DK 628.1/3 : 620.1 : 546.221 DEUTSCHE NORM Juli 1992

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung DI
Anionen (Gruppe D) 38—405
Bestimmung von leicht freisetzbarem Sulfid (D 27) Teil 27

German standard methods for the examination of water, waste water and
sludge; anions (group D); determination of easily liberatable sulfide (D 27)
Méthodes normalisées allemandes pour Panalyse des eaux, des eaux rési-
duaires et des boues; anions (groupe D); dosage des sulfides aisement libera-
bles (D 27)

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.

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

1 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist geeignet zur Bestimmung des leicht freisetzbaren Sulfids in
Wasser und Abwasser in Massenkonzentrationen von 0,04 bis 1,5 mg/l. Durch
Verringerung des Wasserprobenvolumens kénnen auch hdhere Massenkon-
zentrationen bestimmt werden.

Geldste Sulfide werden vollstandig, ungeldste Sulfide werden je nach Léslich-
keit und Alterungszustand ganz oder teilweise erfaBt, wie z.B. die Sulfide von
Zink, Eisen, Mangan. Manche Sulfide werden praktisch nicht erfaBt, wie z.B.
Quecksilbersulfid.

Unter den Bedingungen des Verfahrens kénnen schwefelorganische Verbin-
dungen mehr oder weniger unter Bildung von Dihydrogensulfid zersetzt und so
miterfaBt werden.

2 Grundlage des Verfahrens

In der Wasserprobe enthaltenes geldstes Sulfid wird durch Zugabe von Zink-
acetat stabilisiert.

Das leicht freisetzbare Sulfid wird durch Ausblasen mit Stickstoff bei einem pH-
Wert von 4 in eine waBrige Zinkacetat-Lésung Uberfuhrt. Durch Zufligen einer
sauren Dimethyl-p-phenylendiamin-Lésung wird Leukomethylenblau gebildet,
das durch Zugabe von Eisen(Ill)-lonen zu Methylenblau oxidiert wird. Die
Extinktion wird bei 665 nm gemessen.
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3

Stérungen _

Folgende lonen stéren das Verfahren nicht, wenn die angegebenen Massen-
konzentrationen unterschritten werden:

Cyanid 2mg/l
lodid 20 mg/L
Thiosulfat 900 mg/l
Thiocyanat 900 mg/L
Sulfit 700 mg/l

Der Sulfidanteil von Polysulfiden wird nach diesem Verfahren nur unvolilstandig
erfaBt.

Massenkonzentrationen an Kohlenstoffdisulfid < 10 mg/l und/oder Ethylmer-
captan < 1 mg/l stéren das Verfahren nicht.

4 Bezeichnung
Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung von leicht freisetzbarem Sulfid
(D 27):
Verfahren DIN 38 405 — D 27 -
5 Gerite

Steilbrustflasche mit Schiliffstopfen, Nennvolumen 500 ml

Ausblas-Apparatur zur Sulfidabtrennung, z.B. nach Bild 1, bestehend aus:
Reaktionskolben, Nennvolumen 250ml, z.B. Kolben DIN 12392 —
DANS 250-19, mit seitlichem Schiiffaufsatz fiir Tropftrichter, Nennvolumen
100mi, und bis zum Kolbenboden reichendem Gaseinleitungsrohr,
senkrecht aufgesetztem Kihler oder Steigrohr, z.B. Kihler DIN 12576 —
L 250-29, und AbsorptionsgefaB, MaBe siehe Bild 1

MeBzylinder, Nennvolumen 25 und 500 ml,
z.B. MefBzylinder DIN 12680 — ME 25

MeBkolben, Nennvolumen 50, 100, 500 und 1000 ml,
z.B. MeBkolben DIN 12664 — MS A 50

MeBpipetten, Nennvolumen 1 und 10 ml, z. B. Pipette DIN 12 695 — MPAT 1-001

Vollpipetten, Nennvolumen 1, 2, 5, 10, 20, 50 und 100 ml,
z.B. Pipette DIN 12691 — VPAS 1 _

Dispenser, z.B. nach DIN 12 650 Teil 3

Mikroliterspritzen

Gasversorgung mit Stickstoff, hochrein, Volumenanteil 99,996 %
GasdurchfluBmeBgerat, geeignet flr einen Volumenstrom von 401/h
pH-MeBgerat mit geeigneter Elektrode

Spektral- oder Filterphotometer, geeignet fliir Messungen bei 665 nm
Kuvetten, Schichtdicke 1 cm, z.B. nach DIN 58963 Teil 2
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MaBe in mm

Mittelverbindung:
Verbindung DIN 12 242 —V 29/32

Seitenverbindung:
Verbindung DIN 12 242 — V 14/23
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Bild 1. Ausblas-Apparatur zur Bestimmung des gelésten Sulfids
(aus: DIN 38 405 Teil 26/04.89)
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6 Chemikalien _

Als Chemikalien werden, wenn nicht anders angegeben, solche des Reinheits-
grades ,zur Analyse“, als Wasser wird bidestilliertes oder Wasser gleichen
Reinheitsgrades verwendet, das durch geeignete MaBnahmen, z.B. Auskochen
oder Begasung mit Stickstoff, von Sauerstoff befreit wurde.

61 Schwefelsaure, o (H,SO,) = 1,84 g/ml
6.2 Natriumhydroxid-Lésung, ¢ (NaOH) etwa 2 mol/l

6.3 Zinkacetat-L6sung

— 209 Zinkacetat-dihydrat, Zn (CH3COO), *+ 2H,0, in Wasser I6sen und mit
Wasser auf 1 | verdiinnen.

Eine eventuell auftretende Tribung stort die Bestimmung nicht.

6.4 Phenolphthalein-Losung, w = 0,1 %, in Ethanol ~

6.5 EDTA-Losung

— 100 g Ethylendinitrilotetraessigséure-Dinatriumsalz-(Dihydrat),
CoH14sNoNasOg + 2H50, in 940 mt erwarmtem Wasser 6sen.

6.6 Phthalat-Pufferiésung, pH-Wert 4,0 + 0,1
— 80 g Kaliumhydrogenphthalat, CgHsKO,4, in 920 ml Wasser lésen.

— Den pH-Wert der Lésung prufen und gegebenenfalls mit verdunnter Natrium-
hydroxid-Lésung (z.B. ¢ (NaOH) = 1 mol/l) oder Salzsaure (¢ (HCl) = 1 mol/l)
auf 4,0 einstellen.

6.7 Farbreagenz-Lésung
— 249 N,N-Dimethyl-1,4-phenylendiammoniumchlorid, CgH4,Cl,N,, in einem
MeBkolben, Nennvolumen 1000 ml, mit 200 ml Wasser aufschlammen.

— Vorsichtig 200 ml Schwefelsaure nach Abschnitt 6.1 zufligen und nach dem
Abkuhlen mit Wasser bis zur Marke aufflllen.

6.8 Ammoniumeisen(lll)-sulfat-Lésung

— 50g Ammoniumeisen(Ill)-sulfat-dodekahydrat, NH Fe(SO,), + 12H,0, in
einem MeBkolben, Nennvolumen 500 ml, mit 10 mt Schwefelsadure nach Ab-
schnitt 6.1 versetzen und die L6sung mit Wasser vorsichtig bis zur Marke
auffullen.
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