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Priifung von Kohlenstoffmaterialien

Bestimmung des Aschewertes
Binde- und Impréagniermittel
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51 922

1 Anwendungsbereich und Zweck

Das Verfahren nach dieser Norm dient der Bestimmung
des Aschewertes von Pechen, Teeren und anderen fliissi-
gen oder schmelzbaren organischen Stoffen, die als Binde-
und Impragniermittel fiir Kohlenstoffmaterialien ver-
wendet werden.

Das Verfahren ist nicht fiir Materialien mit Aschewerten
unter 0,02% Massenanteile anwendbar.

2 Begriff

Aschewert im Sinne dieser Norm ist das Verhaltnis der
Masse des nach dem Gliihen bei der Temperatur von
(800 * 20) °C erhaltenen Verbrennungsriickstandes zur
Masse der eingewogenen Probe.

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die in einem Tiegel eingewogene Probe wird vorsichtig
abgeschwelt und/oder abgebrannt. Danach wird sie in
einem elektrisch beheizten Muffelofen bei (800 £ 20) °C
unter Luftzutritt verbrannt.

4 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung des Asche-
wertes von Pechen, Teeren und anderen flissigen oder
schmelzbaren organischen Stoffen, die als Binde- und
Impragniermittel verwendet werden (A):

Priifung DIN 51922 — A

5 Gerite

— Tiegel aus Porzellan, Aluminiumoxid (Sinterkorund),
Kieselglas, Platin oder anderen geeigneten Materialien
mit einem Volumen bis etwa 50 ml, z. B. nach
DIN 12 904 .

— Elektrisch beheizter Muffelofen oder Kammerofen
mit automatischer Temperaturregelung und Tempera-
turmeReinrichtung sowie geeigneten Offnungen zur
Erzielung der Luftzirkulation im Inneren, mit denen
die in Abschnitt 7 angegebenen Bedingungen einge-
halten werden kdnnen.

Anmerkung: Automatisch oder teilautomatisch be-
triebene Veraschungsgeréite, z. B. Schnellver-
ascher, kénnen ebenfalls angewendet, sofern
gleiche Ergebnisse erzielt werden.

Testing of carbon materials; determination of ash value; binding and impregnating materials
Essais des matériaux de carbone; détermination de la teneur en cendres; produits liés et emprégnés

gegliiht, im Exsikkator abgekiihit und auf 0,1 mggewogen.

Normenausschu Materialprifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e. V.

— Heizgeriat zum Abschwelen oder Abbrennen der
filichtigen Bestandteile der Probe:

Gasbrenner, Dreifu und Tondreieck
oder
elektrisches Heizgerat
— Exsikkator, z.B. nach DIN 12491, mit Trocknungs-
mittel
— Waage mit Fehlergrenzen von £ 0,1 mg

6 Probenahme und Probenvorbereitung

Die Probenahme erfolgt

— fiir flissige Materialien nach DIN 51 750 Teil 1 und
Teil 2,

— fiir weiche und zahfliissige Materialien nach
DIN 51 750 Teil 1 und Teil 3,

— fiir feste Materialien nach DIN 52 001 oder DIN 1896
Teil 2.

Mahlbare Proben werden auf KorngroBen unterhalb

1 mm zerkleinert.

Weiche oder zahfliissige Proben werden durch vorsichtiges

Erwirmen so weit verfliissigt, daB sie sich wie die fliissigen

Proben durch Umrithren homogenisieren lassen.

Die Bestimmung des Aschewertes wird im allgemeinen

an der lufttrockenen Probe vorgenommen. Bei wasser-

haltigen Proben ist an einer Parallelprobe der Massenan-

teil an Wasser nach DIN 1SO 3733 zu bestimmen. Der

Aschewert ist auf die wasserfreie Probe zu beziehen.

