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Water quality — Digestion for the determination of selected elements in water —
Part 1: Aqua regia digestion (ISO 15587-1:2002);

German version EN ISO 15587-1:2002

Qualité de I'eau — Digestion pour la détermination de certains éléments dans
'eau — Partie 1: Digestion a I'eau régale (ISO 15587-1:2002);

Version allemande EN ISO 15587-1:2002

Die Europaische Norm EN ISO 15587-1:2002 hat den Status
einer Deutschen Norm.

Diese Norm ist Bestandteil der Reihe
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und
Schlammuntersuchung —
Allgemeine Angaben (Gruppe A)

und beschreibt das Verfahren

Aufschluss fur die Bestimmung ausgewahlter Elemente in Wasser —
Teil 1: Kdnigswasser-Aufschluss (A 31)

Nationales Vorwort

Die Internationale Norm ISO 15587-1, die vom ISO/TC 147 ,Wasserbeschaffen-
heit“ (Sekretariat: Deutschland) erarbeitet wurde, wurde vom CEN aufgrund der
Ergebnisse der auf der Basis der Wiener Vereinbarung durchgefiinrten Parallel-
umfrage und der formellen Abstimmung ohne Anderungen als Europaische
Norm EN ISO 15587-1 ibernommen.

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 erforder-
lich ist.

Die als DIN-Normen veréffentlichten Einheitsverfahren sind beim Beuth Verlag
einzeln oder zusammengefasst erhéltlich. AuBerdem werden die genormten
Einheitsverfahren in der Loseblatt-Sammlung ,Deutsche Einheitsverfahren zur
Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung“ gemeinsam vom Beuth Verlag
GmbH und von dem Wiley-VCH Verlag publiziert.

Fortsetzung Seite 2 bis 3
und 26 Seiten EN

Normenausschuss Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut flir Normung e.V.
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Alle fur die Abwasserverordnung (AbwV) — enthalten in der neuen Verordnung
zu § 7a des Gesetzes zur Ordnung des Wasserhaushaltes (WHG) tber ,,Anfor-
derungen an das Einleiten von Abwasser in Gewasser und zur Anpassung des
Abwasserabgabengesetzes® — relevanten Einheitsverfahren sind zusammen
mit der AbwV und dem WHG und allen noch fortgeltenden Abwasserverwal-
tungsvorschriften als Loseblattsammlung ,Analysenverfahren in der Abwasser-
verordnung — Rechtsvorschriften und Normen“ mit dem Erganzungsband 1
(DIN-Normen) und dem Erganzungsband 2 (DIN-EN- und DIN-EN-ISO-Normen)
herausgegeben worden.

Normen oder Norm-Entwirfe mit dem Gruppentitel ,Deutsche Einheitsverfah-
ren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung® sind in folgende
Gebiete (Haupttitel) aufgeteilt:

Allgemeine Angaben (Gruppe A) (DIN 38402)
Sensorische Verfahren (Gruppe B) (DIN 38403)
Physikalische und physikalisch-chemische KenngréBen (Gruppe C) (DIN 38404)
Anionen (Gruppe D) (DIN 38405)
Kationen (Gruppe E) (DIN 38406)
Gemeinsam erfassbare Stoffgruppen (Gruppe F) (DIN 38407)
Gasférmige Bestandteile (Gruppe G) (DIN 38408)
Summarische Wirkungs- und StoffkenngréBen (Gruppe H) (DIN 38409)
Biologisch-6kologische Gewasseruntersuchung (Gruppe M) (DIN 38410)
Mikrobiologische Verfahren (Gruppe K) (DIN 38411)
Testverfahren mit Wasserorganismen (Gruppe L) (DIN 38412)
Einzelkomponenten (Gruppe P) (DIN 38413)
Schlamm und Sedimente (Gruppe S) (DIN 38414)
Suborganismische Testverfahren (Gruppe T) (DIN 38415)

AuBer den in der Reihe DIN 38402 bis DIN 38415 genormten Untersuchungs-
verfahren liegen eine Reihe Internationaler und Europaischer Normen als DIN-
EN-, DIN-EN-ISO- und DIN-ISO-Normen vor, die ebenfalls Bestandteil der
,Deutschen Einheitsverfahren” sind.

Uber die bisher erschienenen Teile dieser Normen gibt die Geschaftsstelle des
Normenausschusses Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fir Nor-
mung e. V,, Telefon (0 30) 26 01 — 25 49, oder der Beuth Verlag GmbH, Burggra-
fenstraBe 6, 10787 Berlin, Postanschrift 10772, Auskunft.

