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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 16091:2021) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 19 ,Gasférmige und
fliissige Kraft- und Brennstoffe, Schmierstoffe und verwandte Produkte aus Erdél und mit biologischem oder
synthetischem Ursprung” erarbeitet, dessen Sekretariat von NEN (Niederlande) gehalten wird.

Das zustdndige nationale Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 062-06-42 AA ,Priifung von
fliissigen Kraftstoffen und Heiz6len" im DIN-Normenausschuss Materialpriifung (NMP).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlieRen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die
Nutzungsbedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafien auch fiir den

englischen Text.

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

Anderungen
Gegeniiber DIN EN 16091:2012-02 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) ein neuer Anhang D beziiglich modifiziertem beschleunigtem Verfahren mit kleiner Probenmenge bei
120 °C wurde aufgenommen;

b) Norm redaktionell {iberarbeitet.
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN 16091:2021) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 19 ,Gasférmige und
fliissige Kraft- und Brennstoffe, Schmierstoffe und verwandte Produkte aus Erdél und mit biologischem oder
synthetischem Ursprung” erarbeitet, dessen Sekretariat von NEN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument wird EN 16091:2011 ersetzen.

Im Vergleich zur Vorgingerausgabe wurden die folgenden technischen Anderungen vorgenommen:

a) ein neuer Anhang D wurde aufgenommen, um Arbeiten einzubeziehen, die mit einem modifizierten
beschleunigten Oxidationsverfahren im kleinen Mafdstab bei 120 °C durchgefiihrt wurden;

b) das Dokument wurde redaktionell iiberarbeitet.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt ein Verfahren zur Bestimmung der Oxidationsstabilitit von Mitteldestillat-,
Fettsduremethylesterkraftstoffen (FAME) und Gemischen aus beiden unter beschleunigten Bedingungen
fest. Dies geschieht durch Messung der Zeit bis zum definierten Bezugspunkt (Induktionszeit), die in einem
mit der Probe und mit Sauerstoff befiillten Reaktionsgefaf ermittelt wird.

ANMERKUNG 1 Fiir die Zwecke dieses Dokuments wird zur Angabe des Volumenanteils (¢) einer Substanz der
Ausdruck % (V/V)“ verwendet.

ANMERKUNG 2 Die Induktionszeit wird als ein Hinweis auf Oxidationsbestdndigkeit von Mitteldestillat-,
Fettsduremethylesterkraftstoffen (FAME) und Mischungen aus beiden verwendet. Dieses Verhdltnis kann in
Abhangigkeit von FAME's, Dieselkraftstoffgemischen und Bedingungen deutlichen Schwankungen unterliegen.

ANMERKUNG 3 Die Anwesenheit von Ziindverbesserern kann bei diesem Verfahren zu niedrigeren Messwerten fiir
die Oxidationsstabilitat fithren. Zum Beispiel wurde beobachtet, dass bei Zugabe von 2-Ethylhexylnitrat (2-EHN) die

gemessenen Werte fiir die Oxidationsstabilitdt geringer ausfallen kénnen. In Bezug auf Einzelheiten siehe [6].

ANMERKUNG 4 In Bezug auf weiterfithrende Angaben zu den Prazisionsdaten bei einer Priiftemperatur von 120 °C
siehe Anhang D.

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 (einschlieRlich aller Anderungen).

EN ISO 3170, Fliissige Mineraldlerzeugnisse — Manuelle Probenahme (15O 3170)

EN ISO 3171, Fliissige Mineralélerzeugnisse — Automatische Probenahme aus Rohrleitungen (1SO 3171)

3 Begriffe
Flur 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: verfligbar unter https://www.iso.org/obp
— IEC Electropedia: verfiigbar unter https://www.electropedia.org/

3.1

Bezugspunkt

Zeitpunkt in der Druck/Zeit-Kurve, bei dem der Druck im Gefaf3 gegeniiber dem Maximaldruck der aktuellen
Priifung um 10 % gefallen ist

3.2

Induktionszeit

Zeitspanne zwischen dem Beginn des Aufheizens des mit der Probe und Sauerstoff Dbefiillten
Reaktionsgefafies und dem Bezugspunkt bei 140 °C
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4 Kurzbeschreibung

Bei Umgebungstemperatur wird ein bekanntes Volumen einer Probe in ein Reaktionsgefafd gegeben, das bis
zu einem Druck von 700 kPa + 5 kPa mit Sauerstoff befiillt wird. Das Reaktionsgefafd wird auf 140 °C erhitzt.
Durch Verbrauch des Sauerstoffs durch die Oxidation der Probe kommt es zu einem Druckabfall im Gefaf3.
Der Druck im Gefafd wird in Zeitabstdnden von 1 s aufgezeichnet, bis der Bezugspunkt erreicht ist. Die
Zeitspanne vom Beginn bis zum Erreichen des Bezugspunktes ist die bei der Priiftemperatur von
140 °C + 0,5 °C ermittelte Induktionszeit.

