DEUTSCHE NORM April 1998
Prifung von Kohlenstoffmaterialien W
Bestimmung des Gehaltes an Chinolin-Unléslichem D
Binde- und Impragniermittel 51 21
ICS 71.060.10 Ersatz fir Ausgabe
1985-12

Deskriptoren: Kohlenstoffmaterial, Priifung, Gehaltsbestimmung, Chino-

lin-unlosliches

Testing of carbon materials — Determination of content of matter insolu-

ble in quinoline — Binding and impregnating materials

Essais des matériaux de carbone — Détermination de la teneur en
matiere insoluble dans la quinoline — Matériaux de liaison et d'imprégna-

tion

Vorwort

Die vorliegende Norm wurde vom Arbeitsausschul® NMP 281 ,, Priifverfahren fiir Kohlenstoff und Graphit” ausgearbeitet.

Anderungen

Gegeniiber der Ausgabe Dezember 1985 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Filtriertiegel mit Porenweite 0,01 bis 0,016 mm durch Porzellanfiltriertiegel mit Porenweite 0,007 mm ersetzt;
b) Vakuumpumpe durch Saugvorrichtung, z. B. Wasserstrahlpumpe ersetzt;

c) Redaktionell iberarbeitet, Verweise aktualisiert.

Friithere Ausgaben
DIN 51921: 1985-12

1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung der in
Chinolin unléslichen Bestandteile von Steinkohlenteer-
Bindepech und -Impragnierpech und ahnlichen Erzeug-
nissen fest.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthalt durch datierte oder undatierte Verwei-
sungen Festlegungen aus anderen Publikationen. Diese
normativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen im
Text zitiert, und die Publikationen sind nachstehend aufge-
fihrt. Bei datierten Verweisungen gehéren spatere Ande-
rungen oder Uberarbeitungen dieser Publikationen nur zu
dieser Norm, falls sie durch Anderung oder Uberarbeitung
eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisungen gilt die
letzte Ausgabe der in Bezug genommenen Publikation.

DIN 1333
Zahlenangaben

DIN 12242-1
Laborgerate aus Glas — Teil 1: Kegelschliffe fur aus-
tauschbare Verbindungen, Male, Toleranzen

DIN 12491
Laborgerate aus Glas — Vakuum-Exsikkatoren
DIN 12906
Laborgeréte aus Hartporzellan — Reibschale, Pistili

DIN 12909
Laborgerate aus Hartporzellan — Filtriertiegel

DIN 51633
Benzol und Benzolhomologe — Anforderungen

DIN 52025
Prifung von Steinkohlenteerpech — Bestimmung des
Erweichungspunktes nach Kraemer-Sarnow

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

DIN ISO 3310-1
Analysensiebe — Anforderungen und Prifungen —
Analysensiebe mit Metalldrahtgewebeldentisch mit
ISO 3310-1:1990

3 Definitionen

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

3.1 Chinolin-Unlésliches QI

Das Verhaltnis der Masse der in Chinolin unloslichen
Bestandteile zur Masse der Probe.

en: Insoluble in quinoline
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4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die in Chinolin Iéslichen Bestandteile der zu untersuchen-
den Probe werden bei 80 °C extrahiert. Die unléslichen
Bestandteile werden abfiltriert, getrocknet und gewogen.
Das Chinolin-Unlésliche wird als Verhaltnis der Masse der
unléslichen Bestandteile zur Masse der Probe errechnet
und als Massenanteil in % angegeben.

5 Bezeichnung des Verfahrens

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung des Ge-
haltes an Chinolin-Unldslichem in Binde- und Impragnier-
mittel (A):

Prifung DIN 51921 —A

6 Gerate und Chemikalien

6.1 Gerite

— 100-ml-Erlenmeyerkolben, weithalsig, mit Hiilsenschliff
DIN 12242 — HNS 29/32;

— Wasserbad oder eine andere geeignete Vorrichtung;

— Porzellanfiltriertiegel mit einer Porenweite von
0,007 mm nach DIN 12909;

— Saugvorrichtung, z. B. Wasserstrahlpumpe, fiir einen
Druck kleiner als 25 mbar;

— Exsikkator, z. B. nach DIN 12491, mit einem Trock-
nungsmittel;

— Filterhilfsmittel, z. B. Glaspulver der Kérnung 0,007 bis
0,015 mm;

— Analysenwaage mit Fehlergrenzen von 0,1 mg;
— Reibschale (Morser) mit Pistill, z. B. nach DIN 12906;

— Analysensieb aus nichtrostendem Stahl mit Drahtsieb-
boden mit einer Maschenweite von 200 pum (siehe
DIN ISO 3310-1).

