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Prifung von Bitumen

Bestimmung des Gehaltes
an unldslichen Anteilen

DIN
52014

Testing of bitumen; Determination of the content of insoluble parts
Essais du bitume; Détermination de la teneur des parts insolubles

MaBe in mm

Allgemeine Angaben zur Prifung der Bindemittel sind in DIN 52 000 enthalten.
In dieser Norm bedeutet % bei Angabe von Gehalten Massenanteile in % (bisher: Gew.-%).

1 Anwendungsbereich und Zweck

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung des
Gehaltes an denjenigen Anteilen des Bitumens, die im Bitu-
men feinverteilt und in bestimmten organischen Lésemitteln
unter den Bedingungen dieser Norm nicht 18slich sind.

Der Gehalt an Unloslichem gibt einen Hinweis auf die
Anwesenheit von Begleit- oder Fremdstoffen in Bitumen.
Das Verfahren erlaubt es ferner, Verdnderungen aufgrund
thermischer und oxidativer Einwirkungen festzustellen, die
Bitumen wahrend seiner Lagerung oder Weiterverarbeitung
erfahren kann. Diese Riickschliisse sind bei Bitumen, die aus
Asphalten wiedergewonnen wurden, nur bedingt maoglich.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Probe wird in einer bestimmten Menge an Losemittel
gelost. Nach Stehenlassen bei Raumtemperatur werden die
ausgefallenen und ungelosten Anteile durch Filtrieren iiber
ein Papierfilter abgetrennt. Papierfilter und Ruckstand
werden durch Extraktion mit siedendem Ldsemittel von
restlichen I6slichen Bitumenanteilen befreit und anschlieBend
getrocknet. Unter Beriicksichtigung des Filtergewichtes wird
die Ausbeute an Unldslichem gravimetrisch bestimmt.

3 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens nach dieser Norm (A) zur
Bestimmung des Gehaltes an in Cyclohexan (2) unldslichen

Anteilen: .
Prifung DIN 52 014-A 2

4 Geréate und Priifmittel
4.1 Gerate

a) Extraktionsgerit, bestehend aus:

- Erlenmeyerkolben,
z.B. Kolben DIN 12 387 - E 500 ANS 29

—- Kihler DIN 12 581 - K 250 - 29 als RiickfluBkiihler
— Extraktor nach DIN 51 595
- Stopfen DIN 12 252 - A 29/32 fiir Erlenmeyerkolben

b) Heizplatte

c) Warmekammer nach DIN 50 011 Teil 12 fiir Temperaturen
bis mindestens 110 °C

d) MeBzylinder, z.B. DIN 12 680 - ME 50

e) Uhrglaser, z.B. nach DIN 12 341, und Petrischalen, z.B.
nach DIN 12 339

f) Wageglas, z.B. nach DIN 12 605
g) Pinzette

Ersatz fiir Ausgabe 12.80

h) Exsikkator, z.B. nach DIN 12 491, ohne Trocknungsmittel
iy Feinwaage')
j) Trichter DIN 12 445 -70

k) Analysensieb mit Drahtsiebboden nach DIN 4188 Teil 1
mit einer Maschenweite von 0,63 mm

4.2 Filterpapier
Rundfilter DIN 12 448 - A 110 - 2 c, fettfrei

4.3 Losemittel
- Trichlorethen, zur Analyse (1)
- Cyclohexan, zur Analyse (2)

Anmerkung: Bei der Verwendung der Losemittel sind die
jeweils gultigen sicherheitstechnischen Vorschriften
und Verordnungen zu beachten, z. B. die Verordnung
Uber gefdhrliche Stoffe.

5 Proben

Die nach DIN EN 58 entnommene Probe ist nach DIN 52 003
vorzubereiten. Dabei muB die Probe mit dem in DIN 52 003
vorgesehenen Analysensieb gesiebt werden. Der Siebriick-
stand ist mit dem fiur die spatere Priifung vorgesehenen
Losemittel nachzuwaschen, gewichtsmaBig in %, bezogen
auf die gesiebte Probemenge, zu erfassen, zu charak-
terisieren und im Priifbericht anzugeben. Bei der weiteren
Untersuchung bleibt der Siebriickstand unberiicksichtigt.

