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Nationales Vorwort

Diese Deutsche Norm ist die Ubernahme der Internationalen Norm ISO/DIS 18871:2015, die unter Mitwirkung
der deutschen Experten des Arbeitskreises NA 109-00-01-63 AK ,Kohleflézgas® im DIN-Normenausschuss
Erddl- und Erdgasgewinnung (NOG) im internationalen Komitee ISO/TC 263 ,Coalbed methane (CBM)
erarbeitet wurde.

Um Zweifelsfalle in der Ubersetzung auszuschlieRen, ist die englische Originalfassung des 1SO/DIS 18871

entsprechend der diesbezlglich durch ISO erteilten Erlaubnis beigefligt. Die Nutzungsbedingungen fiir den
deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermalfen auch fiir den englischen ISO-Text.
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1 Anwendungsbereich

Diese Norm enthalt eine Verfahrensweise fur die Messung des Kohleflézmethaninhalts von Kohlen-
kernproben, die durch Kernbohrung oder Seitenkernbohrung wahrend der Bohrlochbohrung entnommen
wurden. Wenn das Gerat zur Bestimmung des Kohleflézmethaninhalts nach einer entsprechenden nationalen
Norm nicht verfugbar ist, ist die Norm auch auf Bohrkleinproben anwendbar. Bei der Auswahl des
geeignetsten Verfahrens sind der Zweck der Prifung und die Moglichkeiten der Probenahme zu
bericksichtigen.

Diese Norm gilt fir das direkte Verfahren zur Messung des Kohleflozmethaninhalts. Sie enthalt Referenz-
grundlagen fir Prifgerat, Probenvorbereitung, experimentelle Verfahren und Berechnungsverfahren. Indirekte
Verfahren zur Messung des Gasinhalts von Kohle (nicht Gegenstand dieser Norm) beruhen im Allgemeinen
auf den Gassorptionseigenschaften von Kohle unter festgelegten Druck- und Temperaturbedingungen.

Diese Norm enthalt drei Arten direkter Messverfahren: konventionelle Desorption (langsame Desorption) von
Kernproben, schnelle Desorption von Kernproben, schnelle Desorption von Bohrklein- oder Stlickkohlen-
proben. Diese unterscheiden sich in der Zeit, die fir die Desorption des Gases vor dem abschliellenden
Zerkleinern zur Verfiigung steht, sowie in der Gré3e und Form der Probe.

Diese Norm gilt fur die Bestimmung des Methaninhalts von Kohle wahrend der Erkundung von Kohle und
Kohleflézmethan. Die Bestimmung des freien Gasinhalts von Kohlesorten mit niedrigem Inkohlungsgrad ist
enthalten.

Die Vorgehensweise zur Bestimmung des freien Gasinhalts von Kohlesorten mit niedrigem Inkohlungsgrad
sollte festgelegt werden.

Alle in dieser Norm verwendeten und in Bezug genommenen Einheiten sind internationale Standard-Ein-
heiten. Die Referenztemperatur betragt, sofern nicht anders angegeben, 0 °C (273,15 K). Der Referenzdruck
betragt, sofern nicht anders angegeben, 0,1 MPa (1 bar).

Die Norm weist nicht auf alle in Zusammenhang mit ihrer Anwendung bestehenden potenziellen Sicherheits-
gefahrdungen hin. Die Anwender sind dafiir verantwortlich, angemessene Sicherheitsma3nahmen und
Gesundheitsvorkehrungen zu ergreifen, wenn sie die in dieser Norm festgelegten Verfahren anwenden.

2 Begriffe
Fur die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

21

Kohlefl6zgasinhalt

die unter natirlichen Bedingungen in einer Masseneinheit Kohle enthaltene Gasmenge; die Summe aus Qf1,
Q2 und Q3

2.2

Kohlefl6zmethaninhalt

Methan ist gewdhnlich der Hauptbestandteil von Kohleflozgas: Die Begriffe ,Kohleflozmethan®, ,Kohlefl6zgas*
und ,Grubengas® werden haufig synonym verwendet.

Ist ein anderer Bestandteil als Methan der vorherrschende Bestandteil von Kohlefl6zgas, sollte dies ausdriick-
lich angegeben werden.

23

Q1 (verlorenes Gas)

Gasverlust aus der Probe nach deren Entnahme aus der In-situ-Position und vor dem Einschlieen im
Behalter. Die Angabe erfolgt als Volumen (unter Normbedingungen) je Masseneinheit Kohle
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2.4

Q2 (messbares Gas)

messbares Gas, desorbiert bei Atmospharendruck aus der ungemahlenen Kohlenprobe; angegeben als
Mengenanteil je Masseneinheit Kohle

25

Q3 (Restgas)

Gas, das noch in der Kohle enthalten ist, bevor diese gemahlen wird; angegeben als Mengenanteil je
Masseneinheit Kohle

2.6

konventionelle Desorption (langsame Desorption)

volumetrische Messungen des Gasinhalts im Behalter werden wahrend der ersten (2 bis 6) Stunden
regelmaBig (in Abstédnden von 5 Minuten) vorgenommen, gefolgt von stiindlichen Messungen Uber mehrere
Stunden und anschlieBend Messungen in 24-h-Abstanden bis Uber einen langeren Zeitraum keine oder eine
sehr geringe Gasdesorption vorliegt

