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German standard methods for the examination of water, waste water and sludge;
anions (group D); spectrometric determination of dissolved sulfide (D 26)

Méthodes normalisées allemandes pour I'analyse des eaux, des eaux résiduaires et
des boues; anions (groupe D); dosage du sulfide dissous par spectrométrie (D 26)

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

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 von zusétzlichen Randbedingungen erforderlich ist.

1 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist geeignet zur Bestimmung des geldsten Sulfids in Wasser und
Abwasser in Massenkonzentrationen von 0,04 bis 1,5 mg/l.

Durch Verringerung des Wasserprobenvolumens kdnnen auch héhere Massen-
konzentrationen bestimmt werden.

2 Grundlage des Verfahrens

Suspendierte Feststoffe sowie schwerlsliche Sulfide in der Wasserprobe werden
durch Filtration nach Abschnitt 7 abgetrennt. Das in dem Filtrat enthaltene Sulfid
wird durch Ausblasen mit Stickstoff in eine mit einer waBrigen Zinkacetat-Losung
beschickte Vorlage iiberfiihrt. Durch Zufiigen einer sauren Dimethyl-p-phenyl-
endiamin-Losung wird in der Vorlage Leukomethylenblau gebildet, das durch
Zugabe von Eisen(III)-lonen zu Methylenblau oxidiert wird. Die Extinktion wird
bei 665 nm gemessen.

3 Stérungen

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

Cyanid 2 mg/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 unvollstandig erfaBt.
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Massenkonzentrationen an Kohlenstoffdisulfid < 10 mg/l und/oder Ethylmercaptan
< 1 mg/l stéren das Verfahren nicht.

Waisser, die nach Abschnitt 7 nicht filtrierbar sind, kbnnen nach diesem Verfahren
nicht untersucht werden. In diesem Fall wird aus der unfiltrierten Wasserprobe das
leicht freisetzbare Suifid bestimmt (Norm in Vorbereitung).

4 Bezeichnung
Bezeichnung des Verfahrens zur photometrischen Bestimmung des gelosten

Sulfids (D 26):
Verfahren DIN 38405-D 26

5 Gerite

- Filtrationsgerat, z. B. Dreiringkolbenspritze, Nennvolumen 50 ml, mit Einweg-
Filtrationsvorsatz, Porenweite 0,45 um1)

oder fiir schwer zu filtrierende Wasser:

- Druckfiltrationsgerat!) mit Membranfilter, Porenweite 0,45 pm

- Ausblas-Apparatur zur Sulfidabtrennung, z. B. nach Bild 1, bestehend aus:
Reaktionskolben, Nennvolumen 250 ml, z. B. Kolben DIN 12 392 - DANS 250-19,
mit seitlichem Schliffaufsatz fiir Tropftrichter, Nennvolumen 100 ml, und bis zum
Kolbenboden reichendem Gaseinleitungsrohr, senkrecht aufgesetztem Kihler
oder Steigrohr, z.B. Kiihler DIN 12576-L 250-29, und AdsorptionsgeféB,
MaBe siehe Bild 1

- MeBzylinder, Nennvolumen 25 ml, z. B. MeBzylinder DIN 12 680 - ME 25

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

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

- Vollpipetten, Nennvolumen 1, 2, 5, 10, 20, 50 und 100 ml,
z.B. Pipette DIN 12 691 - VPAS 1

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

— Mikroliterspritzen

- Gasversorgung mit Stickstoff, hochrein, Massenanteil 99,996 %

- GasdurchfluBmeBgerat, geeignet fiir einen Volumenstrom von 40 l/h

- pH-MeBgeriat mit geeigneter Elektrode

— Spektral- oder Filterphotometer, geeignet fir Messungen bei 665 nm

— Kivetten, Schichtdicke 1 cm, z. B. nach DIN 58 963 Teil 2

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.

D) Hergteller kénnen beim NormenausschuB Wasserwesen (NAW) im DIN erfragt
werden.
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Bild 1. Ausblas-Apparatur zur Bestimmung des gel6sten Sulfids

6.1 Schwefelsdure, o(H,SOy4) = 1,84 g/ml

6.2 Natriumhydroxid-Ldsung, NaOH, w = 32% (c(NaOH) etwa 10 mol/l)
6.3 Zinkacetat-Losung:

- 20gZinkacetat-dihydrat, Zn(CH3COO)4 - 2H,0, in Wasser I6sen und mit Wasser
auf 1 | verdiinnen.

Eine eventuell auftretende Triibung der Losung stort die Bestimmung nicht.