7 Durchfiihrung
Der leere Tiegel wird im Muffelofen 1 h bei (800 20) °C

In diesen Tiegel werden je nach dem zu erwartenden
Aschewert 2 g bis 5 g der Probe auf 0,1 mg eingewogen.
Die Einwaage soll so groB sein, daR nach dem Gliihen
mindestens 1 mg Asche zuriickbleibt. Beim Abschwelen
im Muffelofen wird der Tiegel mit der Probe in den
kalten oder bis 200 °C warmen Muffelofen gestellt. Der
Ofen wird in Abstinden von wenigstens 30 min stufen-
weise auf 300 °C, 360 °C, 400 °C, 450 °C und 800 °C
aufgeheizt. -

Beim Abbrennen iiber dem Gasbrenner oder in einem
elektrischen Heizgerat ist darauf zu achten, daB die
Probe weder iiberschaumt noch spritzt.

Fortsetzung Seite 2 und 3
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Wenn die Probe infolge des Gehaltes an Wasser oder
leichtsiedenden Bestandteilen beim Erhitzen zu stark
schaumt, diirfen Entschdumer zugegeben werden, die
ohne Riickstand verbrennen. Meist geniigt die Zugabe
von 1 bis 2 ml Isopropylalkohol vor dem Erhitzen. Es
diirfen auch kleine Streifen aschefreien Filterpapiers
zugegeben werden.

Nach dem Abschwelen und/oder Abbrennen wird der
Tiegel im Muffelofen bei (800 * 20) °C solange gegliiht,
bis der Kohlenstoff verbrannt ist. Ublicherweise ist da-
zu eine Glilhdauer von 5 h erforderlich. Danach |48t
man den Tiegel im Exsikkator auf Raumtemperatur
18 bis 28 °C nach DIN 50014 abkiihlen und wagt ihn
auf 0,1 mg.

Fiir die Priifung auf Massenkonstanz wird der Tiegel mit
dem Verbrennungsriickstand nochmals 30 bis 60 min
gegliiht. Die Massenkonstanz gilt als erreicht, wenn die
Massenanderung nach erneutem Gliithen und Abkiihlen
im Exsikkator auf Raumtemperatur 18 bis 28 °C nach
DIN 50014 nicht groBer als 0,1 mg ist.

8 Auswertung
Der Aschewert wird als Massenanteil w(A) in % nach
folgender Zahlenwertgleichung (1) errechnet:
mog —mq
w(A) = —— - 100 (1
mg
Hierin bedeuten:
mq Wigewert 1) des gegliihten Tiegels in g
mo Wigewert des gegliihten Tiegels mit Riickstand in g
mg Einwaage der getrockneten Probe in g

Bei Beriicksichtigung des Massenanteils an Wasser
w(H20) wird der Aschewert wq (A) nach Gleichung (2)
berechnet:

100

wilA) =w(A)  — D
! 100 — w(H,0) 2)

9 Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzu-

— Gegebenenfalls Massenanteil an Wasser in der Probe

— Aschewert, angegeben als Massenanteil w(A) in % auf
0,01 % gerundet
Bei Aschewerten unter 0,02 % erfolgt die Angabe:
<0,02%
Einzelwerte und Mittelwert

— Von dieser Norm abweichende, vereinbarte Bedin-
gungen

— Priifdatum

10 Prazision
{nach DIN 51 848 Teil 1)

Zum Beurteilen der Zuverlassigkeit von Ergebnissen
werden folgende Merkmale benutzt:

Wiederholbarkeit

{ein Beobachter, ein Gerat)

Werden von einem Beobachter zwei Ergebnisse unter
Wiederholbedingungen ermittelt, so werden beide Ergeb-
nisse als annehmbar und normgerecht betrachtet, wenn
sie sich um nicht mehr als den Zahlenwert in der Tabelle
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 den Zahlenwert in der
Tabelle unterscheiden.

Tabelle. Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit

Aschewert Wiederholbarkeit | Vergleichbarkeit
Massenanteile in %
bis 0,10 0,02 0,05
iiber 0,10 0,05 0,10

geben:
— Art und Bezeichnung der Probe

— Anzahl der Proben

1) Unter Wigewert versteht man die Anzeige der Waage
(Summe der Nennwerte der Gewichtsstiicke, welche
der zu wiagenden Probe das Gleichgewicht halt).
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