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1 Anwendungsbereich und Zweck

Die Priifung nach dieser Norm dient zum Feststellen des

Bindemittelgehaltes von Asphalt und/oder zur Riickgewin-

nung des Bindemittels fiir weitere Untersuchungen. Dabei

fallen gleichzeitig die Mineralstoffe an, die ebenfalls weiter

untersucht werden konnen.

Anmerkung: Die Eigenschaften der Mineralstoffe nach
Extraktion entsprechen nicht in jedem Fall den
Eigenschaften der unverarbeiteten Mineralstoffe.

Die Norm ist auch fiir die Priifung von Steinkohlenteer-
Spezialpech mit Mineralstoffen anwendbar (siehe Anhang B).
Die Anwendbarkeit der Norm auf Asphalte, deren Bindemit-
tel nach der Herstellung des Mischgutes Zusatze wie z.B.
Kunststoffe, Gummi und Harze enthalten,ist von Fall zu Fall
zu prifen.

2 Begriffe und Kurzbeschreibung
der Verfahren

2.1 Bindemittelgehalt

Unter dem Bindemittelgehalt von Asphalt sind die bei der
Priifung nach dieser Norm ermittelten Massenanteile an
I16slichem und unldslichem Bindemittel zu verstehen, die
auf die wasserfreie Probe bezogen werden.

Der Gehalt an 16slichem Bindemittel wird durch Extraktion
des Bindemittels aus der Probe mit anschlieBender oder
ohne anschlieBende Riickgewinnung des Bindemittels
bestimmt.

Der Gehalt an unidslichem Bindemittel ist der nach der

Extraktion am Mineralstoff verbleibende Massenanteil an
Bindemittel.

2.2 Kaltextraktion

Als Kaltextraktion wird das Herauslosen des Bindemittels
mit kaltem oder erwarmtem (nicht siedendem) Ldsemittel
bezeichnet.

2.3 HeiBextraktion

Als HeiBextraktion gilt das Herauslosen des Bindemittels
mit einem L&semittel, das im Kreislauf zum Sieden und Kon-
densieren gebracht wird, wobei die Probe gleichzeitig dem
Losemittel in seiner fliissigen und dampfférmigen Phase
ausgesetzt ist.

2.4 Differenzverfahren

Beim Differenzverfahren wird nach der Kalt- oder HeiBex-
traktion der Gehalt an 16slichem Bindemitte! aus der Diffe-
renz zwischen der Menge des ausgewogenen Mineralstof-
fes und der Mischguteinwaage unter Beriicksichtigung des
Wassergehaltes berechnet.

2.5 Riickgewinnungsverfahren

Beim Riickgewinnungsverfahren wird nach der Kalt- oder
der HeiBextraktion das I6sliche Bindemittel qualitativ und
quantitativ durch Abdestillieren des Losemittels zuriickge-
wonnen. An dem so riickgewonnenen Bindemittel konnen
dessen Eigenschaften bestimmt werden.

3 Ubersicht iiber die Hauptarbeitsginge

Die Bestimmung des Bindemittelgehaltes nach dieser
Norm gliedert sich in mehrere Arbeitsgédnge. Die Hauptar-
beitsgédnge sind:

— Probenvorbereitung nach DIN 1996 Teil 3

— Bestimmung des Wassergehaltes nach DIN 1996 Teil 5

— Extraktion des Bindemittels mit Rickgewinnung der
Mineralstoffe

— gegebenenfalls Bindemittelriickgewinnung durch Abde-
stillieren des Losemittels

— rechnerische oder experimentelle Bestimmung des
Gehaltes an unldslichem Bindemittel

— Berechnung des Bindemittelgehaltes

In Tabelle 1 sind die in dieser Norm festgelegten Extrak-
tionsverfahren, Losemittel und Destilliergerdte in Abhan-
gigkeit von der Art des Bindemittels aufgefiihrt.