Fur die im Abschnitt 2 zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf
die entsprechenden Deutschen Normen hingewiesen:

ISO 3696 siehe DIN ISO 3696
ISO 5667-3  siehe DIN EN ISO 5667-3
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Nationaler Anhang
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 5667-3, Wasserbeschaffenheit — Probenahme — Teil 3: Anleitung
zur Konservierung und Handhabung von Proben (ISO 5667-3:1994); Deutsche
Fassung EN ISO 5667-3:1995

DIN ISO 3696, Wasser ftir analytische Zwecke — Anforderungen und Priifungen;
Identisch mit ISO 3696:1997
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EUROPAISCHE NORM EN ISO 155871
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE Marz 2002

ICS 13.060.50

Deutsche Fassung

Wasserbeschaffenheit — Aufschluss fur die Bestimmung
ausgewahlter Elemente in Wasser — Teil 1: Kdnigswasser-
Aufschluss (ISO 15587-1:2002)

Water quality - Digestion for the determination of selected Qualité de I'eau - Digestion pour la détermination de
elements in water - Part 1: Aqua regia digestion certains éléments dans I'eau - Partie 1: Digestion a I'eau
(ISO 15587-1:2002) régale (ISO 15587-1:2002)

Diese Europaische Norm wurde vom CEN am 1. Méarz 2002 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschéftsordnung zu erflllen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen
dieser Europaischen Norm ohne jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu geben ist. Auf dem letzten Stand befindliche Listen
dieser nationalen Normen mit ihren bibliographischen Angaben sind beim Management-Zentrum oder bei jedem CEN-Mitglied auf Anfrage
erhaltlich.

Diese Europaische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzésisch). Eine Fassung in einer anderen Sprache,
die von einem CEN-Mitglied in eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache gemacht und dem Management-
Zentrum mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von B__elgien, Danemark, Deutschland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland,
Island, ltalien, Luxemburg, Malta, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Portugal, Schweden, Schweiz, Spanien, der Tschechischen
Republik und dem Vereinigten Kdnigreich.

. — |

EUROPAISCHES KOMITEE FUR NORMUNG
EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION
COMITE EUROPEEN DE NORMALISATION

Management-Zentrum: rue de Stassart, 36 B-1050 Briissel

© 2002 CEN  Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. EN ISO 15587-1:2002 D
Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN
vorbehalten. Docu mentS
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Vorwort

Der Text der Internationalen Norm ISO 15587-1:2002 wurde vom Technischen
Komitee ISO/TC 147 ,Water quality“ der ,International Organization for Standar-
dization” (ISO) in Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 230
Wasseranalytik“, dessen Sekretariat vom DIN gehalten wird, erarbeitet.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, ent-
weder durch Verdffentlichung eines identischen Textes oder durch Anerken-
nung bis September 2002, und etwaige entgegenstehende nationale Normen
mussen bis September 2002 zurlickgezogen werden.

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschaftsordnung sind die nationalen Nor-
mungsinstitute der folgenden Lander gehalten, diese Europdische Norm zu
ubernehmen: Belgien, Danemark, Deutschland, Finnland, Frankreich, Griechen-
land, Irland, Island, ltalien, Luxemburg, Malta, Niederlande, Norwegen, Oster-
reich, Portugal, Schweden, Schweiz, Spanien, die Tschechische Republik und
das Vereinigte Konigreich.

Anerkennungsnotiz
Der Text der Internationalen Norm ISO 15587-1:2002 wurde von CEN als Euro-
paische Norm ohne irgendeine Abanderung genehmigt.

ANMERKUNG Die normativen Verweisungen auf Internationale Normen sind im Anhang ZA
(normativ) aufgefuhrt.

WARNUNG — Anwender dieses Teils von ISO 15587 sollten mit der ubli-
chen Laborpraxis vertraut sein. Dieser Teil von ISO 15587 gibt nicht vor,
alle unter Umstianden mit der Anwendung des Verfahrens verbundenen
Sicherheitsaspekte anzusprechen. Es liegt in der Verantwortung des
Anwenders, angemessene Sicherheits- und SchutzmaBnahmen zu treffen
und sicherzustellen, dass diese mit nationalen Festlegungen libereinstim-
men.

1 Anwendungsbereich

Dieser Teil der ISO 15587 legt ein Verfahren zur Konigswasser-Extraktion von
Spurenelementen aus einer Wasserprobe fest. Das Verfahren ist auf alle Was-
ser mit einer Massenkonzentration an suspendierten Stoffen kleiner 20 g/l und
einer Massenkonzentration an gesamtem organisch gebundenem Kohlenstoff
(TOC) kleiner 5 g/l anwendbar.

Der Kdnigswasser-Aufschluss ist eine empirische Festlegung und es werden
nicht unbedingt alle Elemente vollstdndig aufgeschlossen. Jedoch ist das
Ergebnis flr die meisten Fragestellungen im Bereich der Umweltanalyse geeig-
net.

