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Testing of carbon materials; Determination of content of dedusting substances in cokes by extraction; Solid materials
Essais des matériaux de carbone; Détermination de la teneur en substances a lier la poussiére en cokes per extraction;

Matiéres solides

1 Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm dient der Bestimmung des
Gehaltes an extrahierbaren staubbindenden Stoffen in
Koksen.

ZurVermeidung der Staubbildung werden Kokse mit staub-
bindenden Stoffen bespriiht. Der Massenanteil an staubbin-
denden Stoffen wird durch Extraktion mit einem geeigneten
Lésemittel bestimmt.

Anmerkung 1: Eine nach diesem Verfahren behandelte
Koksprobe kann beispielsweise zur Bestimmung
der Dichte nach dem Xylolverfahren nach DIN 51901
und/oder des Wasserstoffgehaltes nach DIN 51912
verwendet werden.

Anmerkung 2: Kokse kénnen auch staubbindende Stoffe
enthalten, die nicht mit einem Losemittel extrahiert
werden kénnen.

2 Begriff

Der Gehalt an staubbindenden Stoffen in Koksen als Mas-
senanteil ist der Quotient aus dem durch Extraktion ent-
standenen Massenverlust einer Koksprobe und der Masse
der behandelten Koksprobe.

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Eine zerkleinerte Koksprobe wird in der Soxhlet-Extrak-
tionsapparatur mit einem Losemittel behandelt. Der extra-
hierte Anteil wird nach Abdestillieren des Losemittels gravi-
metrisch bestimmt.

4 Geréate und Chemikalien

a) Soxhlet-Extraktionsapparatur ') (siehe Bild)
— 250-ml-Stehkolben (5) mit dem Hulsenschliff
DIN 12242 — HNS 29/32, z.B. Kolben DIN 12 348 —
SANS 250-29

— Soxhlet~-Extraktor mit einem Volumen von 150ml,
einem Hiilsenschliff DIN 12242 —HNS 45/40, einem
Kernschliff DIN 12242 — KNS 29/32 und einem Ab-
laBhahn aus Polytetrafluorethylen (PTFE) (3)

— Dimrothkiihler nach DIN 12591 (1), z.B. Kiihler
DIN 12 591 — D 160-29, jedoch mit einem Kernschliff
DIN 12242 — KNS 45/40
b) Manschetten aus PTFE (2) und (4)
c) Extraktionshiilse mit einem Innendurchmesser von
etwa 33 mm und einer Héhe von etwa 145 mm
d) Elektrische Heizhaube mit einer einstellbaren Leistung
von mindestens 120 W fir den 250-ml-Stehkolben

e) Waage, ablesbar auf 1mg

f) Vakuum-Trockenschrank mit nachgeschalteter Kalte-
faile

g) Exsikkator, z.B. nach DIN 12491 (z.Z. Entwurf), mit
Trocknungsmittel

h) Kieselglaswolle
i) Siedesteine
§) Losemittel, frisch destilliert

5 Probenahme und Probenvorbereitung

Nach DIN 51940 (z.Z. Entwurf)

Die so erhaltene Probe wird auf eine KorngroBe < 4 mm zer-
kleinert und ohne Trocknung zur Bestimmung verwendet.

6 Durchfiihrung

DerWassergehalt muB an einer getrennten Probe bestimmt
und bei der Auswertung beriicksichtigt werden.Bei Massen-
anteilen an Wasser < 0,5% bleibt der Wassergehalt unbe-
rucksichtigt.

Etwa 80g der Probe werden auf 0,01g in die Extraktions-
hiilse eingewogen und mit Kieselglaswolle abgedeckt. Der
250-ml-Stehkolben mit Siedesteinen wird gewogen und
anschlieBend mit 180 ml Losemittel gefilit. Danach wird
die Soxhlet-Extraktionsapparaturzusammengesetzt (siehe
Bild) und das Kiihlwasser eingeschaltet. Schliffe und Hahne
der Soxhlet-Extraktionsapparatur diirfen nicht gefettet
werden. Die Heizleistung der Heizhaube wird so eingestellt,
daB das Losemittel standig siedet. Die Extraktionszeit muB
ermittelt werden. Ublicherweise wird 1h extrahiert.

