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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 15199-4:2014) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 19 ,Gasférmige und
flissige Kraft- und Brennstoffe, Schmierstoffe und verwandte Produkte mit mineraldlstdmmiger, synthetischer
oder biologischer Herkunft* erarbeitet, dessen Sekretariat vom NEN gehalten wird.

Das zustdndige deutsche Gremium ist der NA 062-06-14 AA ,Chromatographische Analyse“ des
Fachausschusses fur Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP.

DIN EN 15199 Mineralélerzeugnisse — Gaschromatographische Bestimmung des Siedeverlaufes besteht
aus:

— Teil 1: Mitteldestillate und Grundéle
— Teil 2: Schweréle und Riickstandséle
— Teil 3: Rohéle

— Teil 4: Leichte Fraktionen des Rohéls

Documents

Document Sharing Hub

2

Full document details: E DIN EN 15199-4:2014-06


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15199-4-2014-06
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15199-4-2014-06

— Entwurf — CEN/TC 19

Datum: 2014-04

prEN 15199-4:2014

CEN/TC 19

Sekretariat: NEN

Mineralolerzeugnisse — Gaschromatographische Bestimmung des
Siedeverlaufes — Teil 4: Leichte Fraktionen des Rohols

Produits pétroliers — Détermination de la répartition dans lintervalle de distillation par méthode de
chromatographie en phase gazeuse — Partie 4 : Lumiére fractions du pétrole brut

Petroleum products — Determination of boiling range distribution by gas chromatography method — Part 4: Light
fractions of crude oil

ICS:

Deskriptoren

Dokument-Typ: Europaische Norm
Dokument-Untertyp:
Dokument-Stage: CEN-Umfrage
Dokument-Sprache: D

Documents

TD Version 2.
S ersion 2.5a Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN 15199-4:2014-06


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15199-4-2014-06
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15199-4-2014-06

E DIN EN 15199-4:2014-06

prEN 15199-4:2014 (D) — Entwurf —
Inhalt

Seite
2o T, e 3
1 N1V 4 Lo LB Yo T o 7= =Y o o 4
2 NOormative VerweiSUNQGEeN ..........eeeeeeeeeieeeneenennnnnnnnnnnnnnsnnnsnsnsnnnsssnsnsssssssssssssssssssmsmnmsnsmsnsnsnsnsnnnsnsnnnsnsnsnsnnnnn 4
3 7= |1 - St 4
4 Kurzbeschreibung ... ————— 4
5 Chemikalien und Materiali@n ... e 5
6 1T - 1N 5
7 Probenahme und Probenhandhabung ..o 8
8 Berechnung von Responsefaktoren..........cccoiiiiiiiiinsi s 8
9 LI LT 2 11 0T U T 9
9.1 Probenvorbereitung.........ccccoriiiiinininininisinssssssssss s sssssssssssssssssssssssnsssnsnsnsssssnsnsnsnsnnnsnsnsnsnsnsnnnnnnn 9
9.2 Bestimmung der RUCKSPUIZEIt ...........ooriiiiiiiii s 9
9.21 Erste ArbeitSSCRIitte ... ———————— 9
L 0 I (=Y 01 4 7 11 ] - 10
L 0 T T o 11 U= 110 =Y o] T3 11 10
9.3 ProbenanalySe ... s ssssssssssssssssssssssssssss s sssssssssssssssnsssnssssnnssnsnnsnnnnn 10
9.3.1  Erste ArbeitSSCRIItte ... 10
9.3.2 Berechnung der Ergebnisse fiir die einzelnen Komponenten..........ccccocvcmminiimmminninnniennnnennn. 11
9.3.3 Siedeverlauf der Fraktion bis einschlieBlich Nonan ..........ccccocvcmminiimnier s 11
10 T 0T o 1
1 [ 2 = T o N 1
D T T £ V] [ =T 4 =T T 1
I R V4V =Y L= Yo | o= -4 L3 Lo o A 12
11.3  VergleiChPraziSIon, R ........cccccciiiiiiiiscccesiirs s ssssssssssse s s ssssssssmse s e s s ssss s ssmne s e e s sss s sannnesenssasssssnnnnnenssnnnss 12
12 T 0T o 12
Anhang A (informativ) Hilfestellung fur die Analyse .........cccccvimiiiimnn - 13
Anhang B (informativ) Geratekonfiguration .........c.ccccoiimiini i ————— 20
LiteratUrNiNWEISE .......coiiiieiri i r e e a R R e e e e e n R R e e e e e 22

Documents

2 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN 15199-4:2014-06


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15199-4-2014-06
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15199-4-2014-06

E DIN EN 15199-4:2014-06
— Entwurf — prEN 15199-4:2014 (D)

Vorwort

Dieses Dokument (prEN 15199-4:2014) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 19 ,Gasférmige und
flussige Kraft- und Brennstoffe, Schmierstoffe und verwandte Produkte mit mineraldlstammiger, synthetischer
oder biologischer Herkunft* erarbeitet, dessen Sekretariat vom NEN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