4 Bezeichnung

Zur eindeutigen Bezeichnung der Verfahren nach dieser
Norm zur Bestimmung der Menge des in einem Asphalt ent-
haltenen Bindemittels und/oder zu dessen Riickgewinnung
miissen folgende Merkmale angegeben werden:

— Verschlusselte Angabe der Teilnummer der vorliegen-
den Norm (06A)

— Verfahren zur Bestimmung des Gehaltes an idsiichem
Bindemittel
D fiir das Differenzverfahren
W fiir das Riickgewinnungsverfahren

— Losemittel
1 fir Toluol
2 fur Trichlorethen
3 fiir das bei Kaltbitumen zu verwendende bzw. ange-
wendete Losemittel, wenn nicht Trichlorethen ange-
wendet werden kann
— Art der Extraktion
H fir HeiBextraktion
K fur Kaltextraktion

— Art des Vakuum-Destilliergeréates

R fur Gerdt mit rotierendem Destillierkolben (Rota-
tionsverdampfer)

S fiir Gerat mit stehendem Destillierkolben (Destillier-
geréat mit Fraktionieraufsatz)
— rechnerische oder experimentelle Bestimmung des
Gehaltes an unléslichem Bindemittel
E fiir die Berechnung aufgrund von Erfahrungswerten
F fir das Filtrationsverfahren
Z fir das Zentrifugenverfahren

Beispiel:
Prufung DIN 1996 — 06A — V

Verschliisselte

Angabe der Teil-
nummer der vor-
liegenden Norm
Verfahren zur Be-
stimmung des Gehaltes
an loslichem Binde-
mittel

Losemittel
Art der Extraktion

Art des Vakuum-
Destilliergerétes

rechnerische oder
experimentelle Bestimmung
des Gehaltes an

unidslichem Bindemittel_________Ryaertments
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Tabelle 1. Bestimmung des Gehaltes an loslichem Bindemittel in Abhéingigkeit von Art des Bindemittels, von Verfahren,
Extraktion, Losemittel und Destilliergerat
Art d Fluxbitumen und Zubereitungen aus Stein-
Bind mif | Bitumen Kaltbitumen kohlenteer-Spezialpech
Indemittels (siehe Anhang A) (siehe Anhang B)
Differenzverfahren ) 2) - Differenzverfahren 1) 2)
Verfahren
Riickgewinnungsverfahren Riickgewinnungsverfahren3) | Riickgewinnungsverfahren
HeiBextraktion 1) 4) - HeiBextraktion
Extraktion
Kaltextraktion Kaltextraktion -
Trichlorethen 1) Trichlorethen 5) Trichlorethen 1)
Losemittel
Toluol - Toluol
- " . Destilliergerat Destilliergerat
6
Destilliergerat Rotationsverdampfer ©) mit Fraktionieraufsatz mit Fraktionieraufsatz

1) Nicht bei Schiedsuntersuchungen
2) Nicht bei Wassergehalten w (H20) liber 0,2%

Lése- und Bindemittelanteil.

5) Siehe auch Abschnitt A.5.2f)

die Bindemittelmenge zu bestimmen ist.

3) Die Differenz der Summe von Mineralstoffanteil und riickgewonnenem Bindemittelanteil zu 100 % ergibt den flliichtigen

4) Nicht, wenn nach der Riickgewinnung die Bindemitteleigenschaften bestimmt werden sollen und dabei ein Erwei-
chungspunkt Ring und Kugel (nach DIN 52011) > 80°C zu erwarten ist

6) Bei der Untersuchung alter Asphaltschichten darf das Destilliergerat mit Fraktionieraufsatz (siehe Abschnitt A.5.2 a)) zur
Riickgewinnung des Bindemittels verwendet werden, wenn nicht sicher ist, ob bei der Herstellung des Asphaltes Flux-
bitumen, Kaltbitumen oder Bitumen verwendet worden ist. Das Destilliergerat darf auch verwendet werden, wenn nur

5 Geréate und Priifmittel fiir die Bestimmung
des Gehaltes an loslichem Bindemittel
und Riickgewinnung des Bindemittels

5.1 Allgemeines

a) Prazisionswaage') (siehe auch Tabelle 2)

Tabelle 2. Angabe der Wageergebnisse in Abhdngig-
keit von der zu wagenden Menge

zu wagende Angabe des Wiageergeb-
Menge nisses mindestens auf
kg g
bis 1 0,1
liber 1 bis 4 0,2
tiber 4 bis 10 0,5

b) Warmekammer nach DIN 50 011Teil 12 fiir Temperaturen
bis mindestens 150°C

5.2 fiir die Extraktion2)

a) Trichter mit einem Drahtsiebboden nach DIN 4188 Teil 1
mit einer Maschenweite von 0,063 mm und Schutzsieb,
z.B. mit einem Drahtsiebboden nach DIN 4188 Teil 1 mit
einer Maschenweite von 0,71mm

