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Priifung von Heizol
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in leichtem Heizol
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Testing of oil fuels; determination of the furfural content of oil fuel

Essai des huiles combustibles; détermination de la teneur en de furfurol dans des huiles combustibles

1 Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm dient der Bestimmung
des Furfurolgehaltes als Massenanteil in leichten Heizdlen,
Dieselkraftstoffen und Gemischen daraus.

Anmerkung: Der Anwendungsbereich findet insoweit
eine Einschrinkung, als es Ole gibt, bei denen nach
diesem Verfahren die urspriinglich zugesetzte Fur-
furolmenge nicht wieder gefunden wird.

2 Zweck

Die Kenntnis des Furforolgehaltes dient zur Uberpriifung
der Kennzeichnung von Heizdlen und zum Nachweis des
MiBbrauches von leichtem Heizdl als Dieselkraftstoff.

3 Einheit
mg/kg

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Das zu untersuchende leichte Heizdl wird mit einer
Anilinacetatiésung versetzt. Es entsteht ein roter Farb-
komplex, der nach einiger Zeit wieder verblalt. Die
maximale Farbintensitdt wird spektralphotometrisch
bestimmt.

5 Bezeichnung des Verfahrens

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung des Massen-
anteiles an Furfurol in leichten Heizblen, Dieselkraft-
stoffen und Gemischen daraus (A):

Priifung DIN 51 424 — A

6 Gerite

6.1 MeRgerat

Lichtelektrisches Zweistrahl-Photometer mit linearer An-

zeige, geeignet fiir Absorptionsmessungen bei 520 nm.

Anmerkung: Bei Verwendung eines Einstrahl-Photome-
ters, die grundsatzlich moglich ist, ist zu beachten,
dal die Leeransatze nach den Abschnitten 9.1,9.2
und 9.3 gesondert zu messen sind und bei der
Berechnung als weitere O-Werte beriicksichtigt
werden miissen.

6.2 MeBkolben

25-ml-MeRkolben, z. B. MeRkolben
DIN12664 — MO A 25
250-m(-MeRkolben, z. B. MeBkolben
DIN 12664 — MO A 250
1-1-MeBkolben, z. B. MeRBkolben
DIN 12 664 — MO A 1000

jeweils
geeicht

6.3 Vollpipetten
2-ml-Vollpipette, z. B. Pipette
DIN 12691 — VPAS 2
5-mt-Vollpipette, z. B. Pipette
DIN 12691 — VPAS 5
10-mL-Vollpipette, z. B. Pipette
DIN 12691 — VPAS 10

oder in der Genauigkeit mindestens gleichwertige Gerite
zur Volumenabmessung.

jeweils
geeicht

7 Chemikalien _

7.1 Toluol CgHgCHg, zur Analyse

Anmerkung: Vor der Verwendung ist das Toluol mit dem
Reagens nach Abschnitt 7.6 auf Ausbleiben einer
Rotfarbung zu priifen.
Im Falle einer Rotfarbung darf das Toluol nicht
verwendet werden.

7.2 Essigsaure (Eisessig) CH3COOH mit einem Massen-
anteil von mindestens 99%, zur Analyse

7.3 Furfurol CgH, 05, zur Analyse
74 Anilin CgHgNH,, zur Analyse

75 Phenyldodecan CgH3p 1)

Anmerkung: Das verwendete Phenyldodecan kann von
technischer Qualitat sein, wenn es klar und farblos
ist.

1) Uber die Bezugsquellen gibt Auskunft:
DIN-Bezugsquellen fiir normgerechte Erzeugnisse im
DIN Deutsches Insitut fir Normunge.V.,
Burggrafenstrale 4-10, 1000 Berlin 30..

Fortsetzung Seite 2 und 3

NorrienausschuR Materialprifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fiir Normunge.V.
FachausschuB Mineral6!l- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP
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7.6 Anilinacetatlésung

Frisch destilliertes Anilin wird mit Essigsdure im Volu-
menverhdltnis 1 : 9 gemischt. Das Reagens muR in dunk-
len Flaschen aufbewahrt, vor dem ersten Gebrauch
mindestens 48 Stunden stehen.

7.7 Furfurol-Standardlosung

(1,25 £ 0,001) g frisch destilliertes Furfurol werden in
dem 250-ml-MeRkolben mit Toluol bis zur Ringmarke
aufgefillt und gut durchgemischt. 2 ml dieser Lésung
werden mit einer geeichten Vollpipette in den 1000-m1-

~ MeBkolben einpipettiert und mit Toluol bis zur Ring-
‘marke aufgefiillt. Diese Losung enthalt 10 mg Furfurol
je Liter.

. Die Furfurol-Standardlésung ist maximal nur 3 Monate
haltbar. Danach sind sowohl das Konzentrat wie auch
die Verdiinnung neu anzusetzen.

8 Probenahme
Nach DIN 51 750 Teil 1 und Teil 2.

9 Durchfiihrung

Hinweise: Wegen der starken Temperaturabhangigkeit
der Extinktionswerte miissen alle Gerate, Chemi-
kalien und Proben bei der Messung die gleiche
Temperatur haben.

