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Juni 1981

Prifung von Kohlenstoffmaterialien
Bestimmung des Gehaltes an Toluol-Unldslichem
Binde- und Impragniermittel

DIN
51906

Testing of carbon materials; determination of matter insoluble in toluene; binding and impregnating materials

Essais des materiaux de carbone; détermination de la fraction insoluble dans le toluéne; liants et agents d‘imprégnation

1 Zweck und Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung
der in Toluol {Toluen) unloslichen Bestandteile von

Gerate und Chemikalien

500-ml -Erlenmeyerkolben mit Kegelhiilse ANS 29/32,
z.B. Kolben DIN 12 387 - E500 ANS 29

Teeren, Pechen und dhnlichen Erzeugnissen. _
Anmerkung: Das Toluol-Unlosliche enthalt auch asche-

RickfluBkiihier mit Kernschliff KNS 29/32 nach
DIN 12242 Teil 1, z.B. Allihnkiihler nach DIN 12581,

bildende Bestandteile des untersuchten Materials. und Schliffmanschette aus Polytetrafluorethylen
Das Toluol-Unlésliche besteht, abgesehen von den (PTFE)

aschebildenden Bestandteilen, aus hoch-und mittel-  — Filtriertiegel mit einer Porenweite von 0,010 bis
molekularen Harzen, fiir die auch die Bezeichnun- 0,016 mm

gen a- und B-Harze bzw. H- und M-Harze gebrauch-
lich sind.

Falls die Harze bestimmt werden soilen, miissen die
aschebildenden Bestandteile nach DIN 51903
gesondert ermittelt und von dem Toluol-Unlds-
lichen abgezogen werden.

— Sandbad oder eine andere geeignete Vorrichtung
— Vakuumpumpe fiir einen Druck kleiner als 25 mbar

— Wirmeschrank fir Temperaturen bis mindestens
150 OC, z. B. Warmeschrank nach DIN 50 011 Teil 1

— Exsikkator, z. B. nach DIN 12 491

— Filterhilfsmittel, z. B. Glaspulver der Kdrnung 7 bis
15 pm

Reintoluo! nach DIN 51 633

Analysenwaage mit Fehlergrenzen von £ 0,1 mg

— Reibschale {Morser) mit Pistill, z. B. nach DIN 12 906

— Analysensieb aus nichtrostendem Stahl mit dem Draht-
siebboden DIN 4188 — 0,5 nr. St

2 Mitgeltende Normen
DIN 1333 Teil 2 Zahlenangaben; Runden _

DIN 4188 Teil 1 Siebbdden; Drahtsiebboden fir Ana-  _
lysensiebe; Malle

Laborgerate aus Glas; Kegelschiiffe
fir austauschbare Verbindungen;
MaRe, Toleranzen

Benzol und Benzolhomologe; An- 7
forderungen

Priifung von Mineraldlen; Priffehler;
Allgemeines, Begriffe und ihre An-
wendung auf Lieferbedingungen

DIN 12 242 Teil 1

DIN 51 633 Probenvorbereitung

Fir jede Einzelbestimmung wird eine Probe von etwa 1 g
benotigt.

Ist die Probe bei Raumtemperatur 18 bis 28 °C nach
DIN 50 014 geniigend spréde und nicht klebrig, so wird

DIN 51 848 Teil 1

DIN 52 025 Priifung bitumindser Bindemittel; R " . . i
Bestimmung des Erweichungspunk- sie in einer Reibschale zerklgmert, bis ihre Kprnung dem
tes nach Kraemer-Sarnow Durchgang durch den Drahtsiebboden entspricht.

. Weiches Material, das nicht zerkleinert und gesiebt werden

3 Begriff kann, wird 60 bis 80 9C oberhalb des Erweichungspunk-

Toluol-Unlésliches (TU)} im Sinne dieser Norm ist das
Verhaltnis der Masse der in siedendem Toluol unléslichen
Bestandteile zur Masse der Probe.

tes nach Kraemer-Sarnow nach DIN 52 025 aufgeschmol-
zen. Von der flissigen Probe wird die bendtigte Menge
in den Erlenmeyerkolben gegeben. Schneidbares weiches
Material kann auch ohne Aufschmelzen in den Erlen-

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens meyerkolben eingebracht werden.

Die in siedendem Toluol i8slichen Bestandteile der zu
untersuchenden Probe werden extrahiert. Die unloslichen
Bestandteile werden abfiltriert, getrocknet und gewogen.
Das Toluol-Unl6sliche wird als Verhaltnis der Masse der
unl6slichen Bestandteile zur Masse der Probe errechnet
und als Massenanteil in % angegeben.

