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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prENISO 3016:2018) wurde vom Technischen Komitee I1SO/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 gehalten wird.

Das zustdndige nationale Gremium ist der Arbeitsausschuss NA 062-06-42 AA ,Priifung von fliissigen
Kraftstoffen und Heizolen” im Fachausschuss Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des
DIN-Normenausschusses Materialpriifung (NMP).

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

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

ISO 3015 siehe DIN EN 23015

ISO 3170 siehe DIN EN ISO 3170

ISO 3171 siehe DIN EN ISO 3171
Anderungen

Gegeniiber DIN ISO 3016:2017-11 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Aufnahme eines digitalen Kontaktthermometers;

b) Aktualisierung der normativen Verweisungen;

c) einige Reagenzien und Materialien entfernt (bzw. an ISO 3015 angepasst);
d) Bad- und Probentemperaturbereiche an ASTM D97 angepasst;

e) Prazision an ASTM D97 angepasst;

f) Literaturhinweise hinzugefiigt.

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN 23015, Mineralélerzeugnisse; Bestimmung des Cloudpoints
DIN EN ISO 3170, Fliissige Mineralédlerzeugnisse — Manuelle Probenahme

DIN EN ISO 3171, Fliissige Mineralélerzeugnisse — Automatische Probenahme aus Rohrleitungen
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 3016:2018) 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 fllissige Kraft- und Brennstoffe, Schmierstoffe und
verwandte Produkte aus Erddl und mit biologischem oder synthetischem Ursprung“ erarbeitet, dessen
Sekretariat von NEN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur parallelen Umfrage vorgelegt.
Dieses Dokument wird ISO 3016:1994 ersetzen.
Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/DIS 3016:2018 wurde von CEN als prEN ISO 3016:2018 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 ISO Technischen Komitees 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. Im Besonderen sollten die fiir die
verschiedenen ISO-Dokumentenarten notwendigen Annahmekriterien beachtet werden. Dieses Dokument
wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der 1SO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet (siehe
www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriithren
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 [SO-Liste der empfangenen Patenterklarungen (siehe www.iso.org/patents).

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname wird als Information zum Nutzen der Anwender
angegeben und stellt keine Anerkennung dar.

Eine Erlduterung der Bedeutung I[SO-spezifischer Benennungen und Ausdriicke, die sich auf
Konformitiatsbewertung beziehen, sowie Informationen iiber die Beachtung der Grundsitze der
Welthandelsorganisation (WTO) zu technischen Handelshemmnissen (TBT, en: Technical Barriers to Trade)
durch ISO enthalt der folgende Link: www.iso.org/iso/foreword.html.

Diese dritte Ausgabe ersetzt die zweite Ausgabe (IS0 3016:1994), die technisch tiberarbeitet wurde. Die
wesentlichen Anderungen im Vergleich zur Vorgangerausgabe sind folgende:

— Aufnahme von digitalen Beriihrungsthermometern;

— Aktualisierung der normativen Verweisungen;

— einige Chemikalien und Hilfsmittel wurden entfernt (oder an ISO 3015 [1] angeglichen);
— Bad- und Probentemperaturbereiche wurden an ASTM D97 [2] angeglichen;

— die Prazision wurde an ASTM D97 angeglichen;

— Literaturhinweise wurden hinzugefiigt.
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WARNUNG — Die Anwendung dieses Dokuments kann die Anwendung gefihrlicher Stoffe,
Arbeitsginge und Gerdte mit sich bringen. Dieses Dokument beansprucht nicht, alle damit
verbundenen Sicherheitsprobleme zu behandeln. Es liegt in der Verantwortung des Anwenders
dieses Dokuments, vor seiner Anwendung geeignete Mafnahmen fiir die Sicherheit und den
Gesundheitsschutz des Personals zu ergreifen, und die Anwendbarkeit gesetzlicher und behérdlicher
Anforderungen zu uiberpriifen.

