DK 628.1/.3:620.1:543.3 DEUTSCHE NORM Mai 1989

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung Dl N
Summarische Wirkungs- und StoffkenngroBen (Gruppe H) 38 409
Bestimmung des Bismut-Komplexierungsindex Ig;k (H 26) Teil 26

German standard methods for the examination of water, waste water and sludge;
general measures of effects and substances (group H); determination of the
bismut-chelating index Ig;x (H 26)

Méthodes normalisées allemandes pour 'analyse des eaux, des eaux résiduaires et
des boues; mesurage sommaire des effets et dosage des substances (groupe H);
dosage de l'indice complexant de bismuth Ig;x (H 26)

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.

Bei Anwendung der Norm ist im Einzelfall je nach Aufgabenstellung zu priifen, ob
und inwieweit die Festlegung zusatzlicher Randbedingungen erforderlich ist.

1 Allgemeine Angaben

Komplexbildner werden in Industrie und Gewerbe eingesetzt und sind daher
in vielen Abwdssern enthalten. Als starke Komplexbildner (Beispiele siehe
Erlduterungen) im Sinne dieses Verfahrens gelten diejenigen Verbindungen, die
unter den Bedingungen dieses Verfahrens einen positiven Befund geben.

Mit dem Bismut-Komplexierungsindex kann eine Vorauswahl der Proben getroffen
werden, die anschlieBend mit einer aufwendigen Analytik, entweder polaro-
graphisch nach DIN 38 413 Teil 5*) oder gaschromatographisch [1], untersucht
werden sollen.

Anmerkung: Bisherige umfangreiche Erfahrungen bei der Untersuchung von
Abwaéssern der Galvanikindustrie haben gezeigt, daB mit Hilfe dieses
Verfahrens erkannt werden konnte, daB mehr als 80% der Proben keine
Bismut-aktiven Komplexbildner enthalten.

Dariiber hinaus kdnnen erste Hinweise auf die Ursache von Stérungen der Prozesse
in Abwasserbehandlungsanlagen (z.B. bei der chemischen Fillung) bereits
vor Ort gewonnen werden. Ein nach diesem Verfahren positiver Befund (d. h.
Vorhandensein eines starken Komplexbildners) im abgeleiteten Abwasser
bedeutet zugleich, daB mit hoher Wahrscheinlichkeit Metalle komplexiert
vorhanden sind und diese sich z. B. einem Schnelltest, der ohne einen entspre-
chenden AufschluB durchgefiihrt wird, entziehen; das fiihrt somit zu Fehlresultaten.

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

*)y Z.Z. Entwurf

Fortsetzung Seite 2 bis 8

NormenausschuB Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
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2 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist geeignet zur Bestimmung des Bismut-Komplexierungsindex Igjk
in Bismut-Massenkonzentrationen von 0,6 bis 6 mg/l. Dies entspricht z.B. bei
0,6 mg/l Ig;k etwa 0,6 mg/l Nitrilotriessigsdure (NTA) oder 1,1 mg/l Ethylendini-
trilotetraessigsaure (EDTA).

Beispiele fiir starke Komplexbildner, die nach diesem Verfahren erfaBt werden,
sind in den Erlauterungen aufgefihrt.

3 Grundlage des Verfahrens

Bismut-lonen geben mit Xylenolorange in schwach schwefelsaurer Lésung einen
rotgefarbten Komplex. Bei Anwesenheit von starken Komplexbildnern tritt eine
Schwichung der Farbintensitat aufgrund der Zerlegung dieser Komplexe auf.
Durch die Zugabe von Yttrium-lonen werden einige schwache Komplexbildner
maskiert, die dann nach diesem Verfahren nicht erfaBt werden.

4 Stoérungen

Kupfer(l)-cyanid tduscht in Konzentrationen > 5 mg/l die Anwesenheit eines
starken organischen Komplexbildners vor. Die Storung kann durch Zugabe von -
Zn-Pulver beseitigt werden.

Zirconium-lonen reagieren analog zum Bismut mit dem Xylenolorange und
verursachen eine Farbverstarkung.

Bei gefarbten Proben wird ein Vergleichsansatz untersucht, bei dem auf die Zugabe
der Bismut-L6sung verzichtet wird.

5 Bezeichnung
Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung des Bismut-Komplexierungsindex

Inik (H 26):
BiK Verfahren DIN 38 409 -H 26

6 Gerite

- Photometer, geeignet fiir Messungen bei einer Wellenldnge von 4 = 555 nm
Kiivetten, Schichtdicke d = 5 cm

Vollpipetten, Nennvolumen 1, 2, 5 und 10 ml, z. B. Pipette DIN 12 691 - VPAS 1

MeBkolben, Nennvolumen 25, 50 und 1000 ml,
z.B. MeBkolben DIN 12 664 - MSA 25

7 Chemikalien

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

7.1 Schwefelsdure, HoSO4, ¢ = 1,84 g/ml
7.2 Salpetersdure, HNO3, 0 = 1,40 g/ml
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7.3 Ascorbinsdure, CgHgOg
7.4 Citronensdure-Monohydrat, CgHgO7 - Ho,O

7.5 Yttrium-LOsung

- 5,0 g Yttriumnitrat, Y (NOg), - 5H-0, in Wasser 16sen und mit Wasser auf 25 ml
auffillen.

7.6 Bismutnitrat, basisch, Bi (OH)oNOg
7.7 Xylenolorange, Tetranatriumsalz, C3oHogNoNas013S

7.8 Xylenolorange-Losung

— 35 ml Schwefelsaure (nach Abschnitt 7.1) in einem MeBkolben, Nennvolumen
1000 ml, unter Riihren vorsichtig zu 800 ml Wasser geben.

- 25 g Citronensdure (nach Abschnitt 7.4) und 500 mg Xylenolorange (nach
Abschnitt 7.7) zufiigen.

- Nach dem Aufiésen die Losung mit Wasser bis zur Marke auffiillen.
Die Ldsung ist mindestens 1 Monat haltbar.

7.9 Bismut-Stammldsung

— 263 mg Bismutnitrat (nach Abschnitt 7.6) in 10 ml Salpetersédure (nach Abschnitt
7.2) I6sen, und die Lésung mit Wasser auf 1000 ml verdinnen.

1 ml dieser Losung enthélt 180 pg Bismut-lonen.

7.10 Reagenzldsung

— 40 ml Xylenolorange-L6sung (nach Abschnitt 7.8) mit 10 ml Bismut-Stamm-
I6sung (nach Abschnitt 7.9) mischen.

Diese Losung ist mindestens 1 Monat haltbar. Sie ist nicht mehr zu verwenden,
wenn ihre Extinktion bei einer Schichtdicke von d = 5 cm unter 0,8 sinkt.

8 Probenahme und Konservierung

- Die Abwasserprobe in einer Glas- oder Polyethylenflasche nehmen und zur
Konservierung mit 5 ml Salpetersédure (nach Abschnitt 7.2) je | Wasserprobe
versetzen.

Der pH-Wert der angesaduerten Wasserprobe soll 2 betragen.

9 Durchfiihrung
9.1 Probenvorbereitung

- Wasserproben, die suspendierte Teilchen enthalten, durch ein Membranfilter,
Porenweite 0,45 um, filtrieren.
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