1 Technische Hilfsstoffe

1.1 Filtermittel / Filterhilfsmittel

1.1.1 Filterschichten
1.1.1.1  WasserdurchfluB (WD)

Prinzip
Die Wasserdurchlassigkeit (WD) ist ein MaB fur die Filterleistung von Filter-
schichten.

Geréte

Permeameter der Fa. VEL (B-3030 Leuven)
mit einem Sieb als Schichtenunterstiitzung
Drahtdicke: 0,45 mm

Maschenweite: 0,8 mm

Druckreduziereinheit mit Manometer
0-250 kPa, KI. 0,6

Stoppuhr

Kalibrierung
Die Kalibrierung des Permeameters der Fa. VEL erfolgt mit entsprechenden
MefBblenden:
d = 80 mm
Unterseite plan
Oberseite mit Nut fUr einen Dichtungsring
(Innendurchmesser d; = 65 mm, Starke der Dichtung d = 3 mm)
Bohrung: fur den Priafdruck A p = 200 kPa: 0,3 mm
far den Prifdruck A p = 50 kPa: 0,6 mm
Material der Mefiblende: z.B. Messing

Fur die Kalibrierung wird das Siebblech im MeBgeréat entfernt und die entspre-
chende MeBblende zentriert Uber die AbfluBoffnung mit dem Dichtungsring nach
oben gelegt.

Nach dem Zusammenbau des Prifgerates wird dieses mit 300 ml entmin. Was-
ser, vorfiltriert (iber eine 0,45 um-Membran, gefillt. Bestimmt wird die Zeit fir den
DurchfluB von 100 ml (z.B. von 100 - 200 ml) als 5fach-Bestimmung.



Ausfuhrung
Zusammenbau des Prufgerates entsprechend der Gebrauchsanleitung
- Profflache 20 cme
- Medium: Leitungswasser von 20 + 2 °C
- Filterschichten vor dem Einlegen 3 min. wassern
- Kammer auf Filtratseite mit Wasser flllen
- Filterschicht einlegen, Gerat schlieen
- Gerat mit Wasser flllen (ca. 550 ml)
1) Prifdruck: A p = 100 kPa
- 300 ml Vorlauf bei A p = 100 kPa
- Bestimmung der Zeit flr die 200 ml MeBvolumen
(Messung von 300 - 500 mi)
2) Profdruck: A p = 20 kPa
- liegt die Durchlaufzeit fur die oben beschriebenen Bedingungen unter
20 s, muB der Prifdruck auf A p = 20 kPa reduziert werden
- 400 mi Vorlauf bei A p = 100 kPa
- MeBgerat erneut mit Wasser fiillen
- 300 ml Vorlauf bei A p = 20 kPa
- Bestimmung der Zeit flr die 200 ml MeBvolumen (Messung von
300 - 500 ml)

Berechnung
Zur Berechnung wird der Mittelwert der Ergebnisse an drei Priflingen (Einzelbe-
stimmung) herangezogen.

WD (/m? je min) = 000000

t (s) x A p (kPa)
WD (I/m? je min) = WasserdurchfluB
tis) = Zeit fiir 200 ml
Angabe der Ergebnisse

In I/m?2 je min ohne Dezimale

Literatur
A-EBC, Method 10.9



1.1.1.2 Mechanische Festigkeit
1.1.1.2.1 Bruchwiderstand (naB)
Nur anzuwenden bei hydrophilen Filterschichten.

Gerate
Bruchlastmefgerat

Schneidewerkzeug

Versuchsparameter
MeBlange: 10 cm

Einspannbreite: 5,0 cm
Wasserungszeit: 3 min
Wassertemperatur: Raumtemperatur
Kraftzunahme: 5 N/s

Ausfiihrung

- den Prifling in Maschinenlaufrichtung ausschneiden

- Durchfuhrung entsprechend der Gebrauchsanweisung des MeBgerates vor-
nehmen

Angabe der Ergebnisse
In N ohne Dezimale

1.1.1.3 Extraktion der Filterschichten

Geréte
Laborfilter (z.B. d = 14 cm)

Schlauchpumpe oder Zahnradpumpe

Reagenzien
5%ige Essigséaure p.a.

Ausfiihrung

- den Filterhalter horizontal aufbauen, die Filtrationsrichtung ist wegen der bes-
seren Entliftung von unten nach oben

- Volumenstrom V = 500 + 50 I/m2 je h

- Ausgangsvolumen 25 I/m?

- das Ausgangsvolumen konst. im Kreislauf filtrieren, bis 100 I/m2 durch die Fil-
terschicht gepumpt worden sind



- die Filtrationszeit entspricht 12 min, unter Bertcksichtigung des tats&chlichen
Volumenstroms

- evil. auftretende Tropfverluste auffangen und nach der Filtration dem Ge-
samtvolumen wieder zuflhren

- nach Ablauf der Filtrationszeit die Elution beenden (ein Leerdriicken des Fil-
ters wird nicht durchgefiihrt)

- entsprechende Kationen im Filtrat bestimmen

Anwendungsbeispiele
d=14cm: Ag = 128cm?
V. =320ml

V =106 = 10,6 ml/min

d=6cm: Ay =20cm?
V =50ml
V =167 = 1,7 m/min

1.1.1.4 Eisen (l6sliches Eisen)
1.1.1.4.1 Eisen photometrisch

Gerate
Photometer mit A = 505 nm

Kivetten,10 mm

Wasserbad, 60 °C
Erlenmeyerkolben aus PE, 50 mi
Pipette, 25 ml

Pipette, 2 ml

Reagenzien
1,10-Phenanthrolin-Monohydrat, 0,3%ig

Ascorbinsaure

Ausfiihrung

- 25 ml der entsprechend Punkt 1.1.1.3 gewonnenen Probe in einen 50 ml Er-
lenmeyerkolben pipettieren

