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Prifung flissiger Mineraldl-Kohlenwasserstoffe

Bestimmung der Kohlenwasserstoffgruppen
Teil 1: Gaschromatographische Analyse mittels Saulenschalttechnik
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Deskriptoren: Mineraldlkohlenwasserstoff, Gaschromatographie, Analyse, Kohlenwasserstoff, Gehaltsbestimmung

Testing of liquid petroleum hydrocarbons —
Determination of hydrocarbon types —

Part 1: Gas chromatographic analysis by column switching procedure

Essais des hydrocarbures de pétrole —
Détermination des groupes des hydrocarbures —

Partie 1: Chromatographie en phase gazeuse par technique des colonnes couplées

Vorwort

Diese Norm wurde vom Arbeitsausschus NMP 614 “Chromatographische Analyse” im Fachausschuf3 Mineraldl- und
Brennstoffnormung (FAM) des Normenausschusses Materialprifung (NMP) ausgearbeitet.

Angaben zur Prazision flUr andere Kohlenwasserstoffgruppen als Paraffine, Naphthene und Aromaten (Varianten
PONA, PIONA), werden z. Z. in klinftigen Ringversuchen erarbeitet.

DIN 51448 "Prifung flissiger Mineral6l-Kohlenwasserstoffe — Bestimmung der Kohlenwasserstoffgruppen” besteht

aus:

Teil 1: Gaschromatographische Analyse mittels Saulenschalttechnik;

Teil 2 ist in Vorbereitung.

1 Anwendungsbereich

Diese Norm gilt flir Kohlenwasserstoffgemische, frei von
sauerstoffhaltigen Komponenten, mit einem Siedepunkt
nach DIN 51751 nicht Uber 215°C.

Die Anwendbarkeit auf enge Siedebereiche ist gesondert
zu prifen.

Das Verfahren nach dieser Norm dient der Bestimmung
von Kohlenwasserstoffgruppen, getrennt in Paraffine,
Olefine, Naphthene und Aromaten, zur Beurteilung von
Gemischen flr den jeweiligen Verwendungszweck oder
von Gemischen aus den jeweiligen Verarbeitungsanlagen,
wie z. B. Reformierungsanlagen, Isomerisierungsanlagen
oder Crackanlagen, als Zwischenprodukte.

ANMERKUNG: Es ist zu prifen, ob alle Kompo-
nenten im Lineraritatsbereich des Detektors lie-
gen, beispielsweise bei Spezialbenzinen. Bei der
Anwendung auf enge Analysenschnitte kénnen
Anderungen von Retentionszeiten durch Uberla-
dung der Séule entstehen. Ein Betrieb auBerhalb
des Lineraritdtsbereiches des Detektors ergibt
Verfélschungen der quantitativen Ergebnisse. Eine
Verschiebung der Retentionszeiten ergibt qualita-
tive Abweichungen.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthélt durch datierte oder undatierte Verwei-
sungen Festlegungen aus anderen Publikationen. Diese
normativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen
im Text zitiert, und die Publikationen sind nachstehend

aufgeflihrt. Bei datierten Verweisungen gehoéren spatere
Anderungen oder Uberarbeitungen dieser Publikationen
nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderung oder Uberar-
beitung eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisungen
gilt die letzte Ausgabe der in Bezug genommenen
Publikation.
DIN 1333
Zahlenangaben
DIN 51405
Priifung von Mineralél-Kohlenwasserstoffen, verwand-
ten Flussigkeiten und Ldsemitteln flr Lacke und
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Flissige Stoffe
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DIN EN ISO 4259
Mineral6lerzeugnisse — Bestimmung und Anwen-
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3 Definitionen

Fir die Anwendung dieser Norm gelten die folgenden
Definitionen:

3.1 Kohlenwasserstoffgruppen: n-Paraffine, Isoparaf-
fine, Naphthene, n-Olefine, Isoolefine, Cyclische Olefine,
Aromaten, Polynaphthene sowie Komponenten mit einem
Siedepunkt Gber 200°C, die nicht in die genannten Grup-
pen aufgeteilt werden, sondern als Summe aufgezeigt
werden.

4 Einheiten

g/(100 g), angegeben durch die Zusammensetzungs-
gréBe Massenanteil in %

oder

ml/(100 ml), angegeben durch die Zusammensetzungs-
gréBe Volumenkonzentration in %.

