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PRUFVERFAHREN FUR DEN NACHWEIS VON FLUSSIGOLANTEILEN

' IN KOMPRIMIERTEN GASEN/DRUCKLUFT

Ulrich Verhoefen, Haan

Verhoefen, Ulrich:

Priifverfahren fiir den Nachweis von Flilssigélanteilen in komprimierten Gasen/Druckluft
Restélgehaltsmessung

Staub - Reinhalt. Luft 45 (1985) Nr. 5, S. 215/2]8, 6 Bilder, 2 Tab., 13 Lit.-Ang.

Es wird eine Methode zur Bestimmung des Fliissigkeitsgehaltes von Druckluft vorge-
stelll.

Das Verfahren verwendet ein Probenahmesystem mit einer speziell ausgebildeten Sonde,
die unter isokinetischen Bedingungen eine reprasentative Teilluftmenge dem Haupisirom
entnimmt. Ein Mikrofaserfilter hélt praktisch alle Fliissigélanteile bis herab zu 0,01 Mikron
zuriick.

Das gesamte Probenahmesysiem wird nach der Probenahme mit einem geeigneten Lo-
sungsmittel gespiilt, der Extrakt wird im Anschiuff daran infrarotspektroskopisch unter-
sucht. Die Entnahmepunkte im Drucklufisystem werden genau definiert.

Das Verfahren ist sowohl fiir komprimierte Luft als auch fiir alle anderen Gase anwend-
bar.

A method to determine oil in compressed air

A method to determine liquid oil in compressed air is presented. This method is basically us-
ing a sampling system with a special probe and a microfibrefilter, which is able to remove
aerosols down to 0,01 microns.

At defined sampling points in the compressed air system a represeniative sample is taken
under isocinetic conditions. The complete sampling system inclusive filter and probe is ex-
tracted with a suitable solvent. The extract is then analyzed by infrared spectroscopy and
the oil content calculated.

This method is suitable for compressed air as well as for any other gases.

Schiagwirter: Aerosol-, Messung / Meftechnik-, Gerdt u. Verfahren

mung auftreten. Olddmpfe und andere
Kohlenwasserstoffe .sind als gasféirmige
Verunreinigungen in der Druckluft auch
kondensationsfihig.

Einleitung

Der Nachweis von flissigem Ol in Ga-
sen unter komprimierten Bedingungen ist
bis heute ein noch ungeldstes Problem.

RESTOLGEHALTSMESSUNG

Druckluft z. B. stellt mit seinen vielfalti-
gen Verunreinigungen eine Vielphasen-
stromung dar. Kompressordl in der
Druckluft kann sowohl als SchwebstofT,
als grofBe Tropfen, aber auch in Form von
Wandstrémen als Film- oder Schwallstro-

Probennahmesonde
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Bild 1: Probenahme- und MeBeinrichtung

Fitterhalter

s

Flissigolanteile in Druckgassystemen
stellen somit eine duBerst schwierige Mel-
grofe dar.

Die verschiedenen z. Z. angewendeten
Methoden haben eine unzureichende Ge-
nauigkeit. Die Einfithrung einer handhab-
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Bild 2: Probenahmestellen im Druckluftsystem.
Zur Verbesserung der Luftqualitit, entsprechend
den FErfordernissen der Anwendung, werden
verschiedenste Systeme nach diesem Aufberei-
tungssystem installiert. Zur Beurteilung der Luft-
qualitiit wird zwekmilligerweise der Mefipunkt
direkt nach den Aggregaten gemil Bild 4 festge-
legt
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baren MeBmethode, die reproduzierbare
MeBergebnisse sichert, erméglicht es, den
stetig wachsenden Anforderungen im Um-
weltschutz gerecht zu werden und die Ein-
haltung bestehender Normen zu priifen
und ggf. zu erfiillen.

Die Testmethode ist geeignet fiir den
Nachweis von Flussigdlanteilen in Luft
und Gasen, sowohl unter komprimierten
wie auch atmosphirischen Betriebsbedin-
gungen bei Temperaturen von 0°C bis
100 °C mit einer Genauigkeit von ca. 10%
in einem Nachweisbereich, der aufBeror-
dentlich weit gestreckt ist. Der Mindestan-
teil an Ol im Extraktionsmittel sollte
1 ppm betragen.