2.7

schnelle Desorption

ein Verfahren zur Bestimmung des Gasinhalts, bei dem der Verlauf der Gasdesorption aus der Kohlenprobe
nicht ermittelt wird. Die Messungen erfolgen Uber einen Zeitraum, der gewohnlich weniger als 1 Tag betragt

2.8
Probenahme
Entnahme eines reprasentativen Teils Kohle aus einem Kohlefl6z

2.9

Kernprobe

ein zylindrischer Abschnitt von Gestein (Kohle) mit gewdhnlich 5 cm bis 10 cm Durchmesser, der als Teil des
Bereichs, in den der Kernbohrer eingedrungen ist, enthommen und fir die geologische Untersuchung,
reprasentative Probenahme und Laboranalyse an die Oberflache aufgeholt wurde

210

Bohrkleinprobe

Fragmente, Splitter, Partikel von Gestein (Kohle) mit einer GréRe von gewohnlich <5 mm, die aufgrund der
Einwirkung des Bohrers abbrechen und durch den Bohrkreislauf an die Oberflache gelangen

211

Stiickkohlenprobe

Kohlenfragmente oder Teile davon, die wahrend des Prozesses von Abbau oder Erschliefung bei Betrieb
eines Kohlenbergwerks, bei Transport oder Lagerung von Kohle oder bei manueller Enthnahme aus einem
Kohlefl6z oder einer ungestérten Kernprobe abgebrochen werden. Die GréRe liegt Uber der von Bohrklein und
unter dem Innendurchmesser des fir den Transport und die Desorption verwendeten Behalters

212

Kohle mit niedrigem Inkohlungsgrad

der Warmeentwicklungsgrad der Kohle oder des Gesteins ist niedrig, der Hochstwert der Vitrinitreflexions-
fahigkeit einer in Ol eingetauchten Probe ist Ro max < 0,65 %, einschlieBlich Lignit und Flammkohle

ANMERKUNG In Bezug auf ISO 11760

213

Kohle mit hohem Inkohlungsgrad

der Warmeentwicklungsgrad der Kohle oder des Gesteins ist hoch, der Mittelwertwert der zufalligen
Vitrinitreflexionsféhigkeit einer in Ol eingetauchten Probe ist R, ., > 2,0 %, einschlieRlich Anthrazitkohle
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3 Prifgerat

3.1 Desorptionsbehalter

Der Desorptionsbehalter ist ein dicht verschlieRbarer Behalter, in den die Kohlenproben eingebracht werden,
um deren Gasinhalt zu bestimmen. Der Behalter sollte so ausgelegt sein, dass die Kohle schnellstmdglich in
einen druckdichten Zustand gebracht werden kann.

Die Behalter sollten leicht zu handhaben und zu befiillen sein sowie schnell zu schlieBen, um einen
gasdichten Raum zu bilden.

Der Werkstoff des Behalters darf Kohleflozgas nicht absorbieren oder mit Bohrsplilung und Kohleflozgas
reagieren. Daher wird die Verwendung von Aluminiumlegierung, beschichtetem Aluminium, PVC und/oder
nichtrostenden Stahlsorten empfohlen.

Bei Verwendung von Kernproben muss der Behilter ein Volumen von mehr als 1000 cm3 und einen
geeigneten Innendurchmesser aufweisen. Er sollte bis zu einem Druck von 0,3 MPa gasdicht bleiben.

Bei Verwendung von Bohrklein- oder Stiickkohlenproben muss das Behaltervolumen > 500 cm3 sein. Das
Verhaltnis von Behaltervolumen zu Probenvolumen muss zwischen 70 und 150 liegen. Der Desorptions-
behalter muss mit einem Absperrventil und einer Gummischlauchleitung zum Anschlieen an ein Gasmess-
gerat und Gasanalysegerat ausgestattet sein (Bild 1).

Quetscheinrichtung
Schlauchleitung
Desorptions-

behalter
v

Durchfluss- Gas-
messgerat  analysegerat

0.05% CH,

Bild 1 — Desorptionsbehilter in Verbindung mit einem Gasmessgerat

3.2 Messgerat

Die Messung des desorbierten Gasvolumens kann entweder durch die Verdrangung von Wasser
(Verdrangungsverfahren) oder durch Spilen des Brecherkopfes mit einem festgelegten Luftvolumen und
anschlieBende Analyse der Gaszusammensetzung (Spulungsverfahren) erfolgen.

Fir das Verdrangungsverfahren wird ein graduierter Messzylinder (Burette) verwendet. Volumen und Skala
des Messzylinders missen dem Desorptionsvolumen angemessen sein. Messzylinder und Lagerbehalter sind
vorzugsweise aus Glas. Messungen des Gasvolumens werden bei Atmospharendruck durch Einstellen der
Flussigkeitsfillstdnde in Schlauch und Auffangbecher durchgefuhrt. Der kleinste Wert der Skaleneinteilung
darf 10 cm3 nicht Giberschreiten. Der Messzylinder wird an der Unterseite an einen Lagerbehlter und an der
Oberseite an die Oberseite des Desorptionsbehalters angeschlossen. Die Verbindungsleitungen missen aus
flexiblem und gasdichtem Kunststoff oder Gummi bestehen.
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Schlauchleitung

Desorptions- l graduierter
behalter Messzylinder

o6 | ™

Bild 2 — Desorptionsbehilter mit graduiertem Messzylinder zur Aufnahme desorbierten Gases

Schlauchleitung  Byrette

Desorptions-
behalter

e

Lagerbehalter

uf

Bild 3 — Desorptionsbehilter mit graduierter Biirette und Lagerbehilter fiir Druckausgleich

Fir das Spllungsverfahren wird ein festgelegtes Luftvolumen durch den Gasraum des Brechers geleitet und
in einem vorzugsweise aus Glas bestehenden Behalter aufgefangen. Der Auffangbehalter muss mittels
flexibler Schlauchleitung an das Gasanalysegerat [siehe 3.13] angeschlossen sein. Die Verbindungsleitungen
mussen aus flexiblem und gasdichtem Kunststoff oder Gummi bestehen.