1 Anwendungsbereich
Dieses Dokument legt ein Verfahren zur Bestimmung des Pourpoints von Mineraldlerzeugnissen fest. Ein

gesondertes Verfahren zur Bestimmung des unteren Pourpoints von Heizdlen, schweren Grundoélen fiir
Schmieroéle und Produkten, die Riickstandsbrennstoffkomponenten enthalten, wird ebenfalls beschrieben.

ANMERKUNG  Das in diesem Dokument beschriebene Verfahren ist nicht fiir Rohdle geeignet.

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 (einschliefilich aller Anderungen).

1SO 3170, Petroleum liquids — Manual sampling

1SO 3171, Petroleum liquids — Automatic pipeline sampling

ASTM D7962, Practice for Determination of Minimum Immersion Depth and Assessment of Temperature Sensor
Measurement Drift

ASTM E644-11, Standard Test Methods for Testing Industrial Resistance Thermometers

ASTM E2877, Guide for Digital Contact Thermometers

3 Begriffe
Fiir die Anwendung dieses Dokuments gilt der folgende Begriff.

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

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

31

Pourpoint

niedrigste Temperatur, bei welcher die Probe eines Mineraldlerzeugnisses gerade noch fliefdt, wenn sie unter
bestimmten Standardbedingungen abgekiihlt wird

4 Kurzbeschreibung
Nach vorangehender Erwdrmung wird die Probe mit einer festgelegten Geschwindigkeit abgekiihlt und in

Abstidnden von je 3 °C hinsichtlich ihrer Fliefieigenschaften untersucht. Die niedrigste Temperatur, bei
welcher die Probe gerade noch fliefdt, wird als Pourpoint aufgezeichnet.
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5 Prifgerat

5.1 Priifgefif3, zylindrisch, aus klarem Glas mit flachem Boden, mit einem Aufiendurchmesser von
33,2mm bis 34,8 mm sowie einer Hoéhe von 115mm bis 125 mm. Das PriifgefiR muss einen
Innendurchmesser von 30,0 mm bis 32,4 mm haben, wobei die Wanddicke nicht mehr als 1,6 mm betragen
darf. Das Gefafs muss mit einer Ringmarke versehen sein, welche eine Probenhéhe von 54 mm + 3 mm
oberhalb der inneren Bodenflache anzeigt. Siehe Bild 1.

5.2 Temperaturmessgerat, eines der folgenden:

5.2.1 Digitales Beriihrungsthermometer (en: digital contact thermometer, DCT), das die in A.l
beschriebenen Anforderungen erfiillt.

5.2.2 Fliissigkeitsthermometer, teilweise eintauchend, welche den in A.2 angegebenen Festlegungen
entsprechen.

Da es gelegentlich vorkommt, dass der Thermometerfaden bei Fliissigkeitsthermometern gerissen ist, was
moglicherweise nicht bemerkt wird, sollten die Thermometer deshalb unmittelbar vor der Priifung
uberpriift und nur verwendet werden, wenn sie nachweislich eine Fehlergrenze von +1°C haben
(beispielsweise Eispunkt).

5.3 Korken, passend zum Verschlief}en des Priifgefifies, mit einer zentralen Bohrung, um das
Priiftemperaturmessgerat aufzunehmen.

5.4 Mantelgefiaf, wasserdichtes, zylindrisches Metallgefif? mit flachem Boden, einer Hohe von
115 mm + 3 mm und einem Innendurchmesser von 44,2 mm bis 45,8 mm sowie einer Wanddicke von etwa
1 mm. Im Kiihlbad (5.7) muss es in senkrechter Stellung gehalten werden, und zwar so, dass es nicht um
mehr als 25 mm aus dem Kiithlmedium herausragt, und es muss gereinigt werden kénnen.

