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Prifung von Kohlenstoffmaterialien W
Bestimmung des Wasserstoffgehaltes Dy
Feststoffe 51 1 2
ICS 71.060.10 Ersatz fir Ausgabe
1992-05

Deskriptoren: Kohlenstoffmaterial, Feststoff, Priifung, Wasserstoffgehalt

Testing of carbon materials — Determination of hydrogen content — Solid
matters

Essais des matériaux de carbone — Détermination de la teneur en
hydrogéne — Matiéres solides

Vorwort

Die vorliegende Norm wurde vom Arbeitsausschul NMP 281 , Priifverfahren fir Kohlenstoff und Graphit” im Normenaus-
schufl Materialprifung (NMP) ausgearbeitet.

Anderungen

Gegeniiber der Ausgabe Mai 1992 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Die Fullange von Kupferoxid wurde von 200 mm auf 100 mm reduziert;

b) Die Lange, die das Verbrennungsrohr aus den Verbrennungsofen herausragt, wurde von 250 mm auf 160 mm redu-
ziert.

c) Die Verweise wurden aktualisiert.

Friithere Ausgaben
DIN 51912: 1985-12; 1992-05

1 Anwendungsbereich DIN 12596
Laborgerate aus Glas — Gas-Waschflaschen — Form

Diese Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung des Was- nach Drechsel

serstoffgehaltes von calcinierten Kohlenstoffmaterialien
(Feststoffe) mit einem Massenanteil w(H) unter 1 % fest. DIN 50011-11

Der Wasserstoffgehalt erlaubt eine Aussage (iber den Klimate und ihre technische Anwendung — Klima-
Kalzinierungsgrad der Kohlenstoffmaterialien. prifeinrichtungen — Allgemeine Begriffe und Anforde-
rungen
2 Normative Verweisungen DIN 50011-12
Klimate und ihre technische Anwendung — Klima-

Diese Norm enthalt durch datierte oder undatierte Verwei-
sungen Festlegungen aus anderen Publikationen. Diese
normativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellenim  p|N 51933

prifeinrichtungen — Klimagréle — Lufttemperatur

Text zitiert, und die Publikationen sind nachstehend aufge- Priifung von Kohlenstoffmaterialien — Bestimmung des
flhrt. Bei datierten Verweisungen gehdren spatere Ande- Gehaltes an staubbindenden Stoffen in Koksen durch
rungen oder Uberarbeitungen dieser Publikationen nur zu Extraktion — Feststoffe

dieser Norm, falls sie durch Anderung oder Uberarbeitung
eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisungen gilt die DIN 51940

letzte Ausgabe der in Bezug genommenen Publikation. Prifung von Kohlenstoffmaterialien — Probenahme
DIN 1333 und Probenvorbereitung — Feststoffe, feste Binde und
Zahlenangaben Impragniermittel
DIN 12242-1 DIN ISO 2768-1
Laborgerate aus Glas — Kegelschliffe fir austauschba- Allgemeintoleranzen — Toleranzen fur Langen und
re Verbindungen, Malke, Toleranzen Winkelmasse ohne einzelne Toleranzeintragung; Iden-
Lart])lg)f;geréte aus Glas — Verbindungsstiicke mit Kegel- DIN ISO 3310-1
schiifien Analysensiebe — Anforderungen und Priiffungen —
DIN 12491 Analysensiebe mit Metalldrahtgewebe; Identisch mit
Laborgerate aus Glas — Vakuum-Exsikkatoren ISO 33101:1990
Fortsetzung Seite 2 bis 5
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Seite 2
DIN 51912 : 1998-04

DIN EN ISO 4259
Mineraldlerzeugnisse — Bestimmung und Anwendung
der Werte flir die Prazision von Prifverfahren
(ISO 4259:1992 + Cor 1:1993); Deutsche Fassung
ENISO 4259: 1995

1ISO 4793 : 1980
Laboratoriumsfilter, gesintert (gefrittet) — Gradation
nach Porositdt, Klassifikation und Bezeichnung; Zu
beziehen bei: Beuth Verlag GmbH, Auslandshormen-
verkauf, 10772 Berlin.

3 Definitionen

Fir die Anwendung dieser Norm gelten die folgenden Defi-
nitionen:

3.1 Wasserstoffgehalt
Massenanteil des in der Probe enthaltenen Wasserstoffs.

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Fir die Bestimmung des Wasserstoffgehaltes wird die zer-
kleinerte und getrocknete Probe im Sauerstoffstrom bei
750 °C vollstédndig verbrannt. Die Reaktionsgase werden
uber Kupfer(ll)-oxid (CuO) und Blei(ll)-chromat (PbCrO,)
geleitet. Das entstandene und in den Reaktionsgasen ent-
haltene Wasser, in dem der Wasserstoff der Probe gebun-
den vorliegt, wird anschlieflend in einem Trocknungsmittel
absorbiert. Aus der Massenzunahme des Trocknungs-
mittels wird der Wasserstoffgehalt als Massenanteil in %
berechnet.

