DK 628.1/.3:620.1:543.3:546.265.14 DEUTSCHE NORM September 1986

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung DlN
Einzelkomponenten (Gruppe P) 38 413
Bestimmung von Kohlenstoffdisulfid (P 4) Teil 4

German standard methods for the examination of water, waste water and sludge;
single components (group P); determination of carbon disulfide (P 4)

Méthodes normalisées allemandes pour I'analyse des eaux, des eaux résiduaires et
des boues; composants particuliers (groupe P); dosage du sulfure de carbone (P 4)

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 geeignet zur Bestimmung von Kohlenstoffdisulfid in Wasser und
Abwasser im Konzentrationsbereich von 0,1 bis 10 mg/L.

Geringfligig niedrigere Konzentrationen (bis 0,05 mg/l) kdnnen bestimmt werden,
indem das Volumen der Wasserprobe von 100 ml auf 200 ml heraufgesetzt wird.

Héhere Konzentrationen konnen nach entsprechender Verdliinnung der Wasser-
probe ebenfalls bestimmt werden.

2 Grundlage des Verfahrens

Die mit Phosphorsdure versetzte Wasserprobe wird unter Durchleiten von
Stickstoff erhitzt. Hierbei freigesetztes Dihydrogensulfid wird in einer mit Zink-
acetatlosung versehenen Gas-Waschflasche als Zinksulfid gebunden; es kann so
gesondert bestimmt werden. Das gleichzeitig freigesetzte Kohlenstoffdisulfid wird
in einer zweiten Gas-Waschflasche in methanolischer Kaliumhydroxid-Losung
aufgefangen; die Extinktion des hierbei gebildeten Xanthogenats wird bei 302 nm
gemessen.

3 Stoérungen

Storungen treten bei unsachgemaBer Probenahme auf, da Kohlenstoffdisulfid sehr
flichtig ist.

4 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur photometrischen Bestimmung von Kohlenstoff-
disulfid als Xanthogenat (P 4):

Verfahren DIN 38413-P 4

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

Fortsetzung Seite 2 bis 8

NormenausschuB Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
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5 Gerate

Da Kohlenstoffdisulfid extrem fettloslich ist, sind die Schliffe der Absorptions-
apparatur fettfrei zu dichten.

- Absorptionsapparatur, z. B. nach Bild 1, bestehend aus:
Stehkolben, Nennvolumen 250 mi, z. B. Kolben DIN 12 348 — SANS 250-29,
DosiergefaB mit Gaseinleitungsrohr, Kugelkiihler, z.B. Kiihler DIN 12 581 -
K 250-29, Gas-Waschflaschen, z. B. Waschflasche DIN 12 596 - A 100, Wasch-
flaschen-Einsatz, z. B. Waschflaschen-Einsatz DIN 12 596 - 1

- MeBkolben, Nennvolumen 50, 100, 500, 1000 ml, z. B. MeBkolben DIN 12 664 -
MSA 50

- Vollpipetten, Nennvolumen 1, 2, 5, 10, 20 und 100 ml, z. B. Pipette DIN 12 691 -
VPAS 1, oder Dispenser, z.B. nach DIN 12 650 Teil 3

- Pumppipette, Nennvolumen 100 mi (bei einer Pumppipette wird die Fliissigkeit
nicht in die Pipette gesaugt, sondern hineingedriickt, um Ausgasen zu ver-
meiden)

- Photometer, geeignet flir Messungen bei 302 nm, mit Kivetten, Schichtdicke
zwischen 10 und 50 mm

- Geeignete Heizquelle, z. B. Heizhaube
— Druckflasche mit Stickstoff, Druckminderer mit Nadelventil

6 Chemikalien

Als Chemikalien sind ausschlieBlich solche des Reinheitsgrades ,zur Analyse”, als
Wasser ist bidestilliertes oder Wasser gleichen Reinheitsgrades zu verwenden.

6.1 Phosphorséaure

- Phosphorsaure, g(H3PO4) = 1,70 g/ml, mit dem gleichen Volumen Wasser
verdiinnen.

6.2 Zinkacetat-Losung
- 15 g Zn(CH3CO00)»-2 H,0 in 1000 ml Wasser losen.

6.3 Methanolische Kaliumhydroxid-Lésung

- 56 g Kaliumhydroxid, KOH, in etwa 800 mt Methanol, CH30H, 16sen, in einen
MeBkolben, Nennvolumen 1000 ml, filtrieren und mit Methanol bis zur Marke
aufflllen.

- Die Ldsung in einer Polyethylenflasche aufbewahren.

6.4 Kohlenstoffdisulfid-Stammidsung
B (CSy) =10 g/l

- Auf einer Waage in einem MeBkolben, Nennvolumen 100 ml, etwa 50 ml Ethanol
vorlegen, mit einer Pipette 1 g Kohlenstoffdisulfid zuftigen, mit Ethanol bis zur
Marke auffiillen und durchmischen.

Die Losung ist etwa 6 Wochen haltbar.
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