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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 15751:2024) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 19 ,,Gasférmige und fliissige
Kraft- und Brennstoffe, Schmierstoffe und verwandte Produkte aus Erddl und mit biologischem oder syntheti-
schem Ursprung” erarbeitet, dessen Sekretariat von NEN (Niederlande) gehalten wird.

Das zustindige nationale Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 062-06-42 AA ,Prifung von fliissi-
gen Kraftstoffen und Heizolen“ im DIN-Normenausschuss Materialpriifung (NMP).

Um Zweifelsfalle in der Ubersetzung auszuschliefRen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die Nutzungs-
bedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafden auch fiir den englischen Text.

Aktuelle Informationen zu diesem Dokument konnen {iber die Internetseiten von DIN (www.din.de) durch eine
Suche nach der Dokumentennummer aufgerufen werden.

Anderungen
Gegeniiber DIN EN 15751:2014-06 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) redaktionelle Anderungen zur Verdeutlichung des Priifverfahrens.
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN 15751:2024) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 19 ,Gasférmige und fliissige
Kraft- und Brennstoffe, Schmierstoffe und verwandte Produkte aus Erddl und mit biologischem oder syntheti-
schem Ursprung” erarbeitet, dessen Sekretariat von NEN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument wird EN 15751:2014 ersetzen.

Dieses Dokument wurde durch redaktionelle Anderungen zur Prizisierung des Priifverfahrens verbessert.
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Einleitung

Dieses Dokument basiert auf EN 14112 [1], die speziell auf die Bestimmung der Oxidationsstabilitat von
Fettsauremethylestern (FAME, en: fatty acid methyl esters) angepasst wurde. Dieses Verfahren wurde von
CEN/TC 307 (Fette und Ole) entwickelt. Zum Zeitpunkt der Entwicklung war das Verfahren auf FAME-Kraft-
stoffe nach EN 14214 [2] anwendbar, jedoch blieben beziiglich Mischungen aus FAME und Dieselkraftstoff
Fragen zur Prazision offen.

Die Modifikationen der EN 14112, wie in diesem Dokument angegeben, ermoglichen die Anwendung dieses
Priifverfahrens zur Oxidationsstabilitdt auf reines FAME und Diesel/FAME-Mischungen bei verschiedenen
Mischungsverhéltnissen.

Das Ziel war die Schaffung eines einzigen Priifverfahrens fiir FAME-Kraftstoffe, Diesel/FAME-Mischungen und
reinen Dieselkraftstoff. Obwohl die Modifikationen FAME-Kraftstoffe und Diesel /FAME-Mischungen abdecken,
entschied CEN/TC 307, dass es besser sei, EN 14112 flir Methylester beizubehalten und eine separate Norm fiir
alle Kraftstoffe fiir Kraftfahrzeuge und Heizolanwendungen zu veroffentlichen, da ,Diesel und Dieselmischun-
gen“ nicht im Anwendungsbereich von CEN/TC 307 liegen.

EN 15751 wurde urspriinglich erarbeitet, um die Oxidationsstabilitat von aus konventionellem Dieselkraftstoff
und FAME bestehenden Mischungen zu beschreiben. FAME-Mischungen mit paraffinischem Dieselkraftstoff
wurden nicht in die zur Ermittlung von Prazisionsdaten verwendete Kraftstoffmatrix eingeschlossen.

Im Rahmen der Entwicklung der Spezifikation EN 15940 fiir paraffinische Dieselkraftstoffe fiihrten drei
Labore einen begrenzten Versuch mit reinem paraffinischem Kraftstoff und mit Mischungen mit 7 % (V/V)
FAME durch, die auf sowohl mit der Fischer-Tropsch-Synthese als auch mittels Hydrierungsprozessen
hergestellten Produkten beruhten. Es wurden keine Hinweise darauf gefunden, dass sich FAME-Mischungen
mit paraffinischem Dieselkraftstoff anders verhalten als aus konventionellem Dieselkraftstoff und FAME
bestehende Mischungen.

Die Veranderungen erforderten eine neue Validierung, die reine FAME, Diesel/FAME-Mischungen und reine

Dieselkraftstoffe abdeckte, was zu der Erkenntnis fithrte, dass das Verfahren bei reinen mineraldlbasierten
Dieselkraftstoffen eine geringere Prazision aufweist.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt ein Priifverfahren zur Bestimmung der Oxidationsstabilitdt von Kraftstoffen fiir Diesel-
motoren bei 110 °C mittels Messung der Induktionszeit des Kraftstoffs bis zu 48 h fest. Dieses Verfahren gilt fiir
Fettsduremethylester (FAME), die zur Verwendung als reine Biokraftstoffe oder als Blendkomponente fiir Die-
selkraftstoffe vorgesehen sind, und fiir Mischungen von FAME mit Dieselkraftstoff, die mindestens 2 % (V/V)
FAME enthalten.

