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Prifung von gasférmigen Brennstoffen und sonstigen Gasen
Bestimmung des Naphthalingehaltes
(Rohnaphthalin)
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Testing of gaseous fuels and other gases; determination of naphthalene content (crude naphthalene)

Essai des combustibles gazeux et autres gaz; détermination de la teneur en naphtalene (naphtalene brut)

1 Anwendungsbereich

Diese Norm gilt fir Brenngase nach DIN 1340 sowie
sonstige Gase. Sie ist unabhangig von der Hohe des
Naphthalingehaltes anwendbar. Dabei ist zu beachten,
daR nach diesem Verfahren Bestandteile im Gas als
Naphthalin miterfalt werden, die mit Pikrinsaure eben-
falls Additionsverbindungen eingehen, z. B. Methylnaph-
thaline, Inden und Benzo[b]furan. infolgedessen handelt
es sich hier um die Bestimmung des sogenannten Roh-
naphthalins.

2 Zweck

Die Bestimmung des Naphthalingehaltes ist notwendig,
um die Einhaltung von Grenzwerten zu liberwachen, da
Ablagerungen von Naphthalin in Apparaturen und Rohr-
leitungen zur Stérung des Betriebsablaufes fiihren kdnnen.

3 Einheit

mg/m3

Gaskonzentrationen in mg/m?3 sind auf das reduzierte
Gasvolumen nach DIN 51 851 (273,15 K, 1013,25 mbar,
trocken) bezogen.

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Das im Gas vorhandene Naphthalin und andere Pikrat-
bildner werden mit im Eisbad gekiihiter wéRBriger Pikrin-
saure ausgefallt. Fir Naphthalin verlauft die Pikratbildung
(Bildung einer Additionsverbindung) wie folgt:

C,oHg *CgHL(NOL);OH = C oHg - CgH,(NO,) ;OH
Die festen Additionsverbindungen werden abfiltriert und
im siedenden Wasser aufgespalten. Das Naphthalin und
die anderen Pikratbildner werden verdampft. Die zuriick-

bleibende Pikrinsaure wird mit Natronlauge nach folgen-
der Gleichung titriert:

CgH,(NO,);OH + NaOH ~ CgH,(NO,);0Na+ H,0
Der Verbrauch an Natronlauge ist ein Mal fiir den Gehalt
an Naphthalin im Gas. -
Ammoniak und andere basische Bestandteile im Gas ver-
brauchen Pikrinsaure und miissen vorher entfernt werden.

5 Bezeichnung des Verfahrens

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung des Naph-
thalingehaltes von gasférmigen Brennstoffen und sonsti-
gen Gasen (N):

Prifung DIN 51 862 —N

6 Gerite

— Waschflasche DIN 12 596 — B 250

— 2 Waschflaschen DIN 12 596 — A 250

— Kiihibehalter, isoliert, mit zweigeteiltem Deckel und
Anschiitz-Thermometer, z. B. nach DIN 12 777

~ GasmeRgerat, nasse Bauart, mit Zubehdr (Druckmef-
gerat), Thermometer DIN 12 775 — E 0,1/0/50

— Barometer, z. B. nach DIN 8896

- T-Stiick aus Glas mit Schlauch und Schraubguetsch-
hahn

— Glasfiltertiegel 163 (Porenweite: 16 bis 40 um, Plat-
tendurchmesser: 33 mm)

— Glasstab mit Gummiwischer

— Erlenmeyerkolben, Kolben DIN 12 385 — WE 500

— Saugflasche DIN 12476 —A 05

— Wasserstrahlpumpe mit dickwandigem vakuumfesten
Schiauch

— Biirette DIN 12 700 — SKA 10 — 005

— Rundfilter, z. B. nach DIN 12 448
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7 Chemikalien

‘Alle verwendeten Chemikalien missen dem Reinheits-
grad ,zur Analyse' entsprechen. Zum Verdinnen und
zum Herstellen von Losungen ist nur destilliertes oder
vollentsalztes Wasser zu verwenden.

— Pikrinsdure-Losung, 7 g Pikrinsdure in einem Liter
Wasser geldst (10ml der Lésung sollen 3,05 ml
Natronlauge mit der Stoffmengenkonzentration
¢ (NaOH) = 0,1 mol/L1) verbrauchen)

— Phenolphthalein-Lésung, 0,1g Phenolphthalein in
60 ml Ethanol geldst und auf 100 ml mit Wasser auf-
gefiillt

— Natronlauge, ¢ (NaOH) = 0,1 mol/l

— Schwefelsdure, ¢ (H,S0,) =05 mol/l

8 Probenahme

Die Probenahme erfolgt in Anlehnung an DIN 51 853
durch direkte Entnahme von Langzeitproben (siehe Ab-
schnitt 19).

9 Durchfithrung

Die Anordnung zur Probenahme bei ausreichendem Uber-
druck ist im Bild 1 dargestellt.

