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Wasserbeschaffenheit
Bestimmung des Kohlenwasserstoff-Index DIN

Teil 2: Verfahren nach Losemittelextraktion und Gaschromatographie
(ISO 9377-2:2000) Deutsche Fassung EN ISO 9377-2:2000 EN SO 9377-2

ICS 13.060.50

Water quality — Determination of hydrocarbon oil index — Part 2: Method
using solvent extraction and gas chromatography (ISO 9377-2:2000);
German version EN ISO 9377-2:2000

Qualité de l'eau — Détermination de lindice hydrocarbure — Partie 2:
Méthode par extraction au solvant et chromatographie en phase gazeuse
(ISO 9377-2:2000); Version allemande EN ISO 9377-2:2000

Die Europadische Norm EN ISO 9377-2:2000 hat den Status
einer Deutschen Norm.

Nationales Vorwort
Diese Norm ist Bestandteil der Reihe

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammunter-
suchung — Summarische Wirkungs- und Stoffkenngré3en (Gruppe H)

und beschreibt das Verfahren

Bestimmung des Kohlenwasserstoff-Index — Teil 2: Verfahren nach Lose-
mittelextraktion und Gaschromatographie (H 53)

Die Internationale Norm ISO 9377-2, die vom ISO/TC 147 ,Wasserbe-
schaffenheit” (Sekretariat: DIN) erarbeitet wurde, wurde vom CEN auf Grund
der Ergebnisse der auf der Basis der Wiener Vereinbarung durchgefihrten
Parallelumfrage und der formellen Abstimmung ohne Anderungen als Euro-
paische Norm EN ISO 9377-2 Gbernommen.

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.

Die als DIN-Normen verdéffentlichten Einheitsverfahren sind beim Beuth Ver-
lag einzeln oder zusammengefasst erhaltlich. AulRerdem werden die genorm-
ten Einheitsverfahren in der Loseblatt-Sammlung ,Deutsche Einheits-
verfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung“ gemeinsam
vom Beuth Verlag GmbH und von dem Wiley-VCH Verlag publiziert.

Alle fur die Abwasserverordnung (AbwV) — enthalten in der neuen Verord-
nung zu § 7a des Gesetzes zur Ordnung des Wasserhaushaltes (WHG)
uber ,Anforderungen an das Einleiten von Abwasser in Gewasser und zur
Anpassung des Abwasserabgabengesetzes” — relevanten Einheitsverfah-
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ren sind zusammen mit der AbwV und WHG und allen noch fortgeltenden
Abwasserverwaltungsvorschriften als Loseblattsammlung mit dem Ergan-
zungsband 1 (DIN-Normen) und dem Erganzungsband 2 (DIN-EN- und
DIN-EN-ISO-Normen) herausgegeben worden.

Normen oder Norm-Entwirfe mit dem Gruppentitel ,Deutsche Einheitsver-
fahren 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 Kenngréfien

(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 Stoffkenngréf3en (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 Europaischer und Internationaler 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 Geschéaftsstelle
des Normenausschusses Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut
fuir Normung e. V., Telefon (030) 26 01-25 49, oder der Beuth Verlag GmbH,
Burggrafenstralle 6, 10787 Berlin; Postanschrift 10772 Berlin, Auskunft.

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

ISO 5667-3 siehe DIN EN ISO 5667-3

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 5667-3, Wasserbeschaffenheit — Probenahme — Teil 3: Anlei-
tung zur Konservierung und Handhabung von Proben (ISO 5667-3:1994);
Deutsche Fassung EN ISO 5667-3:1995.
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EUROPAISCHE NORM EN ISO 9377-2
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NORME EUROPEENNE Oktober 2000

ICS 13.060.50

Deutsche Fassung

Wasserbeschaffenheit
Bestimmung des Kohlenwasserstoff-Index
Teil 2: Verfahren nach Losemittelextraktion und Gaschromatographie
(1SO 9377-2:2000)

