DIN 38409-59:2022-10 (D)

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung -
Summarische Wirkungs- und StoffkenngroBen (Gruppe H) - Teil 59: Bestimmung von
adsorbierbarem organisch gebundenem Fluor, Chlor, Brom und lod (AOF, AOCI,
AOBr, AOI) mittels Verbrennung und nachfolgender ionenchromatographischer
Messung (H 59)

Inhalt Seite
20 ) 9
00D 0 101, 11
1 AnwWendungshereiCh. ... ——————————————————————_——— 12
2 Normative VerWeiSUNZEN ... s s s sssas s sasss s ssssssssssassssssasasns 12
3 2T o4 i 13
4 R 0 0L 017 o 14
4.1 Storungen bei der ANIreiCherung.....ooinmi s ——————————————————— 14
4.2 Storungen bei der Verbrennung.........msmmissssssssssssssssssssssssss s ssssssssssssses 14
4.3 Storungen der Ionenchromatograhie ... ———————————— 15
5 Grundlage des VErfahIens ... sssssssssssssssssssssssssssss s 15
6 30y A Tod 11110 15
7 T T 1A L T TG U T, 16
7.1 B 1o 14 =) 10 T, 16
7.2 Wasser, mit einem spezifischen elektrischen Widerstand = 18 MQ cm (25 °C). ...cunsmsmsmssssnsnsesas 16
7.3 Reagenzien fiir die Probestabilisierung und -vorbehandlung. ... 16
7.4 Reagenzien und Gase fiir die Anreicherung, Verbrennung und Absorption..........ciininn, 16
7.4.1 Aktivkohle mit einer Iodzahl > 1 050 MG/G. .ccccvrrrrmmmmsmsmsmmsmsmsmssssmsssmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnsss 16
7.4.2 Natriumnitrat, NANO 3. ...ccuieriieiiniissiissmissiissssssisss s sssssssssssssssssssssssss sassssssss assssssnssssssssssssssssssansssnsssnssasans 17
7.4.3 Ethanol, C2HsOH, aDSOIUL. ....ccccciiieiiisriismsssssssmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasmssssss sassssssnssssnsssssssssssasasssnssssassssnns 17
7.4.4 Standardloésungen fiir die Priifung iiber das Gesamtverfahren nach Abschnitt 11.........ccceurenens 17
7.4.5 Verdiinnungswasser und Blindwertléosung fiir die Ermittlung des AOF-Gesamtblindwerts.... 17
7.4.6 Salpetersaures Verdiinnungswasser und Blindwertlésung fiir die Ermittlung der AOCI-,

AOBr- und AOI-GeSamtDliINAWETTE ......cccovmiesmnmmmsmsmnsmssmsssssssssssssssssss s s s eses 18
7.4.7 Sauerstoff, oder ein Gemisch aus Sauerstoff und Inertgas (z. B. ATE0N)......ccconrsmsmsessssmsmsessssssesenss 18
7.4.8 Absorptionslésung fiir die Verbrennungsgase ... 18
7.5 Reagenzien fiir die [onenchromatographie........c——————— 18
5T T 24 11 L) 11 - . 18
7.5.2 Natriumcarbonat, Na2CO3 ..uiiueiiniiniisiiniissiississssss s sssssssssss s sssssssssssssssssnsssassssssssssnsssmsssnsssnssasssnsssnnan 18
7.5.3 Fluorid-, Chlorid-, Bromid- und Iodid-Stammlésungen, jeweils p =1 000 mg/l. ......couevrrirrunnns 19
7.5.4 Fluorid-, Chlorid-, Bromid- und Iodid-KalibrierloSungen.........mmmmmmmmssss 19
7.5.5 INterner STANAAIA ... RS 20
7.5.6 Blindwertlosung fiir die [onenchromatographie.........ccoounm————————— 20
8 Gerate UNd Materialien.. ... ———————————— 20
9 Probenahme und Probenvorbereitung..... s 23
9.1 B 1 F e 14 =) 10 23
9.2 Probenahme fiir die AOF-BeStimMMUNG ......ccocuunismsmsmsmsssmssssssssismsmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssses 24
9.3 Probenahme fiir die AOCI-, AOBr- und AOI-BeStimmunE.......c.cuousermsmmmsmsmssssmssssssssssssssssssssssssssssssssssanss 24
9.4 Weitere Vorgehensweise Probenvorbereitung.......mmmmmmmsmssssssmssssssss 24
0.4.1  AOF-BeSHIMIMUIEG . .ciicsissisrsassssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss s s se s s m s s s A AR AR AR R R A AR AR AR R RS 24



