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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt ein gaschromatographisches Verfahren zur quantitativen Bestimmung des Gehaltes
der in der nachfolgenden Tabelle 1 aufgefiihrten Komponenten mit Helium als Tragergas fest.

Tabelle 1 — Komponentenliste

Trivialname IUPAC-Name Summenformel
Stickstoff Stickstoff No

Sauerstoff + Argon Sauerstoff + Argon O, + Ar
Kohlenstoffmonoxid Kohlenstoffmonoxid CO
Kohlenstoffdioxid Kohlenstoffdioxid CO,

Methan Methan CH,

Ethan Ethan C,Hg

Ethylen Ethen CoHy

Propan Propan CsHg

Propylen Propen CsHg

n-Butan Butan C4H1g

Isobutan, i-Butan 2-Methylpropan (H3C)sCH
n-Pentan Pentan CsHyo
Isopentan, i-Pentan 2-Methylbutan (H3C),CH(C,Hg)
Neopentan, neo-Pentan, Neo-Pentan, 2,2-Dimethylpropan (H3C)4C
Tetramethylmethan

n-Hexan Hexan CeHy4

Zusétzlich kann ggf. auch der Gehalt an Wasserstoff (H,) und Helium (He) bestimmt werden. Dann muss als
Tragergas Argon statt Helium verwendet werden. In diesem Fall wird nicht der Summenpeak fir
Sauerstoff + Argon (O, + Ar) sondern nur ein Peak flir Sauerstoff (O,) detektiert. Bei Einsatz von Argon als
Tragergas wird jedoch die Detektionsempfindlichkeit des WLD stark reduziert.

In der vorgesehenen Analysenzeit von der Porapak R-Saule nicht eluierte Komponenten kénnen bei Bedarf
rickgespllt werden. Sie werden vom WLD als Summenpeak quantifiziert.

Das Verfahren kann zur Bestimmung in Online-Prozessen und im Labor eingesetzt werden. Es ist einsetzbar
zur Bestimmung der oben aufgefiihrten Komponenten in allen technisch méglichen Kombinationen in
Gasgemischen. Der begrenzende Faktor ist der Kohlenwasserstoffkondensationspunkt des Gemisches: das
zu untersuchende Gasgemisch darf keine Kondensate enthalten.

Die Genauigkeit der Bestimmung ist vorrangig abhangig von der Trennung der einzelnen Komponenten, den
Bestimmungsgrenzen bei spezifischer Trennsaulen/Detektorkombination und der Kalibrierung.

In diesem Dokument wird auf eine detaillierte Beschreibung von Messprogrammen und
Datenauswertungsverfahren verzichtet. Hierflr gelten die Festlegungen nach DIN 51899. Messprogramme
und Datenauswertungsverfahren fir die Ableitung von Kalibriergasen héherer Ordnung (Bezugsnormale der
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Gaszusammensetzung) sind in DIN EN ISO 6143 festgelegt. DIN EN ISO 6143 bildet die Grundlage flr
diesbezlgliche Akkreditierungen.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Dokumente sind fir die Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlieBlich aller Anderungen).

DIN 51899, Gasanalyse — Messprogramme und Auswertungsverfahren fiir die Gaschromatographie und
andere Vergleichsmethoden

DIN EN ISO 6141, Gasanalyse — Anforderungen an Zertifikate flir Kalibriergase und Kalibriergasgemische

DIN EN ISO 6143, Gasanalyse — Vergleichsverfahren zur Bestimmung und Uberpriifung der
Zusammensetzung von Kalibriergasgemischen

DIN EN ISO 14912, Gasanalyse — Umrechnung von Zusammensetzungsangaben fiir Gasgemische

DIN EN ISO 16664, Gasanalyse — Handhabung von Kalibriergasen und Gasgemischen — Richtlinien

3 Begriffe
Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

31

Kalibriergas

Gasgemisch bekannter Zusammensetzung und Unsicherheit (der Zusammensetzung), das fir
Kalibrierzwecke geeignet ist

ANMERKUNG In dieser Norm wird empfohlen, als Kalibriergase vorzugsweise Multikomponentengemische ahnlicher
Zusammensetzung wie derjenigen der Analysenproben zu verwenden. Behelfsweise kdnnen jedoch auch Gasgemische
einfacherer Zusammensetzung bis hin zu bindren Gemischen fir einzelne Analyte verwendet werden.

