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Anwendungswarnvermerk

Dieser Norm-Entwurf mit Erscheinungsdatum 2012-04-30 wird der Offentlichkeit zur Priifung und
Stellungnahme vorgelegt.

Weil die beabsichtigte Norm von der vorliegenden Fassung abweichen kann, ist die Anwendung dieses
Entwurfes besonders zu vereinbaren.

Stellungnahmen werden erbeten

— vorzugsweise als Datei per E-Mail an stellungnahme@fam-hamburg.de in Form einer Tabelle. Die
Vorlage dieser Tabelle kann im Internet unter www.din.de/stellungnahme oder fur Stellungnahmen zu
Norm-Entwurfen der DKE unter www.dke.de/stellungnahme abgerufen werden;

— oder online im Norm-Entwurfs-Portal des DIN unter www.entwuerfe.din.de, sofern dort wiedergegeben;
— oder in Papierform an den Fachausschuss Mineral6l- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP,
22205 Hamburg, Postfach 60 05 49 (Hausanschrift: Uberseering 40, 22297 Hamburg).

Die Empfanger dieses Norm-Entwurfs werden gebeten, mit ihren Kommentaren jegliche relevanten
Patentrechte, die sie kennen, mitzuteilen und unterstiitzende Dokumentationen zur Verfigung zu stellen.
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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 16423:2012) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 19 ,,Gasférmige und fllissige
Kraft- und Brennstoffe, Schmierstoffe und verwandte Produkte mit mineralélstdmmiger, synthetischer oder
biologischer Herkunft* erarbeitet, dessen Sekretariat vom NEN (Niederlande) gehalten wird.

Das zustandige nationale Gremium ist der Arbeitsausschuss NA 062-06-31 AA ,Anforderungen an Flissig-

gase“ im Fachausschuss Mineral6l- und Brennstoffnormung (FAM) des Normenausschusses Materialprifung
(NMP) im DIN.
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column injection
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Vorwort

Dieses Dokument (prEN 16423:2012) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 19 ,,Gasférmige und fllissige
Kraft- und Brennstoffe, Schmierstoffe und verwandte Produkte mit mineralélstdmmiger, synthetischer oder
biologischer Herkunft* erarbeitet, dessen Sekretariat vom NEN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Die Daten zur Vergleichbarkeit (13.3) werden innerhalb von CEN geprift.
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Einleitung

Die Kontrolle des nach EN 589 spezifizierten Gehalts an Rickstanden ist fur die Endverbraucher von
Flissiggas von erheblicher Bedeutung. Geldste Rickstdnde, auch als Abdampfrickstand bekannt, im
Flussiggas sind Verunreinigungen, die wahrend der Produktion, des Transports oder der Lagerung auftreten
kénnen.

Diese Norm wurde als mdglicher Ersatz der Ublicherweise angewendeten Verfahren entwickelt, da dies
Bestimmungsverfahren folgende Vorteile bietet:

— sie ist schneller und empfindlicher als manuelle Verfahren wie ASTM D2158 [1] oder EN 15471 [2], die
auf der Verdampfung grofer Probenvolumina beruhen, gefolgt von visueller oder gravimetrischer
Abschatzung des Rickstandsgehaltes;

— sie bietet erhdhte Empfindlichkeit bei der Messung schwerer (Abdampf-)Rickstande im Vergleich zu
EN 15470 [3] mit einem Bestimmungsgrenzwert von 10 mg/kg Gesamtriickstand;

— sie gibt sowohl quantitative Ergebnisse als auch Informationen uUber die Zusammensetzung der

Verunreinigungen wie Siedebereich und Komponenten, was zur Ermittlung der Quelle bestimmter
Verunreinigungen sehr von Nutzen sein kann.
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1 Anwendungsbereich

Diese Européische Norm legt ein Bestimmungsverfahren fur geldste Rickstédnde, auch Abdampfrickstand
genannt, in Flissiggas (LPG) fest, und zwar durch Gaschromatographie im Bereich von (10 bis 600) mg/kg
(ppm Masse).

Dieses Prifverfahren bestimmt quantitativ 16sliche organische Verbindungen (Kohlenwasserstoffe), manchmal
»+Abdampfrickstand“ genannt, die in Flussiggas vorhanden sein kénnen und erheblich weniger flichtig sind als
das LPG-Produkt, d.h. mit einem Siedepunkt zwischen 174 °C und 522 °C (C,q bis C4g). Noch héher

siedende Verbindungen oder Stoffe, die permanent auf der chromatographischen Saule haften bleiben,
werden nicht erfasst.

WARNUNG — Diese Europidische Norm gibt nicht vor, alle mit ihrer Anwendung verbundenen
Sicherheitsprobleme anzusprechen. Der Anwender dieser Europdischen Norm ist dafiir
verantwortlich, vorher angemessene MaBnahmen im 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 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).

