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Priifung von Mineralél-Kohlenwasserstoffen und verwandten Fliissigkeiten
Gaschromatographische Bestimmung

des Reinheitsgrades
n-Heptan, iso-Octan und Toluol

DIN
51422

Teil 1

Testing of mineral oil hydrocarbons and similar liquids; determination of the grade of purity by

gas-chromatography; n-heptane, iso-octane and toluene

Ersatz fiir
Ausgabe 01.75

Essais des hydrocarbures d’huiles minérales et des liquides analogues; détermination du degré de
pureté par chromatographie en phase gazeuse; n-heptan, iso-octane et toluole

1 Anwendungsbereich

Diese Norm ist anwendbar auf n-Heptan, iso-Octan (2,2,4-Tri-
methylpentan) und Toluol (Toluen) mit einem Reinheitsgrad
von Uber 99,5% Massenanteilen.

2 Zweck

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung
des Reinheitsgrades von n-Heptan, iso-Octan und Toluol.
n-Heptan, iso-Octan und Toluol dienen als Bezugsstoffe zur
Bestimmung der Klopffestigkeit (Octanzahl) nach DIN 51 756
Teil 1 bis Teil 3 und Teil 7 von Ottokraftstoffen. Das Ergebnis
der Klopffestigkeit hangt vom Reinheitsgrad der genannten
Bezugskraftstoffe ab.

3 Einheit

g/(100 @) bzw. %, g/g oder pg/g, angegeben durch die
ZusammensetzungsgréBe Massenanteil w)

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Proben werden gaschromatographisch untersucht.
Durchfithrung der Analyse siehe DIN 51 405.

5 Gerite, Prifmittel, Chemikalien
5.1 Gaschromatograph
Siehe DIN 51 405

5.1.1 Registriergerét
Siehe DIN 51405

5.2 Injektionsspritze
Mikroinjektionsspritze mit einem Volumen von max. 10 pl

5.3 Trédgergas und Detektorgas
Wasserstoff, reinst, Helium, reinst oder Stickstoff, reinst

5.4 Chemikalien

Verwendete Substanzen Reinheitsgrad
a) n-Hexan w > 99%

b) n-Heptan w > 99%

¢c) n-Hepten-2 trans/cis w > 98%

6 Betriebsbedingungen

des Gaschromatographen
6.1 Einstellen des Gaschromatographen
Siehe DIN 51 405

Temperaturen

ProbeneiniaB 150 bis 160 °C
Séule ist festzulegen
Detektor 150 bis 160 °C

6.2 Auflésung der Kapillar-Trennséule

Die folgenden Bedingungen missen von der Trennséule
erfiillt werden, damit ein einwandfreies Trennen der Paraffine
und Aromaten untereinander wie auch voneinander sicher-
gestellt ist.

6.2.1 Auflésung

Die Aufldsung R der Trennsaule nach dem Halbwertbreiten-
Verfahren (siehe DIN 51 405) muB fiir n-Hexan und n-Heptan
unter den Analysenbedingungen mindestens den Wert 40
erreichen.

6.2.2 Polaritat der Trennphase

Die Auflésung R nach dem Halbwertbreiten-Verfahren nach
DIN 51 405 von n-Heptan und n-Hepten-2 trans/cis (Hepten-
2-Komponente mit kleiner Retentionszeit) muB8 mindestens
den Wert 9,0 ergeben.

7 Probenahme
Nach DIN 51 750 Teil 1 und Teil 2.

8 Durchfiihrung

100 ml Probe werden auf 0,1 g eingewogen. Als interner
Standard werden 0,1 ml n-Hexan auf 0,1 mg hinzugewogen.
Von dieser Mischung werden 1,5 pl mit Hilfe der Injek-
tionsspritze in den ProbeneinlaB des Gaschromatographen
eingespritzt. Die Peakflichen des internen Standards und
aller Verunreinigungen, deren Retentionszeit nicht gréBer
als die doppelte Retentionszeit der Hauptkomponente ist,
werden gemessen.

9 Auswertung
Der Reinheitsgrad von n-Heptan, iso-Octan oder Toluol wird
als Massenanteil z (X)2) nach folgender Zahlenwertgleichung
berechnet:

Ay - mg

-100
Ap Mg 2

w(X) =100 -

Hierin bedeuten:

Ay Summe der Peakflachen aller Verunreinigungen

Ap Peakflache des inneren Standards

mg, 1 Einwaage des inneren Standards in g

mg,» Einwaage der Probe in g

Bei der Auswertung der Peakfldchen ist zu beriicksichtigen,
daB Verunreinigungen, die als Aufsitzer auf dem Peak
der Hauptkomponente erscheinen, fehlerhafte Ergebnisse
ergeben konnen.

Anmerkung: Auf die Angabe von Umrechnungsfaktoren fiir
die Verunreinigungen wurde verzichtet. Bei groBeren
Verunreinigungen an Aromaten kann es zweckmaBig
sein, Korrekturfaktoren zu bericksichtigen.

) und 2) siehe Seite 2
Fortsetzung Seite 2
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10 Angabe des Ergebnisses Wiederholbarkeit
(ein Beobachter, ein Gerat)

Werden von einem Beobachter zwei Ergebnisse unter Wie-
derholbedingungen ermittelt, so werden beide Ergebnisse als
annehmbar und normgerecht betrachtet, wenn sie sich um
nicht mehr als 0,02% Massenanteile unterscheiden.

