _ L L L e e e e e e e e e 50
L . T an
Minimale Hohe . _ . L e e e e e e 0.01 pSicm
Minimale Fliche _ _ . . L L L e e e 0,001 (pSdem)x min
Integrationsstart © . L L oL L L L L L L L e e e e e e e 2.8 min
Polamtat . L L L L L L e e e e e e e e e e e e e e e +
Megative Peaks _ _ L o L L e e e e e e aus
Drftkompensation - _ - - _ o o . L L L L L L L LD aus
Owerflow igmorierem - o o _ o L . L L L L L L L L L L i h e e h e m e e aa ol aus
Blindprobe subftrahierem _ . . . _ . L _ L L L L L oL oo aus
Savieky-Golay . - o . L L L L L L L L L L L i e h e e e aaoaa Lo aus
Ereignisse aklivieren . - _ o o . L . L L L L L L L L Ll i e D e e il aus
Ereignisse
Start [min] Ende [min] Er=ignis Farameter
27 40 Glattumg 30
4.0 8.6 Gemeinsame Basislinia
8.6 14 Tal-Tal

Kationen tief
Empfindlichkeit _ _ L L L e e e e e e e e e 50
Glattung 15

Minimale Héhe

0,0001 pSicm
0,0001 (pSicm)x min

Imtegrationsstart - - - - _ _ L L L L. L L L L L L L e e D e e el 4.1 min
Polartat L L L L . e e e e e e e e e e e e
Megative Peaks _ _ o L e e e e e e e aus
Drifthompensation _ . . _ L . . L L L L . e e e e e e aus
Crverflow IQROTEran _ . . . o o L e e e e e e e e e e aus
Blindprobe subfrahierem _ _ _ . _ _ . L L L L . .. aus
Savieky-Golay . - . . L L L L L L L L L L L L L i e e e e e e aaoia Lo aus
Ereignisse aktivieren _ _ _ . L L L L L e e e e e e aus
Ereignisse
Start [min] Ende [min] Ereignis Parameter
38 16.2 Tal-Tal
423 15.00 Minimale Hihe 0,001
427 15.00 Minimale Flache 0,0001
Kationen hoch
Empfindlichkeit o L L L e e e e e e e e e e 50
GlaUNG L L L L L e e e e e e e e e e e 30
Minimale Hahe . _ - o o _ _ o L . L L L L L L e e e e e oo 0,005 pSicm
Minimale Fldche - o o _ o o L o L L L e e e e aeo. 0,0005 (picm)x min
Integrationsstart © . L L oL L L L L L L L e e e e e e e 4.1 min
Polamtat L L L L L . e e e e e e e e e e e e e
Megative Peaks aus
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Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr.  Seite
S29.1 fiir M Mges IC MMgesIC3.1 17
A AX AAX3.1
MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO2, NOs, PO4, SO4, C1, F
Driftkompensation _ . . . L L L o . L L L L . e e e e e e e e e e aus
Owerflow igmorieren - . . _ . _ . L L L L L o L e e e o e e e e e o aus
Blindprobe subftrahierem _ _ _ _ _ _ L L L L e e e e e aus
Savitgky-Golay _ _ L L L e Lo aus
Ereignisse aktivieren _ . _ . L L L . L L L L L el aus
Ereignisse
Start [min] Ende [min] Ereignis FParameter
3.80 5,76 Gemeinsame Basislinie
5,78 18.2 Glattung 25
5,78 18.2 Tal-Tal
5,78 15.2 Minimale Flache 0,02
5,78 18.2 Minimale Héhe 0.1
Komponenten
Anionen tief
Mame Zeit [min] Fenster [3&] Referenz
F 3,188 5.0 keine
c 4,308 5.0 keine
NO2Z-M 4,044 5.0 keine
NO3-M 8,545 5.0 keine
PO4-P 10.081 5.0 keine
S04-5 11.171 5.0 keine
Totmelt L e e e Manusl, _ __ . __ ... 0,01 min
ldentifikation
Referenzkomponenten & _ . L L L L . e e e e e e e e e e e oo Hahe
Andere Komponenten _ . o . L L L o e e e e e e e Zeit
Retentiomszeit nachfthren _ _ _ . . _ L o L ... e .. aus
Anions hoch
MName Zeit [min] Fenster [%] Raferenz
F 3,198 5.0 keina
c 4,308 5.0 keina
NOZ-M 4044 5.0 keina
NO3-M 8,548 5.0 keina
PO4-P 10.081 5.0 keina
S04-5 11.171 5.0 keina
Teteit . _ . . . o - L Lo Manuel. - _ . . _____.._ 1.9 min
ldentifik aticn
Referenzkomponenten - - - C . o L L L L L L L L L oo Hohe
Andere Komponenten - o _ L L L L L L L L L i Zeit
Retentiomszeit nachfilhren aus




Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr.  Seite
S29.1 fiir M Mges IC MMgesIC3.1 18
A AX AAX3.1
MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO2, NOs, PO4, SO4, C1, F
Mame Zeit [min] Fenster [%] Refersnz
Ma 4,352 5 keine
HH4-M 4,778 5 keine
K 8,055 5 keine
Mg 10,184 5 keine
Ca 12,608 L] keine
=== Manuell. . . . . __.._. 0,01 min
Identifikation
Referenzkomponentan _ o . _ . . L L L L L L L L e e e Hohe
Andere Komponentem . . . - _ . L L L L Lo o e e e e e e e e e Zeit
Retentionszeitnachfihren - _ _ . . . _ . _ . . . oLl ._. aus
Kationen hoch
Name Zeit [min] Fenster [%] Referenz
Ma 4,352 5 keina
HH4-M 4778 5 keine
K 8,055 5 keine
Mg 10,184 5 keine
Ca 12,688 5 keine
TotEelt . - . . o e i e e e e e e Manuell - - . .. ___ .. 0,01 min
Identifikation
Referenzhomponenten . - . _ _ . . o _ L . . ..o .- .-- Hohe
Andere Komponenten _ _ o L L L . L . e e e e e e e e e e Zeit
Retentionszeit nachfthren _ _ _ . _ . . L . . ... aus
Standards
Komzentrationseinheit . _ - _ . _ - . . o . L L ... ..__...- migJL
Hame 1 2 3 4 5 5] 7
F 0,00500 0.01000 0,02000 004000 005000 O.08000 012500
C 0,00500 0.01000 0,02000 004000 005000 O.08000 O0,12500
NO2-M 0,00304 000508 0.,01216 002432 003647 0.04263 007588
NO3-M 0,00226 0,00451 0,00803 001808 002708 003812 005843
PO4-P 0,00326 0,00851 0,01303 002608 003200 005212 002143
S04-3 0,00333 0,00867 0,01333 002667 004000 005333 008333
Ma 0,00600 O.01000 O0,02000 O.04000 O06000 O.08000 O,10000
HH4-M 000382 000778 0.01555 003110 004686 0.08221 007776
K 0,00600 O.01000 O0,02000 O.04000 O06000 O.08000 O,10000
Mg 0,00600 0,01000 0,02000 O,04000 O0,05000 O,08000 O,10000
Ca 0,00600 0,01000 0,02000 O,04000 O0,05000 O,08000 O,10000
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Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr.  Seite
S29.1 fir M Mges IC MMgesIC3.1 19
A AX AAX3.1
MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO,, NO3, POy, SO4, Cl, F
Checkstandards
Hame 1 2
F 2000 100
c 2000 100
MO2ZM 1224 7500
NOZ-MN 1354 5643
PO4-P 1954 81,43
S04-5 2000 83,33
Ma 2000 100
MH4-M 1555 77,78
K 2000 100
Mg 2000 100
Ca 2000 100

Kalibrierung

Anionen tief

Komponente Messgrosse Kurventyp Gewichtung
F Flache Kubisch 1/H.onzentration
c Flache Kubisch 1/H.onzentration
NO2-H Flache Kubisch 1/Konzentration
NO3-M Flache Kubisch 1/H.onzentration
FPO4-P Flache Kubisch 1/Konzentration
S504-5 Flache Kubisch 1/Konzentration
Anions hoch
Komponente Messgrosse Kurventyp Gewichtung
F Flache Kubisch 1
Cl Flache Kubisch 1
MO2-M Flache Kubisch 1
MO3-M Flache Kubisch 1
FO4-P Flache Kubisch 1
S04-5 Flache Kubisch 1
Kationen tief
Komponente Messgrosse Kurventyp Gewichtung
Ma Flache Linear 1
MH4-M Flache Linear 1
K Flache Linear 1
Mg Flache Linear 1
Ca Flache Linear 1
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Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr.

Seite

S29.1 fiir M Mges IC MMgesIC3.1
A Ax AAX3.1

20

MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO;, NO3, POy4, SO4, C1, F

Kationen hoch

Kompomente Messgrisse Kurventyp Gewichtung
Ma Flache Linear durch O 1
MH4-M Flache Linear 1
k Flache Limear durch 0 1
Mg Flache Limear durch O 1
Ca Flache Linear durch O 1

Eigenschaften Kalibrierung

Kalibriermethode _ _ . . _ . L . . L L ... Externer Standard

Kalibriermodus o L L L L e e e e e e e e e e e Ersetzen

Funktionstyp . - - - - - - . - . - . . .. .o .--.. Messgrosse = filKonzentration )

Punkt imn Ursprung zur Kalibriertkuree _ _ _ _ . . C 0 o 0 o L oL, aus

Blindwertkomektur fir Inline-Kalibrierung _ . . _ . _ . _ . . ... ... ... ... aus
Uberwachung

Gultigkeit der Kalibrierung

LT =Y . ein

Gleicher Tag . - - - - L . o L L L L L L e e e e i aaa e aus

1= = aus
Meldung

Meldung per E-Mail _ _ _ _ . L e e e e e e aus

Akustisches Signal L L L L L L e e e e e e e aus
Alktion

Meldung dekumentieren _ _ _ _ . . L. L L . e e e e ein

Meldung anEelgen L . L L e e e e e e e e e aus

Bestimmung abbrechen _ . _ _ L L . e e e e e e aus

Resultatdefinitionen

Report
Result

DIUCR T . L L L . e e e e e e e e e e e e e aus
Mame e e Standarddrucker
POF-Datei | L . L L L L . L e L e e e e e e e e e e e e e e e e aus
E-Mail senden. . . _ _ . L . L. L. e e e m e e aus
E-Mail-Vorage - - . . o o . L Lo L o o e e e e e e e e e e
Fimer Dateiname . - _ . . o . o L o L LoD ein
PDF-Datei L o o e e e e
Bestimmungs-ID Lo aus
Probenidentifikation _ . oL ..o oo aus
Probenidentifikation _ _ . L _ .. ... ... ._... Ident
Batchmame e i e e e e e e a aus
Ziebverzeichnis L e e

