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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 20884:2018) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 28 ,Petroleum and
related products, fuels and lubricants from natural or synthetic sources” in Zusammenarbeit mit dem
Technischen Komitee CEN/TC 19 ,Gasformige 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 062-06-84 AA
»,Gemeinschaftsausschuss NA 062-06-42 AA/NA 062-06-61 AA“ im Fachausschuss Mineraldl- und
Brennstoffnormung (FAM) des DIN-Normenausschusses Materialpriifung (NMP).

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

Fiir die in diesem Dokument zitierten internationalen Dokumente wird im Folgenden auf die
entsprechenden deutschen Dokumente hingewiesen:

ISO 3170 siehe DIN EN ISO 3170
ISO 3171 siehe DIN EN ISO 3171
IS0 4259-1 siehe DIN EN ISO 4259-1
ISO 14596 siehe DIN EN ISO 14596
Anderungen

Gegeniiber DIN EN ISO 20884:2011-07 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) der Anwendungsbereich wurde erweitert und beinhaltet jetzt auch hydriertes Pflanzendl (en:
hydrotreated vegetable oil, HVO) und den synthetischen Kraftstoff GTL (en: Gas To Liquid);

b) fiir Gerdte mit monochromatischer Anregung wurden spezielle Verfahrensschritte aufgenommen.

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 3170, Fliissige Mineralélerzeugnisse — Manuelle Probenahme
DIN EN ISO 3171, Fliissige Mineraldlerzeugnisse — Automatische Probenahme aus Rohrleitungen

DIN EN ISO 4259-1, Mineralélerzeugnisse — Prdzision von Messverfahren und Ergebnissen — Teil 1:
Bestimmung der Prdzisionsdaten von Priifverfahren

DIN EN ISO 14596, Mineralélerzeugnisse — Bestimmung des Schwefelgehaltes — Wellenldngendispersive
Réntgenfluoreszenz-Analyse
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 20884:2018) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 28 ,Petroleum and
related products, fuels and lubricants from natural or synthetic sources in Zusammenarbeit mit dem
Technischen Komitee CEN/TC 19 ,Gasformige und fliissige Kraft- und Brennstoffe, Schmierstoffe und
verwandte Produkte aus Erd6él und mit biologischem oder synthetischem Ursprung“ erarbeitet, dessen
Sekretariat von NEN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur parallelen Umfrage vorgelegt.
Dieses Dokument wird EN ISO 20884:2011 ersetzen.
Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/DIS 20884:2018 wurde von CEN als prEN ISO 20884:2018 ohne irgendeine Abanderung
genehmigt.
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler
Normungsorganisationen (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird
tiblicherweise von Technischen Komitees von ISO durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an
einem Thema hat, fiir welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee
vertreten zu sein. Internationale staatliche und nichtstaatliche Organisationen, die in engem Kontakt mit ISO
stehen, nehmen ebenfalls an der Arbeit teil. ISO arbeitet bei allen elektrotechnischen Themen eng mit der
Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC) zusammen.

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokuments angewendet wurden und die fiir die weitere Pflege
vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC-Direktiven, Teil 1 beschrieben. Es sollten insbesondere die
unterschiedlichen Annahmekriterien fiir die verschiedenen ISO-Dokumentenarten beachtet werden. Dieses
Dokument wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der I1SO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet
(siehe www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
konnen. ISO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.
Details zu allen wahrend der Entwicklung des Dokuments identifizierten Patentrechten finden sich in der
Einleitung und/oder in der ISO-Liste der erhaltenen Patenterklarungen (siehe www.iso.org/patents).

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname dient nur zur Unterrichtung der Anwender und
bedeutet keine Anerkennung.

Eine Erlauterung zum freiwilligen Charakter von Normen, der Bedeutung ISO-spezifischer Begriffe und
Ausdricke in Bezug auf Konformitatsbewertungen sowie Informationen dariiber, wie ISO die Grundsatze der
Welthandelsorganisation (WTO) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse (TBT) berticksichtigt, enthalt
der folgende Link: www.iso.org/iso/foreword.html.

Dieses Dokument wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 28, Petroleum and related products, fuels and
lubricants from natural or synthetic sources, erarbeitet.

Diese dritte Ausgabe ersetzt die zweite Ausgabe (ISO 20884:2011), die technisch iiberarbeitet wurde nach
einem neuen Ringversuch, durchgefithrt von CEN/TC 19/WG 27, Elemental analysis, wobei das Verfahren
der Prizision bestitigt wurde. Die wesentlichen Anderungen im Vergleich zur Vorgingerausgabe sind
folgende:

— der Anwendungsbereich wurde erweitert und umfasst nun mit Wasserstoff behandelten
Pflanzenkraftstoff (HVO, en: Hydrotreated Vegetable Oil) und sythetischen Gasverliissigungskraftstoff
(GTL, en: Gas To Liquid);

— flir Gerdte, welche monochromatische Strahlung fiir die Anregung einsetzen, wurden spezifische
Prozessschritte aufgenommen.

Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des

Anwenders  gerichtet werden. Eine vollstindige Auflistung dieser Institute ist unter
www.iso.org/members.html zu finden.
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WARNUNG — Die Anwendung dieses Dokuments kann die Anwendung gefihrlicher Stoffe,
Arbeitsginge und Geridte mit sich bringen. Dieses Dokument beansprucht nicht, alle damit
verbundenen Sicherheitsprobleme zu behandeln. Es liegt in der Verantwortung des Anwenders
dieses Dokuments, vor der Anwendung dieser Norm geeignete Mafdnahmen fiir die Sicherheit und
den Gesundheitsschutz zu ergreifen und die Anwendbarkeit einschrankender Vorschriften zu
ermitteln.

1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt ein Priifverfahren der wellenldngendispersiven Rontgenfluoreszenz-Analyse (WdRFA)
zur Bestimmung des Schwefelgehaltes von fliissigen, homogenen Kraftstoffen von 5 mg/kg bis 500 mg/kg
mit einem Sauerstoffgehalt von hochstens 3,7 % (m/m) fest. Der Produktbereich umfasst Dieselkraftstoffe
mit bis zu etwa 30 % (V/V) Fettsauremethylester (FAME) und Ottokraftstoffe mit bis zu 10 % (V/V) Ethanol
sowie synthetische Kraftstoffe, wie z.B. mit Wasserstoff behandelten Pflanzenkraftstoff (HVO) und
Gasverfliissigungskraftstoff (GTL) mit Schwefelgehalten im Bereich von 5 mg/kg bis 45 mg/kg.

ANMERKUNG 1 Schwefelgehalte hoher 500 mg/kg konnen nach Verdinnung der Probe bestimmt werden. Die
Prazision wurde jedoch nicht fiir verdiinnte Proben ermittelt.

Produkte mit hoherem Sauerstoffgehalt zeigen erhebliche Matrixeffekte, z.B. Biodiesel [Fettsdure-
methylester (FAME)]. Biodiesel kann trotzdem analysiert werden, wenn die entsprechenden Verfahren
befolgt werden (siehe 5.3 und 8.1).

Dieses Prifverfahren darf zur Analyse anderer Produkte angewendet werden. Allerdings sind fiir andere als
die hier genannten Produkte keine Préazisionsdaten in diesem Dokument festgelegt worden.

ANMERKUNG 2 Fiir die Zwecke dieses Dokuments wird zur Angabe des Massenanteils x einer Substanz der Ausdruck
»,% (m/m)“ und fiir den Volumenanteil ¢ einer Substanz der Ausdruck ,% (V/V)“ verwendet.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Dokumente sind fiir 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 (einschlieflich aller Anderungen).

[SO 3170, Petroleum liquids — Manual sampling

[SO 3171, Petroleum liquids — Automatic pipeline sampling

3 Begriffe
Es werden keine Begriffe in diesem Dokument angegeben.

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

— IS0 Online Browsing Platform: unter http://www.iso.org/obp

4 Kurzbeschreibung

Die zu analysierende Probe wird in einer Probenkiivette der Primadrstrahlung einer Rontgenréhre
ausgesetzt. Die Zahlraten der SK-L,;-Rontgenfluoreszenz und, wo erforderlich, die Zahlrate der

Untergrundstrahlung werden gemessen. Der Schwefelgehalt der Probe wird aus einer fiir den mafigebenden
Messbereich definierten Kalibrierkurve bestimmt.

ANMERKUNG  In diesem Dokument wird die IUPAC-Notierung fiir die Rontgenfluoreszenzlinien (SK-L;3)
verwendet; die entsprechende Siegbahn-Notierung ist S-Ka.
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5 Reagenzien

5.1 Dibutylsulfid, mit einem nominalen Schwefelgehalt von 21,92 % (m/m) oder Dibutyldisulfid mit
einem nominalen Schwefelgehalt von 35,95 % (m/m) zur Verwendung als Kalibriersubstanz fiir Schwefel.

Wegen der Fliichtigkeit dieser Verbindungen sollte sorgsam vorgegangen werden (siehe Anhang A).

5.2 Weif3ol (Paraffinum perliquidum), zur Verwendung als Blindlésung, hochrein, mit einem Schwefel-
gehalt < 1 mg/kg. Die Blindldsung muss vor Gebrauch mit dem Spektrometer (6.1) iiberpriift werden. Dabei
darf kein Schwefelsignal detektierbar sein.

5.3 Methyloleat, zur Verwendung als Blindldsung beim Analysieren von FAME, mit einem Schwefelgehalt
< 1 mg/kg. Die Blindldsung muss vor Gebrauch mit dem Spektrometer (6.1) liberpriift werden. Dabei darf
kein Schwefelsignal detektierbar sein (d.h., die Intensitit muss niedriger als die Intensitdt fiir einen
Schwefelgehalt von 1 mg/kg sein). Andere geeignete sauerstoffhaltige und schwefelfreie Blindlosungen, wie
z. B. Oktanol, kénnen ebenfalls eingesetzt werden.