5.5 Isolierscheibe, aus Kork oder Filz, etwa 6 mm dick, die lose in das Mantelgefaf3 passt.

5.6 Abstandsring, etwa 5 mm dick, eng an der Aufdenseite des Priifgefafies anliegend und lose in das
Mantelgefafs passend. Dieser Abstandsring muss aus Gummi, Leder oder einem anderen geeigneten
Werkstoff bestehen, der elastisch genug ist, um an dem Priifgefaf zu haften, und hart genug, um seine Form
zu halten.

ANMERKUNG  Mithilfe des Abstandsringes wird verhindert, dass das Priifgefafd das Mantelgefaf3 beriihrt.

5.7 Kiihlbdder, die bei den vorgeschriebenen Temperaturen gehalten werden, mit einem festen Gestell,
um das Mantelgefafd in senkrechter Stellung zu halten. Die erforderlichen Kiihlbadtemperaturen diirfen
durch ein Kiihlgerat, falls verfiigbar, ansonsten durch geeignete Kiihlmischungen erhalten werden.
Kiihlmischungen, die haufig zum Erreichen der Kiihlbadtemperaturen verwendet werden, sind in Anhang B
aufgefiihrt.

5.8 Zeitmesseinrichtung, geeignet fiir Messungen bis zu 30 s mit einer Fehlergrenze von 0,2 s.
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Bild 1 — Priifgerat zur Bestimmung des Pourpoints

6 Probenahme

Sofern in der Erzeugnisspezifikation nicht anders festgelegt, miissen Proben wie in ISO 3170 oder 1SO 3171
beschrieben und/oder in Ubereinstimmung mit den Anforderungen nationaler Vorschriften fiir die
Probenahme des zu priifenden Erzeugnisses entnommen werden.

Um die Exposition auf ein Mindestmaf$ zu verringern, werden die Proben in einem lichtundurchlassigen
Behalter gesammelt und aufbewahrt.

7 Durchfiihrung

7.1 Das Priifgefafd wird mit der Probe bis zur Ringmarke befiillt. Falls erforderlich, wird die Probe in einem
Wasserbad erwarmt, bis sie ausreichend fliissig ist, um in das Priifgefafd gegossen zu werden.

Falls es notwendig ist, die Probe auf eine Temperatur iiber 45 °C zu erwdarmen, um sie in das Priifgefafs
einfiillen zu kénnen, oder wenn bekannt ist, dass eine Probe in den vorangegangenen 24 h auf eine
Temperatur von mehr als 45 °C erwarmt wurde, oder wenn die vorherige Warmebehandlung der Probe
unbekannt ist, wird die Probe 24 h vor der Priifung bei Raumtemperatur gelagert.
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7.2 Bei Pourpoints liber 36 °C wird ein Temperaturmessgerat mit hoherem Messbereich (5.2) wie z. B.
[P 63C oder ASTM 61C oder ein digitales Beriihrungsthermometer verwendet. Das Priifgefafd wird mit dem
Korken, der das Priif-Temperaturmessgerat (5.2) enthalt, verschlossen. Der Korken und das
Temperaturmessgerdt werden soausgerichtet, dass der Korken fest aufsitzt, das Temperaturmessgerat und
das Priifgefafs koaxial verlaufen und das Temperaturmessgerat bis zur angemessenen Tiefe eingetaucht ist.

7.2.1 Bei Fliissigkeitsthermometern sollte das Thermometergefafd so weit eingetaucht sein, dass sich der
Anfang der Kapillare 3 mm unterhalb der Oberflache des Probekorpers befindet.

7.2.2 Beidigitalen Bertihrungsthermometern sollte die Thermometersonde so weit eingetaucht sein, dass
sich das Ende der Sonde 10 mm bis 15 mm unterhalb der Oberfldche des Probekérpers befindet.

7.3 Die Probe wird nach 7.4 oder 7.5 einer vorbereitenden Behandlung im Priifgefafs unterzogen, die fiir
ihren Pourpoint angemessen ist.