Durchlaufzentrifuge, die so wirksam ist, daB der Gliih-
rickstand des riickgewonnenen Bindemittels 1,0%
nicht iiberschreitet

Behaltnisse mit mindestens 1000 ml Volumen

b)

c)
d)
e)

Spatel
gegebenenfalls Durchlaufzentrifugalpresse

Full document details: DIN 1996-6:1988-10

f)

Losemittel
(1) Toluol: Reintoluol DIN 51633 — C7H8
(2) Trichlorethen (Trichlorethylen) nach DIN 53977

Anmerkung: Bei der Durchfiihrung der Laboratoriums-
arbeiten sind wegen der Verwendung der Lose-
mittel die jeweils giiltigen einschlagigen
Gesetze, Verordnungen, Unfallverhiitungsvor-
schriften, Richtlinien, Technischen Regein und
Merkblatter zu beachten, z.B. die Verordnung
iiber gefahrliche Stoffe (Gefahrstoffverordnung
GefStoffV), Neufassung vom 26. August 1986,
DIN 12924 Teil 1. Siehe auch Zusammenstellung
in ,Richtlinien fiir Laboratorien®.

Wenn die Eigenschaften des riickgewonnenen Bindemit-

tels nicht bestimmt werden sollen, darf auch im Laborato-

rium riickdestilliertes Losemittel verwendet werden.

Trichlorethen ist in verschlossenen Flaschen oder Kani-

stern aufzubewahren. Die Gebinde sind vor UV-Strah-

lung zu schiitzen.

zusétzlich fiir die HeiBextraktion

Extraktoren aus Glas und/oder Metall mit Kiihler und
passendem Extraktionseinsatz, z.B. Extraktionshiilse
nach DIN 12449, Drahtkorb aus einem Drahtsiebge-
webe mit einer Maschenweite von 0,063 mm oder
einem Drahtsiebboden nach
DIN 4188 Teil 1 mit einer Maschenweite von 0,063 mm

Rund- oder Stehkolben nach DIN 12348

g)
Metallzylinder mit
sowie Schutzsieb
h)
i) Heizgerat

D)
2)

Begriff sieche DIN 8120 Teil 1

Automatisch arbeitende Gerate diirfen verwendet wer-
den, wenn sichergestellt ist, daB ihre Anwendung zu den

gleichen Ergebnissen fiihrt. Documents
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5.3 fiir die Riickgewinnung des Bindemittels

a) Vakuum-Destilliergerat (siehe Bild 1) mit rotierendem
Destillierkolben, z. B.mit einem Nennvolumenvon 1oder
2 Liter (nachfolgend Rotationsverdampfer genannt).
Bei Verwendung im Luftbad muB der Rotationsver-
dampfer mit einer TemperaturmeBeinrichtung im Ab-
stand < 10 mm unter dem Destillierkolben ausgestattet
sein.Fir die von Zeit zu Zeit durchzufiihrenden Blindver-
suche muB der Rotationsverdampfer in diesem Fall
auBerdem mit einer Einrichtung zum Messen der Tem-
peratur im Bindemittelsumpf versehen werden kénnen.

|_—Kihler

Drehantrieb

Destillierkolben
(Birnenkolben)

Vorlage

Bild 1. Beispiel fiir einen Rotationsverdampfer

b) Regelbares elektrisch beheiztes Luft- oder Fliissigkeits-
bad zum Erhitzen der Bindemittellosung. Das Luftbad 3)
muB abdeckbar sein und eine Heizleistung von min-
destens 2200 Watt haben.

¢) Vakuumpumpe mit DruckmeBgerat

6 Proben
6.1 Probenahme und Probenvorbereitung

Die Laboratoriumsprobe ist nach DIN 1996 Teil 2 zu entneh-
men und nach DIN 1996 Teil 3 vorzubereiten.

