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Prufung flissiger Mineraldl-Kohlenwasserstoffe D I N
Gaschromatographische Analyse 51—41 3
Benzol Teil 2

Testing of liquid mineral oil hydrocarbons; analysis by gas chromatography; benzene
Essai des huiles minérales et hydrocarbures; liquides chromatographie en phase gazeuse; benzéne

1 Anwendungsbereich

Die Norm gilt fiir Ottokraftstoffe nach DIN 51600,
DIN 51607 und andere Kohlenwasserstoffgemische, die
bei der Priifung nach DIN 51 751 ein Siedeende nicht Giber
+215°C (488 K) aufweisen.

2 Zweck

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung
von Benzol in Ottokraftstoffen, in denen auch die Alko-
hole Methanol, Ethanol, 2-Propanol (lsopropylalkohol),
1-Butanol, 2-Butanol, 2-Methyl-1-Propanol (lsobutyl-
alkohol) und 2-Methylpropan-2-ol (Tertiarbutylalkohot)
enthalten sein konnen.

3 Einheit

g/100¢g, angegeben durch die ZusammensetzungsgroBe
Massenanteil in %.

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die zu untersuchende Probe wird durch eine polare
Trennsaule mittels Gaschromatographie selektiv in nicht-
aromatische und aromatische Kohlenwasserstoffe sowie
in Alkohole aufgetrennt. Fiir die Analyse des Benzols
verwendet man grundsatzlich einen inneren Standard.
Nach Auftreten des Benzol-Peaks und des Peaks des
inneren Standards kann die Saule durch Aufheizen bzw.
Riickspilen von restlichem Probenmaterial befreit wer-
den.

5 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens nach dieser Norm (02) zur
Bestimmung von Benzol in fliissigen Kohlenwasserstoffen
nach der gaschromatographischen Analyse (GC):

Priifung DIN 51413 — 02 — GC

6 Priifgerdte und Chemikalien

6.1 Gaschromatograph

Nach DIN 51405

Das Priifgerat soll geeignet sein fir die Kapillar-Gas-
chromatographie. Die zusdtzliche Einrichtung eines
Temperaturprogrammes fir die Ofenheizung, sowie die

NormenausschuBB Materialpriifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normunge.V.
Fachausschul? Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP

Vorrichtung der Riickspiilung ist empfehlenswert, aber
nicht Bedingung.

Ein Ganzglassystem von der Probeaufgabe bis zur Detek-
tion ist bei Anwesenheit von Alkoholen in der Probe
erforderlich.

6.2 Trennkapillare?)
Die Trennkapillare muB aus Glas oder Quarz bestehen
und ist mit einem Wandbelag einer polaren Substanz be-
legt. Die Trennung der zu bestimmenden Komponenten
muB vollstandig sein, d.h. das Auflosungsvermdgen R
der Trennkapillare zwischen Benzol, den Alkoholen und
anderen Komponenten sollte mindestens 1,5 betragen.
N-Docecan mul dabei vor Benzol eiuieren. Wenn nach
Benzol noch andere nichtaromatische Kohlenwasserstoffe
der Probenmatrix eluieren, ist dieses Verfahren nicht
anwendbar.
Die Bestimmung des Aufldsungsvermdgens wird, wie in
DIN 51405 festgelegt, durchgefiihrt. Das Auflosungs-
vermodgen der Trennsiaule muBl vor Inbetriebnahme mit
einer Mischung aus gleichen Teilen der zu bestimmen-
den Substanzen in einem geeigneten Losemittel, z.B.
n-Heptan, gepriift werden.
Anmerkung: Quarzsaulen von 50 m Linge und 0,22 mm
innerem Durchmesser, belegt mit Fraktonitril ITI
haben sich in Ringversuchen als geeignet erwiesen.

6.3 Injektionsspritze

6.4 ProbegefiR mit Gummimembrane, selbstdichtend,
mit Polytetrafluorethylen (PTFE) beschichtet.

6.5 Gase

Nach DIN 51413 Teil 1, Ausgabe November 1984, Ab-
schnitt 6.5.

6.6 Innerer Standard

Methylethylketon, Reinheitsgrad: 99% Massenanteile
oder andere geeignete Substanzen.

1) Uber die Bezugsquellen gibt Auskunft:

DIN-Bezugsquellen fiir normgerechte Erzeugnisse im
DIN, BurggrafenstraBe 4—10, 1000 Berlin 30.
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6.7 Kalibriersubstanzen
Reinheitsgrad: 99 % Massenanteile

Aus den nachfolgend aufgefiihrten Substanzen konnen
Gemische verschiedener Gehalte zur genauen Einstellung
aller Gerateparameter bereitet werden:

Benzol
n-Heptan
Methylethylketon

7 Probenahme

Nach DIN 51413 Teil 1, Ausgabe November 1984, Ab-
schnitt 7.