ANMERKUNG  Es wurden Arbeiten zur Bestimmung der Oxidationsstabilitit mittels eines modifizierten
beschleunigten Oxidationsverfahrens im kleinen Mafdstab bei 120 °C durchgefiihrt. Die Ergebnisse davon sind in
Anhang D angefiihrt.

5 Chemikalien und Hilfsmittel

5.1 Loésemittel zur Reinigung, zur Entfernung von Oxidationsriickstinden aus dem Priifgefafd. Das
Losemittel muss von angemessener Reinheit sein, um keine Riickstande in dem Priifgerat zu hinterlassen.

ANMERKUNG  Handelstibliches Ethanol mit einer Reinheit von etwa 95 % (V/V) hat sich als geeignet erwiesen.

5.2 Sauerstoff, handelsiiblicher, extra trockener Sauerstoff (< 5 mg/kg Wasser) mit einer Reinheit von
nicht weniger als 99,6 %.

5.3 Reinigungstiicher, fusselfreie Tiicher zur Reinigung empfindlicher galvanischer Uberziige, die keine
Kratzer verursachen.

5.4 Priiffliissigkeit, Kohlenwasserstoff-Kraftstoff, jeder Kraftstoff auf Basis von Kohlenwasserstoffen
mit einer ausreichenden Stabilitdt und bekannter Induktionszeit darf verwendet werden.

ANMERKUNG  In der Regel ist eine Priiffliissigkeit mit einer zertifizierten Induktionszeit beim Geratehersteller
erhéltlich.

6 Priifgerat

6.1 Automatisch gesteuertes Oxidationspriifgerdt, bestehend aus einem Reaktionsgefaf3 fiir die
Oxidation mit:

— schnell beheizbarem Probenbehilter;

— Drucksensor geeignet zur Messung von Driicken von 1 kPa bis zu 2 000 kPa und Fehlergrenzen von
1 kPa;

— Temperaturfiihler mit Fehlergrenzen von 0,1 °C;

— Einrichtung zur Aufzeichnung der Druck- und Temperaturdaten mit einem Intervall von 1 s.

Das Reaktionsgefaf3 fiir die Oxidation muss mit einem Fiill- und einem Ablassventil zur Druckentspannung
versehen sein. Zur Abkiihlung des Gerdtes von Priiftemperatur auf Umgebungstemperatur muss ein
Ventilator vorhanden sein.

Die Anforderungen an das Priifgerat werden detailliert in Anhang A beschrieben.

6.2 Pipette, geeignet um ein Probenvolumen von 5,0 ml £+ 0,1 ml einzubringen.

6.3 O-Ring-Dichtungen, siehe A.6.
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7 Probenahme und Handhabung der Proben

Sofern nicht anders festgelegt, muss die Probenahme entweder nach ENISO 3170 oder ENISO 3171
vorgenommen werden.

Die Proben sind nach der Entnahme und wahrend der Lagerung in einem undurchsichtigen Behélter
aufzubewahren, um sie vor Lichteinfall zu schiitzen.

8 Gerateiiberpriifung

8.1 Der ordnungsgemaéfie Betrieb des Gerates ist unter Verwendung der Priiffliissigkeit (siehe 5.4) nach
Abschnitt 10 zu Uberpriifen.

8.2 Falls die mit der Priiffliissigkeit ermittelte Induktionszeit nicht den Vorgaben entspricht, ist der
Vorgang nach 8.1 zu wiederholen. Falls der Vorgang ein weiteres Mal fehlschlégt, ist nach den Anweisungen
des Herstellers zu verfahren.

8.3 Druck und Temperatur sind kritische Parameter. Eine geeignete Kalibrierung der entsprechenden
Sensoren (siehe 6.1) ist daher entscheidend. Das Priifgerét ist mindestens einmal in 12 Monaten hinsichtlich
der ordnungsgemaéfien Temperatur- und Druckmesswerte erneut zu kalibrieren.

8.4 Unter dem Gesichtspunkt guter Laborpraxis und der Harmonisierung von Priifverfahren wird die in
Anhang B beschriebene Kalibrierung dringend empfohlen. Aufgrund der Tatsache, dass das Verfahren zur

Kalibrierung des Drucksensors fiir ungeiibte Laboranten kompliziert und schwierig ist, ist die Uberpriifung
mit der Priiffliissigkeit (5.4) in den meisten Fallen ausreichend.

9 Vorbereitung des Priifgerites

9.1 Der Probenteil aus einer vorangegangenen Priifung ist mit Hilfe einer Pipette oder einer dhnlichen
Vorrichtung zu entfernen.