6.2 Probemenge

Flr die Bestimmung des Gehaltes an l16slichem Bindemittel
muB der Zahlenwert der Probemenge in g mindestens
gleich dem 100fachen des Zahlenwertes der oberen Nenn-
KorngroBe der Probe in mm sein; die Probemenge muB in
jedem Fall so groB sein, daB sie mindestens 30 g |18sliches
Bindemittel enthalt.

6.3 Anzahl der MeBproben

In der Regel ist eine MeBprobe zu untersuchen. Ist der Soll-
wert fiir den Bindemittelgehalt nicht bekannt, dann sind
zwei MeBproben zu priifen. Ist der Sollwert bekannt und
weicht der Priifwert der Einzelbestimmung fiir den Binde-
mittelgehalt um mehr als die Grenzabweichung des Soll-
wertes fiir die Einzelprobe ab, ist ebenfalls eine zweite MeB-
probe zu untersuchen.

Bei Schiedsuntersuchungen zur Bestimmung des Gehaltes

an lgslichem Bindemittel sind stets zwei MeBproben zu
untersuchen.

An einer weiteren MeBprobe ist der Wassergehalt nach
DIN 1996 Teil 5 zu bestimmen, da der Bindemittelgehalt auf
die wasserfreie Probe zu beziehen ist. Die MeBproben fiir
die Bindemittel- und Wassergehaltsbestimmung sind zeit-
gleich einzuwagen.

7 Bestimmung des Gehaltes an loslichem
Bindemittel und Riickgewinnung des
Bindemittels

7.1 Allgemeines

Alle Wagungen sind mit einer nach Tabelle 2 auf die Menge
abgestimmten Waage durchzufiihren. Bei zusammengeho-
renden Wéagungen darf die Temperaturdifferenz des Wége-
gutes hochstens 40°C betragen.

7.2 Extraktionsverfahren

Nach Art des Bindemittels ist die Kalt- oder HeiBextraktion
durchzufiuhren. Als Losemittel dienen Trichlorethen oder
Toluol.

Wenn nach der Bindemittelriickgewinnung die Eigenschaf-
ten des Bindemittels bestimmt werden sollen, ist bei Bitu-
men mit einem zu erwartenden Erweichungspunkt Ring
und Kugel (nach DIN 52011) iiber 80°C die Kaltextraktion
durchzufiithren.

Bei Schiedsuntersuchungen ist die Kaltextraktion mit
Toluol als Lésemittel anzuwenden.

7.2.1 HeiBextraktion (H)

Die vorbereitete MeBprobe ist in den Extraktionseinsatz
einzuwagen (Masse mg). Extraktionshilsen aus Faserstof-
fen sind unmittelbar zuvor zu trocknen. Das Bindemittel
wird im Extraktionsgerat durch das siedende und konden-
sierte Losemittel herausgelost. Die Extraktion ist beendet,
wenn das Losemittel praktisch farblos aus dem Extrak-
tionseinsatz ablauft.

Die Bindemittellosung ist (iber den Trichter in die laufende
Durchlaufzentrifuge zu geben und so von den vorhandenen
Mineralstoffanteilen zu befreien. Der im Becher der Durch-
laufzentrifuge vorhandene Fiiller wird durch Nachspiilen
mit moglichst kleinen Mengen Losemittel so lange bei lau-
fender Durchlaufzentrifuge nachgewaschen, bis das Lose-
mittel praktisch farblos bleibt.

7.2.2 Kaltextraktion (K)

Die vorbereitete MeBprobe ist in ein entsprechend groBes
Behaltnis (mindestens 1000 ml) einzuwdgen (Masse mp)
und so oft mit kleinen Mengen Ldsemittel zu tibergieBen,
durchzumischen und zu dekantieren, bis das Losemittel
praktisch farblos bleibt. Anwdrmen und Umriihren
beschleunigen das Herausiésen des Bindemittels.

Beim Verwenden einer Zentrifugalfilterpresse entfalien das
Durchmischen und das Dekantieren. Auch hierbei muB so
lange Losemittel in die Presse gegeben werden, bis das
Losemittel praktisch farblos bleibt.

AnschlieBend ist nach Abschnitt 7.2.1 Absatz 2 zu verfahren.

7.3 Bestimmung des Wassergehaltes

Der Wassergehalt w (H,0) des Asphaltes ist nach DIN 1996
Teil 5 zu bestimmen.