Water quality — Determination of hydrocarbon oil Qualité de 'eau — Détermination de l'indice hydrocar-
index — Part 2: Method using solvent extraction and bure — Partie 2: Méthode par extraction au solvant et
gas chromatography (ISO 9377-2:2000) chromatographie en phase gazeuse

(ISO 9377-2:2000)

Diese Europaische Norm wurde von CEN am 2000-10-04 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschéaftsordnung zu erfillen, 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 Belgien, Danemark, Deutschland, Finnland, Frankreich,
Griechenland, Irland, Island, Italien, Luxemburg, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Portugal, Schweden, Schweiz,
Spanien, der Tschechischen Republik und dem Vereinigten Kénigreich.

L — |

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

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

© 2000 CEN — Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Verfahren, Ref.-Nr. EN ISO 9377-2:2000 D

sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN vorbehalten.
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Vorwort

Der Text der Internationalen Norm ISO 9377-2:2000 wurde vom Technischen
Komitee ISO/TC 147 ,Water quality” in Zusammenarbeit mit dem CEN/TC
230 ,Wasseranalytik” erarbeitet, dessen Sekretariat vom DIN gehalten wird.
Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten,
entweder durch Veroéffentlichung eines identischen Textes oder durch Aner-
kennung bis April 2001 und etwaige entgegenstehende nationale Normen
mussen bis April 2001 zurlickgezogen werden.

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschéaftsordnung sind die nationalen

Normungsinstitute der folgenden Lander gehalten, diese Europaische Norm
zu ubernehmen:

Belgien, Danemark, Deutschland, Finnland, Frankreich, Griqchenland,
Irland, Island, Italien, Luxemburg, Niederlande, Norwegen, Osterreich,
Portugal, Schweden, Schweiz, Spanien, die Tschechische Republik und das
Vereinigte Konigreich.
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Anerkennungsnotiz

Der Text der Internationalen Norm ISO 9377-2:2000 wurde von CEN ohne
irgendeine Abanderung genehmigt.

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

1 Anwendungsbereich

Dieser Teil der ISO 9377 legt ein Verfahren zur Bestimmung des Kohlenwas-
serstoff-Index in Wasser mittels Gaschromatographie fest. Das Verfahren ist
fur Trink- und Oberflachenwasser, Klaranlagenablaufe sowie Abwasser
geeignet und erlaubt die Bestimmung des Kohlenwasserstoff-Index in Kon-
zentrationen oberhalb 0,1 mg/1.

Das Verfahren ist nicht geeignet fir die quantitative Bestimmung von flichti-
gen Mineral6lbestandteilen. Auf der Basis einer Peakmustererkennung kann
eine qualitative Information zur Zusammensetzung der Mineraldlbelastung
erhalten werden.

ANMERKUNG 1 Zur Bestimmung von Mineraldl in Béden und Sediment siehe
ISO/TR 11046.

ANMERKUNG 2 Die Massenkonzentration an tierischen und pflanzlichen Fetten in
der Wasserprobe sollte 150mg/I nicht Gberschreiten, da bei hoheren Werten die
Adsorptionskapazitat des Florisils Gberschritten wird.

ANMERKUNG 3 Bei stark belasteten Abwassern, insbesondere bei hohen Tensid-
gehalten ist mit Minderbefunden zu rechnen.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden normativen Dokumente enthalten Festlegungen, die durch
die Verweisung in diesem Text Bestandteil dieses Teils von ISO 9377 sind.
Bei datierten Verweisungen gelten spatere Anderungen oder Uberarbeitun-
gen dieser Publikationen nicht. Anwender dieses Teils von ISO 9377 werden
jedoch gebeten, die Moglichkeit zu prufen, die jeweils neuesten Ausgaben
der nachstehend angegebenen normativen Dokumente anzuwenden. Bei
undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genomme-
nen normativen Dokuments. Mitglieder von IEC und ISO flihren Verzeich-
nisse der gegenwartig gultigen Internationalen Normen.

