DK 628.1/.3:620.1:543.544.25:547.322 DEUTSCHE NORM Mai 1988
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung
Einzelkomponenten (Gruppe P)

Bestimmung von Vinylchlorid (Chlorethen)
mittels gaschromatographischer Dampfraumanalyse P2
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German standard methods for the examination of water, waste water and sludge;
single components (group P); determination of viny! chloride (chloroethene) using
headspace gas chromatography (P 2)

Méthodes normalisées allemandes pour l'analyse des eaux, des eaux résiduaires
et des boues; composants particuliers (groupe P); dosage du chlorethéne avec
chromatographie gazeuse (P 2)

Diese 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.

1 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist grundsatzlich geeignet zur Bestimmung von Vinylchlorid in
Wasser in einer Massenkonzentration von 5 bis 500 p,g/l.1)

Proben mit hoheren Massenkonzentrationen miissen entsprechend verdinnt
werden.

2 Grundlage des Verfahrens

Die Wasserprobe wird in einer mit einem Septum verschlossenen, gasdichten
Flasche auf 80 °C erwirmt, wobei sich ein Verteilungsgleichgewicht des in Wasser
gelosten Vinylchlorids zwischen Gasphase und fliissiger Phase einstellt. Von der
Gasphase wird ein Teil in einen Gaschromatographen injiziert, und das Vinylchlorid
wird mit einem Flammenionisationsdetektor (FID) oder einem anderen geeigneten
Detektor bestimmt.

3 Stoérungen

Storungen treten durch unsachgeméBe Probenahme (z. B. Wahl von Geraten, die
Vinylchlorid sorbieren oder freisetzen) oder Ausgasen von Vinyichlorid auf. Bei
unsachgemaBer Packung der in Abschnitt 5 genannten Saule kann Trifluorchlor-
ethen das Vinylchlorid-Signal liberlagern.

4 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung von Vinylchlorid mittels gaschro-
matographischer Dampfraumanalyse (P 2):

Verfahren DIN 38 413-P 2

1) Verfahrenskenndaten (Ringversuchs-Ergebnisse) siehe Tabelle 1

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

Fortsetzung Seite 2 bis 8

NormenausschuB Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V.
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5 Gerate _

- Probenahmeflasche, Nennvolumen 1 |, z. B. Standflasche DIN 12 036 — E1000G,
mit angeschriagtem Voliglasstopfen oder Standflasche mit Aluminium- oder
PTFE2)-kaschiertem SchraubverschiuB

- Gaschromatograph mit Flammenionisationsdetektor (FID) und Dampfraum-
dosiereinrichtung

- Trenns&ule3), z. B. aus Glas oder nichtrostendem Stahl, Lédnge 1,8 bis 2 m, Innen-
durchmesser 3,2 mm?)

- Dampfraumanalysenflaschen, z. B. Nennvolumen 20 m{; Septen, beschichtet mit
PTFE?)

- VerschluBzange, Offnungszange fur BordelverschluB

- Injektionsspritzen, gasdicht, Volumen je nach Anwendung, z. B. 100 ul

- Gasproberohr (Gasmaus), Nennvolumen 150 ml,
z. B. Gasproberohr DIN 12 473 -B 150

- MeBkolben, Volumen 1 Liter, mit Schraubkappe und SeptumverschluB %)

6 Chemikalien -
Als Chemikalien werden nur solche des Reinheitsgrades ,zur Analyse“ verwendet.

Der Gehalt der Reagenzien und des Wassers an Vinylchlorid sollte im Vergleich zur

geringsten zu bestimmenden Massenkonzentration vernachlédssigbar klein sein.

Eventuell mit Vinyichlorid verunreinigtes Wasser 148t man zur Reinigung

mindestens eine Stunde von Helium oder Stickstoff durchstromen; es wird in

einer gasdicht verschlossenen Flasche aufbewahrt.

6.1 Stickstoff oder Helium

Anmerkung: Stickstoff sollte nach einem Anreicherungsverfahren, z. B. Durchleiten
durch Dimethylacetamid, auf eine etwaige Verunreinigung durch Vinylchlorid
gepriift werden.

6;2 Weitere Betriebsgase fiir den Gaschromatographen, entsprechend den
Angaben des Herstellers.

