Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fir Normung e. V., Berlin, gestattet.

DK 661.66-405: 620.1:543.716 : 543.822

DEUTSCHE NORM

Priifung von Kohlenstoffmaterialien E'I"N

Bestimmung des Aschewertes
Feststoffe

51903

Testing of carbon materials; determination of ash value; solid matters

Essais des matériaux de carbone; détermination du valeur des cendres; matiéres solides

1 Zweck und Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung
des Aschewertes von Kohlenstoff- und Graphitmateria-
lien (Feststoffe), z. B. von rohen (griinen), calcinierten
oder graphitierten Petrolkoksen, Pechkoksen, Anthraziten,
RuRen, Naturgraphiten, Steinkohlenkoksen oder daraus
hergestellten Erzeugnissen, wie griinen, gebrannten oder
graphitierten Kohlenstoffmaterialien. Diese Norm gilt
nicht fiir Anthrazite und Steinkohlenkokse, die als feste
Brennstoffe verwendet werden. Diese Stoffe fiir diese
Anwendung sind nach DIN 51 719 zu priifen.

Das Verfahren nach dieser Norm ist nicht auf hochreine
Kohlenstoff- oder Graphitmaterialien mit Aschewerten
unter 0,01 % (Massenanteil) sowie Bindemittel anwendbar.

2 Mitgeltende Normen

DIN 51 701 Feste Brennstoffe; Probenahme und
Probeaufbereitung von kornigen
Brennstoffen

DIN 51720 Priifung fester Brennstoffe; Bestim-

mung des Gehaltes an Fliichtigen
Bestandteilen

DIN 51 848 Teil 1  Priifung von Mineraldlen; Priffehler;
Allgemeines, Begriffe und ihre An-
wendung auf Lieferbedingungen

3 Begriff
Aschewert im Sinne dieser Norm ist das Verhaltnis der
Masse des nach dem Glilhen bei der Temperatur von

(800 = 20) ©C erhaltenen Verbrennungsriickstandes zur
Masse der eingewogenen Probe.

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Zur Bestimmung des Aschewertes wird zerkleinertes
Material verwendet. Die in einer Veraschungsschale ein-
gewogene Probe wird im elektrisch beheizten Ofen bei
(800 = 20) °C in oxidierender Atmosphare verbrannt.
Der Aschewert wird als Verhaltnis von Verbrennungs-
riickstand zur eingewogenen Probe berechnet.
Anmerkung: Der Aschewert nimmt im allgemeinen mit
steigender Veraschungstemperatur ab. Versuchs-
reihen mit aschearmen {(Aschewert < 0,5% Massen-
anteile) und aschereichen Koksen {Aschewert
> 0,6% Massenanteile) haben ergeben, da 800 °C
eine ausreichende und zweckmaBige Veraschungs-
temperatur ist.
Abweichend von DIN 51719 werden in dieser
Norm fiir die Veraschungstemperatur zuldssige
Abweichungen von * 209C festgelegt, da es
erfahrungsgemal nicht moglich ist, mit den ubli-
chen Ofen die Temperatur auf £ 15 9C konstant
zu halten.

5 Bezeichnung des Verfahrens

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung des Asche-
wertes von Kohlenstoffmaterialien (Feststoffe) (A):

Priifung DIN 51 903 — A
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6 Gerite

— Elektrisch beheizter Muffelofen oder Kammerofen mit
automatischer Temperaturregelung und Temperatur-
meReinrichtung, mit denen die in Abschnitt 8.2
angegebenen Bedingungen eingehalten werden kdnnen.

— Veraschungsschalen aus Porzellan, Kieselglas oder
Platin in runder oder rechteckiger Form mit hohem
Rand, deren GroRe dem Volumen der Probe anzupas-
sen ist (siehe auch Tabelle 1).