74 Behandeln der Mineralstoffanteile

Samtliche nach der Extraktion des Bindemittels verbliebe-
nen Mineralstoffe werden bei (110 + 5)°C bis zur Massen-
konstanz getrocknet und gewogen (Masse mMA M)

3) Uber die Bezugsquellen gibt Auskunft:
DIN-Bezugsquellen fiir normgerechte Erzeugnisse im
DIN Deutsches Institut fiir Normung eV., Burggrafen-

straBe 6, Postfach 11 07, 1000 Berlin 30. Documents
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Die Massenkonstanz einer MeBprobe gilt als erreicht,wenn
die Massenénderung zwischen zwei Wagungen im Abstand
von mindestens zwei Stunden Trocknungsdauer nicht gro-
Ber als 0,1% der jeweiligen Masse der MeBprobe ist.

Die Mineralstoffe kbnnen auf ihre KorngréBenverteilung
nach DIN 1996 Teil 14 und gegebenenfalls auf weitere
Eigenschaften untersucht werden. Die beim Zentrifugieren
abgeschiedenen und gegebenenfalls in den Poren der ent-
leerten Extraktionshiilsen verbliebenen Mineralstoffe sind
dem Kornanteil unter 0,09 mm (Fiiller) hinzuzurechnen.

7.5 Abdestillieren des Losemittels (R)

Zum Einengen im Rotationsverdampfer wird das Luft- oder
Fliissigkeitsbad auf 80 bis 100°C temperiert. Hierbei emp-
fiehlt es sich, einen Restdruck < 200 hPa einzustellen.
ZweckmaBigerweise wird dabei der durch das Einleitrohr
erfolgende kontinuierliche Zulauf der Bindemittellosung
mit der Destillatmenge gleichgehalten, so daB der Destil-
lierkolben hochstens bis zur Halfte gefiillt bleibt. Sobald die
gesamte Bindemittelldsung in den Destillierkolben liberge-
fihrtist,ist das Einleitrohr zu verschlieBen.Das Einengen ist
mit einer Drehzahl von (50 + 10) min~"' durchzufiihren. Es ist
als beendet anzusehen, wenn keine wesentlichen Losemit-
telmengen mehr liberdestillieren.

Fiir das Einengen der Bindemittellosung sind auch andere
Verfahren zuléssig. Die Temperatur darf bei Trichlorethen
als Losemittel auf nicht mehr als 94°C und bei Toluo! als
Losemittel auf nicht mehr als 116°C ansteigen. Die ein-
geengte Losung ist in den Destillierkolben des Rotations-
verdampfers Uberzufuhren.

Zum volistandigen Entfernen des Losemittels wird direkt
anschlieBend die Badtemperatur innerhalb hochstens
10 Minuten auf (175 + 5) °C erhoht oder der Destillierkolben
in ein vortemperiertes Bad gebracht, das auf (175 + 5)°C
eingestellt wurde. Beim Luftbad muB die Temperatur in
unmittelbarer Nahe unter dem Kolben gemessen werden
(Abstand < 10 mm). Bei einer Drehzahl von (50 + 10) min™’
wird der Druck stetig reduziert, bis nach 5§ bis 10 Minuten
praktisch kein Losemittel mehr Uberdestilliert und das End-
vakuum von 15 bis 25 hPa erreicht ist. Dieser Enddruck wird
(10 + 1) Minuten lang gehalten. Die Sumpftemperatur im
Destillierkolben muB am Ende der Destillation im Endva-
kuum zwischen 170°C und 180°C liegen. Bei Verwendung
eines Luftbades ist dieses durch Blindversuche sicherzu-
stellien.

Nach Aufheben des Vakuums ist die Menge des loslichen
Bindemittels durch Wagen des noch heiBen Destillierkol-
bens mit Riickstand festzustellen. Auch der leere Destillier-
kolben ist bei entsprechender Temperatur zu wégen (siehe
Abschnitt 7.1).

Beim Anwenden eines Luftbades muB der Destillierkoiben
wihrend der Temperierung allseitig umschlossen sein. In
einem Flussigkeitsbad muB er mit mindestens einem Drittel
seines Volumens eintauchen.