Beschreibung der Methode

Die Gesamtanlage besteht aus drei

Komponenten, Bild 1:

- Filterhalter und Probenahmesonde.

- Druck-, Temperatur- und Volumen-
strommeBgerdte als Definitionssysteme.

- Infrarot-Zweistrahlspektrometer,  Ex-
traktionsgerdt und Tetrachlorkohlen-
stoff fiir die Analyse.

Dem Druckluftstrom wird eine defi-
nierte Menge Luft im komprimierten Zu-
stand entnommen (Bild 2) durch eine spe-
zielle Probensonde (Bild 3) [5] und unter
isokinetischen Bedingungen dem Filter-
halter zugefiihrt. Das mitgefithrte Ol in

215



Eingesteckrer
Austrittsstutzen der
Druckluftieitung

Probennahmesoride nach

Isolierung der Rohrleitung
und des Priffilters

A XX AK

_Wandung des

— Separators

— Nachkihlers
— Kiltetrockners
5T57B:4 — Filters

[ W) War

[

Bild 4: Die Entnahmestellen im Druckluftsystem miissen definiert sein. Eindeutig turbulente Strémung
ist fiir die reprisentative isokinetische Teilstromentnahme erforderlich. Die Probenahmesonde mull da
angeordnet sein, wo Wandstrime unberiicksichtigt bleiben konnen. In Anwesenheit kondensationsfihi-
ger Stoffe ist isothermische Probenahme sicherzustellen, ggf. durch Isolierung der MeBstellen

Form von Tropfchen oder Aerosolen wird
bis herab zu 0,01 Mikron in den Proben-
nahmesystemen aufgefangen, Bild 4. Im
Filterhalter ist ein spezielles Priiffilterele-
ment eingeschraubt. Das Filtermaterial
besteht aus mikrofeinen Fasern. Die
Durchlassigkeit betrdgt nach der DOP-
Methode weniger als 0,0001%, Bild 5. Je
nach Durchftuleistung koénnen unter-
schiedlich grofie Filterelemente installiert
werden. Die Probenahmezeit ist entspre-
chend den zu erwartenden Restélmengen
festzulegen.

Die nachfolgende Analyse wird infra-
rot-spektroskopisch durchgefiihrt. Hierzu
muB das Ol aus dem Priiffilter und der
Probenahmesonde  extrahiert werden.
Dazu wird das gesamte Priifgerdt mit
Tetrachlorkohlenstoff durchgespiilt. Die
Spiilung dauert so lange, bis alle Olbe~
standteile geldst sind. Von dem Extrakt
wird ein Infrarotspektrogramm angefer-
tigt. Ausgemessen wird anschlieBend die
Infrarotlichtabsorption bei den Wellen-
zahlen 2960 cm~—"', 2925 cm~' und 2870
cm~'. Dies sind die fiir Kohlenwasser-
stoffgruppen charakteristischen Absorp-
tionsbereiche.

Die Héhe der in den Spektrogrammen
erscheinenden Ausschldge ist proportional
zu den Konzentrationen der Kohlenwas-
serstoffe in Tetrachlorkohlensioff. Bei be-
kanntem Lésungsmittelvolumen 146t sich
so der Absolutgehalt an Kohlenwasser-
stoffen quantitativ bestimmen [9].

Um Eigenabsorption des Tetrachlor-
kohlenstoffs weitgehendst auszuschliefien,
sollte ein Zweistrahlspektrometer verwen-
det werden, in dessen Referenzkanal rei-
nes CCl, eingebracht wird. Damit lassen
sich auch Schwankungen der I.R.-Intensi-
tdt ausgleichen.

