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Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung D l N
Anionen (Gruppe D) 38—405
Bestimmung der Suifat-lonen (D 5) Teil 5

German standard methods for the examination of water, waste water and
sludge; anions (group D); determination of sulfate ions (D 5)

Méthodes normalisées allemandes pour 'analyse des eaux, des eaux resi-
duaires et des boues; anions (groupe D); dosage d’ions sulfate (D 5)

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

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

1 Bestimmung von Sulfat-lonen mittels komplexometrischer
Titration nach Kationen-Austausch

1.1 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist auf Trink-, Betriebs- und Oberflaichenwasser bei Sulfat-lonen-
konzentrationen von 20 bis 300 mg/l anwendbar. Wasserproben mit geringerer
Sulfat-lonenkonzentration miissen durch Eindampfen eingeengt werden.

Gefirbte Abwisser sollten nach dem Verfahren DIN 38 405 - D 5 - 2 untersucht
werden.

1.2 Grundlagen des Verfahrens

Die in der Wasserprobe enthaltenen Kationen werden liber einen lonenaustau-
scher gegen Wasserstoff-lonen ausgetauscht. Die in der Wasserprobe enthalte-
nen Sulfat-lonen werden im Filtrat durch Barium-lonen als Bariumsulfat aus-
gefallt; die iiberschiissigen Barium-lonen werden komplexometrisch bestimmt.
Die Sulfat-lonenkonzentration wird aus der Differenz des Volumens der vor-
gegebenen und zuriicktitrierten Barium-lonenlésung errechnet.

1.3 Storungen

Trilbungen der Wasserprobe kdnnen die Bestimmung stéren und werden durch
Filtration entfernt. Sulfit-lonen werden z. T. miterfaBt; sie werden durch 10 Minu-
ten langes Kochen der angesauerten Probe beseitigt (siehe Abschnitt 1.8). Die
in den Wassern nach Abschnitt 1.1 {iblicherweise vorkommenden Konzentratio-
nen an Phosphat storen nicht.

Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches institut fiir Normung e. V., Berlin, gestattet.

1.4 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung von Sulfat-lonen (D 5) mittels
komplexometrischer Titration (1):

Verfahren DIN 38405—D 5—1

Fortsetzung Seite 2 bis8
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1.5 Gerite

— Austauschersaule mit Hahn, Lange 200 mm, Durchmesser 15 mm

— Glaswolle

— MeBkolben, Nennvolumen 1000 ml, z. B. MeBkolben DIN 12 664 —MS A 1000
— MeBzylinder, Nennvolumen 100 ml, z. B. MeBzylinder DIN 12 680 — ME 100
— Erlenmeyerkolben, Nennvolumen 250 ml, z. B. Kolben DIN 12 385 — WE 250
— MeBpipette, Nennvolumen 10 ml, z. B. Pipette DIN 12 697 — MPAS 10-01

— Biirette, Nennvolumen 25 ml, z. B. Birette DIN 12 700 - SGAS -25-005
1.6 Chemikalien

Als Chemikalien sind ausschlieBlich solche des Reinheitsgrades ,zur Analyse®,
als Wasser ist destilliertes Wasser oder Wasser gleichen Reinheitsgrades zu
verwenden.

1.6.1 lonenaustauscher, stark sauer, Korngrée 0,1 bis 0,25 mm

1.6.2 Salzsaure, c (HCl)=2,5mol/l:

— zu 100 ml Wasser 100 ml Salzsaure, ¢ (HCl) =5 mol/l, geben.

1.6.3 Ammoniak-Lésung, ¢ (NHz) =0,91 g/ml

1.6.4 Ammoniumchlorid, NH,Cl

1.6.5 Hydroxylammoniumchlorid, HONH;Cl

1.6.6 Ethanol, CoHsOH, w=95%

1.6.7 Bariumchlorid-L6sung, ¢=0,02 mol/l:

— 4,886 g Bariumchlorid,BaCl, - 2H,0,in Wasser 1dsen;im MeBkolben mit Was-
ser auf 1000 ml auffulien.