9.4.2 AOCI-, AOBr- und AOI-BeStiMIMUING ......ccocsusmsmsmsmsssmsssssssssssssssssssssssssssssssssasssasssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssns 24
10 DUFChflINTUNG .o RS 25
I 0 ) o 2 25
10.2  HOMOZEMISIEIEIN urreiacsrsesassmssssssssssssssssssssisssssssssassssssasssssssssssesssassssessssssesssms s sesEsas S SRR RS R R RE SRR AR BE SRR RR R R R R R SR SRR RRR RS 25
10.3 Konditionierung der ProDen ... s sssssssssssssssssssssssssssssssssses 25
10.3.1 AllGEIMEINES...iiiiiii RS R RS RE R R S 25
10.3.2 Analysenproben fiir die AOF-BeStimmMUNG .....c.cucusmsmsmmsmsmsmssssmsssmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssesns 25
10.3.3 Analysenproben fiir die AOCI-, AOBr- und AOI-BeStimmung..........cocusmsmsmsmsmsssmssssssssssssssssssssssssssssssaes 25
10.4 Adsorption an AKEIVKORNIE ... s ssssssssssssssns 26
I s N ) 5 0T 26
10.4.2 Waschen der Aktivkohle fiir die AOF-BeStimmuNg........cuummmsmsmsmssmsmsmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssns 26
10.4.3 Waschen der Aktivkohle fiir die AOCl-, AOBr-, AOI-BeStimmung........c.cousmssmsmsmsmssssssssssssssssssssssssaes 26
10.5 Weitere VOrgehensweiSe ... s 26
10.6 BlindwertbeStimmMUINEG......cuouimsmmsmsmsmsmssmsmsmssssmssssssssssssssssssssssssss s s s sss s sssssns s sssnsss s smssnsnsnsns 26
10.6.1 AOF-BlindWertbeStimIMUINE .......cuusesssmsssmssssismsssssissssssssssssssssssssssss st st sssssssssssasssasssassnasssssssssssssssnssaes 26
10.6.2 AOCI-, AOBr- und AOI-Blindwertbestimmung.........ccummmms—————n" 27
10.7 Beriicksichtigung der Matrixbeitrage zu AOF, AOCI, AOBrI, AOL......cccocumsmsmsmnmsmsmsmssssssmsssssssssssssssssenns 27
10.8 Betrieb des Ionenchromatographie-SyStems.......cumsmmmmsmsmmmsmsmssmmsmmsmmsss————————— 27
10.8.1 AllGEIMEIMNES....cuiuiuiiucrscmrsmssssssssssssss st sess s s s sa s AR R SRR AR E SRR AR R AR AR AR AR A RRR AR AR AR AR AR AR R RS 27
10.8.2 KalIDTIOTUINEG . coururucsusesassesesmssssmssssssmssssssssssssssssssssssssssssasssssssssssesssassssessssssesssms s sesmsss s e e sRs S EE SRR R BE R R RS SRR SRR SR BE R AR R RS 27
