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Nationales Vorwort

Dieses Dokument wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 147 ,Water quality“ erarbeitet, dessen Sekretariat
vom DIN (Deutschland) gehalten wird. Fur Deutschland war der NA 119-01-03-01-23 AK
,Einzelanalysensysteme® des NA 119-01-03 AA ,Wasseruntersuchung“ im Normenausschuss Wasserwesen
(NAW) an der Bearbeitung beteiligt.

Es wird auf die Méglichkeit hingewiesen, dass einige Texte dieses Dokuments Patentrechte beriihren kénnen.
Das DIN ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbezliglichen Patentrechte zu identifizieren.

Bezeichnung des Verfahrens:

Bestimmung von lonen mittels Einzelanalysensystem und spektrometrischer Detektion — Teil 1: Ammonium,
Chilorid, Nitrat, Nitrit, Orthophosphat, Silikat und Sulfat

Verfahren DIN ISO 15923-1

Fir die in diesem Dokument zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden
Deutschen Normen hingewiesen:

ISO 3696 siehe DIN ISO 3696
ISO 5663 siehe DIN EN 25663

ISO/DIS 5667-3 siehe E DIN EN ISO 5667-3

ISO 6777 siehe DIN EN 26777

ISO 6878 siehe DIN EN ISO 6878
ISO 8466-1 siehe DIN 38402-51

ISO 8466-2 siehe DIN ISO 8466-2
ISO 13395 siehe DIN EN ISO 13395
ISO 15682 siehe DIN EN ISO 15682
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Es ist erforderlich, bei den Untersuchungen nach dieser Norm Fachleute oder Facheinrichtungen
einzuschalten und bestehende Sicherheitsvorschriften zu beachten.

Bei Anwendung der Norm ist im Einzelfall je nach Aufgabenstellung zu prufen, ob und inwieweit die
Festlegung von zusatzlichen Randbedingungen erforderlich ist.

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung

Die als DIN-Normen veréffentlichten Einheitsverfahren sind bei der Beuth Verlag GmbH einzeln oder
zusammengefasst erhaltlich. AuRerdem werden die genormten Einheitsverfahren in der Loseblattsammlung
,Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung“ gemeinsam von der
Beuth Verlag GmbH und von dem Wiley-VCH Verlag publiziert.

Alle fiir die Abwasserverordnung (AbwV 1)) nach § 57, Absatz 1, Nummer 1 des Gesetzes zur Ordnung des
Wasserhaushaltes (Wasserhaushaltsgesetz — WHG")) {iber ,Anforderungen an das Einleiten von Abwasser
in Gewasser” relevanten Einheitsverfahren sind zusammen mit der AbwV und dem WHG als
Loseblattsammlung ,Analysenverfahren in der Abwasserverordnung — Rechtsvorschriften und Normen*
(Erganzungsbande) von der Beuth Verlag GmbH herausgegeben worden.

Normen oder Norm-Entwirfe mit dem Gruppentitel ,Deutsche Einheitsverfahren 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 Kenngréf3en (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 StoffkenngrofRen (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).

Aufder den in der Reihe DIN 38402 bis DIN 38415 genormten Untersuchungsverfahren 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 Geschéftsstelle des Normenausschusses
Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fir Normung e. V., Telefon 030 2601-2448, oder die
Beuth Verlag GmbH, 10772 Berlin (Hausanschrift: Burggrafenstr. 6, 10787 Berlin), Auskunft.

Diesem Verfahren wird bei der Einsortierung in die ,Deutschen Einheitsverfahren® die DEV-Nummer X xx
zugeordnet.