Anstelle von 25-ml-Mefkolben koénnen auch 50-ml-
MeRkolben oder 25-ml-Schiittelzylinder (graduiert) ver-
wendet werden, um eine schnellere Durchmischung der
gesamten Lésung zu erreichen.

9.1 Messung des Blindwertes

In zwei 25-ml-MeRkolben werden mit geeichten Voll-
pipetten je 5 ml Phenyldodecan und 10 ml Toluol ein-
pipettiert. Zu Kolben I (Leeransatz) werden mit einer
geeichten Vollpipette 10 ml Essigsdure gegeben und gut
durchgemischt. Kolben II wird mit einer geeichten Voll-
pipette mit 10 ml Anilinacetatldsung versetzt und gut
durchgemischt. Unmittelbar nach dem Durchmischen
wird die Extinktion dieser Ldsung (Kolben II) in einer
1-cm-Kiivette spektralphotometrisch bei 520 nm gemes-
sen. Die Messung wird gegen den Leeransatz {Kolben I)
in einer Referenzkiivette durchgefiihrt.

Der Blindwert der Anilinacetatldsung muB tiglich neu
bestimmt werden.

9.2 Messung der Vergleichslosung (Standard)

In zwei 25-mi-MeRkolben werden mit einer geeichten
Vollpipette je 5 ml Phenyldodecan einpipettiert. Zu
Kolben I (Leeransatz) werden jeweils mit einer geeich-
ten Vollpipette 10 ml Toluol und 10 ml Essigsaure
gegeben und gut durchgemischt. In den Kolben II wer-
den mit einer geeichten Vollpipette 5 ml der Furfurol-
Standardlésung (Abschnitt 7.7) entsprechend einer Kon-
zentration von 10 mg Furfurol je Liter einpipettiert. Mit
einer weiteren geeichten Vollpipette werden noch 5 ml
Toluol zugegeben. Nach Zugabe von 10 ml Anilinacetat-
16sung mit einer geeichten Volipipette wird Kolben II
gut durchmischt. Unmittelbar nach dem Durchmischen
wird die maximale Extinktion in einer 1cm-Kiivette
spektralphotometrisch bei 520 nm gemessen. Die Messung
wird gegen den Leeransatz in einer Reférenzkiivette
durchgefiihrt. Die Messung der Extinktion wird so lange
fortgesetzt, bis der Hochstwert der Extinktion (ber-
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schritten ist (etwa 2 bis 3 Minuten). Abzulesen ist der
Hochstwert der Extinktion. Dieser Extinktionswert muf§
taglich neu bestimmt werden.

9.3 Messung der Probe

In zwei 25-ml-MeBkolben werden mit geeichten Voll-
pipetten je 5 ml Probe und 10 ml Toluol einpipettiert.
Nach Zugabe von 10 ml Essigsdure mit einer geeichten
Vollpipette wird Kolben I (Leeransatz) gut durchgemischt.
In Kolben II werden mit einer geeichten Vollpipette
10 mL Anilinacetatlosung gegeben und gut durchgemischt.
Unmittelbar nach dem Durchmischen wird die maximale
Extinktion dieser Losung in einer 1-cm-Kiivette spektral-
photometrisch bei 520 nm gemessen. Die Messung wird
gegen den Leeransatz in einer Referenzkivette durchge-
fihrt. Die Messung der Extinktion wird so lange fortge-
setzt, bis der Hochstwert der Extinktion iberschritten
ist (etwa 2 bis 3 Minuten). Abzulesen ist der Hochstwert
der Extinktion.

Bei Extinktionswerten kleiner als 0,15 wird die Messung
mit einem neuen Ansatz, wie zuvor beschrieben, in einer
4-cm- oder 5-cm-Kiivette wiederholt.

10 Auswertung

Der Furfurolgehalt wird als Massenanteil w(CgH405) in
mg/kg nach folgenden Gleichungen errechnet:

Bei Messung der Probe in einer 1-cm-Kiivette:

(Ep —E;) 0
w({CsH,05) = ——F——
5HaUo (E.—E,) -0p
Bei Messung in einer 4-cm-Kivette:
(E. —4E.) -

w(CsH,40,) = p o! " 0s

(Es—Eo) -4 -0p
Bei Messung in einer b-cm-Kiivette
(E, —5E,) - 05
w(CsH 0p) = ————~
s (Es—Eq)5°0p
Hierin bedeuten:

E_, = Hochstwert der Extinktion der Probe nach Ab-
schnitt 9.3

E; =Hochstwert der Extinktion der Standardldsung
nach Abschnitt 9.2

E, = Blindwert der Anilinacetatlésung nach Ab-
schnitt 9.1

0s = Massenkonzentration der Standardldsung in mg/L
0p = Dichte der Probe in g/ml

p

11 Angabe des Ergebnisses

Der Furfurolgehalt der Probe wird unter Hinweis auf
diese Norm als Massenanteil in mg/kg auf 0,1 mg/kg
gerundet angegeben.

Beim Runden auf die letzte anzugebende Stelle ist
DIN 1333 Teil 2 zu beriicksichtigen.

12 Prazision

(nach DIN 51 848 Teil 1).
Wiederholbarkeit

(ein Beobachter, ein Gerat)

Werden von einem Beobachter zwei Ergebnisse unter
Wiederholbedingungen ermittelt, so werden die beiden
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