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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 17215:2018) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 164 ,Wasserversorgung”
erarbeitet, dessen Sekretariat von AFNOR (Frankreich) gehalten wird.

Das zustdndige deutsche Normungsgremium ist der DIN-DVGW-Gemeinschaftsarbeitsausschuss
NA 119-07-13 AA ,Aufbereitungsstoffe und -anlagen“ im DIN-Normenausschuss Wasserwesen (NAW).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlieRen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die
Nutzungsbedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafien auch fiir den
englischen Text.

Fliir die Anwendung dieser Europdischen Norm in Deutschland wird vom deutschen Fachgremium
NA 119-07-13 AA unter Bezugnahme auf die in der Einleitung der Europdischen Norm angegebenen
Vorbehalte auf die Trinkwasserverordnung (TrinkwV 2001) verwiesen.

Fiir die in diesem Dokument zitierten internationalen Dokumente wird im Folgenden auf die
entsprechenden deutschen Dokumente hingewiesen, wobei die EN-ISO-Normen nur dann genannt sind,

wenn sie nicht als DIN-EN-ISO-Normen mit gleicher Zdhlnummer veroéffentlich sind:

EN ISO 3696 siehe DINISO 3696

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN ISO 3696, Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderungen und Priifungen

Verordnung iliber die Qualitit von Wasser fiir den menschlichen Gebrauch (Trinkwasserverordnung —
TrinkwV 2001) in der Fassung der Bekanntmachung vom 10. Marz 2016 (BGBI.I S. 459), zuletzt gedndert
durch Artikel 2 des Gesetzes vom 17. Juli 2017 (BGBL1S. 2615)")

") Bezugsquelle: Bundesministerium der Justiz (Internet: http://www.gesetze-im-internet.de).
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN 17215:2018) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 164 ,Wasserversorgung”
erarbeitet, dessen Sekretariat von AFNOR gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument gilt fiir Flockungsmittel auf Eisenbasis zur Aufbereitung von Wasser fiir den menschlichen
Gebrauch. Es legt die anzuwendenden Analysenverfahren fiir Produkte fest, die in EN 888, EN 889, EN 890,
EN 891 und EN 14664 beschrieben sind.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon
oder ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlieflich aller Anderungen).

EN ISO 3696, Wasser fiir analytische Laborzwecke — Spezifikation und Priifverfahren (ISO 3696)
ISO 3165, Sampling of chemical products for industrial use — Safety in sampling
[SO 6206:1979, Chemical products for industrial use — Sampling — Vocabulary

IS0 8213, Chemical products for industrial use — Sampling techniques — Solid chemical products in the form
of particles varying from powders to coarse lumps

3 Begriffe
Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

ISO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— IEC Electropedia: unter http://www.electropedia.org/
— ISO Online Browsing Platform: unter http://www.iso.org/obp

31

Laborprobe

Laboratoriumsprobe

Probe, die fiir die Ubersendung an das Laboratorium nach ISO 8213 vorbereitet wurde und fiir die Priifung
oder Untersuchung vorgesehen ist

3.2

Untersuchungsprobe

Analysenprobe

Probe, die aus der Laborprobe hergestellt wurde und von der Priifmengen nach ISO 6206:1979 entnommen
werden

3.3

Priifmenge

Materialmenge, die von der Untersuchungsprobe (oder Laborprobe, falls beide identisch sind) entnommen
wurde und an der die Untersuchung oder Beobachtung nach ISO 6206:1979 tatsachlich durchgefiihrt wird

4 Analysenverfahren

Die Verfahren zur Analyse der Hauptprodukte der Normen EN 888, EN 889, EN 890, EN 891 und EN 14664
sind in Tabelle 1 angefiihrt.
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Die fiir die Analyse von Flockungsmitteln auf Eisenbasis anzuwendenden Verfahren und die Kurz-
beschreibung jedes Verfahrens sind in Tabelle 1 angefiihrt und als normative Verfahren in Anhang A bzw.
informative Verfahren in Anhang B fiir die Analyse des Eisengehalts umfassend beschrieben. Die fiir andere
Parameter anzuwendenden Verfahren sind in Tabelle 2 angefiihrt und in den AnhdngenC, D und E
beschrieben.

Tabelle 1 — Bestimmung des Eisengehalts (normative und informative Verfahren)

Normnummer Hauptprodukt Anhang mit dem Priifverfahren und Kurzbeschreibung

EN 888 Eisen(III)chlorid A3 Eisen(Ill)chlorid wird als Eisen(IlI)-Gehalt in der
B.2 Untersuchungsprobe bestimmt. Eisen(11I)-Gehalt wird
als Differenz zwischen Gesamteisengehalt und
Eisen(II)-Gehalt bestimmt.

EN 889 Eisen(II)sulfat Al Eisen(I)sulfat wird als Eisen(II)-Gehalt in der Unter-
B.1 suchungsprobe durch Titrimetrie mit Cersulfat-

Losung bestimmt.
EN 890 Eisen(IlI)sulfat, A3 Eisen(Ill)sulfat wird als Eisen(Ill)-Gehalt in der
Losung B.2 Untersuchungsprobe bestimmt. Eisen(11I)-Gehalt wird

als Differenz zwischen Gesamteisengehalt und
Eisen(II)-Gehalt bestimmt.

EN 891 Eisen(III)chloridsulfat | A.3 Eisen(Ill)chloridsulfat wird als Eisen(Ill)-Gehalt in
B.2 der Untersuchungsprobe bestimmt. Eisen(III)-Gehalt
wird als Differenz zwischen Gesamteisengehalt und
Eisen(II)-Gehalt bestimmt.

EN 14664 Eisen(IlI)sulfat, fest A3 Eisen(Ill)sulfat wird als Eisen(Ill)-Gehalt in der
B.2 Untersuchungsprobe bestimmt. Eisen(11I)-Gehalt wird
als Differenz zwischen Gesamteisengehalt und
Eisen(II)-Gehalt bestimmt.