5 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung des Wasser-
stoffgehaltes von calcinierten Kohlenstoffmaterialien nach
dieser Norm (A):

Prifung DIN 51912 — A

6 Priifgerate und Chemikalien

6.1 Prifgerate

a) Warmeschrank fiir eine Temperatur von
(220 + 10) °C, z. B. nach DIN 50011-11 und
DIN 50011-12;

b) Waage mit Fehlergrenze von 0,1 mg;

c) Exsikkator, z. B. nach DIN 12491, mit Trocknungsmittel;

d) Analysensieb mit Metalldrahtgewebe mit einer
Maschenweite von 1 mm nach DIN ISO 3310-1;

e) Verbrennungsapparatur nach Bild 1 und Bild 2, beste-
hend aus:

— Druckgasflasche mit Sauerstoff, technisch rein (1).
— Druckminderer (2).

— 500-ml-Waschflaschen, z. B. Waschflasche
DIN 12596 — B 500, zur Abscheidung von Fremd-
korpern (3), gefiillt etwa zu einem Drittel mit Schwe-
felsaure (4), zur Abscheidung mitgerissener Schwe-
felsaure (5).

— Rohr aus Quarz, Durchmesser: 20 mm, Lange:
900 mm, mit Rollen aus Kupferdrahtnetz, mit einem
Massenanteil an Kupfer (ber 84 % und einer
Maschenweite von 0,3 bis 0,7 mm, geflllt mit
Kupfer(ll)-oxid (6).

— Vorreinigungsofen: Rohrofen fiir eine Temperatur
von (425 £ 25) °C (7).

— 350-ml-Gas-Waschflasche mit Verbindungsstiick
DIN 12249 — G 29/32, eingeschmolzener Fritte mit
der Porositit 1 (P160), max. Porenweite: 100 bis
160 um (siehe ISO 4793 :1980), Durchmesser:
60 mm, und angesetzter Kugel, Durchmesser:
min. 60 mm (8). Die Fritte wird 20 bis 30 mm mit
Schwefelsaure lberschichtet.

—  250-ml-Gas-Waschflasche nach DIN 12596 mit
Fritte mit der Porositat 1 (P160) zur Zuriickhaltung
mitgerissener Schwefelsaure (9).

— Einbaufilter mit der Porositit 1 (P160), Durch-
messer: 30 mm oder 60 mm (10).

— Uberdruck-Sicherheitsflasche mit einem Volumen
von 250 ml, mit durchbohrtem Stopfen und T-Stiick
gefullt mit Quecksilber (11).

— Hahn und DurchfluBmeRgerat, z. B. Rotameter, flr
einen Sauerstoffdurchflu} bis 14 1/h (12)

ANMERKUNG: Zum Anschlu® von mehreren Verbren-
nungsrohren wird ein Glasrechen mit der ent-
sprechenden Anzahl von Hahnen und Durchflu3-
mefgeraten verwendet.

— Verbrennungsofen: Rohrofen fiir eine Tempera-
tur von (750 £ 10) °C (14).

— Verbrennungsrohre aus Quarz, Durchmesser:
32 mm, Lange 1500 mm (13) mit Rollen aus
Kupferdrahtnetz mit einem Massenanteil an
Kupfer (ber 84 % und einer Maschenweite von
0,3 bis 0,7 mm, gefillt mit Kupfer(ll)-oxid und
Blei(ll)}-chromat (16). Bei der Flllung der Ver-
brennungsrohre (13) ist darauf zu achten, dal®
zwischen dem Blei(ll)-chromat und dem Kupfer-
drahtnetz ein Zwischenraum von etwa 20 mm
eingehalten wird, um die Ausdehnung des
Blei(ll)-chromats nicht zu behindern.

— Absorptionsvorlage fiir Schwefelsdure (18)
(siehe auch Bild 2) oder Absorptionsréhrchen
fur Magnesiumperchlorat.

— Stopfen und Schlauchverbindungen aus Silicon-
gummi.

f) Porzellanschiffchen, z. B. mit den Malen 150 mm x

14 mm x 20 mm (15).

6.2 Chemikalien

- Kupfer(ll)-oxid (CuO) in Stabchenform, zur Analyse

— Blei(ll)-chromat (PbCrOy,), hirsekorngrof3, zur Analyse

— Schwefelsdure mit einem Massenanteil w(H,S0,) von
94 bis 96 %, zur Analyse oder Magnesiumperchlorat
(Mg(C10Oy4),) zur Analyse

— Quecksilber, chemisch rein

— Elektrographit, wasserstofffrei, KorngroRe: <1 mm,
Massenanteil an Wasser: < 0,001 %, Aschewert: < 1 %.

7 Probenahme und Probenvorbereitung

Die Probenahme und die Probenvorbereitung werden nach
DIN 51940 durchgefiihrt.

Die auf eine Korngréfte < 1 mm zerkleinerte Probe wird 2 h
bei (220 £ 10) °C im Wéarmeschrank getrocknet. Die Probe
wird zur Abkihlung in einen Exsikkator gebracht und ver-
bleibt darin bis zur Einwaage.

FUr jede Bestimmung wird eine Probe mit einer Masse von
10 g benétigt.

Bei Massenanteilen an Wasserstoff (iber 0,3 % in der Probe
wird die Einwaage auf 5 g reduziert und mit etwa der
gleichen Menge wasserstofffreiem Elektrographit als Ver-
dinnungsmaterial gemischt.
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