) EVOnNIK

- / INDUSTRIES

TMT 15® - Bestimmung in wassrigen Losungen und Abwassern

Analysenvorschrift / Info 5 D

1. Prinzipielles

Mit TMT 15° werden Schwermetalle aus Abwéssern als schwerlésliche Metall-TMT-Verbindungen ausgefalit.
Dabei werden mitunter gewisse Uberschiisse des Fallungsmittels angewandt. In Einzelfdllen ist es
wlinschenswert, eine Bestimmungsmethode fiir freies, nicht an Schwermetalle gebundenes TMT zur Verfigung
zu haben.

TMT 15° ist eine wassrige 15 %ige L6ésung von Trimercapto-s-triazin, Natriumsalz
Summenformel: CsNsSsNas

Molare Masse: 243,22 g / mol

Dichte von TMT 15 : ca. 1,12g/cm?

Gehalt an CsNsSsNas: min. 15 % =168 g/ |

TMT 15° bzw. die Wirksubstanz C:N:S:Nas kann selbst in Spuren noch sowohl in reinen wassrigen Lésungen als
auch in salzhaltigen Abwassern aus der Industrie oder der Rauchgaswasche bestimmt werden. Hierzu ist die
UV-Spektroskopie geeignet. CsN:S:Nasmuss dabei in alkalischer Losung (1 Mol Natronlauge / ) vorliegen.

Als untere Bestimmungsgrenze kann noch ca. 2 mg CsNsS:Na: / | Abwasser erfasst werden. Bei einem Gehalt von

ca. 168 g C:N:S:Nas / Liter TMT 15° bedeutet das eine noch messbare Grenzkonzentration von wenigen ml TMT
15® pro m?® Abwasser.
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2. Durchfiihrung der Bestimmung

Beispielhaft wird die Aufnahme der Kalibrierkurve und die Messung der TMT-haltigen Abwasserprobe
beschrieben.

Gerat: ZEISS Spektralfotometer PD 2M mit UV-Messeinrichtung
Kuvette: 1 cm Quarzkivette
Wellenlange: 285 nm

2.1 Aufnahme der Kalibrierkurve

Es werden Standardlosungen* hergestellt, die 1-15 mg C:NsSsNas/l enthalten. Zum Ansetzen der Lésungen wird
ein dem Originalabwasser angenahertes Wasser verwendet. Dieses Wasser sollte im Salzgehalt dem
Originalwasser entsprechen. Es muss neutral (ca. pH 7), schwermetall- und TMT 15°-frei sein. Fiir jeweils 100 ml
Standardlésung* werden zunachst je 50 ml Natronlauge (Konzentration 2 mol/l) in einem 100 ml Messkolben
vorgelegt. Dann werden - entsprechend dem gewtlinschten Gehalt an C:NsS:Nas - die erforderlichen Mengen
einer verdiinnten TMT 15°-Lésung zugesetzt und mit dem oben beschriebenen Wasser auf 100 ml aufgefiillt. In
den Standardlésungen® liegt dann das C:NsSsNas in der fir die Messung notwendige Natronlaugekonzentration
(1 Mol /1) vor.

Die Extinktionen der Standardiésungen werden nach gutem Durchmischen in einer 1 cm Quarzkivette bei der
Wellenlange 285 nm gegen eine Blindlésung gemessen. Die Blindlésung wird hergestellt, indem 50 ml des dem
Originalabwasser angenaherten Wassers mit Natronlauge (2 mol / 1) im Messkolben auf 100 ml aufgefiillt werden.
Die Extinktionswerte werden in einem Diagramm gegen die zugehdrige C3N383Na3—Konzentrationen
aufgetragen, wobei man eine Gerade als Kalibrierkurve erhalt.

* Zum Ansetzen der Standardldsungen kénnen TMT 15° Stammldsungen
folgender Konzentrationen verwendet werden:

A. 1 ml TMT 15 (Gehalt 168 g CsNsSsNas/l) auf 1.000 ml verdiinnt.
1 ml der Verdiinnung enthalt 0,168 mg C:NsS:Nas.
0,595 ml der Verdiinnung ergeben 100 ml Standardiésung mit einer

Konzentration von 1 mg CsNsS:Nas / I.

B. 5 ml TMT 15° (Gehalt 168 g CsNsSsNas / 1) auf 1.000 ml verdiinnt.
1 ml der Verdiinnung enthalt 0,840 mg CsNsS:Nas.
1,786 ml der Verdiinnung ergeben 100 ml Standardlésung mit einer

Konzentration von 15 mg CsNsS:Nas / I.
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2.2 Messung der Abwasserprobe

Es wird nach dem bereits bei 2.1 beschriebenen Schema gearbeitet. 50 ml neutralisiertes Abwasser wird mit
Natronlauge (2 Mol / 1) im Messkolben auf 100 ml aufgefillt. Diese Probe wird in der 1 cm Quarzkivette bei 285
nm gegen die Blindlésung gemessen. Mit dem dabei erhaltenen Extinktionswert sucht man in der Kalibrierkurve
die zugehorige Konzentration an CsNsS:Nas. Da das Originalabwasser mit Natronlauge auf das doppelte Volumen
verdinnt wurde, muss das Ergebnis mit dem Faktor 2 multipliziert werden, wobei man die Originalkonzentration
an CsNsS:Nas erhalt.

3. Hinweise

Hohere Salzgehalte im Abwasser konnen die Extinktion beeinflussen und zu Fehlmessungen fihren. Um
diesen Matrixeffekt zu unterdrlicken, ist es wichtig, zum Ansetzen der Standard- und Blindlésungen ein Wasser
zu verwenden, das im Salzgehalt dem Originalabwasser entspricht. Dieses Ansetzwasser muss neutral (ca. pH
7), sowie schwermetall- und TMT 15° frei sein.

Die zu messenden Proben muissen klar sein. Feststoffe sind zuvor abzutrennen. Bei stark calciumhaltigen
Rauchgaswaschwassern kann es beim Alkalisieren der Messprobe zur Ausfallung von Calciumhydroxid kommen.
Nach Filtration kdnnen auch diese Proben analysiert werden.

Zur Gehaltsbestimmung von C:N:S:Na: in TMT 15° kann die potentiometrische Titration mit Schwefelsdure
herangezogen werden. Diese Analysenvorschrift (Info Nr. 3) steht Interessenten auf Anfrage zur Verfigung.



