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DEUTSCHE NORM

Priifung von Flissiggas

Qualitative Prufung
auf Ammoniak, Wasser und Lauge

DIN
51614

Testing of liquefied petroleum gases; Detection of ammonia, water and alkaline solution

Ersatz fiir Ausgabe 01.66

Essais des gaz de pétrole liquéfiés; Décélement de 'ammoniac, de I'eau et de la

solution alcaline

1 Anwendungsbereich und Zweck

Diese Norm gilt fiir Fliissiggas nach DIN 51 622.

Zweck der Priifung ist es, Ammoniak, Wasser und Lauge, die
in Flissiggas als unerwiinschte Verunreinigungen enthalten
sein kénnen, nachzuweisen, da sie den Flissiggasbetrieb
storen oder Korrosion hervorrufen kénnen.

2 Probenahme
Nach DIN 51 610

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens
3.1 Qualitative Priifung auf Ammoniak

Grundlage des Verfahrens ist die Absorption von Ammoniak
aus Fliissiggasdampf in Schwefels&ure. Nach der Neutralisation
mit Natronlauge kann-es durch Nesslers Reagenz nachge-
wiesen werden.

3.2 Qualitative Priifung auf Wasser und Lauge

Beim langsamen Verdampfen von Fliissiggas ergibt Wasser
eine Eintriibung oder Eisbildung. Nach dem vdlligen
Verdampfen des Fliissiggases wird mit Lackmuspapier auf
Lauge gepriift.

4 Qualitative Priifung auf Ammoniak
4.1 Gerate

- Probeflasche A1 nach DIN 51 610
- Badbeheizte Rohrschlange
- Gas-Waschflaschen nach DIN 12 596

4.2 Chemikalien

- Nesslers Reagenz

Herstellung:

5 g Kaliumiodid werden in 5 ml siedendem Wasser geldst.
Zu dieser Losung wird so lange eine Lésung von 25 g
Quecksilber(I)-chlorid in 10 ml siedendem Wasser
hinzugegeben, bis sich der entstehende Niederschlag
nicht mehr 16st. Nach dem Abkiihlen wird filtriert, das Filtrat
mit Kalilauge (15 g Kaliumhydroxid in 30 ml destilliertem
Wasser gelost) versetzt und mit destilliertem Wasser auf
100 ml verdiinnt. Nach Zugabe von etwa 0,5 ml der konzen-
trierten Quecksilber(II)-chloridlosung wird abgewartet, bis
sich der hierbei entstandene Niederschlag abgesetzt hat.
Die uiberstehende klare Flissigkeit wird abgegossen und
als Reagenz benutzt. Sie ist bei auftretender Verfarbung
oder Triibung unbrauchbar.

- n-Hexan zur Analyse

- Schwefelsdure mit einer Stoffmengenkonzentration)
c(% H2S04) = 0,1 mol/l

- Natronlauge, ¢ (NaOH) = 0,1 mol/l

4.3 Durchfiihrung

Aus der Probeflasche A1 nach DIN 51 610 werden 500 bis
600 g Fliissiggas (Differenzwégung ergibt die entnommene
Fliissiggasmenge) iiber das Tauchrohr entnommen und in
einer badbeheizten Rohrschlange aus nichtrostendem Stahl
verdampft. Die Dampfe leitet man durch zwei hintereinander-
geschaltete Gas-Waschflaschen, von denen die eine mit
n-Hexan, die andere mit Schwefelsdure beschickt ist. Nach
dem Verdampfen wird der Inhalt der mit Schwefelsdure
gefiillten Gas-Waschflasche aufgekocht und mit Natronlauge
neutralisiert. Nach Zusatz von 1 bis 2 ml Nesslers Reagenz
darf keine Verfarbung auftreten. Spuren von Ammoniak
verursachen nach einigem Stehen schwache Gelbfarbung.

4.4 Angabe des Ergebnisses

Ammoniak: Nachweisbar oder nicht nachweisbar unter
Hinweis auf diese Norm.

5 Qualitative Priifung auf Wasser und Lauge
5.1 Gerate

- Probeflasche A1 nach DIN 51 610
mit einem Kupferkapillarrohr

- VerdampfungsgefaB nach DIN 51 613
- Lackmuspapier

5.2 Durchfiihrung

Das zu untersuchende Fliissiggas wird entweder direkt vom
Kesselwagen — unter Beachtung der notwendigen Vorsicht -
oder aus einer Probeflasche A1 nach DIN 51 610 mit einem
Kupferkapillarrohr in das trockene Verdampfungsgefas
nach DIN 51 613 gefiillt. Dabei darf keine Luftfeuchtigkeit in
das Innere des VerdampfungsgefiaBes gelangen. Nachdem
dieses etwa zur Halfte mit Flissiggas beschickt ist, wird der
zum VerdampfungsgefaB gehorige Schliffstopfen mit Olive
aufgesetzt. Geringe Mengen Wasser rufen Triibung hervor,
wihrend groBere Mengen sofort zu Eiskristallen gefrieren. Bei
Abwesenheit von Wasser bleibt das Fliussiggas klar und
durchsichtig.

Das nach volistandigem Verdampfen des Flussiggases gege-
benenfalls zuriickbleibende Wasser ist mit Lackmuspapier
auf Alkalitat (Lauge) zu prifen.

5.3 Angabe des Ergebnisses

Wasser: Nachweisbar oder nicht nachweisbar Upter .
Hinweis
Lauge: Nachweisbar oder nicht nachweisbar ;uofrg.:ese
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Zitierte Normen
DIN 12 596 Laborgerite aus Glas; Gas-Waschflaschen; Form nach Drechsel
DIN 32 625 GréBen und Einheiten in der Chemie; Stoffmenge und davon abgeleitete GréBen; Begriffe und Definitionen

DIN 51 610  Priifung von Fliissiggasen; Probenahme
DIN 51 613  Priifung von Fliissiggas; Bestimmung des Elementarschwefels und des Abdampfriickstandes
DIN 51 622  Fliissiggase; Propan, Propen, Butan, Buten und deren Gemische; Anforderungen

Friihere Ausgaben
DIN 51 614: 03.56, 08.59, 01.66

Anderungen

Gegeniiber der Ausgabe Januar 1966 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Fiir die qualitative Priifung auf Wasser und Lauge wurde das Dewar-GefaB durch das Verdampfungsgefa8 nach DIN 51 613
ersetzt (Abschnitt 5.1).

b) Der Text wurde unter Beriicksichtigung der Festlegungen in den Normen der Reihe DIN 820 und der Norm DIN 32 625
redaktionell iiberarbeitet. AuBerdem wurden die Zitierungen anderer Normen dem aktuellen Stand angepaBt.

Erlduterungen

Die vorliegende Norm wurde vom ArbeitsausschuB NMP 641 LPriifung von Fliissiggasen” im FachausschuB Mineraldl- und
Brennstoffnormung (FAM) des Normenausschusses Materialprifung (NMP) ausgearbeitet.
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