DK 628.1/.3 : 001.4 : 620.1; 543.242.3 : 548.21 Mai 1984
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung —
Gasformige Bestandteile (Gruppe G) DIN

Bestimmung des in Wasser gelosten Sauerstoffes, 38 408
iodometrisches Verfahren nach Winkler (G 21) Teil 21

German standard methods for the examination of water, waste water and
sludge; gaseous components (group G); determination of the oxygen dissolved
in the water; iodometric method, Winkler procedure (G 21)

Méthodes normalisées allemandes pour I'analyse des eaux, des eaux résidu-
aires et des boues; composants gazeux (groupe G); dosage d’'oxygéne dissous
dans |'eaux, méthode iodométrique (Winkler) (G 21)

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

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

1 Alilgemeine Angaben

Der aktuelle Sauerstoffgehalt eines Wassers ergibt sich aus dem Zusammen-
wirken von Sauerstoffeintrag (aus der Atmosphére oder durch biogene Sauer-
stoffproduktion) und Sauerstoff verbrauchenden Vorgangen (durch chemische
Reduktion oder mikrobielle Sauerstoffzehrung und andere Atmungsprozesse).

Die aktuelle Sauerstoff-Sattigungskonzentration, die erreicht ist, wenn der
Stoffaustausch zwischen dem Wasser und dem dariiber befindlichen Gasraum
ins Gleichgewicht gekommen ist, hdngt von dem im Gasraum vorhandenen
Sauerstoffpartialdruck und der Temperatur und dem Gehalt des Wassers an
gelosten Stoffen (insbesondere an Salzen) ab. Bei der biogenen Sauerstoffpro-
duktion kann es im Gegensatz zu der in Beriihrung mit Luft erreichbaren Satti-
gungskonzentration zu einer Sauerstoffiibersattigung kommen.

Als Sauerstoff-Sattigungsindex ') bezeichnet man den Anteil der aktuellen
Sauerstoff-Konzentration an der Sauerstoff-Sattigungskonzentration, die sich
unter den herrschenden Temperatur- und Druckbedingungen einstellt; er wird
in Prozent angegeben.

2 Anwendungsbereich

Das iodometrische Verfahren nach Winkler ist auf jede Art von Wasser mit einer
Konzentration an gelostem Sauerstoff von mehr als 0,2 mg/l anwendbar, sofern
keine Storungen vorliegen (siehe Abschnitt 4). Die Obergrenze des Verfahrens
ist durch den etwa doppelten Wert der Konzentration bestimmt, die sich unter
tiblichen Temperatur- und Druckverhiltnissen bei allenfalls geringer Ubersétti-
gung mit Luftsauerstoff einstellt. Bei Proben mit héheren Sauerstoff-Konzen-
trationen, z. B. nach Begasen des Wassers mit Sauerstoff oder nach Beliiften
unter Druck, reichen die angegebenen Reagenzmengen nicht aus.

1) Fir die Bestimmung des Sauerstoff-Sattigungsindex ist eine Norm in Bear-
beitung.

Zitierte Normen, Erlauterungen und Internationale Patentklassifikation siehe
Originalfassung der Norm

Fortsetzung Seite 2 bis 9

NormenausschuB Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fiir Norm@@&‘ument 5
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Seite 2 DIN 38 408 Teil 21

Das Verfahren G 21 ist das Referenzverfahren fir die Bestimmung von Sauer-
stoff in Wasser.

Enthélt die Wasserprobe bestimmte reduzierende Stoffe (siehe Abschnitt 4), so
kann die Bestimmung nach den Verfahren G 22 2) oder G 23 3) durchgefihrt
werden.

3 Grundlage des Verfahrens

Der geldste Sauerstoff wird im alkalischen Medium mit Mangan(II)-lonen zur
Reaktion gebracht, wobei sich ein Niederschlag bildet. Dieser enthéit einen
Anteil an hoheren Mangan-Oxidhydraten, welcher der in der Wasserprobe
urspriinglich enthaltenen Sauerstoffmenge aquivalent ist. Beim anschlieBen-
den Ansduern der Losung, die lodid-lonen enthélt, wird eine aquivalente Menge
an lod frei; das lod wird mit Natriumthiosulfat titriert.

4 Storungen

Das Verfahren ist nicht anwendbar auf Wasser mit solchen Inhaltsstoffen, die
unter den Reaktionsbedingungen Mangan(IV)-Verbindungen reduzieren oder
lod verbrauchen (reduzierende Stoffe), beziehungsweise lodid-lonen oxidieren
(oxidierende Stoffe).

Reduzierende Stoffe sind zum Beispiel Sulfid-lonen, Sulfit-lonen, Thiosulfat-
lonen, Eisen(ll)-Verbindungen, bestimmte organische Stoffe (Kohlenhydrate,
Phenole, Tannin, N-Allylthioharnstoff 4)).

Oxidierende Stoffe sind zum Beispiel elementares Chlor beziehungsweise
Hypochlorit-lonen, Chlordioxid und Chlorit-lonen, Wasserstoffperoxid und
andere Peroxidverbindungen, Permanganat-lonen, Chrom(VI)-Verbindungen
und Nitrit-lonen 5).

