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Prifung von gasférmigen Brennstoffen und sonstigen Gasen D | N

Bestimmung des Ammoniakgehaltes

51 854

Testing of gaseous fuels and other gases;
Determination of ammonia content

Essais des combustibles gazeux et autres gaz;
Détermination de la teneur en ammoniaque

1 Anwendungsbereich

Diese Norm gilt fur Brenngase nach DIN 1340 sowie son-
stige Gase. Die Prufung nach dieser Norm ist unabhangig
von der Hohe des Ammoniakgehaltes anwendbar.

Pyridin und andere basische Gasbegleitstoffe werden
miterfaft.

2 Zweck

Das Verfahren nach dieser Norm dient der Bestimmung
des Ammoniakgehaltes als Massenkonzentration in
mg/m3 der in Abschnitt 1 genannten Erzeugnisse.

Die Kenntnis des Ammoniakgehaltes ist notwendig, um
die Gasbeschaffenheit zu (iberwachen.

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Bestimmung wird maBanalytisch vorgenommen. Der
Gehalt an Ammoniak eines gemessenen Gasteilstromes
wird quantitativ an Schwefelsdure gebunden und der
Séaureliberschuf3 unter Verwendung des Mischindikators
nach Tashiro mit Natronlauge zurGcktitriert.

4 Gerite

— 100-ml-Gas-Waschflasche (Form nach Drechsel)
mit Waschflaschen-Einsatz mit Glasfilter (Porendurch-
messer 90 bis 150 um), z.B. Waschflasche
DIN 12596 — B 100. Es wird empfohlen, die Gas-
Waschflasche wahrend des Gasdurchganges mit
einer Vorrichtung gegen Lockerwerden der Schliffver-
bindung zu sichern.

— Trockenturm mit Gasreinigungsmasse, falls erfor-
derlich, zum Schutz des nassen Gasvolumen-MeBge-
rates gegen Korrosion durch Schwefelwasserstoff

— Gasvolumen-MeBgerat, nasse Bauart, mit Zubehér
(DruckmeBgerat, Thermometer

DIN 12775 — E 0,1/0/50)

— Barometer, z.B. nach DIN 8896

— T-Stlck aus Glas mit Schlauch und Schraub-
quetschhahn

NormenausschuB Materialprifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
FachausschuB3 Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP
Normenausschuf3 Bergbau (FABERG) im DIN
Normenausschuf3 Gastechnik (NAGas) im DIN

Ersatz fur Ausgabe 04.80

— Zwei 50-ml-Buretten mit einem Skalenwert von
0,1 ml, z. B. Burette DIN 12 700 — SKA 50-01

— 500-ml-Erlenmeyerkolben, weithalsig, z.B. Kolben
DIN 12 385 — WE 500

— Wattefilter far die Reinigung teer- oder &lhaltiger
Gase

— Gaskuhler mit Vorlage zur Abkihlung heiBer Gase

5 Chemikalien

Alle verwendeten Chemikalien miissen dem Reinheits-
grad ,zur Analyse“ entsprechen. Zum Verdiinnen und
zum Herstellen von Ldsungen ist nur destilliertes oder
vollentsalztes Wasser zu verwenden.

— Schwefelsdure mit einer Stoffmengenkonzentration)

1
c (E HZSO4) =1 mol/l

1
oder ¢ (E HZSO4) =0,1 mol/I

— Natronlauge c¢(NaOH) = 0,1 mol/l oder ¢(NaOH) =
1 mol/L

— Mischindikator nach Tashiro

Herstellung: Man mischt 100 ml ethanolische Methyl-
rot-Losung mit einem Massenanteil zw(Mr)?) = 0,03%
und 15 ml waBrige Methylenblau-Ldsung w(Mb) =
0,1 %.

6 Probenahme

Die Probenahme erfolgt nach DIN 51 853 durch direkte
Entnahme aus dem Gasstrom.

) Siehe DIN 32625
?) Siehe DIN 1310

Fortsetzung Seite 2 bis 4
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7 Durchfiihrung

Ein Teilstrom des Gases wird auf mdglichst kurzem Wege
einer der Anordnungen nach Bild 1 oder Bild 2 zugeleitet.

Die Anordnungen bestehen aus einer Gas-Waschflasche
(5) zur Aufnahme der Schwefelsdure und aus einem
nachgeschalteten Gasvolumen-MeBgerat (7). Bei der
Untersuchung von schwefelwasserstoffhaltigem Gas wird
dem Gasvolumen-MeBgerat (7) ein Trockenturm (6) mit
frischer Gasreinigungsmasse vorgeschaltet. Teer- oder
Slhaltiges Gas wird unmittelbar vor der Anordnung durch
ein Wattefilter gereinigt.

Bei der Untersuchung von heiBem Gas werden vor der
verwendeten Anordnung ein Gaskuhler mit Vorlage und
ein Wattefilter angebracht.

