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Vorwort

Dieses Dokument wurde vom Arbeitskreis NA 119-01-03-01-19 AK ,Voltammetrische Verfahren fir Uran* des
NA 119-01-03 AA ,Wasseruntersuchung“ im Normenausschuss Wasserwesen (NAW) erarbeitet.

Es wird auf die Mdglichkeit hingewiesen, dass einige Texte dieses Dokuments Patentrechte beriihren konnen.
Das DIN [und/oder die DKE] sind nicht daflr verantwortlich, einige oder alle diesbezliglichen Patentrechte zu
identifizieren.

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 einzu-
schalten und bestehende Sicherheitsvorschriften zu beachten.

Bei Anwendung der Norm ist im Einzelfall je nach Aufgabenstellung zu prifen, ob und inwieweit die
Festlegung zusatzlicher Randbedingungen erforderlich ist.

Zu DIN 38406 Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung — Kationen
(Gruppe E) gehoren weitere Teile. Eine Ubersicht der Gruppen A bis T der ,Deutschen Einheitsverfahren®
enthalt Anhang C.

WARNUNG — Anwender dieser Norm sollten mit der liblichen Laborpraxis vertraut sein. Diese Norm
gibt nicht vor, alle unter Umstanden mit der Anwendung des Verfahrens verbundenen Sicherheits-
aspekte anzusprechen. Es liegt in der Verantwortung des Anwenders, angemessene Sicherheits- und
SchutzmaBnahmen zu treffen und sicherzustellen, dass diese mit nationalen Festlegungen iiber-
einstimmen.

Auf die Toxizitdt von Quecksilber und Uran und die Notwendigkeit der sachgemaRen Entsorgung der
Restlosungen wird ausdriicklich hingewiesen.
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1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung von geldstem Uran als Uran(VI) in Grundwasser, Rohwasser,
Trinkwasser, naturlichem Mineralwasser, Tafelwasser, Quellwasser sowie organisch schwach belastetem
Oberflachenwasser mit Hilfe der adsorptiven Stripping-Voltammetrie fest.

Zur Bestimmung der geldsten Uran-lonen werden diese vor der Aufnahme der Strom-Spannungskurve als
Chloranilsdure-Komplex adsorptiv angereichert. Die untere Anwendungsgrenze des Verfahrens nach
adsorptiver Anreicherung liegt unter 0,1 ug/l Uran(VI) und hangt von den gewahlten Messbedingungen (z. B.
Anreicherungszeit), der Matrix und den zu erwartenden Stérungen ab. Die obere Anwendungsgrenze liegt bei
etwa 50 ug/l. Hoher konzentrierte Proben werden entsprechend verdinnt.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Dokumente sind fir die Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlieBlich aller Anderungen).

DIN 32633, Chemische Analytik — Verfahren der Standardaddition — Verfahren, Auswertung

DIN 38402-12, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung —
Allgemeine Angaben (Gruppe A) — Probenahme aus stehenden Gewéssern (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 38402-18, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung —
Allgemeine Angaben (Gruppe A) — Probenahme von Wasser aus Mineral- und Heilquellen (A 18)

DIN 38402-51, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser und Schlammuntersuchung — Allgemeine
Angaben (Gruppe A) — Kalibrierung von Analysenverfahren, Auswertung von Analysenergebnissen und
lineare Kalibrierfunktionen fiir die Bestimmung von Verfahrenskenngréf3en (A 51)

DIN 38404-5, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung —
Physikalische und physikalisch-chemische Kenngrél3en (Gruppe C) — Teil 5: Bestimmung des pH-Wertes

DIN EN ISO 5667-3, Wasserbeschaffenheit — Probenahme — Teil 3: Anleitung zur Konservierung und Hand-
habung von Wasserproben

DIN EN ISO 15587-2, Wasserbeschaffenheit — Aufschluss fiir die Bestimmung ausgewdéhlter Elemente in
Wasser — Teil 2: Salpetersdure-Aufschluss

DIN ISO 3696, Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderungen und Priifungen

Documents

Document Sharing Hub

Full document details: DIN 38406-17:2009-10


http://www.avadocuments.com/doc/din-38406-17-2009-10
http://www.avadocuments.com/doc/din-38406-17-2009-10

DIN 38406-17:2009-10

3 Begriffe
Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

31
Polarographie
Aufnahme von Strom-Spannungskurven an Arbeitselektroden, deren Oberflachen sich periodisch erneuern

[DIN 38406-16:1990-03, 2.1]

3.2
Voltammetrie
Aufnahme von Strom-Spannungskurven an Arbeitselektroden mit konstanter Oberflache

[DIN 38406-16:1990-03, 2.2]

3.3

adsorptive Stripping-Voltammetrie

Aufnahme von Strom-Spannungskurven an Arbeitselektroden nach vorangegangener adsorptiver Anreiche-
rung bei einem konstant anliegenden Potential

ANMERKUNG  Wird die Strom-Spannungskurve in Richtung negativer Potentiale aufgenommen, so wird das Verfahren
als adsorptive kathodische Stripping-Voltammetrie bezeichnet.