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

8 Durchfiihrung

Als Vorbereitung fiir die Filtration wird der Boden des
Filtriertiegels mit einer etwa 10 mm dicken Schicht aus
Filterhilfsmitteln bedeckt und diese mit Toluol mittels
Unterdruck gewaschen. Dann wird der Filtriertiegel bei
(140 £5) OC zwei Stunden im Warmeschrank getrocknet,
anschlieRend in einen Exsikkator gestelit und nach dem
Abkiihlen auf 0,2 mg gewogen. Es ist darauf zu achten,
daR die Schicht aus Filterhilfsmittel gleichmaRig und
riRfrei ist.

5 Bezeichnung des Verfahrens

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung des Gehal-
tes an Toluol-Unldslichem in Binde- und Impragniermit-
tel (A):

Priifung DIN 51 906 — A

Fortsetzung Seite 2

Normenausschufl Materialprifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
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Seite 2 DIN 51 906

Etwa 1 g der vorbereiteten Probe wird in den Erlen-
meyerkolben eingebracht und auf 0,2 mg gewogen.

Dann gibt man 150 ml Toluol hinzu und schwenkt den
Kolbeninhalt etwa eine Minute, damit sich die Probe
nichtzusammenballt. Insbesondere Proben aus Weichpech
missen sofort nach der Einwaage mit Toluol versetzt
und mehrere Minuten kraftig geschittelt werden.

Danach wird der Kolbeninhalt 30 Minuten auf dem Sand-
bad unter RiickfluB und gelegentlichem Umschwenken
gekocht, dann auf Raumtemperatur abgekiihit und durch
den vorbereiteten Filtriertiegel mittels Unterdruck
filtriert. Mit weiteren 50 ml Toluol von etwa 20 °C wird
der Erlenmeyerkolben gespiilt und der Inhalt des Filtrier-
tiegels portionsweise gewaschen. AnschlieBend wird der
Filtriertiegel zwei Stunden im Warmeschrank bei
(140 % 5) OC getrocknet, in den Exsikkator gestellt und
nach dem Abkiihlen auf 0,2 mg gewogen.

9 Auswertung

— Art und Bezeichnung der Probe

— Gehalt an Toluol-Unléslichem, angegeben als Massen-
anteil w(TU) in %, auf 0,1% gerundet, Einzelwerte
und arithmetisches Mittel sowie Anzahl der Einzel-
proben

— Von dieser Norm abweichende, vereinbarte Bedin-
gungen

— Prifdatum

Bezuglich des Rundens auf die letzte anzugebende Stelle

ist DIN 1333 Teil 2 zu beriicksichtigen.

11 Prazision
{nach DIN 51 848 Teil 1)

Zum Beurteilen der Zuverlassigkeit von Ergebnissen
werden folgende Merkmale benutzt:

Wiederholbarkeit
{ein Beobachter, ein Gerat)

Der Gehalt an Toluol-Unldslichem wird als Massenanteil

. . Werden von einem Beobachter zwei Ergebnisse unter
w(TU) in % nach folgender Gleichung (1) berechnet:

Wiederholungsbedingungen ermittelt, so werden beide

(TU) = m(TU) -100 Ergebnisse als annehmbar und normgerecht betrachtet,
N mg wenn sie sich um nicht mehr als 0,5% (absolut) unter-
Hierin bedeuten: scheiden.
m(TU) Masse des Toluol-Unldslichen (Auswaage) in g Vergleichbarkeit

(verschiedene Beobachter, verschiedene Gerate)

Wird in zwei verschiedenen Laboratorien je ein Ergebnis
unter Vergleichsbedingungen ermittelt, so werden beide
Ergebnisse als annehmbar und normgerecht betrachtet,
wenn sie sich um nicht mehr als 1,0% (absolut) unter-
scheiden.

myg  Einwaage der Probe in g

10 Priifbericht

Im Prifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzu-
geben:
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Weitere Normen

DIN 12 387 Laborgerate aus Glas; Erlenmeyerkolben mit Kegelhiilse, Kegel 1 : 10

DIN 12 491 Laborgerate aus Glas; Vakuum-Exsikkatoren

DIN 12 581 Laborgerate aus Glas; Kugelkiihler mit Kegelschliffen, Allihnkihler

DIN 12 906 Laborgerate aus Hartporzelian; Reibschale, Pistill

DIN 50 011 Teil 1 Werkstoff-, Bauelemente- und Gerateprifung; Warmeschranke, Begriffe, Anforderungen
DIN 50 014 Klimate und ihre technische Anwendung; Normalklimate

DIN 51 903 Priifung von Kohienstoffmaterialien; Bestimmung des Aschewertes, Feststoffe

Erlduterungen -
Die vorliegende Norm wurde vom ArbeitsausschuR NMP 281 , Priifverfahren fiir Kohlenstoff und Graphit’* a'ﬂﬁ@ﬁm‘nents
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