3.3 Thermostat

Ein Wasser-, Ol- oder Luftthermostat mit Temperaturstabilitit und Regelgenauigkeit von +1°C ist zu
verwenden.

3.4 Temperaturmesseinrichtungen

Temperaturwerte sollten mit einer Genauigkeit von 1 °C oder besser gemessen werden. Der Temperatur-
bereich der Messeinrichtungen (Thermometer, Thermoelement, Widerstandsthermometer) sollte sowohl die
Umgebungstemperatur als auch die Temperatur im Thermostat zur Aufnahme der Desorptionsbehalter
abdecken. Gewodhnlich entsprache dies einem Bereich von 10 °C bis 80 °C.
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3.5 Barometer

Der Messbereich des Barometers fir das Messen des Umgebungsdrucks sollte den 6rtlichen Umgebungs-
druckbereich abdecken. Der Skaleneinteilungswert sollte 0,1 kPa sein.

3.6 Elektronische Waage (Oberlast)

Eine elektrische Oberlast-Prazisionswaage (Genauigkeit £ 1 %) mit angemessener Belastbarkeit wird fir das
Wagen der leeren und der gefiillten Behalter verwendet.

3.7 Standardsieb

Das Sieb muss eine Maschenweite von 60 (maximale KorbgréRRe 2 mm) aufweisen.

3.8 Kohlenbrecher

Ein Kohlenbrecher ist fir das Mahlen der Kohle erforderlich, damit das gesamte enthaltene Gas schnell
freigesetzt wird.

Bei der konventionellen Desorptionspriifung werden die Proben wahrend der Restgasprifung im Messprozess
vollstéandig aufgebrochen.

Bei Anwendung des Verdréangungsverfahrens muss der Brecher gasdicht und mit einem Adapter fur das
AnschlielRen einer Gummi- oder Kunststoffschlauchleitung ausgestattet sein, um das Gas zum Messgerat zu
leiten (Bild 4). Der Gasraum des Brechers ist auf ein Mindestmal zu begrenzen.

Bei Anwendung des Verfahrens der Wasserverdrangung ist die Dichtheit des Brechers an den

Spullungsprozess anzupassen. Das wahrend des Zerkleinerns freigesetzte Gas ist mit der zugefuhrten Luft
vollstandig zu vermischen, wobei das gesamte Gas im Auffangbehalter aufgefangen wird.

Schlauchleitung  grette

Kohlenbrecher l /
\ Lagerbehalter

uf

Bild 4 — Kohlenbrecher mit graduierter Biirette und Lagerbehalter fiir Druckausgleich

3.9 Schlauchleitung

Der Werkstoff der Schlauchleitung darf Kohleflézmethan nicht adsorbieren und nicht damit reagieren.
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3.10 Gasprobenflaschen

Gasprobenflaschen werden fur das Auffangen von Proben fur die anschlieBende Analyse verwendet. Das
Volumen der Gasprobenflasche darf 100 cm3 nicht unterschreiten.

3.11 Fullmittel
Flaschen, Glaskugeln und Hohlréhren werden verwendet, um das leere Volumen des Desorptionsbehalters zu

verringern. Diese sollten aus Werkstoffen bestehen, die Kohleflézmethan nicht adsorbieren und nicht damit
reagieren.

3.12 Schnellverbindungsstiick

Ein Schnellverbindungsstlick ist eine Rohrleitungsarmatur, die fir leichtes und schnelles AnschlieRen und
Trennen ausgelegt ist.

3.13 Gasanalysegerit

Das Gasanalysegerat muss mit Sensoren fir die Hauptbestandteile des adsorbierten Gases ausgestattet
sein, mindestens mit einem Sensor fur Methan, vorzugsweise mit einem Infrarotsensor. Die Genauigkeit des
Gasanalysegerats muss + 5 % des Messwertes betragen oder besser sein.

4 Probenahme

4.1 Vorbereitung der Probenahme

Der Behalter (3.1) muss ein Volumen von mehr als 1 000 cm3 und einen fiir Kohlenkernproben geeigneten
Durchmesser aufweisen und bis zu einem Druck von 0,3 MPa gasdicht bleiben. Der Werkstoff des Behalters
darf Kohleflozmethan nicht absorbieren und nicht mit Bohrspilung oder Kohleflozmethan reagieren. Daher
wird die Verwendung von Aluminiumlegierung, beschichtetem Aluminium, PVC und nichtrostenden Stahl-
sorten empfohlen.

4.1.1 Desorptionsbehilter
Alle Desorptionsbehalter (3.1) fir die Messung des Kohleflozmethaninhalts missen vor der Verwendung eine
Luftdichtheitsprifung bestehen. Fir diese Priifung ist der Desorptionsbehalter unter Verwendung von Luft mit

einem Druck von 0,3 MPa zu beaufschlagen. Der Behalter ist einsetzbar, wenn der Druck innerhalb von
12 Stunden um nicht mehr als 0,001 MPa fallt (nicht anwendbar).

