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Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung D I N

Schlamm und Sedimente (Gruppe S) LA
Bestimmung von adsorbierten, 38 414

organisch gebundenen Halogenen (AOX) (S 18) Teil 18

German standard methods for the examination of water, waste water and sludge;
sludge and sediments (group S); determination of adsorbed organically bound
halogens (AOX) (S 18)

Méthodes normalisées allemandes pour I'analyse des eaux, des eaux résiduaires
et des boues; boues et sédiments (groupe S); dosage des composées organo-
halogénés adsorbis (AOX) (S 18)

Diese Norm wurde gemeinsam mit der Fachgruppe Wasserchemie in der Geseli-
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 prufen, ob
und inwieweit die Festlegung von zusatzlichen Randbedingungen erforderlich ist.

1 Anwendungsbereich

Das Verfahren eignet sich zur direkten Bestimmung von adsorbierten und einge-
schlossenen, organisch gebundenen Halogenen in Schlammen und Sedimenten,
mit mehr als 1 mg dieser Stoffe je kg Trockenmasse. Sofern Schlamme und
Sedimente nur geringe Massenanteile von leichtflichtigen, organisch gebundenen
Halogenen enthalten, wie dies z. B. in Klarschlammen der Fall sein kann, wird mit
diesem Verfahren der Gesamtgehalt an organisch gebundenen Halogenen
annahernd erfaBt. Sollen die extrahierbaren, organisch gebundenen Halogene
erfaBt werden, so mussen diese nach DIN 38 414 Teil 17 bestimmt werden.

2 Kurzzeichen

AOX: Die nach diesem Verfahren summarisch bestimmbaren adsorbierten,
organisch gebundenen Halogene Chlor und Brom im Schiamm oder Sediment.

3 Grundlage des Verfahrens

Durch Elution mit einer halogenidfreien, salpetersauren Losung (pH-Wert 0,5)
werden die anorganischen Halogenverbindungen aus dem Schlamm oder
Sediment verdrangt. AnschlieBend wird der eluierte Schlamm zusammen mit
Aktivkohle im Sauerstoffstrom verbrannt, wobei die organisch gebundenen
Halogene zu Halogenwasserstoff umgesetzt werden; deren Massenanteil wird
bestimmt.

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 fur Normung e.V.
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Seite 2 DIN 38 414 Teil 18

4 Storungen

lod stort die mikrocoulometrische Bestimmung. In Anwesenheit von lod muB
die ionenchromatographische Detektion angewendet werden. Schwerldsliche
anorganische Halogenide konnen zu Uberbefunden fiihren.

Das Vermahlen von fett- oder dlhaltigen Schlammen bzw. Sedimenten kann zu
unbefriedigenden Mahlergebnissen fiihren.

Nichtflichtige, organisch gebundene Halogene im Schlammwasser werden
miterfaBt.

GroBere Anteile an ausblasbaren, organisch gebundenen Halogenen kdnnen zu
Minderbefunden fihren. In diesem Fall wird die Probe mit Wasser aufgeschlammt
und bei 60 °C 30 min mit Sauerstoff (150 ml/min) in die Verbrennungsapparatur
ausgeblasen. Der so ermittelte Anteil an organisch gebundenen Halogenen wird
zum anschlieBend bestimmten AOX addiert.

5 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung der adsorbierten, organisch gebun-
denen Halogene (AOX) in Schiammen und Sedimenten, berechnet als Chlor (S 18):

Verfahren DIN 38414 -S 18

6 Gerite
- Abdampfschale aus Porzellan, z. B. Abdampfschale DIN 12 903 - A 125

- Warmeschrank mit zwangslaufiger oder natiirlicher Durchliiftung durch verstell-
bare Durchliftungsoffnungen, auf (105 + 2) °C einstellbar,
z.B. Warmeschrank nach DIN 12 880 Teil 1

— Thermometer zum Warmeschrank,
z.B.: Stockthermometer DIN 12 781 - 1/-20/150-150