— Die genaue Konzentration durch Titration nach Abschnitt 1.8 ermittein.
1.6.8 EDTA-Ldsung, ¢c=0,02 mol/l:

— 7,444 g des Dinatriumsalzes der Ethylendinitrilotetraessigséure,
CioH1sNoOgNa, - 2H,0, in Wasser l6sen; im MeBkolben mit Wasser auf
1000 ml auffillen.

1.6.9 Dikalium-Magnesium-Ethylendinitrilotetraacetat, C,qH{2N,OgK,Mg

1.6.10 Pufferlosung (pH-Wert 11,4):

— 5 gDikalium-Magnesium-Ethylendinitrilotetraacetat (nach Abschnitt1.6.9) in
100 ml Wasser |8sen; einer Losung von 35g Ammoniumchlorid (nach
Abschnitt 1.6.4) in 900 ml Ammoniak-Losung (nach Abschnitt 1.6.3) hinzu-
fligen.

1.6.11 Eriochromschwarz T, C5gH,2N3NaO;S

1.6.12 Indikatorldsung:

— 0,5g Eriochromschwarz T und 4,5g Hydroxylammoniumchlorid (nach
Abschnitt 1.6.5) in 100 ml Ethanol I6sen.

Die Lésung ist etwa 2 Wochen haltbar.
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1.7 Vorbereitung der Austauscherséule

— Die Austauschersiule mit einem Glaswollepfropfen beschicken und mitdem
Kationenaustauscher 150 mm hoch auffillen.

— Danach die Saulenfiillung mit 100 ml Salzsdure (nach Abschnitt 1.6.2) bei
einer Durchlaufgeschwindigkeit von 3 bis 4 Tropfen je Sekunde in die H*-
Form iiberfiihren bzw. regenerieren und dann mit Wasser bei der gleichen
Durchlaufgeschwindigkeit bis zur neutralen Reaktion des Ablaufwassers
spiulen.

1.8 Durchfiihrung

— 150 bis 200 ml der Wasserprobe mit einer Durchlaufgeschwindigkeit von 3
bis 4 Tropfen je Sekunde durch die vorbereitete Austauscherséule filtrieren.

— Die ersten 50 mi des Eluats verwerfen,vom Rest 100 mlin einen Erlenmeyer-
kolben pipettieren, zum Sieden erhitzen und mit 25 ml Bariumchlorid-
Losung (nach Abschnitt 1.6.7) versetzen.

Anmerkung: In Gegenwart von Sulfit vor der Zugabe der Bariumchlorid-
Lésung 10 Minuten stehen lassen.

— Die Losung wenige Minuten kochen und etwa 15 Minuten heiB haiten.

— Nach 1 bis 2 Stunden 4 ml Pufferlésung (nach Abschnitt 1.6.10) und 7 Tropfen
Indikatoriésung (nach Abschnitt 1.6.12) zufiigen.

— Mit EDTA-L6sung (nach Abschnitt 1.6.8) titrieren, bis die Farbe des Indikators
nach einem reinen Blau umgeschlagen ist.

Anmerkung: Gleichwertige Indikationsverfahren kdnnen angewendet werden.

1.9 Auswertung

Die Massenkonzentration der Wasserprobe an Sulfat-lonen wird nach Glei-
chung (1) berechnet:

g L(es V)= er- V)] f o
Vp

Hierin bedeuten:

f Massenkonzentration der Wasserprobe an Sulfat-lonen, in mg/l

Vg Volumen der zugesetzten Bariumchlorid-Ldsung, in ml

Vi Volumen der zur Titration verbrauchten EDTA-LGsung, in ml

cp Stoffmengenkonzentration der Bariumchlorid-Ldsung, in mol/l

cr Stoffmengenkonzentration der EDTA-L&sung, in mol/l

f Aquivalenzfaktor: f=96-10° mg/mol

Vp Volumen der Wasserprobe, in |

1.10 Angabe des Ergebnisses
Es werden auf 1 mg/l gerundete Werte angegeben, maximal 2 signifikante Stellen.
Beispiel:

Sulfat-lonen (SOZ) 53 mgl/l
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