6 Priifeinrichtung

6.1 Wellenldngendispersives Rontgenfluoreszenzspektrometer, mit dem die Zahlraten der SK-L, 3-
Rontgenfluoreszenzstrahlung und der Untergrundstrahlung gemessen werden kénnen.

Einige Gerdte verwenden zur Anregung monochromatische Strahlung, wodurch eine eigene niedrige
Untergrundstrahlung erzeugt wird; bei Verwendung eines solchen Gerats muss die Untergrundstrahlung
nicht ermittelt werden. Die Mindestanforderungen an das Spektrometer sind in Tabelle 1 aufgefiihrt.

6.2 Analysenwaage, mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg.

7 Probenahme

Sofern nicht anders festgelegt, muss die Probennahme den Verfahren nach ISO 3170 oder ISO 3171

entsprechen.
Tabelle 1 — Spektrometeranforderungen
Bauteil Polychromatische Anregung Monochromatische Anregung

Anode Rhodium, Scandium oder Chrom Rhodium, Scandium, Chrom oder Titan

Spannung? Mindestens 30 kV Mindestens 30 kV

Strom?@ Mindestens 50 mA Mindestens 0,1 mA

Kollimator oder Optik Grobkollimator Monochromator

Analysatorkristall Germanium, Pentaerythrit oder Germanium, Pentaerythrit oder Graphit
Graphit

Optischer PfadP Vakuum oder Helium Vakuum oder Helium

Probenbecherfensterc Polyesterfolie, hochstens 4 pm Polyesterfolie, hochstens 4 um

Detektor Proportionalzdhler mit Proportionalzdhler mit
Pulshohenanalysator Einkanaldiskriminator

Wellenlangen S K-L; 3 bei 0,537 3 nm SK-L; 3 bei 0,537 3 nm
Untergrundstrahlung bei 0,545 nm

Es diirfen auch Systeme mit niedrigerer Leistung verwendet werden, sofern validiert worden ist, dass sie die in Abschnitt 13
festgelegten Prazisionsanforderungen erfiillen.

In Geréten, die Vakuum verwenden, wird die Probe nicht direkt dem Vakuum des optischen Pfades ausgesetzt, sondern durch
ein zweites Fenster separiert.

Polyesterfolie ist gegeniiber Polycarbonatfolie zu bevorzugen, da Proben mit einem sehr hohen Anteil an Aromaten
Polycarbonatfolie auflésen konnen. Zudem koénnen einige Folienarten Spuren von Silikon, Calcium und Schwefel enthalten.
Diese Effekte sollten jedoch ausgeschlossen werden, wenn Proben und Kalibrierldsungen unter Verwendung derselben
Foliencharge analysiert werden. Es ist wichtig, dass Proben, Standardlésungen und Blindproben zur Vermeidung von
Abweichungen unter Verwendung derselben Foliencharge analysiert werden. Andere Materialien kénnen ebenfalls als
Probenbecherfenster verwendet werden, wenn sie mindestens die genannten oder bessere Eigenschaften beziiglich
Absorptionsfahigkeit, Reinheit und Stabilitdt aufweisen.
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8 Kalibrierlésungen
8.1 Blindlosung
Als Blindlésung wird Weif6l (5.2) verwendet.

Beim Analysieren von FAME wird eine Blindldsung nach 4.3 verwendet, um potenzielle Matrixeffekte auf ein
Mindestmaf zu beschranken.

8.2 Stammlosung

Eine Menge der erforderlichen Kalibriersubstanz (5.1) wird auf 0,1 mg abgewogen und mit Blindlésung (5.2
bzw. bei Bedarf 5.3) bei Raumtemperatur so weit verdiinnt, dass eine Stammlésung mit einem (auf 1 mg/kg)
genau bekannten Schwefelgehalt von etwa 1 000 mg/kg erhalten wird.

Aufgrund der Fliichtigkeit der Kalibriersubstanz sollte mit Vorsicht gearbeitet werden (siehe Anhang A).

8.3 Kalibrierlésungen

Eine geeignete Menge Stammldsung (8.2) wird auf 0,1 mg in Flaschen abgewogen und mit Blindlésung (5.2
bzw. bei Bedarf 5.3) so weit verdiinnt, dass man unter Riihren bei Raumtemperatur Standardlésungen mit
Schwefelgehalten nach den Tabellen 2 und 3 erhalt. Die Schwefelgehalte in den Kalibrierlosungen werden in

Milligramm je Kilogramm auf 0,1 mg/kg gerundet angegeben.

Tabelle 2 — Kalibrierlésungen — Niedriger Schwefelbereich

Zahl Schwefelgehalt
mg/kg
Blindl6sung 0 0,0
2,1 5,0
2,2 10,0
2,3 25,0
2,4 50,0

Tabelle 3 — Kalibrierlésungen — Hoher Schwefelbereich

Zahl Schwefelgehalt
mg/kg
Blindlosung 0 0,0

31 50,0

3,2 100,0

3,3 200,0

3,4 350,0

3,5 500,0
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