6.3 Losemittel zur Herstellung von Bezugslosungen, z. B. Dimethylacetamid,
C4HgON, oder Benzylalkohol, C7HgO.

6.4 Vinylchlorid, CoH3Cl, Siedepunkt — 13,3 °C, gasformig, aus Druckbehéitern.

Anmerkung: Vinylchlorid ist der Gruppe der krebserregenden Stoffe zuzuordnen. -
Handhabungen, wie Herstellung von Bezugsldsungen, miissen entsprechend
der Arbeitsstoffverordnung vorgenommen werden.

2) PTFE = Polytetrafluorethylen

3) Siehe Erlauterungen

4) Entspricht s inch

5) Hersteller kdnnen beim NormenausschuB Wasserwesen (NAW) im DIN erfragt
werden
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DIN 38 413 Teil 2 Seite 3

6.5 Vinylchlorid-Stammlésung

- Eine Dampfraumanalysenflasche, z. B. Nennvolumen 20 ml, zu 50 bis 80%
mit Dimethylacetamid (nach Abschnitt 6.3) fiillen, mit dem BordelverschluB ver-
schlieBen und auf 0,2 mg wiegen.

- Mit einer gasdichten Injektionsspritze eine definierte Menge Vinylchloridgas
(nach Abschnitt 6.4) in den Dampfraum der Dampfraumanalysenflasche in-
jizieren.

Die Injektionsnadel darf nicht mit dem Lésemittel in Berlinrung kommen.

Anmerkung: Es ist sicherzustellen, daB kein Gasgemisch zugegeben wird, z. B.
indem man ein Gasproberohr evakuiert, mit Vinylchlorid fiillt und hieraus
das Gas mit der Injektionsspritze entnimmt.
- Mindestens 5 Stammidsungen an Vinylchlorid herstellen; eine Aquidistanz der
MeBpunkte fiir die Kalibrierfunktion so weit als mdglich vorsehen.

- Das Vinylchlorid auf 0,2 mg genau einwiegen und aus der Differenz der
Wigungen die Masse an Vinylchlorid bestimmen.

- Fiir die Herstellung von Massenkonzentrationen < 100 ug/l hdher konzentrierte
Stammldsungen ansetzen und anschlieBend mit Dimethylacetamid (nach
Abschnitt 6.3) verdiinnen.

7 Probenahme
Die Probe muB so entnommen werden, daB Vinylchlorid nicht ausgasen kann.

- Wenn méglich, als Probenahmebehéiter Dampfraumanalysenflaschen ver-
wenden, die mit dem zur Messung vorgesehenen Probenvolumen gefillt
werden; am Probenahmeort verschlieBen.

Anmerkung 1: Die Dampfraumanalysenflasche wird am besten durch Untertauchen
und Uberstromen mit einem Schopfbecher (Volumen z. B. 10 ml) gefiillt.
Andernfalls wird eine Probenahmeflasche (nach Abschnitt 5), Nennvolumen
z. B. 1000 ml, volistindig mit der Wasserprobe gefilllt; Turbulenzen sind zu
vermeiden.

Anmerkung 2: Bei einer Probenahme mit einer Flasche besteht die Gefahr einer
Veranderung des Gehalts an Vinyichlorid durch Umfiillvorgénge (Ausgasen
von Vinylchlorid oder Eintrag aus der Umgebungsluft). Daher ist beim Umfull-
vorgang eine saubere, trockene Dampfraumanalysenflasche zur Kontamina-
tionskontrolle mit der Umgebungsluft zu fiillen (Leerwert). Entsprechend ist
zu verfahren, wenn die Dampfraumanalysenflaschen am Probenahmeort
gefiillt werden.

Anmerkung 3: Sollen aus der Probenahmeflasche Wasserproben fiir verschiedene
Analysen entnommen werden, so ist die Wasserprobe zur Bestimmung
von Vinylchlorid als erste Teilprobe zu entnehmen.

- Die Wasserprobe moglichst bald, spatestens jedoch nach 48 Stunden,

untersuchen.

- Unnotige Temperaturschwankungen wéhrend des Transportes vermeiden.

- Ist eine Lagerung iiber mehr als 4 Stunden unumgénglich, die Wasserprobe
bei 4 °C aufbewahren.
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