DK 662.764.37 : 620.1: 543.845:543.82 DEUTSCHE NORMEN April 1966

Prifung von Flissiggas Em
Bestimmung des Elementarschwefels

und des Abdampfrickstandes 51613

Elementarschwefel und die bei Betriebstemperatur nicht
verdampfbaren Flissiggas-Bestandteile (Abdampfriick-
stand) kdnnen zu Stdrungen an Druckreglern und Disen
Anlaf3 geben.
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89 Testing of liquefied petroleum gases; Zugleich Ersatz fir Ab-
o5 % determination of elementary sulphur and residue on evaporation schnitt 3 aus DIN 51 614,
:g‘ ) Essais des goz de pétrole liquefids; Ausgabe August 1959

~N o détermination du soufre élémentaire et du résidu d’évaporation

o o Maf3e in mm

00 1. Anwendungsbereich

g g Flissiggas nach DIN 51621 und DIN 51622

k: 2. Zweck NS 79/26 DIN 12242
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3. Begriffe

Elementarschwefel wird der im Flissiggas ge-
I6ste Schwefel genannt, der meistens aus Schwefelwasser-
stoff entsteht und sich mit Quecksilber umsetzt. i 750 mi Inkalt
Der Abdampfriickstand ist der unter den Prif-
bedingungen nicht verdampfbare Anteil, der in der Regel
aus Sligen Anteilen besteht. .

, Berlin 30, gestatiet.

$

4. MaBeinheit
mg/kg (ppm)?)

tschen Norm

5. Kurzbeschreibung des Verfahrens
Elementarschwefel und Abdampfriickstand bleiben nach
dem Verdampfen des Flissiggases bei Raumtemperatur \’—/

gemeinsam zuriick. Der Riickstand wird in n-Hexan gel&st

und der Schwefel mit Quedksilber zu Quecksilbersulfid Bild 1. Verdampfungsgeféf

umgesetzt. Dieses wird abfiltriert, mit n-Hexan gewgcs;‘:hen

und mit SalzsGure zersetzt. Der dabei gebildete we-

felwasserstoff wird jodometrisch bestimmt. Aus dem Fil- 7.6. Becherglas

trat wird das n-Hexan nach DIN 51776 entfernt; dabei 7.7. Zersetzungsgerdt nach Bild2 zur Bestimmung des
verbleibt der Abdampfriickstand. Etwa vorhandenes Harz  Elementarschwefels, bestehend aus:

im Abdampfriickstand kann nach DIN 51795 -(Vornorm) Gaseinleitungsrohr zum Zulauftrichter mit Normschliff

i
!
g des D

bestimmt werden. Zulaufirichter mit Normschliff an beiden Enden, mit Hahn

und 50-mi-Marke
- 6. Probenahme Zersefzungskolbgn in Form eines Runf!lfolbens von etwa
Nach DIN 51 610 mit Probeflasche A 200 ml Inhalt mit Normschliff und seitlichem Ableitungs-

rohr mit Kugelschliff

Zehnkugelrohr mit Kugelschliff
Gaseinleitungsrohr mit Schlauchstiick
Erlenmeyer-Kolben, enghalsig, 250 DIN 12380

7. Gerdte 7.8. Kohiwanne fir das Zehnkugelrohr

7.1. Rohrschlange aus nichirostendem Stahl 7.9. Gummischlauch und Schraubenquetschhahn fiir
7.2. VerdampfungsgefaB nach Bild1 aus Glas mit am Gaseinleitungsrohr zum Zulauftrichter

oberen Ende eingeschliffener Ableitung 7.10. Gerdte nach DIN 51776, Ausgabe Februar 1963,
7.3. (Dewar-)Gefafle Z 110250 DIN 12825% als Kélte: Abschnitt7 fiir das Luftaufblase-Verfahren

b&der fir Rohrschlange und VerdampfungsgefaB. Als

Kaltemittel ist fliissiger Stickstoff oder ein Gemisch aus 1) Statt mg/kg wird vielfach die Einheit ,parts per million”
fester Kohlensdure und Alkohol zu verwenden. Mit fiissi- (Kurzzeichen: ppm) verwendet.

Es muf3 sichergestellt sein, daf? die Probeflasche von Ele-
mentarschwefel und nicht verdampfbaren Anteilen frei ist.

tarschw

Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmi

des

vereinigt, Ldsungsmitiel n-Hexan anstelle Benzol. Abschnilt ~n-

wendungsbereich aufgenommen. Prifverfahren gedndert.

ger Luft darf nicht gearbeitet werden. *) 2.Z. noch Entwurf
7.4. Mischzylinder 100 DIN 12685 2) Schleicher & Schill 589.4 oder ein gleichwertiges Filtrier-
7.5. Papierfilter, Rundfilter A 110 DIN 12 4482 papier eines anderen Herstellers

Fortsetzung Seite 2 bis 3

Bestimmung des Abdampfrickstandes (Ol und Harz) avs DIN 5 “14

Anderung April 1966:
heravsgenommen und mit Besti

Fachnormenausschufs Materialprifung (FNM) im Deutschen Normenausschuf3 (DNA)
Fachausschu3 Mineraldl- und Brennstoffnormung des FNM