Die Prazision des Priifverfahrens wurde fiir konventionellen Dieselkraftstoff ermittelt. Dieses Priifverfahren
istanwendbar auf paraffinische Dieselkraftstoffe, wie in EN 15940 festgelegt; eine gesonderte Angabe zur Pra-
zision fiir paraffinischen Dieselkraftstoff ist jedoch nicht verfligbar.

ANMERKUNG1 EN 14112 [1] beschreibt ein ahnliches Priifverfahren zur Bestimmung der Oxidationsstabilitat reiner
Fettsauremethylester (siehe Einleitung dieses Dokumentes). Dariiber hinaus beschreibt EN 16568 [3] ein dhnliches Priif-
verfahren zur Bestimmung der Oxidationsstabilitat von Kraftstoffen fiir Dieselmotoren bei 120 °C mittels Messung der
Induktionszeit des Kraftstoffs bis zu 20 h. Dieses Verfahren gilt fir Mischungen von FAME mit Dieselkraftstoff, die mindes-
tens 2 % (V/V) FAME enthalten. Weitere alternative Priifverfahren zur Bestimmung der Oxidationsstabilitat von Destillat-
kraftstoffen sind in CEN/TR 17225 [4] beschrieben.

ANMERKUNG 2  Fiir Induktionszeiten iiber 48 h wird die Prazision nicht durch die angegebene Prézision dieses Ver-
fahrens abgedeckt. Die Grenzwerte der relevanten Kraftstoffnormen liegen innerhalb des Anwendungsbereiches dieses
Verfahrens.

ANMERKUNG3  Die Gegenwart von Ziindwilligkeitsverbesserern kann die Oxidationsstabilitdt, die mithilfe dieses Ver-
fahrens bestimmt wurde, verringern. Begrenzte Untersuchungen mit EHN (2-Ethylhexylnitrat) wiesen jedoch darauf hin,

dass sich die Stabilitdt in einem Umfang verringert, der innerhalb der Vergleichbarkeit dieses Priifverfahrens liegt.

ANMERKUNG4  Fiir die Zwecke dieses Dokumentes wird zur Angabe des Volumenanteils einer Substanz (¢) der Aus-
druck ,% (V/V)“ verwendet.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon oder
ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten Verweisungen gilt
nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug
genommenen Dokuments (einschlief3lich aller Anderungen).

ENISO 3170, Fliissige Mineraldlerzeugnisse — Manuelle Probenahme (1SO 3170)

EN ISO 3171, Fliissige Mineraldlerzeugnisse — Automatische Probenahme aus Rohrleitungen (1SO3171)

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

[SO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— ISO Online Browsing Platform: verfiigbar unter https://www.iso.org/obp
— IEC Electropedia: verfiigbar unter https://www.electropedia.org/

31

Induktionszeit

Zeit zwischen dem Beginn der Messung und dem Zeitpunkt, an dem die Bildung von Oxidationsprodukten
schnell zuzunehmen beginnt
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3.2
Oxidationsstabilitat
Induktionszeit, die nach dem Verfahren dieser Norm bestimmt wurde, ausgedriickt in Stunden

4 Kurzbeschreibung

Durch die auf die bei tiblicher Anwendung des Verfahrens gewahlte Zieltemperatur von 110 °C aufgeheizte
Probe wird ein gereinigter Luftstrom geleitet. Wahrend des Oxidationsprozesses werden leichtfliichtige
Bestandteile freigesetzt. Diese werden {iber den durchgeleiteten Luftstrom in eine Messzelle liberfiihrt, die
entmineralisiertes oder destilliertes Wasser und eine Elektrode zur Messung der Leitfahigkeit enthéilt. Die
Elektrode ist mit einer Mess- und Aufzeichnungseinrichtung verbunden. Sie zeigt das Ende der Induktionszeit
durch einen schnellen Anstieg der Leitfahigkeit an, der durch die Dissoziation fliichtiger Carbonsauren

verursacht wird, die wahrend des Oxidationsprozesses erzeugt und im Wasser absorbiert werden. Fiir weitere
Hintergrundinformationen zu dem Verfahren siehe CEN/TR 17225 [4].

5 Chemikalien
5.1 Destilliertes oder entmineralisiertes Wasser nach EN ISO 3696 [7].
5.2 Alkalische Reinigungslésung fiir Laborglas.