6.2 Chemikalien

— Chinolin, chemisch rein. Das verwendete Chinolin muf®
vor Gebrauch destilliert werden;

— Reintoluol nach DIN 51633.

7 Probenvorbereitung

Firr jede Einzelbestimmung wird eine Probe von etwa 1 g
bendtigt. Ist die Probe bei Raumtemperatur 18 bis 28 °C
genlgend spréde und nicht klebrig, so wird sie in der Reib-
schale zerkleinert, bis ihre Kérnung dem Durchgang durch
das Analysensieb (siehe 6.1) entspricht.

Weiches Material, das nicht zerkleinert und gesiebt werden
kann, wird 60 bis 70 °C oberhalb des Erweichungspunktes
nach Kraemer-Sarnow nach DIN 52025 aufgeschmolzen.
Von der flissigen Probe wird der benétigte Teil in den
100-ml-Erlenmeyerkolben gegeben. Schneidbares wei-
ches Material kann auch ohne Aufschmelzen in den Erlen-
meyerkolben eingebracht werden.

8 Durchfithrung

8.1 Ohne Filterhilfsmittel

Der mit Toluol ausgespiihlte Porzellanfiltriertiegel wurde
zwei Stunden bei 120 °C getrocknet, anschlieffend in den
Exsikkator gestellt und nach dem Abkuhlen auf 0,2 mg
gewogen.

Etwa 1 g der vorbereiteten Probe wird in den 100-ml-Erlen-
meyerkolben eingebracht und auf 0,2 mg gewogen. Nach
Zugabe von 25 ml frisch destilliertem Chinolin wird der
Erlenmeyerkolben auf (80 £ 2) °C erhitzt und 15 min unter
haufigem Umschwenken extrahiert. Danach wird bei 80 °C
durch den Porzellanfiltriertiegel filtriert. Der Filterrlickstand
wird bei Raumtemperatur 18 bis 28 °C mit 15 ml Chinolin
und danach mit 50 ml Toluol portionsweise gewaschen.
Anschlieflend wird der Porzellanfiltriertiegel zwei Stunden
bei 120 °C getrocknet, in den Exsikkator gestellt und nach
dem Abkuhlen auf 0,2 mg gewogen.

8.2 Mit Filterhilfsmittel

Bei Filtrationszeiten iber 30 min wird die Verwendung von
Glaspulver als Filterhiflsmittel empfohlen.

Als Vorbereitung fiir die Filtration wird der Boden des Por-
zellanfiltriertiegels mit einer etwa 10 mm dicken Schicht
aus Glaspulver bedeckt und mit Toluol gewaschen.
Anschlieflend wird der Porzellanfiltriertiegel zwei Stunden
getrocknet, in den Exsikkator gestellt und nach dem Abkiih-
len auf 0,2 mg gewogen. Es ist darauf zu achten, daR die
Filterschicht aus Glaspulver gleichmafig und ril¥frei ist.
Sind mehr als 15 % der Probe in Chinolin unléslich, so soll-
te eine gewogene Menge des mit Toluol gewaschenen und
getrockneten Glaspulvers in der zu filtrierenden Fliissigkeit
aufgeschlammt werden, um eine bessere Filtrierbarkeit zu
erreichen.

Die weitere Bestimmung wird, wie in 8.1 beschrieben,
durchgefiihrt.

9 Auswertung

Der Gehalt an Chinolin-Unldslichem wird als Massenanteil
w(QI) in % nach folgender Gleichung berechnet:

wan ="QY 100 1)
mg

Dabei ist:

m(QI) Masse des Chinolin-Unlgslichen (Auswaage) in g;

my Einwaage der Probe in g.

Beziiglich des Rundens auf die letzte anzugebende Stelle
ist DIN 1333 zu beriicksichtigen.

10 Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzuge-
ben:

a) Artund Kennzeichnung der Probe;

b) Anzahl der Proben;

¢) Gehalt an Chinolin-Unldslichem, angegeben als Mas-
senanteil w(QI) in % auf 0,1 % gerundet,

Einzelwerte,
Mittelwert;

d) Gegebenenfalls Angaben (ber die Verwendung von
Filterhilfsmitteln;

e) Von dieser Norm abweichende, vereinbarte Bedingun-
gen;
f) Prifdatum.

11 Prazision des Verfahrens

(nach DIN EN ISO 4259)

Zum Beurteilen der Zuverlassigkeit von Ergebnissen wer-
den folgende Merkmale benutzt:
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