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Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung E-N
Kationen (Gruppe E) 38 406
Bestimmung von Zink (E 8) Teil 8

German standard methods for the examination of water, waste water and
sludge; cations (group E); determination of zinc (E 8)

Méthodes normalisées allemandes pour l'analyse des eaux, des eaux
résiduaires et des boues; cations (groupe E); dosage de zinc (E 8)

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

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

1 Allgemeine Angaben
Zink ist in Wasser sehr weit verbreitet. Es kommt sowohl in geloster Form

als Zink(IT)-lon als auch in ungeloster Form z. B. als Zinksulfid, -carbonat oder
-phosphat vor.

2 AQuantitative Bestimmung

2.1 Direkte Bestimmung von Zink mittels Atomabsorptions-
Spektroskopie (AAS)

2.1.1 Anwendungsbereich

2.1.1.1 Bestimmung von geldstem Zink

Das Verfahren ist geeignet zur Bestimmung von geldstem Zink in natiirlichen

Wassern und Abwassern mit Zinkgehalten von 0,05 bis 1 mg/t. Bei hoheren

Massenkonzentrationen muB die Probe entsprechend verdiinnt werden. Bei

Uberschreiten der in Abschnitt 2.1.4 angegebenen Massenkonzentrationen

an Fremdionen ist das Verfahren DIN 38 406 - E 8 — 2 nach Abschnitt 2.2 anzu-

wenden.

Enthélt ein Wasser ungeldste Stoffe, so miissen diese vor der Stabilisierung

(z.B. mit 1 mlL HNO; (7) je | der Probe), oder, falls die Stabilisierung entfalit,

vor der Bestimmung durch Filtration liber Membranfilter (Porenweite 0,45 pm)

abgetrennt werden.

2.1.1.2 Bestimmung von Gesamtzink
Ist die Bestimmung des Gesamtgehaltes an Zink vorgesehen, mufB8 ein
AufschluBverfahren angewandt werden.

Im allgemeinen reicht die Vorbehandlung der unfiitrierten Probe nach Ab-
schnitt 2.2.4.1 aus.

Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fir Normung e. V., Berlin, gestattet.
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Seite 2 DIN 38 406 Teil 8

2.1.2 Grundlagen des Verfahrens

Die Atomabsorptions-Spektroskopie nutzt die Eigenschaft der chemischen
Elemente aus, im atomaren Grundzustand elementspezifische Strahlung zu
absorbieren. Die Uberfiihrung von Elementen einer chemischen Verbindung
in den atomaren Zustand erfolgt durch thermische Dissoziation in einer
Flamme. Als Lichtquelle dient meist eine Hohlkathodenlampe oder eine
elektrodenlose Entladungslampe, die das betreffende Element im gasférmigen
Zustand enthalt.

2.1.3 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur direkten Bestimmung der Massenkonzen-
tration an Zink (E 8) mittels AAS in der Luft-Acetylen-Flamme (1):

Verfahren DIN 38 406-E8-1

2.1.4 Storungen

Folgende lonen kénnen auch bei Anwendung eines Untergrundkompensators
das Verfahren storen, wenn die hier angegebenen Massenkonzentrationen
uiberschritten werden:

Sulfat 9000 mg/l
Chlorid 9000 mg/l
Natrium 9000 mg/1 )
Kalium 9000 mg/1
Magnesium 4500 mg/1
Calcium 1000 mg/l
Eisen 4000 mg/i
Nickel 10 mg/l
Kupfer 10 mg/l
Cobalt 10 mg/l
Chrom 10 mg/l

Der Gesamtsalzgehalt des Wassers sollte 15g/l bzw. die elektrische Leit-
fahigkeit einen Wert von 20 mS/cm nicht tiberschreiten.

Bei Proben, deren MatrixeinfluB nicht genau bekannt ist, muB dieser mittels
der Standard-Additionsmethode iberpriift werden.