3.2

Qualitatskontrollgas )
Gasgemisch bekannter Zusammensetzung und Unsicherheit (der Zusammensetzung), das zur Uberprifung
der Gltigkeit von Kalibrierungen (Richtigkeitskontrolle, Driftkontrolle) geeignet ist

ANMERKUNG  Fir die Richtigkeitskontrolle sind in der Regel Multikomponentengemische ahnlicher Zusammensetzung
wie derjenigen der Analysenproben erforderlich; fur die Driftkontrolle kommen auch Gasgemische einfacherer
Zusammensetzung bis hin zu bindren Gemischen flr einzelne Analyte in Betracht.

3.3
Analyt
Komponente eines Gasgemischs, deren Gehalt gemessen wird

34

Matrix
Gasgemisch ohne den jeweils betrachteten Analyten
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4 Symbole
Far die Anwendung dieser Norm gelten die Symbole nach Tabelle 2.

Tabelle 2 — Symbole

Symbol Benennung Einheit
X aus der gemessenen Peakflache berechneter Stoffmengenanteil —
Xkorr korrigierter Stoffmengenanteil —
T Temperatur der injizierten Gasprobe bei der Probenmessung
Tal Temperatur der injizierten Gasprobe bei der Kalibrierung K
p Druck der injizierten Gasprobe bei der Probenmessung Pa
Dkal Druck der injizierten Gasprobe bei der Kalibrierung Pa
u Standardunsicherheit —
U erweiterte Unsicherheit —
k Erweiterungsfaktor —

5 Verfahrensprinzip

Die Gaschromatographie ist ein physikalisches Trennverfahren, bei dem ein Gasgemisch durch Verteilung
zwischen einer stationdren Phase (Trennsdulen) und einer mobilen Phase (Tragergasstrom) in seine
Einzelkomponenten aufgetrennt wird. Das zu analysierende Gasgemisch (Probe) wird Uber einen
Gasprobeneinlass manuell oder automatisch in den Tragergasstrom des Gaschromatographen injiziert.

Zur Trennung werden Kombinationen aus Kapillarsdulen und gepackten Saulen eingesetzt, zur
messtechnischen Erfassung der Komponenten der Warmeleitfahigkeitsdetektor (WLD) und der
Flammenionisationsdetektor (FID).

Die ldentifikation der Komponenten erfolgt Uber die Retentionszeiten der Peaks. Die Quantifizierung der

Komponentengehalte geschieht durch Vergleich der Peakflachen des Chromatogramms der Analysenprobe
mit den entsprechenden Peakflachen der Chromatogramme der Kalibriergasgemische.

6 Gerate

6.1 Gaschromatograph, mindestens ausgertstet in Zwei-Kanal-Ausfiihrung (Kanale im folgenden Kanal A
und Kanal B genannt, siehe Bild 1) mit

— temperaturprogrammierbarem Saulenofen fiir den Temperaturbereich von 35 °C bis 250 °C, auf + 0,5 °C.
Ein programmierbarer Temperaturanstieg von > 30 °C/min muss maglich sein;

— beheizbarem 10-port-Ventil mit zwei Dosierschleifen (z. B. 0,1 ml fur Kanal A (FID) und 0,5 ml fur Kanal B
(WLD) als Gasprobeneinlass);

— Flammenionisationsdetektor (FID) und Warmeleitfahigkeitsdetektor (WLD) an getrennten Kanalen;

— beheizbarem 6-port-Ventil (ausgelegt auf die max. verwendete Saulenofentemperatur) zur Schaltung des
Tragergases im Kanal B;

— beheizbarem 10-port-Ventil (ausgelegt auf die max. verwendete Saulenofentemperatur) zur Schaltung

des Tragergases im Kanal B fir die Rickspllung der in der vorgesehenen Analysenzeit von der
Porapak R - Saule nicht eluierten Komponenten;
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