1) Nachgewiesen in der DITR-Datenbank der DIN Software GmbH, zu beziehen bei: Beuth Verlag GmbH, 10772 Berlin.
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Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN 38402-51:1986-05, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung;
Allgemeine  Angaben  (Gruppe A) —  Kalibrierung  von  Analysenverfahren,  Auswertung von
Analysenergebnissen und lineare Kalibrierfunktionen fiir die Bestimmung von Verfahrenskenngré3en (A 51)

DIN EN 25663, Wasserbeschaffenheit — Bestimmung des Kjeldahl-Stickstoffs — Verfahren nach Aufschlul3
mit Selen

DIN EN 26777, Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Nitrit — Spektrometrisches Verfahren

DIN EN ISO 6878, Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Phosphor — Photometrisches Verfahren mittels
Ammoniummolybdat

E DIN EN ISO 5667-3, Wasserbeschaffenheit — Probenahme — Teil 3: Konservierung und Handhabung von
Wasserproben (ISO/DIS 5667-3)

DIN ISO 3696, Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderungen und Priifungen
DIN ISO 8466-2, Wasserbeschaffenheit— Kalibrierung und Auswertung analytischer Verfahren und
Beurteilung von Verfahrenskenndaten — Teil 2: Kalibrierstrategie fiir nichtlineare Kalibrierfunktionen zweiten

Grades

DIN EN ISO 13395, Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Nitritstickstoff, Nitratstickstoff und der Summe
von beiden mit der FlieBanalytik (CFA und FIA) und spektrometrischer Detektion

DIN EN ISO 15682, Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Chlorid mittels FlieBanalyse (CFA und FIA)
und photometrischer oder potentiometrischer Detektion
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Wasserbeschaffenheit —
Bestimmung der lonen mittels Einzelanalysensystem und
spektrometrischer Detektion — Teil 1: Ammonium, Chlorid,
Nitrat, Nitrit, Orthophosphat, Silikat und Sulfat

Einleitung

Mit einem Einzelanalysensystem koénnen viele photometrische Bestimmungen automatisiert werden. Mit
einem einzigen Gerat kann eine groRe Anzahl an verschiedenen Parametern bestimmt werden und flr jede
Probe kénnen die zu bestimmenden Parameter festgelegt werden. Das Arbeiten mit geringen Volumina
erfordert weniger Probenmaterial und Reagenzien.

Proben, die oberhalb des Ublichen Messbereiches liegen, kdnnen entweder automatisch verdinnt oder in
Wiederholung mit einem anderen Messbereich gemessen werden.

Diese Internationale Norm beschreibt Verfahren zur automatischen Durchfihrung der spektral-
photometrischen Bestimmungen von Ammonium, Chlorid, Nitrat, Nitrit, Orthophosphat und Silikat und einem
Tribungsmessverfahren zur Bestimmung von Sulfat mit einem Einzelanalysensystem. Das
Anwendungsgebiet ist Wasser (Grund-, Trink-, Oberflachen- und Abwasser, Eluate und Kesselwasser).
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1 Anwendungsbereich
Diese Internationale Norm beschreibt Verfahren zur automatischen Durchfiihrung von spektral-
photometrischen Analysen und Tribungsmessungen mit einem Einzelanalysensystem zur Bestimmung von

Ammonium, Chlorid, Nitrat, Nitrit, Orthophosphat, Silikat und Sulfat. Der Anwendungsbereich umfasst Grund-,
Trink-, Oberflachen- und Abwasser, Eluate und Kesselwasser.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Dokumente sind flir die Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlie8lich aller Anderungen).

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

ISO/DIS 5667-3, Water quality — Sampling — Part 3: Guidance on the preservation and handling of water
samples

ISO 8466-1, Water quality — Calibration and evaluation of analytical methods and estimation of performance
characteristics — Part 1: Statistical evaluation of the linear calibration function

ISO 8466-2, Water quality — Calibration and evaluation of analytical methods and estimation of performance
characteristics — Part 2: Calibration strategy for non-linear second-order calibration functions

3 Grundlage des Verfahrens

Ein Einzelanalysensystem ist ein automatisches System flur spektralphotometrische Bestimmungen und
Tribungsmessungen, das sich aus den folgenden Komponenten zusammensetzt:

— ein Probenbehalter, mit oder ohne Kihlung;
— ein Reagenzienbehalter, mit oder ohne Kihlung;
— eine oder mehrere Dosiereinheiten (Dispenser);