ANMERKUNG  Ein alternatives Verfahren zur Bestimmung des Eisen(Il)- und Eisen(III)-Gehalts ist in Anhang B
beschrieben.
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Tabelle 2 — Bestimmung der Parameter (normative und informative Verfahren)

Parameter | EN 888 | EN 889 | EN 890 | EN 891 | EN 14664 f;;lerr(;n Kurzbeschreibung
Unloésliches X X X X X C.2 |Gewogene Masse der (filtrierten
Probe
Eisen(II) X X X X A.1 |Bestimmung von Eisen(I) durch
B.1 |Titration gegen Cersulfat
Bestimmung von Eisen(II) durch
Titration gegen Kaliumdichromat
Freie Sdure C.1 |Titration mit Natriumhydroxid
Antimon X C.4 |Hydrid-Atomabsorptions-
D spektrometrie
E ICP-OES
ICP-MS
Arsen X X X X X C4 |Hydrid-Atomabsorptions-
D |spektrometrie
E ICP-OES
ICP-MS
Cadmium X X X X X C.6 | Graphitofen-Atomabsorptions-
D spektrometrie
E ICP-OES
ICP-MS
Chrom X X X X X C.6 |Graphitofen-Atomabsorptions-
D spektrometrie
ICP-OES
Mangan X X X X X C.3 |Flammen-Atomabsorptions-
D spektrometrie (FAAS)
E ICP-OES
ICP-MS
Quecksilber X X X X X C.5 |Kaltdampf-Atomabsorptions-
spektrometrie
Blei X X X X X C.6 | Graphitofen-
D Atomabsorptionsspektrometrie
E ICP-OES
ICP-MS
Nickel X X X X X C.6 | Graphitofen-
D Atomabsorptionsspektrometrie
ICP-OES
Selen X X X X X C.4 |Hydrid-
D Atomabsorptionsspektrometrie
E ICP-OES
ICP-MS

Full document details: E DIN EN 17215:2018-01
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ANMERKUNG Ein alternatives Verfahren zur Bestimmung von Arsen, Antimon, Cadmium, Blei und Selen mittels ICP-
Massenspektrometrie ist in Anhang E beschrieben. Ein alternatives Verfahren zur Bestimmung von Arsen, Antimon,
Cadmium, Chrom, Mangan, Nickel, Blei und Selen mittels ICP-OES ist in Anhang D beschrieben.

5 Probenahme

5.1 Allgemeines

Die allgemeinen Empfehlungen nach ISO 3165 und ISO 6206 beachten.
5.2 Feststoffe

Die erforderliche Laborprobe wird entsprechend dem jeweiligen in ISO 8213 beschriebenen Verfahren
vorbereitet.

5.3 Loésungen
5.3.1 Probenahme aus Fassern und Flaschen
5.3.1.1 Allgemeines

Der Inhalt jedes Behilters wird durch Schiitteln, Rollen oder Kippen von Seite zu Seite gemischt, wobei
darauf zu achten ist, den Behalter nicht zu beschddigen sowie keine Fliissigkeit zu verschiitten.

Falls der Behdlter so aufgebaut ist (z. B. eine Enghalsflasche), dass die Verwendung eines Probenehmers
nicht praktikabel ist, die Probe nach sorgfiltigem Mischen durch Ausschiitten nehmen. Ansonsten wird wie
in 5.3.1.3 beschrieben verfahren.

Die Oberflache der Fliissigkeit priifen. Falls es Anzeichen fiir eine Oberflichenkontamination gibt, werden
Proben wie in 5.3.1.2 beschrieben von der Oberfliche genommen. Ansonsten die Probe wie in 5.3.1.3
beschrieben entnehmen.

5.3.1.2 Probenahme von der Oberflache

Die Probe mit Hilfe einer geeigneten Schopfkelle nehmen. Die Schopfkelle wird in die Fliissigkeit eingetaucht,
bis der Rand soeben unterhalb der Oberflache ist, so dass die Oberflichenschicht hineinlaufen kann. Die
Schopfkelle zuriickziehen, bevor sie vollstdndig gefiillt ist, und die anhaftende Fliissigkeit abtropfen lassen.
Der Vorgang wird, wenn notig, wiederholt, bis nach der Probenahme aus allen anderen ausgewahlten
Behaltern das fiir die nachfolgende Analyse erforderliche Gesamtvolumen der Probe erreicht ist.

5.3.1.3 Probenahme vom Boden

Die Probe mit Hilfe eines offenen Probenahmerohres oder eines Probenahmerohres mit Bodenventil
nehmen, das auf die Groéfde des Behdlters und die Viskositét der Fliissigkeit abgestimmt ist.

Bei Anwendung des offenen Probenahmerohres wird dieses an der Spitze verschlossen und das untere Ende
bis zum Boden des Behilters eingetaucht. Das Probenahmerohr wird gedffnet und so schnell iiber den Boden
des Behilters gefiihrt, dass der Behalterboden durchquert ist, bevor das Probenahmerohr gefiillt ist. Das
Probenahmerohr schliefen, aus dem Behéilter entnehmen und die auf3en an dem Probenahmerohr
anhaftende Fliissigkeit abtropfen lassen.

Bei Verwendung eines Probenahmerohres mit Bodenventil wird das Ventil geschlossen, bevor das Rohr in
den Behalter eingetaucht wird, und danach wird wie bei einem offenen Probenahmerohr verfahren.
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5.3.2 Probenahme aus Tanks und Tankfahrzeugen
Je nach vorliegendem Fall sollte eine reprasentative Probe genommen werden:
a) von der Oberflache der Flissigkeit mit einer Schopfkelle, wie in 5.3.1.2 beschrieben;

b) vom Boden des Tanks oder Tankfahrzeugs mit einem Probenahmerohr, wie in 5.3.1.3 beschrieben, oder
unter Verwendung einer speziell beschaffenen Bodenprobenahme-Apparatur;

c) abhingig von der Gesamttiefe, von einer oder mehrerer Positionen zwischen Boden und Oberflache
unter Verwendung eines beschwerten Probenahmegefafies.

6 Angabe der Ergebnisse

6.1 Eisengehalt

Der Eisengehalt muss als Eisen(II)- oder Eisen(IlI)-Massenanteil in % angegeben werden.
6.2 Freie Saure

Die freie Sdure muss als Massenanteil in % angegeben werden.

6.3 Unloésliches

Die unloslichen Stoffe miissen als Massenanteil in % angegeben werden.

6.4 Verunreinigungen

Die Verunreinigungen sollten in mg/kg angegeben werden.

6.5 Wiederholprizision

Jedes Laboratorium muss die Wiederholprézision des Verfahrens fiir die jeweilig angewendeten verfahrens-
technischen Laborbedingungen berechnen.

Documents
Document Sharingj—lub

Full document details: E DIN EN 17215:2018-01


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-17215-2018-01
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-17215-2018-01

E DIN EN 17215:2018-01 - Entwurf -
prEN 17215:2018 (D)

Anhang A
(normativ)

Analyse des Eisengehalts

ANMERKUNG  Die Konzentrationen von Eisensalzldsungen werden lediglich auf der Grundlage der Eisen(II)- und
Eisen(III)-Konzentrationen gemessen.