IR 0 T L (1L 1 27
10.8.4 Priifen der Ionenchromatographie ... ————————————————— 28
10.9 Verbrennung und ADSOIPLiON ... ——————————————————— 28
10.10 Messung der AbSOrPtiONSIOSUNG .....ccocvvrrsmsmssmsmsmsmssssssmssssssssmssss s e s 28
11 Priifung des GeSamtverfahrens ... —————————————— 29
1 0 I D9 1 ) o0 1D 29
11.2  Nutzungstigliche Prifung ... 29
11.3  Priifung zur Feststellung der Vollstindigkeit der AdSOrption ... 29
12 Auswahl der verwertbaren Analysenergebnisse...... i s—————————— 29
13 BereChHNUNG ..ot R RS E R R RE R S 29
14 Angabe der ErgebniSse ... s 31
15 ANalySeNDEriCht. ... ———————— 31
16 VerfahrenSKeNNAAten.. ... e e e e e 31
Anhang A (normativ) Bestimmung des adsorbierbaren organisch gebundenen Fluors (AOF)............. 32
A1l W2 V1 170 0 T o221 g () L 32
A2 1L U] L= 1 T L0 L) o 32
A3 B 10 o101 o 32
A4 Grundlage des Verfahrens. ... 32
A5 T V= 1 1.4 L) 4 32
A.5.1 4-Fluorbenzoesiaure, CyHsFO2, ReINNEIt 99 Q.. ..cuccciiimriimrssnsmissmssmsmssssssssssssssssssssssssssmssssnssssssssssssssssssnssas 32
A.5.2  AOF-StandardlOSUNGEN. .. .. mmsrsmsmssssssmsessssmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssmssssssssssessssssesssmssnsesesss 32
A.5.3 AOF-Kontrolllésungen fiir die Priifung iiber das Gesamtverfahren nach Abschnitt 11............. 33
A.6 Gerdte UNd Materialien ... s s 33
A.7 Probenahme und Probenvorbereitung......co s 33
A.8 DUFChfUINIUNG vt R R AR R R e E AR R R RS 33
7 W 01 T 21 13 11 . 33
A.8.2 Nutzungstigliche Priiffung des Gesamtverfahrens ........————. 33
A.8.3 BlindwWertbheStimIMUIEG......cocursmsmssrsmsessssmsmsessmsssmssssssssessssssssssssssssssssss s s ss s e ms s e ssssssesssms e senns 33
A9 Messung der AbSOrptioNSIOSUNEG .....cccvirsmsesmsmsmssmsmsmssssssssmssssssssssssssssssssss s ssssssssssassassssssssans 33
A.10 Priifung zur Feststellung der Vollstindigkeit der Adsorption ..., 34
A.11 Auswahl der verwertbaren AnalySenergebniSSe......ummmmmmmmmmm———————— 34
7 W0 /N & 1) ol Tl 1D L0 34
A.13  Angabe der ErgebniSSe ...t sesssssssssssssssssassnassnassss s s s s s ssssnes 34
A14  AnalySenberiCht. i ——————— 34