EN 15199 besteht aus den folgenden Teilen mit dem allgemeinen Titel Mineral6lerzeugnisse —
Gaschromatographische Bestimmung des Siedeverlaufes:

— Teil 1: Mitteldestillate und Grundéle

— Teil 2: Schwerdle und Riickstandséle

— Teil 3: Rohéle

— Teil 4: Leichte Fraktionen des Rohéls

Der vorliegende Teil der Norm basiert auf IP 601 [1] und beschreibt die Bestimmung des Siedeverlaufes von
Kohlenwasserstoffen bis zu n-Nonan in Rohdl. Die Ergebnisse dieses Prifverfahrens kénnen mit den
Ergebnissen aus EN 15199, Teil 3 kombiniert werden, um einen vollstandigen Siedeverlauf von Rohdl zu

erhalten.

Teil 4 ist gleichwertig zu ASTM D 7900 [2].
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1 Anwendungsbereich

Diese Europdische Norm beschreibt ein Verfahren zur Bestimmung des Siedeverlaufes von Mineraldl-
erzeugnissen mit Hilfe der Kapillar-Gaschromatographie unter Anwendung der Flammenionisationsdetektion.
Die Norm ist anwendbar auf stabilisierte Rohdle und gilt fir den Siedeverlauf und die Wiederfindung bis
einschlieRlich n-Nonan. Ein stabilisiertes Rohdl ist definiert als Ol mit einem Reid-Dampfdruck von héchstens
82,7 kPa.

ANMERKUNG  Fur die Zwecke dieser Europaischen Norm wird zur Angabe des Massenanteils » einer Substanz der
Ausdruck ,% (m/m)“ und fir den Volumenanteil ¢ einer Substanz der Ausdruck ,% (¥V/7)“ verwendet.

WARNUNG — Die Anwendung dieser Europdischen Norm kann den Einsatz gefdhrlicher Stoffe,
Arbeitsgiange und Gerite mit sich bringen. Diese Europidische Norm gibt nicht vor, alle mit ihrer
Anwendung verbundenen Sicherheitsprobleme anzusprechen. Der Anwender dieser Norm ist dafiir
verantwortlich, vorher angemessene MaBnahmen in Hinblick auf Sicherheit und Gesundheit zu
ergreifen und die Anwendbarkeit einschriankender Vorschriften zu ermitteln.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fur 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
(einschlieRlich aller Anderungen).

EN ISO 3170, Flissige Mineralblerzeugnisse — Manuelle Probenahme (ISO 3170)

EN ISO 3171, Fliissige Mineralblerzeugnisse — Automatische Probenahme aus Rohrleitungen (ISO 3171)

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

3.1

Wiederfindung

kombinierte Massenanteile in Prozent aller Peaks von tiefsiedenden Kohlenwasserstoffen (mit Ausnahme des
Peaks des internen Standards) in der Probe bis einschlieRlich n-Nonan

4 Kurzbeschreibung

Eine bestimmte Menge an internem Standard wird quantitativ zu einem aliquoten Anteil des stabilisierten
Rohdls hinzugefugt. Ein Anteil dieser Mischung wird in eine Vorsaule injiziert, die Uber einen Strémungsteiler
in Reihe mit einer Kapillartrennsaule geschaltet ist. Wenn das n-Nonan quantitativ durch die Trennsaule
hindurchgegangen ist, wird die Vorsaule rlickgespult, um die hdhersiedenden Komponenten abzulassen. Die
einzelnen Komponenten werden durch Vergleich mit Referenzchromatogrammen und einer Datenbank zu
Kohlenwasserstoffverbindungen (siehe Anhang A) identifiziert. Der Siedeverlauf und die Wiederfindung bis
einschlieflich n-Nonan (n-Cgy) werden berechnet.
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5 Chemikalien und Materialien

5.1 Stationare Phase fiir Saulen, mit einer gebundenen stationdren Phase aus Dimethylpolysiloxan
sowohl fir die Vorsaule als auch fir die Kapillartrennsaule.

5.2 Druckgase

5.21 Tragergas, Helium oder Wasserstoff mit einer Reinheit von mindestens 99,995 % (V/V) ist
erforderlich. Gegebenenfalls vorhandener Sauerstoff ist mit einem geeigneten chemischen Filter zu entfernen.

ACHTUNG — Bei der Verwendung von Wasserstoff als Tragergas sind die Sicherheitshinweise des
Herstellers des GC-Gerates zu befolgen.

5.2.2 Verbrennungsgase, Wasserstoff und reine Luft fir den Flammenionisationsdetektor; zur Sicher-
stellung des Reinheitsgrades der Gase sind geeignete Filter einzusetzen.

5.3 Interner Standard, mit einer Basislinientrennung aller benachbarten Elutionspeaks (Hexen-1 oder
3,3-Dimethylbuten-1 (Reinheit 99 %) haben sich als geeignet erwiesen).