Documents

— B
Alleinverkauf der Normblatter durch Bevth-Vertrieb GmbH, Berlin 30 und K&in DIN 5161 pri reisgr.
4.66

Full document details: DIN 51613:1966-04


http://www.avadocuments.com/doc/din-51613-1966-04
http://www.avadocuments.com/doc/din-51613-1966-04

Seite 2 DIN 51613

Gaseinleitungsrohr

NS 74,5/23 DIN12242

Zulauftrichter

NS 29/32
DIN 12242

Zersetzungskolben

Zehnkugelrohr

Gaseinleitungsrohbr

370

Erlenmeyer—Kolben

Bild 2. Zersetzungsgerdt zur Bestimmung des Elementarschwefels

8. Chemikalien

n-Hexan zur Analyse, frei von Elementarschwefel
Quecksilber zur Analyse

Konzentrierte Salzsdure, Dichte 1,19 g/ml (chlorfrei)
Verdinnie Salzsdure, 1:1

Jodid-Jodatidsung, n/100

Natriumthiosulfatlésung, nf100

Jodkalium zur Analyse

Starkeldsung als Indikator

9. Durchfihrung

9.1. Vorbereitung

Mindestens 250 g Flissiggas werden aus der Probeflasche
mit der Rohrschiange moglichst verlustfrei in das Ver-
dampfungsgefafs Gbergefihrt, in dem sich 1 bis 2 Siede-
steine und 50 ml n-Hexan befinden. Rohrschlange und Ver-
dampfungsgefdl tauchen dabei in die Kaltebader. Lufi-
feuchtigkeit ist fernzuhalten. Nach dem Schliefien des Ven-
tils der Probeflasche muf3 das noch in der Rohrschlange be-
findliche Kondensat dem Verdampfungsgefafl zugefiihrt
werden. Durch Wégen der Probeflasche vor und nach der
Gasentnahme erhdlt man die Einwaage.

9.2. Verdampfen

Das VerdampfungsgefdB mit Probe wird in einen gut
ziehenden Abzug eingebracht. Man 1&Bt die Probe bei
Raumtemperatur verdampfen, bis der verbleibende Rick-
stand Raumtemperatur angenommen hat.

Anmerkung: Die Verdampfungsgeschwindigkeit kann durch
Blasen eines erwirmten Luftstromes auf die Wand des Ver-
dampfungsgefiBes beschleunigt werden. Es ist hierbei jedoch
sicherzustellen, daB keine fliissigen Anteile mitgerissen werden.

9.3. Lésen des Rickstandes
Der Rickstand im Verdampfungsgeféft wird quantitativ
in den Mischzylinder Ubergefihrt. Rost und Ghnliche Ver-

unreinigungen missen vorher abfiltriert werden. Verdamp-
fungsgefa und Filter sind mit kleinen Mengen n-Hexan
nachzuwaschen. Die gesamie Menge n-Hexan soll nicht
mehr als 70 ml betragen.

9.4. Umsetzen mit Quecksilber

In den Mischzylinder gibt man 2 bis 3 ml Quecksilber und
schiittelt 10 Minuten lang. Bei Anwesenheit von Elementar-
schwefel bildet sich graves bis schwarzes Quecksilbersulfid.
Der Inhalt des Mischzylinders wird Gber das Papierfilter in
ein Becherglas filtriert. Mischzylinder und Papierfilter sind
mit n-Hexan gut nachzuwaschen. An der Zylinderwandung
anhaftende Spuren von Quecksilbersulfid werden durch
Schijtteln mit Papierfilterschnitzeln abgeldst und mit auf
das Papierfilter gebracht.

9.5. Bestimmung des Elementarschwefels

Das an der Luft trocken gewordene Papierfilter wird nun
mit einer feinen Nadel durchsioBen, so daB die Haupt-
menge des Quecksilbers ablduft. Das Papierfilter selbst
wird mit dem Quecksilbersulfid und den Quedksilberresten
in den Zersetzungskolben gegeben und der Zulaufirichter
mit Gaseinleitungsrohr aufgesetzt. Der Zersetzungskolben
wird am seitlichen Ableitungsrohr mit dem Zehnkugelrohr
verbunden, das mit 25 ml Jodid-Jodatldsung gefillt ist. Die
Jodid-Jodatlésung wird unmittelbar vor der Bestimmung
mit 2 ml verdinnter Salzséure angesduert. Zum Verdréngen
des Sauerstoffs leitet man zundchst durch das Zersetzungs-
gerdt einen mdaBligen Stickstoffstrom. Dabei dient der freie
Schenkel des Gaseinleitungsrohres zum Zulauftrichter, der
mit einem Stiick Gummischlauch und Schraubenquetsch-
hahn versehen ist, zum Regulieren des Druckes und zum
Einstellen der Strémung. Damit Jodverluste vermieden wer-
den, befindet sich das Zehnkugelrohr in einer mit Eiswasser
gefillien Kihlwanne. Aulerdem werden die das Zehnkugel-
rohr verlassenden Gase durch das Gaseinleitungsrohr in
den Erlenmeyer-Kolben geleitet, in dem sich eine kleine
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