ISO 5667-3:1994, Water quality — Sampling — Part 3: Guidance on the pre-
servation and handling of samples.

ISO 8466-1:1990, Water quality — Calibration and evaluation of analytical
methods and estimation of performance characteristics — Part 1: Statistical
evaluation of the linear calibration function.
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3 Begriffe
Fur die Anwendung dieses Teils von ISO 9377 gilt die folgende Definition:

3.1
Kohlenwasserstoff-Index nach GC-FID

die Summe der Konzentrationen der mit einem Kohlenwasserstoff-Lose-
mittel, Siedepunkt zwischen 36°C und 69 °C, extrahierbaren Stoffe, die an
Florisil?) nicht adsorbieren und die mit Retentionszeiten zwischen denen
von n-Decan (C;yH,4) und n-Tetracontan (C4yHg,) chromatographisch
bestimmt werden konnen

ANMERKUNG Verbindungen, fiir die diese Definition zutrifft, sind langkettige oder
verzweigte alicyclische oder aromatische Kohlenwasserstoffe.

4 Storungen

Verbindungen geringer Polaritat (z. B. halogenierte Kohlenwasserstoffe) und
hohe Konzentrationen polarer Stoffe kdnnen die Bestimmung storen.

Oberflachenaktive Stoffe konnen den Extraktionsschritt storen.

5 Grundlage des Verfahrens

Die Wasserprobe wird mit einem Extraktionsmittel extrahiert, und die polaren
Substanzen werden in einem clean-up-Schritt Gber Florisil entfernt. Ein Ali-
quot der gereinigten Teilprobe wird durch Kapillargaschromatographie Uber
eine unpolare Saule und Detektion mit Flammenionisation (FID) analysiert.
Die Gesamtpeakflache zwischen den Standards n-Decan und n-Tetracontan
wird gemessen. Die Konzentration an Mineraldl wird mit Hilfe eines externen
Standards, bestehend aus zwei spezifizierten Mineralélen bestimmt und als
Kohlenwasserstoff-Index berechnet.

Es ist unbedingt erforderlich, bei den Untersuchungen nach diesem Teil der
ISO 9377 Fachleute oder Facheinrichtungen einzuschalten.

Bei Anwendung der Norm sollte im Einzelfall je nach Aufgabenstellung
gepruft werden, ob und inwieweit die Festlegungen zusatzlicher Randbe-
dingungen notwendig sind.

6 Reagenzien

Alle Reagenzien missen vom Reinheitsgrad ,zur Analyse® und fir diese
Untersuchung geeignet sein. Die Eignung der Reagenzien und der Losun-
gen muss mit Blindwertuntersuchungen gepruft werden.

1) Florisil ist der Handelsname fiir eine kiinstliche, liberwiegend aus wasserfreiem
Magnesiumsilicat bestehende Kieselerde. Diese Angabe dient den Anwendern
dieses Teils der ISO 9377 als Information, bedeutet aber nicht eine Anerkennung
dieses Produkts durch die ISO.
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6.1 Wasser, zur Herstellung von Lésungen

Destilliertes Wasser, oder Wasser aus einer Aufbereitungsanlage zur Entfer-
nung organischer Spurenstoffe, z. B. Aktivkohlebehandlung.

6.2 Extraktionsmittel

Kohlenwasserstoff oder Kohlenwasserstoff-Mischung, Siedebereich 36°C
bis 69 °C.

Wird das Extraktionsmittel gewechselt, sind Untersuchungen zur Wiederhol-
prazision notwendig.

6.3 Natriumsulfat, wasserfrei, Na,SO,

6.4 Magnesiumsulfat-Heptahydrat, MgSO, - 7H,0

6.5 Mineralséaure, z. B. Salzsaure, ¢(HCI) = 12mol/1 (0 = 1,19 g/ml)
6.6 Aceton, C;HO

6.7 Florisil!), KorngréBe 150 um bis 250 um (60 mesh bis 100 mesh), 16h
auf 140 °C erhitzt und im Exsikkator aufbewahrt.

6.8 Mineralélmischung

6.8.1 Standardmischung?)

Gleiche Massen zweier verschiedener Mineraldle (Typ A und Typ B, beide
ohne Additive) einwagen und Extraktionsmittel-Standardlésung (6.11.2)
zufigen, um eine Kohlenwasserstoff-Massenkonzentration von etwa
10 mg/ml zu erhalten.