Probenahme

Die Probenahme aus strémenden Gasen

ist die schwierigste Phase bei der Ermitt-

! lung von Restélgehalten in Druckluft [4].
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Eine reprisentative Probe der in Gas
transportierten Verunreinigungen 14t sich
nur dann nehmen, wenn die Strémung an
der Sondendffnung ungestdért verlaufen
kann und alle urspriinglich in einer Stro-
mungsréhre vom Innendurchmesser des
Sondenrohres an die Sonde herangetrage-
nen Partikel auch wirklich von der Sonde
aufgenommen werden. Es hat sich gezeigt,
dall dies nur mit einer bestimmten Son-
denform und nur bei isokinetischer Ab-
saugung mdglich ist [4: 5]. Bei falscher
Probenahme kénnen Fehlmessungen mit
dem Faktor 10 bis 100 gemacht werden,
besonders dann, wenn es sich um stark
kontaminierte Luft mit Partikeln und
Tropfen grofler als | pm handelt [5].

Randbedingungen fiir die Probenahme
in Druckluftsystemen

Man mul} vier verschiedene Probenah-
mestellen unterscheiden, die aul Art, Ver-
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Bild 5: Spezialpriiffilterelement aus bindemittel-
freiem Mikrofaservlies mit ciner Riickhalterate
bis herab zu 0,01 pm. Die Durchlissigkeit nach
der DOP-Methode ist geringer als 0,0001%

STETES

teilung und Menge des Ols [7] in Druck-

luft Einfluf3 haben.

I. Nach dem Verdichter/Separator bei
Verdichterendtemperatur:
Schraubenverdichter 70 °C bis 100 °C,
7 bis 10 bar
Rotationsverdichter 70°C bis 100 °C,
7 bis 10 bar
Zu erwartender Grad der Verunreini-
gungen an dieser Melstelle:
Olnebelanteil: § bis 20 mg/m’*) im
Spektrum von 0,01 um bis 10 um
Oltropfenanteil: kein
Oldampfanteil: § bis 20 mg/m’*)
Feststoffe: weniger als 0,1 mg/m**)
Wasserkondensat: kein
Wasserdampfanteil: unbekannt

2. Nach dem Nachkiihler/Zentrifugalab-
scheider:

Betriebstemperatur: 20 bis 45 °C
Betriebsdruck: 5 bis 10 bar
Wasserkondensat: geringe Spuren
Wasserdampfanteil: 100% geséttigte
Luft

Oltropfchen: keine

Olnebelanteil: 10 bis 50 mg/m**) im
Spektrum von 0,01 Mikrometer bis 50
pm

Oldampfanteil: <0,1 bis 2 mg/m"¥)
Feststoffe: weniger als 0,1 mg/m?¥)

3. Beim Einsatz von Vorfiltern und Kiilte-
trocknern:

Betriebstemperatur: 20 bis 40 °C
Betriebsdruck: 5 bis 10 bar
Wasserkondensat: kein
Wasserdampfanteil:

e (g @

Oltropfchen: keine
Olnebelanteil: 5 bis 10 mg/m**) im
Spektrum von 0,01 pm bis 2 um
Oldampfanteil: <0,1 bis 1 mg/m>*)
Feststoffe: weniger als 1 mg/m?>*)

4. Beim Einsatz von Aerosolfiltern:
Betriebstemperatur: 20 bis 45 °C
Betriebsdruck: 5 bis 10 bar
Wasserkondensat: kein (nach Trock-
nern)

Wasserdampf: Drucktaupunkt <10°C
(nach Trocknern)

Oltropfen: keine

Olnebel: weniger als 0,1 mg/Nm?® im
Bereich von 0,01 bis 0,5 pm
Oldampfanteil: 0,1 bis 2 mg/m**) bei
Schraubenverdichtern 0,01 mg/m’*)
bei Kolbenverdichtern

Feststoffe: weniger als 0.01 mg/m*¥)

Drucktaupunkt

Yersuchsdurchfiihrung

Die Genauigkeit der Messung wird
weitgehend von zwei Faktoren beein-
flubt:

- exakte isokinetische Probenahme

- Extraktion aller aufgefangenen Verun-
reinigungen im Prif- und Probenahme-
system

*) m® bezogen auf | bar absolut, 20 °C.
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Hauptlufistrom

Um représentativ alle Verunreinigungen
in stromenden Gasen nachzuweisen, ist es
erforderlich, daf} die Stromungsgeschwin-
digkeit der Luft im Hauptkanal mit der
Stromungsgeschwindigkeit im Melkanal
identisch ist. Es muf} sichergestellt sein,
dall im Druckluftsystem eindeutig turbu-
lente Stromung herrscht. Um die Ge-
schwindigkeit der Druckluft festzustellen,
empfehlen wir ein System entsprechend
dem Prandtlschen Staurohr o. 4.