2.1.5 Gerate

- Atomabsorptionsspektral-Photometer, mit Untergrundkompensator, geeig-
neter Lichtquelle fiir die Zinkbestimmung (Hauptlinie 1 =213,8 nm) mog-
lichst mit registrierender Anzeige

- Gasversorgung mit Luft und Acetylen; bei Acetylen-Flaschengas darf man
nicht unter einem Restiiberdruck von 4 bar arbeiten.

- MeBkolben, Nennvolumen 100 ml und 11, z. B. MeBkolben
DIN 12664 - MS A 100 (1000)

- Vollpipetten, Nennvolumen 1; 5; 10; 100 mli, z. B. Pipette
DIN 12 691 - VPAS 1 (5; 10; 100)

2.1.6 Chemikalien

Als Chemikalien sind ausschlieBlich solche des Reinheitsgrades ,zur Analyse*,
als Wasser ist bidestilliertes Wasser oder Wasser gleichen Reinheitsgrades
Zu verwenden.
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- Salpetersaure (1), HNO;, 0=1,40g/ml

- Zink-Stammldsung:
Der Inhalt einer Ampulle mit handelsiiblicher Zink-Standardidsung, die
(1,000£0,002) g Zink enthilt, wird in einen MeBkolben, Nennvolumen 1|,
ubergefiihrt. Nach Zugabe von 10 ml Salpetersaure (1) fullt man die Losung
mit Wasser bis zur MeBmarke auf. Die Losung ist einige Monate haltbar.
Die Zink-Stammlésung kann man auch herstellen, indem man
(1,000 £0,002) g metallisches Zink mit 10 ml Salpetersaure (7) I0st und
die Losung in einem MeBkolben, Nennvolumen 11, mit Wasser bis zur
MeBmarke auffillt.

- Zink-Standardldsung:
5ml der Zink-Stammlosung werden unter Zugabe von 10ml Salpeter-
saure (1) mit Wasser auf 11 verdiinnt. 1 ml der Ldsung enthalt 0,005 mg
Zink. Die Losung ist mindestens eine Woche haltbar.

- Zink-Eichldésungen:
Entsprechend der zu erwartenden Zink-Konzentration in der Wasserprobe
werden aus der Zink-Standardldsung durch Verdinnen mit Wasser unter
Zugabe von je 1 ml Salpetersaure (1) pro 100 ml Eichlosungen mit Massen-
konzentrationen von 0,05 bis 1 mg/l Zink angesetzt. Die Eichldsungen
sind taglich frisch herzustellen.

2.1.7 Durchfithrung

Zu 100 ml der gegebenenfalls vorbehandelten Wasserprobe und zu 100 ml
bidestilliertem Wasser (Blindprobe) gibt man je 1 ml Salpetersaure (7).

Zur Aufstellung der Eichkurve verspriiht man die erste Eichlosung in die
Flamme des Spektralphotometers, danach die Blindprobe, darauf die zweite
Eichlosung und wieder die Blindprobe und so fort. Danach verspriiht man die
zu untersuchende Wasserprobe in die Flamme. Man tragt das spektrale
AbsorptionsmaB (Extinktion) auf der Ordinate, die Massenkonzentrationen
der entsprechenden Eichlosungen auf der Abszisse eines Koordinatenkreuzes
auf und erhalt so die Eichkurve.

2.1.8 Auswertung ‘

Die Massenkonzentration der Wasserprobe an geldostem Zink liest man an-
hand des spektralen AbsorptionsmaBes (Extinktion) aus der Eichkurve ab.
Dabei ist ein etwaiges Verdiinnen der Wasserprobe zu beriicksichtigen.

_ Bei linearem Verlauf der Eichkurve kann die Massenkonzentration an Zink
auch nach der Gleichung berechnet werden:

e=(E-Ey)-f
Hierin bedeuten:

¢ Massenkonzentration der Probe an geldstem Zink, in mg/!

E Spektrales AbsorptionsmaB (Extinktion) der Wasserprobe

E, Spektrales AbsorptionsmaB (Extinktion) der Blindprobe

f Faktorin mg/l; als reziproker Wert der Steigung der Eichkurve bestimmbar

Der Faktor f wird durch die Geréteeinstellung mitbeeinfluBt und muB daher
bei jeder Messung neu bestimmt werden.
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