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Photometrische Bestimmung von geldster Kieselsdure (D 21) Teil 21

German standard methods for the examination of water,waste waterand sludge;
anions (group D); determination of dissolved silicate by spectrometry (D 21)

Méthodes normalisées allemandes pour I'analyse des eaux, des eaux résiduai-
res et des boues; anions (groupe D); dosage d’'acide silicique dissous par spec-
trométrie (D 21)

Diese Norm wurde gemeinsam mit der Fachgruppe Wasserchemie in der Gesell-
schaft Deutscher Chemiker aufgestellt (siehe Erlduterungen).

Es ist erforderlich, bei den Untersuchungen nach dieser Norm Fachleute oder
Facheinrichtungen einzuschalten.

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

1 Allgemeine Angaben

Kieselsiure ist in geringer Menge in allen natiirlichen Wassern, teils in geloster
Form, teils in kolloidalem Zustand vorhanden. Die geloste Kieselséure liegt je
nach dem pH-Wert des Wassers als Silicat-lon wechselnder Zusammensetzung
oder als schwach dissoziierte freie Séure vor.

2 Anwendungsbereich
Das Verfahren ist geeignet zur Bestimmung von geldster Kieselsdure in Massen-
konzentrationen von 1 bis 100 mg/1 SiO,.

3 Grundlage des Verfahrens

Kieselsdure bildet in saurer Losung (pH-Wert etwa 1,3) mit Molybdat-lonen in
Gegenwart von Ascorbinséure als Reduktionsmittel einen blauen Molybdato-
kieselsdure-Komplex, dessen Extinktion bei einer Wellenlange von A=810nm
gemessen wird.

4 Storungen

Phosphorsdure bzw. Phosphate reagieren mit Molybdat unter reduzierenden
Bedingungen ebenfalls zu einem blauen Reaktionsprodukt. Die Bildung von
Molybdatophosphorsaure wird durch Zugabe von Weinsdure unterbunden.
Unter den im Analysengang beschriebenen Bedingungen werden Phosphat-
lonen in Massenkonzentrationen bis zu etwa 100 mg/l Phosphat maskiert. Bei
héheren Phosphatkonzentrationen muB die Wasserprobe verdiinnt werden.

Sulfide und hdhere Konzentrationen an Eisen stdren die Bestimmung. Die
Stérung durch Fluorid wird durch die Zugabe von Borséure beseitigt.

Jede Art der Vervielfaltigung, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V,, Berlin, gestattet.

Fortsetzung Seite 2 bis 6

NormenausschuB Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V.
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5 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur photometrischen Bestimmung von geldster
Kieselsadure (D 21):
Verfahren DIN 38405—D 21

6 Gerate

— Spektralphotometer, geeignet fiir Messungen bei 4 = 810 nm, oder Filter-
photometer mit Gliihlampe und Filter, geeignet fiir Messungen mdglichst
nahe bei 1 =810nm

— GefaBe aus Kunststoff zum Ansetzen und Aufbewahren der Chemikalien-
Idsungen

— Flaschen aus Kunststoff zur Entnahme der Wasserproben
— MeBpipette, Nennvolumen 10 ml, z. B. Pipette DIN 12 697 — MPAS 10-01
— Vollpipetten, Nennvolumen 1, 2, 5,10, 20 und 50 ml,
z.B. Pipette DIN 12691 —VPAS 1
— Kunststoffbecher, Inhalt etwa 100 ml, mit Abdeckung (z.B. Uhrglas)

— MeBkolben, Nennvolumen 100 und 1000 ml,
z.B. MeBkolben DIN 12 664 — MSA 100

— Biirette, Nennvolumen 10 ml, z.B. Biirette DIN 12700 — SGAS 10-002
— pH-MeBgerat mit GlaselektrodenmeBkette

7 Chemikalien

Als Chemikalien werden nur solche des Reinheitsgrades ,zur Analyse”, als Was-
ser wird Deionat oder Wasser gleichen Reinheitsgrades verwendet.

Alle Chemikalienldsungen sollten in Kunststoffbehiltern aufbewahrt werden.

7.1 Schwefelsaure

— 509 Schwefelséure, o(H,SO,) =1,84 g/ml,vorsichtig unter Kiihlen zu Wasser
geben und mit Wasser auf 1000 ml auffillen.

7.2 Ammoniummolybdat-Losung

— 50g Ammoniumheptamolybdat-Tetrahydrat, (NH,) gM070,4-4H,0,in Wasser
I6sen und mit Wasser auf 1000 ml auffiilien.

7.3 Weinsiure-LOosung

— 200g Weinsaure, C4HgOgq, in Wasser 10sen und mit Wasser auf 1000 ml auf-
fillen.

7.4 Ascorbinsiure-Losung

— 50gAscorbinsdure, CgHgOg,in Wasser I6sen und mit Wasser auf 1000 ml auf-
fillen.

Die Losung ist,im Dunkeln im Kiihlschrank aufbewahrt, etwa 4 Wochen halitbar.

7.5 Borsaure-Losung
— 40g Borsaure,HzBO3,in Wasser I6sen und mit Wasser auf 1000 ml auffullen.
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