3.4
Arbeitselektrode
stromdurchflossene Elektrode, an der der analytisch interessierende Prozess ablauft

ANMERKUNG Als Arbeitselektrode wird eine hangende Quecksilbertropf-Elektrode (en: hanging mercury drop
electrode, HMDE) verwendet.

3.5
Gegenelektrode
zweite stromdurchflossene Elektrode (Gegenelektrode der Arbeitselektrode)

[DIN 38406-16:1990-03, 2.6]

3.6
Bezugselektrode
Elektrode mit konstantem und definiertem Potential

ANMERKUNG Alle Spannungsangaben in der Polarographie und Voltammetrie beziehen sich auf die Potential der
Arbeitselektrode, gemessen gegen das Potential der Bezugselektrode.

3.7

differentielle Pulsmesstechnik

DP

Messtechnik, bei der einer Gleichspannung, die sich als Funktion der Zeit stetig andert, Rechteckimpulse
Uberlagert werden

ANMERKUNG 1 Das Messsignal wird aus der Differenz der Strommessung am Ende und vor Beginn jedes
Rechteckimpulses erhalten; es wird in Abhangigkeit von der Gleichspannung aufgezeichnet (Strom-Spannungskurve).

ANMERKUNG 2 Dieses Verfahren ist fur alle Arten der Polarographie, z. B. Differenz-Puls-Polarographie (DPP) und
Voltammetrie, z. B. Differenz-Puls-Voltammetrie (DPV) anwendbar.
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4 Stoérungen

Hohe Chlorid-Konzentrationen (> 500 mg/l) stdéren die Bestimmung durch Hg,Cl,-Bildung. Dies flhrt von
schlecht auswertbaren Messsignalen bis zu einem Abfall des Quecksilbertropfens.

Erhdhte TOC-Massenkonzentrationen (> 10 mg/l) (TOC, en: total organic carbon = gesamter organischer
Kohlenstoff) konnen die Bestimmung stéren. In solchen Fallen wird ein UV-Aufschluss (z. B. nach
DIN 38406-16:1990-03) oder alternativ ein Mikrowellendruckaufschluss (z. B. nach DIN EN ISO 15587-2)
durchgefiihrt.

Das Peakpotential des Uran-Chloranilsdure-Komplexes ist pH-abhangig und variiert von — 20 mV bei pH = 1,8
bis — 120 mV bei pH = 2,8 (gegen Ag/AgClI/3 mol/l KCI).

Da der kathodische Spitzenstrom des Urans und die Anreicherung des Chloranilsaure-Komplexes von der
Matrix abhangt, wird zur quantitativen Bestimmung das Verfahren der Standardaddition eingesetzt.

Die Nachweis-, Erfassungs- und Bestimmungsgrenze des Verfahrens hangen von der gewahlten
Anreicherungszeit ab. Dementsprechend wird bei sehr kleinen Uran-Konzentrationen die Anreicherungszeit
auf bis zu 5 min verlangert.

Kupfer-Konzentrationen unter 1 mg/l stéren die Uran-Bestimmung bei Anwendung des Standardadditions-
verfahrens nicht. Jedoch wird die Hohe des kathodischen Spitzenstromes des Uran-ChloranilsaureKomplexes
und somit die Empfindlichkeit in Gegenwart von Kupfer-lonen reduziert. Bei Kupfer-Konzentrationen von mehr
als 1 mg/l muss die Anwendbarkeit des Verfahrens geprift werden.

Molybdan, Vanadium, Antimon und Zinn bilden ebenfalls Chloranilsdure-Komplexe, die jedoch die
Bestimmung nicht stéren. Falls diese Elemente in groRerer Konzentration vorliegen, wird der Zusatz an
Chloranilsaure-Lésung erhoht.

5 Grundlage des Verfahrens

Uran wird bei pH-Werten um 2 als Chloranilsdure-Komplex bei + 150 mV an der hangenden Quecksilber-
tropf-Elektrode angereichert. Bei einem nachfolgenden Potentialsweep bis — 200 mV [mittels DPCSV (en:
Differential Pulse Cathodic Stripping Voltammetry) = kathodische differentielle Puls-Inversvoltammetrie] wird
ein kathodischer Spitzenstrom des Urans bei — 90 mV (gegen Ag/AgCI/3 mol/l KCI, Variation: + 50 mV,
abhangig vom tatsachlichen pH-Wert der Probe) registriert. Die Hohe des kathodischen Spitzenstromes ist
der Uran-Konzentration proportional.

Die Bestimmung von Uran(VI) ist im angewendeten Grundelektrolyten spezifisch und selektiv, da durch das
positive Anreicherungspotential (+ 150 mV) andere Metall-Chloranilsdure-Komplexe nicht adsorbiert werden.

Auch organische Matrixbestandteile nattrlicher Wasser werden bei diesem Potential kaum an der hangenden
Quecksilbertropf-Elektrode adsorbiert.

6 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung von Uran — Verfahren mittels adsorptiver Stripping-Voltam-
metrie in Grund-, Roh- und Trinkwassern (E 17)

Verfahren DIN 38406 — E 17

Documents

Document Sharing Hub

Full document details: DIN 38406-17:2009-10


http://www.avadocuments.com/doc/din-38406-17-2009-10
http://www.avadocuments.com/doc/din-38406-17-2009-10

