DK 628.1/.3:620.1:543.3:661.18 DEUTSCHE NORM Juli 1989

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung DlN
Summarische Wirkungs- und StoffkenngréBen (Gruppe H) 3 o)
Bestimmung der disulfinblau-aktiven Substanzen (H 20) Teil 20

German standard methods for the examination of water, waste water and sludge;
general measures of effects and substances (group H); determination of the
disulfine blue active substances (H 20)

Méthodes normalisées allemandes pour I'analyse des eaux, des eaux résiduaires et
des boues; Mesurages sommaires des effets et dosage des substances (groupe H);
dosage des substances réactifs vis a vis le bleu de disulfine (H 20)

Dieée Norm wurde gemeinsam mit der Fachgruppe Wasserchemie in der Gesell-
schaft Deutscher Chemiker aufgestellt (siehe Erlauterungen).

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

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

1 Alilgemeine Angaben

Natiirliche und synthetische kationische, grenzflichenaktive Stoffe kGnnen als
disulfinblau-aktive Substanzen bestimmt werden. Bei dem Verfahren handelt es
sich um einen Summenparameter.

Synthetische kationische Tenside gelangen vorwiegend in Form von Wéasche-
weichspilmitteln in das Abwasser.

2 Anwendungsbereich

Das Verfahren erlaubt die Bestimmung geldster kationischer Tenside vom Typ
quartdare Ammoniumverbindungen, Imidazoline, Amine in Abwasser, Oberfldchen-
wasser und in Trinkwasser in geringen Konzentrationen (0,01 bis 1 mg/t). Durch
entsprechende Wahl des Ausgangsvolumens laBt sich der Bereich zu hoheren
und niedrigeren Gehalten erweitern.

3 Grundlage des Verfahrens

Die in der Wasserprobe enthaltenen kationischen Tenside werden nach Zusatz von
Natriumchlorid und einem UberschuB von Alkylbenzolsulfonat durch Ausblasen
und Auffangen in Essigsdureethylester isoliert und angereichert. Die Anionen
werden Uber einen Anionenaustauscher abgetrennt, und das lonenaustauschfluat
wird eingedampft. Der Eindampfriickstand wird in Chloroform aufgenommen und
mit saurer Disulfinblau-Lésung geschiittelt. Dabei wird das lonenpaar aus dem
kationischen Tensid und dem anionischen Farbstoff Disulfinblau in die organische
Phase extrahiert. Die Extinktion wird bei 628 nm gemessen. Die Bezugskurve wird
mit Distearyldimethylammoniumchlorid (DSDMAC) erstelit.

Jede Art der Vervielféaltigung, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V., Berlin, gestattet.

Fortsetzung Seite 2 bis 11
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4 Stérungen

Enthélt die Wasserprobe merkliche Anteile an ungeldsten Bestandteilen, so kénnen
Minderbefunde durch Sorption oder Inklusion auftreten. In diesen Fallen wird nach
Phasentrennung durch Absetzen oder Zentrifugieren der Anteil an gelosten
disulfinblau-aktiven Substanzen im Wasser bestimmt. Im Wasser enthaltene
anionische Tenside und andere Anionen stéren die Bestimmung nicht, da sie wie in
Abschnitt 8.3 beschrieben, abgetrennt werden.

Kationische Polymere, die als Flockungshilfsmittel eingesetzt werden, stéren nach
dem bisherigen Kenntnisstand die Bestimmung nicht.

5 Bezeichnung
Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung von disulfinblau-aktiven Substanzen

(H 20):
Verfahren DIN 38 409-H 20

6 Gerite

Die Glasgerdte werden sorgfiltig mit Wasser, anschlieBend mit alkoholischer
Salzsdure (w(HCl) = 10%) gereinigt und dann mit Wasser (nach Abschnitt 7)
gespiilt.

Es sollten nur neue, unzerkratzte Glasgerite verwendet werden, da kationische
Tenside an negativ geladenen Oberflichen wie Glas (oder Papier) haften.