9.2 Die gebrauchte ,0-Ring“-Dichtung ist zu entfernen und zu entsorgen.

Um eine Kontamination der nachsten Probe zu vermeiden, ist es notwendig, den gebrauchten ,0-Ring” zu
entsorgen, da er mit Oxidationsprodukten der vorangegangenen Priifung durchtrankt sein kann.

9.3 Die Probenkammer, die Dichtungsnut und der Deckel sind mit einem fusselfreien Reinigungstuch (5.3),
getrankt mit dem Losemittel zur Reinigung (5.1), solange zu reinigen, bis alle Teile frei von Harz und

anderen Oxidationsriickstanden sind.

9.4 Die Probenkammer und der Deckel sind an der Luft trocknen zu lassen und visuell auf Sauberkeit zu
priifen.

ANMERKUNG  Druckluft ist zur Beschleunigung der Verdampfung des Losemittels generell ungeeignet, da sie Spuren
von Ol enthalten kann, die das Ergebnis der néchsten Priifungen beeinflussen konnen.

9.5 Eine neue ,0-Ring“-Dichtung (siehe 6.3) ist einzusetzen.

10 Durchfiihrung
10.1 Das Reaktionsgefafd und die zu priifende Probe sind auf Raumtemperatur zu bringen.

10.2 Eine Probenmenge von 5,0ml+ 0,1 ml ist mit einer Pipette (6.2) in die Probenkammer des
Reaktionsgefiafies einzubringen.
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10.3 Die Probenkammer ist mit dem Schraubdeckel zu verschlief3en (siehe A.2) und das Reaktionsgefaf3 zu
schliefden.

10.4 Das Reaktionsgefafs ist mit Sauerstoff vorzuspiilen. Das Gefaf3 ist mit Sauerstoff (5.2) zu befiillen, bis
ein Druck von 700 kPa + 5 kPa erreicht ist und dieser liber 20 s konstant bleibt.

10.5 Nach der Sauerstoftbefiillung ist die Heizung unverziiglich zu starten.
10.6 Die Priiftemperatur von 140 °C £+ 0,5 °C muss nach 270 s + 30 s erreicht sein.

10.7 Ist wahrend der ersten 5 min des Priifablaufes ein stetiger Druckverlust zu beobachten, ist die Priifung
zu beenden und die Probe zu verwerfen.

Die Leckrate darf bei leerer Probenkammer und einer Priiftemperatur von 140 °C einen Wert von 2 kPa/h
nicht libersteigen. Falls die Leckrate einen Anstieg aufweist, sind folgende Punkte zu kontrollieren:

,0-Ring“ auf Beschadigungen oder Riickstdnde von Proben;
— Oberflache der Probenkammer auf Beschddigungen, und
— Probenkammer auf Riickstdnde von Proben.
Bei Leckagen an anderen Bauelementen ist der Hersteller des Gerates zu kontaktieren.

10.8 Das Priifgerat zeichnet automatisch und kontinuierlich die Temperatur (auf 0,1 °C) und den Druck (auf
1 kPa) im Oxidationsgefaf3 auf.

10.9 Das Priifgerat beendet den Priiflauf, sobald die Druckmesswerte einen Druckabfall von 10 % unter
dem hochsten beobachteten Druck (Bezugspunkt) anzeigen und registriert die abgelaufene Zeit vom Start
der Priifung bis zum Bezugspunkt (Induktionszeit). Ein Beispiel ist in Anhang C aufgefiihrt.

10.10 Das Priifgerat registriert automatisch die mittlere Temperatur auf 0,1 °C als die Priiftemperatur.
ANMERKUNG Das Priifgerat schaltet automatisch den Ventilator ein, um das Reaktionsgefafd anndhernd auf
Raumtemperatur zu kiihlen. Sobald das Priifgerat abgekiihlt ist, wird der Druck langsam abgebaut, wobei eine Rate von

345 kPa/min nicht tiberschritten wird.

10.11 Nach Beendigung des Druckablasses ist das Priifgerat zu 6ffnen und nach Abschnitt 9 zu reinigen.

11 Angabe der Ergebnisse

Die Induktionszeit ist in Minuten anzugeben, gerundet auf 0,01 min.

12 Prizision

12.1 Allgemeines

Die Angaben zur Prazision wurden durch statistische Untersuchungen nach ENISO 4259:2006 [1] aus
Ergebnissen von Ringversuchen bestimmt, die in den Jahren 2008 und 2009 durchgefithrt wurden. Das
Priifverfahren wurde fiir Proben von FAME, B0, B5, B7, B10 und B30 gepriift. Die Induktionszeiten lagen im
Bereich von 22 min bis 215 min.

ANMERKUNG  Der Ringversuch und die statistische Auswertung sind ausfiihrlich im Forschungsbericht 2011-404 [6]
beschrieben.
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