Betriebszustand

Uber digitale Thermometer und Druck-
messer werden Betriebstemperatur und
Betriebsdruck erfalit.

Durchflufimesser

Entsprechend der Stréomungsgeschwin-
digkeit des Hauptvolumenstromes wird
die Probenahmemenge rechnerisch pro-
portional ermittelt. Ein Massendurchflulf}-
messer wird auf die erforderliche Proben-
menge eingestellt. Der zu analysierende
Luftmassenstrom, der den Filterhalter
passieren mulfi, ist abhingig von der Ol-
konzentration in der Druckluft, der Nach-
weisbarkeitsgrenze im Spektrometer und
der Extraktionsmittelmenge. Tabelle 1
gibt Hinweise iiber die Versuchsdauer.

Filter

Fiir die mechanische Filtration aller
Fliissig6lanteile empfiehlt sich ein Spezi-
alfilter mit bindemittelfreiem Faservlies
hochster Reinheit. Die Filtrationswirkung
mufl bis herab zu 0,01 Mikron einen Wir-
kungsgrad >99,9999% haben. Das Filter-
element darf nur aus losemittelbestindi-
gen Materialien bestehen und keine extra-
hierbaren Bestandteile enthalten. Das Fil-
tergehduse mufl das geringstmogliche
Leervolumen aufweisen und frei von Tot-
ridumen sein.

Probenluftmassenstrom

Die Stromungsgeschwindigkeit in der
Druckluftleitung mull konstant gehalten
werden. Die isokinetische Probenahme er-
fordert gleiche Stréomungsgeschwindigkei-
ten in der Probensonde und der Rohrlei-
tung.

Tabelle 1: Die Abhéngigkeit zwischen Sonden-
durchmesser, Probenluftmenge und Stromungsge-
schwindigkeit in der Druckluftleitung

Druckluft- Probenahme

leitung

Stromungs- Proben- Proben- D.
geschwin- sonde luft-

digkeit strom

5 mss Typ | 7.8 kg/h 7,3 mm
10 m/s Typ 2 7.8 kg/h 5,15 mm
15 m/s Typ 3 7.8 kg/h 4,2 mm
Wmss Typ 4 T.8 kg/h 36 mm

Tabelle 2: Berechnungsbeispiel fiir den Restélgehalt der Druckluft in Abhingigkeit von der Extink-

tionslinge

Verhiltnis Extinktion Olanteil in Restélgehalt bei

Do/ Dy in mm 50 ml CCly einem Probenluft-
strom von 7,8 kg/h

1,021 3 2,15x 107 “ml 0,016 mg/Nm?

1,09 12 B9 x 10~ ml 0,065 mg/Nm’

1,21 25 1,99 % 10— ml 0,145 mg/Nm*

1,51 50 428 % 10" ml 0,31 mg/Nm?

5,76 121

Entsprechend der Stromungsgeschwin-
digkeit in der Druckluftleitung wird die
Probensonde hinsichtlich Durchmesser
und Probenluftmenge bestimmt.

Datenerfassung

Luftmenge, Druck und Temperatur soll-
ten graphisch erfal3t werden, um reprodu-
zierbare Ergebnisse zu erhalten und Feh-
lerquellen durch stark differierende Be-
triebszustéinde erkennen zu kdnnen.

