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DEUTSCHE NORM

Prifung von Kohlenstoffmaterialien
Bestimmung des Erweichungspunktes

nach Mettler
Binde- und Impragniermittel

DIN
51920

Testing of carbon materials; determination of the Mettler softening point; binding and impregnating materials
Essais des matériaux de carbone; détermination du point de ramollissement Mettler; produits de liaison et d'imprégnation

1 Anwendungsbereich und Zweck

Das Verfahren nach dieser Norm dient der Bestimmung
des Erweichungspunktes nach Mettler von Pechen und
anderen schmelzbaren organischen Stoffen mit einem
Erweichungspunkt nach Mettler von 50 bis 150°C, die
als Binde- und Impragniermittel verwendet werden.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Der Erweichungspunkt nach Mettler ist die Temperatur,
bei der die Probe aus einem zylindrischen Nippel mit
einer AusfluBdffnung von 6,35 mm Durchmesser aus-
flieBt, wobei sie eine 19 mm tiefer liegende Lichtschranke
unterbricht. Zu diesem Zweck wird die Probe an Luft
unter konstanten Bedingungen aufgeheizt.

3 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung des Er-
weichungspunktes nach Mettler von Pechen und anderen
schmelzbaren Stoffen, die als Binde- und Impragnier-
mittel verwendet werden (A):

Priifung DIN 51920 — A

4 Geréate und Priifmittel

Priifgerit1), bestehend aus folgenden Teilen (siehe
Bild 1):

Elektrisch beheizter Ofen

Nippel (siche auch Bild 2) mit Nippelhalterung und
Auffanghiilse

Widerstandsthermometer fiir Temperaturen von 50
bis 150°C

Steuergerat mit Temperaturanzeige

Lichtschranke

Schale aus Porzellan oder Metall mit einem Volumen
von etwa 50 ml

— Platte mit glatter Oberflache, z. B. aus Metall oder
Glas

— Messer oder Spatel

— Formtrennmittel, z. B. Mischung aus Glycerin und
Dextrin im Verhaltnis 1 : 1

1) Uber die Bezugsquellen gibt Auskunft:
DIN-Bezugsquellen fiir normgerechte Erzeugnisse im
DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V., Burggrafen-
straBe 4—10, 1000 Berlin 30.

5 Probenahme und Probenvorbereitung

Die Probenahme wird nach DIN 52001 durchgefiihrt.
Etwa 20 g der lufttrockenen Probe werden in der Schale
vorsichtig so aufgeschmolzen, daB keine Uberhitzung an
der GefdRwand eintritt und somit keine Dampfe ent-
weichen. Die Probe darf hochstens bis 50°C oberhalb
des zu erwartenden Erweichungspunktes erwarmt
werden. Durch vorsichtiges Umriihren werden Luftblasen
aus der Schmelze entfernt. Der sich wahrend dieses Vor-
ganges auf der Oberflache der Schmelze bildende Schaum
muB ebenfalls entfernt werden.
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1 Elektrisch beheizter Ofen

2 Nippel

3 Widerstandsthermometer

4 Lichtschranke

5 Steuergerat mit Temperaturanzeige

Bild 1. Schematische Darstellung des Priifgerates
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Bild 2. Nippel

6 Durchfiihrung

6.1 Vorbereitung des Nippels

Der Nippel (siehe Bild 2) wird auf die mit dem Form-
trennmittel diinn eingeriebene Platte gestellt und mit der
geschmolzenen Probe so gefiillt, daB sie 1 bis 2 mm {iber
dem Nippelrand steht. Nach dem Abkihlen wird die
Probe mit dem vorher erwdrmten Messer oder Spatel
biindig zur Nippeloberkante abgestreift. Damit keine
Hohlraume in der Probe entstehen, darf die liiberstehende
Probe z. B. nicht abgeschnitten werden. Der Nippel wird
mit der Nippelhalterung und der Auffanghiilse zu einer
Patrone zusammengesetzt.

Vergleichbare Ergebnisse erhdlt man, wenn feingekorntes
Probenmaterial mittels einer Presse in den Nippel einge-
bracht wird (Beschreibung dieses Verfahrens siche An-
hang A).