— Instrumente zum Mischen der Lésungen, z. B. mit einem Mixer oder durch wiederholte Anwendung der
Dosiereinheit;

— eine Spllapparatur zur Reinigung der Dosiereinheit, der ReaktionsgefalRe, der Kiivetten und des Mixers,
falls verwendet;

— ein Inkubator mit Temperaturregelung; eine haufig verwendete Temperatur liegt bei 37 °C;

— ein UV-VIS-Spektrometer, geeignet fir einen Wellenlangenbereich zwischen 340 nm und 880 nm;

— eine Einheit zur Steuerung und Datenverarbeitung.

Die Farbreaktionen finden in Reaktionszellen statt, welche die Kivetten in dem Inkubator sein kdnnen. Fir
jede Bestimmung wird eine separate Reaktionszelle verwendet. Vorgegebene Volumina der Proben und der
Reagenzien werden in die Zellen pipettiert und gemischt.

Nach Ablauf der Inkubationszeit wird die Extinktion der Losung bei der Wellenlange gemessen, die fir die

Bestimmung geeignet ist. Dies geschieht, indem die Kuvetten durch das Photometer geschoben werden oder
indem die Messlésung von den Reaktionszellen zu einem Photometer mit einer Durchflusszelle Gberfihrt wird.
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4 Stoérungen

Partikel in der Probe kbénnen den Flussigkeitstransport behindern und werden die photometrische
Bestimmung stéren. Die Filtration aller Proben Uber einen 0,45 ym Membranfilter wird empfohlen, aufRer bei
der Bestimmung des Gesamtphosphats, siehe Anhang F.

Eine Eigenfarbung oder Trubung der Probe stéren die Analyse. Zur Vermeidung dieser Stérungen siehe
Anhang A. Typische Stérungen werden zusammen mit den Verfahren in den Anhangen B bis H genannt.

ANMERKUNG  Stérungen durch Eigenfarbung missen durch die Messung der Extinktion der Probe vor der Zugabe des
Farbreagenzes (Blindwertkorrektur der Probe) oder durch die Herstellung einer Kompensationslésung (Messlésung ohne
das Farbreagenz) kompensiert werden. Fir weitere Details siehe Anhang A. Eine zuverlassige Prozedur zur Korrektur der
Tribung kann nicht gegeben werden. Das Lambert-Beersche-Gesetz ist nicht auf tribe Lésungen anwendbar. Dariiber
hinaus werden viele Farbreagenzien und gefarbte Komplexe an Partikeln adsorbiert. In vielen Fallen kénnen Stérungen
durch Partikel verhindert werden, indem die Proben sorgfaltig filtriert, zentrifugiert oder dialysiert werden.

5 Reagenzien
Nur Reagenzien mit dem Reinheitsgrad zur ,Analyse” verwenden.
Nur Wasser der Qualitat 1 nach DIN ISO 3696 verwenden.

Alle als Feststoff vorliegende Reagenzien fir mindestens 1 h bei (105 + 5) °C trocknen, vorausgesetzt sie sind
thermisch stabil. Die getrockneten Feststoffe vor dem Einwiegen in einem Exsikkator aufbewahren.

Die in den Anhangen B bis H angegebenen Reagenzienvolumina kdnnen angepasst werden, um lokalen
Anforderungen oder abweichenden instrumentellen Spezifikationen zu entsprechen.

Alternativ kommerziell erhaltliche Stammldsungen der erforderlichen Qualitat verwenden.

Eine Blindwertlosung gemaf den Anhangen B bis H herstellen.

6 Gerate

6.1 Einzelanalysensystem, im Allgemeinen aus den folgenden Komponenten bestehend
6.1.1  Probeninjektionssystem, fiir den automatischen oder manuellen Betrieb.