8 Durchfiihrung

8.1 Herstellen der Analysenprobe

Die Laboratoriumsprobe wird zur Vermeidung von Ver-
dampfungsverlusten gekihlt. Zur Herstellung der
Analysenprobe wird das Probengefal} mit selbstdichten-
dem, PTFE-beschichtetem Gummimembranverschiuf
verwendet.

Das Probengefa und der Verschlul werden gewogen.
Die vorgesehene Probenmenge wird in das ProbengefaR
gegeben und dieses sofort verschlossen. Danach wird die
Probenmenge ausgewogen. Der innere Standard wird
mittels der Injektionsspritze durch die Gummimembran
in das Probengefall zugegeben und ebenfalls ausgewogen.
Die Menge des inneren Standards soll etwa 4 bis 7%
Massenanteile der Probeneinwaage betragen.

Ein externer Standard kann nur dann angewendet werden,
wenn eine reproduzierbare Aufgabe der Probenmenge
bei vollig konstanten Analysenbedingungen gegeben ist.
Nur unter diesen Bedingungen ist eine absolute Kali-
brierung zulassig. Dabei gilt folgende Beziehung:

w;(CeHe) = fi - A
Der Kalibrierfaktor fi wird aus Gemischen mit bekannten

Massenanteilen w; (CgHg) und aus der Peakflache A; er-

mittelt.
wi(CgHe)

45
Siehe hierzu auch DIN 51 405.
Der innere Standard ist jedoch grundsatzlich vorzuziehen.

i =

Zitierte Normen

DIN 1333 Teil 2 Zahlenangaben; Runden
DIN 51405

8.2 Vorbereitung des Priifgerdtes und Priifbedingungen
Nach DIN 51 405

8.3 Probenmenge und Aufgabe der Probe

Siehe auch DIN 51 405

Die Probenmenge soll so bemessen sein, daR die Kapazi-
tat der Trennsaulen nicht Gberschritten und die Linearitat
der Detektoren sichergestellt ist.

8.4 Aufnahme des Gaschromatogrammes

Nach DIN 51413 Teil 1, Ausgabe November 1984, Ab-
schnitt 8.4.

9 Auswertung
Nach DIN 51 405

10 Angabe der Ergebnisse

Das Ergebnis wird unter Hinweis auf diese Norm in %
Massenanteile auf 0,1% Massenanteile gerundet ange-
geben.

Beziiglich des Rundens auf die letzte anzugebende Stelle
ist DIN 1333 Teil 2 zu beriicksichtigen.

11 Prazision des Verfahrens
{nach DIN 51848 Teil 1)

Die nachstehenden Festlegungen geiten nur fiir die im
Anwendungsbereich dieser Norm aufgefiihrten Erzeug-
nisse und fir Massenanteile Benzol von 0,10 bis 6,00 %.

Wiederholbarkeit
(ein Beobachter, ein Gerat)

Werden von einem Beobachter zwei Ergebnisse unter
Wiederholbedingungen ermittelt, so werden beide Ergeb-
nisse als annehmbar und normgerecht betrachtet, wenn
sie sich um nicht mehr als 0,1% Massenanteile unter-
scheiden.

Vergleichbarkeit
(verschiedene Beobachter, verschiedene Gerate)

Wird in zwei verschiedenen Untersuchungsstellen je ein
Ergebnis unter Vergleichsbedingungen ermittelt, so wer-
den beide Ergebnisse als annehmbar und normgerecht
bezeichnet, wenn sie sich um nicht mehr als 0,3 % Massen-
anteile unterscheiden.

Priifung von Mineraldl-Kohlenwasserstoffen, verwandten Fliissigkeiten und Losungsmitteln fiir

Anstrichstoffe; Gaschromatographische Analyse; Allgemeine Arbeitsgrundlagen

DIN51413 Teil 1
DIN 51600
DIN 51607
DIN 51751
DIN 51848 Teil 1

Priifung fliissiger Mineral6)-Kohlenwasserstoffe; Gaschromatographische Analyse; Alkohole

Flissige Kraftstoffe; Verbleite Ottokraftstoffe; Mindestanforderungen

Fliissige Kraftstoffe; Unverbleite Ottokraftstoffe; Mindestanforderungen

Priifung flissiger Mineral6lkohlenwasserstoffe; Bestimmung des Siedeverlaufes

Priifung von Mineralélen; Prazision von Prifverfahren; Allgemeines, Begriffe und ihre Anwendung

auf Mineralélnormen, die Anforderungen enthalten

Erlduterungen

Die Norm wurde vom Arbeitsausschul NMP 642 , Priifung von flilssigen Kraftstoffen und Heizélen” im FachausschuB
Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des Normenausschusses Materialpriifung (NMP) ausgearbeitet.
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