5.3 Ternires Losungsmittelgemisch 1:1:1 (Volumenanteil), bestehend aus Methanol/Toluol/Aceton,
jeweils von anerkannter analytischer Reinheit.

5.4 2-Propanol von anerkannter analytischer Reinheit.

5.5 Temperaturstabiles Ol, z. B. Silikonél.

6 Priifgerat
Ubliche Laborausstattung und Glasgerite einschliellich Folgendem:

6.1 Gerat zur Bestimmung der Oxidationsstabilitit, bestehend aus den folgenden Teilen (siehe Bild 1
und Bild 2).1

6.1.1 Luftfilter, bestehend aus einem Rohr mit Filterpapier an den Enden und gefiillt mit einem Molekular-
sieb (6.6), verbunden mit dem Ansaugstutzen einer Pumpe.

6.1.2 Gasmembranpumpe, mit einstellbarem Durchfluss von (10 + 1,0) 1/h.

6.1.3 Reaktionsgefif3, aus Borosilicatglas mit Verschlusskappe. Die Verschlusskappe muss mit einem Luft-
einleitungs- und einem Luftableitungsrohr versehen sein.

Die Lange des Reaktionsgefafies ist abhdngig von der Messausriistung und muss mindestens 130 mm aus dem
Heizblock herausragen, um den Verlust durch Verdampfen von fliichtigen Kraftstoffkomponenten an den kalten
Gefafiwanden aufierhalb des Ofens auf ein Minimum zu reduzieren.

BEISPIEL  Gesamtldnge des Priifrohres des Metrohm Rancimat 743 L = 250 mm, Omnion OSI Instrument L =300 mm.

1 Ein Geratzur Bestimmung der Oxidationsstabilitdt istim Handel erhaltlich unter der Produktbezeichnung Rancimat®,
(Modell 743 oder hoher, von der Metrohm AG, Herisau, Schweiz) oder OSI® Instrument (von Omnion Inc., Rockland,
Massachusetts, USA) Dies sind Beispiele fiir geeignete Gerate, die nur zur Unterrichtung der Personen, die dieses Doku-
mentes anwenden, dienen. Dies bedeutet keine Anerkennung dieser Gerate durch CEN. Gleichwertige Gerate diirfen
verwendet werden, wenn nachgewiesen ist, dass sie zu den gleichen Ergebnissen mit gleicher oder besserer Prazision

fiihren.
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6.1.4 Geschlossene Messzellen mit einem Fassungsvermogen von ungefahr 150 ml und mit einem Gasein-
leitungsrohr, das bis zum Boden des Gefafdes reicht. Die Messzelle muss am oberen Ende mit Liiftungslochern
versehen sein.

6.1.5 Elektroden zur Messung der Leitfahigkeit mit einem Messbereich von 0 uS/cm bis 300 uS/cm passend
zu den Abmessungen der Messzelle (6.1.4).

6.1.6 Mess- und Aufzeichnungsgerit, bestehend aus

a) einem Verstarker und

b) einem Aufzeichnungsgerit, das das Messsignal jeder Elektrode (6.1.5) aufzeichnet.

6.1.7 Kontaktthermometer, mit einer Skaleneinteilung von 0,1 °C oder ein Pt100-Element zur Messung
der Blocktemperatur, mit Anschliissen fiir ein Relais und ein regelbares Heizelement; Temperaturskala von
0°C bis 150 °C.

6.1.8 Heizblock, aus Aluminiumguss, regelbar bis zu einer Temperatur von (150 +0,1) °C. Der Block muss
Aufnahmeoffnungen fir die Reaktionsgefafde (6.1.3) und eine Offnung fiir das Kontaktthermometer (6.1.7)

aufweisen.

6.1.9 Standard-Labor-PC, mit Software fiir Messungen und zur Datenauswertung, z. B. wie vom Her-
steller des Mess- und Aufzeichnungsgerates angeboten.

6.2 Zertifiziertes und kalibriertes Thermometer oder Pt100-Element, mit einem Temperaturbereich
bis 150 °C und einer Auflésung von 0,1 °C.

6
I'f
1 2
e
BRI
7

——_':'_:—\%\ 3
Legende
1 Luftfilter (6.1.1) 5 Elektrode (6.1.5)
2 Gasmembranpumpe mit Durchflusskontrolle 6 Mess- und Aufzeichnungsgerat (6.1.6)

(6.1.2) 7 Kontaktthermometer oder Pt-100-Element (6.1.7)

3 Reaktionsgefafs (6.1.3) 8 Heizblock (6.1.8)

4 Messzelle (6.1.4)
Bild 1 — Priifgerit
6.3 Messpipetten und/oder Messzylinder.

6.4 Trockenschrank, regelbar bis auf (150 + 3) °C.
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6.5 Verbindungsschliuche, flexibel und aus inertem Material bestehend (Polytetrafluoroethylen (PTFE)
oder Silikon).