A.1 Bestimmung der Eisen(II)-Konzentration durch Titration gegen Cer(IV)sulfat
A.1.1 Allgemeines

Dieses Verfahren gilt fiir Produkte, die einen Massenanteil an Eisen von mehr als 0,2 % aufweisen.
A.1.2 Kurzbeschreibung

Eisen(II) wird mit Cer(IV)sulfat-Lésung, die Eisen(II) zu Eisen(III) oxidiert, direkt extrahiert.

A.1.3 Reagenzien

Alle Reagenzien miissen von anerkannter Analysenqualitidt sein, und das verwendete Wasser muss der
Qualitat 3 nach EN ISO 3696 entsprechen.

A.1.3.1 Salzsdureldsung, c(HCI) = 5,0 mol/l.

A.1.3.2 1,10-Phenanthrolin-Eisenkomplexlésung (Ferroin, Eisen-Indikator),
¢([Fe(o-phen)3]SO,4) = 0,025 mol/l.

A1.3.3 Cer(IV)sulfat-Losung, in 10%iger (m/V) Schwefelsaure, c(Ce(SO4),) = 0,1 mol/l.

A.1.4 Priifeinrichtung
Ubliche Labor- und Glasgerite.
A.1.5 Durchfithrung
A.1.5.1 Priiflésung

10 g der Laborprobe auf 0,1 mg wagen und in einen Erlenmeyerkolben geben. Mit (50 + 5) ml Wasser
verdiinnen.

A.1.5.2 Bestimmung

0,5 ml Salzsdure (A.1.3.1) unter Mischen in den Erlenmeyerkolben geben. Es bildet sich eine klare, tiefgelbe
Losung.

2 bis 4 Tropfen (hochstens) Eisen-Indikator (A.1.3.2) hinzufligen. Die Losung farbt sich rot.
Die Losung mit Cer(IV)sulfat-Losung (A.1.3.3) mittels Titrierbiirette titrieren. Der Umschlagpunkt ist

erreicht, wenn ein scharfer Farbumschlag von Rot nach Blaugriin eintritt. Das Volumen (V) des bei der
Titration verbrauchten Cer(IV)sulfats notieren.
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A.1.5.3 Angabe der Ergebnisse
Der Eisen(1I)-Gehalt Cany ausgedriickt als Massenanteil in %, ergibt sich nach folgender Gleichung:

V x 0,558 5

Cap = =

Dabei ist
V' das Volumen des fiir die Titration erforderlichen Cer(IV)sulfats, in Milliliter;

m  die Masse der fiir die Priifldsung verwendeten Probe, in Gramm.

A.2 Bestimmung des Gesamteisens

A.2.1 Allgemeines

Dieses Verfahren gilt fiir Produkte in der Lieferkonzentration.

A.2.2 Kurzbeschreibung

Eisen wird durch Zinn(II)chlorid reduziert und anschlief3end mit Cer(IV)sulfat titriert.
A.2.3 Reagenzien

Alle Reagenzien miissen von anerkannter Analysenqualitidt sein, und das verwendete Wasser muss der
Qualitat 3 nach EN ISO 3696 entsprechen.

A.2.3.1 Salzsaure, HCl konzentriert, Dichte p = 1,19 g/ml.

A.2.3.2 Zinn(II)chloridlésung, ¢(SnCl, - 2H,0) = 0,5 mol/l.

22,6 g SnCl, - 2H,0 in 20 ml Salzsdure (A.2.3.1) l16sen und mit Wasser auf 200 ml verdiinnen. Die Losung im
Dunkeln aufbewahren.

A.2.3.3 Quecksilber(II)chlorid, gesattigte Losung c¢(HgCl,) = 0,27 mol/L.

A.2.3.4 1,10-Phenanthrolin-Eisenkomplexlésung (Ferroin, Eisen-Indikator),
¢([Fe(o-phen)3]SO,4) = 0,025 mol/l.

A.2.3.5 Cer(IV)sulfat, c(Ce(SO,),) = 0,1 mol/L

A.2.4 Priifeinrichtung
Ubliche Labor- und Glasgerite.
A.2.5 Durchfithrung

A.2.5.1 Priiflosung

10 g der Laborprobe auf 0,1 mg wagen und in einen 200-ml-Messkolben geben, bis zur Marke mit Wasser
auffiillen. (10 £ 0,2) ml dieser Losung in einen 500-ml-Erlenmeyerkolben pipettieren.
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A.2.5.2 Bestimmung
3 bis 4 Tropfen Salzsdure (A.2.3.1) zugeben und unter Riithren bis zum Sieden erhitzen.

Tropfenweise Zinn(II)chloridlésung (A.2.3.2) bis zur Entfirbung zusetzen. (Die Reduktion muss sorgfiltig
erfolgen. Zwei Tropfen Zinn(II)chlorid (A.2.3.2) sind notwendig, mehr muss vermieden werden.)

Die Losung rasch in kaltem Wasser herunterkiihlen. (10 + 0,2) ml Quecksilber(II)chlorid (A.2.3.3) zugeben.
Auf (200 £+ 5) ml verdiinnen und 3 min warten. Bei der Zugabe von Quecksilber(II)chlorid erscheint ein
leichter weifler wolkiger Niederschlag. Kommt es zur Ausféllung, die Titration stoppen und eine andere
aliquote Teilmenge der Laborprobe reduzieren. (2 £+ 0,2) ml konzentrierte Salzsdure (A.2.3.1) und 4 bis
6 Tropfen Ferroin-Indikatorlésung (A.2.3.4) zugeben.

ANMERKUNG  Ein alternatives Reduktionsverfahren ist in Anhang B beschrieben.

Die Losung mit Cer(IV)sulfat (A.2.3.5) mittels Titrierbiirette titrieren. Der Umschlagpunkt ist erreicht, wenn
ein Farbumschlag von Rot nach Blaugriin eintritt. Das Volumen (V) des bei der Titration verbrauchten

Cer(IV)sulfats notieren.

SICHERHEITSVORKEHRUNGEN — Die Restlosungen aus den Titrationen auffangen und entsprechend
ISO 5790:1979, Anhang B, behandeln, um eine Abwasserverunreinigung zu vermeiden.