Pharmacopoe
Phammacopde - - . . _ C C . L L L L L L L L L L D e i i e e d e usp
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Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr.  Seite
S29.1 fiir M Mges IC MMgesIC3.1 21
A Ax AAX3.1
MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO,, NOs, PO4, SO4, CLL F
Dezimalstellen der Resultate
Retentionszeit- . . . - . . .- ... .- 2 Halbwertsbreite . _ _ . . . o . . .- .. 2
Hohe _ _ o _ . . . _ .. .. ._...._ 3 Hohenanteil _ _ _ _ _ . _ . _ ... _.. 3
Flache _ _ _ __ . _ . __ . .__....._ 3 Flachenantedl _ _ _ _ . _ __ .. ._.. 3
Kapazitdtsfaktor, . _ _ . _ . ___ . ._ 3 Aufldsung _ . _ _ L ... 3
Tremnstufenzahl . . . _ . . . __ .. . _ o Trennstufenzahl pro Meter _ . _ | | a
Gaussfaktor _ _ . _ . _ . . . __. . ._ 3 Asymmetrie | | . _ _ .. . _ ... _.. 3
Konzentration - . . . . . .- ... .- 3 Fonzentrationsanted . . . o . . .- .. 3
Konzentrationsmittelwert. . - - . . . 3 Standardabweichung . . . - . . .- .. 3
Konzentrationsmittelwert
Konfidenzintervall, 85 % _ _ _ _ _ _ _ _ 3 Machweisgrenze, 85 % Honfidenz . . 3
Standardkonzentration . . . _ - . . . _ 3 Peakstart _ . . . ___._.__..._._.. 2
Peakende . . _ . . . __ .. __.._.._ 2 al0044) - .. oo, 2
BOOMY . . ... 2 al008) . .. .. 2
BOOS) .. . ... ... 2 a0 10y . ... 2
BOIO) . . . ... ..o 2 al0134) ... 2
o 2 al0324) ..o oL, 2
o 2 al050) . ... oo, 2
BOSO) . . . ... 2 al081) . ... 2
b(OGET) _ . . ... .- 2 Basisbreite . _ _ . _ __ . ... ._.. 2
Hva . _ . . ... 2 L 2
PM-Vermdltnis &, _ . _ . __..._ 2 PT-Verh3ltnis B, _ __ . . _____.. 2
] 5] T i
] 5] T i
Komelationskoeffizient . | _ _ _ . _ | _ 3] Prozentuale Standardabweichung . . 3
Mittebwert X _ _ . _ . _ . __..._ 3 Mittebwerty _ . _ _ . .. _ .. ._.. 3
Standardabweichung X . _ _ _ . _ | _ 3 Reststandardabweichung ¥ _ . _ _ | . 3
Wiederfindungsrate . _ _ . _ _ _ _ . . _ 3 Wiederfindungsrate (Aufstockung) . . 3
Datenbank
F_A2_K2 Sep2018_E2_D2
Uberwachung
R5.FF
Untere Grenze _ _ _ . _ . . . __ .. ._._.._.._. =Case| 'SD.TYPEVALUE' = 1:85" 2100;
Case( "SD.TYPEVALUE' =2;80 * 0,11 00;0))
Chere Grenze _ - . .- . . oo oo =Case( "SD.TYPEWVALUE' = 1;105 " 2M100;
Case( "'SD.TYPEVALUE =2;110 " 0,11 00:0))
Binheit . o L L L L L L L e i i il ppm
Meldung - . . . . _ ... __..._.._._.._. Fluerid im Kontrollstandard aulerhalk der
vargegebenen Grenzen!
RS.CICI
Untere Grenze . . _ . _ . . . __ .. ._._.__ =Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1:85 " 2100;
Case( "SD.TYPEVALUE' =2;80 " 0,1/100:0})
Chere Grenze - . . oL . .- ..o =Case{ "SD.TYPEVALUE' =1;105 " 2/100;
Case( 'SD.TYPEVALUE =2;110" 0,111 00:0%)
EBinheit _ L L e e ppm
Meldung _ _ _ __ . . __ . _____._._._._._. Chilerid im Kontrollstandard aulerhalk der
vargegebenen Grenzen!
RS.MMNO2
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Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr.  Seite
S29.1 fiir M Mges IC MMgesIC3.1 22
A Ax AAX3.1
MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO,, NOs, PO4, SO4, CLL F
(berwachung

Untere Grenze . . - _ _ . . . __ .. .__..._. =Case| "SD.TYPEVALUE" = 185" 1.824
M0, Case( "SD.TYPEVALUE' =2;80 " 0,078
100;0)
Obere Grenze _ _ . . _ . . ... ... ... =Case| 'SD.TYPEVALUE" = 1;105 " 1.824
MOD;Case( 'SD.TYPEVALUE" =2;110 " 0,078
100;0)
Binheit . L L L e e e e e e e e e ppm
Meldung _ _ . _ . _ ___ . ___ .. .__..._.__. Mitrit im Kontrollstandard aulerhalk der
vargegebenen Grenzen!

RE.MNHNO3
Untere Grenze . _ . . - . . . oo . . .- ... =Case| "SD.TYPEVALUE' = 1;85" 1,354
M0, Case( "SD.TYPEVALUE' =2;80 " 0,058
100;0)
Obere Grenze _ _ . . _ . . ... . ... ... =Case| 'SD.TYPEVALUE" = 1;105 " 1,354
MoD;Case( 'SD.TYPEVALUE" =2;110 " 0,058
10o;m)
Binheit . L L L e e e e e e e e e ppm
Meldung _ _ . __ _ ___ . ____._.__..._._. Mitrate im Kontrollstandard aulerhalk der
vargegebenen Grenzen!

RES.PPO4
Untere Grenze . _ - . _ . . . __ .. ._..._. =Case| "SD.TYPEVALUE" =1;85" 1,854
M00;Case( "5D.TYPEVALUE' =2;80 " 0,081
100;0)
Obere Grenze _ _ . . _ . . ... ... ... =Case| 'SD.TYPEVALUE" = 1;105 " 1,854
MO0;Case( 'SD.TYPEVALUE" =2;110 " 0,081
100;0)
T ppm
Meldung - - . _ . . ___ .. __-.._.._ ... Phosphat im Kentrollstandard auterhalb der
vargegebenen Grenzen!

RE.5504
Untere Grenze . . _ _ - . . . - - . . . o. . .- =Case| 'SD.TYPEVALUE' = 1:85 " 2M100;
Case( 'SD.TYPEVALUE" =Z;80 " 0,083/100;
0}
Obere Grenze - - - . - . . ... ..o .. =Case({ "SD.TYPEVALUE' =1;105 " 2100;
Case( 'SD.TYPEVALUE'=2;110 * 0,083/100;
0}
T ppm
Meldung _ _ . __ _ ___ . ____.._.__..._._. Sulfat im Kontrollstandard aulterhalb der
vargegebenen Grenzen!

R5.MaMages

Untere Grenze . . _ _ - . . . - - . . . o. . .- =Case| 'SD.TYPEVALUE' = 1:85 " 2M100;
Case( "SD.TYPEVALUE' =280 " 0,11 00:0))
Obere Grenze _ _ _ . __ . . _ ... ... .. =Case{ "SD.TYPEVALUE' =1;105 " 2100;
Case( 'SD.TYPEVALUE =2:110 " 0,111 00:0))
Einheit . . . o L L L L e e e e e e e e e e e e e e ppm
Meldung _ _ . __ _ ___ . ____._._._..._._ Natrium im Kontrollstandard aulerhalk der
vargegebenen Grenzen!

RE.NMNH4
Untere Grenze _ _ _ _ __ . ___ ... __..._. =Case| "SD.TYPEVALUE' =1;85" 1,585
M100;Case( "5D.TYPEVALUE' =2;80 " 0,078
1100;07)
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Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
S29.1 fiir M Mges IC MMgesIC3.1 23
A Ax AAX3.1
MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO,, NOs, PO4, SO4, CLL F
[ berwachung
CObereGrenze _ . - .- . - ... o= =Case( 'SD.TYPEVALUE" = 1;105" 1,555
M00;Case( 'SD.TYPEVALUE =2;110 * 0,078
100;0y)
Einheit . L e e e e e e e e e ppm
Meldung . . ___ . . _ .. .__...._.. Ammonium im Kontrollstandard auferhalt der
vorgegebenen Grenzen!
R5.KKges

Untere Grenze . _ . . _ . _ . __ .. .__..._ =Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1:85 " 2/100;
Case( "SD.TYPEVALUE' =2;80 " 0,1/100;0))
Obere Grenze _ . . . _ . . . __ ..o ... =Case({ "SD.TYPEVALUE" =1;105 * 21100;
Case( 'SD.TYPEVALUE =2:110 " 0,11 00:09)
Einheit | L e e e e e e e e e ppm
Meldung _ _ . __ . _______._._.__..._._. Kalium im Kontrollstandard aulerhalb der
vargegebenen Grenzen!

RE.CaCages
Untere Grenze . . . . _ . _ . __ .. ._._..._ =Case( 'SD.TYPEVALUE' = 1:85 " 2/100;
Case( "SD.TYPEVALUE' =2;80 " 0,1/100:0))
CObere Grenze _ - - - - . - oo oo =Case{ "SD.TYPEVALUE" =1;105 " 2100;
Case( 'SD.TYPEVALUE =2:110 " 0,111 00:0))
Binheit . _ o . L L L L L L L e i e e oo ppm
Meldung - . . _ . . . __ .. __..._..__..._ Calicum im Kontrollstandard aulerhalb der
vargegebenen Grenzen!

RS Mghgges

=Case| 'SD.TYPEVALUE' = 185" 21100;
Case( "SD.TYPEVALUE' =290 " 0,11 00:0))

Untere Grenze

CObere Grenze _ . . - - . . .- ..o =Case{ "SD.TYPEVALUE" =1;105 " 2100;

Case( 'SD.TYPEVALUE" =2;110 " 0,11 00:0))
EBinheit . _ o . o L L L L L L i e i e aoaaa ppm
Meldung _ _ . __ . _______._._._._..._._ Magnesium im Kontrollstandard aullerhalb

der vorgegebenen Grenzen!

Benutzerdefinierte Resultate

FF
Resultattyp. . _ - . . - o .. . _ .. .__...__. Einzelresultat . . _ . _ . _ __ ..
Fomrmel. _ _ _ . _ . _. =Case| Ermorl 'RS.Anionen tief. F AREA" ) = 0 ; Casel 'RS.Anionen
tief F AREA' <="R5. Anionen tief. Standard 12.F_AREA' ; "R5 Anionen
tief. F.Cong' ; Case( Ermmor| 'R5_Anions hoch.F.AREA ) =0 Case(
'R5.Anions hoch F.AREA' <= 'R5.Anions hoch.Standard 16.F.AREA'
:'RS_Anions hoch.F.CONC' ; ( 'ED.Standard 16.F.CONC"+ 1 ) * "3D.
DILUTION' )} ; 'R5_Anicnen tief. F.COMNC" ) ) ; Case( Emor 'RS_Anions
hoch.F.AREA" ) =0 ; Case( 'R5_Anions hoch F.AREA' == "R5. Anions
hoch.Standard 16.F. AREA' ; 'R5.Anions hoch.F.COMNC" ; [ 'ED.
Standard 18.F.CONC'+ 1 )" "SD.DILUTION'} ;D))
EBinheit . o o . L L L L L e i e e oo ppm
Dezimalstellen . . L e e e 3
Beschreibumg. - - - . o . . L L L L Lo
CICI
Resultattyp. . _ . . . . - . _ .. ._ ... __...__. Einzelresultat . . _ . . . _ __ ..
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Sammelanhang

S29.1 fiir

Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
M Mges IC MMgesIC3.1 24
A AXx AAX3.1

MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO;, NO3, POy4, SO4, C1, F

Benutzerdefinierte Resultate

Einheit

Dezimalstellen

Beschreibung
NNO2

Beschreibung
NMNO3

Einheit
Dezimalstellen
Beschreibung
PPO4
Resultattyp

=Case( Emor( 'RS_Anicnen tief CIAREA’ ) =0 ; Casel 'RS.Anionen

tief.CLAREA' <= 'R5.Anicnen tief.Standard 12.CLAREA" ; 'RS.
Aniocnen tief. Cl.Cone' ; Case( Emon 'RS_Anions hoch.CILAREA' )} =D ;
Case( 'R5.Anions hoch. CLAREA' <= 'RS_Anions hoch.Standard 17.
CIAREA' ; "RS.Anions hoch.CL.COMNC' ; [ "ED.Standard 17.CLCONC’
+ 1) " "'SD.DILUTION' ) ; "RE.Anionen tief. CLCOMNC' ) } ; Case( Emon
'RS5.Anions hoch. CLAREA' ) =0 ; Case( 'RS5_Anions hoch.CLAREA'
<="RS5.Anions hoch_Standard 17.CLAREA" ; 'RE_Anions hoch.Cl
CONC”; [ 'ED.Standard 17.CLCONGC"+ 1 ) " "SD.DILUTION"}: 0 })

=Case( Bmor 'R5_Anicnen tef NO2-N_AREA' } =0 ; Case( 'RS.

Einzelresultat

Anionen tief. NO2-M_AREA" <= "R5.Anionen tief. Standard 13.NO2-N.
AREA ; 'R5.Anionen tief MO2-MN.Conc' ; Case( Error 'RS.Anions
hoch.NO2-N.AREA" ) = 0 ; Case( 'RS_Anions hoch NO2-N . AREA" <=
'R5_Anions hoch.Standard 17.MO2-N.AREA’ ; '"R5 Anions hoch.NO2-
MN.CONC'; ('ED.Standard 17.NO2-N.CONC'+ 1 ) " 'SD.DILUTION" )
; "RS Anionen tief NO2-N.CONC' ) ) ; Case( Emoer| "RS5.Anions hoch.
NOZ-M.AREA') =D ; Case( 'RS5.Anions hoch NO2-M.AREA' == "RS5.
Amions hoch. Standard 17.NO2-N.AREA" ; 'R5_Anicns hoch NO2-N.
COMNC'; [ 'ED.Standard 17.MO2-M.CONC'+ 1 ) *"SD.DILUTION" } ; D

1)

Einzelresultat,

=Case( Bmor 'R5_Anicnen tief NO3-N_AREA' } =0 ; Case( 'RS.