Bei Wéssern mit starker Eigenfarbung kann die visuelle Endpunktserkennung
bei der Titration gestort sein. In diesem Fall wendet man zur Endpunktserken-
nung ein elektrochemisches Verfahren, z. B. ein dead-stop-Verfahren, an.

Veranderungen der Sauerstoffkonzentration in der Zeit zwischen Probenahme
und Analyse kénnen in vielen Féllen dadurch vermieden werden, daB unmittel-
bar nach der Probenahme der 1. Schritt der Durchfiihrung (siehe Abschnitt 9.1)
vorgenommen wird. Bei sehr starker mikrobieller Sauerstoffzehrung kann dies
jedoch unter Umstanden nicht ausreichend sein, so daB die Stoffwechseltatig-
keit der Mikroorganismen im Augenblick der Probenahme gestoppt werden
muB. Insbesondere fiir belebten Schlamm enthaltende Wasserproben ist das

2) Verfahren G 22: Amperometrisches Verfahren mittels membranbedeckter
Sauerstoffsonde (in Vorbereitung)

8) Verfahren G 23: loddifferenzverfahren nach Ohle (in Vorbereitung)

4) N-Allylthioharnstoff in Konzentrationen von mehr als 0,5 mg/l stort die End-
punktserkennung bei der Titration.

5) Durch die Verwendung von Natriumazid (siehe Abschnitt 7.2) storen Nitrit-
lonen in Konzentrationen < 14 mg/l Nitritstickstoff die Bestimmung nicht.
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Stabilisierungs-Verfahren nach Abschnitt 8.4 geeignet. Auch bei sorgfaltiger
Arbeit kann die Genauigkeit des Verfahrens in solchen Féllen beeintrachtigt
sein.

5 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur direkten iodometrischen Bestimmung des in
Wasser gelosten Sauerstoffes nach Winkler (G 21):

Verfahren DIN 38 408 — G 21

6 Gerate
a) Flaschen zur Sauerstoffbestimmung, im folgenden kurz Flasche (I) bzw.
Flasche (II) genannt

— Flasche (I), Nennvolumen 250ml, mit Stopfen, z.B. Standflasche
DIN 12036 — E 250-G mit Stopfen DIN 12 252 — C 19/26; die Stopfen miis-
sen ohne EinschluB von Luftblasen auf die wassergefiillte Flasche auf-
gesetzt werden kdnnen.

Das individuelle Fillvolumen jeder einzelnen Flasche (luftblasenfreie Fiil-
lung bei aufgesetztem Stopfen) darf vom Mittelwert der Gesamtheit des
verwendeten Flaschensatzes (mittleres Fillvolumen) um nicht mehr als:
+ 10 ml abweichen.

— Flasche (II), Nennvolumen 100 ml, z. B. Standflasche DIN 12036 —E 100-G
mit Stopfen DIN 12252 — C 14/23; die Stopfen miissen ohne EinschluB von
Luftblasen auf die wassergefiillte Flasche aufgesetzt werden kénnen.

Das individuelle Fiillvolumen jeder einzelnen Flasche (luftblasenfreie Fiil-
lung bei aufgesetztem Stopfen) muB auf 0,2 ml ermittelt werden. Flasche
und zugehoriger Stopfen miussen unverwechselbar und dauerhaft
gekennzeichnet sein.

b) Vollpipetten, Nennvolumen 1, 2, 5, 10, 20 und 100ml, z.B. Pipette
DIN 12 691 — VPAS 1, oder

c) Dispenser, fur Nennvolumen 1, 2, 5, 10 und 20 ml nach DIN 12 650 Teil 3
d) Glasflaschen, Nennvolumen 250 und 1000 ml, mit VerschluB, oder

e) Glasflaschen mit Gewinde DIN 168 — GL 45 X 4, zum direkten Aufsetzen von
Dispensern geeignet, Nennvolumen 250 ml und 1000 ml

f) Birette, Nennvolumen 25ml, z.B. Birette DIN 12700 — GGAS 25-005 oder
Kolbenbirette, Nennvolumen 20 ml, z. B. nach DIN 12 650 Teil 5

g) MeBkolben, Nennvolumen 1000 ml, z. B. MeBkolben DIN 12 664 - MS A 1000

h) MeBzylinder, Nennvolumen 100, 250 und 1000 ml, z.B. MeBzylinder
DIN 12680 - ME 100

i) Bechergldaser,Nennvolumen 400 und 1000 ml,z. B.BecherDIN12 331 - HF 400
j) Erlenmeyerkolben, Nennvolumen 250 ml, z. B. Kolben DIN 12 380 - EE 250
k) Reibschale, Nennvolumen 90 ml, z. B. Reibschale DIN 12906 - A 90

I) Uhrgléaser, zu den Erlenmeyerkolben passend

m) Gerate fiir die Probenahme nach Bedarf (siehe Abschnitt 8)
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