Der Kdnigswasser-Aufschluss ist geeignet fir die Freisetzung von: Ag, Al, As, B,
Ba, Be, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, Hg, K, Mg, Mn, Mo, Na, Ni, P, Pb, Sb, Se, Sn, Sr, Ti, V,
Zn. Der Aufschluss ist nicht geeignet fur refraktare Verbindungen wie SiO,, TiO,
und Al,Os;. Die Anwesenheit von Chlorid in der Aufschlusslosung kann die
Anwendbarkeit von bestimmten Analysentechniken einschranken.
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Das Verfahren ist universell anwendbar und kann unter Verwendung verschie-
dener Ausrustungen durchgefiihrt werden, vorausgesetzt

— die Zusammensetzung der Aufschlusslésung wird nicht verandert,

— die Aufschlusstemperatur ist bekannt, und

— die Aufschlussdauer und Temperatureinstellung sind angepasst.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden normativen Dokumente enthalten Festlegungen, die durch Ver-
weisung in diesem Text Bestandteil dieses Teils von ISO 15587 sind. Bei datier-
ten Verweisungen gelten spatere Anderungen oder Uberarbeitungen dieser
Publikation nicht. Anwender dieses Teils von ISO 15587 werden jedoch gebe-
ten, die Mdglichkeit zu prifen, die jeweils neuesten Ausgaben der nachfolgend
angegebenen normativen Dokumente anzuwenden. Bei undatierten Verweisun-
gen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen normativen Dokuments.
Mitglieder von ISO und IEC flhren Verzeichnisse der gultigen Internationalen
Normen.

ISO 3696:1987, Water for analytical laboratory use — Specification and test
methods

ISO 5667-3:1994, Water quality — Sampling — Part 3: Guidance on the preser-
vation and handling of samples

3 Begriffe
Fir die Anwendung dieses Teils von ISO 15587 gelten die folgenden Begriffe.

3.1
Koénigswasser

Lésung, die nach Mischen von einem Volumenteil konzentrierter Salpetersaure
und drei Volumenteilen konzentrierter Salzsaure erhalten wird

3.2

(Nass)Aufschluss

Behandlung mit reaktionsfahigen flissigen Reagenzien mit dem Ziel, Analyten
in geeigneter Weise in Losung zu bringen, sodass eine nachfolgende Analyse
moglich ist

ANMERKUNG Das AusmaB, zu dem Analyten in eine fir die nachfolgende Bestimmung geeig-
nete 16sliche Form gebracht werden, kann vom Prinzip der nachfolgenden Analyse abhangen.
Bei einigen Analysenverfahren spielt dies keine Rolle, bei anderen, z. B. bei der Hydrid-Atomab-
sorptionsspektrometrie, der Photometrie oder bei elektrochemischen Verfahren wird eine

bestimmte Bindungsform verlangt. Im letzteren Fall sollte der méglichen Anwesenheit von che-
misch stabilen Organometallverbindungen besondere Beachtung geschenkt werden [5].

4 Grundlage des Verfahrens

Die Wasserprobe wird mit Kdnigswasser bei einer festgelegten Temperatur auf-
geschlossen. Diese Temperatur entspricht mindestens dem Siedepunkt (103 °C
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bei 101,3 kPa) und darf héchstens 175 °C betragen. Am Siedepunkt unter Nor-
maldruck (101,3 kPa) betragt die Aufschlussdauer mindestens 120 min. Als
maximale Aufschlussdauer wird bei gleichbleibender Temperatur die vierfache
Zeitspanne festgelegt. Als Konvention wird angenommen, dass die maximale
und die minimale Aufschlussdauer jeweils um die Halfte reduziert werden kann,
wenn die Temperatur oberhalb des Siedepunkts um jeweils 15 °C erhdht wird
(siehe Bild 1).

Wenn nétig, wird die Aufschlusslésung nach dem Aufschluss filtriert.
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Bild 1 — Zulassiger Bereich fiir Aufschlussdauer und -temperatur

5 Reagenzien

Fur die Analyse nur Reagenzien anerkannter analytischer Reinheit verwenden,
die den Anforderungen der nachfolgenden Analyse entsprechen. Die Reinheit
mit Hilfe einer Blindwertuntersuchung verifizieren.

5.1 Wasser, entsprechend Qualitat 1 nach ISO 3696. Wasser der Qualitat 2
darf verwendet werden, wenn die Reinheitsanforderungen der nachfolgenden
Analyse dies zulassen.

5.2 Salzséaure, c(HCl) = 12,0 mol/l, o = 1,2 kg/|, etwa 37 % (Massenanteil).
5.3 Salpetersaure, c(HNO3) = 15,8 mol/l, o = 1,4 kg/L.
Salpetersaure ist im Handel sowohl als o(HNOjz) = 1,40 kg/l, etwa 65 % (Mas-

senanteil) und o(HNO3) = 1,42 kg/l, etwa 69 % (Massenanteil) erhaltlich. Beide
Lésungen sind geeignet.
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