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Vorwort

Diese Norm wurde gemeinsam mit der Wasserchemischen Gesellschaft — eine
Fachgruppe in der Gesellschaft Deutscher Chemiker — aufgestellt (siehe
Anhang C).

Es ist erforderlich, bei den Untersuchungen nach dieser Norm Fachleute oder
Facheinrichtungen einzuschalten und bestehende Sicherheitsvorschriften zu
beachten.

Bei Anwendung der Norm ist im Einzelfall je nach Aufgabenstellung zu prufen,
ob und inwieweit die Festlegung von zusétzlichen Randbedingungen erforder-
lich ist.

Zu DIN 38405 ,Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und
Schlammuntersuchung — Anionen (Gruppe D)“ gehoren weitere Teile. Eine
Ubersicht der Gruppen A bis T der ,Deutschen Einheitsverfahren® enthalt
Anhang C.

Die Anhange A bis C sind informativ.

Einleitung

Arsen kann in den Wertigkeitsstufen —3, 0, +3 und +5 vorliegen. In Wasser
kommt Arsen in organischen und anorganischen Verbindungen vor.

WARNUNG — Anwender dieser Norm sollten mit der iiblichen Laborpraxis
vertraut sein. Diese Norm gibt nicht vor, alle unter Umstanden mit der
Anwendung des Verfahrens verbundenen Sicherheitsaspekte anzuspre-
chen. Es liegt in der Verantwortung des Anwenders, angemessene Sicher-
heits- und SchutzmaBnahmen zu treffen und sicherzustellen, dass diese
mit nationalen Festlegungen libereinstimmen.

1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung von Arsen in Wasser im Kon-
zentrationsbereich von 2 pug/l bis 100 pug/l bei einem Dosiervolumen von 20 ul
fest. Die Bestimmungsgrenze liegt oft niedriger und muss aus Kalibrierexperi-
menten laborspezifisch ermittelt werden. Durch Verdlinnen oder durch Wahl
kleinerer Probenvolumina kdnnen auch héhere Konzentrationen bestimmt wer-
den. In Schlammen und Sedimenten kann das Arsen nach entsprechenden Auf-
schlussverfahren bestimmt werden (siehe DIN EN 13346).

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthalt durch datierte oder undatierte Verweisungen Festlegungen
aus anderen Publikationen. Diese normativen Verweisungen sind an den jeweili-
gen Stellen im Text zitiert, und die Publikationen sind nachstehend aufgefuhrt.
Bei datierten Verweisungen gehoren spatere Anderungen oder Uberarbeitun-
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gen dieser Publikationen nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderung oder
Uberarbeitung eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe der in Bezug genommenen Publikation (einschlieBlich Anderungen).

DIN 12691, Laborgeréte aus Glas — Vollpipetten mit einer Marke, schnellablau-
fend, Wartezeit 15 Sekunden, Klasse AS

DIN 38402-11, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und
Schlammuntersuchung — Allgemeine Angaben (Gruppe A) — Teil 11: Probe-
nahme von Abwasser (A 11)

DIN 38402-12, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und
Schlammuntersuchung — Allgemeine Angaben (Gruppe A) — Probenahme aus
stehenden Gewaéssern (A 12)

DIN 38402-13, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und
Schlammuntersuchung — Allgemeine Angaben (Gruppe A) — Probenahme aus
Grundwasserleitern (A 13)

DIN 38402-14, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und
Schlammuntersuchung — Allgemeine Angaben (Gruppe A) — Probenahme von
Rohwasser und Trinkwasser (A 14)

DIN 38402-15, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und
Schlammuntersuchung — Allgemeine Angaben (Gruppe A) — Probenahme aus
FlieBgewéssern (A 15)

DIN 38402-51, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser und
Schlammuntersuchung — Allgemeine Angaben (Gruppe A) — Kalibrierung von
Analysenverfahren, Auswertung von Analysenergebnissen und lineare Kalibrier-
funktionen fir die Bestimmung von VerfahrenskenngréBen (A 51)

DIN 51401-1, Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) — Teil 1: Begriffe

DIN 51401-1 Beiblatt 1, Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) — Teil 1: Begriffe,
Erlduterungen