Anionen tief NO3-M ARES" <='"R3 Anionen fief. Standard 13.MO3-M.
AREA ; 'RS.Anionen tief. MO3-M.Conc' ; Case| Ermor 'RS.Anions

hoch.NO3-N.AREA" ) = 0 ; Case( 'RS_Anions hoch NO3-N . AREA" <=
'RS5_Anions hoch.Standard 18.MO3-N.AREA’ ; '"R5 Anions hoch.NO3-

MN.COMNC" ; ( "ED.Standard 18.NO3-M.COMNGC' + 1) " "SD.DILUTION' } ;
"RS . Anionen tief NO3-N.CONC' } ) ;: Case( Emon| "RS5.Anions hoch.

NO3-M.AREA' ) = 0 ; Case( 'R3.Anions hoch MO3-N.AREA' == "R3.
Amions hoch. Standard 18.NO3-N.AREA" ; 'R5_Anicns hoch NO3-N.

COMNC'; [ 'ED.Standard 18.NO3-N.CONC + 1} " 'SD.DILUTION" } . D

1)
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Sammelanhang

S29.1 fiir

Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
M Mges IC MMgesIC3.1 25
A AXx AAX3.1

MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4

AAXIC3.1 = NO, NOs, POs, SOs, Cl, F

Benutzerdefinierte Resultate

Einheit . . . . _ .

Dezimalstellen

Baschreibung
5504

Beschreibung
MaMages

______________________ Einzelresultat

______________________ Einzelresultat

..... =Case| Ermon] 'RE_Anicnen tief PO4-FP_ AREA' } =0 ; Case( 'RS5.

Anicnen tief PO4-P_AREA' <= "R5 Anionen tief. Standard 11.PO4-P.
AREA ; 'RS.Anionen tief. PO4-P.Conc' ; Case( Emor 'RS.Anions
hoch PO4-P AREA ) =0 ; Casel 'R5.Anions hoch. PO4-P AREA" <=
'R5.Anions hoch_Standard 15.P0O4-P AREA" ; 'RS_Anions hoch.PO4-
FP.COMC'; [ 'ED.Standard 15.PO4-F.CONC' + 1) " "SD.DILUTION" ) ;
"RS. Anionen tief PO4-P.CONC' } ) ; Case( Emon| "RS5.Anions hoch.
FPO4-P AREA' } =0 ; Case( "RS.Anions hoch PO4-P.AREA' <= "RS.
Anions hoch.Standard 15.PO4-P AREA’ ; 'RS_Anions hoch PO4-P.
COMNC" ; [ "ED.Standard 15.PO4-P.CONC" + 1} " 'SD.DILUTION" } ; O
[}

..... =Case| BErmor 'R5_Anicnen tief. 504-5_ AREA' } =0 ; Case( 'RS5.

Anionen tief. 304-5 AREA' <= "RS5 Anionen tief. Standard 13.504-5.
AREA ; 'RS.Anionen tief. 504-5 . Conc' ; Casel Emor 'RS.Anions
hoch.504-5 AREA" ) =0 ; Case( 'R5.Anions hoch.504-5 AREA" <=
'R5.Anions hoch Standard 17.504-5 AREA" ; 'R5_Anions hoch.504-
S5.CONC'; ( 'ED.Standard 17.504-5.CONC"'+ 1 } " 'SD.DILUTION" ) ;
"R5. Anionen tief. 504-5.CONC' } ) ; Case( Emoer| "RS5.Anions hoch.
S504-5 AREA' ) =0 ; Case{ "R5.Anions hoch . 504-5 AREA' <= "R5.
Anions hoch.5tandard 17.504-5. AREA’ ; 'RS_Anions hoch.504-5.
CONC' ; | 'ED.Standard 17.504-5 CONC'+ 1 ) *"SD.CILUTION" j: D
1}

=Case( Ermor( "R5. Kationen tief. Na AREA' ) =0 ; Case( 'R5. Kationen

tief Ma.AREA' <= 'R5.Kationen tief Standard 10.Na.AREA' ; "R5.
Kationen tief. NA Cond’ ; Case( Emmon "RS.Kationen hoch Ma . AREA' )

=0 : Case( 'R5.Kationen hoch.Ma_AREA' <="RS5. Kationen hoch.
Standard 15.Ma.AREA' ; 'RS.Kationen hoch.Ma.COMC"; [ 'ED.

Standard 15.Na.CONC' + 1) " "SD.DILUTION" ) ; "RS.Kationen tief.
MNa.CONC' } ) ; Case( Erron{ "R5.Kationen hoch.Ma.AREA' ) =0 ;

Case( "R5 Kationen hoch.Na.AREA" <= 'R5_Kationen hoch.Standard
15.Ma.AREA' ; 'RS _Kationen hoch Ma.CONC' ; [ "ED.Standard 15.Ma.

COMC'+ 1) ""SD.DILUTION) ;D ) )
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Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr.  Seite

S29.1 fiir M Mges IC MMgesIC3.1 26
A Ax AAX3.1

MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO;, NO3, POy4, SO4, C1, F

Benutzerdefinierte Resultate

Formel. . - - .. __.. =Case| Ermor| "RS . Kationen tief MNH4-M_AREA' } = 0 ; Case( 'RS5.
Kationen tief. NH4-N.AREA" <= 'R5.Kationen tief. Standand 10.NH4-M.
AREA' ; "RS Kationen tief. NH4-N_Conc' ; Case( Emor{ 'RS_Katicnen
hoch. NH4-M.AREA' ) = 0 ; Case( 'R5.Kationen hoch.MH4-MN_AREA'
<= "RS Kationen hoch. Standard 15 NH4-N AREA' ; 'RE Kationen
hoch.NH4-M.CONC® ; { 'ED.Standard 15.NH4-N.CONC' + 1) " "SD.
DILUTION" } ; 'R5.Kationen tief NH4-M.CONC' } } ; Case( Emon "RS.
Kationen hoch. MNH4-N.AREA' ) = 0 ; Case( 'R5.Kationen hoch.MH4-
H.AREA" =="'R5 Kationen hoch.Standard 15.MH4-M AREA' ; 'RS.
Kationen hoch.MH4-M.CONC' ; [ 'ED.Standard 15.MH4-M.CONC" + 1)
"SD.DILUTION" ;0 ) )

T ppm
Dezimalstellen . . . . L . e e o 3
Beschreibumg. _ o L L L e e e e e e e a2
KEges
Resultattyp . . _ . . . _ . . . ... Einzelresultat, _ _ _ . . ___ ...
Formel. . - - - . - - =Case( Error{ "R5 Kationen tief K.AREA' ) = 0 ; Case( 'R5_Katicnen
tief K.AREA' =="R5 Kationen tief. Standard 10.K.AREA' ; 'RS.
Kationen tief K.Conc’ ; Case{ Emor| "R5. Kationen hoch. K_LAREA' } =0
; Case( "RS . Kationen hoch K_AREA' <= "R5 Kationen hoch.Standard
17.K.AREA" ; 'R5.Katicnen hoch H.COMC' ; | "ED.Standard 17.K.
COMNC"+ 1) " "SD.DILUTION' ) ; 'RS_Kationen tief K.CONC' } ) ; Case
{ Error{ "R5.Kationen hoch.K_.AREA' ) = 0 ; Case( "RS.Kationen hoch.
K_.AREA' <= "R5 Kationen hoch.Standard 17.K_.AREA' ; "R5.Kationen
hoch K.CONC' ; [ 'ED.Standard 17 K.CONC' + 1) " "SD.DILUTION" ) ;
o))
Binheit L L e e e e e e e e e e e e a2 ppm
Dezimalstellen . . . . L e e e o 3
Beaschreibumg. _ o L L L e e e e e e e e o
CalCages
Resultattyp. - - - - . . . ... ... .- ... __. Einzelresultat _ . _ . . . _ __ ..
Formel_  _ _ __ _ . =Case( Ermor| "R5 Kationen tief. Ca AREA' ) = 0 ; Case( 'R5.Kationen
tief.Ca AREA' <= 'R5_Kationen tief Standard 10.Ca.AREA'; 'RS5.
Kationen tief.Ca.Cong’ ; Case{ Emor( "R5.Kationen hoch.Ca AREA")
=0; Case| 'RS . Kationem hoch.Ca AREA' <="R35.Kationen hoch.
Standard 17.Ca AREA' ; 'R5 Kationen hoch Ca.COMNC" ; ( 'ED.
Standard 17.Ca.COMC' + 1) " "SD.DILUTION' ) ; "RS.Kationen tief.
Ca.CONC') ) ; Case( Error{ "R5. Kationen hoch.Ca AREA" ) =0 ;
Case( "R5.Kationen hoch.Ca. AREA" <= 'R5_Kationen hoch.Standard
17.Ca. AREA' ; 'R5 Katicnen hoch.Ca.CONC' ; ( 'ED.Standard 17.Ca.
COMNC'+ 1) ""SD.DILUTION" ) ; D} )
Einheit - o . . o L L L e e e e e e e e e e e e e e e e e ppm
Dezimalstellen . _ o . _ o . o L L L L L L e e e aoaiiao 3
Beschreibumg. - - _ . . o C L L L L Lo
MgMgges
Resultattyp. - - - - . . . ... ... .- ... __. Einzelresultat
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Sammelanhang

S29.1 fiir

Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
M Mges IC MMgesIC3.1 27
A AXx AAX3.1

MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO;, NO3, POy4, SO4, C1, F

Benutzerdefinierte Resultate

Einheit
Dezimalstellen

Beschreibung
FF_KB

Resultattyp. . - - - - . . .. . _ . ._.__... ...

Einheit

=Case( Emron "RS Kationen tief Mg AREA' ) =0 ; Case( 'RS5 Kationen
tief Mg.AREA' <="R5_Kationen tief Standard 10.Mg.AREA' ; 'R5.
Kationen tief Mg.Cond’ ; Case( Emmor "RS.Kationen hoch Mg AREA" )
=0 ; Casel 'R5.Kationen hoch. Mg AREA' <= "RS5.Kationen hoch.
Standard 15.Mg.AREA’ ; 'RS Kationen hoch Mg .CONC" ; { 'ED.
Standard 15.Mg.CONC' + 1) " "SD.DILUTION" ) ; "R5.Kationen tief.
Mg.CONC' } ) ; Case( Erron] "R5.Kationen hoch. Mg AREA" )=0;
Case( "R5. Kationen hoch.Mg. AREA" <= "RS5 Kationen hoch_Standard
15.Mg.AREA' ; 'R5 Kationen hoch.Mg.COMNC' ; [ 'ED.S5tandard 15.
Mg.COMC'+ 1) " "SD.DILUTION" ) ; 0} )

Einzelresultat

_ . =Casel Ermor| 'R5.Anionen tief. F AREA" ) =0 ; Case( 'RS5.Anionen
tief F.AREA' <= "'R5. Anionen tief Standard 12.F_.AREA'; "T" ; Case(
Ermon| 'RS_Anions hoch.F. AREA' ) =0 ; Case( '"RS.Anions hoch.F.
AREA' <="R5 Anions hoch Standard 18.F.AREA'; "H" ; "H" ), "T"

} }: Case( Emon{ "RS.Anions hoch FLAREA' } = 0 ; Case( 'R5.Anions
hoch F.AREA' <= 'RS.Anions hoch.Standard 16.F.AREA" ; "H" ; "H"

TR

Dezimalstellen
Beschreibung
CICI_KB

Einzelresultat
=Case| BEmor( 'R5_Anicnen tief. CIAREA’ ) =0 ; Casel 'RS.Anionen

tief. CLAREA' <= "RS_Anionen tief Standard 12.CLAREA" ; "T" ; Case
{ Error{ "R5.Anions hoch . CLAREA' ) = 0 ; Case( 'RS.Anions hoch. Cl.
AREA' «="RS5_Anions hoch Standard 17.CLAREA'; "H™ ; "H" };"T"
} ) : Case( Emor( 'R5_Anions hoch.CLAREA' ) = 0 ; Case| 'R5. Anions
hoch.CLAREA' <= "RS5.Anions hoch.Standard 17.CLAREA" ; "H" ; "H"

TR

Beschreibung
NMNOZ2_KB

Einzelresultat

=Case( Bmor 'R5_Anicnen tief NO2-M_AREA' ) =0 ; Case( "RS.