Anhang B (normativ) Bestimmung des adsorbierbaren organisch gebundenen Chlors (AOCI)........... 35

B.1 ANWENADATKEIL ..t s e e 35
B.2 I\ Do L 4 U6 L ) o 1 ) T 35
B.3 R 0] g1 1= o . 35
B.4 Grundlage des VEerfahIens ... st sssssssssssssssssssasssasssasssssaes 35
B.5 3T T 1 4 L) 1 35
B.5.1 4-Chlorbenzoesdure, C7H5Cl0z, Reinheit 99 %. ... 35
B.5.2  AOCI-StandardlOSUNGENN. ... ummsmsssmsssssssssssssssssssssssssssssssssasssasssssssssssssssssssssssssstsssssssess st stassssssasssassnssssssnes 35
B.5.3 AOCI-Kontrolllésungen fiir die Priifung iiber das Gesamtverfahren nach Abschnitt 11............ 36
B.6 Gerdte Und Materialien.....c i —————————————————— 36
B.7 Probenahme und Probenvorbereitung........ s 36
B.8 10 11D ol 000 0 36
33 200 S 0 o 1) o107 36
B.8.2 Nutzungstigliche Priifung des Gesamtverfahrens........mmsssm——m—ms 36
B.8.3 BlindwWertheStimmMUIG......c.ccuiiimmmsmsssmsssssssssssissssss s sssssssssssssssas s s s sa s e bbb s e e R AR R R s RS 37
B.9 Messung der AbSOrptionsSloSuNg ... ———————————— 37
B.10 Priifung zur Feststellung der Vollstindigkeit der AdSOIrption ... 37
B.11 Auswahl der verwertbaren AnalySenergebniSSe .....cmmmmmmmmsmssss————s 37
3300 O 21 oy Tl 114 L1, 37
B.13 Angabe der ErgebniSSe ... sssssssssssssssssssssssssnsss 37
B.14  AnalySenberiCht......ssssssssssssss s sssss s sssssasssssss 37
Anhang C (normativ) Bestimmung des adsorbierbaren organisch gebundenen Broms (AOBr).......... 38
C1 ANWENADATKEIL ...t AR AR e 38
C.2 D\ Do L 3 U6 L\ 0] o L) T 38
C3 R 10 0 1= o 38
C4 Grundlage des Verfahrens. ... 38
C.5 T YL 1 174 L) o 38
C.5.1 4-Brombenzoesiure, C;HsBrO2, Reinheit 98 Q0. ....c.cccrrrrrrmssmsssssmssssssssssssssessssssssessessasssssssssssssssssssssssses 39
C.5.2  AOBr-StandardlOSUNGEN ... ssss s s s s s s s sp s s s s s asnes 39
C.5.3 AOBr-Kontrolll6sungen fiir die Priifung iiber das Gesamtverfahren nach Abschnitt 11........... 39
C.5.4 Wasserstoffperoxid-Lésung, H202, etwa 30 %, electronic grade. ........ccorrrrmnsmsmsmsssssssssssnsssssssnanans 39
C.5.5 Absorptionslésung, wasserstoffperoxidhaltig, p(H202) ® 100 mg/L. ....coerrnrnsnmsssnsmsssnssssssssssnsnans 39
C.6 Gerate Und Materialien. ... ———————————————— 39
C.7 Probenahme und Probenvorbereitung.... .. 39
C8 DUFChfURITUNG c.cviiicinsissssnsissnss s e s R e R S 40
L0 S 00 TR 0 o ) o1 L1, 40
C.8.2 Nutzungstigliche Priifung des Gesamtverfahrens......... 40
C.8.3 BlindwertbeStimmMUIG.......cousmmmsmssmsmsmsmssmsssmssssssssmsssssssssssssssssssss s s ss s srassasssssssssssassasssssnsss 40
C.9 Messung der ADSOrptioNSIOSUNE ... s 40
C.10 Prifung zur Feststellung der Vollstindigkeit der AdSOIrption ... 40
C.11 Auswahl der verwertbaren AnalysSenergebniSSe ... 41
O 17 21 o011 0100 41
C.13  Angabe der ErgebniSSe ... s ssssss s sssssssssassnas s ssssaes 41
C.14  AnalySenberiCht..... s RS 41
Anhang D (normativ) Bestimmung des adsorbierbaren organisch gebundenen Iods (AOI) ......ccecvnuns 42
D.1 WV 4 Lo LT U ) L, 42
D.2 Mitgeltende NOTIEN. ... RS AR S RS R R R R SRR R R RS 42
D.3 B 10 a0 1= o 42
D.4 Grundlage des Verfahrens ... s s 42
D.5 3T T 1 4 =) | 42
D.5.1 4-lodbenzoesaure, C7Hs102, Reinheit = 98 0. ....ccccveerrerrersersemssrssssssssssssssssssssesssssssssssessmssassssssssssssssssssssses 43
D.5.2  AOI-StandardlOSUNGEN.....ouumsmmsmsmssssssssssssssssssssssssssssssasssssssssssssssassssssssssssasssssssssssassssssssssssasssssssssssssssassssssssnsss 43
D.5.3 AOI-Kontrolllésungen fiir die Priifung iiber das Gesamtverfahren nach Abschnitt 11.............. 43
D.5.4 Wasserstoffperoxid-Losung, H202, etwa 30 %, electronic grade. ........c..ormmsmsmsmssssssmssssssssessssssssenses 43
D.5.5 Absorptionslosung, wasserstoffperoxidhaltig, p(H202) ® 100 mG/L. ....cccvrrrsmsmsesmsmsessssssessssssssenss 43
D.6 Gerdte Und Materialien....o i ———————————————— 43
D.7 Probenahme und Probenvorbereitung.........sssssssssss 43