Nach Befiillen der Waschflasche (5) mit 10 ml Schwefel-
saure ¢(H,SO4) = 05 mol/l und 60 ml destilliertem
Wasser (zum Entfernen des Ammoniaks) der Wasch-
flaschen (6) und (7) im Kihlbehalter mit jeweils 75 ml
Pikrinsaure-Losung sowie des Kiihlbehalters (8) mit Eis
wird die dargestellte Anordnung mit dem Probenahme-
hahn (2) verbunden.

Die Zuleitung und Verbindungsstiicke sollen kurz sein
und aus Glas bestehen. Die Temperatur im Kiihlbehalter
(8) wird mit dem Anschiitz-Thermometer (9) kontrolliert
und darf wihrend des Durchleitens des Untersuchungs-
gases + 2 OC nicht berschreiten.

Nach Offnen des Probenahmehahnes (2) wird der Gas-
durchgang mit dem Schraubquetschhahn (4) derart ein-
geregelt, daR das zu untersuchende Gas mit 90 bis 125 L/h
durch das Prifgerat stromt. Die Probenahme kann been-
det werden, wenn sich Pikrate abgeschieden haben. Das
durchgeleitete Gasvolumen wird mit dem Gas-Volumen-
meRgerdt {10) gemessen. Zur Berechnung des reduzier-
ten Gasvolumens nach DIN 51 851 wird der Barometer-
stand mindestens vor und nach der Bestimmung ermit-
telt und wihrend der Bestimmung Druck und Temperatur
am Gas-VolumenmeBgerat (10) gemessen.

Sofern mit Massenkonzentrationen an Naphthalin von
weniger als 10 mg/m? gerechnet wird, sollte mindestens
1 m3 Gas durchgeleitet werden und der Verbrauch an
Natronlauge ¢ (NaOH) = 0,1 mol/l mindestens 0,3 ml
betragen.

Nach beendetem Gasdurchleiten werden die Wasch-
flaschen (6) und (7) aus der Anordnung herausgenom-
men und deren Inhalt iiber den auf die Saugflasche auf-
gesetzten Glasfiltertiegel filtriert. An den Wanden und
den Einleitungsrohren haftender Pikratniederschlag wird
mit einem Gummiwischer und Pikrinsdure-Losung aus
der Spritzflasche in den Glasfiltertiegel gebracht. An-
schlieBend wird scharf abgesaugt, um die Pikrinsaure-
Losung aus dem Niederschlag zu entfernen. Die AuBen-

1) Siehe DIN 32 625

wand und der duRere Filterboden des Tiegels werden
sorgfaltig mit Filtrierpapier von Pikrinsaureresten befreit.

Der Glasfiltertiegel wird in den Erlenmeyerkolben gege-
ben, in dem sich 300 ml destilliertes Wasser befinden, das
vorher mit einigen Tropfen Phenolphthalein-Losung und
Natronlauge ¢ (NaOH) = 0,1 mol/l auf beginnende Rot-
farbung gebracht wurde. Der Inhalt wird bis zum Ver-
schwinden des Naphthalingeruches gekocht und dann
heiR bis zur beginnenden Rotfarbung mit Natronlauge
¢ {NaOH) = 0,1 mol/l titriert.

10 Auswertung

Bei Anwendung von Natronlauge ¢ (NaOH) = 0,1 mol/l
wird die Massenkonzentration an Naphthalin g (C;oHg)
in mg/m3 nach folgender Zahlenwertgleichung errechnet:

128 - (@ —0,15)
Ve

0 (CqoHs) =

Hierin bedeuten:

a verbrauchte Natronlauge ¢ (NaOH) = 0,1 mol/l
in ml

V, durchgeleitetes Gasvolumen in m3, reduziert nach
DIN 51 851

12,8 Faktor fir die Umrechnung von ml Natronlauge
¢ (NaOH) = 0,1 mol/l in mg Naphthalin

0,15 Berichtigungswert fiir zuriickgebliebene Pikrinsaure
(Erfahrungswert)

11 Angabe des Ergebnisses

Als Ergebnis wird unter Hinweis auf diese Norm der
Naphthalingehalt als Massenkonzentration wie folgt
gerundet angegeben:

bis 100 mg/m3 auf 1 mg/m?

iiber 100 mg/m?3 auf 10 mg/m3
Beim Runden auf die letzte anzugebende Stelle ist
DIN 1333 Teil 2 zu beriicksichtigen.

12 Prazision des Verfahrens
(nach DIN 51 848 Teil 1)

Zum Beurteilen der Zuverlassigkeit von Ergebnissen
werden folgende Merkmale benutzt:

Vergleichbarkeit

(verschiedene Beobachter, verschiedene Gerate)

Der Unterschied zwischen zwei einzelnen und unabhén-
gigen Ergebnissen verschiedener Beobachter in verschie-
denen Laboratorien fir das gleiche Priifmaterial wiirde
auf die Dauer bei korrekter Durchfihrung des Priifver-
fahrens die in Tabelle 1 aufgefiihrten Werte nur in einem
von 20 Fillen iberschreiten.

Tabelle 1. Vergleichbarkeit

. Vergleichbarkeit
Massenkonzentration 9 a

an absolut relativ

Naphthalin %
vom Mittelwert

mg/m3 mg/m?3 der Ergebnisse
bis .20 4 —
uber 20 — 10
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