A.2.5.3 Angabe der Ergebnisse
Der Gesamteisengehalt, C,,;, ausgedriickt als Massenanteil in %, ergibt sich nach folgender Gleichung:

V x11,17

tot =
° m

Dabei ist
V' das Volumen des fiir die Titration erforderlichen Cer(IV)sulfats, in Milliliter;
m die Masse der fiir die Priiflésung verwendeten Probe, in Gramm.

A.3 Bestimmung von Eisen(III)

Der Eisen(I1I)-Gehalt, Cany ausgedriickt als Massenanteil in %, ergibt sich nach folgender Gleichung:
Cam = Ceor — Cap

Dabei ist

Ciot der Gesamteisengehalt (A.2), ausgedriickt als Massenanteil in %;

Can der Eisen(II)-Gehalt (A.1), ausgedriickt als Massenanteil in %.
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Anhang B
(informativ)

Alternative Analyse des Eisengehalts

B.1 Bestimmung der Eisen(II)-Konzentration durch Titration gegen
Kaliumdichromat

B.1.1 Allgemeines

Dieses Verfahren gilt fiir Produkte, die einen Massenanteil an Eisen von mehr als 0,2 % aufweisen.
B.1.2 Kurzbeschreibung

Eisen wird direkt mit einer Kaliumdichromatlésung titriert.

B.1.3 Reagenzien

Alle Reagenzien miissen von anerkannter Analysenqualitidt sein, und das verwendete Wasser muss der
Qualitét 3 nach EN ISO 3696 entsprechen.

B.1.3.1 Schwefelsidure, H,S0, konzentriert, Dichte p = 1,84 g/ml.

B.1.3.2 Phosphorsaure, H3PO, konzentriert, Dichte p = 1,71 g/ml.

B.1.3.3 Bariumdiphenylaminsulfonat-Lésung, c(Ba(C¢Hs-NH-C,H,S03),) = 8 mmol/l.
B.1.3.4 Kaliumdichromatlésung, ¢(K,Cr,0-) = 0,016 6 mol/l.

B.1.4 Priifeinrichtung

Ubliche Labor- und Glasgerite.

B.1.5 Durchfithrung

B.1.5.1 Priiflésung

In einen 500-ml-Erlenmeyerkolben (200 + 10) ml Wasser geben, (10 £+ 1) ml Schwefelsdure (B.1.3.1) und
(10 + 1) ml Phosphorsaure (B.1.3.2) zusetzen. Mit Wasser kiihlen. Zwischen 3 g und 10 g der Laborprobe auf
0,1 mg wégen und in den Erlenmeyerkolben mit der sauren Lésung geben.

B.1.5.2 Bestimmung

Die Priifldsung mit Kaliumdichromatlésung (B.1.3.4) mit Hilfe einer Titrierbiirette titrieren und fiinf Tropfen
Bariumdiphenylaminsulfonat (B.1.3.3) in der Nahe des Umschlagpunkts zugeben.

Der Umschlagpunkt ist erreicht, wenn eine dauerhafte purpurne Farbe erscheint, das Volumen (V) des fiir
die vollstandige Titration notwendigen Kaliumdichromats notieren.
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B.1.5.3 Angabe der Ergebnisse

Der Eisen(1I)-Gehalt Cany ausgedriickt als Massenanteil in %, ergibt sich nach folgender Gleichung:

V' x 0,558 5
Cap =—"F——
Dabei ist
vV das Volumen des fiir die Titration erforderlichen Kaliumdichromats, in Milliliter;
m die Masse der fiir die Priiflésung verwendeten Probe, in Gramm.

B.2 Bestimmung der Eisen(II)-Konzentration durch iodometrische Titration
B.2.1 Allgemeines
Dieses Verfahren gilt fiir Produkte, die einen Massenanteil an Eisen von mehr als 0,2 % aufweisen.
B.2.2 Kurzbeschreibung
Eisen(III) oxidiert lodid-lonen zu lod, das mit Natriumthiosulfat titriert wird.

2Fe3t + 21~ > 2Fe2* + 1,

I, + 25,052~ - 21~ + 5,042~
B.2.3 Reagenzien

Alle Reagenzien miissen von anerkannter Analysenqualitdt sein, und das verwendete Wasser muss der
Qualitat 3 nach EN ISO 3696 entsprechen.

B.2.3.1 Natriumthiosulfatlosung, c¢(Na,S,03) = 0,1 mol/l.

B.2.3.2 Kaliumiodid, fest.

B.2.3.3 lodindikator (Starke), fest.

B.2.3.4 Salzsdurel6sung, c(HCl) = 5,0 mol/l.

B.2.4 Priifeinrichtung

Ubliche Labor- und Glasgerite.

B.2.5 Durchfithrung

B.2.5.1 Priiflésung

20 g der Probe auf 1 mg in einen 250-ml-Messkolben genau einwiegen und mit Wasser bis zur Marke

auffillen. Sorgfaltig (20 + 0,2) ml der verdiinnten Lésung in einen 500-ml-Erlenmeyerkolben iiberfithren.
Etwa 200 ml Wasser zugeben.
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B.2.5.2 Bestimmung

(20 %+ 2) ml Salzsaure (B.2.3.4) zugeben.

(5 £ 0,5) g Kaliumiodid (B.2.3.2) zugeben.

Die Losung durchmischen und im Dunkeln fiir 5 min stehen lassen.

Mit Natriumthiosulfat (B.2.3.1) bis zu einer sehr blassgelben Farbung titrieren. (0,2 £+ 0,05) g lod-Indikator
(B.2.3.3) zugeben, um eine tiefblaue Farbe zu erhalten, anschliefiend bis zum Erreichen eines farblosen
Umschlagpunkts weitertitrieren.

B.2.5.3 Angabe der Ergebnisse

Der Eisen(I11)-Gesamtgehalt, Cyyp), ausgedriickt als Massenanteil in %, ergibt sich nach folgender Gleichung:

V %X 6,981
ay = —

Dabei ist
V  das Volumen des fiir die Titration erforderlichen Natriumthiosulfats, in Milliliter;

m die Masse der fiir die Priiflésung verwendeten Probe, in Gramm.
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Anhang C
(normativ)

Analyse der chemischen Parameter und Verunreinigungen

C.1 Bestimmung von freier Siure
C.1.1 Allgemeines

Dieses Verfahren gilt fiir die Bestimmung des Sauregrades von Flockungsmitteln auf Eisenbasis zur
Aufbereitung von Wasser fiir den menschlichen Gebrauch.