6.6 Molekularsieb mit Feuchtigkeitsindikator, Porengrofde 0,3 nm, das vor Verwendung in einem Trocken-
schrank bei 150 °C getrocknet und in einem Exsikkator auf Raumtemperatur abgekiihlt wurde.

7 Probenahme
Sofern nichts anderes festgelegt ist, muss die Probenahme nach ENISO 3170 oder EN ISO 3171 und/oder den
Festlegungen der nationalen Normen oder Vorschriften fiir die Probenahme entsprechend durchgefiihrt wer-

den.

Es ist wichtig, dass das Labor zur Priifung eine tatsachlich reprasentative Probe erhilt, die wahrend Transport
und Lagerung weder beschadigt noch verandert wurde.

Die Probe ist im Dunkeln zu lagern und nach dem Eingang moglichst bald zu analysieren.

Mafe in Millimeter

—————

i %

=130

|4
t//
Hie -5
]
&)

Legende

1 Messzelle (6.1.4) 5 Probe

2 Elektrode (6.1.5) 6 Heizblock (6.1.8)

3 destilliertes/entmineralisiertes Wasser (5.1) 7 Lufteinleitungsrohr

4 Reaktionsgefafd (6.1.3)
Bild 2 — Heizblock, Reaktionsgefifd und Messzelle

8 Vorbereitung der Messung
8.1 Probenvorbereitung

Um konsistente Priifbedingungen sicherzustellen, miissen alle Proben in der nachfolgend beschriebenen Weise
behandelt werden:

— die Probe ist vorsichtig zu homogenisieren;

— die benotigte Menge ist mit einer Pipette zu entnehmen;
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— die Proben sind unmittelbar nach ihrer Vorbereitung zu analysieren.
8.2 Vorbereitung des Priifgerites
8.2.1 Reinigung der Priifeinrichtung

Es wird empfohlen, Reaktionsgefafde, Lufteinleitungsrohre und Verbindungsschlauche fiir den Einmalgebrauch
zu verwenden, damit kein Reinigungsvorgang erforderlich wird, und um den Einfluss verbliebener Verunrei-
nigungen zu minimieren.

Verschlusskappen, Messzellen und Elektroden miissen mit 2-Propanol (5.4) gereinigt werden, um organische
Riickstdnde zu entfernen. Die Verbindungsschlduche sollten auf die gleiche Weise gereinigt werden, wenn sie
nicht durch neue ersetzt werden.

Es ist mit Leitungswasser und abschlief3end mit entmineralisiertem oder destilliertem Wasser zu spiilen. Die
gereinigten Teile sind mindestens 2 h in einem Warmeschrank bei 80 °C zu trocknen. Die Temperatur darf auf-
grund der Elastomer-Stabilitat 80 °C nicht libersteigen.

Kraftstoffreste und Alterungsprodukte aus der vorigen Untersuchung sowie das bei der Reinigung verwendete
Losemittel konnen sich an den Elastomeren anlagern und miissen entfernt werden. Eine Trocknungsdauer von
2 h stellt sicher, dass alle fliichtigen Verbindungen entfernt werden.

Im Falle der Wiederverwendung sind die leeren Reaktionsgefafie und die Lufteinleitungsrohre mindestens
dreimal mit dem ternarem Losungsmittelgemisch (5.3) zu spiilen, um Kraftstoffreste und anhaftende organi-

sche Alterungsriickstande zu entfernen. Beim letzten Spiilgang sollte das Losemittelgemisch farblos bleiben.

Esistmit 2-Propanol und Leitungswasser zu spiilen. Das Einleitungsrohr ist in das Reaktionsgefafs einzusetzen,
das vollstandig mit einem wassrigen alkalischen Laborreinigungsmittel gefiillt wird.

Die Gefafie sind iiber Nacht bei Raumtemperatur zu lagern.

Die gereinigten Gefaf3e und die Einleitungsrohre sind griindlich mit Leitungswasser und abschliefdend mit ent-
mineralisiertem oder destilliertem Wasser zu spiilen. Sie sind mindestens 2 h bei 80 °C in einem Warmeschrank
zu trocknen.

Im Zweifelsfall kann die Sauberkeit der Verschlusskappen und Verbindungschlauche mit einer Blindprobe
iberprift werden, d. h. ohne Probe, unter Normpriifbedingungen. In diesem Fall darf innerhalb von 5 h kein
Leitfahigkeitsanstieg von mehr als 10 uS/cm auftreten.