- Exsikkator, z. B. nach DIN 12 491, mit Trocknungsmittel
— Verbrennungsapparatur
- Halogeniddetektor, z. B. Mikrocoulometer oder lonenchromatograph

- Filtrationseinrichtung, z. B. mit Filtertrichter, Fassungsvermdgen V = 0,15 |,
Durchmesser mit Filterfliche 25 mm, z. B. Filtertrichter DIN 12 905 - 25

- Polycarbonat-Membranfilter, chloridarm, z.B. Durchmesser 25 mm, Poren-
durchmesser 0,4 um (in Abh&ngigkeit von seinem Durchmesser beeinfluBt das
Filter den Blindwert stark)

— Erlenmeyerkolben mit Kegelhiilse, Nennvolumen 25 ml,
z.B. Kolben DIN 12 387 — E 25 ANS 14, mit Stopfen DIN 12 252 - C 14/23

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

— Schiittelmaschine, z. B. mit Tableau
- pH-MeBgerat, z. B. nach DIN 19 265
- Analysenmihle, z. B. Kugelmiihle mit Mahlbecher und -kugeln aus Zirkonoxid
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7 Chemikalien

Als Chemikalien werden, wenn nicht anders angegeben, solche des Reinheitsgrades
~Zur Analyse“ verwendet. Das Wasser, die Chemikalien und die verwendeten
Betriebsgase sind auf ihre Reinheit zu prifen, um sicherzustelien, daB ihr Gehalt an
AOX vernachlassigbar klein ist im Vergleich zum niedrigsten zu bestimmenden
AOX-Gehalt. Das Wasser wird in einer Glasflasche Uber gekornter Aktivkohle (nach
Abschnitt 7.4) aufbewahrt.

7.1 Salpetersaure, ¢ (HNO3) = 1,30 g/ml; ¢ (HNOg3) = 10 mol/l

7.2 Nitrat-Stammldsung zur Elution des Schlammes

— 17 g Natriumnitrat, NaNOg3, in Wasser I6sen, 15 ml Salpetersaure (nach Abschnitt
7.1) zufigen und mit Wasser auf 1000 ml auffillen.

7.2.1 Nitrat-Waschlosung
— 50 ml der Nitrat-Stamml|osung (nach Abschnitt 7.2) mit Wasser auf 1000 ml
auffillen.
7.3 Sauerstoff, Oy
7.4 Aktivkohle (der Blindwert sollte < 15 pg Chlorid je g Aktivkohle sein)
- 7.5 Salzsaure, ¢ (HCL) = 0,1 mol/t
7.6 p-Chlorphenol-Stammldsung
- 725 mg p-Chlorphenol, CgHsCLO, in 1000 ml Wasser I6sen.

- 5mi dieser Losung in einen MeBkolben, Nennvolumen 1000 ml, pipettieren und
mit Wasser bis zur Marke auffiilien.

Diese Losung enthalt 1 mg/l organisch gebundenes Chlor.

7.7 p-Chlorphenol-Standardldsungen

- 1, 5,10, 20 und 25 ml der p-Chlorphenol-Stammloésung (nach Abschnitt 7.6) in
MeBkolben, Nennvolumen 100 ml, pipettieren und jeweils mit Wasser bis zur
Marke auffiilien.

8 Durchfiihrung
8.1 Probenvorbereitung

- Die Bestimmung des Trockenruckstandes bzw. der Trockensubstanz nach
DIN 38 414 Teil 2 durchfiihren.

— Den getrockneten Schlamm im Exsikkator abkihlen lassen, in einer Analysen-
miihle zerkleinern und homogenisieren, z. B. auf eine KorngroBe von < 0,1 mm
(siehe DIN 38 414 Teil 7).

— Das Mahigut im Exsikkator aufbewahren.

8.2 Elution des anorganischen Chlorids

Die Eluate enthalten im allgemeinen im Vergleich zum Schlamm vernachlassigbar
kleine Anteile an organisch gebundenen Halogenen (Bestimmung als AOX nach
DIN 38 409 Teil 14), so daB sie bei der AOX-Bestimmung nicht beriicksichtigt zu
werden brauchen.
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