AnschlieBend wird das Losemittel bei fortlaufender Destilla-
tion so weit Uber den seitlichen AblaBhahn abgezogen, daB
das restliche Losemittel nicht mehrin den 250-ml-Stehkol-
ben zuriickflieBen kann. Nach beendeter Destillation wer-
den der 250-ml-Stehkolben und die Extraktionshiilse aus-
gebaut und aus beiden Teilen restliches Ldsemittel im
Vakuum-Trockenschrank entfernt. Die anfallenden |Gsemit-
telhaltigen Dampfe werden in der Kéltefalle aufgefangen.
AbschlieBend wird der 250-ml-Stehkolben mit den extra-
hierten staubbindenden Stoffen gewogen.

Anmerkung: Die Auswahl des Losemittels richtet sich nach
der Art des staubbindenden Stoffes im Koks, z.B.
Toluol oder destilliertes Wasser.

1y Uber Bezugsquellen gibt Auskunft:
DIN Bezugsquellen fiir normgerechte Erzeugnisse im
DIN Deutsches Institut fir Normung e.V., Burggrafen-
straBe 6, 1000 Berlin 30
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7 Auswertung

Der Gehalt an staubbindenden Stoffen in Koks wird als
Massenanteil w (st) in % nach folgender Gleichung be-
rechnet:

mz—m
w(st) = M2 100
mi
Hierin bedeuten:
m, Wagewert der Probe in g,gegebenenfalls unter Berlick-
sichtigung des Wassergehaltes
mo Wigewert des leeren 250-ml-Stehkolbens mit Siede-
steinening

ms Wagewert des 250-ml-Stehkolbens mit Siedesteinen
und extrahierten Stoffenin g

8 Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzu-
geben:

a) Art und Bezeichnung der Probe
b) Anzahl der Proben
c) Art des Losemittels

d) Gehalt an staubbindenden Stoffen, angegeben als
2 Massenanteil w (st) in %, auf 0,01% gerundet
Einzelwerte
Mittelwert
e) Von dieser Norm abweichende vereinbarte Bedingungen
f) Prifdatum

| —3 9 Prizision des Verfahrens

Nach DIN 51 848 Teil 1

| Zum Beurteilen der Zuverldssigkeit von Ergebnissen wird
folgendes Merkmal benutzt:

|

T

Wiederholbarkeit
% | (ein Beobachter, ein Gerat)
Werden von einem Beobachter zwei Ergebnisse unter Wie-
derholbedingungen ermittelt, so werden beide Ergebnisse
[', als annehmbar und normgerecht betrachtet, wenn sie sich
um nicht mehr als 20 % (relativ) unterscheiden.

5 2 Manschette aus PTFE
3 Soxhlet-Extraktor
4 Manschette aus PTFE
5 250-ml-Stehkolben

i
_l_ 1 Dimrothkiihler
|

Bild. Soxhlet-Extraktionsapparatur

Zitierte Normen
DIN 12242 Teil 1 Laborgerate aus Glas; Kegelschliffe fir austauschbare Verbindungen; MaBe, Toleranzen

DIN 12348 Laborgerate aus Glas; Rundkoiben und Stehkolben; mit Kegelhiilse, Kegel 1:10
DIN 12491 (z.Z. Entwurf) Laborgerate aus Glas; Vakuum-Exsikkatoren
DIN 12591 Laborgerate aus Glas; Dimrothkiihler mit Kegelschliffen

DIN 51848 Teil 1 Priifung von MineralGlen; Prazision von Priifverfahren; Aligemeines, Begriffe und ihre Anwendung auf
Mineral6lnormen, die Anforderungen enthalten

DIN 51901 Priifung von Kohlenstoffmaterialien; Bestimmung der Dichte nach dem Xylolverfahren; Feststoffe
DIN 51912 Prifung von Kohlenstoffmaterialien; Bestimmung des Wasserstoffgehaltes; Feststoffe
DIN 51940 (z.Z. Entwurf) Priifung von Kohienstoffmaterialien; Probenahme und Probenvorbereitung; Feststoffe,

feste Binde- und Impréagniermittel

Erlduterungen
Die vorliegende Norm wurde vom ArbeitsausschuB NMP 281 ,Priifverfahren fir Kohlenstoff und Graphit* ausgearbeitet.

Es besteht auch die Mdglichkeit, den Gehalt an staubbindenden Stoffen durch Riickwaage des extrahierten Kokses in der
Extraktionshiilse zu bestimmen, sofern gleiche Ergebnisse wie mit diesem Priifverfahren erhalten werden. Documents
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