Der Messbereich muss bei Massenanteilen zwischen —5 % und 10 % liegen. Angegebene negative Werte der
freien Sdure beruhen auf Sulfat- oder Chlorid-Mangel.

Die Bestimmungsgrenze belauft sich auf einen Massenanteil von 0,1 %.

C.1.2 Kurzbeschreibung

Losen einer Untersuchungsprobe in Wasser bei festen Produkten oder Verdiinnung dieser mit Wasser bei
fliissigen Produkten. Zugabe eines Uberschusses an Schwefelsdure, um eine positive Menge an vorhandener
Saure sicherzustellen. Fluoridionen werden im Uberschuss zugesetzt. Diese bilden einen starken Komplex

mit Eisen(III)-lonen und beseitigen deren saure Eigenschaften.

Die Anzahl an Wasserstoff-lonen wird durch Titration mit Natriumhydroxid auf einen pH-Wert von 8,9 mit
einem pH-Messgerat oder durch Verwendung von Phenolphthalein als Indikator bestimmt.

C.1.3 Storungen

Aluminium und Siliciumdioxid verursachen stérende Wechselwirkungen mit Fluorid.
Siliciumhaltige Proben ergeben fehlerhafte, zu niedrige Ergebnisse.

C.1.4 Reagenzien

Alle Reagenzien miissen von anerkannter Analysenqualitidt sein, und das verwendete Wasser muss der
Qualitét 3 nach EN ISO 3696 entsprechen.

C.1.4.1 Natriumhydroxidlésung, c(NaOH) = 0,2 mol/l.

C1.4.2 Schwefelsiurelosung, ¢(H,SO,)=0,25mol/l (oder alternative Verwendung von
¢(H,S0,4) = 0,1 mol/1. Siehe Tabelle C.1.).

C1.4.3 Kaliumfluorid, KF - 2H,0.

C.1.4.4 Kaliumfluoridlésung, 200 g/1. (310 £+ 0,5) g Kaliumfluorid (C.1.4.3) einwiegen und mit 1 000 ml
Wasser losen, pH-Wert auf 9,0 einstellen.

C.1.4.5 Phenolphthaleinlésung, 0,5 g in 100 ml Ethanol.
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C.1.5 Priifeinrichtung

Ubliche Labor- und Glasgerite. Sowie ein Kunststoff-Becherglas fiir die Titration, um eine Reaktion des
Fluorid mit den Silikaten in einem Becherglas aus Glas zu vermeiden. Optional pH-Messgerat.

C.1.6 Durchfithrung

C.1.6.1 Priiflésung

ANMERKUNG  Die Herstellung der Priiflosung hdngt von der Probenart ab.

C.1.6.1.1 Feste Proben

25 g der homogenisierten Probe (m) auf 0,1 mg in ein 250-ml-Becherglas einwiegen. (100 + 5) ml Wasser
zugeben und rithren. Erforderlichenfalls 10 min erwdrmen und auf Raumtemperatur abkiihlen lassen.
Quantitativ in einen 500-ml-Messkolben iiberfiihren. Bis zum Mafdvolumen verdiinnen und griindlich
mischen. Filtrieren, falls die Probe Partikel enthalt. (50 + 0,2) ml als Priiflésung in ein 250-ml-Becherglas
aus Kunststoff pipettieren.

C.1.6.1.2  Fliissige Proben

3 g der homogenisierten Probe (m) auf 0,1 mg in ein 250-ml-Becherglas aus Kunststoff pipettieren.
(50 £ 2) ml Wasser zugeben und filtrieren, falls die Probe Partikel enthalt.

C.1.6.2 Bestimmung

0-7 ml Schwefelsdure (C.1.4.2) (V) zur Priiflésung (C.1.6.1) entsprechend nachfolgender Tabelle C.1 geben

und riihren.
Tabelle C.1 — Zugegebene Menge an H,S0,
Freie Sdure in Eisen-Flockungsmitteln
<-2% —2%bis0% | 0%bis1% |1%bis2% | 2%bis4%
Zugegebene ml an 30 25 20 15 10
0,10 mol/1 H,SO,4
Zugegebene ml an 12 10 8 6 4
0,25 mol/1 H,SO,4

Mit einem Messzylinder (30 + 1) ml Kaliumfluoridlésung (C.1.4.4) zugeben und 3 bis 5 Tropfen Phenol-
phthaleinlésung (C.1.4.5).

Losung unverziiglich mit Natriumhydroxid (C.1.4.1) titrieren, bis eine leichte dauerhafte Rosafirbung
erscheint, oder mit Hilfe eines pH-Messgeréts bis zu einem pH-Wert von 8,9. Das eingesetzte Volumen (V)

aufzeichnen.
Werden mehr als 20 ml NaOH (C.1.4.1) bendétigt, um eine dauerhafte Rosafarbung zu erhalten oder mit dem
pH-Messgerat den pH-Wert von 8,9 zu erreichen, wird die Analyse wiederholt, aber mit geringerer oder

ohne Zugabe von Schwefelsaure.

Werden weniger als 4 ml NaOH (C.1.4.1) benétigt, wird die Analyse wiederholt, aber mit Zugabe von mehr
Schwefelsaure.

Die optimale Zugabe von NaOH (C.1.4.1) liegt zwischen 6 ml und 20 ml.
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C.1.7 Berechnung

Die freie Saure (C,), ausgedriickt als Massenanteil an Schwefelsdure in %, ergibt sich aus der folgenden
Gleichung in Abhéngigkeit von der Herstellung der Priifldsung:

Feste Probe (C.1.6.1.1) (mol H*/100 g)

(VoG — Vi X 264)

me

Ca,solid =

Flussige Probe (C.1.6.1.2) (mol H* /100 g)

(VoCy — Vi X 264)
my, X 10

Caliquid =
Dabei ist

C; die Ist-Konzentration dieser Losung, ausgedriickt in mol Schwefelsaure je Liter;

V; das Volumen der verwendeten Schwefelsaurelésung (C.1.4.2), in Milliliter;

V, das Volumen der Natriumhydroxidlosung (C.1.4.1), in Milliliter;

C, die Ist-Konzentration dieser Losung, ausgedriickt in mol Natriumhydroxid je Liter;
die Masse der Priifmenge, in Gramm.
Das Ergebnis kann angegeben werden als:

% H,S04 (m/m) = (mol H*/100 g) x 98,08/2

% HCI (m/m) = (mol H* /100 g) X 36,46

Die vorstehende Berechnung kann als Endergebnis eine negative Zahl ergeben. Wenn eine negative Zahl
erhalten wird, hat die Probe einen Sduremangel.