D.8

D.8.1
D.8.2
D.8.3
D.9

D.10
D.11
D.12
D.13
D.14

E.l
E.2
E.3
E.4
E.4.1
E.4.2
E.5
E.5.1
E.6
E.6.1

E.6.2
E.7
E.8
E.8.1
E.8.2
E.8.3
E.8.4
E.9
E.9.1
E.9.2
E.10
E.11
E.12
E.13

10 11D ol 1 U1 0D 44

ErSEPITIUNG oA AR eSS 44
Nutzungstigliche Priifung des Gesamtverfahrens .......cmmmmmm———————— 44
BlindwertbeStimmUNG.......coummsmmimmmmsmsmssssssssssssssssssssssssssssssss s sssssasss s sssssasssssssass 44
Messung der ADSOrptiONSIOSUNE ......cccouvcvmimsmsmsmsmsismsisrss s s p s 44
Priifung zur Feststellung der Vollstindigkeit der AdSorption ..., 44
Auswahl der verwertbaren Analysenergebnisse. ... 44
30 T 1D L1 45
Angabe der Ergebnisse ... s 45
ANAlySENDEIICHT. ... —————————————————— 45
Anhang E (informativ) Bestimmung von adsorbierbarem organisch gebundenem Fluor, Chlor,

Brom und Iod mit dem Schiittelverfahren (SH-AOF, SH-AOCI, SH-AOBr, SH-AOI)......cocconmmresassnns 46
ANWENADATKEIL ... AR R 46
1LY Do LY 3 T L\ 0] o L) 46
R 0] o)1= o P 46
Grundlage des Verfahrens....... s 46
Y 3 X0 46
SH-AQCI, SH-AOBT, SH-AOL.....cciciiiminmsnsinssssissmssssssssssssssssssssss s s s sss s ssas s s es 46
T ¥ 4 174 L) 1 46
Aktivkohle fiir das Schiittelverfahren, mit einer Korngrofde von etwa 10 um bis 50 pm.......... 46
Gerdte UNd Materialien ... ——————————— 46
Adsorptionsgerit fiir das Schiittelverfahren, z. B. verschlief3barer Erlenmeyerkolben,

Z.B. 250 ml, Z. B. NACh ISO 177 3. ..o iirrerrrrerssersssssssssessssssssssmsssssssssssssssssssssssssasssnssssssssssasssssssnssssssnsssnsssnssns 47
Mechanisches Schiittelgerit fiir die KoIben. ... 47
Probenahme und Probenvorbehandlung.........commmmsmmmmsmsmssssssssssssssssssssas 47
DUrChflINIUNG oS 47
7 06 1) 100 ) 47
Filtration der AKtivKohleSUSPeNSION.....ccuvssmsssmsmsmsmmsmsssmsssssssssssssss s 47
BlINAWertheStimMmMUNG......ocuuiesssmsssnisssississsssss s s s s e e e e e e e e R e R R RE S 47
Verbrennung, Absorption und MeSSUNG ... 47
Priifung des Gesamtverfahrens und Erstprifung.......mmmmssssssssssssss 47
F 1) 1 T 1 T 47
Nutzungstigliche Priifung des Gesamtverfahrens ... 48
Priifung zur Feststellung der Vollstandigkeit der AdSOrption ... 48
Auswahl der verwertbaren Analysenergebnisse.......mmmmssss———n 48
30 T 1D 11 48
Angabe der ErgebniSse ... 48
ANAalySenberiCht. ... —————————————————_——— 48

E.14

Anhang F (informativ) Bestimmung von adsorbierbarem organisch gebundenem Fluor, Chlor,