Anionen tief. NO2-N_AREA" <= "R5.Anionen tief. Standard 13.NO2-N.
AREA"; "T" ; Case( Emor 'RE_Anions hoch. HO2-N.AREA' ) =0 ;
Case( 'R5.Anions hoch. NO2-N AREA’ <= "'R5_Anions hoch_Standard
17.NO2-H.AREA"; "H" ; "H"}:"T" ) }: Casel Ermor 'RS.Anions
hoch.MO2-N.AREA" ) = 0 ; Case( 'RS_Anions hoch NO2-N.AREA" <=
'RS. Anions hoch_Standard 17.MO2-N AREA' ; "H" ; "H" }:"T"}}

Beschreibung
NNO3_KB
Resultattyp
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Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr.

Seite

S29.1 fiir M Mges IC MMgesIC3.1

A AX AAX3.1

28

MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO;, NO3, POy4, SO4, C1, F

Benutzerdefinierte Resultate

Fomel. . _ _ . . ____. =Case| Emor 'RS_Anicnen tief NO3-N_AREA' } =0 ; Case( "RS5.
Anionen tief NO3-N.AREA’ <= "'R5. Anionen tief.Standard 13.MO3-N.
AREA'; "T" ; Case( Emor( 'RS_Anions hoch. NO3-N.AREA' ) =0 ;
Case( 'R5.Anions hoch.NO3-M.AREA’ <= "'RS5.Anions hoch_Standard
18.NO3-N.AREA"; "H" ; "H")};"T" 1} : Case( Emor 'R5.Anions
hoch MO3-N.AREA" ) =0 ; Case( 'R5.Anions hoch NO3-N AREA" ==
'R5.Anions hoch_ Standard 18. NO3-N AREA';"H" ;"H" }:"T"}1]
Einheit _ L L e e el
Dezimalstellen _ _ . . e e e 3
Beschreibumg. _ . _ . L L L L e e el
PPO4_KB
Resultattyp . _ _ _ _ . _ . . . . ... Einzelresultat, . . _ . . ___._..
Fomel. . _ _ . . ____. =Case| Bmor 'R5_Anicnen tief PO4-P AREA' ) =0 ; Case( "R5.
Anicnen tief PO4-P_AREA' <= "R5. Anionen tief Standard 11.PO4-P.
AREA'; "T" ; Case( BEmor( 'R5_Anions hoch.PO4-P.AREA'} =0 ;
Case( 'R5.Anions hoch. PO4-P.AREA" <= 'R5 Anions hoch. Standard
15.PO4-P AREA' ; "H" ; "H")}:"T" )} : Case( Emor 'RS.Anions
hoch PO4-P AREA ) =0 ; Casel 'R5.Anions hoch . PO4-P AREA" <=
"RS5.Anions hoch.Standard 15.PO4-P AREA' ; "H" ; "H" }:"T"} 1]
=T
Dezimalstellen . o _ . C L . L o L o L o e i e e e e e e e e e e e e 3
Beschreibumg. . - - . - _ _ . L . L L Lo
S504_KB
Resultattyp . _ _ _ _ . _ . . . ... Einzelresultat . . _ . . . ___ ..
Formel. . _ _ .. ._.. =Case( Emor| "R5. Anionen tief. 304-5 AREA" =0 ; Case( 'RS5.
Anicnen tief. 504-5 AREA' <= "R5 Anionen tief Standard 13.504-5.
AREA"; "T" ; Case( Emor 'RE_Anions hoch.504-5.AREA" ) =0 ;
Case( 'R5.Anions hoch. 504-5 AREA" <= 'R5.Anions hoch. Standard
17.504-5 AREA' ; "H" ; "H"}:"T" )} : Case( Emor 'R5.Anions
hoch 5304-5. AREA ) =0 ; Casel 'RS5.Anions hoch. 304-5. AREA" <=
"RS5.Anions hoch Standard 17.504-5 AREA' ; "H" ;"H" }:"T"} )
Binheit . o . L L L L L L L L L L e e e e e e e e e i ek
Dezimalstellen . o _ . _ o . L L L L L L L e e aoai e 3
Beschreibumg. - - - - o _ _ o L L L L el e
MaMages_KB
Resultattyp. . - - - . . . .. . ... __...__.. Einzelresultat . . _ . . . __ . _.
Fomel. . _ _ . _ . =Case| Emor RS Kationen tief Na.AREA" ) =0 ; Case( 'R5 Kationen
tief. Ma AREA’ <= 'R 5 Kationen tief. Standard 10.Ma.AREA"; "T" :
Case( Emor] 'R5_Kationen hoch.Ma. AREA' ) =0 ; Case( 'R5.
Kationen hoch.Na AREA' <="R5.Kationen hoch.Standard 15.Ma.
AREA'; "H" ; "H"};"T" }); Case{ Emor( 'RS. Kationen hoch.Ma.
AREA' =0 ; Case( 'RS_Kationen hoch Ma.AREA’ <='RS Kationen
hoch.Standard 15.Ma. AREA" ;"H" ;"H" ) :"T"})
Einheit . o o . L L L L L L L L L L e e e e e e e e a e
Dezimalstellen - o _ . _ L . L L L L L L L e e aoei e 3
Beschreibumg. - - - 0 o _ _ . L L L L Ll il i
Kkges KB
Resultattyp . _ _ _ _ . . . . ... Einzelresultat, . | _
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Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr.  Seite
S29.1 fiir M Mges IC MMgesIC3.1 29
A AXx AAX3.1

MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH4
AAXIC3.1 =NO;, NO3, POy4, SO4, C1, F

Benutzerdefinierte Resultate

Formel. . __ . . __ =Case( Emor] "RI5_Kationen tief K_AREA' ) =0 ; Case( 'RS5.Kationen
tief K_LAREA" <= 'R5 Kationen tief. Standard 10.K.AREA" ; "T" ; Case(

Error| 'RS.Kationen hoch K.AREA' } = 0 ; Case( "RS5.Kationen hoch.

K_.AREA' <="R5_Kationen hoch.Standard 17 K.AREA'; "H" ; "H" )

"T" 1) : Case( Emor( 'RS_Kationen hoch K.AREA" ) =0 ; Case| 'R5.

Kationen hoch.K_.ARE&® <="R5.Kationen hoch.Standard 17 K. AREA'

B s R = :I:II'I'II]:I

Binheit | L L e e e e e e e e e e e
Dezimalstellen _ _ . L e e e 3
Beaschreibumg. o o L L e e e e e e e e
MMH4_KB
Resultattyp . _ _ _ _ . _ . . . ... Einzelresultat, . . _ . . . __._ ..
Fomel. . __ . _ ___. =Case| Emor 'RS5_Kationen tief NH4-N.AREA" =0 ; Case( 'R5.
Kationen tief MH4-N AREA" <= 'RE5 Kationen tief. Standard 10.NH4-M.
AREA'; "T" ; Case( Emor( 'R5.Kationen hoch. NH4-N.AREA' ) =0 ;
Case( 'RS5.Kationen hoch.NH4-M.AREA' <="RS5 _Kationen hoch.
Standard 15.MNH4-N.AREA'; "H" ; "H" }:"T" )} Case( Emor 'R5.
Kationen hoch.MH4-M AREA' ) = 0 ; Case( 'R5.Kationen hoch . MH4-
M_AREA" <= 'R5. Kationen hoch.Standard 15 NH4-NAREA" ; "H" ;
IHII :I | lT! ] :I
EBinheit _ L L e e el
Dezimalstellen _ _ . L e e e 3
Beschreibumg. - - - . _ _ _ o L . L L Lo
CaCages_KB
Resultattyp. . - - - - . . .. . . _ .. __... ... Einzelresultat . . _ . . . __ . _ .
Fomel_ . _ _ . _ . =Case{ Emor| "R5. Kationen tief. Ca.AREA' ) =0 ; Case( 'RS5 Kationen
tief.Ca. AREA" <= 'R5.Kationen tief. Standard 10.Ca.AREA"; "T" ;
Case( Emor| 'R5_Katicnen hoch.Ca.AREA' ) =0 ; Case( 'R5.
Kationen hoch.Ca AREA' <=="RS5. Kationen hoch.Standard 17.Ca.
AREA'; "H" ; "H"}:"T" }); Case{ Emor( 'R5. Kationen hoch.Ca.
AREA' =0 ; Case( 'R5_Kationen hoch.Ca AREA’ <= 'RS.Kationen
hoch.Standard 17.Ca AREA™; "H" ;"H" ):"T"}}
Einheit . . L L e e e e e e e e e e e
Dezimalstellen . _ . _ _ . . L e e e e . 3
Beschreibumg. _ o L L L e e e e e e e e e e e
MgMgges_KB
Resultattyp. . - - - - - . . .. . . _ .. _._... ... Einzelresultat . . _ . . . __ . _ .
Formel. . ___ . __._...._ =Case( Emor| 'RS.Kationen tief Mg.AREA" =0 ; Case( 'RS.
Kationen tief Mg AREA' <= 'R5.Kationen tief Standard 10. Mg AREA' ;
"T" ; Case( Ermor| 'R5_Kationen hoch. Mg . AREA" ) =0 ; Case( 'RS.
Kationen hoch.Mg_AREA' <="RS5 . Kationen hoch. Standard 15.Mg.
AREA’; "H" ; "H");"T" }); Case{ Erron "RS Kationen hoch.Mg.
AREA') = 0 ; Case( 'R5. Kationen hoch Mg AREA’ <= 'R5. Kationen
hoch.Standard 15.Mg AREA™; "H" ;"H" };:"T"}}
Einheit

Dezimalstellen

Beschreibung

Methodeneigenschaften
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Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
S29.1 fiir M Mges IC MMgesIC3.1 30
A AX AAX3.1
MMgesIC3.1 = Ca, K, Mg, Na, NH,4
AAXIC3.1 = NO,, NOs, PO, SO4, CL, F
Probendaten
Mame Anzeigename Foowert Untere Grenze Obere Grenze
ldent Ident
Probentyp Probentyp
Pasiticn Position
Injektiomen Injekticnen
Vaolumen Velumen
Verdinnung Verdinnung
Probenmenge Probenmenge
Info 1 Info 1
Batchname Batchname

Methodenkommentar

Applikationsnotiz




Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

S30.1 fir M Mges ICP-MS MMgesICPMS1.1 1

MMgesICPMS1.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Ni, Zn, Pb

Datum: 01.01.2019

Geriteparameter und Grundeichung fiir iCAP RQ der Fa. Thermo Scientific fiir die
Methode ICPMSI1.1

a. Verwendete Standards
Die Herstellung der Standardlosungen ist in der jeweiligen Methode angegeben.

Element  K24MS KWSM1  KWSM2  KWSM3  KWSM4  KWSM5

Cd 5 ppb 0.1 ppb 0.2 ppb 0.5 ppb 1 ppb 2 ppb
Co 5 ppb 20 ppb 1 ppb 2 ppb 5ppb 10 ppb
Cr 5 ppb 20 ppb 50 ppb 2 ppb 5 ppb 10 ppb
Cu 5 ppb 5 ppb 10 ppb 20 ppb 1ppb 2 ppb
Hg 50 ppt 500 ppt = 1000 ppt 50 ppt 100 ppt 200 ppt
Ni 5 ppb 5 ppb 10 ppb 20 ppb 50 ppb 2 ppb
Pb 25 ppb 2 ppb 5 ppb 10 ppb 20 ppb 50 ppb

Zn 25 ppb 100 ppb 5 ppb 10 ppb 20 ppb 50 ppb



Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

S30.1 fir M Mges ICP-MS MMgesICPMS1.1 2

MMgesICPMS1.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Ni, Zn, Pb

b. Methodenparameter
Gerétetuning:

Additional Gas Flow 1

‘

Additional Gas Flow 2 0
Additional Gas Flow 3 1]
Additional Stabilization Time 10
Angular Deflection =270
Auxilliary Flow 0.65
CCT Bias -21
CCT Entry Lens -105
CCT Exit Lens -60
CCT Focus Lens -2.1
CCT1 Flow 4.5
CCT1 Shut-Off Valve 1
CCT2 Flow 0.5
CCT2 Shut-Off Valve 1
Cool Flow 14
D1 Lens =340
D2 Lens -158
Deflection Entry Lens -35
Extraction Lens 1 Negative 0
Extraction Lens 1 Polarity 0
Extraction Lens 1 Positive 0
Extraction Lens 2 -116
Filename 2019B0280AKW _a_14.10.2019.imexp
Focus Lens -4.125
|dentifier mp_KED-H2

Mebulizer Flow 1.109
Peristaltic Pump Spesed 40
Plasma Power 1550
Pole Bias -18
Quad Entry Lens -56
Sampling Depth 3]
Source Autotune Configuration SourceTune High Matrix-mp