C.2 Bestimmung von Unloslichem
C.2.1 Allgemeines

Dieses Verfahren gilt fiir die Bestimmung von Unldslichem in Flockungsmitteln auf Eisenbasis zur
Aufbereitung von Wasser fiir den menschlichen Gebrauch.

Der Messbereich des Massenanteils von Unléslichem liegt zwischen 0,002 % und 10 %.

C.2.2 Kurzbeschreibung

Die Probe wird mit Salzsdure gelost (feste Probe) oder verdiinnt (fliissige Probe), so dass ein pH-Wert von
unter 2 beibehalten wird, und dann durch ein getrocknetes Membranfilter mit einer Porengréfie von

0,22 um filtriert. Das Filter wird mit verdiinnter Salzsdure ausgewaschen und bei 105 °C getrocknet. Die in
dem Filter zuriickgebliebene Materialmasse wird bestimmt.
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C.2.3 Reagenzien

Alle Reagenzien sollten von anerkannter Analysenqualitdt sein, und das verwendete Wasser muss der
Qualitat 3 nach EN ISO 3696 entsprechen.

C.2.3.1 Salzsdurelésung, c(HCl) = 0,2 mol/l.

C.2.3.2 Salzsaurelésung, c(HCI)=0,01mol/l. (504 0,2)ml Salzsdure (C.2.3.1) mit Wasser auf
(100 + 2) ml verdiinnen. Der pH-Wert der L6sung muss geringer als 2 sein.

C.2.4 Priifeinrichtung

Ubliche Labor- und Glasgerite sowie Folgendes:
C.2.4.1 Membranfilter, Porengrofde 0,22 um.
C.2.4.2 Exsikkator mit trockenem Silikagel.
C.2.4.3 Ofen.

C.2.4.4 Vorrichtung zur Unterdruckfiltration, die auf einer Saugflasche sitzt, die wiederum an eine
Wasserstrahlpumpe oder eine Vakuumpumpe angeschlossen ist.

C.2.5 Durchfithrung

C.2.5.1 Herstellung der Priiflésung

ANMERKUNG  Die Herstellung der Priiflosung hdngt von der Probenart ab.
C.2.5.1.1 Feste Proben

30 g der Probe (mg) auf 0,1 mg in ein 250-ml-Becherglas einwiegen. Mit (100 + 2) ml verdiinnter Salzsiure
(C.2.3.2) 16sen und 30 min riihren.

C.2.5.1.2  Fliissige Proben

60 g der Probe (mg) auf 0,1 mg in ein 250-ml-Becherglas einwiegen. Mit (100 + 2) ml verdinnter Salzsaure
(C.2.3.2) verdiinnen und 5 min rithren.

C.2.5.2 Bestimmung
Ein Membranfilter mit einer Porengrofde von 0,22 pm (C.2.4.1) in einem Ofen (C.2.4.3) (30 + 5) min bei
105 °C trocknen. Das Membranfilter in einen Exsikkator mit trockenem Silikagel (C.2.4.2) geben und auf

Raumtemperatur abkiihlen lassen. Die Masse des getrockneten Filters auf einer Waage mit einer
Fehlergrenze von 0,1 mg bestimmen (m,).

Die verdiinnte Probe (C.2.5.1) durch das gewogene getrocknete Filter filtrieren. Das Filter dreimal mit
(50 + 5) ml verdiinnter Salzsaure (C.2.3.2) waschen.

Das Filter zwei Stunden bei 105 °C trocknen. Das Filter in einem Exsikkator abkiihlen lassen. Das Filter mit
einer Fehlergrenze von 0,1 mg wagen (m,).
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C.2.6 Berechnung

Der Anteil an Unléslichem (/,,), ausgedriickt als Massenanteil in %, ergibt sich nach folgender Gleichung:

(mz - ml) X 100

my

Im
Dabei ist

m, die Masse der Priifmenge, in Gramm;
m; die Masse des verwendeten (trockenen) Filters, in Gramm;

m, die Masse des trockenen Filterkuchens mit Filter (trocken), in Gramm.

C.3 Bestimmung von Mangan mit Flammen-Atomabsorptionsspektrometrie (FAAS)
C.3.1 Allgemeines

Dieses Verfahren gilt fiir Eisensalze oder Eisenldsungen mit einem Massenanteil an Mangan von mehr als
0,05 %.

C.3.2 Kurzbeschreibung

Eisensalze oder Eisenldsungen werden in Wasser geldst bzw. verdiinnt. Mangan wird in dieser verdiinnten
Losung durch eine direkte Einspritzung der Losung in die Flamme eines Atomabsorptionsspektrometers
bestimmt. Das Mangan wird dabei durch thermische Zersetzung in den atomaren Zustand umgewandelt. Die
Absorption der Atome wird im Strahlengang des FAAS bei einer fiir dieses Element spezifischen Wellenlange
gemessen. Die Konzentrationen werden mit Hilfe einer Kalibrierkurve berechnet.

C.3.3 Reagenzien

Alle Reagenzien miissen von anerkannter Analysenqualitdt sein, das verwendete Wasser muss der Qualitit 3
nach EN ISO 3696 entsprechen und es muss hochstreine Salzsdure verwendet werden.

C.3.3.1 Salzsaure (HCI), Losung, Massenanteil von 30 %.

C.3.3.2 Mangan, Standard-Stammlésung, p,(Mn) = 1 g/I.
C.3.3.3 Mangan, Standard-Zwischenlésung, p;(Mn) = 100 mg/I.

(10 £ 0,2) ml der Standard-Stammlésung (C.3.3.2) mit einer Pipette in einen 100-ml-Messkolben geben,
(3 £ 0,2) ml Salzsaure (C.3.3.1) zugeben und bis zur Marke mit Wasser verdiinnen.

C.3.3.4 Mangan, Standardlésung, p,(Mn) = 0,5 mg/1.

(0,54 0,02) ml der Standard-Zwischenlosung (C.3.3.3) mit einer Pipette in einen 100-ml-Messkolben
(C.3.4.1) geben, (3 £+ 0,2) ml Salzsaure (C.3.3.1) zugeben und bis zur Marke mit Wasser verdiinnen.

C.3.3.5 Mangan, Standardlésung, p;(Mn) = 1 mg/1.

