DK 628.1/.3 : 620 : 543.383 DEUTSCHE NORM Mai 1981

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung —
Summarische Wirkungs- und StoffkenngroBen | N
38 409
- Bestimmung von schwerfliichtigen, lipophilen Stoffen
(Siedepunkte > 250°C) (H 17) Teil 17

German standard methods for the examination of water, waste water and
sludge; general measures of effects and substances (group H); determination
of non volatile and lipophilic substances (boiling points > 250 °C) (H 17).

Diese Norm wurde gemeinsam mit der Fachgruppe Wasserchemie in der
Gesellschaft Deutscher Chemiker aufgestellt (siehe Erlauterungen).

Es ist erforderlich, bei den Untersuchungen nach dieser Norm Fachleute
oder Facheinrichtungen einzuschalten.

1 Allgemeine Angaben

Lipophile Stoffe sind in Wassern vorwiegend emulgiert, suspendiert, kolloidal
oder auch geldst enthalten. Das gilt fiir tierische und pflanzliche Ole und
Fette ebenso wie fur Mineraldle und -fette. Die Emulsionsbildung wird durch
bestimmte Inhaltsstoffe des Wassers bzw. Abwassers, besonders durch grenz-
flachenaktive Stoffe (Tenside) gefordert. Ole und Fette scheiden sich nur
unvollkommen an der Oberfliche der Probe ab. Daher ist zu ihrer quanti-
tativen Erfassung eine besondere Behandlung notwendig. Um spezielle Fragen
(z. B. der Wirkung von MaBnahmen zur Emulisionsbrechung) beantworten zu
konnen, ist mitunter eine getrennte Bestimmung des emulgierten Anteils
angezeigt.

Das nachfolgend beschriebene Untersuchungsverfahren ist darauf ausgerich-
tet, lipophile Stoffe insgesamt zu erfassen, gegebenenfalls anzureichern,
bestimmte Stoffgruppen abzutrennen, zu identifizieren und soweit wie moglich
quantitativ zu bestimmen. Es sei aber bemerkt, daB nicht ausschlieBlich Ole
und Fette erfaBt werden, sondern alle Stoffe, die mit dem Extraktionsmittel
extrahierbar sind.

Diese Norm tritt an die Stelle des Verfahrens 1 der Bestimmung von Olen
und Fetten, H 17/18 der DEV, 6. Lieferung 1971.%)

2 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist anwendbar zur Bestimmung von schwerfliichtigen, lipophilen
Stoffen in Konzentrationen > 5 mg/l. Niedrig siedende Kohlenwasserstoffe
(Benzine) werden praktisch nicht erfaBt.

Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e. V., Berlin, gestattet.

*) Siehe auch DIN 38 409 Teil 18

Fortsetzung Seite 2 bis 6

NormenausschuBB Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V.
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Seite 2 DIN 38 409 Teil 17

3 Grundlage des Verfahrens

Durch Extraktion der Wasserprobe mittels 1,1,2-Trichlortrifluorethan (C,CL;F;)
werden alle mit diesem Ldsungsmittel extrahierbaren Stoffe abgetrennt und
nach Abdampfen des Ldsungsmittels gravimetrisch bestimmt; es kdnnen
auBer Olen und Fetten auch andere organische Verbindungen im Extrakt
enthalten sein, z. B. Wachse, bestimmte Emulgatoren; auch elementarer
Schwefel wird miterfaBt. Mit diesem Verfahren werden lipophile Stoffe
erfaBt, deren Siedebeginn oberhalb etwa 200 °C liegt; ist der Siedebeginn
oberhalb 250 °C, kann mit voller Ausbeute gerechnet werden.

4 Storungen

Die Extraktion kann bei Gegenwart bestimmter Stoffklassen zu mehrdeutigen,
beziehungsweise unvolistandigen Ergebnissen fuhren. Dariber hinaus kann die
Phasentrennung gestort werden.

Folgendes ist zu beachten:

a) Die Probe ist vor der Extraktion mit Schwefelsaure anzusauern (pH-Wert < 2).
Die Fettsduren aus fettsauren Salzen (Seifen) konnen auch durch eine
zweite Extraktion getrennt bestimmt werden, indem die Probe erst nach
der ersten Extraktion angesauert wird. Aus Differenzmessungen ist auf
diese Weise eine Bestimmung der Fettsauren moglich.

b) Eine bei Anwesenheit von Emulgatoren und Detergentien unvollstandige
Extraktion kann durch Zugabe von Magnesiumsulfat verhindert werden.

c) Wenn die Phasentrennung durch Bildung stabiler Emulsionen von Wasser
in 1,1,2-Trichlortrifluorethan gestort wird, kann diese Stérung durch Zentri-
fugieren aufgehoben werden.

Da sich an der Wand des ProbenahmegefiBes oft Ol- bzw. Fettfilme ab-
scheiden, sollte eine Probe genommen werden, deren gesamtes Volumen
(etwa 500 ml) zur Extraktion verwendet wird. Die Glasflasche wird vor der
Entnahme der Probe sorgfaltig gereinigt, mit 1,1,2-Trichlortrifluorethan aus-
gewaschen und getrocknet. Besonders ist darauf zu achten, daB8 die Schliffe
frei von Fettspuren sind. Die Flasche soll nicht vollstandig gefilit werden,
da sich leicht Ol bzw. Fett unter dem Stopfen abscheidet. Die erste
Extraktion sollte grundsétzlich in der Probenahmeflasche durchgefiihrt werden.

5 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur gravimetrischen Bestimmung von schwer-
fliichtigen, lipophilen Stoffen nach Extraktion mit 1,1,2-Trichlortrifiuorethan
(H 17):

Verfahren DIN 38 409 - H 17

6 Gerate

- Probenahmeflasche, Nennvolumen 1000 ml, aus Glas mit fettfreiem
Stopfen, oder mit SchraubverschluB und zwischengelegter Metallfolie,
zweckmaBig mit einer Ringmarke bei 500 ml versehen, z. B. Standflasche
DIN 12036 - E 1000 - G
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