Spray Chamber Temperature 2.7
Torch Horizontal Position 0.7
Torch Verical Position -0.3
Virtual CCT Mass Maximum Dac Limit Set 4085
Virtual CCT Mass parameter b 1
Virtual CCT Mass to Dac Factor 60

Virtual CCT Mass to Dac Offset 7.5




Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
S30.1 fir M Mges ICP-MS MMgesICPMSI1.1 3

MMgesICPMS1.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Ni, Zn, Pb

Acquisitionsparameter:

Identifier Channels Dwell time (s) Forcing Intemnal Standard Is Internal Standard Measurement mode Resolution  Spacing (u)
455¢ (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank  Internal Standard True mp_KED-H2 Normal 0.1
455c (mp_KED-H2 1) 1 0.01 Linear Blank Internal Standard True mp_KED-H2 High 01
52Cr (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank 455c (mp_KED-H2,1) False mp_KED-H2 High 0.1
59Co (mp_KED-HZ2) 1 0.01  Linear Blank 455c (mp_KED-H2,1) False mp_KED-H2 High 0.1
60N (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank 74Ge (mp_KED-H2) False mp_KED-H2 Normal 01
63Cu (mp_KED-HZ2) 1 0.01 Linear Blank 74Ge (mp_KED-H2) False mp_KED-H2 MNormal 0.1
662Zn (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank T4Ge (mp_KED-HZ2) False mp_KED-H2 MNormal 0.1
T4Ge (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank Internal Standard True mp_KED-H2 Normal 01
T4Ge (mp_KED-H2 1) 1 0.01 Linear Blank  Internal Standard True mp_KED-H2 High 0.1
103Rh (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank Internal Standard True mp_KED-H2 Normal 01
103Rh (mp_KED-H2,1) 1 0.01 Linear Blank Internal Standard True mp_KED-H2 High 01
111Cd (mp_KED-H2) 1 0.01  Linear Blank 103Rh (mp_KED-H2) False mp_KED-H2 Normal 0.1
187Re (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank  Internal Standard True mp_KED-H2 Normal 0.1
187Re (mp_KED-H2,1) 1 0.01 Linear Blank Internal Standard True mp_KED-H2 High 01
206Pb (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank 187Re (mp_KED-H2,1) False mp_KED-H2 High 01
207Pb (mp_KED-H2) 1 0.01  Linear Blank 187Re (mp_KED-H2,1) False mp_KED-H2 High 01
208Pb (mp_KED-H2) i 0.01 Linear Blank  187Re (mp KED-H2,1) False mp_KED-H2 High 0.1
Probenparameter:

Sample Type Dilution Facor Main Runs

BLK 1 4

Qc 1 4

STD 1 4

Blind 1 4

Samples 20 4

No. of sweeps 100

Time per sweep([s] Q17

Time per main run[s] 17

Order of modes mp_KED-HZ2

Maximum monitored wash time[s] 300

Minimum monitored wash time[s] 30




Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

S30.1 fir M Mges ICP-MS MMgesICPMS1.1 4

MMgesICPMS1.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Ni, Zn, Pb

Inter-Element-Korrekturen:

Analyte Correction Enabled
59Co (mp_KED-HZ2) False
63Cu (mp_KED-H2) False
662n (mp_KED-H2) False
111Cd (mp_KED-H2) False
52Cr (mp_KED-HZ) False
60N (mp_KED-H2) False
103Rh (mp_KED-H2) False
T4Ge (mp_KED-H2) -0.118421 * 775e False
207Pb (mp_KED-HZ2) False
208Pb (mp_KED-H2) + 1 *206Pb (mp_KED-H2) + 1 * 207Pb (mp_KED-H2)} @ True
187Re (mp_KED-H2) - 00993789 * 1880s False
455c (mp_KED-HZ) False
206Pb (mp_KED-H2) False
455¢c (mp_KED-HZ,1) False
T4Ge (mp_KED-H2 1) -0.118421 * 775e False
103Rh (mp_KED-H2,1) False
187Re (mp_KED-HZ2 1) -0.0993788 * 1890s False

¢. Zusammensetzung der Losungen und Standards



Sammelanhang

Element

Form

Gerit Methoden-Nr.

Seite

S30.1 fur

M Mges

ICP-MS MMgesICPMSI1.1

5

MMgesICPMS1.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Ni, Zn, Pb

ICP- MS

Methoden/Templates OAKWSM, OAKWEGSM, OAKWSMHg, OAKWEGSMHg

Stammlosung IS 2% HNO3

Interner Standard

Element Konzentration
Sc 10 ppm 10 ml
Ge 1ppm 1ml
Y 10 ppm 10 ml
Rh 100 ppb 0,1 ml
aus 1g/I
Re 5 ppb 1ml
aus 5mg/I

Il vor dem Auffiillen 20ml HNO3 supr. dazupipettieren I

fiir Messung 1:10 verdiinnen:

Sc 1000 ppb
Ge 500 ppb
Y 1000 ppb
Re 0,5 ppb
Rh 10 ppb




Sammelanhang

S30.1

fiir

Element

Form

Gerit

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP-MS

MMgesICPMS1.1

6

MMgesICPMS1.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Ni, Zn, Pb

ICP-MS

Methoden/Templates OAKWSM, OAKWEGSM

Standards ICP- MS

in 250 ml in Basislsg. KWa (1:10)

KWSM 1 KWSM 2 KWSM 3 KWSM 4 KWSM 5
Element Konz / Vol Konz / Vol Konz / Vol Konz / Vol Konz / Vol
Cd 0,1ppb 0,2 ppb 0,5 ppb 1ppb 2ppb
25 pl 50 pl 125 pl 250 pl 500 pl
Co 20ppb 1ppb 2ppb 5ppb 10ppb
5000 pl 250 pl 500 pl 1250 pl 2500 pl
cr 20 ppb 50 ppb 2ppb 5pob 10ppb
5000 pl 12,5 pl 500 pl 1250 pl 2500 pl
Cu 5ppb 10ppb 20 ppb 1ppb 2ppb
1250 ul 2500 ul 5000 pl 250 ul 500 ul
Ni 5ppb 10ppb 20 ppb 50 ppb 2ppb
1250 pl 2500 pl 5000 pl 12,5 pl 500 pl
Pb 2ppb 5 ppb 10ppb 20ppb 50 ppb
500 pl 1250 pl 2500 pl 5000 pl 12,5 pl
Zn 100 ppb 5ppb 10ppb 20ppb 50 ppb
25 ul 1250 pl 2500 pl 5000 pl 12,5 pl
Hg 500 ppt 1000 ppt 20 ppt 100 ppt 200 ppt
1250 pl 2500 pl 125 pl 250 pl 500 pl
aus 1g/I | aus 1mg/I | aus 0,1mg/I |

ad 250ml

ad 250ml

ad 250ml

Basislésung KOWa
(10fach konzentriert // Sduren dann 1:20 in Standards und Kontrollstandard)

Element Konzentration zu dosierende Menge
Al 50 ppm 50 ml
Mg 50 ppm 50 ml
Fe 20 ppm 20 ml
K 10 ppm 10ml mit bi-demin H20
aus 1g/I
auf 1000 ml
HCl 37% 60 ml auffiillen
HNO3 supr. 69% 20 ml

Il vor dem Auffiillen mit bi demin H20 - auch des Blanks- 25ml Basislsg. KoWa dazupipettieren Il




Sammelanhang

S30.1

Element

Form

Gerit Methoden-Nr.

Seite

fiir

M

Mges

ICP-MS MMgesICPMS1.1

MMgesICPMS1.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Ni, Zn, Pb

ICP-MS

Methoden/Templates OAKWSMHq, OAKWEGSMHg

Standards ICP- MS

in 250 ml in Basislsg. K6Wa (1:10)

KWSM1 KWSM2 KWSM3 KWSM 4 KWSM5 KWSM6
Element Konz / Vol Konz / Vol Konz / Vol Konz / Vol Konz / Vol Konz / Vol
Ccd 0,1 ppb 0,2 ppb 0,5 ppb 1ppb 2ppb
25 pl 50 pl 125 ul 250 pl 500 pl

Co 20ppb 1ppb 2ppb 5ppb 10ppb

5000 pl 250 ul 500 pl 1250 pl 2500 pl
Cr 20ppb 50 ppb 2ppb 5ppb 10ppb

5000 pl 12,5 pul 500 pl 1250 pl 2500 pl
Cu 5ppb 10 ppb 20 ppb 1ppb 2ppb

1250 pl 2500 pl 5000 pl 250 pl 500 pl
Ni 5ppb 10 ppb 20 ppb 50 ppb 2ppb

1250 pl 2500 pl 5000 pl 12,5 ul 500 pl
Pb 2ppb 5ppb 10ppb 20ppb 50 ppb

500 pl 1250 pl 2500 pl 5000 pl 12,5 ul
Zn 100 ppb 5ppb 10ppb 20ppb 50 ppb

25 pl 1250 pl 2500 pl 5000 pl 12,5 ul

Hg 500 ppt 1000 ppt 50 ppt 100 ppt 200 ppt

1250 pl 2500 pl 125 pl 250 pl 500 pl
w 1ppb

250 pl

| aus 1g/l | aus 1mg/I | aus O,1mg/||

11 vor dem Auffiillen mit bi demin H20 - auch des Blanks- 25ml Basislsg. K6Wa dazupipettier

ad 250ml_| ad 250ml |

ad 250ml

Basislosung K6Wa

(10fach konzentriert // Sduren dann 1:20 in Standards und Kontrollstandard)

Element Konzentration h dosierende Menge
Al 50 ppm 50 ml
Mg 50 ppm 50 ml
Fe 20 ppm 20 ml
K 10 ppm 10ml it bi-demin H20
aus 1g/|
auf 1000 ml
HCl 37% 60 ml auffiillen
HNO3 supr. 69% 20 ml




Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

S30.1 fir M Mges ICP-MS MMgesICPMS1.1 8

MMgesICPMS1.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Ni, Zn, Pb

ICP- MS

Methoden/Templates OAKWSM, OAKWEGSM, OAKWSMHg, OAKWEGSMHg

K24MS

in 250 ml in Basislsg. K6Wa (1:10)

Element Konzentration zu dosierende Menge

Cr 5 ppb 1250 pl

Cd 5 ppb 1250 pl

Co 5 ppb 1250 pl

Ni 5 ppb 1250 pl mit bi-demin H20
Cu 5 ppb 1250 pl auf 250 ml
Zn 25 ppb 6250 pl auffiillen
Pb 25 ppb 6250 pl

aus 1mg/I
Hg 1 ppb 2500 pl
aus 0,1mg/I|

Il vor dem Auffiillen 25ml Basislsg. K6Wa dazupiy

Basislosung K6Wa
(10fach konzentriert // Sduren dann 1:20 in Standards und Kontrollstandard)

Element Konzentration zu dosierende Menge
Al 50 ppm 50 ml
Mg 50 ppm 50 mi
Fe 20 ppm 20 ml
K 10 ppm 10ml mit bi-demin H20
aus 1g/I
auf 1000 ml
HCI 37% 60 ml auffiillen
HNO3 supr. 69% 20 ml




