DK 628.1/.3: 620.1: 543.36 : 547.1112 DEUTSCHE NORM September 1984

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung
Summarische Wirkungs- und StoffkenngréBen DIN
(Gruppe H) o Ar
— Bestimmung der extrahierbaren organisch gebundenen Halogene 38 409
(EOX) (H8) Teil 8

German standard methods for the examination of water, waste water and sludge;
general measures of effects and substances (group H); determination of extrac-
tible halogens in organic bonding (EOX) (H 8)

Méthodes normalisées allemandes pour I'analyse des eaux, des eaux résidu-
aires et des boues; détermination générale des effets et dosage des substances
(groupe H); dosage des organchalogénes extractibles (EOX) (H 8)

Diese Norm wurde gemeinsam mit der Fachgruppe Wasserchemie in der
Gesellschaft Deutscher Chemiker aufgestellt (siehe Erlauterungen). Es ist
erforderlich, bei den Untersuchungen Fachleute oder Facheinrichtungen einzu-
schalten.

1 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist auf alle Wasser anwendbar, deren Gehalt an extrahierbaren
organisch gebundenen Halogenverbindungen (EOX), berechnet als Chlorid,
> 20 ug/list. Dies bezieht sich auf den Teil der organischen Halogenverbindun-
gen, der unter denim folgenden angegebenen Bedingungen durch Pentan oder
durch Hexan oder Heptan erfaBt wird. Die Erfassung von polaren Stoffen ist
unvollstandig.

2 Begriffe

Unter extrahierbaren organisch gebundenen Halogenen versteht man die
Gesamtheit der Halogene (Chlor, Brom, lod), die in organischen Verbindungen
enthalten sind und unter den Bedingungen dieses Verfahrens erfa3t werden
konnen. Sie werden als EOX bezeichnet; ihre Konzentration wird in ug/l Chlorid
angegeben.

3 Grundlage des Verfahrens

Die organisch gebundenen Halogene werden in zwei Schritten mit Pentan,
Hexan oder Heptan aus dem Wasser extrahiert ). Der Extrakt wird in einer Was-
serstoff-Sauerstoff-Flamme verbrannt. Die im Kondensat anfallenden Minerali-
sierungsprodukte werden auf der Basis einer argentometrischen Reaktion oder
durch ein gleichwertiges Verfahren bestimmt.

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

1) Beim zweiten Extraktionsschritt kann anstelle von Pentan, Hexan oder Hep-
tan auch ein anderes Losungsmittel, z. B. Diisopropylether (siehe Abschnitt 8)
verwendet werden.

Fortsetzung Seite 2 bis 10

— NormenausschuB Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fiir Normung e. V.
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Seite 2 DIN 38409 Teil 8

4 Storungen

Bei schlechter Phasentrennung zwischen der waBrigen Phase und der des
Extraktionsmittels sind zusétzliche Arbeitsschritte notwendig. Zur Verbesse-
rung der Phasentrennung kénnen beispielsweise folgende Verfahren ange-
wendet werden:

— Zentrifugieren in geschlossenen GefaBen unter Kiihlung.

— Aufarbeiten eines Teils der wéBrigen Phase mit anschlieBender, sorgfaltiger
Trocknung mit Hilfe von Natriumsulfat (die in Abschnitt 8.2 angegebene
Masse Natriumsulfat muB das gesamte Wasser binden).

— Zusatz eines halogenfreien Entschdumers.

Bei Wassern mit einem hohen Gehalt an Calcium-lonen kann Calciumsulfat aus-
fallen. Niedrig siedende Verbindungen kdnnen bei Erwdrmung der Probe (siehe
Abschnitt 8.1) ausgasen und dadurch der Erfassung entgehen. In diesem Fall ist
fiir ausreichende Kiihlung zu sorgen und auf eine pH-Einstellung zu verzichten
(siehe Abschnitt 8.1, Anmerkung 3).