- 2 ml 1,10-Phenanthrolin-Monohydratibsung zusetzen

- eine Spatelspitze Ascorbinséure (ca. 25 mg) zusetzen

- Blindwert mit 2 ml H,O anstelle der Phenanthrolinlésung ansetzen

- schitteln

- anschlieBend die Probe 15 min im Wasserbad auf 60 °C temperieren



nach dem AbkuUhlen, Extinktionen in 10 mm-Kuvetten bei A = 505 nm gegen
demin. H>O bestimmen

- liegen die Extinktionen auBerhalb des Lambert- Beerschen~Gesetzes Verdin-
nungen anlegen

Berechnung
Ermittiung der MeBwerte in mg/l aus einer zuvor angelegten Eichkurve

c (mg/l) x 10.000 cm2 x V (1)
SAmaa) Aot (0P XFG (K0)
¢ (mg/kg) = Konzentration des ausgespulten Kations in der Filterschicht
c{mg/l) = MeBwert bei der Kationbestimmung im Filtrat
Agi (cm?) = effektive Filterfliche wahrend der Bestimmung

FG (kg) = Gewicht des getrockneten Priflings pro m?
V() = tatsachliches Spllvolumen wahrend der Bestimmung

Angabe der Ergebnisse
In mg/kg ohne Dezimale

1.1.1.4.2 Eisen AAS

Gerate
AAS-Flammentechnik

100 mi-MeBkolben fir Standardldsungen
Pipetten

Reagenzien
Fe-Stammldsung, 1000 mg/l

Kaliumhydrogenphthalatitsung, 1%ig

Geréteparameter

nach Herstellerangaben einstellen
Wellenlange 248,3 nm

Brennergas Luft/Acetylen-Gemisch

Ausfihrung

- Fe-spezifische Daten am AAS entsprechend der Gebrauchsanweisung des
MeBgerates einstellen

- mindestens zwei Standardlésungen unterschiedlicher Konzentrationen inner-
halb des MeBbereichs aus der Stammildsung mit der 1%igen Kaliumhydro-
genphthalatlésung als Lésungsmittel ansetzen



- AAS in mg/l kalibrieren
- Fe-Konzentration in mg/! in der entsprechend Punkt 1.1.1.3 gewonnenen
Probe bestimmen

Berechnung
_ ©(mg/l) x10.000 cm? x V ()
Flraig) Act (1) X FG (kg)
¢ (mg/kg) = Konzentration des ausgespllten Kations in der Filterschicht

c (mg/l) = MeBwert bei der Kationbestimmung im Filtrat

Ags (cm?) = effektive Filterflache wéahrend der Bestimmung

FG (kg) = Gewicht des getrockneten Priflings pro m?

V() = tatséchliches Spllvolumen wahrend der Bestimmung

Angabe der Ergebnisse
In mg/kg ohne Dezimale

1.1.1.5 Calcium (I6sliches Calcium)
1.1.1.5.1 Calcium photometrisch

Geréte
Burette

Erlenmeyerkolben, 250 mi

Reagenzien

Calcon-Indikator-Losung, 0,4 % in Methanol

Titriplex llI-Lésung bzw. vergleichbare Produkte anderer Hersteller (Komplexon lil,
Idranal lll), 0,01 M

Kaliumhydroxid-Lsg, 30%ig

alle oben angefiihrten Losungen in PlastikgefaBen aufbewahren
Magnesiumsulfat p.a.

Triethanolamin

Ausfihrung
- 100 ml Filtrat gemaB 1.1.1.3 in 250 ml-Erlenmeyerkolben pipettieren
- in nachstehender Reihenfolge unter stetigem Rihren
5 Tropfen Triethanolamin
0,1 g Magnesiumsulfat
5 ml Kaliumhydroxid-Lsg.
0,5 ml Calcon-Indikator-Lsg.
zusetzen
- mit Titriplex Ill-Lsg. bis zur reinen Blauféarbung titrieren
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Berechnung
1 ml 0,01 M Titriplex lll-Lsg. = 0,4008 mg Ca2+

¢ (mg/kg) = X mlx 10 x 0,4008 x 10.000 cm2 x V (1)
¥ Aot (CTP) X FG (kg)

¢ (mg/kg) = Konzentration des ausgesptlten Kations in der Filterschicht
X (ml) = Verbrauch Titriplex Il

Agi (cm?) = effektive Filterflache wahrend der Bestimmung

FG (kg) = Gewicht des getrockneten Priflings pro m2

V) = tatsachliches Spulvolumen wéahrend der Bestimmung

Angabe der Ergebnisse
In mg/kg ohne Dezimale

1.1.1.5.2 Calcium AAS

Gerate
AAS-Flammentechnik

100 ml-MeBkolben fur Standardiésungen
Pipetten

Reagenzien
Ca-Stammldsung, 1000 mg/I

Kaliumhydrogenphthalatiésung, 1%ig

Gerétepararmeter

nach Herstellerangaben einstellen
Wellenlange 422,7 nm

Brennergas Lachgas/Acetylen-Gemisch

Ausfihrung

- Ca-spezifische Daten am AAS entsprechend der Gebrauchsanweisung des
MeBgerétes einstellen

- mindestens zwei Standardlésungen unterschiedlicher Konzentrationen inner-
halb des MeBbereichs aus der Stammiésung mit der 1%igen Kaliumhydro-
genphthalatlésung als Lésungsmittel ansetzen

- AAS in mg/l kalibrieren

- Ca-Konzentration in mg/l in der entsprechend Punkt 1.1.1.3 gewonnenen Pro-
be bestimmen