5 Prinzip
5.1 Allgemeines
In der zu untersuchenden Probe werden durch geeignete
nacheinandergeschaltete Trennsdulen mit Hilfe der Gas-
chromatographie Kohlenwasserstoffgemische in Gruppen
getrennt. Olefine werden (ber einen Hydrierreaktor
hydriert und als korrespondierende gesattigte Verbindun-
gen angezeigt.
Der jeweilige Verwendungszweck der zu untersuchenden
Produktenstréme bestimmt die Erfordernisse an die Auf-
trennung in die verschiedenen Stoffgruppen.
Je nach Erfordernis und Ausstattung des Gerates sind
unterschiedliche Analysenverfahren mdéglich, z. B. PNA,
PONA, PIONA (die Abklirzungen wurden aus den bran-
chenublichen Bezeichnungen flur die Hauptbestandteile
gebildet, d. h. Paraffine, Naphthene, Aromaten, Olefine,
Isoparaffine).
ANMERKUNG: Die zu analysierenden Proben dur-
fen bei dem Analysenverfahren PNA keine Olefine
enthalten. Sind Olefine in der zu untersuchenden
Probe enthalten, werden die Verbindungen nach
der Hydrierung den entsprechenden Gruppen der
gesattigten Verbindungen zugeschlagen und
verfalschen das Gesamtergebnis.

5.2 PNA
Im einfachen Fall, PNA, werden die Kohlenwasserstoff-
gemische aufgetrennt in

— Paraffine;

— Naphthene;

— Aromaten;

— Komponenten mit einem Siedepunkt Uber 200°C
als Summe;

— Polynaphthene.

5.3 PONA

Sind zusatzlich die Olefine zu beriicksichtigen, wird nach
PONA verfahren, d. h. die Kohlenwasserstoffgemische
werden aufgetrenntin

— Paraffine;

— Olefine;

— Naphthene;
— Aromaten;

— Komponenten mit einem Siedepunkt Uber 200°C
als Summe;

— Polynaphthene.
Weitere Informationen siehe Vorwort.

5.4 PIONA

Sollen die Kohlenwasserstoffgemische noch weiterge-
hend aufgetrennt werden, wird nach PIONA verfahren.
Hier erfolgt die Auftrennung in

— n-Paraffine;

— Isoparaffine;

— Naphthene;

— n-Olefine;

— lIsoolefine;

— Cyclische Olefine;
— Aromaten;

— Komponenten mit einem Siedepunkt tUber 200°C
als Summe;

— Polynaphthene.
Weitere Informationen siehe Vorwort.

6 Gerate und Chemikalien
6.1 Gaschromatograph

Siehe DIN 51405

Das Prufgerat muf3 zur Durchflihrung der vorgenannten
Verfahren geeignet (siehe z. B. Geratebeschreibung der
Hersteller) und mit allen notwendigen Vorrichtungen aus-
gestattet sein.

6.2 Trennséaulen')
Trennséulen sind flr die Erreichung der notwendigen Trenn-
eigenschaften mit geeigneten Substanzen belegte Saulen.

ANMERKUNG: In Ringversuchen haben sich fol-
gende Séaulen fur das ausgewahlte Analysenver-
fahren PNA (auch PONA oder PIONA) bewahrt.

Polare OV-275
Unpolare OV-101
Molekularsieb 13x
Molekularsieb 5A

e) Olefinrlckhaltesdule

Je nach dem ausgewahlten Analysenverfahren ist eine ent-
sprechende Kombination der Trennsaulen einzusetzen.
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6.3 Injektionsspritze

6.4 ProbengefaB mit Gummimembran, selbstdichtend,
mit Polytetrafluorethylen (PTFE) beschichtet

6.5 Gase

Siehe DIN 51405
Tragergas: Helium, Wasserstoff
Detektorgas: Wasserstoff und Luft
Hilfsgas: Es ist nach den Vorschriften der Geratehersteller
zu verfahren.
ANMERKUNG: Zur Entfernung von Wasser und

Sauerstoffverunreinigungen aus den Gasen sind
geeignete Filter vorzuschalten.

6.6 Geratekalibrierung

Die Herstellerkalibrierung ist sowohl qualitativ als auch quan-
titativ zu Uberprifen. Hierzu sind geeignete Kalibriermi-
schungen entsprechend der Herstellerangabe einzusetzen.")

Die Quantitat der im Kalibriergemisch enthaltenen Verbin-
dungen sollte jeder der zu bestimmenden Stoffe annéa-
hernd entsprechen.

Yy Uber Bezugsquellen gibt Auskunft: FAM FachausschuB
Mineralél- und Brennstoffnormung, Kapstadiring 2,
22297 Hamburg.
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