Bei hochverschmelzenden Bitumen (EP RuK nach DIN 52 011
iber 120°C), bei denen Abtrennen von grobdispersen
unidslichen Anteilen durch Sieben eine zu hohe Erwarmung
erfordern wirde, ist die Probe fiir das Homogenisieren
nicht aufzuschmelzen, sondern zu zerkleinern. Die Art der
Probenvorbereitung ist im Priifbericht anzugeben.

Es sind zwei Probeteile (Probemenge siehe Abschnitt 6.1) zu
untersuchen.

6 Durchfiihrung

6.1 in den Erlenmeyerkolben ist eine Probemenge von
etwa 5 g auf 0,01 g einzuwégen. Wenn die Auswaage an
Unloslichem 0,25 g lUiberschreitet, ist die Einwaage entspre-
chend zu reduzieren. Fiir je 1 g der Probe sind 30 ml des Ldse-
mittels hinzuzufigen. Der Inhalt im Erlenmeyerkolben ist 1 h
mit aufgesetztem RiickfluBkiihler zu kochen. Danach ist der
Erlenmeyerkolben mit Inhalt vom RiickfluBkiihier zu nehmen,
mit dem Stopfen zu verschlieBen und (120 *+ 30) min bei
Raumtemperatur 18 bis 28 °C im Dunkeln zu lagern.

1) Begriff siehe DIN 8120 Teil 1

Fortsetzung Seite 2 bis 4

NormenausschuB Materialpriifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V.
NormenausschuB Bauwesen (NABau) im DIN
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6.2 Das FRundfilter ist zundchst etwa 30 min in der Wirme-
kammer besi einer Temperatur von (110 %+ 5) °C zu trocknen,
anschlieBemd sofort in ein auf 0,2 mg gewogenes Wigeglas
iiberzufiihren und mit geschlossenem Deckel zum Abkiihlen
in den Exsikckator zu stellen (Abkihidauer etwa 1 h). Dann ist
das geschlossene Wigeglas mit Rundfilter auf 0,2 mg zu
wagen. Aus dem Gewicht des Wageglases mit Rundfilter
abziiglich des Leergewichtes des Wiageglases ergibt sich das
Gewicht des Rundfilters, das auf 0,2 mg zu bestimmen ist.

Ohne vorher umzuschiitteln, ist die Fliussigkeit durch das auf
0,2 mg gewogene und in den Trichter gesteckte Rundfilter,
das nach Bild 1 gefaltet ist, zu dekantieren. Es ist so vorsichtig
zu dekantieren, daB ein Verlust an Unldslichem durch
Hochkriech»&n vermieden wird.

Den im Erlenmeyerkolben verbliebenen Rickstand ist
ebenfalls auf das Rundfilter zu uberfiihren. Kleine Mengen
von heiBerm Losemittel sind mehrfach nachzuspiilen. Die
Kolbenwandungen sind ebenfalls nochmals mit heiBem
Losemittel machzusplilen, das gleichfalls durch das Rundfilter
zu geben ist. Der Kolbenwand anhaftendes Unldsliches muB
quantitativ auf das Rundfilter iibergefiihrt werden. Die Menge
der Spiilflissigkeit soll insgesamt nicht gréBer sein als die
Menge des nach Abschnitt 6.1 verwendeten Losemittels.

Klammer

Bild 1. Rundfilter, gefaltet

6.3 Das Rundfilter mit dem Riickstand ist in den Extraktor
nach DIN 51 595 einzubringen. Das Extraktionsgerit ist mit
einem Erlenmeyerkolben, in dem sich etwa 50 ml frisches
Losemittel befinden, zusammenzusetzen. Rundfilter und
Ruckstand sind nach Aufsetzen des RickfluBkiihlers
zundchst mindestens 1 h zu extrahieren. Es ist besonders
darauf zu achten, daB das Rundfilter wahrend der Ex-
traktionsdauer allseitig benetzt wird. Die Beheizung des
Erlenmeyerkolbens soll so eingestellt sein, daB ein RiickfluB
von 2 bis 4 Tropfen je Sekunde eingehaiten wird. Nach dieser
Extraktion ist zu prifen, ob nach Verdampfen einiger Tropfen
Losemittel vom AbfluB des Extraktors auf einem Uhrglas
kein Rickstand bleibt. Andernfalls ist die Extraktion weiter
fortzusetzen.