Die auf diese Weise erhaltenene Bindemittelmenge (Masse
mp, ) dient zur Berechnung des in der untersuchten MeB-
probe vorhandenen I0slichen Bindemittelanteils (siehe
aber Mittelwertbildung in Abschnitt 9.1).

7.6 Differenzverfahren (D)
7.6.1 Anwendung

Das Differenzverfahren darf als selbstandiges Verfahren
weder bei Schiedsuntersuchungen noch bei Proben mit
einem Wassergehalt nach DIN 1996 Teil 5 von liber 0,2%
angewendet werden (siehe Abschnitt 9.1).

7.6.2 Durchfiihrung

Beim Differenzverfahren ist nach der Extraktion nach Ab-
schnitt 7.2 die Mineraistoffmenge, die nach Abschnitt 7.4
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behandelt wurde, zu wéagen (Masse m, ). Der Bindemittel-
gehalt ergibt sich aus der Differenz gegeniiber der Ein-
waage mpg unter Beriicksichtigung des Wassergehaltes
(siehe Abschnitt 9.1).

7.7 Riickgewinnungsverfahren (W)

771  Anwendung

Das Riickgewinnungsverfahren muB angewendet werden,

a) wenn die Eigenschaften des riickgewonnenen Binde-
mittels zu bestimmen sind,

b) bei Schiedsuntersuchungen,

c) bei Proben, deren Wassergehalt w (H,0) nach Ab-
schnitt 7.3 iber 0,2 % liegt und

d) bei Proben, die Losemittel enthalten.

7.7.2 Durchfiihrung

Nach der Extraktion nach Abschnitt 72 und anschlieBen-
dem Abdestillieren des Losemittels nach Abschnitt 7.5 ist
zur Berechnung des I6slichen Bindemittelanteils das riick-
gewonnene Bindemittel zu wagen (Masse m4 g). Das auf
diese Weise erhaltene Bindemittel entspricht dem in der
untersuchten MeBprobe vorhandenen loslichen Bindemit-
tel in seiner Menge und seinen Eigenschaften (siehe aber
Mittelwertbildung in Abschnitt 9.1).

Wenn nur die Eigenschaften des Bindemittels zu bestim-
men sind, geniigt nach vollstandiger Extraktion des Binde-
mittels aus der MeBprobe das Abdestillieren der fiir die Prii-
fungen erforderlichen Teilmenge.

7.8 Bestimmung der Asche

Bei Schiedsuntersuchungen ist die Asche des rickgewon-
nenen Bindemittels nach DIN 52 005 zu bestimmen. st das
Priifergebnis gréBer als 1,00 %, ist die Extraktion zu wieder-
holen; ist es kleiner, bleibt es bei der Auswertung nach
Abschnitt 9.1 unberiicksichtigt.

8 Gehalt an unloslichem Bindemittel
8.1 Aligemeines

Der Gehalt an unléslichem Bindemittel kann nach Anhang C
bestimmt oder bei thermisch nicht liberbeanspruchten und
nicht zu stark gealterten Proben nach Abschnitt 8.2 berech-
net werden.

8.2 Erfahrungswerte fiir den Gehalt an
unldslichem Bindemittel (E)

Fiir Asphalte, die Bitumen enthalten, sind Erfahrungswerte
fur den Gehalt an unléslichem Bindemittel B, in Abhdn-
gigkeit vom Fiillergehalt nach Zahlenwertgleichung (1) auf
0,01% gerundet zu berechnen:

Bun =0013 F + 0,1 (1)
Hierin bedeuten:

Bun Gehalt der Probe an unloslichem Bindemittel in %
F Gehalt an Fiiller < 0,09 mm der Mineralstoffe in %

Hoéhere Zuschlage als 0,60 % Massenanteile sind nur zuge-
lassen, wenn sie experimentell nach Anhang C nachgewie-
sen werden.

9 Auswertung

9.1 Gehalt an loslichem Bindemittel

Fiir den Gehalt an |6slichem Bindemittel gilt

— beim Differenzverfahren Zahlenwertgleichung (2)

Mg o — MA M

Bl('js,D = - 100 (2)

Mg, 0
- beim Ruckgewinnungsverfahren Zahlenwertgleichung (3)
m
AB 400
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