Bestimmungen von prioritdren organischen Substanzenn Oberflachenwasser mit

Schwebstoffen mittels Festphasenextraktionsscheiben

Die europaische Wasserrahmenrichtlinie (WRRL, DOivek 2000/60/EG) fordert eine
intensive Uberwachung von Oberflachengewésser #ufird der Direktive 2008/105/EG
genannten prioritdren und prioritdr geféahrlichemffét Vieler dieser Substanzen kdnnen
wegen ihres hydrophoben Charakters stark an Schoifdys sorbieren. Daher muss die
sogenannte Gesamtwasserprobe, also die Wassemgrdmhlie3lich der darin befindlichen
Feststoffe, untersucht werden. Die Ublicherweigavgadeten Probenvorbereitungsverfahren,
wie etwa die flussig-flissig Extraktion (liquid-igd extraction, LLE) oder die
Festphasenextraktion (solid phase extraction, SR#rden durch die Bildung von
Emulsionen, unzureichende Extraktion der partikelgelenen Analyten oder Verstopfungen
auf Grund der Schwebstoffe gestort. Folglich wer8ehwebstoffe und Wasserprobe haufig
voneinander getrennt, z.B. durch Filtration, ungasat analysiert. Dieser Ansatz ist mit
einem hohen Zeit- und Arbeitsaufwand verbunden. eEiAlternative kdnnen
Festphasenextraktionsscheiben (SPE disks) seitneSitzen einen groReren Durchmesser als
SPE Kartuschen und neigen daher seltener zu Véusigen. Dadurch kann eine Extraktion
der Gesamtwasserprobe in einem einzigen Verfahetbngsermaoglicht werden.

Nach erstmaliger ausfihrlicher Untersuchung destréigins von residualem Wasser und
seinen Auswirkungen auf die FestphasenextraktidnrSAE disks, um analytische Stérungen
zu reduzieren, wurde eine MultikomponentenmethadeSpurenanalyse von 54 organischen
Xenobiotika in Oberflachenwasser mittels SPE dislsthromatographie-
Massenspektrometrie (GC-MS) unter BeriicksichtigdegWRRL und ihrer Folgerichtlinien
entwickelt und validiert. Das entwickelte Verfahrearmoglicht die Bestimmung von
polycyclischen aromatischen Kohlenwasserstoffenk(R folychlorierten Biphenylen (PCB),
polybromierten Diphenylethern (PBDE), Organochlstpgden (OCP) und anderen
Pestiziden in 1 L Wasser mit Schwebstoffgehaltembis zu 1000 mg/Probe. Dazu wurde die
SPE disk Methode mit zwei GC-MS Methoden kombiniedie sich nur in ihren
Injektionsmodi unterscheiden, um einen grof3en Kotmagonsbereich abzudecken. Der
grol3e Konzentrationsbereich ist auf die grof3e Ahgdahn untersuchten Analyten und den
anvisierten Bestimmungsgrenzen (BG), welche mit Wéerten der Umweltqualitatsnorm
(UQN) verbunden sind, zurtckzufiihren. Die Jahredwkohnittswerte der UQN fir die
untersuchten Analyten in Oberflachenwasser liegetschen 0,0005 und 2,4 pg/L. Die
erreichten BG von bis zu 0,1 ng/L (S/N = 6:1) smddriger als die vieler in der Literatur
beschriebener Methoden und erstmalig wurde eineSRE disk gekoppelte Large Volume
Injektion/GC-MS Methode validiert. Die Gesamtanalyseit betragt ca. 2,5 h/Probe,
einschlie3lich beider GC-MS Methoden. Fur 85 % detersuchten Analyten kénnen alle
Anforderungen der WRRL mit der beschriebenen SRE/GIC-MS Prozedur erfillt werden.
Eine Verbesserung der Bestimmungsgrenze kann inurdukzum Beispiel durch die
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Erh6éhung des Probenvolumens, um 2 L oder mehr, daieh die Verwendung sensitiverer
Detektionsmethoden wie der GC-MS/MS, erreicht werde
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