DIN EN 13346, Charakterisierung von Schlammen — Bestimmung von Spuren-
elementen und Phosphor — Extraktionsverfahren mit Kénigswasser; Deutsche
Fassung EN 13346:2000

DIN EN ISO 1042, Laborgeréte aus Glas — Messkolben (ISO 1042:1998); Deut-
sche Fassung EN ISO 1042:1999

DIN EN ISO 5667-3, Wasserbeschaffenheit — Probenahme — Teil 3: Anleitung
zur Konservierung und Handhabung von Proben (ISO 5667-3:2003); Deutsche
Fassung EN ISO 5667-3:2003

DIN EN ISO 5667-13, Wasserbeschaffenheit — Probenahme — Teil 13: Anlei-
tung zur Probenahme von Schldmmen aus Abwasserbehandlungs- und Was-
seraufbereitungsanlagen (ISO 5667-13:1997); Deutsche Fassung EN ISO 5667-
13:1997

DIN ISO 3696, Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderungen und Priifungen;
Identisch mit ISO 3696:1987

DIN ISO 8466-2, Wasserbeschaffenheit — Kalibrierung und Auswertung analyti-
scher Verfahren und Beurteilung von Verfahrenskenndaten — Teil 2: Kalibrier-
strategie fiir nichtlineare Kalibrierfunktionen zweiten Grades (ISO 8466-2:2001)
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3 Begriffe

Fur die Anwendung dieser Norm gelten die in DIN 51401-1, DIN 51401-1 Bei-
blatt 1 angegebenen Begriffe.

4 Grundlage des Verfahrens

Die Messlésung und ein Modifier (7.7) werden in ein elektrisch aufheizbares
Graphitrohr eines im Atomabsorptionsspektrometer eingebauten Graphitrohr-
ofens injiziert, thermisch vorbehandelt und atomisiert.

Die zeitintegrierte Extinktion (Peakflache) wird bei einer Wellenldnge von
193,7 nm und einer Spaltbreite <1 nm gemessen.

5 Stdérungen

Stérungen durch unspezifische Absorption lassen sich durch Einsatz eines
Untergrundkompensators unter Ausnutzung des Zeeman-Effekts oder unter
Verwendung eines Kontinuumstrahlers weitgehend vermeiden.

Folgende lonen storen je nach Art der Untergrundkorrektur die Bestimmung

nicht, sofern die in der Tabelle 1 dargestellten Massenkonzentrationen nicht
uberschritten werden:

Tabelle 1 — Maximale Massenkonzentrationen einzelner lonen, die unter
Messbedingungen keine signifikanten Stérungen hervorrufen

Zeeman- Kontinuumstrahler-

Storion Untergrundkorrektur Untergrundkorrektur
mg/l mg/l
Calcium 1000 1000
Chlorid 1000 1000
Kalium 1 000 1000
Kupfer 1000 1000
Magnesium 1000 1000
Natrium 1000 1000
Sulfat 1000 1000
Zink 1000 1000
Chrom 500 100
Cobalt 500 100
Eisen 500 100
Nickel 500 100
Phosphat 500 100

Aluminium 50 10
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Kombinationen der genannten lonen kdnnen bereits bei niedrigeren Massen-
konzentrationen zu Stérungen fuhren.

Bei Proben, deren Matrixeinfluss nicht genau bekannt ist, muss das Standardad-
ditionsverfahren nach 11.3 angewendet werden.

ANMERKUNG Spektrale Stérungen, z. B. durch Chrom, Cobalt, Eisen, Nickel, Phosphat und
Aluminium, lassen sich auch durch das Additionsverfahren nicht beseitigen, wenn zur Unter-
grundkorrektur ein Kontinuumstrahler eingesetzt wird. Die Stérung durch Aluminium lasst sich
durch eine Messung bei einer anderen Wellenlange und mit einem anderen Modifier umgehen
(siehe Anhang B).

6 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung von Arsen mittels Graphitrohr-
Atomabsorptionsspektrometrie (D 35):

Verfahren DIN 38405 — D 35

7 Reagenzien

7.1 Allgemeines

Fir die Probenvorbereitung sowie den Ansatz von Lésungen nur Reagenzien
mit dem Reinheitsgrad ,zur Analyse“ und nur Wasser der Qualitat 1 nach
ISO 3696 verwenden.