7.4 Proben mit einem Pourpoint oberhalb von —33 °C miissen wie folgt behandelt werden:

7.4.1 Die Probe wird ohne Riihren auf eine Temperatur von 9 °C iiber dem erwarteten Pourpoint erwarmt,
oder auf 45 °C, je nachdem, welche Temperatur hoher ist, und zwar in einem Bad, das bei 12 °C {iber dem
erwarteten Pourpoint gehalten wird, mindestens jedoch bei 48 °C.

7.4.2 Das Priifgefafd wird in ein Bad iiberfiihrt, das bei 24 °C + 1,5 °C gehalten wird, und es wird mit den
Beobachtungen hinsichtlich des Pourpoints begonnen. Wenn ein Fliissigkeitsbad verwendet wird, wird
sichergestellt, dass der Fiillstand zwischen der Fiillstandsmarke am Priifgefdfs und der Oberseite des
Priifgefafdes liegt.

7.4.3 Wenn die Probentemperatur 9 °C liber dem erwarteten Pourpoint erreicht (geschatzt als ein
Vielfaches von 3 °C), wird mit den Beobachtungen hinsichtlich der Flief3fahigkeit nach 7.7 begonnen.

7.4.4 Falls die Probe nicht aufhort zu fliefien, wenn die Temperatur 27 °C erreicht hat, wird das Priifgefaf3
vorsichtig aus dem Bad genommen und die Auflenfliche mit einem sauberen, mit Wischfliissigkeit
befeuchteten Tuch abgewischt, und in Ubereinstimmung mit 7.6 in das Kiihlbad mit einer Temperatur von
0 °C (5.7) gestellt. Beobachtungen hinsichtlich der Flief3fahigkeit werden nach 7.7 vorgenommen, und die
Abkiihlung erfolgt nach dem in 7.8 angegebenen Plan.

7.5 Proben mit einem Pourpoint von —33 °C und darunter miissen wie folgt behandelt werden.

7.5.1 Die Probe wird ohne Riihren in einem bei 48 °C + 1,5 °C gehaltenen Bad auf eine Temperatur von
45 °C erwdrmt. Dann wird das Priifgefaf3 in ein Bad tiberfiihrt,dasbei24 °C + 1,5 °C gehalten wird. Wenn ein
Fliissigkeitsbad verwendet wird, wird sichergestellt, dass der Fiillstand zwischen der Fiillstandsmarke am
Priifgefafd und der Oberseite des Priifgefifies liegt. Wenn die Temperatur der Probe 27 °C erreicht hat und
falls Flissigkeitsthermometer eingesetzt werden, wird das Cloud-/Pourpoint-Thermometer fiir hohe Werte
durch das Cloud-/Pourpoint-Thermometer fiir niedrige Werte ersetzt. Das Priifgefifl wird in das Kiihlbad
(siehe 7.8) liberfiihrt.

7.6 Es wird sichergestellt, dass die Isolierscheibe (5.5), der Abstandsring (5.6) und die Innenseite des
Mantelgefafes (5.4) sauber und trocken sind, und dann wird die Isolierscheibe unten in das Mantelgefaf3
gelegt. Das Mantelgefafd mit der Isolierscheibe muss mindestens 10 min vor dem Einsetzen des Priifgefafies
in das Kithlmedium (siehe 5.7) gestellt worden sein. Der Abstandsring wird um das Priifgefiff herum
angebracht, und zwar etwa 25 mm oberhalb des Bodens, und das Priifgefifd wird in das Mantelgefaf3
eingesetzt. Das Priifgefafs wird niemals direkt in das Kithlmedium eingesetzt.

7.7 Die Flieffdhigkeit wird beobachtet.
7.7.1 Beijedem Thermometerablesewert, der ein Vielfachesvon 3 °C unterhalb der Temperatur der ersten

Ablesung betragt, wird das Priifgefaf wie jeweils anwendbar aus dem Bad oder Mantelgefafl genommen und
nur soweit geneigt, dass erkennbar ist, ob sich die Probe im Priifgefafd noch bewegt. Der gesamte Vorgang,
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bestehend aus dem Herausnehmen des Priifgefafies, der Beobachtung der Flief3fahigkeit der Probe und dem
Wiedereinsetzen des Priifgefafdes in das Bad, darf nicht langer als 3 s dauern.

