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September 1974

Priifung von Mineraldl-Kohlenwasserstoffen und Losungsmitteln D N
Bestimmung des Wassergehaltes =1
nach Karl Fischer 51777
Indirektes Verfahren Blatt 2
Testing of mineral oil hydrocarbons and solvents; determination of water content according to Karl Fischer;
indirect method '
Essais des hydrocarbures et des solvants des huiles minerales; détermination de la teneur en eau d’apres la méthode
Karl Fischer; méthode indirecte
Maf3e in mm
S 1. Anwendungsbereich 3. Einheit
= MineralGle und Mineralolerzeugnisse sowie Losungsmittel, mg/kg (ppm)1)
- die mit Wasser nicht in jedem Verhaltnis mischbar sind,
§ by 3 sofern sie einen Siedebeginn von mindestens 200 °C nach
SY R DIN 51 751 haben. Da§ Verf.t.lhren nach dieser Norm ist 4. Kurzbeschreibung des Verfahrens
N auch auf gebrauchte Mineraldle anwendbar. . -
<N 3] Das direkte Verfahren zur Bestimmung des Wassergehaltes  4-1- Verfahrefl bei Atmosphirendruck
§ =& Ef istin DIN 51777 Blatt 1 beschrieben. Das Wasser wird bei Atmosphirendruck und bei einer
% ZZ =] Die mit beiden Verfahren erhaltenen Ergebnisse sind mit- Tempelja{;)ur v%n,léo °Ct mit Relnstgtchkst(t)lff al;s ger Prptbe
= QQ £| einander vergleichbar. Es kénnen Wassergehalte von él'(";sgle;f'ehen’L,f” auE;ITp[elr]atu: n K ett ?rtmk’ ajl’ mt
a] 3 mg/kg und dariiber bestimmt werden. arl-Fischer-Losung (KFL) | 1] getrocknet ist, konden-
g siert und anschlieBend mit KFL nach dem Endpunkt-
g Verfahren titriert. Aus der zur Titration verbrauchten
£ 2. Zweck Menge an KFL und ihrem Titer wird der Wassergehalt der
51 Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung Probe berechnet.
§] des Wassergehaltes der in Abschnitt 1 genannten Erzeug-
E nisse. Der Wassergehalt dient dazu, gegebenenfalls im
z Zusammenhang mit anderen Untersuchungsergebnissen, —
21 Mineral6l-Kohlenwasserstoffe und Losungsmittel zu 1) Statt mg/kg wird vielfach ,,parts per million*
2; kennzeichnen und zu beurteilen. (Abkiirzung: ppm) angewendet. .
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4.2. Vakuum-Verfahren

Wenn die Probe bei 120 °C durch chemische Reaktion
zusdtzlich Wasser in nicht zu vernachldssigenden Mengen
abspaltet, wird sie unter einem Restdruck von

3 bis 6,5 mbar 2) bei einer Temperatur von 60 °C im
Reinststickstoffstrom entwéssert. Das bei -79 °C in
getrocknetem Methanol kondensierte Wasser wird mit
KFL bei einer Temperatur iiber 0 °C nach dem Endpunkt-
Verfahren titriert.

Aus der zur Titration verbrauchten Menge an KFL und
ihrem Titer wird der Wassergehalt der Probe berechnet.

5. Gerite

In Bild 1 ist die Priifanordnung der Gerite schematisch
dargestellt; Einzelteile siche Bild 2 bis 4. Die Gerite beste-
hen im wesentlichen nur aus Glas, Teflon und Platin.

5.1. Endpunkt-Titrationsgerit

Es konnen Endpunkt-geschaltete pH-Mef3gerite und auch
strommessende Endpunkt-Titrimeter verwendet werden.

5.2. Platin-Doppelelektrode nach Bild 4.

5.3. Titriergefd} (siehe Bild 2) zur Kondensation der zu
analysierenden Wassermenge in Methanol und zur Titration
des in Methanol gelosten Wassers unter stindigem Luft-
abschluf.

1,01325

Tabellen fiir die Umrechnung von Torr in mbar und
von mbar in Torr siche DIN 66 038.

2) 1 mbar = Torr = 0,75006168 Torr
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Bild 3. Einsatz fiir Titriergerit
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Bild 4. Platin-Doppelelektrode

5.4. Waschflasche zum Trocknen des Reinststickstoffes,
200 ml Inhalt, aus geblasenem Glas (wegen Stabilitidt bei
rascher Abkiihlung auf -79 °C).

5.5. Me3-Waschflasche (siehe Bild 1) zum Messen der
Menge der Probe und zum Durchspiilen und damit Ent-
wiissern der Probe mit Reinststickstoff.

5.6. Biiretten und Vorratsflaschen

Als Biiretten dienen Vakuumbiiretten oder Kolbenbiiretten
mit Skaleneinteilung in 0,05 ml.

Die Vorratsflaschen fiir die KFL miissen lichtgeschiitzt sein.
Als Vorratsflaschen fiir die Titrierlosungen dienen zwei
1-Liter-Flaschen aus braunem oder weilem Glas mit Kegel-
schliff NS 29/32 nach DIN 12 242. Die Entliiftungsstutzen
der Vorratsflaschen und der Biiretten sind durch mit
Trocknungsmittel gefiillte Trocknungsrohre vor der um-
gebenden Atmosphire geschiitzt.

Anmerkung: KFL Iost alle Schmiermittel relativ
schnell auf; Teflon-Dichtungen haben sich bisher am besten
bewdhrt.

5.7. Heizbad mit Temperatur-Regeleinrichtung fiir die
MeB-Waschflasche.

5.8. Gaspumpe oder Wasserstrahlpumpe
fiir das Vakuum-Verfahren.

6. Chemikalien

6.1. Reinststickstoff in Stahlflasche

Der Sauerstoffgehalt soll weniger als 0,05 Gew.-% betra-
gen. Der Reinststickstoff dient zum Austreiben des Wassers
aus der Probe und gleichzeitig zum Riihren des Titrier-
mediums.
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