Typ A sollte im Gaschromatogramm erkennbare Einzelpeaks haben; ein Bei-
spiel ist Dieseldl ohne Additive; siehe auch EN 590 zur weiteren Information.
Typ B sollte einen hdéheren Siedebereich als Typ A haben und nicht aufge-
l6ste Signale im Gaschromatogramm aufweisen; z. B. ein Schmierél ohne
Additive, Siedebereich 325 °C bis 460 °C.

1) Siehe Seite 4

2) Standards sind erhaltlich bei: Fachgruppe 1.2, Bundesanstalt fir Material-
forschung und -prufung, Richard-Willstatter-Stral’e 11, 12489 Berlin
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6.8.2 Kalibriermischung

Mindestens funf verschiedene Bezugslésungen durch Verdinnen dieser
Standardlésungen (6.8.1) mit Extraktionsmittel-Standardldsung (6.11.2) her-
stellen; z. B. folgende Konzentrationen sind geeignet:

0 (Blindprobe), 0,2 mg/ml, 0,4 mg/ml, 0,6 mg/ml, 0,8 mg/ml und 1,0 mg/ml.
FUr andere Anwendungsbereiche kénnen hdhere Konzentrationen zweck-
maRig sein.

Die Bezugslosungen fest verschlossen im Kihlschrank (4 °C bis 8°C) auf-
bewahren; sie sind bis etwa sechs Monate haltbar.

6.8.3 Qualitatskontroll (QC)-Standard

Analog 6.8.1 eine Qualitatskontroll-Standardlésung in Aceton (siehe 6.6) mit
einer Massenkonzentration von z. B. 1 mg/ml herstellen; die genaue Konzen-
tration sollte etwa dem 1 000fachen des Anwendungsbereichs entsprechen.

ANMERKUNG Bei Verwendung eines Schmierdls fiur QC-Mallnahmen kann die
Stammlésung in Extraktionsmittel (6.2) hergestellt werden; dann wird das Extrak-
tionsmittel noch einmal um das 10fache mit Aceton verdinnt, bevor die Lésung der
Wasserprobe zugegeben wird.

Die Losung fest verschlossen im Kihlschrank aufbewahren; sie ist bis etwa
sechs Monate haltbar.

6.9 Standardmischung von n-Alkanen, zur Systemprifung

n-Alkane mit gerader Anzahl C-Atome (C,,, C4y und mindestens drei weitere
n-Alkane) im Extraktionsmittel (6.2) [6sen, um Konzentrationen der Einzel-
verbindungen von etwa 50 ug/ml herzustellen. Es kann notwendig sein, fir
die erste Losung ein anderes Ldsemittel, z. B. Heptan einzusetzen; diese
erste Losung wird dann mit dem Extraktionsmittel (6.2) verdinnt.

Die Standardlésung fest verschlossen und kihl aufbewahren; sie ist bis zu
sechs Monate haltbar.

ANMERKUNG 1 Diese Lésung wird verwendet, um die Eignung des gaschromato-
graphischen Systems fur die Auflésung der n-Alkane und die Ansprecheigenschaf-
ten des Detektors zu prifen.

ANMERKUNG 2 Diese Losung wird verwendet, um eine Information Uber die
Retentionszeiten der n-Alkane zu erhalten, mit deren Hilfe die Kohlenwasserstoffe
in der Probe charakterisiert werden.

6.10 Bezugsverbindungen
6.10.1 n-Decan, C,,H,,
6.10.2 n-Tetracontan, C,,Hjg,

6.10.3 n-Eicosan, C,,Hy,
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