(1 £+ 0,02) ml der Standard-Zwischenlésung (C.3.3.3) mit einer Pipette in einen 100-ml-Messkolben (C.3.4.1)
geben, (3 £ 0,2) ml Salzsdure (C.3.3.1) zugeben und bis zur Marke mit Wasser verdiinnen.
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C.3.3.6 Mangan, Standardlosung, p,(Mn) = 2 mg/1.

(2 £ 0,05) ml der Standard-Zwischenlésung (C.3.3.3) mit einer Pipette in einen 100-ml-Messkolben (C.3.4.1)
geben, (3 £ 0,2) ml Salzsdure (C.3.3.1) zugeben und bis zur Marke mit Wasser verdiinnen.

C.3.3.7 Mangan, Standardlésung, p;(Mn) = 3 mg/1.

(3 £ 0,05) ml der Standard-Zwischenldsung (C.3.3.3) mit einer Pipette in einen 100-ml-Messkolben (C.3.4.1)
geben, (3 £ 0,2) ml Salzsdure (C.3.3.1) zugeben und bis zur Marke mit Wasser verdiinnen.

C.3.3.8 Blindwertlésung

(3 £ 0,2) ml der Salzsdure (C.3.3.1) mit einer Pipette in einen 200-ml-Messkolben (C.3.4.1) geben und bis zur
Marke mit Wasser verdiinnen.

C.3.4 Priifeinrichtung

Ubliche Labor- und Glasgerite sowie Folgendes:

C.3.4.1 Messkolben, Nennvolumen 100 ml und 200 ml.

C.3.4.2 Analysenwaage mit einer Fehlergrenze von +0,1 mg.

C.3.4.3 Flammen-Atomabsorptionsspektrometer.

C.3.4.4 Elektrodenlose Entladungs- oder Hohlkathodenlampe fiir die Bestimmung von Mangan.
C.3.5 Durchfithrung

C.3.5.1 Probenlésung

20 g der Laborprobe auf 0,1 mg wéagen, in einen 200-ml-Messkolben (C.3.4.1) geben und mit Wasser bis zur
Marke auffiillen.

C.3.5.2 Spektrometereinstellungen

Die Betriebsparameter des Flammen-Atomabsorptionsspektrometers werden entsprechend den Angaben im
Betriebshandbuch des Herstellers eingestellt.

Das Spektrometer kommt bei der fiir Mangan spezifischen Wellenldnge von 279,5 nm zum Einsatz. Die
Flamme wird aus folgenden Gasstromen gebildet: Luft: 13,5 1/min — Acetylen: 2,0 1/min.

C.3.6 Bestimmung
C.3.6.1 Priiflésung

(5+0,1) ml der Probenlosung (C.3.5.1) mit einer Pipette in einen 100-ml-Messkolben (C.3.4.1) geben,
(3 £ 0,2) ml Salzsaure (C.3.3.1) zugeben und bis zur Marke mit Wasser verdiinnen.

C.3.6.2 Messung
Die Priiflésung (C.3.6.1) unmittelbar durch Ansaugen iiber einen Zerstduber in die Flamme einspritzen,

dabei das Spektrometer wie in C.3.5.2 beschrieben einstellen. Das Einspritzen dreimal wiederholen, jeweils
die Extinktion festhalten und den Mittelwert berechnen.

Documents
Document Sharirleub

Full document details: E DIN EN 17215:2018-01


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-17215-2018-01
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-17215-2018-01

E DIN EN 17215:2018-01 - Entwurf -
prEN 17215:2018 (D)

C.3.6.3 Kalibrierfunktion

Fir die Kalibrierfunktion jeweils die Extinktion der vier Standardlésungen (C.3.3.7, C.3.3.6, C.3.3.5 und
C.3.3.4) beziehungsweise die Extinktion der Blindwertlosung (C.3.3.8) in der gleichen Weise wie bei den
Probenldsungen messen (siehe C.3.5.2). Die Kalibrierfunktion aus den Mittelwerten der Extinktionen jeder
Losung, ausgedriickt in Extinktionseinheiten, auf der senkrechten Achse und den entsprechenden Konzen-
trationen, ausgedriickt in Milligramm je Liter, auf der waagerechten Achse berechnen.

C.3.7 Angabe der Ergebnisse

Die Mangankonzentration (Cy,,) der Priiflosung wird mittels der Kalibrierfunktion (C.3.6.3) berechnet.

Der Mangan-Massenanteil der Eisensalze oder Eisenlosungen (C;), ausgedriickt in Milligramm je Kilogramm
Eisenprodukt, wird nach folgender Gleichung berechnet:

¢ Cun X 4000

S

m

Dabei ist
Cyvpn  die Mangankonzentration in der Priiflosung, in Milligramm je Liter;
m die Masse der fiir die Priifldsung verwendeten Probe, in Gramm.

C.4 Bestimmung von Arsen, Antimon und Selen mit Hydrid-Atomabsorptions-
spektrometrie (HGAAS)

C.4.1 Kurzbeschreibung

Arsen (As), Antimon (Sb) und Selen (Se) werden mit Natriumtetrahydroborat zu den Elementhydriden H3As,
H3Sb und H,Se reduziert. Diese gasformigen Hydride werden mit Argongas in eine beheizte Quarzkiivette
tiberfiihrt und thermisch zersetzt. Die Absorption der Atome wird im Strahlengang eines Atomabsorptions-

spektrometers bei einer elementspezifischen Wellenlange gemessen. Die Konzentrationen werden mittels
Kalibrierkurven berechnet.

C.4.2 Allgemeines

Dieses Verfahren ist fiir die Bestimmung von niedrigen Konzentrationen an Arsen, Antimon und Selen in
Eisensalzen oder Eisenlosungen geeignet.

Die geeigneten Massenanteilsbereiche fiir dieses Verfahren sind (in Milligramm je Kilogramm Eisen-
produkt):

As 0,1 mg/kg bis 0,5 mg/kg;
Sb 0,1 mg/kg bis 0,5 mg/kg;
Se 0,1 mg/kg bis 0,5 mg/kg.

Bei h6heren Massenanteilen ist die Probenlésung zu verdiinnen.
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C.4.3 Probe

(20 £ 0,5) g des Eisensalzes in (20 £ 1) ml Wasser losen. Eisen(II)-Proben mit (30 + 1) ml Wasserstoff-
peroxidlosung (C.4.4.1) versetzen. Nach Zugabe von (50 + 2) ml Salzsdure (B.5.4.2) die Losung unter
Verwendung eines Riickflusskiihlers (C.4.5.3) fiir (15 + 2) min sieden lassen. Die Losung abkiihlen, in einen
200-ml-Messkolben (C.4.5.5) iiberfiihren und mit Wasser bis zur Marke auffiillen. Dies ist die Probenldsung.
C.4.4 Reagenzien

Alle Reagenzien miissen von anerkannter Analysenqualitdt sein, und das verwendete Wasser muss der
Qualitat 3 nach EN ISO 3696 entsprechen.