8.2.2 Temperaturkorrektur

8.2.2.1 Allgemeines

Jede Abweichung der Temperatur der Kraftstoffprobe in dem Priifbehélter von der Temperatur des Heizblocks
wirkt sich erheblich auf das Ergebnis aus. Um sicherzustellen, dass die korrekte Messtemperatur verwendet
wird, ist die Bestimmung der Differenz zwischen der Temperatur der Probe und der Temperatur des Heiz-

blocks, AT, erforderlich. Fiir diese Bestimmung ist ein kalibrierter externer Temperaturfithler zu verwenden.

Die Temperaturkorrektur muss immer dann durchgefiihrt werden, wenn die Priifung bei einer anderen Tem-
peratur durchgefiihrt wird als zuvor.

8.2.2.2 Durchfiihrung
Der Heizblock ist einzuschalten und es ist zu warten, bis die Zieltemperatur erreicht und stabil ist.
Ein ReaktionsgefaR ist mit 5 g temperaturstabilem Ol (5.5) zu fiillen. Der Temperaturfiihler ist durch die Kappe

in das Reaktionsgefafd einzufiihren. Mittels Abstandsklemmen ist ein Abstand zwischen Fiihler und Lufteinlass
herzustellen. Der Fiihler sollte den Boden des Gefafdes beriihren.
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Das gesamte Gefaf3 ist in den Heizblock einzusetzen und die Luftzuleitung ist anzuschlieféen.

Wenn der gemessene Temperaturwert konstant ist, ist AT wie folgt zu berechnen:

AT = Tpjock — Tsensor (1
Dabei ist
AT der Temperaturunterschied zwischen Heizblock und Probe;

Tolock die Temperatur des Heizblocks;
Tsensor die im Reaktionsgefafd gemessene Temperatur.
Die Temperatur des Heizblocks ist nach Gleichung (2) anzupassen:
Thlock = Ttarget + AT (2)
Dabei ist
Ttarget die vorgesehene Messtemperatur.

BEISPIEL  Typget betrdgt 110 °C. Wenn ein AT von +2 °C bestimmt wird, muss die Temperatur des Heizblocks auf 112 °C
eingestellt sein.

Nach dieser Temperaturkorrektur sollte die im Reaktionsgefafd gemessene Temperatur mit der Zieltemperatur
identisch sein.

9 Messung

9.1 Das Prifgerat ist nach Bild 1 aufzubauen. Bei Verwendung eines handelsiiblichen Priifgerats sind die
Herstelleranweisungen zu befolgen.

9.2 Die Membranpumpe (6.1.2) ist anzuschliefien und der Luftstrom ist auf genau (10 + 1) 1/h einzustellen.
Die Pumpe ist abzuschalten. Geeignete Gerate sind iiblicherweise mit einer automatischen Durchflusskontrolle
ausgestattet.

9.3 Die Temperatur des Heizblocks (6.1.8) ist auf eine Temperatur zu erhohen, bei der die erforderliche
Priftemperatur (liblicherweise 110 °C, siehe 8.2.2) in dem/den Prifrohrchen erreicht wird, wobei das Kon-
taktthermometer (6.1.7) oder eine elektronische Temperaturregeleinrichtung verwendet wird.

9.4 Die Messzellen (6.1.4) sind mithilfe einer Messpipette oder eines Messzylinders (6.3) mit 60 ml destil-
liertem oder entmineralisiertem Wasser aufzuftllen.

9.5 DieElektroden (6.1.5) sind zu kontrollieren und ihre Signale sind mithilfe eines Kalibrierpotentiometers
auszurichten.

9.5.1 Dievon dem Priifgerdt aufgezeichneten Daten sind durch die Software zur Verwendung zuganglich zu
machen (6.1.9).

9.5.2 Wenn keine Auswertung mit PC mdglich ist, ist wie folgt vorzugehen: Die Elektroden (6.1.5) sind zu
kontrollieren und ihre Signale sind mithilfe eines Kalibrierpotentiometers auf die Nulllinie des Schreiberpa-
piers auszurichten. Der Papiervorschub ist auf 10 mm/h einzustellen und die Messfrequenz auf einen Daten-
punkt je 30 s. Der Messwert von 200 uS/cm ist auf 100 % zu setzen. Falls es nicht moglich ist, den Papiervor-
schub auf 10 mm/h einzustellen, ist er auf 20 mm/h einzustellen. Dies muss auf dem Schreiberpapier vermerkt
werden.
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