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Priifung von Mineraldl-Kohlenwasserstoffen und Losemitteln

Bestimmung des Wassergehaltes nach Karl Fischer
Direktes Verfahren

DIN
51777

Teil 1

Testing of mineraloil hydrocarbons and solvents; determination of water content

according to Karl Fischer; direct method

Ersatz fiir Ausgabe 09.74

Essais des hydrocarbures et des solvants des huiles minérales; détermination de la
teneur en eau d'aprés la méthode Karl Fischer; méthode directe

Zusammenhang mit der von der American Society for Testingand Materials (ASTM) herausgegebenen ASTM D 1744-64,

siehe Erlauterungen.

1 Anwendungsbereich

Reine Mineral6le und Mineralélerzeugnisse, alle Alkohole
und Lésemittel sowie Mischungen dieser Substanzen,
sofern sie unter den Priifbedingungen dieser Norm im
Titriermedium 16slich oder dispergierbar sind.

Das direkte Verfahren kann nicht auf Stoffe angewendet
werden, die mit der Karl-Fischer-Losung (KFL) (1]
reagieren.

Das indirekte Verfahren zur Bestimmung des Wasser-
gehaltes ist in DIN 51 777 Teil 2 beschrieben.

Die mit beiden Verfahren erhaltenen Ergebnisse sind
miteinander vergleichbar. Es kdnnen Massenanteile an
Wasser von 3 mg/kg und dariiber bestimmt werden.

2 Zweck

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung
des Wassergehaltes, ermittelt als Massenanteil in mg/kg,
der in Abschnitt 1 genannten Erzeugnisse. Der Wasser-
gehalt dient dazu, gegebenenfalls im Zusammenhang mit
anderen Untersuchungsergebnissen, Mineraldl-Kohlen-
wasserstoffe und Losemittel zu kennzeichnen und zu
beurteilen.

3 Einbeit
ma/kg 1)

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Zu der Probe, die in mit KFL getrocknetem Medium
gelést und dispergiert ist, werden unter AusschluB der
Luftfeuchte ein weiteres Volumen KFL so lange zugege-
ben, bis der Titrationsendpunkt nach dem Endpunkt-
Verfahren erreicht ist. Aus dem zur Titration verbrauch-
ten Volumen an KFL und ihrem Titer wird der Wasser-
gehalt der Probe berechnet.

1) Statt mg/kg wird vielfach ,parts per million” (Ab-
kiirzung: ppm) angewendet. Die Anwendung dieses
Symbols wird jedoch nicht mehr empfohlen.

5 Bezeichnung

Bezeichnung des direkten Verfahrens nach dieser Norm
{01) zur Bestimmung des Wassergehaltes als Massenanteil
nach Karl Fischer (A):

Priifung DIN 51777 —-01—-A

6 Gerite

Die Gerate bestehen im wesentlichen nur aus Glas,
Polytetrafluorethylen (PTFE) oder Platin.

6.1 Priifanordnung, bestehend aus folgenden Teilen

(siehe auch Biid 3):

— Endpunkt-Titrationsgerat
Es kdnnen Endpunkt-geschaltete pH-MeRgerate und
auch strommessende Endpunkt-Titrimeter verwendet
werden.

— Platin-Doppelelektrode

— Magnetrilhrer mit einem mit Polytetrafluorethylen
(PTFE) iiberzogenen Riihrstab

— TitriergefaR (siehe Bild 1) mit Aufsatz (siehe Bild 2)
Der Inhalt des seitlichen Kapillaranschlusses mit
Einweg-Kegelhahn darf nicht mehr als 0,56 ml betragen.
Beim Entleeren des TitriergefaRes darf keine Feuchtig-
keit eindringen.

— Biiretten und Vorratsflaschen
Als Biiretten dienen Vakuumbiiretten oder Kolben-
biiretten mit Skaleneinteilung in 0,05 mi oder kleiner,
z.8.0,02 ml
Die Vorratsflaschen fiir die KFL miissen lichtgeschiitzt
sein. Als Vorratsflaschen fiir die Titrierlosungen
dienen zwei 1-1-Flaschen aus braunem oder weillem
Glas mit Hiilsenschliff DIN 12242 — HNS 29/32. Die
Entliiftungsstutzen der Vorratsflaschen und der
Biiretten sind durch mit Trocknungsmittel gefiillte
Trocknungsrohre vor der umgebenden Atmosphare
geschiitzt.

Fortsetzung Seite 2 bis 4

Normenausschul Materialpriifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
Fachausschu Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP
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Seite 2 DIN 51777 Teil 1

Hutsenschliff Méglichkeit  Glasrohr oder dickwandiger .
DIN 12 242-HNS 60/46 Schlauch auf PTFE zu verwenden.

6.2 MeRpipette nach Warburg

MeRpipette fiir teilweisen Ablauf, eichbar. Gesamt-
350 ml Inhalt volumen 0,1 ml und Skaleneinteilung in 0,001 mL.
Einweg - Hahn Anmerkung: Es kann auch die Mikropipette nach
DIN 12541-EMB 3 Grii8 [3] verwendet werden.

6.3 Janet-Spritze mit Metaltkolben, 200 ml

Bild 1. TitriergefaR 7 Chemikalien

o 7.1 Karl-Fischer-Losung (KFL) [1]
xHulsenschliff Titer fiir Massenanteile an Wasser bis 30 mg/kg:

DIN 12 24:2-HNS 14/23 1 mg/mLKFL

fur Anschlisse fur:

Karl-Fischer - Lésung Titer fiir Massenanteile an Wasser tiber 30 mg/kg:

Titriermedium 5 mg/ml KFL
Platin - Doppelelektrode oder
Probeneinfihrung fertig hergestelite pyridinfreie KFL 2), die auBerdem den

Vorteil beschleunigter Reaktion mit Wasser aufweisen. -

gm‘n;chliff K 7.2 Titriermedien
12262-KNS 6076 Wahlweise konnen verwendet werden:

7.2.1 Methanol

Das Methanol soll weniger als 0,05% Massenanteile
Wasser enthalten. Es kann durch Feinfraktionierung oder
chemisch nach folgendem Verfahren entwassert werden:
Zu 11 Methanol werden vorsichtig 14 g metallisches
Natrium und dann 40g Methylformiat zugesetzt. Das
Gemisch wird 2 Stunden am RiickfluBkiihler (Kugelkiihler)
Bild 2. Aufsatz zum TitriergefaR zum Sieden erhitzt, bis iiberschiissiger Ester vollig in
Kohlenstoffdioxid und Methanol zerfallen ist, was sich
durch Aufhdren der Kohlenstoffdioxidentwicklung

Anmerkung: KFL 16st alle Schmiermittel relativ
schnell auf. Selbstschmierende Hahnkiiken

und Dichtungen aus Polytetrafluorethylen 2) Uber die Bezugsquellen gibt Auskunft:

(PTFE) haben sich bestens bewahrt. DIN Bezugsquellen fiir normgerechte Erzeugnisse im
Fir die Verbindung der Biiretten mit den DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V., Burggrafen-
VorratsgefaRen und dem Titriergefal ist nach stralle 4—10, 1000 Berlin 30.
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