4.1.2 Messgerat

Vor der Verwendung ist das Messgerat mit Wasser zu fillen und einzuschalten, um dessen Luftdichtheit und
Leistung zu Uberprifen.

4.1.3 Thermostat

Bevor die Kohlenproben in den Behalter fur die Desorptionspriifung gefillt werden, ist der Thermostat auf die
Lagerstattentemperatur einzustellen. Fir die Stabilisierung des Thermostats bei dieser Temperatur ist aus-
reichend Zeit vorzusehen.
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4.2 Probenahmeprinzip
4.2.1 Probenqualitit

4211 Probenqualitat von Kernproben
Die Masse der in einen Behalter gefiilliten Kohlenprobe darf 800 g nicht unterschreiten

Ist die entnommene Kohlenkernprobe nicht ausreichend, die Messung aber dennoch erforderlich, darf die
Mindestmasse der Probe nicht weniger als 300 g betragen; in diesem Fall kdnnte nur Desorptionsgas
gemessen werden. Dieser Umstand ist ausdricklich im Bericht anzugeben.

4.21.2 Anforderungen fiir Bohrklein- und Stiickkohlenproben

Bei Proben aus Bohrungen im Kohlefl6z ist Bohrklein mit einer festgelegten KorngréRe, vorzugsweise
> 2 mm, vom hinteren Ende des Bohrlochs zu entnehmen, ohne Kohlenproben von unterschiedlichen Stellen
des Bohrlochs miteinander zu vermischen.

Bohrklein- und Stiickkohlenproben miissen eine Masse von etwa 10 g aufweisen. Die tatsachliche Masse der
Kohlenprobe muss dem Desorptionsbehalter angemessen sein.

Als Probe kann auch aus dem Bohrkern entnommene Stlickkohle verwendet werden. Die Masse muss etwa
10 g betragen.

In beiden Fallen muss die Probe trocken sein. Andernfalls ist ein geeignetes Trocknungsmittel in den
Desorptionsbehalter hinzuzufiigen.

Die Probenahme der Bohrkleinproben muss vorzugsweise durch schnelles Absaugen durch einen hohlen
Bohrstrang erfolgen. Proben missen nachweisbar aus dem hinteren Bereich der entgasten Zone entnommen
werden.

4.2.2 Probenahmedauer

Die Probenahmedauer ist die tatsachliche Zeit zwischen dem Erreichen der unverritzten Kohle mit der Probe-
nahmeeinrichtung und dem EinschlieRen der Kohlenprobe im Desorptionsbehalter.

Bei Kernproben ist die Zeit, in der die Kohlenproben zum Bohrlochkopf aufgeholt werden, wie folgt festgelegt:
Die Kernaufholzeit sollte weniger als 2 min je 100 m betragen.

Nach dem Erreichen der Oberflache sollten die Proben innerhalb von 10 min im Behalter eingeschlossen
werden.

4.3 Durchfiihrung der Probenahme

Die Ausrustung sollte aufgestellt und eingestellt sein, bevor der Bohrer in den Kohlefléz eindringt, der
Techniker fur die Probenahme muss vor Ort eintreffen.

4.3.1 Kernproben

Nachdem die Kernprobe aus dem Bohrlochkopf aufgeholt wurde, ist das Kernrohr schnellstmdglich zu 6ffnen.
Mit Hilfe des Probenahmepersonals muss der Geologe rasch Fotos machen, kurze Beschreibungen erstellen,
kohlefremdes Material und Bohrschlamm entfernen, die Kernprobe schnell entsprechend der Ausrichtung im
Kohlefléz in den Desorptionsbehalter einbringen und den Kern ohne Zusammenpressen einschlieen.

Bei Proben fir die Bestimmung des CBM-Inhalts sollte der Behalter bis auf 1 cm unterhalb seiner Oberkante
gefillt werden. Reicht die Probenmenge fur das Fillen des Behalters nicht aus, sollten inerte nicht adsor-
bierende Fullmittel verwendet werden, um das leere Volumen des Behalters zu verringern. Das maximale
leere Volumen im Behalter sollte 1/4 des Behaltervolumens nicht Uberschreiten.
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4.3.2 Bohrkleinproben

Vor der Probenahme missen alle Desorptionsbehalter gereinigt, auf moégliche Undichtheiten Gberprift und
etikettiert werden. Die Desorptionsbehalter sind unmittelbar vor der Probenahme mit Luft zu spulen.

Nach der Entnahme des Bohrkleins aus dem Bohrloch muss das Bohrklein mit einem geeigneten Sieb
getrennt werden. Die als Probe verwendete Teilmenge muss eine festgelegte Korngréfle aufweisen
[vorzugsweise > 2 mm]. Die Probe ist schnellstmdglich im Desorptionsbehalter einzuschlieen. Bei Bohrung
im Kohlefloz darf die Probenahmedauer nicht mehr als 3 min betragen.

4.3.3 Stiickkohlenproben

Vor der Probenahme missen alle Desorptionsbehalter gereinigt, auf moégliche Undichtheiten Gberprift und
etikettiert werden. Bei Untertage-Probenahme sind die Desorptionsbehalter unmittelbar vor der Probenahme
mit Luft zu spilen. Nach der Entnahme des Bohrkerns aus dem Bohrloch ist diesem eine Stlickkohlenprobe
zu entnehmen. Die Probe ist schnellstmdglich im Desorptionsbehalter einzuschlie3en.