Der Reinheitsgrad der Hauptkomponente n-Heptan, iso-
Octan oder Toluol wird unter Hinweis auf diese Norm als
Massenanteil z (C7Hg), w (is0-CgHig) oder w(CyHg) in %
auf 0,01% gerundet angegeben.

Beim Runden auf die letzte anzugebende Stelle ist DIN 1333
Teil 2 zu beriicksichtigen. Vergleichbarkeit

(verschiedene Beobachter, verschiedene Geréte)

Wird in zwei verschiedenen Laboratorien je ein Ergebnis

1 azisi s Verfahrens
1 Prazision de e unter Vergleichbedingungen ermittelt, so werden beide

(nach DIN 51 848 Teil 1) Ergebnisse als annehmbar und normgerecht betrachtet,
Zur Beurteilung der Ergebnisse werden folgende Merkmale wenn sie sich um nicht mehr als 0,05% Massenanteile
benutzt: unterscheiden.

Zitierte Normen

DIN 1310 Zusammensetzung von Mischphasen (Gasgemische, Losungen, Mischkristalle); Begriffe, Formelzeichen
DIN 1333 Teil 2 Zahlenangaben; Runden
DIN 51 405 Priifung von Mineraldl-Kohlenwasserstoffen, verwandten Flissigkeiten und Lésemitteln fiir Lacke und

Anstrichstoffe; Gaschromatographische Analyse; Allgemeine Arbeitsgrundlagen

DIN 51 750 Teil 1  Priifung von Mineraldlen; Probenahme; Allgemeines

DIN 51 750 Teil 2 Priifung von Mineraldlen; Probenahme; Fliissige Stoffe -

DIN 51756 Teil 1  Priifung von Ottokraftstoffen; Bestimmung der Klopffestigkeit (Octanzahl); Aligemeines

DIN 51 756 Teil 2 Priifung von Ottokraftstoffen; Bestimmung der Klopffestigkeit (Octanzahl); Bestimmung mit dem CFR-
Priifmotor

DIN 51 756 Teil 3 Priifung von Ottokraftstoffen; Bestimmung der Klopffestigkeit (Octanzahl); Bestimmung mit dem BASF-
Priifmotor

DIN 51 756 Teil 7 Prifung von Ottokraftstoffen; Bestimmung der Klopffestigkeit (Octanzahl) von Alkoholen und Alkohol-
mischkraftstoffen im CFR-Priifmotor

DIN 51848 Teil 1  Priifung von Mineraldlen; Prazision von Prifverfahren; Allgemeines, Begriffe und ihre Anwendung auf
Mineraldlnormen, die Anforderungen enthalten

Weitere Unterlagen

ASTM D 2268-86 Analysis of high-purity n-heptane and iso-octane by capillary gas chromatography*)
Analyse von reinstem n-Heptan und iso-Octan durch Kapillar-Gaschromatographie

Frithere Ausgaben
DIN 51422 Teil 1: 01.75

Anderungen

Gegenliber der Ausgabe Januar 1975 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Der Anwendungsbereich wurde auf Toluol erweitert.

b) Der Text wurde dem erweiterten Anwendungsbereich angepaBt und redaktioneli Uiberarbeitet. AuBerdem wurden die -
Zitierungen anderer Normen dem aktuellen Stand angepaBt.

Erlauterungen

Die vorliegende Norm wurde vom ArbeitsausschuB NMP 614 ,Gaschromatographische Analyse* im FachausschuB Minerall- und

Brennstoffnormung (FAM) des Normenausschusses Materialpriifung (NMP) ausgearbeitet.

Die Norm wurde aufgestellt in Anlehnung an das Priifverfahren in der amerikanischen Norm ASTM D 2268 -86 der American

Society for Testing and Materials (ASTM), Philadelphia, Pa., USA. Beide Prifverfahren sind technisch gleichwertig.

Die vorliegende Norm weicht in folgenden wesentlichen Punkten von ASTM D 2268 -86 ab:

a) Zusitzlich aufgenommen wurde die gaschromatographische Bestimmung von Toluol.

b) Bei den Angaben zur Trennséule wurde auf die Vorschrift iiber die Préparation wie auch auf eine nahere Spezifizierung der
stationdren Phase verzichtet, damit fiir bestimmte Lieferanten keine Vorteile entstehen.

c) Als Bezugskomponente wurde hier n-Hexan anstelle von Cyclohexan vorgeschrieben.

d) Die Tabellen iiber die Retentionszeiten einzelner Verbindungen wurden nicht aufgenommen.

e) Umrechnungsfaktoren fiir die Verunreinigungen wurden nicht angegeben.

Internationale Patentklassifikation
C07C9/14 CO7C15/06 C10L1/00-C10L1/30 GO1N33/22 G O1N33/26

*) Zu beziehen durch: Beuth Verlag GmbH, Auslandsnormenverkauf, BurggrafenstraBe 6, 1000 Berlin 30.
1) Siehe DIN 1310

2) Das Zeichen X ist der Platzhaiter fiir die jeweilige Stoffart der Hauptkomponente. Beispielsweise wird fiir n-Heptan die
Summenformel C;H ¢ eingesetzt.
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