Der Arsen-Gehalt des Wassers und der Reagenzien muss im Vergleich zur
geringsten zu bestimmenden Konzentration vernachlassigbar klein sein.

7.2 Salzsaure, o(HCl) = 1,16 g/ml

7.3 Salpetersaure, o(HNO3) = 1,40 g/ml

7.4 Salpetersaure, c(HNO3) = 0,2 mol/l

7.5 Wasserstoffperoxid (Dihydrogendioxid), zv(H,0,) = 30 %
7.6 Natriumhydroxid, NaOH

7.7 Modifier
7.7.1 Palladiumnitrat-Lésung

— 300 mg Palladium, Pd, Metallpulver, in 1 ml Salpetersaure (7.3) und 10 ul
Salzsaure (7.2) unter vorsichtigem Erwarmen I6sen und mit Wasser (7.1) auf
100 ml auffillen.

7.7.2 Magnesiumnitrat-Lésung

— 200 mg wasserfreies Magnesiumnitrat, Mg(NQO3),, in Wasser 16sen und mit
Wasser (7.1) auf 100 ml auffllen.
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7.7.3 Gebrauchsfertiger Modifier

— Den gebrauchsfertigen Modifier durch Mischen gleicher Volumina der Palla-
diumnitrat-Lésung (7.7.1) und Magnesiumnitrat-Lésung (7.7.2) herstellen.

10 ul dieser Losung enthalten 15 pg Palladium und 10 ug Magnesiumnitrat.

Dieser Modifier darf auch unter Verwendung handelsublicher Konzentrate her-
gestellt werden.

ANMERKUNG Je nach Art des Graphitrohrofens kénnen erheblich geringere Massen an Modi-
fierreagenzien verwendet werden.

7.8 Arsen-Stammloésung I, o(As) = 1 000 mg/l

— Den zu verdiinnenden Inhalt einer Ampulle eines handelstblichen Arsen-
Standards [Endkonzentration: (1,000 £ 0,002) g/l Arsen] quantitativ in einen
1 000-ml-Messkolben Uberflihren, mit 5 ml Salzsaure (7.2) versetzen und mit
Wasser (7.1) bis zur Marke aufflllen. Die L6sung anschlieBend in einer Poly-
ethen- oder Borosilicatflasche aufbewahren.

Sie ist mindestens ein Jahr haltbar.

Handelslbliche gebrauchsfertige Arsen-Standards [(1,000 = 0,002) g/l Arsen]
durfen ebenfalls verwendet werden. Die Angaben des Herstellers zur Haltbar-
keit der Losungen sind in beiden Fallen zu beachten.

Die Arsen-Stammldsung darf auch unter Verwendung von Arsenoxid hergestellt

werden.

— 1,534 g Diarsenpentoxid (As,O5) oder 1,320 g Diarsentrioxid (As,Os3) in einen
1 000-ml-Messkolben geben und unter Zusatz von 2 g Natriumhydroxid (7.6)
in Wasser l6sen und mit Wasser (7.1) bis zur Marke auffillen. Die Lésung in
einer Polyethen- oder Borosilicatflasche aufbewahren.

Sie ist mindestens ein Jahr haltbar.

79 Arsen-Stammlosung II, o(As) = 100 mg/l
— 10 ml Arsen-Stammldsung I (7.8) in einen 100-ml-Messkolben pipettieren.
— 1 ml Salzsaure (7.2) zufligen und mit Wasser (7.1) bis zur Marke auffillen.

Die Verwendung kleinerer Volumina ist ebenfalls zuldssig. Die Losung ist einige
Wochen haltbar.

710 Arsen-Standardiésung I, o(As) = 1 000 ug/l
— 1 ml Arsen-Stammlésung II (7.9) in einen 100-ml-Messkolben pipettieren.
— 1 ml Salzsaure (7.2) zufligen und mit Wasser (7.1) bis zur Marke auffillen.

Die Verwendung kleinerer Volumina ist ebenfalls zulassig. Die Lésung ist flr
einige Wochen haltbar.
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