6.2 Bedienung des Priifgerates (siehe Bild 1)

Als Anfangstemperatur wahlt man einen Wert, der 20
bis 25°C unterhalb des zu erwartenden Erweichungs-
punktes liegt. AnschlieRend werden 2 °C/min als Aufheiz-
geschwindigkeit eingestellt. Sobald die Betriebsbereit-
schaft des Priifgerdtes angezeigt wird, setzt man die
Patrone mit der Probe in den Ofen ein und dreht sie
solange, bis die Auffanghiilse einrastet. Etwa 30 s danach
wird die Starttaste gedriickt. Nach Beendigung der
Bestimmung wird der Erweichungspunkt nach Mettler
in °C auf 0,1°C am Resultatspeicher abgelesen.

Anhang A

Beziiglich des Rundens auf die letzte anzugebende

Stelle ist DIN 1333 Teil 2 zu beriicksichtigen.

Anmerkung: Die Temperaturanzeige am Steuergerat
kann folgendermaflen Uberprift werden:
Man gieBt die Kugel eines geeigneten Thermo-
meters oder die Spitze eines Thermoelementes
in dem Nippel in Pech ein, setzt den Unterteil
der Probenhalterung mit Nippel und Thermo-
meter in den Ofen ein und heizt auf bestimmte
Temperaturen auf. 5min nach Erreichen der
gewsdhlten Temperatur soll das Thermometer
héchstens 0,5 °C weniger anzeigen als das Steuer-
gerdt; bei langerer Verweilzeit geht die Anzeige-
differenz gegen Null.
Wenn man den Ofen wie bei der Bestimmung des
Erweichungspunktes mit der konstanten Ge-
schwindigkeit von 2°C/min aufheizt, zeigt das
Thermometer 1 bis 1,5°C weniger an als das
Steuergerat.

7 Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzu-

geben:

a) Art und Bezeichnung der Probe

b} Anzahl der Proben

¢) Erweichungspunkt nach Mettler in °C auf 0,1°C
Einzelwerte
Mittelwert

d) Von dieser Norm abweichende, vereinbarte Bedin-
gungen

e) Priiffdatum

8 Prazision (nach DIN 51848 Teil 1)

Wiederholbarkeit

{ein Beobachter, ein Gerat)

Werden von einem Beobachter zwei Ergebnisse unter
Wiederholbedingungen ermittelt, so werden beide Er-
gebnisse als annehmbar und normgerecht betrachtet,
wenn sie sich um nicht mehr als 0,56°C unterscheiden.

Vergleichbarkeit

(verschiedene Beobachter, verschiedene Gerate)

Wird in zwei verschiedenen Laboratorien je ein Ergebnis
unter Vergleichbedingungen ermittelt, so werden beide
Ergebnisse als annehmbar und normgerecht betrachtet,
wenn sie sich um nicht mehr als 1,5°C unterscheiden.

Fillen des Nippels mit feingekdrntem Probematerial mittels einer Hydraulischen Presse

Wird der Erweichungspunkt nach Mettler von mahlbaren Binde- und Impragniermitteln bestimmt, so kann zum Fiillen
des Nippels beispielsweise die elektrohydraulische Presse nach ASTM D 3104 oder eine andere Presse benutzt werden.
Verwendet wird die Kornfraktion mit einer TeilchengroBe zwischen 1 und 2 mm der gemahlenen Probe. Zum Fiillen wird
der Nippel in die Werkzeugkombination eingesetzt. Nachdem (1 £ 0,1) g der Probe eingefiillt sind, wird der Stempel von
Hand leicht eingepreRt und die Werkzeugkombination in die hydraulische Presse eingesetzt. Bei einer Kraft von 15 kN
muB die Probe mindestens 15 s gepreRt werden. Danach wird die Werkzeugkombination aus der Presse entfernt und der
Nippel durch leichtes Aufschlagen des Stempelkopfes geldst. Anschliefend wird zur Bestimmung des Erweichungspunk-
tes — wie in Abschnitt 6.2 beschrieben — das Verfahren durchgefiihrt.

Die Verwendung einer hydraulischen Presse zum Fiillen  des Nippels mit der Probe ist im Priifbericht anzugeben, weil bei
dieser Arbeitsweise bis zu 1°C niedrigere Erweichungspunkte gefunden werden.
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