7.7.2 Die Beobachtungen werden bei jedem Thermometerablesewert fortgefiihrt, der ein Vielfaches von
3 °C unterhalb der ersten Ablesung betragt.

Nachdem die Probe so weit abgekiihlt wurde, dass die Bildung von Paraffinkristallen moglich ist, wird
sorgfaltig darauf geachtet, dass die Hauptmenge der Probe nicht gestort wird, oder sich das Thermometer
nicht in der Probe bewegen kann, da jegliche Stérung des schwammartigen Netzwerkes von
Paraffinkristallen zu niedrigen und fehlerhaften Ergebnissen fiihrt.

ANMERKUNG  Bei niedrigen Temperaturen kann kondensierte Feuchte die Sicht einschranken. Dies kann behoben
werden, indem die dufdere Oberflache des Priifgefafies mit einem sauberen Tuch abgewischt wird, welches mit
Wischfliissigkeit (z. B. Ethanol oder Methanol) nahe der Badtemperatur befeuchtet ist.

7.7.3 Sobald die Probe beim Neigen des Priifgefifles nicht mehr fliefdt, wird das Priifgefafs 5 s, gemessen
mit der Zeitmesseinrichtung (5.8), waagerecht gehalten und sorgfiltig beobachtet. Wenn die Probe eine
Bewegung zeigt, wird das Prifgefaf? sofort wie jeweils anwendbar in das Bad oder Mantelgefaf
zurlickgestellt und bei der nachsten, um 3 °C niedrigeren Temperatur werden die Beobachtungen
wiederholt.

7.74 In dieser Weise wird fortgefahren, bis eine Temperatur erreicht ist, bei der die Probe keinerlei
Bewegung mehr zeigt, wenn das Priifgefafs 5 s waagerecht gehalten wird. Die am Thermometer abgelesene
Temperatur wird aufgezeichnet.

7.8 Falls die Probe beim Erreichen einer Temperatur von 27 °C noch nicht aufgehort hat zu fliefden, wird
das Priifgefafd in ein Mantelgefifd in einem Kiihlbad iiberfiihrt, das bei 0 °C + 1,5 °C gehalten wird. Mit
zunehmender Abkiihlung der Probe wird das Priifgefif} in Ubereinstimmung mit Tabelle 1 jeweils in ein
Mantelgefafd gegeben, das sich in dem Kiihlbad mit der nachst niedrigeren Temperatur befindet.

Tabelle 1 — Temperaturbereiche der Biader und Proben

Bad Einstellwert der Badtemperatur Temperaturbereich der Probe
oC oC
1 48 £+ 1,5 oder 12 Uiber dem erwarteten Vorwiarmen auf mindestens 45 oder 9
Pourpoint liber dem erwarteten Pourpoint
2 24+1,5 Anfang bis 27
3 0£1,5 27 bis 9
4 -18+ 1,5 9 bis —6
5 —-33+1,5 —6 bis —24
6 —514+15 —24 bis —42
7 —-69+ 1,5 —42 bis —60

7.9 Um Ubereinstimmung mit bestehenden veralteten Spezifikationen fiir Pourpoint-Grenzwerte
sicherzustellen, die nicht durch 3 °C teilbar sind, ist es zuldssig, Pourpoint-Messungen nach dem folgenden
Verfahren durchzufiihren.

Mit der Untersuchung des Erscheinungsbilds der Probe wird begonnen, wenn die Probentemperatur 9 °C
iiber der Pourpoint-Spezifikation liegt. Mit den Beobachtungen wird solange in Stufen von je 3 °C in
Ubereinstimmung mit 7.7 und 7.8 fortgefahren, bis die in der Spezifikation geforderte Temperatur erreicht
ist. Dann wird im Bericht angegeben, ob die Probe der Spezifikation entspricht oder nicht.
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