DK 628.1/.3 : 620.1 : 543.3 : 546.72-1284 DEUTSCHE NORM Mai 1983

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung DT
Kationen (Gruppe E) 38_406
B Bestimmung von Eisen (E'1) Teil 1

German standard methods for the examination of water, waste water and
sludge; cations (group E); determination of iron (E 1)

Méthodes normalisées allemandes pour I'analyse des eaux, des eaux
résiduaires et des boues; cations (groupe E); dosage de fer (E 1)

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 Alilgemeine Angaben
Eisen kann in Wasser in Form von Eisen(ll)- und Eisen(lll)-lonen, in ungeldsten
Verbindungen, z. B. Oxidhydraten, oder kolloidal geldst, sowie in organischer
Bindung vorliegen; auBerdem kann Eisen in Komplexverbindungen vorkom-
men, vor allem in Abwassern.

2 Anwendungsbereich
Nach dieser Norm kann Eisen im Wasser und Abwasser bestimmt werden,
und zwar als:

a) Gesamteisen, d. h. die Summe von geldstem und ungel6stem Eisen,

b) gesamtes geldstes Eisen, d. h. die Summe von Eisen(ll)- und Eisen(lll)-
Verbindungen

¢) in Sonderfallen: gelostes Eisen(ll), getrennt von Eisen(lil).

Die Verfahren sind bei Wassern mit Eisengehalten von 0,01 bis 5 mg/l an-
wendbar. Bei hoheren Konzentrationen muB die Probe vor der Untersuchung
mit Wasser (nach Abschnitt 7) verdinnt werden.

3 Grundlage des Verfahrens

Eisen(ll)-lonen bilden mit 1,10-Phenanthrolin einen orangeroten Komplex, der
im pH-Bereich von 2,5 bis 9 stabil ist. Die Farbintensitat ist dem Eisengehalt
der Wasserprobe im angegebenen Anwendungsbereich proportional. Die
photometrische Bestimmung wird bei einer Wellenldnge von etwa 510 nm
durchgefiihrt.

Nicht in Form von Eisen(l)-lonen vorliegendes Eisen wird — gegebenenfalls
nach Ldsen bzw. AufschiuB — durch Reduktion mittels Hydroxylammonium-
chlorid in Eisen(if)-onen lberfuhrt.

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

Fortsetzung Seite 2 bis 9

NormenausschuB Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V.
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Seite 2 DIN 38 406 Teil 1

4 Storungen ﬁ
4.1 Kupfer, Cobalt, Chrom und Zink kénnen die Untersuchung stéren, wenn

ihre Konzentrationen die des Eisens um das Zehnfache lbersteigen; das

gleiche gilt fiir Phosphat-lonen. Nickel stort, wenn seine Konzentration uber

etwa 2 mg/l liegt.

Bismut, Silber und Quecksilber stéren in Konzentrationen > 1 mg/{; Cadmium

stort bei > 50 mg/L.

4.2 Cyanide werden meist durch Sdurezugabe ausgetrieben (Vorsicht wegen
der Bildung von sehr giftigem Cyanwasserstoff!). Komplexe Cyanide werden
nicht ausgetrieben; wenn sie vermutet werden, muB die Probe nach Ab-
schnitt 9.1.2 untersucht werden.

4.3 Besteht Verdacht, daB die Wasserprobe Eisenoxide oder metallisches
Eisen enthalt, dann wird statt der Behandlung mit Kaliumperoxodisulfat-Losung
(nach Abschnitt 7.8) der Aufschlu_B nach Abschnitt 9.1.2 durchgefiihrt.

5 Bezeichnung
Bezeichnung des Verfahrens zur photometrischen Bestimmung von Eisen
(E 1) mittels 1,10-Phenanthrolin (1):

Verfahren DIN 38 406 -E 1 - 1

6 Gerate
- Spektralphotometer oder Filterphotometer mit einem entsprechenden Filter
bei 510 nm

- Kivetten, Schichtdicke mindestens 1 cm; liegt der Eisengehalt der Wasser-
probe < 1 mg/|, sind Kiivetten mit gréBerer Schichtdicke anzuwenden.