Sammelanhang

S30.1

fiir

Methoden-Templates fiir ICP-MS

Ko6nigswasser-Aufschluss

Element

Form

Gerit

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP-MS

MMgesICPMS1.1

9

MMgesICPMS1.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Ni, Zn, Pb

LIMS-MethodeProbenart |Glas/Teflon|SM/HE/Hg [T | N Probenverd.|Eich-Std. Kontroll-Std Standardmaterial |Interne Std.-L6sungICP-MS-Methoden
OAKW2.1 Boden Teflon SM OAKWSM-1 1:20 KWSM1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW1.2 Boden Glas SM OAKWSM-1 1:20 KWSM1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKWEG3.1 [Boden Teflon SM OAKWEGSM-1 1:50 KWSM1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKWEG2.2 [Boden Glas SM OAKWEGSM-1 1:50 KWSM1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW2.1 Humus Teflon SM OAKWSM-1 1:20 KWSM1-5 K24MS NFVH KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW1.2 Humus Glas SM OAKWSM-1 1:20 KWSM1-5 K24MS NFVH KWSM-1S XXgesICPMS1.1
OAKW2.1 Boden Teflon HE OAKW-1 1:20 KWHE1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW1.2 Boden Glas HE OAKW-1 1:20 KWHE1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKWEG3.1 [Boden Teflon HE OAKWEG-1 1:50 KWHE1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKWEG2.2 [Boden Glas ICP OAKWEG-1 1:50 KWHE1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW2.1 Humus Teflon HE OAKW-1 1:20 KWHE1-5 K24MS NFVH KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW1.2 Humus Glas HE OAKW-1 1:20 KWHE1-5 K24MS NFVH KWSM-1S XXgesICPMS1.1
OAKW2.1 Boden Teflon SM+Hg OAKWSMHg-1 1:20 KWSM1-6 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW1.2 Boden Glas SM+Hg OAKWSMHg-1 1:20 KWSM1-6 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKWEG3.1 [Boden Teflon SM+Hg OAKWEGSMHg-1 1:50 KWSM1-6 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKWEG2.2 [Boden Glas SM+Hg OAKWEGSMHg-1 1:50 KWSM1-6 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW2.1 Humus Teflon SM+Hg OAKWSMHg-1 1:20 KWSM1-6 K24MS NFVH KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW1.2 Humus Glas SM+Hg OAKWSMHg-1 1:20 KWSM1-6 K24MS NFVH KWSM-1S XXgesICPMS1.1
Wasserproben-SM
LIMS-MethodeProbenart |BrCl SM/HE/Hg [T | N Probenverd.|Eich-Std. Kontroll-Std Standardmaterial |Interne Std.-L6sungICP-MS-Methoden
ANULL Wasser X SM WasserSM-1 1:1 WasserSM1-7 K25MS WasserSM1 WasserSM-1S XXgesICPMS2.1
WasserSM1(Hg),
ANULL-Hg Wasser BrCl SM+Hg WasserSMHg-1 1:1 Hg 1-5; WasserSMHg1-7 |[K25MSHg  [NIST(Hg) WasserSMHg-1S XXgesICPMS3.1
Druckaufschluss
LIMS-MethodeProbenart SM/HE/Hg |T¢ I Nam Prob d.|Eich-Std. Kontroll-Std|Standardmaterial |Interne Std.-L6sungICP-MS-Methoden
DAN2.2 Pflanze X SM DANSM-1 1:2 WasserSM1-7 K26MS NHarz WasserSM-1S XXgesICPMS2.1
DAN2.2 Pflanze X SM+Hg DANSMHg-1 1:2 WasserSM1-7 NHarz WasserSM-IS XXgesICPMS2.1
DAN2.2 Humus X SM DANSM-1 1:2 WasserSM1-7 K26MS NFVH WasserSM-1S XXgesICPMS2.1
DAN2.2 Humus X SM+Hg DANSMHg-1 1:2 WasserSM1-7 NFVH WasserSM-IS XXgesICPMS2.1




Sammelanhang

S30.1

fiir

Element

Form

Gerit

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP-MS

MMgesICPMS1.1

10

MMgesICPMS1.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Ni, Zn, Pb




Sammelanhang

S31.1

fiir

Element

Form

Gerit

Methoden-Nr. Seite

M

Mges

ICP-MS

MMgesICPMS2.1 1

MMgesICPMS2.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

Datum: 01.01.2019

Geriteparameter und Grundeichung fiir iCAP RQ der Fa. Thermo Scientific fiir die
Methode ICPMS2.1

a. Verwendete Standards

Die Herstellung der Standardldsungen ist in der jeweiligen Methode angegeben.

Element K25MS

Cd
Co
Cr
Cu
Ni
Pb
Zn

10 ppb
20 ppb
20 ppb
20 ppb
20 ppb
50 ppb
100 ppb

0.5 ppb
0.5 ppb
0.5 ppb
0.5 ppb
0.5 ppb
0.5 ppb
0.5 ppb

1ppb
1ppb
1ppb
1ppb
1ppb
1ppb
1ppb

2 ppb
2 ppb
2 ppb
2 ppb
2 ppb
2 ppb
2 ppb

5 ppb
5ppb
5 ppb
5 ppb
5 ppb
5 ppb
5 ppb

Wasser SM1 Wasser SM2 Wasser SM3 Wasser SM4  Wasser SM5  Wasser SM6  Wasser SM7

10 ppb 20 ppb
10 ppb 20 ppb
10 ppb 20 ppb
10 ppb 20 ppb
10 ppb 20 ppb
10 ppb 20 ppb 50 ppb
10 ppb 100 ppb 500 ppb




Sammelanhang Element

Form Gerit

Methoden-Nr.

Seite

S31.1 fir M

Mges ICP-MS

MMgesICPMS2.1

2

MMgesICPMS2.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

b. Methodenparameter

Geritetuning:

‘

Additional Gas Flow 1
Additional Gas Flow 2
Additional Gas Flow 3
Additional Stabilization Time
Angular Deflection

Auxilliary Flow

CCT Bias

CCT Entry Lens

CCT Exit Lens

CCT Focus Lens

CCT1 Flow

CCT1 Shut-Off Valve

CCT2 Flow

CCT2 Shut-Off Valve

Cool Flow

D1 Lens

D2 Lens

Deflection Entry Lens
Extraction Lens 1 Negative
Extraction Lens 1 Polarity
Extraction Lens 1 Positive
Extraction Lens 2

Filename

Focus Lens

|dentifier

Mebulizer Flow

Peristaltic Pump Speed
Plasma Power

Pole Bias

Quad Entry Lens

Sampling Depth

Source Autotune Configuration
Spray Chamber Temperature
Torch Horizontal Position
Torch Verical Position

Virtual CCT Mass Maximum Dac Limit Set
Virtual CCT Mass parameter b
Virtual CCT Mass to Dac Factor
Virtual CCT Mass to Dac Offset

-270

-158

-T76 667
2019W067_WasserSM_09.10.2019.imexp
4125
mp_KED-HZ2
1.104
40
1550
-18
-56
5
SourceTune High Matrix-mp
27
-0.547
-0.393
4095

&0
375




Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr.  Seite

S31.1 fiir M Mges ICP-MS MMgesICPMS2.1 3

MMgesICPMS2.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

Acquisitionsparameter:

Identifier Channels Dwell time (s) Forcing  Intemal Standard Is Internal Standard Measurement mode Resolution

455¢ (mp_KED-H2,1) 1 0.01 Linear Blank  Internal Standard True mp_KED-H2 High 0.1
455¢c (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank Internal Standard True mp_KED-H2 MNormal 01
52Cr (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank 455c (mp_KED-H2,1) False mp_KED-H2 High 0.1
59Co (mp_KED-H2) 1 0.01  Linear Blank 455c (mp_KED-H2,1) False mp_KED-H2 High 0.1
B60ONi {mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank T4Ge (mp_KED-H2) False mp_KED-H2 Normal 0.1
63Cu (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank 74Ge (mp_KED-H2) False mp_KED-H2 Normal 0.1
66Zn (mp_KED-HZ) 1 0.01 Linear Blank 74Ge (mp_KED-HZ2) False mp_KED-Hz2 Normal 0.1
T4Ge (mp_KED-H2,1) 1 0.01 Linear Blank Internal Standard True mp_KED-H2 High 01
74Ge (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank  Internal Standard True mp_KED-H2 Normal 0.1
103Rh (mp_KED-H2 1) 1 0.01 ' Linear Blank Internal Standard True mp_KED-H2 High 0.1
103Rh (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank Internal Standard True mp_KED-H2 Normal 0.1
111Cd (mp_KED-H2) 1 0.01  Linear Blank 103Rh (mp_KED-H2) False mp_KED-H2 Normal 0.1
187Re (mp_KED-H2,1) 1 0.01 Linear Blank Internal Standard True mp_KED-H2 High 01
187Re (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank Internal Standard True mp_KED-H2 Normal 0.1
206Pb (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank 187Re (mp_KED-H2,1) False mp_KED-H2 High 01
207Pb (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank 187Re (mp_KED-HZ2,1) False mp_KED-H2 High 0.1
208Pb (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank 187Re (mp_KED-H2,1) False mp_KED-H2 High 0.1
Probenparameter:

Sample Type Dilution Facor Main Runs

BLK 1 4

Qc 1 4

STD 1 4

Samples 1 4

Time per sweep[s] 07
Time per main runfs] 17
Order of modes mp_KED-HZ2
Maximum monitored wash time[s] 300

Minimum monitored wash time[s] 30




Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr.  Seite

S31.1 fiir M Mges ICP-MS MMgesICPMS2.1 4

MMgesICPMS2.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

Inter-Element-Korrekturen:

Analyte Correction Enabled
59Co (mp_KED-H2) False
63Cu (mp_KED-H2) False
66n (mp_KED-H2) False
111Cd (mp_KED-H2) False
52Cr (mp_KED-HZ) False
60NiI {mp_KED-H2) False
103Rh {(mp_KED-H2) False
T4Ge (mp_KED-H2) -0.118421 * 775e False
207Pb (mp_KED-HZ2) False
208Pb (mp_KED-HZ2) + 1 * 206Pb (mp_KED-HZ2) + 1 * 207Pb (mp_KED-HZ)} True
187Re (mp_KED-HZ2) - 00993789 * 18903 False
455c (mp_KED-HZ) False
206Pb (mp_KED-HZ2) False
455c (mp_KED-H2,1) False
T4Ge (mp_KED-HZ2 1) -0.118421 * 775e False
187Re (mp_KED-H2,1) - 0.098378% * 18805 False

103Rh (mp_KED-HZ,1) False




Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr.  Seite

S31.1 fiir M Mges ICP-MS MMgesICPMS2.1 5

MMgesICPMS2.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

c. Zusammensetzung der Losungen und Standards

ICP- MS

Methode/Template WasserSM

Interner Standard

Stammlésung in 2% HNO3 supr.

Element Konzentration
Sc 50 ppm 5ml
Ge 50 ppm 5ml auf 100ml
Re 5ppm 0,5ml| mit bi-demin
Rh 5ppm 0,5ml auffiillen
aus 1g/I

Il vor dem Auffiillen 2 ml HNO3 suprapur dazupipettieren Il

fiir Messung 1:100 verdiinnen:

Sc 500 ppb

5ml Stammlésung Ge 500 ppb

plus 10ml HNO3 suprapur /500ml bi-demin Re 50 ppb
Rh 50 ppb
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MMgesICPMS2.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn
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fir M

Mges

ICP-MS

MMgesICPMS2.1

7

MMgesICPMS2.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

ICP- MS

Methode/Template WasserSM

K25MS

in 250 ml plus 2% HNO3 suprapur plus 10ppm Mg

Element Konzentration zu dosierende Menge
Cr 20 ppb 50 ul
Cd 10 ppb 25 pl
Co 20 ppb 50 ul auf 250ml
Ni 20 ppb 50 pl auffiillen
Cu 20 ppb 50 ul
Zn 100 ppb 250 pl
Pb 50 ppb 125 pl
aus 100mg/I|

Il vor dem Auffiillen 5ml HNO3 suprapur und 250ul Mg aus 10g/l dazupipettieren I I I