6.4 Nach der Extraktion sind das Extraktionsgerit abzu-
kiihlen, das Rundfilter zu entnehmen und auf dem Unterteil
einer Petrischale auszubreiten. Rundfilter, Riickstand und
offene Petrischale sind anschlieBend in einer Warmekammer
bei einer Temperatur von (110 + 5) °C zu trocknen. Dann ist
das Rundfilter mit dem Riickstand wieder in das Wigeglas zu
tiberfiihren, das mit geschlossenem Deckel zum Abkiihlen in
den Exsikkator zu stelien ist (Abkiihldauer 1 h). AnschlieBend
sind Wageglas, Rundfilter und Riickstand auf 0,2 mg zuriick-
zuwidgen. Der Gewichtsunterschied zum Leergewicht des
Wigeglases und des Rundfilters ergibt die Auswaage an
Unioslichem.

7 Auswertung und Angabe der Ergebnisse

Unter Hinweis auf diese Norm sind anzugeben:
- Gehalt (Massenanteil) an unldslichen Anteilen

- Gegebenenfalls der nach Abschnitt 5§ abgetrennte
Siebriickstand und Art der Probenvorbereitung

Als Ergebnis der Prifung gilt der arithmetische Mittelwert
aus den zwei Einzelbestimmungen. Das Ergebnis ist wie
folgt zu runden:
von 0,05 bis 1,00 % auf 0,01 % (absolut)

iber 1,00% auf 0,1 % (absolut)
Bei Ergebnissen unter 0,05% ist anzugeben ,unter 0,05 %",
Beziiglich des Rundens auf die letzte anzugebende Stelle ist
DIN 52 000 zu beriicksichtigen.

8 Prazision des Verfahrens
(nach DIN 51 848 Teil 1)

Zum Beurteilen der Zuverlissigkeit von Ergebnissen werden
folgende Merkmale benutzt:

Wiederholgrenze r
(ein Beobachter, ein Gerit)

Werden von einem Beobachter zwei Ergebnisse unter
Wiederholbedingungen ermittelt, so werden beide Ergeb-
nisse als annehmbar und normgerecht betrachtet, wenn
ihr Unterschied nicht mehr als der Zahlenwert in Tabelle 1
betragt.

Vergleichgrenze R

(verschiedene Beobachter, verschiedene Gerite)

Wird in verschiedenen Laboratorien je ein Ergebnis unter
Vergleichbedingungen ermittelt, so werden beide Ergebnisse
als annehmbar und normgerecht betrachtet, wenn ihr Unter-
schied nicht mehr als der Zahlenwert in Tabelle 1 betragt.
Tabelle 1. Prézision des Verfahrens

Wiederholgrenze r | Vergleichgrenze R
Gehalt an % vom % vom

Unlgslichem Mittelwert Mittelwert
der der

% % Ergebnisse % Ergebnisse
0,05*) bis 0,5 | 0,1 - 0.1 -
Uber 0,5 bis 2,0 - 10 - 20
tber 2,0 - 10 - 15

*) Fir einen Gehalt an Unldslichem unter 0,05 % kdnnen
keine Zahlenwerte fiir die Prazision des Verfahrens
angegeben werden.

Unterscheiden sich zwei Ergebnisse derartig voneinander,
daB sie unterschiedlichen Tabellenzeilen zuzuordnen wiren,
so ist die Tabellenzeile anzuwenden, die fiir den arithmeti-
schen Mittelwert der Ergebnisse gilt.

Fir Proben, die aus Weiterverarbeitungs-Erzeugnissen

zuriickgewonnen sind, z.B. nach DIN 1996 Teil 6 bei der

Rickgewinnung aus Asphalt, oder die bei vorgeschalteten

Untersuchungsgangen anfallen, z. B. nach DIN 52 016 bei der

thermischen Beanspruchung im rotierenden Kolben, ist zu

beachten, daB die Zahlenwerte fiir die Prézision groBer sein
kénnen. Analoges gilt bei Probenahmen aus Priifgiitern, die

Unldsliches in grobdisperser Form enthalten.

Anmerkung: Die Zahlenwerte fiir die Prazision des Ver-
fahrens fir den Bereich 0,05 bis 0,5% Gehalt an
Unlgslichem wurden aufgrund eines Ringversuches,
der nach den Angaben in DIN 51 848 Teil 2 und Teil 3
durchgefiihrt worden ist, festgelegt.

Die anderen in Tabelle 1 angegebenen Zahienwerte
fur die Prazision wurden aufgrund vorliegender

Zahlenwerte geschitzt und festg Cuments
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