5 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung der mit Pentan (Hexan, Heptan)
unter den Bedingungen dieser Norm extrahierbaren organisch gebundenen
Halogene (EOX), berechnet als Chiorid (H 8):

Verfahren DIN 38409 — H 8

6 Gerate

— Glasflasche zur Probenahme, Nennvolumen 1000 ml, mit Vollschliffstopfen,
z. B. Standflasche DIN 12 035 — E 1000

— MeBkolben, Nennvolumen 1000 ml, mit tief angebrachter MeBmarke, z. B.
MeBkolben DIN 12 664 — MSA 1000

— MeBkolben, Nennvolumen 50,100 und 1000 ml, z. B. MeBkolben DIN 12 664 —
MSA 50

— Vollpipetten, Nennvolumen 2; 5; 10; 20 und 25 ml, z. B. Pipette DIN 12 691 —
VPAS 2, oder

— Dispenser, Nennvolumen 50ml, mit wéahlbarem Volumen, z.B. nach
DIN 12 650 Teil 3

— Magnetrihrer, fiir Drehzahlen bis 1100 min™

— Magnetriihrstab, PTFE-ummantelt, moglichst dreikantig, Kantenlange
40 mm, Kantenh6he 13 mm

— Verbrennungsapparatur, z. B. Wickbold-Apparatur, nach DIN 51400 Teil 1
und DIN EN 41

— Halogeniddetektionsgerét, z. B. Coulometer, Elektrode, Photometer
— pH-Meter, z. B. pH-MeBzusatz nach DIN 19 265
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DIN 38409 Teil 8 Seite 3

7 Chemikalien

Als Chemikalien werden nur solche des Reinheitsgrades ,zur Analyse“ ver-

wendet.

Anmerkung 1: Die unter Abschnitt 7.5 genannten Extraktionsmittel sowie die
Gase (nach Abschnitt 7.6 und Abschnitt 7.7) sind auf ihre Reinheit zu pri-
fen, um sicherzustellen, daB der Gehalt an extrahierbaren organisch
gebundenen Halogenen vernachlassigbar klein ist im Vergleich zum nied-
rigsten zu bestimmenden EOX-Gehalt. Gleiches gilt fiir das gegebenen-
falls zuséatzlich verwendete Losungsmittel fir den zweiten Extraktions-
schritt.

7.1 Schwefelsdure, H,SO,, 0 =1,84 g/ml

7.2 Natriumhydroxid, NaOH )

7.3 Natriumhydroxid-Losung, ¢ (NaOH) =10 mol/t:

— 40 g NaOH in Wasser 16sen; die Losung mit Wasser auf 100 ml auffillen; in
einer Polyethylenflasche aufbewahren.

7.4 Natriumsulfat, Na,SOy,, 1 Stunde bei 600 °C gliihen, um organische Halo-
genverbindungen zu entfernen.

7.5 Pentan, CgH,,; alternativ Hexan, CgH,4, oder Heptan, C;H,¢ (siehe Anmer-
kung 1).

7.6 Sauerstoff, O, (sieche Anmerkung 1)
7.7 Wasserstoff, H, (siehe Anmerkung 1)
7.8 Pentachlorphenol, C¢Cl5;0H

7.9 Halogen-Stammldsung, §(Cl) =100 mg/l:

— 15,0 mg Pentachlorphenol (nach Abschnitt 7.8) in einen MeBkolben, Nenn-
volumen 100 ml, einwiegen; mit Pentan, Hexan oder Heptan (nach Abschnitt 7.5)
bis zur Marke auffiillen. Die Losung ist etwa eine Woche haltbar.

7.10 Halogen-Standardlésung, g (Cl)=10 mg/l:

— 10 ml der Halogen-Stammi6sung (nach Abschnitt 7.9) in einen MeBkolben,
Nennvolumen 100 ml, pipettieren und mit Pentan, Hexan oder Heptan (nach
Abschnitt 7.5) bis zur Marke auffiillen. Die L&sung ist etwa eine Woche halt-
bar.

- 711 Natriumchlorid, NaCl
712 Chlorid-Stammlésung, 8 (Cl) =100 mg/L:

— 0,1648 g Natriumchlorid (nach Abschnitt 7.11) in einem MeBkolben, Nenn-
volumen 1000 ml, in Wasser 10sen; mit Wasser bis zur Marke auffillen.

713 Chlorid-Standardidsung, £ (Cl) =1000 pug/l:

— 10 ml der Chlorid-Stammldsung (nach Abschnitt 7.12) in einen MeBkolben,
Nennvolumen 1000 mt, pipettieren; die Losung mit Wasser bis zur Marke auf-
flllen.
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