In die Gas-Waschflasche wird je nach dem geschatzten
Ammoniakgehalt des Gases so viel Schwefelsdure,

1
c (E H2804) = 0,1 mol/l

1
bzw. ¢ (E H2804) =1 mol/l gegeben,

daB nach dem Gasdurchgang mindestens 5 ml unver-
brauchte Saure zurtckbleiben. Hierbei dient als Anhalts-
punkt bei Durchgang von 1 m® Gas mit einer Massenkon-
zentration an Ammoniak von etwa 10 mg/m3 der Ver-
brauch von

1
etwa 6 ml Schwefelsaure, ¢ (E HZSO4) =0,1 mol/l

bzw. .
etwa 0,6 ml Schwefelséure, ¢ ( Y H2804) =1 mol/L

Die vorgelegte Schwefelsidure wird mit 2 bis 3 Tropfen
Mischindikator nach Tashiro versetzt und mit so viel
destilliertem Wasser verdinnt, daf eine ausreichende
Eintauchtiefe des Gaseinleitungsrohres erzielt wird.

Der Gasdurchgang wird mit dem Schraubquetschhahn (4)
am T-Stlck (3) so eingeregelt, daB je nach Ammoniakge-
halt des Gases etwa 1 bis 5 I/min durch das Priufgerat
strémen. Das durchgeleitete Gasvolumen wird mit dem
Gasvolumen-MeBgerdt gemessen. Zur Berechnung des
reduzierten Gasvolumens nach DIN 51851 wird der
Atmosphérendruck mindestens vor und nach der Bestim-
mung ermittelt, wahrend der Bestimmung werden Druck
und Temperatur am Gasvolumen-MeBgerdt gemessen.
Aus den gemessenen Einzelwerten sind die entsprechen-
den Mittelwerte zu bilden. Die relative Gasfeuchte wird bei
Anwendung eines Gasvolumen-MeBgerates, nasse Bau-
art, mit 100 % angenommen.

AnschlieBend wird der Inhalt der Gas-Waschflasche in
einen Erlenmeyerkolben Ubergeflihrt. Die Gas-Waschfla-
sche und das Einleitungsrohr sind mindestens dreimal
mit destilliertem Wasser auszuspllen, das ebenfalls in
den Erlenmeyerkolben eingegeben wird. Der Uberschuf
an Schwefelsaure wird mit Natronlauge gleicher Stoff-
mengenkonzentration unter Verwendung von 3bis5
Tropfen Mischindikator nach Tashiro zuriicktitriert.

Bei der Untersuchung von teer- und 6lhaltigem Gas wird
der Wattefilter mit destilliertem Wasser ausgewaschen
und das Waschwasser mit der zu titrierenden Schwefel-
séure vereinigt.

Bei Kondensatanfall ist das Ammoniak in diesem Kon-
densat ebenfalls zu bestimmen und dem Ammoniakge-
halt des Gases zuzurechnen.

8 Auswertung

Der Ammoniakgehalt wird als Massenkonzentration
B(NH3) in mg/m* nach folgender Gleichung berechnet

XV
B(NHy) = v

r

Hierin bedeuten:
\% Verbrauchtes Volumen an Schwefelsdure
in ml
17,03 mg Ammoniak, bei Verwendung einer

1
Schwefelsaure, ¢ (E HQSO4) =1 mol/l

1,703 mg Ammoniak, bei Verwendung einer

1
Schwefelsiure, ¢ (E HZSO4) =0,1 mol/l

ANMERKUNG: In der Gleichung wurde fiir diese
Werte der Platzhalter X eingesetzt.

v, Durchgeleitetes Gasvolumen in m3, redu-
ziert nach DIN 51 851

Sofern Kondensat anféllt, sind die ermittelten Stoffmen-
genkonzentrationen, bezogen auf das durchgeleitete
Gasvolumen V,, zu addieren.

9 Angabe des Ergebnisses

Als Ergebnis wird unter Hinweis auf diese Norm der
Ammoniakgehalt als Massenkonzentration in mg/m3, auf
0,5 mg/m* gerundet, angegeben. Dabe:i ist auch zu ver-
merken, ob ein Kondensatanfall vorgelegen hat.

10 Préazision des Verfahrens

Siehe DIN 51 848 Teil 1

Zum Beurteilen der Zuverlassigkeit von Ergebnissen wird
folgendes Merkmal benutzt:

Wiederholbarkeit

(ein Beobachter, ein Gerat)

Der Unterschied zwischen zwei von demselben Beobach-
ter mit demselben Gerat unter konstanten Bedingungen
fur das gleiche Prifmaterial erhaltenen Prifergebnissen
wiirde auf die Dauer bei normaler und korrekter Durch-
fiihrung des Prifverfahrens die in der folgenden Tabelle
aufgeflihrten Werte nur in einem von 20 Féllen U(ber-
schreiten.

Tabelle 1: Wiederholbarkeit

Ammoniakgehalt Wiederholbarkeit
Massenkonzentration relativ
in mg/m?3 %

vom Mittelwert
der Ergebnisse

bis 25 05 —
Uber 25 — 2
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