Tabelle 1. Bodenfliachen der Veraschungsschalen

zu erwartender Aschewert empfo"hlene
Bodenflache der
der Probe als Vv h hal

Massenanteil in % erasc ungzssc aren
cm

0,01 bis 0,1 50 bis 30

0,1 bis1 30 bis 15

1 bis 10 15 bis 7

iber 10 7 bis 5

Anmerkung: Da die Wagungen auf Analysenwaagen be-
schrinkt sein sollen, kénnen keine Veraschungs-
schalen verwendet werden, die mehr als 50 g Kohlen-
stoffmaterial fassen. Bei Aschewerten unter 0,01%
Massenanteile kann durch mehrfaches Einwagen
und Veraschen der Proben in derselben Schale die
Auswaage erhoht werden. Porzellanschalen sind fiir
die Veraschung generell geeignet. Eine Reinigung
der Veraschungsschalen mit Chemikalien ist nicht
zu empfehlen. Wenn sich ein starkerer Ascheiiber-
zug in den Porzellanschalen gebildet hat, sind diese
zu verwerfen. Falls Proben in den heiRen Ofen ein-
gesetzt werden, so ist es vorteilhaft, Kieselglas oder
Platinschalen zu verwenden.

— Waage mit Fehlergrenzen von £ 0,1 mg

— Exsikkator, z. B. nach DIN 12 491, mit Trocknungs-
mittel

7 Probenahme und Probenvorbereitung

Die Probe ist nach DIN 51 701 zu nehmen und vorzube-
reiten.

Die max. KorngréRe der Analysenprobe soll 0,2 mm
betragen.

In Sonderfallen kann auch eine andere Probenahme und
Probenvorbereitung vereinbart werden, die im Priifbericht
anzugeben ist.

Die Analysenprobe wird bei (110 + 5) ©C bis zur Gewichts-
konstanz getrocknet und im Exsikkator auf Raumtempe-
ratur 18 bis 28 ©C nach DIN 50 014 abgekiihlt.

1) Unter Wagewert versteht man die Anzeige der Waage
(Summe der Nennwerte der Gewichtstiicke, welche
der zu wagenden Probe das Gleichgewicht halt).

8 Durchfiihrung

8.1 Einwigen der Probe

Die Veraschungsschale wird bei (800 * 20) °C gegliiht,
im Exsikkator auf Raumtemperatur von 18 bis 28 °C
abgekiihlt und auf 0,2 mg gewogen (Wagewert 1) m4).
Bei neuen Veraschungsschalen ist das Glilhen und Wagen
so oft zu wiederholen, bis die Ergebnisse von zwei auf-
einanderfolgenden Arbeitsvorgangen um nicht mehr als
0,5 mg voneinander abweichen.

In der so vorgewogenen Veraschungsschale wird die nach
Tabelle 2 erforderliche Probemenge auf 1 mg eingewogen
(Einwaage mg).

Tabelle 2. Probeneinwaagen

zu erwartender Aschewert Probeneinwaage
der Probe
als Massenanteile in % g
tiber 10 1
1 bis 10 1bis 2
0,1 bis 1 2 bis 20
0,01 bis 0,1 20 bis 50

8.2 Veraschen der Probe

Das Veraschen der Proben kann auf zwei Arten durch-

gefiihrt werden:

a) durch Einsetzen der Proben in den kalten Ofen und
Erhitzen auf die vorgeschriebene Veraschungstempe-
ratur von (800 * 20) °C

b) durch Einsetzen der Proben in den heilen, auf der
Veraschungstemperatur von (800 * 20) °C befind-
lichen Ofen.

Beim Veraschen entsprechend a) soll die Veraschungs-

temperatur von (800 * 20) °C nach etwa zwei Stunden

erreicht sein. Proben mit einem Massenanteil an Flichti-
gen Bestandteilen nach DIN 51 720 von iiber 1% werden
grundsatzlich in den kalten Ofen eingesetzt. Spratzende

Proben werden wahrend der Aufheizung abgedeckt.

Beim Veraschen muR stindig eine oxidierende Atmo-

sphare herrschen, was durch einen schwachen Zug der

Verbrennungsluft durch den Ofen sicherzustellen ist.

Als Veraschungszeit wird nach Tabelle 3 empfohlen:

Tabelle 3. Veraschungszeiten

Einwaage Veraschungszeit
g Stunden

1bis 5 5 bis 10

5 bis 50 10 bis 20

8.3 Bestimmen des Verbrennungsriickstandes

Die Veraschungsschale wird aus dem Ofen genommen
und vor Zugluft geschiitzt, einige Minuten abgestellt.
AnschlieBend 1aBt man die Veraschungsschale im Exsik-
kator auf Raumtemperatur 18 bis 28 °C nach DIN 560014
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