Reinigung vor Inbetriebnahme

Vor Installation und Probenahme mufd
das gesamte System mit CCl, extrahiert
werden. Filterhalter, Filterelement und
Probensonde werden einzeln gewaschen
und anschliefend mindestens zweimal im
zusammengebauten Zustand mit CCl, und
kohlenwasserstofffreiem  Stickstoff ge-
spiilll. Vom zweiten Spiilvorgang wird eine
Referenzmenge Tetrachlorkohlenstoff ent-
nommen und LR.-spektroskopisch analy-
siert. Es dirfen keine kohlenwasserstoff-
charakteristischen Schwingungen erkenn-
bar sein. Sicherheitshalber wird die Rohr-
leitung an der Probenahmestelle ebenfalls
gereinigt.

Extraktion

Die Extraktion des Priiflings erfolgt
zweckmiBigerweise mit 50 ml CCl,. Bei
einem Probevolumenstrom von 6 m®/h*)
entsprechend 7,8 kg/h ergeben sich die
Restolgehalte in Abhangigkeit von der Ex-
traktionsldnge gemil Tabelle 2. Es wird
sowohl die Sonde als auch das komplette
Filter gesptilt. Das zur Extraktion verwen-
dete CCl, sollte mindestens dreimal im
Kreislauf durch das Probenahmesystem
flieBen, um sicherzustellen, dal3 alles ab-
geschiedene Ol ausgetrieben ist. Zur Be-
weisfithrung, daB alles Ol extrahiert wor-
den ist, wird anschlieBend nochmals eine
zweite Spitlung mit reinem CCl, durchge-
fiihrt und analysiert.

Oldampf

Je nach Art des Oles und der Tempera-
tur der Druckluft kann der Restéldampf-
gehalt eine besondere Rolle spielen [8].
Um Kondensation von Olddmpfen im Sy-
stem zu verhindern, sollte die Probe unter

*) m* bezogen aul 1 bar absalut und 20 °C.
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1,83 x 10~ ml

1,33 mg/Nm’

isothermischen Bedingungen entnommen
werden, d. h., Filterhalter und Rohrleitun-
gen sollten gut isoliert und die Temperatur
der Druckluft im Haupt- und im Proben-
strom gemessen werden. Besonders bei
Temperaturen oberhalb von 40°C und
Olen mit einem Flammpunkt von weniger
als 250 °C sind die Oldampfmengen zu be-
riicksichtigen [10].

Analyse

Die Versuchsauswertung geschieht in
einem Infrarotphotospektrometer. Dabei
nutzt man die Eigenschaft des Ols, in ei-
nem Wellenzahlbereich des Infrarotlichts
von 2980 cm ~ ' bis 2870 cm ~! die Intensi-
tit des Infrarotlichtes zu mindern [9], Bild
6.
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Bild 6: Typisches Spektrogramm von Kompresso-
rendl geldst in Tetrachlorkohlenstoff. Die Stirke
der Infrarotlichtabsorption ist proportional der
im Extrakt gelosten Jlmenge

Nach Aufnahme einer Eichkurve, d. h.
Analyse des verwendeten Kompressordls
mit bekannter Konzentration in Tetra-
chlorkohlenstoff, kann man durch Ver-
gleich der Extinktionen (Durchldssigkei-
ten) eine quantitative Analyse vorneh-
men.

Bestimmung der Extinktion E; als Eich-
messung:

Do
Ey=log —

D
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Die Extinktion ist definiert durch

E =¢-d-c

& =Stoffkonstante

¢ = Konzentration

d =Schichtdicke

Ey=€-dy - ¢y (Eichmessung)
E =¢-d;-c

Da € konstant ist, kiirzt sich dieses aus der
Gleichung, so daf3 die Konzentration be-
rechnet werden kann:

E| dll

== Mgy K

Eq d,

Christiane Markard, Berlin

Markard, Christiane:

dieser Diskussion beitragen.