EN 589, Kraftstoffe fiir Kraftfahrzeuge — Fllissiggas — Anforderungen und Priifverfahren
EN 27941, Handelsiibliches Propan und Butan — Gaschromatographische Analyse
EN ISO 4257, Fliissiggase — Probenahme

ENISO 8973:1999, Flissiggase — Berechnungsverfahren flir die Dichte und den Dampfdruck
(SO 8973:1997)

ISO 1998-1, Petroleum industry — Terminology — Part 1: Raw materials and products

3 Begriffe

Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach EN 589, ISO 1998-1 und die folgenden
Begriffe.

31

Hochdruck-Fliissiggaseinspritzer

Probeneingabenvorrichtung, die Flissiggasproben unter Druck und bei Raumtemperatur direkt auf die
gaschromatographische Saule einspritzt, wobei wahrend der Einspritzung die Probe in flissiger Phase bleibt

3.2

Druckstation

Vorrichtung, die Inertgas fiir einen zweckmafigen Probenbehalter unter hohem Druck liefert, und dadurch die
Probe wahrend der Einspritzung in flissiger Phase halt

4 Kurzbeschreibung

Eine kleine LPG-Menge wird in flissiger Phase direkt vom Probenbehélter mit Hilfe des Hochdruck-
Flissiggaseinspritzers direkt auf die GC-Saule Uberflihrt. Die Mischung wird dann durch Kapillar-
Gaschromatographie analysiert und die gelosten Riickstdnde werden quantitativ bestimmt nach dem
Verfahren mit duRerem Standard.
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5 Chemikalien und Hilfsmittel

WICHTIG — Standards, die in Pentan zubereitet werden, welches bei Raumtemperatur iblicherweise
fliissig ist, miissen vor ihrer Verwendung unter Kiihlung gelagert und in den Probenbehalter tiberfiihrt
werden. Alternativ kénnen sie in luftdichten Behaltern gelagert werden.

5.1 Kalibriermischung von Mineral6l in LPG
Eine der folgenden Kalibriermischungen muss fiir die Kalibrierung verwendet werden:

a) Kalibriermischung von Mineraldl in LPG, zertifizierte Kalibriermischung mit etwa 50 mg/kg Mineraldl in
LPG.

b) Kalibriermischung von Mineraldl in Pentan,

Eine Kalibriermischung von Mineraldl in Pentan ist herzustellen. Die auf 1 mg eingewogene Menge an
Mineraldl ist zu notieren und der Gehalt in mg/kg ist zu berechnen. Der Mineral6lgehalt muss in der Nahe des
erwarteten Gehalts an Verunreinigungen in der LPG-Probe sein.

c) Mineraldl oder lokale Kohlenwasserstofffraktion mit einem Siedebereich von etwa C bis Cyj.

Alternativ kann eine gut charakterisierte lokale Kohlenwasserstofffraktion im Bereich C,q bis C,y verwendet

werden, um einen quantitativen und qualitativen Vergleich mit der Verunreinigung in der Probe zu erhalten. Es
sollte darauf geachtet und sichergestellt werden, dass keine signifikante Fraktion den C,g bis C4y Bereich

Ubersteigt.
5.2 Validierungsstandard, Mineraldl in Pentan.

Ein Validierungsstandard aus Mineraldl in Pentan ist herzustellen. Die auf 1 mg eingewogene Menge an
Mineraldl ist zu notieren und der Gehalt in mg/kg ist zu berechnen. Der Mineralblgehalt muss in der Nahe des
erwarteten Gehalts an Verunreinigungen in der LPG-Probe sein.

5.3 Retentionszeitstandard fiir die n-Alkane, eine Mischung, die mindestens C,yund C4q in einer
Konzentration von (nominell) jeweils 5 mg/l enthalt, gelést in Pentan oder Heptan.

5.4 Lodsemittel, Pentan fir Gaschromatographie.

6 Gerate

ANMERKUNG  Erfolgreich verwendete Saulen und Priifbedingungen sind in Tabelle 1 angegeben.

6.1 Gaschromatograph, ausgestattet mit einer LVOCI-Einspritzvorrichtung (Large Volume Cold on
Column Injektor), einem linear temperaturprogrammierbaren Saulenofen und einem Flammenionisations-
detektor (FID) mit Datenverarbeitungssystem.

ANMERKUNG  Zur Uberpriifung der FID-Linearitat darf Anhang E angewendet werden.

6.2 Losemittelabblasventil, zum kontrollierten Abblasen des Hauptmaterials der Matrix.
6.3 Retentionssaule, unbeschichtete Edelstahlkapillare.

6.4 Riickhalte-Vorsaule, eine Saule mit einer stationaren Phase aus Polydimethylsiloxan.
6.5 Analytische Saule, eine Saule mit einer stationaren Phase aus Polydimethylsiloxan.

6.6 Saulenverbindung, eine geeignete Vorrichtung zur lecksicheren Verbindung der Retentionssdule mit
einer Riickhalte-Vorsaule. Siehe Bild 1, das eine schematische Ubersicht der Verbindungen im GC-Ofen und
den Verbindungen zum Lésemittelabblasventil zeigt.
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