DK 628.1/.3:620.1:543.38:546.215 DEUTSCHE NORM Juni 1987

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung

Summarische Wirkungs- und StoffkenngréBen (Gruppe H)

Bestimmung von Wasserstoffperoxid (Hydrogenperoxid) 3
und seinen Addukten (H 15) Teil 15

Z

German standard methods for the examination of water, waste water and sludge,;
general measures of effects and substances (group H); determination of hydrogen
peroxide and its adducts (H 15)

Méthodes normalisées allemandes pour 'analyse des eaux, des eaux résiduaires et
des boues; détermination générale des effets et dosage des substances
(groupe H); dosage du peroxyde d’hydrogéne et ses adducts (H 15)

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

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

1 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist auf Wasser mit einer Massenkonzentration an Wasserstoff-
peroxid und/oder seinen Addukten bis zu 60 mg/|, ausgedriickt als H,O,, anwend-
bar.

Proben mit hoherer Konzentration miissen vor der Untersuchung mit Wasser ver-
diinnt werden.

Anmerkung: Geprift wurden Percarbamid und Perborat. Wahrend Peressigsaure
nach diesem Verfahren bestimmbar ist, reagiert Peroxodisulfat unter diesen
Bedingungen nicht.

2 Grundlage des Verfahrens

Wasserstoffperoxid und seine Addukte bilden mit sauren Titan(lV)salz-Losungen
gelb gefarbte Peroxotitansauren. Im Anwendungsbereich steht die bei einer Wel-
lenlange von 420 nm gemessene Extinktion in einer linearen Beziehung zur Massen-
konzentration an Wasserstoffperoxid und/oder seinen Addukten.

3 Storungen

Eine Eigenfarbung des Wassers stort die Untersuchung. In diesem Fall wird zu einer
zweiten Probe (100 ml) 1 ml verdiinnte Schwefelsdure (nach Abschnitt 6.2) gege-
ben und die Extinktion dieser Lésung vom MeBwert abgezogen.

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

Fortsetzung Seite 2 bis 8

NormenausschuBB Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fur Normung e.V.
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Seite 2 DIN 38409 Teil 15

Folgende Verbindungen stéren die Bestimmung nicht, wenn sie nicht in hoheren
Massenkonzentrationen als angegeben vorliegen:

Ethylendinitrilotetraessigsédure (EDTA) 5 mgll
Nitrilotriessigsdaure (NTA) 1,5 mg/l
Orthophosphat, berechnet als Phosphor 50 mg/l
Fluorid 0,5 mg/l

4 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur photometrischen Bestimmung von Wasserstoff-
peroxid und seinen Addukten mittels Titanoxidsulfat-Losung (H 15):

Verfahren DIN 38 409-H 15

5 Geridte
- Spektralphotometer, Kiivetten, Schichtdicke z.B. 1 cm

- MeBkolben, Nennvolumen 100 und 1000 mi, z.B. MeBkolben DIN 12664 -
MS A 100 mit Stopfen nach DIN 12252

- Vollpipetten, Nennvolumen 1, 5 und 100 ml, z. B. Pipette DIN 12691 -VPAS 5
- Kjeldahlkolben, Nennvolumen 250 ml, z. B. Kjeldahlkolben DIN 12 360 - 250
- Biirette, Nennvolumen 25 ml, z. B. Birette DIN 12700 - SGAS 25-005

- Erlenmeyerkolben, Nennvolumen 500 ml, z. B. Kolben DIN 12 380 - EE 500
- Dispenser, z.B. nach DIN 12650 Teil 3

6 Chemikalien

Als Chemikalien sind, soweit méglich, solche des Reinheitsgrades ,.zur Analyse”, als
Wasser ist destilliertes oder Wasser gleichen Reinheitsgrades zu verwenden.

6.1 Schwefelsaure,
HoSOy4, 0 = 1,84 g/ml

6.2 Verdiinnte Schwefelséure,
H2804 .

- 25 ml Schwefelsidure (nach Abschnitt 6.1) vorsichtig unter Kiihlen zu 80 ml Was-
ser geben.

6.3 Salpetersaure,
HNOg, g = 1,41 g/ml
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DIN 38409 Teil 15 Seite 3

6.4 Titanoxidsulfat-Lésung:

- 2,5 g Kaliumtitanoxidoxalat-Dihydrat, KTiO(C,04)2 - 2 H2O im Kjeldahlkolben mit
25 ml Schwefelsaure (nach Abschnitt 6.1) libergieBen und unter Umschwenken
in Losung bringen bzw. suspendieren.

- Zundchst vorsichtig, damit die Gasentwicklung nicht zu heftig wird, und zum
SchluB bis zum Rauchen der Schwefelsdure erhitzen.

- 1 ml Salpetersaure (nach Abschnitt 6.3) zugeben und wieder bis zum Rauchen
der Schwefelsdure erhitzen.

— Nach dem Abkiihlen durch vorsichtige Zugabe von 50 ml Wasser unter
Umschwenken und gegebenenfalls AuBenkihlung unter dem Wasserstrahl mit
Wasser auf 100 ml auffiillen.

6.5 Kaliumpermanganat-L6sung,
¢(KMnOy,) = 0,01 mol/L:

- 1,580 g KMnO4 in Wasser ldsen; im MeBkolben, Nennvolumen 100 ml, mit Was-
ser auffiillen.

— Den Titer dieser Kaliumpermanganat-Losung regelmaBig mit Natriumoxalat
(nach Abschnitt 6.6) bestimmen.

6.6 Natriumoxalat,
Co04Nay

6.7 Wasserstoffperoxid-Stammidsung,

B(H205) = 0,3 g/l:

- 1,0 g Harnstoff-Hydrogenperoxid, (NH5),CO - H,O,, im MeBkolben in 1000 ml
Wasser ldsen.

In einer braunen Flasche aufbewahrt, ist die Losung etwa 2 Tage haltbar.

Die genaue Konzentration dieser Losung wird folgendermaBen festgestellt:

- 50 ml dieser Losung (V) in einen Erlenmeyerkolben, Nennvolumen 500 ml,
pipettieren, etwa 200 ml Wasser und 30 ml verdiinnte Schwefelsédure (nach
Abschnitt 6.2) hinzufligen.

- Die Losung mit der Kaliumpermanganat-Lésung (nach Abschnitt 6.5) bis zur
eben erkennbaren bleibenden Rosafarbung titrieren.

Die Massenkonzentration der Wasserstoffperoxid-Stammldsung ergibt sich nach
Gleichung (1).
Vg - f
- Bs =X
Vw
Hierin bedeuten:
Bs Massenkonzentration der Wasserstoffperoxid-Stammlésung, in mg/l
Vk Volumen der bei der Titration verbrauchten Kaliumpermanganat-Lésung, in ml
f Aquivalenzfaktor: f = 850,4 mg/l

Vw Volumen der zur Titration eingesetzten, verdiinnten Wasserstoffperoxid-
Stammldsung, in ml, (hier V,, = 50 ml).
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