Sammelanhang

S31.1

fiir

Methoden-Templates fiir ICP-MS

Konigswasser-Aufschluss

Element

Form

Gerit

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP-

MS

MMgesICPMS2.1

8

MMgesICPMS2.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn

LIMS-MethodeProbenart |Glas/Teflon|SM/HE/Hg |Templ Name Prob d.|Eich-Std. Kontroll-Std jard ial |Interne Std.-LésungICP-MS-Methoden
OAKW2.1 Boden Teflon SM OAKWSM-1 1:20 KWSM1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW1.2 Boden Glas SM OAKWSM-1 1:20 KWSM1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKWEG3.1 |Boden Teflon SM OAKWEGSM-1 1:50 KWSM1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKWEG2.2 |Boden Glas SM OAKWEGSM-1 1:50 KWSM1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW2.1 Humus Teflon SM OAKWSM-1 1:20 KWSM1-5 K24MS NFVH KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW1.2 Humus Glas SM OAKWSM-1 1:20 KWSM1-5 K24MS NFVH KWSM-1S XXgesICPMS1.1
OAKW2.1 Boden Teflon HE OAKW-1 1:20 KWHE1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW1.2 Boden Glas HE OAKW-1 1:20 KWHE1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKWEG3.1 |Boden Teflon HE OAKWEG-1 1:50 KWHE1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKWEG2.2 |Boden Glas ICP OAKWEG-1 1:50 KWHE1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW2.1 Humus Teflon HE OAKW-1 1:20 KWHE1-5 K24MS NFVH KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW1.2 Humus Glas HE OAKW-1 1:20 KWHE1-5 K24MS NFVH KWSM-1S XXgesICPMS1.1
OAKW2.1 Boden Teflon SM+Hg OAKWSMHg-1 1:20 KWSM1-6 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW1.2 Boden Glas SM+Hg OAKWSMHg-1 1:20 KWSM1-6 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKWEG3.1 |Boden Teflon SM+Hg OAKWEGSMHg-1 1:50 KWSM1-6 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKWEG2.2 |Boden Glas SM+Hg OAKWEGSMHg-1 1:50 KWSM1-6 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW2.1 Humus Teflon SM+Hg OAKWSMHg-1 1:20 KWSM1-6 K24MS NFVH KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW1.2 Humus Glas SM+Hg OAKWSMHg-1 1:20 KWSM1-6 K24MS NFVH KWSM-1S XXgesICPMS1.1
Wasserproben-SM
LIMS-MethodeProbenart |BrCl SM/HE/Hg |Template-Name Prob d.|Eich-Std. Kontroll-Std Jard ial |Interne Std.-LésungICP-MS-Methoden
ANULL Wasser X SM WasserSM-1 1:1 WasserSM1-7 K25MS WasserSM1 WasserSM-1S XXgesICPMS2.1
WasserSM1(Hg),
ANULL-Hg Wasser BrCl SM+Hg WasserSMHg-1 1:1 Hg 1-5; WasserSMHg1-7 [K25MSHg  [NIST(Hg) WasserSMHg-1S XXgesICPMS3.1
Druckaufschluss
LIMS-MethodeProbenart SM/HE/Hg |Te | Name Prob d.|Eich-Std. Kontroll-Std [Standardmaterial |Interne Std.-L6sungICP-MS-Methoden
DAN2.2 Pflanze X SM DANSM-1 1:2 WasserSM1-7 K26MS NHarz WasserSM-1S XXgesICPMS2.1
DAN2.2 Pflanze X SM+Hg DANSMHg-1 1:2 WasserSM1-7 NHarz WasserSM-IS XXgesICPMS2.1
DAN2.2 Humus X SM DANSM-1 1:2 WasserSM1-7 K26MS NFVH WasserSM-1S XXgesICPMS2.1
DAN2.2 Humus X SM+Hg DANSMHg-1 1:2 WasserSM1-7 NFVH WasserSM-IS XXgesICPMS2.1




Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
S32.1 fiir M Mges ICP-MS MMgesICPMS4.1 1

MMgesICPMS4.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Ni, Pb, Zn

Datum: 01.01.2019

Geriteparameter und Grundeichung fiir iCAP RQ der Fa. Thermo Scientific fiir die
Methode ICPMS4.1

a. Verwendete Standards
Die Herstellung der Standardldsungen ist in der jeweiligen Methode angegeben.

K26MS DANSM1 DANSM2 DANSM3 DANSM4 DANSM5 DANSM6 DANSM7

Cd 10 ppb 0,5 ppb 1ppb 2 ppb 5 ppb 10 ppb 20 ppb

Co 20 ppb 0,5 ppb 1ppb 2 ppb 5 ppb 10 ppb 20 ppb

Cr 20 ppb 0,5 ppb 1ppb 2 ppb 5 ppb 10 ppb 20 ppb

Cu 20 ppb 0,5 ppb 1 ppb 2 ppb 5 ppb 10 ppb 20 ppb

Hg 100 ppt 25 ppt 50 ppt 100 ppt 200 ppt 500 ppt

Ni 20 ppb 0,5 ppb 1ppb 2 ppb 5 ppb 10 ppb 20 ppb

Pb 50 ppb 0,5 ppb 1 ppb 2 ppb 5 ppb 10 ppb 20 ppb 50 ppb
Zn 100 ppb 0,5 ppb 1ppb 2 ppb 5 ppb 10 ppb 100 ppb 500 ppb
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M

Mges ICP-MS

MMgesICPMS4.1

2

MMgesICPMS4.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Ni, Pb, Zn

b. Methodenparameter

Gerétetuning:

|

Additional Gas Flow 1
Additional Gas Flow 2
Additional Gas Flow 3
Additional Stabilization Time
Angular Deflection
Auxilliary Flow

CCT Bias

CCT Entry Lens

CCT Exit Lens

CCT Focus Lens

CCT1 Flow

CCT1 Shut-Off Valve
CCT2 Flow

CCT2 Shut-Off Valve
Cool Flow

D1 Lens

D2 Lens

Deflection Entry Lens
Extraction Lens 1 Negative
Extraction Lens 1 Polarity
Extraction Lens 1 Paositive
Extraction Lens 2
Filename

Focus Lens

Identifier

Nebulizer Flow

Peristaltic Pump Speed
Plasma Power

Pole Bias

Quad Entry Lens
Sampling Depth

Source Autotune Configuration
Spray Chamber Temperature

Torch Horizontal Position
Torch Vertical Position

Virtual CCT Mass Maximum Dac Limit Set
Virtual CCT Mass parameter b

Virtual CCT Mass to Dac Factor

Virtual CCT Mass to Dac Offset

-116
2019B007_DANSM_11.07.2019.imexp
-4.125
mp_KED-H2

1.089
40
1550
-18
-56
5

SourceTune High Matrix-mp
2.7
0.7
-0.3
40985

60
37.5
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S32.1 fir M Mges ICP-MS MMgesICPMS4.1 3

MMgesICPMS4.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Ni, Pb, Zn

Acquisitionsparameter:

Identifier Channels Dwell time (s) Forcing  Intemal Standard Is Internal Standard Measurement mode Resolution
455¢ (mp_KED-H2,1) 1 0.01 Linear Blank  Internal Standard True mp_KED-H2 High 0.1
455¢c (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank Internal Standard True mp_KED-H2 MNormal 01
52Cr (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank 455c (mp_KED-H2,1) False mp_KED-H2 High 0.1
59Co (mp_KED-H2) 1 0.01  Linear Blank 455c (mp_KED-H2,1) False mp_KED-H2 High 0.1
B60ONi {mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank T4Ge (mp_KED-H2) False mp_KED-H2 Normal 0.1
63Cu (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank 74Ge (mp_KED-H2) False mp_KED-H2 Normal 0.1
66Zn (mp_KED-HZ) 1 0.01 Linear Blank 74Ge (mp_KED-HZ2) False mp_KED-Hz2 Normal 0.1
T4Ge (mp_KED-H2,1) 1 0.01 Linear Blank Internal Standard True mp_KED-H2 High 01
74Ge (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank  Internal Standard True mp_KED-H2 Normal 0.1
103Rh (mp_KED-H2 1) 1 0.01 ' Linear Blank Internal Standard True mp_KED-H2 High 0.1
103Rh (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank Internal Standard True mp_KED-H2 Normal 0.1
111Cd (mp_KED-H2) 1 0.01  Linear Blank 103Rh (mp_KED-H2) False mp_KED-H2 Normal 0.1
187Re (mp_KED-H2,1) 1 0.01 Linear Blank Internal Standard True mp_KED-H2 High 01
187Re (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank Internal Standard True mp_KED-H2 Normal 0.1
206Pb (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank 187Re (mp_KED-H2,1) False mp_KED-H2 High 01
207Pb (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank 187Re (mp_KED-HZ2,1) False mp_KED-H2 High 0.1
208Pb (mp_KED-H2) 1 0.01 Linear Blank 187Re (mp_KED-H2,1) False mp_KED-H2 High 0.1
Probenp arameter:
Sample Type Dilution Facor Main Runs
BLK 1 4
Qc 1 4
STD 1 4
Samples 2 4

Time per sweep[s] 0.16
Time per main run[s] 16
Order of modes mp_KED-H2
Maximum monitored wash time[s] 300

Minimum maonitored wash time[s] 30
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S32.1 fir M Mges ICP-MS MMgesICPMS4.1 4

MMgesICPMS4.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Ni, Pb, Zn

Inter-Element-Korrekturen:

Analyte Correction Enabled
58Co (mp_KED-H2) False
63Cu (mp_KED-HZ2) False
66Zn (mp_KED-H2Z) False
111Cd (mp_KED-HZ2) False
52Cr (mp_KED-HZ) False
60N (mp_KED-HZ) False
103Rh (mp_KED-HZ2) False
T4Ge (mp_KED-H2) -0.118421 * 775e False
207Pb (mp_KED-HZ2) False
208Pb (mp_KED-HZ2) + 1 * 206Pb (mp_KED-H2) + 1 * 207Pb (mp_KED-HZ2) @ True
187Re (mp_KED-HZ2) - 00993789 * 1890s False
455¢c (mp_KED-HZ) False
206Pb (mp_KED-HZ2) False
455¢c (mp_KED-HZ2,1) False
T4Ge (mp_KED-HZ2 1) -0.118421 * 775e False
187Re (mp_KED-H2, 1) -0.09893788 * 1890s False

103Rh {(mp_KED-H2 1) False
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Mges

ICP-MS

MMgesICPMS4.1

5

MMgesICPMS4.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Ni, Pb, Zn

c¢. Zusammensetzung der Losungen und Standards

Stammlésung in 2% HNO3 supr.

ICP- MS

Methode/Template DAN SM

Interner Standard

Element Konzentration
Sc 50 ppm 5ml
Ge 50 ppm 5ml auf 100ml
Re 5ppm 0,5ml| mit bi-demin
Rh 5ppm 0,5ml auffiillen

aus 1g/|

Il vor dem Auffiillen 2ml HNO3 suprapur dazupipettieren Il

fiir Messung 1:100 verdiinnen:

5ml Stammldsung
plus 10ml HNO3 suprapur /500ml bi-demin

Sc 500 ppb
Ge 500 ppb
Re 50 ppb
Rh 50 ppb




Seite

6

Methoden-Nr.
MMgesICPMS4.1

Gerit

ICP-MS

Form

Mges

Element

M

MMgesICPMS4.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Ni, Pb, Zn
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Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite
S32.1 fir M Mges ICP-MS MMgesICPMS4.1 7
MMgesICPMS4.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Ni, Pb, Zn
ICP- MS
Methode/Template DANSM
K26 MS
in 250 ml plus 0,5% HNO3 suprapur plus 5ppm Mg
Element Konzentration zu dosierende Menge | zu dosierende Menge | zu dosierende Menge
Cr 5 ppb 1250 pl
Cd 2 ppb 500 pl
Co 5 ppb 1250 pl auf 250ml
Ni 10 ppb auffiillen
Cu 10 ppb
Zn 50 ppb
Pb 10 ppb
Hg 20 ppb 500 pl
aus 1mg/I| aus 100mg/| aus 10mg/I|

Il vor dem Auffiillen 1,250ml HNO3 suprapur und 125ul Mg aus 10g/| dazupipettieren 11




Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr. Seite

S32.1 fir M Mges ICP-MS MMgesICPMS4.1 8

MMgesICPMS4.1 = Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Ni, Pb, Zn

Methoden-Templates fiir ICP-MS

Koénigswasser-Aufschluss

LIMS-MethodeProbenart |Glas/Teflon|SM/HE/Hg |Templ Name Prob d.|Eich-Std. Kontroll-Std jard ial |Interne Std.-LésungICP-MS-Methoden
OAKW2.1 Boden Teflon SM OAKWSM-1 1:20 KWSM1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW1.2 Boden Glas SM OAKWSM-1 1:20 KWSM1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKWEG3.1 |Boden Teflon SM OAKWEGSM-1 1:50 KWSM1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKWEG2.2 |Boden Glas SM OAKWEGSM-1 1:50 KWSM1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW2.1 Humus Teflon SM OAKWSM-1 1:20 KWSM1-5 K24MS NFVH KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW1.2 Humus Glas SM OAKWSM-1 1:20 KWSM1-5 K24MS NFVH KWSM-1S XXgesICPMS1.1
OAKW2.1 Boden Teflon HE OAKW-1 1:20 KWHE1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW1.2 Boden Glas HE OAKW-1 1:20 KWHE1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKWEG3.1 |Boden Teflon HE OAKWEG-1 1:50 KWHE1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKWEG2.2 |Boden Glas ICP OAKWEG-1 1:50 KWHE1-5 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW2.1 Humus Teflon HE OAKW-1 1:20 KWHE1-5 K24MS NFVH KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW1.2 Humus Glas HE OAKW-1 1:20 KWHE1-5 K24MS NFVH KWSM-1S XXgesICPMS1.1
OAKW2.1 Boden Teflon SM+Hg OAKWSMHg-1 1:20 KWSM1-6 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW1.2 Boden Glas SM+Hg OAKWSMHg-1 1:20 KWSM1-6 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKWEG3.1 |Boden Teflon SM+Hg OAKWEGSMHg-1 1:50 KWSM1-6 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKWEG2.2 |Boden Glas SM+Hg OAKWEGSMHg-1 1:50 KWSM1-6 K24MS ISE974, BZE-SAC  |KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW2.1 Humus Teflon SM+Hg OAKWSMHg-1 1:20 KWSM1-6 K24MS NFVH KWSM-IS XXgesICPMS1.1
OAKW1.2 Humus Glas SM+Hg OAKWSMHg-1 1:20 KWSM1-6 K24MS NFVH KWSM-1S XXgesICPMS1.1

