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Analyseverfahren zur gemeinsamen Bestimmung von
NSO-Heterocyclen, Phenolen und PAK
aus wassrigen und festen Proben tiber GC-MS und LC-MS/MS

Manz, J.S., Lineburg/D, Siemers, A.-K., Liineburg/D, Tangermann, L., Lineburg/D
Palm, W.-U., Lineburg/D, Ruck, W., Lineburg/D

Jan Sebastian Manz, Leuphana Universitat, Scharnhorststrasse 1, 21335 Luneburg/D

Hintergrund und Ziele Die polaren NSO-Heterocyclen (NSO-HET) und Phenole sind
neben den vergleichsweise unpolaren, homocyclischen PAK die wichtigsten
Bestandteile von Teerélen und wurden im Rahmen der BMBF Forschungsprojekte
KORA und RUBIN beziiglich ihres Verhaltens an teerélkontaminierten Altlaststandorten
sowie beziglich ihrer Sorptionseigenschaften auf Aktivkohle eingehend untersucht. In
weiterflhrenden Untersuchungen wurde der Einfluss einer Teerdlaltlast auf ein
benachbartes FlieRgewasser und erstmalig auch flachendeckende Untersuchungen
dieser Verbindungen in niedersachsischen Oberflachengewassern durchgefihrt. In
diesem Zusammenhang wurde ein robustes und empfindliches Verfahren zur
gemeinsamen Analyse von 36 NSO-HET, 14 Phenolen und 38 PAK aus Sedimenten,
Schwebstoffen und Wasser tber GC-MS und LC-MS/MS entwickelt.

Material und Methoden Fur die Analyse von Feststoffproben wird ein mehrstufiges
Ultraschallextraktionsverfahren mit einem Gemisch aus Methanol/Toluol angewendet
und der eingeengte Extrakt nachfolgend auf SPE-Kartuschen (Lichrolut EN®, Merck)
Uberfuhrt, eingetrocknet und mit Salzsaure konditioniert. Wassrige Proben werden auf
pH 1 angesauert, direkt auf Lichrolut EN® Kartuschen angereichert und mit Salzsaure
nachgespult. Die beladenen und im N,-Strom getrockneten Kartuschen werden
anschlieBend mit Dichlormethan eluiert (Fraktion 1: SO-HET, Phenole, PAK). Nach
einem weiteren Trocknungsschritt werden die Kartuschen mit Ammoniakldsung
konditioniert, abermals getrocknet und mit einem Gemisch aus Methanol/
Aceton/Dichlormethan eluiert (Fraktion 2: N-Heterocyclen). Vor der Messung der
Fraktion 1 in der GC-MS wird der Extrakt eingeengt, in Toluol aufgenommen und ggf.
Uber frisch gefalltes Kupfer entschwefelt. Die Fraktion 2 wird eingeengt, in Acetonitril
aufgenommen und Gber LC-MS/MS analysiert.

Ergebnisse Durchgefuhrte Ultraschall-Extraktionsversuche mit versch. Losungsmitteln
belegen die Notwendigkeit eines polaren Losungsmittelanteils zur Extraktion der N-
HET aus Sedimentproben. Die Extraktionsausbeuten des Verfahrens sind vergleichbar
mit in der Literatur beschriebenen Ergebnissen aus Soxhlet- und ASE-Verfahren [1].
Die Fraktionierung der SO-HET, Phenole und PAK (Fraktion 1) und der N-HET
(Fraktion 2) wird aufgrund der reversiblen kationischen Bindung der N-HET bei
pH < pKs auf Lichrolut-EN® erreicht und erméglicht die deutlich empfindlichere Analyse
der N-HET Uber LC-MS/MS. Die sehr polaren, hydroxylierten N-HET konnten zuvor
Uber GC mit typischen DB5-Saulen nur mit sehr schlechten Nachweisgrenzen
analysiert werden. Das entwickelte Verfahren liefert fir Sediment- und Schwebstoff-
proben mittlere Bestimmungsgrenzen zwischen 0,2-2,5 pg/kg TS und fur wassrige
Proben zwischen 0,4-5 ng/L. Detaillierte Ergebnisse werden auf dem Poster dargestellt
und diskutiert.

[1] Koci et al., Journal of Environmental Analytical Chemistry 87(2), 111-123, 2007