- Glasflasche mit abgeschragtem Glasstopfen (Sauerstoffflasche), Nenn-
volumen 100 bis 130 ml

- MeBkolben, Nennvolumen 50, 100, 250, 500 und 1000 ml; z. B. MeBkolben
DIN 12 664 - MS A 50

- MeBzylinder, Nennvolumen 25 ml; z. B. MeBzylinder DIN 12 680 — ME 25
- MeBpipette, Nennvolumen 1 ml; z. B. Pipette DIN 12 697 - MPAS 1 - 001

- Vollpipetten, Nennvolumen 5, 10, 20, 25, 50 ml; z. B. Pipette DIN 12 691 -
VPAS §
oder Dispenser, Nennvolumen 50 ml, mit wéahlbarem Volumen; z. B. nach
DIN 12 650 Teil 3

- Scheidetrichter, Nennvolumen 250 ml; z. B. Scheidetrichter DIN 12 451 -
L 250

- Becherglas, Nennvolumen 100 mi; z. B. Becher DIN 12 331 - HF 100
- Erlenmeyerkolben, Nennvolumen 100 ml; z. B. Kolben DIN 12 380 - EE 100

Anmerkung: Alle Glasgerite werden vor Gebrauch mit Salzsdure (nach Ab-
schnitt 7.4) gewaschen und anschlieBend mit Wasser gespiilt.
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7 Chemikalien

Als Chemikalien werden nur solche des Reinheitsgrades ,zur Analyse®, als
Wasser wird deionisiertes Wasser oder Wasser gleichen Reinheitsgrades ver-
wendet.

7.1 Schwefelsaure H,S0,, o= 1,84 g/ml

7.2 Schwefelsiure, verdiinnt: 1 Raumteil Schwefelséure (nach Abschnitt 7.1)
wird vorsichtig unter Kiihlung zu 3 Raumteilen Wasser gegeben.

7.3 Salpetersaure, HNO,, o= 1,40 g/ml
7.4 Salzsaure, HCL, o= 1,12 g/mi, w = 25%

7.5 Ammoniumacetai-Eisessig-Lbsung: 40 g Ammoniumacetat, CH;COONH,,
und 50 ml Eisessig, CH,COOH, o= 1,06 g/ml, werden in Wasser gelost; die
Ldsung wird mit Wasser auf 100 mt aufgefulit.

7.6 Hydroxylammoniumchlorid-Lésung: 10 g NH,OH - HCl werden in Wasser
gelost; die Lésung wird mit Wasser auf 100 ml aufgefiillt. Sie ist eine
Woche haltbar.

- 7.7 Phenanthrolin-Ldsung: 0,5 g 1,10-Phenanthroliniumchlorid, C,,HCIN, -
H,O, werden in Wasser geldst; die Losung wird mit Wasser auf 100 ml auf-
gefiillt. Sie ist, dunkel aufbewahrt, eine Woche haltbar.

7.8 Kaliumperoxodisulfat-Losung: 4 g Kaliumperoxodisuifat, K,S,0,, werden
in Wasser gelost; die Lésung wird mit Wasser auf 100 ml aufgefiillt. Sie ist,
dunkel bei Raumtemperatur aufbewahrt, einige Monate haltbar.

7.9 Eisen-Stammldsung, S(Fe) = 100 mg/l: 100 mg Eisendraht werden in
einen MeBkolben, Nennvolumen 1000 ml, eingewogen, mit 20 ml Wasser und
5 ml Salzsdure (nach Abschnitt 7.4) versetzt; die Mischung wird gelinde
erwarmt. Nach dem Abkiihlen wird die Lésung mit Wasser bis zur Marke auf-
gefiillt und in Glas- oder Kunststoffflaschen aufoewahrt; sie ist mindestens
einen Monat haltbar.

7.10 Eisen-Standardldsung(l), B,(Fe) = 20 mg/l: 100 ml der Eisen-Stamm-
I6sung (nach Abschnitt 7.9) werden in einen MeBkolben, Nennvolumen 500 ml,
pipettiert und mit Wasser bis zur Marke aufgefulit.

Die Losung wird bei Gebrauch frisch hergestellt.
- 7.11 Eisen-Standardldsung(ll), 8,(Fe) = 1 mg/l: 5 mi der Eisen-StammIGsung

(nach Abschnitt 7.9) werden in einen MeBkolben, Nennvolumen 500 mt,
pipettiert und mit Wasser bis zur Marke aufgefilit.

Die L6ésung wird bei Gebrauch frisch hergestelit.

8 Probenahme

8.1 Fiir die Bestimmung des Gesamteisens (siehe Abschnitt 2 Aufzahlung a)
wird die homogenisierte, unfiltrierte Wasserprobe mdglichst vor Ort ange-
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