4.3.4 Aufzuzeichnende Parameter

Die folgenden malRgebenden Parameter sollten wahrend der Probenahme erfasst werden, einige sind
abhangig davon, ob Kohlenproben, Bohrkleinproben oder Stiickkohlenproben verwendet werden:

a) geographische Angaben: Bezeichnung des Bohrlochs, Koordinaten des Bohrlochs, Bezeichnung der
Probenahmestelle (Kohlenbergwerk, Grubengebaude);

b) geologische Angaben: Bezeichnung oder Nummer des Kohleflézes, Schichtalter, Einbettungstiefe,
Lagerstattentemperatur;

c) Zeitparameter: Zeitpunkt des Erreichens der unverritzten Kohle mit der Probenahmeeinrichtung,
Kernaufholzeit, Zeitpunkt des Einschliel3ens der Kohlenprobe im Desorptionsbehalter und Probenahme-
datum;

d) Probenparameter: Behalternummer, Probenkennzeichnung, Behaltermasse, Probenmasse und Proben-
zustand; bei Bohrklein- oder Stiickkohlenproben sind Behalternummer und Entnahmestelle innerhalb des
Bohrlochs aufzuzeichnen;

e) Parameter der Atmosphare am Ort der Bohrung: Methankonzentration, Temperatur und Barometerdruck;

f)  Aufzeichnungsformular: siehe Anhang A — Originaldaten der natirlichen Gasdesorption; Anhang F —
Probenahmeformular fiir Bohrung im Kohlefléz; oder Anhang G — Probenahmeformular fir Kernbohrung.

5 Messverfahren und -prozess
5.1 Verwendung von Kernproben
5.1.1 Natiirliche Desorption

5111 Desorptionsschritte

Nach dem Fullen und VerschlieBen des Behalters sollte dieser in die Thermostateinrichtung gestellt werden,
welche bereits die Lagerstattentemperatur erreicht hat.

Behalter und Messgerate sind mittels Schlauchleitung (3.9) zu verbinden, der Fluidfillstand des Messgeréats
ist einzustellen, das desorbierte Gas ist in den Messzylinder zu leiten, Messgerat und Wasserbecher sind so
einzustellen, dass die Wasserrohrleitung auf die Ablesung ausgerichtet ist, Gasvolumen, Umgebungs-
temperatur und Atmospharendruck sind gleichzeitig aufzuzeichnen und die jeweiligen Werte sind in die
Tabelle nach Anhang A einzutragen.
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Bei der darauffolgenden Messung sind die am Volumenrohr abgelesenen Messwerte aufzuzeichnen und das
bei der vorausgegangenen Messung erzielte Volumen des desorbierten Gases ist davon zu subtrahieren.
Spater ist die Messung zu wiederholen und die Daten sind aufzuzeichnen, dabei gilt vorstehende
Anforderung.

War das Volumenrohr nicht aufnahmefahig, ist das Gas aus dem Volumenrohr zu entfernen (Gasproben
sollten erst aufgefangen werden, wenn dies erforderlich ist, und dann entfernt werden), das Messgerat ist auf
den urspriinglichen Zustand einzustellen, das Ventil ist zu schlief’en und die vorstehend aufgeflihrten Schritte
sind zu wiederholen.

Wahrend des gesamten Messprozesses, insbesondere wahrend der Anfangszeit der Desorption mit relativ
hoher Desorptionsgeschwindigkeit, sollte das Messgerat so eingestellt sein, dass die Fullstdinde von
Volumenrohrfluid und Wasserbecher einander relativ gleich gehalten werden, um den naturlichen
Desorptionsdruck aufrechtzuerhalten.

511.2 Zeitabstande zwischen Volumenmessungen

Die Zeitabstande zwischen Volumenmessungen sind vom Druckaufbau im Behalter abhangig. Empfohlene
Zeitabstande: die ersten vier Messungen sind in Abstanden von 5 min durchzuflihren, dann nach dem
Einbringen der Proben in den Behalter in Abstdnden von 10 min Uber insgesamt 1 Stunde, dann ist die
Prifung durchzuflihren in Abstdnden von 15 min Uber 1 Stunde, dann in Abstdnden von 30 min Uber
1 Stunde, dann in Abstadnden von 60 min Gber 1 Stunde, dann in Abstanden von 120 min Uber 4 Stunden, bis
zur abschlief3enden Priifung Uber 8 Stunden.

Der geeignete Zeitabstand kann nach den ersten 8 Stunden der Desorptionsmessung entsprechend dem
Druckmessgerat bestimmt werden, darf jedoch nicht mehr als 24 Stunden betragen.

5.1.1.3 Kiriterien fiir das Beenden der Desorptionsmessung

Das Beenden der Desorptionsmessung ist von der Anwendung des schnellen und/oder des konventionellen
Desorptionsverfahrens abhangig. Die Auswahl des Verfahrens ist davon abhangig, wie dringend die Daten
erforderlich sind.

Beim konventionellen Desorptionsverfahren wird die Prifung beendet, wenn das Desorptionsvolumen an
7 aufeinanderfolgenden Tagen weniger als 10 cm3 je Tag betrégt.

Beim schnellen Desorptionsverfahren kann nach dem Messen der fiir die Berechnung des verlorenen Gases
angemessenen Daten (fir die ersten 8 Stunden entsprechend dem Priifplan nach 5.1.1.2) der Desorptions-
behalter gedffnet und die Kohle in einen Brecher umgefiillt werden.

