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Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung | N
Gasformige Bestandteile (Gruppe G) 38408
- Bestimmung von Chiordioxid (G 5) Teil 5

German standard methods for the examination of water, waste water and slud-
ge; gaseous components (group G); determination of chlorine dioxide (G 5)
Méthodes normalisées allemandes pour I'analyse des eaux, des eaux résiduai-
res et des boues; composants gazeux (groupe G); dosage du dioxyde de
chlore (G 5)

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
Facheinrichtigungen einzuschalten.

Bei Anwendung der Norm ist im Einzelfall je nach Aufgabenstellung zu priifen,
ob und inwieweit die Festlegung von zusétzlichen Randbedingungen erforder-
lich ist.

1 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist anwendbar auf die Bestimmung von Chlordioxid in Wasser im
Konzentrationsbereich von 0,03 bis 0,8 mg/L.

2 Zweck

Nach diesem Verfahren wird Chlordioxid in Wasser bestimmt. Unter der Einwir-
kung von Licht und durch Umsetzung mit oxidierbaren Stoffen nimmt die Kon-
zentration an Chlordioxid mit der Zeit ab (Chlor-Zehrung). Um die Konzentra-
tion eines Wassers an Chiordioxid zur Zeit der Probenahme zu bestimmen,
muB deshalb die Untersuchung méglichst unmittelbar nach der Probenahme
durchgeflhrt werden.

3 Grundlage des Verfahrens

Chlordioxid reagiert bei einem pH-Wert zwischen 6,2 und 6,5 mit N,N-diethyl-
1,4-phenylendiamin (Diethyl-p-phenylendiamin, DPD) zu einem roten Farbstoff.
Hierbei wird Chlordioxid zum Chlorit-lon reduziert. Der gebildete Farbstoff wird
durch Titration mit Ammoniumeisen(il)-sulfat-Lésung entfarbt. Aus dem Ver-
brauch an Ammoniumeisen(ll)-sulfat-Lésung wird die Konzentration an Chlordi-
oxid in der Wasserprobe berechnet.

Jede Art der Vervielféltigung, 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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4 Stoérungen -
Die Bildung des roten Farbstoffes aus DPD und die Oxidation der Eisen(li)-
lonen zu Eisen(lll)-lonen erfolgen nicht nur in Gegenwart von Chlordioxid. Je
nach Redox-Spannung und Konzentration wird die Oxidation von allen oxidie-
renden Stoffen bewirkt. Daher kann dieses Verfahren nur dann angewendet
werden, wenn auBer Chlordioxid keine anderen oxidierenden Stoffe anwesend
sind, z.B. Chlor, Brom, lod, Bromamine, lodat, Chromat (in Konzentrationen
> 0,03 mg/l), Mangandioxid (in Konzentrationen > 0,03 mg/l) und Nitrit.

Die Stérung der Bestimmung kann bei Anwesenheit von Kupfer(ll)-lonen bis zu
8 mg/l und bei Eisen(lll)-lonen bis zu 20 mg/l durch Zugabe von Ethylendinitri-
lotetraessigsaure (EDTA) vermieden werden.

Bei Anwesenheit von Chloraminen diirfen keine lodid-lonen gleichzeitig anwe-
send sein.

Die Stérung der Bestimmung bei Anwesenheit von Chior bis 2 mg/l kann durch
Zugabe von Kaliumbromid und Natriumformiat oder, wenn die Wasserprobe
keine Bromid-lonen enthalt, durch Zugabe von Glycin unterdrickt werden.

Zur Beseitigung der Stérung durch Chromat und Mangandioxid siehe
Abschnitt 8.3.

5 Bezeichnung
Bezeichnung des Verfahrens zur maBanalytischen Bestimmung von Chlor-
dioxid (G 5):

Verfahren DIN 38 408 —G 5

6 Geriate

Die Glasgerite mussen chlorzehrungsfrei sein und ausschlieBlich fir dieses
Verfahren verwendet werden. Chlorzehrungsfreie Glasgeréte erhalt man, indem
man sie eine Stunde unter Natriumhypochlorit-Lésung (nach Abschnitt 7.9) auf-
bewahrt und dann griindlich mit Wasser (nach Abschnitt 7.1) splt.

— Mikrobtirette, Nennvolumen 2 ml, z.B. Biirette DIN 12 700 - NE GK 2-001
mit Injektionsschlauch und Spitze, geeignet zum Dosieren von 30 Tropfen
je ml, zur Einleitung der Titrationsiésung unter die Fllssigkeitsoberflache

— Erlenmeyerkolben, Nennvolumen 250 ml,
z.B. Kolben DIN 12 380 - EE 250

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

— Vollpipetten, Nennvolumen 5 und 50 ml,
z.B. Pipette DIN 12 691 - VPAS 5

— Pumppipette, Nennvolumen 200 ml (siehe Bild)
— Magnetrihrer (fir 250 min™)
— Magnetriihrstab, Lange etwa 1,5 cm, mit Polytetrafluorethylen tGberzogen
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Bild. Pumppipette

7 Chemikalien

Als Chemikalien sind ausschlieBllich soiche des Reinheitsgrades ,zur Analyse“
zu verwenden; das in diesem Verfahren angewandte Wasser mufB8 nach
Abschnitt 7.1 gepruft werden.

7.1 Oxidations- und reduktionsmittelfreies Wasser

Destilliertes Wasser oder Wasser aus einer Umkehrosmose wird in folgender

Weise auf Abwesenheit von Oxidations- und Reduktionsmitteln gepruft:

— In zwei nach Abschnitt 6 vorbehandelte Erlenmeyerkolben je 100 ml Was-
ser geben.

— In den ersten Kolben etwa 1 g Kaliumiodid (nach Abschnitt 7.7), 5 ml Puf-
fer- 16sung (nach Abschnitt 7.5) und 5 ml DPD-Reagenzlésung (nach
Abschnitt 7.6) geben.

— In den zweiten Erlenmeyerkolben 2 Tropfen Natriumhypochlorit-Lésung
(nach Abschnitt 7.9), nach 2 min 5 ml Pufferlésung (nach Abschnitt 7.5)
und danach 5 ml DPD-Reagenzl6sung (nach Abschnitt 7.6) geben.

Die Lésung im ersten Kolben muB farblos bleiben, im zweiten Kolben muB eine

leicht rosa Farbung auftreten.

Entspricht das Wasser nicht diesen Anforderungen, so wird es mit Chlor bis zu

einer Chlorkonzentration von etwa 2 mg/| versetzt; anschlieBend wird es durch

zweistlindiges Bestrahlen mit einer UV-Lampe wieder entchlort und 10 min
gekocht. Danach wird das Wasser erneut wie beschrieben untersucht.

7.2 Schwefelsaure, H,SO,, 0= 1,84 g/ml
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