stanzen-, Mensch

1 Einleitung und Problemstellung

1972 nahm das Joinr FA0/WHO Expert
Committee on Food Additives eine toxiko-
logische Bewertung der Kontamination
van Nahrungsmitteln durch Schwerme-
talle vor und stellte fiir Cadmium, Blei
und Quecksilber vorliufige Richtwerte fiir
die tolerierbare wochentliche Aufnahme
(provisional tolerable weekly intake) auf.
Fiir Cadmium lautet die Empfehlung fur
eine tolerierbare wochentliche Aufnahme
04 bis 0,5 mg/Woche, entsprechend
70 pg/d [1]. Dieser Wert wurde in den letz-
ten 10 Jahren in zahlreichen nationalen
Publikationen fir die Abschiitzung eines
gesundheitlichen Risikos durch die um-
weltbedingte Cadmiumexposition heran-
gezogen. Auch neuere Publikationen der
WHO [2] enthalten keinen Hinweis auf
eine Revision der Angaben von 1972.

Aufgrund der geringen Sicherheits-
spanne zwischen der realen Cadmiumbe-
lastung durch Nahrungsmittel und dem
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Zur Messung empfiehlt sich ein Zwei-
strahlspektrometer, um Schwankungen in
der Lichtintensitdt und der Qualitit des
Losemittels auszugleichen. [ST 578]
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Der Richtwert der WHO fiir die tolerierbare wéchentliche Cadmiumaufnahme durch die
Nahrung wurde 1972 toxikologisch begriinder. In den vergangenen Jahren wurde die Giil-
tigkeit dieses Wertes des dfteren in Frage gestellt. Die vorliegende Arbeit soll zur Kldirung

n

Is the WHO provisional tolerable weekly intake for cadmium still valid?

In 1972, WHO promulgated a provisional 1olerable weekly intake for cadmium on the ba-
sis of a foxicological evaluation. In recent years questions as to the validity of this value
were repeated. The following fearure shall contribute to clarify the discussion.

Schlagworter: Cadmium-, Wirkung / Grenzwert-, toxische Substanz / Wirkung von Sub-

WHO-Wert gibt es in der Bundesrepublik
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der WHO-Wert sei zu senken.
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IST DIE WHO-EMPFEHLUNG FUR
CADMIUM NOCH AKTUELL?

wenn nicht erstaunlicherweise zu beob-
achten wire, dall diese Position inzwi-
schen ohne weitere Diskussion zuneh-
mend Eingang in die Argumentation mei-
nungsbildender wissenschaftlicher Exper-
tenpublikationen findet [9, 10, 11].

Unter Bezugnahme auf die Arbeiten
von Hapke wird der WHO-Wert nicht nur
als ,umstritten® bezeichnet, es wird viel-
mehr daraul hingewiesen, daf3 aufgrund
.neuerer Erkenntnisse* héhere Belastun-
gen unbedenklich seien, oder es wird die
von Hapke ermittelte ,duldbare Aufnah-
me" als gleichwertig begriindete Alterna-
tivposition zum WHO-Wert dargestelit.
Um die Rationalitiit der Vorschldge Hap-
kes zu tiberpriifen, ist es notwendig, die
zugrundeliegenden ,,neueren Erkenntnis-
se* zu bewerten. Sieht man die angefiihr-
ten Arbeiten von Hapke daraufhin durch,
50 ist eine Priifung dadurch erschwert, daf
die seine Bewertung fundierenden Ergeb-
nisse aus Tierversuchen nicht durch Lite-
raturangaben belegt sind. Dennoch soll
hier der Versuch unternommen werden,
die toxikologische Bewertung der WHO
mit der Hapkes zu vergleichen und zu un-
tersuchen, ob der WHO-Wert tatsiichlich
revisionsbediirftig ist.

2 Toxikologische Grundlage des
WHO-Wertes

Aufgrund der jahrzehntelangen intensi-
ven industriellen Verwendung von Cad-
mium (etwa ab 1920) und der weltweit be-
kannt gewordenen tragischen Vergiftungs-
fille in Japan in den 40er und 50er Jahren
durch cadmiumverseuchten Reis liegt eine
Vielzahl von arbeitsmedizinischen und
epidemiologischen Untersuchungen vor,
die eine ausreichende Grundlage fiir eine
Risikoabschitzung geben.

STAUB REEN}-IALIUI{!G DER LUFT - BAND 45 11985} - Nr. 5 - MAI