6.1.2 Probenbehilter.

6.1.3 Reagenzienbehilter, mit oder ohne Kihlung.

6.1.4 Inkubator mit Temperatursteuerung, in der Lage eine konstante Temperatur von z.B. 37 °C
einzuhalten.

6.1.5 UV/VIS-Detektor, z. B. Spektralphotometer, geeignet fir einen Wellenldngenbereich zwischen
340 nm und 880 nm.

6.1.6 Steuerungs- und Datenverarbeitungseinheit

6.1.7 Aufzeichnungsgerit, z. B. PC mit Software zur Datenaufnahme und —auswertung.
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7 Probenahme und Probenvorbereitung

Fir die Probenahme saubere Gefalle verwenden.

Eine Tribung oder Partikel stért die spektralphotometrische Detektion. Proben durch Absetzen oder
Zentrifugation klaren oder durch eine 0,45 um Membran filtrieren. Proben zur Bestimmung des
Gesamtphosphats nicht filtrieren. Bezug zu Anhang F.

Die Probe entsprechend den Anhangen B bis H oder, wenn in dem betreffenden Anhang keine spezifische
Anleitung vorgegeben ist, entsprechend ISO 5667-3 vorbereiten und lagern.

Die Blindwertldsung in der gleichen Weise wie die Probe behandeln.

8 Kalibrierung
8.1 Kalibrierfunktion

Bei der ersten Validierung des Analysensystems und danach in Intervallen eine Kalibrierfunktion fir das Gerat
(siehe 1ISO 8466-1 oder ISO 8466-2) wie folgt erstellen:

Eine geeignete Anzahl an Kalibrierlésungen fiir den jeweiligen Parameter und eine Nullwert-Losung herstellen
wie in den Anhangen B bis H beschrieben.

Die Kalibrierlosungen nach Abschnitt 9 und den Anleitungen des Gerateherstellers analysieren.

Die Giultigkeit der erhaltenen Daten bestatigen, die zur Berechnung der Regressionsgeraden, wie in
ISO 8466-1 oder ISO 8466-2 beschrieben, verwendet werden.

Nachweisen, dass die erstellte Kalibrierfunktion weiter glltig ist, und eine Kontrollstandard-Lésung
mindestens jede 20. Probe oder bei weniger als 20 Proben am Ende der Messserie analysieren.
Rekalibrieren, falls erforderlich.

8.2 Priifung der Kalibrierung

Wenn die Kalibrierfunktion nicht taglich erstellt wird, zu Beginn die Giiltigkeit der Kalibrierung prufen, indem
nach der Inbetriebnahme zwei Kontrollstandardidsungen aus dem unteren und oberen Drittel des kalibrierten
Arbeitsbereiches (siehe Abschnitt 9) analysiert werden.

Die weitere Glltigkeit der erstellten Kalibrierfunktion nachweisen und eine Kontrollstandard-Lésung
mindestens alle 20 Proben oder bei weniger als 20 Proben am Ende der Messserie analysieren.
Rekalibrieren, falls erforderlich.

9 Durchfuhrung

Das Einzelanalysensystem nach den Angaben des Gerateherstellers in Betrieb nehmen.
Das System nach Abschnitt 8 und den Angaben des Gerateherstellers kalibrieren.

Die Proben nach Abschnitt 7 vorbereiten. Eine gleich bleibende Inkubationstemperatur und -zeit ist
unerlasslich fur die Stabilitat der Extinktionsmessungen. Anleitungen fir empfohlene Inkubationstemperaturen
und -zeiten siehe Anhange B bis H.

Die Extinktion der Proben entsprechend den in den Anhangen B bis H genannten Bedingungen und
entsprechend den Angaben der Geratehersteller messen. Den Blindwert entsprechend Anhang A und den
Angaben der Geratehersteller messen.

Wenn die Extinktion der Probe die der hdchsten Kalibrierldsung Uberschreitet, die Probe mit einem
geeigneten Faktor verdinnen, damit die Probe im kalibrierten Bereich liegt, und die Analyse wiederholen.

Falls erforderlich, die Eigenabsorptionen der Proben als Blindwert korrigieren (sieche Anhang A).
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