F.1
F.2
F.3
F.4
F.4.1
F.4.2
F.5
F.5.1
F.5.2
F.6
F.6.1
F.7
F.8
F.8.1
F.8.2
F.8.3

Brom und Iod in Wissern mit hohen Halogenidgehalten nach Festphasenextraktion

(SPE-AOF, SPE-AOCI, SPE-AOBT, SPE-AOI) ...ccocvvimmimssmmsmssmsmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasssasssssssasasasas 49
FA NS0 3 Ua P2 o ) L 49
L oY L= 016 L ) g 0L 49
B €0 0D 17 o 49
Grundlage des Verfahrens... ... 49
) o0 D X0 49
SPE-AQCI, SPE-AOBET, SPE-AOL.....coiiiiiiisississsssssssssssssssssssssssss st sssssssssssssssssssasssssasssasssssssssssssssssssses 49
T YL 1 174 L) o 50
Festphasenmaterial auf Polystyrol-Divinylbenzol-Copolymer Basis........cuummmmmmmmssmsmssisssnens 50
Methanol, CH40, ReiNheit 99,8 00. . .ccccvirrrrrnersssrssssessssssssssesssessssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasssassssssssssnssssssns 50
) o 50
System fiir die FestphaseneXtraKtion ... 50
Probenahme und Probenvorbehandlung..........oons 50
DUFChflNTUNG .ot R RS 50
Adsorption an Polystyrol-Divinylbenzol-COPOlYMET .......cccommmmsmsmsmmsmssmsmsssmssssssssssssssssssssssssssssssassnns 50
Adsorption der wissrig/methanolischen Losung an AKtivKohle ........oconmmmsmnnnsnsmmnssssmssnssis 51
BlindwertbestimmuUNG.......oo - 51



F.8.4 Verbrennung, Absorption und MeSSUNE ......c.cucuisimsmismismsmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssassssssssass 51

F.9 Priifung des Gesamtverfahrens und Erstpriiffung........usssssssssns 51
R TR T 1 1 =3 1T 0 o LT, 51
F.9.2 Nutzungstigliche Priifung des Gesamtverfahrens.........mmmmsssssmmms 51
F.10 Priifung zur Feststellung der Vollstindigkeit der AdSOrption ... 51
F.11 Auswahl der verwertbaren Analysenergebnisse.........ssnn 51
2000 T/ 2 o o 10 0L 51
F.13 Angabe der ErgebniSSe ... sissssssssssassnassnssass 51
F.14  AnalysenberiCht.. s 51

Anhang G (normativ) Priifung zur Feststellung der Vollstindigkeit der Adsorption durch
Einzelverbrennung der Aktivkohlen aus der Mehrfachbestimmung und getrennte
7 0 77 0 o 0180 52

Anhang H (normativ) Priifung zur Feststellung der Vollstindigkeit der Adsorption durch
gemeinsame Verbrennung der Aktivkohlen aus unterschiedlichen
VerdUNNUNGSANSATZEI cuucucrsssssssssssssssssssssssssssasssasssasssssssss s s e eSS E e SR AR AR AR AR SRR AR RS AR RS R RS SRR RS R RS RS e R e R R RS 53

Anhang I (normativ) Priifung zur Feststellung der Vollstandigkeit der Adsorption durch
Adsorption an hintereinandergeschalteter Saulen mit unterschiedlicher Anzahl von

B0 D00 000 0T L= LT ) 54
Anhang ] (normativ) Berechnung des CIC-AOX(cp aus den nach Anhang B, Anhang C und

Anhang D addierten AOCI-, AOBr- und AOI-Ergebnissen........cummmmmmmsmmmmsssmssssssssssses 55
Anhang K (informativ) Verfahrenskenndaten ... 56
IS LD 00, 59

Bilder
Bild 1 — Schematische Darstellung eines Gerits fiir die Verbrennung mit Hydropyrolyse und
gekoppeltem Ionenchromatographen......o s ————————————— 21
Bild 2 — Schematische Darstellung eines lonenchromatographie-Systems .......c.ccusmmmsmsmnsmsnsmsssssssesssas 22
Bild 3 — Graphische Darstellung der Parameter zur Ermittlung der Peakauflésung R ..........cessscnsesans 23
Tabellen
Tabelle 1 — Einwaage und Vorbehandlung fiir die StammloSUNGEN ........cucusmsmrmsssmsmsmssssmsmsmssssssmssssssssssssssseses 19
Tabelle K.1 — Verfahrenskenndaten fillr AQF ... 56
Tabelle K.2 — Verfahrenskenndaten fillr AOCl........cooinnmmnmsnmnmmmmssssssssssssssssssssssssss s 57
Tabelle K.3 — Verfahrenskenndaten fill' AOBT ... 57
Tabelle K.4 — Verfahrenskenndaten fillr AOI ... 58



		2026-02-13T07:08:38+0000
	DIN Deutsches Institut fuer Normung e. V.
	Dokument ist zertifiziert