- Tensid-Ausblasegerit 1), geeignet fiir 1 1 oder 4 | Wasserprobe (siehe Bild 1)

Abmessungen fir 1 | Wasserprobe:
Durchmesser 60 mm, gesamte Hoéhe 505 mm,
Hohe bis zum oberen Ablaufthahn 365 mm

Abmessungen fiir 4 | Wasserprobe:
Durchmesser 95 mm, gesamte Hohe 750 mm,
Hohe bis zum oberen Ablaufhahn 600 mm

Die Durchmesser von Glasfilterplatte (Fritte) und Zylinder sollten gleich groB
sein.

-~ MeBzylinder, Nennvolumen 10, 100 und 1000 ml,
z. B. MeBzylinder DIN 12 680- ME 10

- Vorrichtung zum Einengen, z. B. Wasserbad

- MeBkolben, Nennvolumen 10, 25, 100 und 1000 ml,
z.B. MeBkolben DIN 12 664 - MS A 10

— Scheidetrichter, Nennvolumen 500 ml, z. B. Scheidetrichter DIN 12 451 - L 500
- Becherglaser, Nennvolumen 50, 100 und 250 ml, z. B. Becher DIN 12 331 -H 50
- Vollpipetten, Nennvolumen 1, 2, 5,10 und 25 ml, z. B. Pipette DIN 12 691 - VPAS 1
- pH-MeBgerét

1) Uber Bezugsquellen gibt Auskunft: NormenausschuB Wasserwesen (NAW) im
DIN, Postfach 11 07, 1000 Berlin 30
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Bild 1. Tensid-Ausblasegerat fir 4 | Wasserprobe
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Seite 4 DIN 38 409 Teil 20

- Einwegspritzen, Nennvolumen 10 ml

- Magnetriihrwerk mit Magnetriihrer, vorzugsweise mit seitlich angesetzten
Scheiben 1)

- Austauschersiulen, innerer Durchmesser 10 mm, Lange 250 mm
- Erlenmeyerkolben, Nennvolumen 100 ml, z. B. Kolben DIN 12 380 - EE 100
- Photometer, geeignet fiir Messungen bei 628 nm

- verschlieBbare Glaskiivetten, Schichtdicke 1 bis 5 cm,
z.B. Kiivetten nach DIN 58 963 Teil 2

— Gasversorgung mit Stickstoff oder Luft

7 Chemikalien

Als Chemikalien werden, soweit moglich, solche des Reinheitsgrades ,zur Analyse”,
als Wasser wird deionisiertes oder Wasser gleichen Reinheitsgrades verwendet.
Beim Umgang mit Chloroform sind die Sicherheitsvorschriften zu beachten
(Abzug!).

7.1 Salzsaure, o(HCl) = 1,12 g/ml

7.2 Methanolische Salzsdure
- 11 ml Salzséure (nach Abschnitt 7.1) mit Methanol, CH3OH, auf 100 ml auffillen.

7.3 Schwefelsaure, c(H,SO4) = 0,05 mol/l

7.4 Natriumhydroxid-Losung, ¢(NaOH) = 1 mol/l
7.5 Essigsdureethylester, C4HgOs, frisch destilliert
7.6 Natriumchlorid, NaCl

7.7 Methanol, CH3OH, frisch destilliert

7.8 Butanol/Chloroform-Lésung

- 95 ml Chloroform, CHCl3, iiber Al,O3 gereinigt, mit 5 ml n-Butanol, C4HgOH,
frisch destilliert, versetzen.

7.9 n-Dodecylbenzolsulfonsdure-Natriumsalz, C1gHogO3SNa
7.10 Chloroform, CHClj, liber Al,O3 (aktiv) gereinigt

7.11 Disulfinblau-Stammidsung

- 60 mg Disulfinblau VN 150, di-Natrium-4’, 4’-diaminodiethyltriphenylmethan-2,4-
disulfonat (C.l. 42045), Co7H31N2S>0gNa, fiir Tensiduntersuchungen, in einem
MeBkolben, Nennvolumen 100 ml, in 10 ml Ethanol I16sen und mit Wasser bis zur
Marke auffiillen.

Die Losung ist etwa 1 Monat haltbar.

1) Siehe Seite 2
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