[spater besprechen] Bei Kombination dieser beiden Verfahren muss die Desorptionsrate einen relativ
geringen Wert erreichen, auch wenn die Zeit eingehalten werden muss, kénnte der Gasverlust aufgrund des
Umfullens der Probe vom Desorptionsbehalter in den Brecher minimiert werden.

5.1.1.4 Probenahme fiir Wagen, Zerkleinern und anschlieBende Analyse

Am Ende der Desorption ist der Behalter zu 6ffnen und eine Beschreibung der Kohle vorzunehmen,
einschliellich Riss- und Kluftdichte, Abstadnden, Gefligezwischenmitteln und makroskopischer,
petrographischer Beschreibung usw. Von den Proben sind Fotos mit Bohrlochnummer, Tiefe, FI6znummer
usw. zu machen.

Die Probe ist zu Blécken von 2 cm bis 3 cm zu zerkleinern und 300 g bis 500 g der Blocke sind in ein
Kugelmihlengefal® zur Restgasmessung zu geben. Alternativ kdnnten die Proben auch in drei Teile (jeweils
50 g bis 100 g) geteilt und getrennt in ein Kugelmuhlengefald zur Restgasmessung gegeben werden. Der Rest
der Probe ist zu verwenden fir eine Prifung des Feuchtegehalts im Anlieferungszustand, anschliellende
Analyse.

Documents
Document Sharinpj—lub

Full document details: E DIN ISO 18871:2015-07


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-18871-2015-07
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-18871-2015-07

E DIN ISO 18871:2015-07 — Entwurf —

5.1.2 Restgasmessung

51.21 Messverfahren

Die Proben im Desorptionsbehalter nach 8 Stunden Messdauer und die Proben im Kugelmihlengefal® im
Prozess der Restgasmessung kénnen erwarmt werden, um die Desorptionsrate zu beschleunigen.

Es ist darauf zu achten, dass die Temperatur beim Erwarmen die Reifetemperatur nicht Gberschreiten sollte.
Die Probe ist fur 2 bis 4 Stunden in der Kugelmuhle zu zerkleinern. Dann ist sie in den Thermostat zu geben,
bis sie die Lagerstattentemperatur erreicht hat. Gasvolumen, Umgebungstemperatur, Umgebungsdruck und
Desorptionszeit sind nach Anhang B aufzuzeichnen. Es ist zu beachten, dass die Haufigkeit der Ablesung in
der friihen Desorptionsphase hoch sein und in der Spatphase 24 h nicht tUberschreiten sollte.

Bei Verwendung mehrerer kleiner Proben kann die Zerkleinerungszeit verringert werden.

5.1.2.2 Einschriankung der Beendigung der Restgasmessung

Siehe 5.1.1.3.

5.1.2.3 Wagung und Berechnung

Nach Abschluss der Restgasmessung ist das MahlgefalR zu o6ffnen und die Probe mit einem Sieb der
Maschenweite 60 zu sieben. Die Probe ist zu wagen und der Restgasinhalt ist zu berechnen.

5.1.3 Gasprobenahme, Analyse der Zusammensetzung und Isotopenanalyse

5.1.3.1 Auffangen von Gas

[sollte/muss] Wahrend der Desorptionsmessung mussen reprasentative Proben des Gases fir die Analyse
der Zusammensetzung aufgefangen werden. Die Ubliche Ausristung umfasst Schlauchleitung (3.9), Gas-
probenflaschen (3.10) (Glasflaschen oder Gasbeutel von mindestens 100 cm3) und Wassertrog fiir das
Auffangen von Gas.

Das Prinzip der Gasprobenahme ist das Auffangen des Gases bei Desorption eines groRen Gasvolumens.
Bei natirlicher Desorption sind 3 Gasproben am 1., 3. bzw. 5. Tag aufzufangen.
Bei Proben mit geringem Gasinhalt kann das Gas in einer friihen Phase aufgefangen werden.

[Skizze des Diagramms] Fir die Gasprobenahme wird das Verfahren der Wasserverdrangung angewendet.
betrdgt das Gasvolumen im Messgerdt mehr als 400 cm3, ist die Schlauchleitung an das Luftventil des
Desorptionsbehalters anzuschlieRen; die Gasprobenflasche ist mit der Unterseite nach oben zu drehen und
mit Wasser zu flllen; das Luftventil an der Birette ist zu 6ffnen und der Erlenmeyerkolben ist anzuheben; die
Schlauchleitung ist zu entliften und an die Glasflasche anzuschlieRen; durch die Schlauchleitung an der
Unterseite ist Gas einstrdmen zu lassen. Nachdem das Gasvolumen in der Flasche 150 cm3 erreicht hat, ist
die Schlauchleitung im Spullbecken zu entfernen und der Flaschenverschluss ist anzubringen. Die Flasche ist
zu etikettieren, mit der Unterseite nach oben in eine Kiste zu verpacken und zur Analyse der Zusammen-
setzung an das Labor zu senden.
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Bild 5 — Verfahren der Wasserverdrangung fiir die Gasprobenahme

5.1.3.2 Anzahl der Gasproben und Haufigkeit der Probenahme

Siehe 5.1.3.1.

5.1.3.3 Analyse der Gaszusammensetzung und Isotopenanalyse

Die Gasproben sollten schnellstmdglich dem Labor (ibergeben werden. Die Analyse der Gaszusammen-
setzung ist entsprechend dem Verfahren fir Erdgas durchzufiihren.