Wasserproben-SM

LIMS-MethodeProbenart |BrCl SM/HE/Hg |Template-Name Prob d.|Eich-Std. Kontroll-Std Jard ial |Interne Std.-LésungICP-MS-Methoden

ANULL Wasser X SM WasserSM-1 1:1 WasserSM1-7 K25MS WasserSM1 WasserSM-1S XXgesICPMS2.1
WasserSM1(Hg),

ANULL-Hg Wasser BrCl SM+Hg WasserSMHg-1 1:1 Hg 1-5; WasserSMHg1-7 [K25MSHg  [NIST(Hg) WasserSMHg-1S XXgesICPMS3.1

Druckaufschluss

LIMS-MethodeProbenart SM/HE/Hg |Te | Name Prob d.|Eich-Std. Kontroll-Std [Standardmaterial |Interne Std.-L6sungICP-MS-Methoden
DAN2.2 Pflanze X SM DANSM-1 1:2 WasserSM1-7 K26MS NHarz WasserSM-1S XXgesICPMS2.1
DAN2.2 Pflanze X SM+Hg DANSMHg-1 1:2 WasserSM1-7 NHarz WasserSM-IS XXgesICPMS2.1
DAN2.2 Humus X SM DANSM-1 1:2 WasserSM1-7 K26MS NFVH WasserSM-1S XXgesICPMS2.1
DAN2.2 Humus X SM+Hg DANSMHg-1 1:2 WasserSM1-7 NFVH WasserSM-IS XXgesICPMS2.1




Sammelanhang

33.1 fir

Gerateparameter fiir ICP iCAP 6500 (Thermo Fisher) fiir die Methoden

Element

Form

Gerit

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP(sim)

MMgesICP19.2 1

MMgesICP19.2 = Al, Ba, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S, Ti

Datum:

OAKW2.1Boden, OAKW2.1Humus, OAKWEG3.1Boden

01.01. 2019

ANALYSEN-VOREINSTELLUNGEN

View Direction Radial Axial
UV Exposure Time 10 10
UV RF Power 1300 1300
UV Neb Gas Flow: 055 0.55
VIS Exposure Time 15 15
VIS RF Power 1300 1300
VIS Neb Gas Flow: 0.55 055
Cool Gas Flow Rate 12 12
Aux Gas Flow Rate 0.5 0.5

AQUISITIONSPARAMATER
Symbol Wavelength (nm) / Order Measure Mode Internal Standard
Al 237.312 {142} Radial Y 360.073 {94} (Radial)
Al 308.215 {109} Axial Y 319.562 {105} (Axial)
Al 308.215 {109} Radial Y 360.073 {94} (Radial)
Ba 455.403 {74} Radial Y 360.073 {94} (Radial)
Ca 315.887 {107} Axial Y 319.562 {105} (Axial)
Ca 315.887 {107} Radial Y 360.073 {94} (Radial)
Fe 238.204 {141} Axial Y 319.562 {105} (Axial)
Fe 238.204 {141} Radial Y 360.073 {94} (Radial)
Fe 271.441 {124} Radial Y 360.073 {94} (Radial)
K 766.490 {44} Radial Y 360.073 {94} (Radial)
Mg 280.270 {120} Radial Y 360.073 {94} (Radial)
Mg 285.213 {118} Radial Y 360.073 {94} (Radial)
Mn 260.569 {129} Axial Y 319.562 {105} (Axial)
Mn 293.930 {115} Radial Y 360.073 {94} (Radial)
Na 589.592 {57} Radial Y 360.073 {94} (Radial)
P 178.284 {489} Axial Y 224.306 {450} (Axial)
S 182.034 {485} Axial Y 224.306 {450} (Axial)
Ti 337.280 {100} Axial Y 319.562 {105} (Axial)
Y 224.306 {450} Axial
Y 319.562 {105} Axial
Y 360.073 {94} Radial




Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr.  Seite

33.1 fir M Mges ICP(sim) MMgesICP19.2 2

MMgesICP19.2 = Al, Ba, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S, Ti

SUBARRAY ELEMENTREPORT
Symbol Wavelength Peak X PeakY Width Height Center Center

(nm) / Order Location Location region region
position  width

Al 237.312 {142} 261.558 317.998 20 ) 10 3
Al 308.215 {109} 115.162 174.431 20 3 10 3
Al 308.215 {109} 115.162 174.431 20 3 11 2
Ba 455.403 {74} 264.78 75.074 20 3 10 3
Ca 315.887 {107} 408.803 165.205 20 4 10 3
Ca 315.887 {107} 408.803 165.205 20 4 10 3
Fe 238.204 {141} 102471 315.405 20 3 10 3
Fe 238.204 {141} 102471 315.405 20 3 10 3
Fe 271.441 {124} 204.667 232.01 20 3 10 3
K 766.490 {44} 302.647 20.642 20 1 10 3
Mg 280.270 {120} 167.319 215.749 20 4 10 2
Mg 285.213 {118} 199543 207.285 20 4 10 3
Mn 260.569 {129} 139.962 255.033 20 4 10 3
Mn 293.930 {115} 411.696 193.838 20 4 10 3
Na ©89.592 {57} 132.624  42.208 21 2 10 3
P 178.284 {489} 238.801 359.561 20 6 10 3
S 182.034 {485} 212.295 318.587 20 6 10 2
Ti 337.280 {100} 304.452 143.139 20 4 10 3
Y 224 306 {450} 191.398  44.525 20 6 10 2
Y 319.562 {105}  56.782 161.189 20 4 10 3
Y 360.073 {94} 477.939 124.509 20 3 10 3




Sammelanhang Element Form Gerit Methoden-Nr.  Seite

33.1 fir M Mges ICP(sim) MMgesICP19.2 3

MMgesICP19.2 = Al, Ba, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S, Ti

Symbol Wavelength Left Location Width Right Location Width

(nm) / Order Bkg Bkg
Al 237.312 {142} Fixed 1 1 Fixed 20 1
Al 308.215 {109} Auto 7 1 Fixed 20 1
Al 308.215 {109} Auto =) 1 Auto 19 1
Ba 455403 {74} Fixed 1 1 Fixed 20 1
Ca 315.887 {107} Fixed 1 1 Fixed 20 1
Ca 315.887 {107} Fixed 1 1 Fixed 20 1
Fe 238.204 {141} Fixed 1 1 Fixed 20 1
Fe 238.204 {141} Fixed 1 1 Fixed 20 1
Fe 271.441 {124} Fixed 1 1 Fixed 20 1
K 766.490 {44} Fixed 1 1 Fixed 20 1
Mg 280.270 {120} Auto 3 1 Fixed 20 1
Mg 285.213 {118} Fixed 1 1 Fixed 20 1
Mn 260.569 {129} Fixed 1 1 Fixed 20 1
Mn 293.930 {115} Fixed 1 1 Fixed 20 1
Na 589.592 {57} Auto 4 1 Auto 17 1
P 178.284 {4839} Auto 3 1 Auto 17 1
S 182.034 {485} Auto 4 1 Auto 18 1
Ti 337.280 {100} Auto 5 1 Auto 18 1
Y 224.306 {450} Fixed 1 1 Fixed 20 1
Y 319.562 {105} Fixed 1 1 Fixed 20 1
Y 360.073 {94} Fixed 1 1 Fixed 20 1




Sammelanhang
33.1

fiir

Element

Form

Gerit

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP(sim)

MMgesICP19.2 4

MMgesICP19.2 = Al, Ba, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S, Ti

STANDARD ELEMENTREPORT

K 766.490 {44} (Radial)
Ba 455.403 {74} (Radial)
S 182.034 {485} (Axial)
Mg 280.270 {120} (Radial)
Ca 315.887 {107} (Axial)
Ti 337.280 {100} (Axial)
Mn 260.569 {129} (Axial)
Mn 293.930 {115} (Radial)
Fe 238.204 {141} (Radial)
Fe 271.441 {124} (Radial)
Al 308.215 {109} (Axial)

Al 237.312 {142} (Radial)
P 178.284 {489} (Axial)

Ca 315.887 {107} (Radial)
Al 308.215 {109} (Radial)
Fe 238.204 {141} (Axial)
Mg 285.213 {118} (Radial)
Na 589.592 {57} (Radial)
K 766.490 {44} (Radial) (1)

KWHE1

5.000 ppm
N/A

2.000 ppm
5.000 ppm
N/A

2.000 ppm
2.000 ppm
N/A

5.000 ppm
N/A

N/A

240.00 ppm
10.000 ppm
20.000 ppm
N/A

5.000 ppm
N/A

2.000 ppm
N/A

KWHE2
N/A
2.000 ppm
N/A
2.000 ppm
N/A
1.000 ppm
N/A
10.000 ppm
10.000 ppm
N/A
N/A
100.000 ppm
8.000 ppm
50.000 ppm
N/A
N/A
N/A
10.000 ppm
50.000 ppm

KWHE3
10.000 ppm
N/A
N/A
10.000 ppm
0.500 ppm
5.000 ppm
1.000 ppm
N/A
N/A
200.000 ppm
0.500 ppm
N/A
6.000 ppm
N/A
N/A
N/A
N/A
8.000 ppm
10.000 ppm

KWHE4
N/A
N/A
5.000 ppm
20.000 ppm
10.000 ppm
10.000 ppm
N/A
20.000 ppm
N/A
100.000 ppm
N/A
50.000 ppm
4.000 ppm
10.000 ppm
50.000 ppm
N/A
20.000 ppm
4.000 ppm
20.000 ppm

KWHES
2.000 ppm
N/A
10.000 ppm
N/A
N/A
N/A
5.000 ppm
5.000 ppm
50.000 ppm
50.000 ppm
10.000 ppm
N/A
2.000 ppm
100.000 ppm
10.000 ppm
N/A
50.000 ppm
6.000 ppm
N/A




Sammelanhang

33.1

fiir

Element

Form

Gerit

Methoden-Nr.

M Mges

ICP(sim)

MMgesICP19.2 5

MMgesICP19.2 = Al, Ba, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S, Ti

HERSTELLUNG DER STANDARDLOSUNGEN

OAKW-Standards fur ICP19.2 fiir 1:5 und 1:10 Verdinnung

in 250 ml plus 7,5 ml HNO3 65%ig p. a.

KW 1 KW 2 KW 3 KW 4 KW 5
Element Konz / Vol Konz / Vol Konz / Vol Konz / Vol Konz / Vol
Al 200 ppm 100 ppm 0,5 ppm 50 ppm 10 ppm
5ml 2,5 ml 0,0125 ml 1,25 mli 0,25 ml
Ca 20 ppm 50 ppm 0,5 ppm 10 ppm 100 ppm
0,5 mi 1,25 ml 0,0125 mi 0,25 mi 2,5 ml
Fe 5 ppm 10 ppm 200 ppm 100 ppm 50 ppm
0,125 ml 0,25 ml 5 ml 2,5 ml 1,25 ml
K 5 ppm 50 ppm 10 ppm 20 ppm 2 ppm
0,125 mi 1,25 ml 0,25 ml 0,5 ml 0,05 ml
Mg 5 ppm 2 ppm 10 ppm 20 ppm 50 ppm
0,125 mi 0,05 mi 0,25 ml 0,5 ml 1,25
Mn 2 ppm 10 ppm 1 ppm 20 ppm 5 ppm
0,05 ml 0,25 ml 0,025 ml 0,5 mi 0,125 ml
Na 2 ppm 10 ppm 8 ppm 4 ppm 6 ppm
0,05 ml 0,25 ml 0,2 ml 0,1 ml 0,15 ppm
P 10 ppm 8 ppm 6 ppm 4 ppm 2 ppm
0,25 ml 0,2 mi 0,15 ml 0,1 mi 0,05 ml
S 2 ppm 5 ppm 10 ppm
0,05 ml 0,125 ml 0,25 ml
Ba 2ppm
0,5 ml
Ti 2 ppm 1 ppm 5 ppm 10 ppm
0,05 ml 0,025 ml 0,125 ml 0,25 mi

14l

10 g/l

Seite




Sammelanhang

33.1

fiir

Element

Form

Gerit

Methoden-Nr.

Seite

M

Mges

ICP(sim)

MMgesICP19.2

6

MMgesICP19.2 = Al, Ba, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, S, Ti
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