5.4 Mischung fir die Ventilschaltung, eine qualitative Mischung mit etwa 1 % (m/m) von jedem
unverzweigten Alkan von Pentan bis Decan.

6 Gerate
6.1 Analysenwaage

Mit der auf 0,1 mg gewogen werden kann.

6.2 Gaschromatograph

Die typischen Betriebskennwerte des Gaschromatographen sind in Tabelle 1 beschrieben.
Es sind zwei verschiedene Konfigurationen der Vorsaule maéglich:

Bei der ersten Konfiguration (A) wird eine 1-Meter-Saule verwendet, die in einer temperaturgeregelten
Ventilkammer enthalten ist, die getrennt geregelt wird. Die Ventilkammer in dieser Konfiguration ist isotherm.

Die zweite Konfiguration (B) umfasst eine kurze Vorsaule (einen gepackten Einspritzblock-Liner), die in den
Einspritzblock passt. Der Einspritzblock ist temperaturprogrammiert.

6.3 Detektor

Flammenionisationsdetektor mit einer hinreichenden Empfindlichkeit, um 1 % Massenanteil n-Heptan mit
Peakhéhe von mindestens 10 % des Vollausschlages unter den im Verfahren angegebenen Bedingungen
nachzuweisen. Wenn der Detektor bei dieser Empfindlichkeitsstufe betrieben wird, muss er eine Stabilitat
aufweisen, bei der die Basisliniendrift nicht mehr als 1 % je Stunde betragt. Der Detektor muss sorgféltig an
die Saule angeschlossen werden, um Kaltebriicken zu vermeiden. Der Detektor muss fiir den Betrieb bei der
in diesem Prufverfahren maximal verwendeten Saulentemperatur geeignet sein.

6.4 Vorsaulenkonfigurationen
6.4.1 Beheizte Ventilschaltkammer (siehe Bild B.1)

Fir die isotherme 1-Meter-Vorsaule wird eine beheizte Ventilkammer mit eigener Temperaturregelung
bendtigt. Die Kammer enthalt ein automatisches 6-Wege-Ventil, das zum Rucksptlen der Vorsaule verwendet
wird.

Das 6-Wege-Ventil sollte aus einem Material bestehen, das nicht von der Probe angegriffen wird (einige
Rohdle enthalten grofle Mengen an schwefelhaltigen Komponenten). Das Ventil muss in einem beheizten
isothermen Ofen angeordnet und ohne Kaltebriicken an den Injektor, die Vorsaule, den Stréomungsteiler, die
Trennsaule und den Detektor angeschlossen sein.
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6.4.2 Einspritzblock (siehe Bilder B.2 und B.3)

Ein temperaturprogrammierbarer Einspritzblock, der eine 7,5-cm-Vorsaule enthalten kann; dieser Einspritz-
block muss Uber eine Ruckspulfunktion verfugen. Dieser Injektor kann direkt an die Kapillarsaule (Bild B.2)
oder Uber einen Stromungsteiler (Bild B.3) angeschlossen werden.

Tabelle 1 — Typische chromatographische Bedingungen

Vorséaule Vorsaule Trennséaule Schnelltrennséule
A B

Saulenldange —m 1,0 0,075 50 oder 100 40

Saulen-Innendurchmesser — mm 2 2,5 0,25 0,10

Belegung mit der Flussigphase — % 5 10

Film-Schichtdicke — pm 0,5

Injektionsvolumen — pl 0,1 0,1

Split-Verhaltnis des Injektors 100:1 600:1

Injektortemperatur — °C 300 100

Vorsaulentemperatur — °C 200 100

Injektortemperaturprogramm — °C/min 50

Endtemperatur des Injektors — °C 300

Anfangstemperatur des Ofens — °C 35 35

Haltezeit — min 30 2,6

Ofentemperaturprogramm —°C/min 2 (H:I?ejeiisi’:or(riin)

5->60°C
(Haltezeit 3 min)
9,5->200°C
Endtemperatur des Ofens —°C (HaItezi?tOZO min) (Haltezztgi?1 min)
Flammenionisationsdetektor — °C 300 300

6.5 Trennsaule

6.5.1 Allgemeines

Die Kohlenwasserstoffe werden in der Reihenfolge der Siedepunkte von der Saule eluiert. Das Eluat aus dem

Injektor geht durch die Vorsaule hindurch, bevor es auf die Trennsaule aufgebracht wird.

6.5.2 Schiefe

Die Schiefe des n-Hexan-Peaks ist durch Messung der Breite der Peakvorderseite bei einer Peakhéhe von
5% (A) und der Breite der Peakriickseite bei einer Peakhdhe von 5 % (B) zu bestimmen. Das Verhaltnis
(B)/(A) darf nicht kleiner als 1 und nicht groRer als 4 sein. Zur weiterfihrenden Erlauterung siehe Bild 1.
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