5.2 Verwendung von Bohrklein- oder Stiickkohlenproben

5.2.1 Q2-Messung
Bild 03 Verifizierung

Das in den Desorptionsbehélter freigesetzte Gasvolumen (Q2) ist unmittelbar nach dem Eintreffen des
Desorptionsbehalters im Labor, hdchstens jedoch 72 Stunden nach der Probenahme, zu messen.

a) Der Desorptionsbehalter wird mittels Schlauchleitung an das Gasanalysegerat angeschlossen.

b) Durch Zusammendriicken des Desorptionsbehalters ist das Gas in das Gasanalysegerat zu pressen,
wobei der Volumenstrom der Spezifikation des Gasanalysegerats entsprechen muss.

c) Die Gaszusammensetzung und die Zeit der Messung sind aufzuzeichnen.

d) Danach muss der Desorptionsbehalter gedffnet und die Kohlenprobe mit einer Genauigkeit von + 0,2 g
gewogen werden. Die Masse der Probe ist aufzuzeichnen.

e) Beider Berechnung des Q2-Volumens miissen das Volumen des Desorptionsbehalters, die Verdrangung
von Gas durch die Masse der Probe und des Trocknungsmittels sowie der aus der Freisetzung des
Gases in den dicht verschlossenen Desorptionsbehalter resultierende Druck berticksichtigt werden.

f)  Die Temperatur und der Barometerdruck im Labor sind zu messen und aufzuzeichnen.
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5.2.2 Q3-Messung

Die Messung des wahrend des Mahlvorgangs freigesetzten Gasvolumens (Q3) ist unmittelbar nach der Q2-
Messung durchzufiihren.

a) Die Probe ist unverziiglich in den Brecher (3.8) zu fiillen.

b) Der Brecher ist umgehend zu schlieen und mittels Schlauchleitung an das Messgerat anzuschlielen.

c) Bei Anwendung des Verfahrens der Wasserverdrangung ist das Q3-Volumen nach dem Zerkleinern
durch direkte Ablesungen vom Messzylinder zu bestimmen. Wahrend des Ablesens muss der Fullstand

des Wassers im Messzylinder dem des Wassers im Lagerbehalter entsprechen.

Bei Anwendung des Spiilungsverfahrens muss die Gaszusammensetzung im Gasauffangbehalter mit
dem Analysegerat gemessen werden.

Vor Abschluss des Mahlprozesses ist sicherzustellen, dass die Freisetzung von Gas beendet ist.

d) Die Temperatur und der Barometerdruck im Labor sind zu messen.

6 Datenverarbeitung

6.1 Umrechnung des desorbierten Gasvolumens

Die gemessenen Volumina des desorbierten Gases und des Restgases sind auf den Normzustand, d. h. 0 °C
(273,15 K) und 100 000 Pa, umzurechnen. Die Umrechnungsformel flr das Gasvolumen ist als Gleichung (1)

angegeben:
V. 3 273,15 By xVpy, (1)
STP = 100000 (27315 + 7,)
Dabei ist

Vgrp das Gasvolumen im Normzustand;
der Atmospharendruck, angegeben in Pa;
die Temperatur, angegeben in °C;

V.,  das Gasvolumen, angegeben.

6.2 Angabe des Gasinhalts
Der Gasinhalt kann auf drei Arten angegeben werden:
1) auf Rohkohlebasis;
2) auf luftgetrockneter Basis;
3) auf trockener aschefreier Basis.
Durch Messung der Gesamtfeuchte und anschlieRende Analyse der Proben kann der Gasinhalt der Proben

nach Bedarf in Angaben auf Rohkohlebasis, auf luftgetrockneter Basis und auf trockener aschefreier Basis
umgerechnet werden.

Documents
16 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN ISO 18871:2015-07


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-18871-2015-07
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-18871-2015-07

— Entwurf — E DIN ISO 18871:2015-07

6.3 Berechnung der Gaszusammensetzung

Die Konzentration verschiedener Gasbestandteile ist in Ubereinstimmung mit der Erdgasindustrie zu berech-
nen.

Das Gasanalysegerat muss mit Sensoren fir die Hauptbestandteile des desorbierten Gases ausgestattet

sein, mindestens mit einem Sensor fur Methan, vorzugsweise mit einem Infrarotsensor. Die Genauigkeit des
Gasanalysegerats muss + 5 % des Messwertes betragen oder besser sein.

6.4 Berechnung des Gasinhalts

Entsprechend dem Messverfahren setzt sich der Gasinhalt zusammen aus dem verlorenen Gas (2.2), dem
desorbierten Gas (2.3) und dem Restgas (2.4). (hier enden)

6.4.1 Berechnung des verlorenen Gases (Q1)

6.4.1.1 Verwendung von Kernproben

Besteht die Bohrspllung aus Wasser und Schlamm, ist die Nullzeit der Zeitpunkt, zu dem sich der Bohrkern
auf halber Strecke zur Oberflache befindet; besteht die Bohrsplilung aus Schaum oder Luft, ist die Nullzeit der
Zeitpunkt, zu dem der Bohrer den Kohlefloz erreicht.

Die Verlustzeit ist die Zeitspanne zwischen der Nullzeit und dem Zeitpunkt des Einschlielens im Behalter.