C4.4.1 Wasserstoffperoxid (H,0,), Losung, Massenanteil 30 %.

C4.4.2 Salzsaure (HCI), Losung, Massenanteil 30 %.
C.4.4.3 L-Ascorbinsaurelosung 100 g/1.

C.4.4.4 Oxalsaurelésung 100 g/1.

C.4.4.5 Kaliumiodidlésung 100 g/1.

C4.4.6 Schwefelsiurelosung, c(H,S0,) = 1 mol/l.

C.4.4.7 Natriumtetrahydroboratlosung, Massenanteil von 5% NaBH, in NaOH-Losung mit einem
Massenanteil von 1 %.

C4.4.8 Element-Stammlésungen, p,(As, Sb, Se) =1 g/1.

C4.4.9 Element-Standardléosungen, p;(As, Sb, Se) =10 mg/l, herzustellen durch Verdiinnung von
C.4.48.

C4.4.10 Element-Standardléosungen, p,(As, Sb, Se) =0,1 mg/l, herzustellen durch Verdiinnung von
C4.4.8.

C.4.4.11 Kalibrierlésungen 0 mg/l1, 0,001 mg/1, 0,002 mg/1, 0,004 mg/1, 0,008 mg/1 und 0,01 mg/1.
Herstellen durch Pipettieren von jeweils 0 ml, 1 ml, 2 ml, 4 ml, 8 ml und 10 ml der Element-Standard-
l6sungen (C.4.4.10) in eine Reihe von 100-ml-Messkolben (C.4.5.7) und Zugabe von (30 + 1) ml Oxalsdure
(C4.4.4), (10+0,5) ml Kaliumiodid (C.4.4.5), (5% 0,2) ml L-Ascorbinsdure (C.4.4.3) und (5% 0,2) ml
Salzsdure (C.4.4.2) fiir As und Sb. Dann die Messkolben bis zur Marke mit Wasser auffiillen. Die
Konzentrationen der Kalibrierl6sungen betragen 0 mg/1, 0,001 mg/1, 0,002 mg/1, 0,004 mg/1, 0,008 mg/1 und
0,01 mg/1.

C.4.5 Priifeinrichtung

Ubliche Labor- und Glasgerite sowie Folgendes.

C.4.5.1 Analysenwaage.

C4.5.2 Messzylinder, Nennvolumen 50 ml.

C.4.5.3 Rundkolben mit Riickflusskiihler.

C.4.5.4 Heizplatte.
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C.4.5.5 Messkolben, Nennvolumen 200 ml.

C.4.5.6 Pipetten, Nennvolumen 1 ml, 2 ml, 5 ml, 10 ml und 20 ml.

C.4.5.7 Messkolben, Nennvolumen 100 ml.

C.4.5.8 Atomabsorptionsspektrometer.

C.4.5.9 Elektrodenlose Entladungslampen fiir die Bestimmung von As, Sb und Se.

C.4.5.10 Hydridsystem, bestehend aus einer beheizbaren Quarzkiivette, einer Reaktionseinheit und einer
Kontrolleinheit.

C.4.5.11 Argongasversorgung.
C.4.6 Durchfithrung
C.4.6.1 Spektrometereinstellungen

Das Atomabsorptionsspektrometer (C.4.5.8) und das Hydridsystem (C.4.5.10) werden entsprechend den
Angaben im Betriebshandbuch des Herstellers eingestellt. Das Spektrometer arbeitet mit folgenden
Wellenlangen fiir jedes Element:

As 193,7 nm;

Sb 217,6 nm;

Se 196,0 nm.

Die Quarzkiivette wird auf 900 °C geheizt.
C.4.6.2 Messung von Arsen und Antimon

(20 £+ 0,1) ml der Probenlésung (C.4.3) in einen 100-ml-Messkolben (C.4.5.7) pipettieren. (30 + 1) ml
Oxalsdure (C.4.4.4), (10 £ 0,5) ml Kaliumiodid (C.4.4.5), (5% 0,2) ml L-Ascorbinsidure (C.4.4.3) und
(5+0,2) ml Salzsdure (C.4.4.2) zugeben und anschlieffend mit Wasser bis zur Marke auffiillen. Die
hergestellte Losung muss 3 h stehen gelassen werden, um eine vollstindige Reaktion sicherzustellen. Dann
(5 £ 0,1) ml der Losung mit einer Pipette (C.4.5.6) in das Reduktionsgefafd geben, (10 + 1) ml Schwefelsdure
(C.4.4.6) zusetzen und die Hydridsystem-Kontrolleinheit starten. Die Lésung wird mit NaBH, (C.4.4.7)
reduziert, und H3As und H3Sb werden unverziiglich mit dem Argongas (C.4.5.11) in die auf 900 °C geheizte
Quarzkiivette iiberfiihrt. Die Absorption des Arsens mit einer arsenspezifischen Lampe (C.4.5.9) bei einer
Wellenldnge von 193,7 nm messen. Die Absorption des Antimons mit einer antimonspezifischen Lampe
(C.4.5.9) bei einer Wellenldnge von 217,6 nm messen.

C.4.6.3 Messung von Selen

(20 £ 0,1) ml der Probenlésung (C.4.3) in einen 100-ml-Messkolben (C.4.5.7) pipettieren. (30 + 1) ml
Oxalsdure (C.4.4.4) und (5 + 0,2) ml Salzsdure (C.4.4.2) zugeben und anschliefdend mit Wasser bis zur Marke
auffiillen. (5 4+ 0,1) ml der Lésung in das Reduktionsgefafd pipettieren, (10 + 1) ml Schwefelsdure (C.4.4.6)
zusetzen und die Hydridsystem-Kontrolleinheit starten. Die Losung wird mit NaBH, (C.4.4.7) reduziert und

H,Se unverziglich mit dem Argongas (C.4.5.11) in die auf 900 °C geheizte Quarzkiivette Uberfiihrt. Die

Absorption des Selens mit einer selenspezifischen Lampe (C.4.5.9) bei einer Wellenldnge von 196,0 nm
messen.
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