Die zugehorige Formel lautet wie folgt:

Fir den Fall, dass die Umlaufmedien der Bohrsplilung Wasser und Schlamm sind, entspricht die Formel
Gleichung (2):

_l3—1
2

0 +(tg —13) (2)

Fur den Fall, dass die Umlaufmedien der Bohrsplilung Schaum oder Luft sind, entspricht die Formel
Gleichung (3):

n=(tq—11) (3)
Dabei ist

. die Verlustzeit, angegeben in s;

ty  der Zeitpunkt, zu dem der Bohrer den Kohlefl6z erreicht, angegeben in s;

to  die Aufholzeit des Bohrkerns, angegeben in s;

t3  der Zeitpunkt, zu dem der Bohrkern den Bohrlochkopf erreicht, angegeben in s;
ty,  die Zeit des EinschlieRens im Behélter, angegeben in s.

Das direkte Verfahren wird fur die Berechnung des verlorenen Gasvolumens angewendet. Zu Beginn der
Desorption verhalt sich das Desorptionsvolumen proportional zur Quadratwurzel der Zeit. Das kumulative
Desorptionsvolumen im Normzustand ist als senkrechte Achse einzusetzen, die Quadratwurzel der Summe
der Gasverlustzeit und der Desorptionszeit ist als waagerechte Achse einzusetzen, die Anfangspunkte sind zu
verbinden und bei Verlangerung der Geraden zur senkrechten Achse ist der Schnittpunkt mit dieser das
verlorene Gasvolumen, siehe Anhang C, Berechnung des verlorenen Gases (direktes Verfahren).
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Der verlorene Gasinhalt wird nach Gleichung (4) berechnet:
GeL = Viost/mt “)
Dabei ist

GoL der verlorene Gasinhalt, angegeben in cm?3/g;
Vi.ost das verlorene Gasvolumen, angegeben in cm3,

mr das Trockengewicht (oder das Eingangsgewicht) der gelieferten Probe, angegeben in g.

6.4.1.2 Verwendung von Bohrklein- oder Stiickkohlenproben

Das wahrend der Probenahme verlorene Gasvolumen ist durch ein rickverfolgbares Verfahren zu bestimmen.
Bei dieser Berechnung muss berlcksichtigt werden, dass die Desorptionsrate in Zusammenhang mit der
jeweiligen Korngrof’e der Probe und der Probenahmedauer steht. Das Verfahren zur Bestimmung von Q1
muss Teil der Dokumentation sein.

Die Berechnung kann nach folgender Formel durchgefiihrt werden:

(1-k)

01=02x la

,b(1—kt) _ta(1—kx)
Dabei ist
0, das wahrend der Probenahme freigesetzte Gasvolumen (verlorenes Gas), in cm3;

0O, das zwischen Verschlielen des Desorptionsbehalters und Durchfiihrung der Q2-Messung freige-
setzte Gasvolumen, in cm3;

Probenahmedauer, in min;
1, Zeit zwischen Verschlielen des Desorptionsbehélters und Durchfihrung der Q2-Messung, in min;

ki Ausmall der Anderung der Desorptionsrate einer Kohlenprobe.

_InV1=InV;

=— 'z 5
InT1—InT2 ( )

t

Dabei ist

V1 das Volumen des desorbierten Gases zum Zeitpunkt 7;

V, das Volumen des desorbierten Gases zum Zeitpunkt 75;

k.  auf 0,65 einstellbar bei gewdhnlicher Kohle mit einer KorngréRe > 2 mm.
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6.4.2 Berechnung des Gasdesorptionsinhalts (Q2)

Q2 wird wie folgt berechnet:

a) Das Volumen des Freiraums im Desorptionsbehalter ist zu berechnen (unter Bericksichtigung der
Verdrangung von Gas durch die Masse der Probe und des Trocknungsmittels sowie des aus der

Freisetzung des Gases in den dicht verschlossenen Desorptionsbehalter resultierenden Drucks).

b) Das Q2-Volumen ist auf der Grundlage des Volumens des Freiraums im Desorptionsbehalter und des
Messwerts der Methankonzentration zu berechnen.

c) Das Q2-Volumen ist auf Normbedingungen (0°C und 101,325 kPa) umzurechnen.
d) Das Q2-Volumen ist durch die Probenmasse zu dividieren.
Der Gasdesorptionsinhalt wird nach Gleichung (6) berechnet:
Gep = Vplmt (6)
Dabei ist

Gep  der natirliche Gasdesorptionsinhalt, angegeben in cm3/g;
Vp das Volumen natirlicher Gasdesorption, angegeben in cm3;

my das Gesamtgewicht der Probe, angegeben in g.

6.4.3 Berechnung des Restgasinhalts (Q3)

Das Q3-Volumen ist auf Normbedingungen (0°C und 101,325 kPa) umzurechnen und durch die Probenmasse
zu dividieren.

Der Restgasinhalt wird nach Gleichung (7) berechnet:
Dabei ist

Gcr  der Restgasinhalt, angegeben in cm3/g;
Vp das Restgasvolumen, angegeben in cms3;
my das Gesamtgewicht der Probe, angegeben in g.

6.4.4 Berechnung des freien Gasinhalts

Durch den hohen Gehalt an freiem Gas, muss die Porositdt und die Wassersattigung der Proben mit
niedrigem Inkohlungsgrad, gemessen werden, um den freien Gasgehalt zu berechnen. Fir die Berechnung
bei Proben mit niedrigem Inkohlungsgrad miissen die Messwerte des freien Gases entsprechend (8) und (9)
hinzugezogen werden:

_ ¢X(1_Sw)
OrG B (8)
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