Dezember 1988

Prifung von Bitumen

Thermische Beanspruchung im rotierenden Kolben
und Bestimmung der Gewichtsanderung
durch thermische Beanspruchung

DIN
52 016

Testing of bitumen; Thermal effect in the rotating flask and determination of change in mass

by thermal effect

Ersatz fur Ausgabe 12.80
und DIN 52 017/12.80

Essais du bitume; Effet thermique dans le ballon tournant et détermination de ta variation de

masse par effet thermique

Allgemeine Angaben zur Priifung von Bitumen sind in DIN 52 000 enthalten.

1 Anwendungsbereich und Zweck

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung der
Gewichtsanderung von Bitumen durch thermische Beanspru-
chung des Bitumens in diinner Schicht bei Lufteinwirkung.
Die thermische Beanspruchung kann auch ohne Bestimmung
der Gewichtsanderung durchgefiihrt werden. Sie erfolgt,
wahrend das Bitumen standig flieBt, so daB sich auf der Bitu-
menoberflache keine verhartete Bitumenhaut bilden kann.
Das Verfahren wird angewendet, wenn ermittelt werden soll,
welche Gewichtsanderung und/oder Veranderung der Eigen-
schaften (z. B. Anstieg des Erweichungspunktes, Verminde-
rung der Penetration usw.) das Bitumen durch thermische
Beanspruchung erféahrt.

Das Verfahren ist auch fir Zubereitungen aus Steinkohlen-
teer-Spezialpech wie z.B. fiir die Bindemittel StraBenpech,
alterungsbestéandiges StraBenpech, Pechbitumen und Bitu-
menpech anwendbar.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

100 g der Probe werden im rotierenden Kolben eines Rota-
tionsverdampfers fiir 150 Minuten bei 165 °C unter standiger
Luftzufuhr bewegt. Die Bewegung bewirkt, daB die Probesub-
stanz in der Probenoberflache stiandig ausgetauscht wird,
und verhindert dadurch eine Hautbildung.

Die wahrend der thermischen Beanspruchung eingetretene
Gewichtsanderung kann bestimmt werden.

3 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung der Gewichts-
anderung durch thermische Beanspruchung im rotierenden
Kolben (TB - P):

Prafung DIN 62 016 -TB-P

Bezeichnung des Verfahrens zur thermischen Beanspru-
chung im rotierenden Kolben (ohne Bestimmung der
Gewichtsanderung) (TB):

Verfahren DIN 52 016 -TB

4 Gerate und Priifmittel

a) Rotationsverdampfer mit Kolben DIN 12348 -RANS 500-29
fur eine Drehzahl von (20 + 5) min™' (ohne Kuhler und
Destillationsvorlage)

b) Lufteinleitungsrohr aus Glas mit etwa 400 mm Lange und
7 mm lichter Weite, in der Drehachse des Kolbens
angeordnet

c) Kompressor oder PreBluftflasche mit Reduzierventil

d) Gasstromregeleinrichtung zum Einhalten eines Luftstro-
mes von (500 + 10) ml/min

e) Luftstrom-MeBgerat, z. B. nach dem Schwebekorperver-
fahren, mit einem Anzeigefehler von hochstens
+ 5 ml/min bei einem Luftstrom von 500 ml/min

f) Bad mit Thermaldl als Badflussigkeit
g) Thermostat fir eine Badtemperatur von (165 £ 1) °C
h) Thermometer DIN 12 785 - BST 0,5/30/200

iy Feinwaage'!). Wenn die Gewichtsanderung nicht be-
stimmt werden soll, geniigt eine Prazisionswaage?').

j)  Warmekammer nach DIN 50 011 Teil 12 fur Temperaturen
bis mindestens 120 °C

k) Exsikkator, z.B. nach DIN 12 491, mit Trocknungsmittel

) Thermometer DIN 12778 -LST 0/250, nachfolgend
Laborthermometer genannt

m) SammelgefaB, z. B. Kasserolle DIN 12 907 - 125
n) Glasstab oder Spatel

5 Proben

Die nach DIN EN 58 entnommene Probe ist nach DIN 52 003
vorzubereiten.

Das Gewicht des Probeteils muB (100 = 1) g betragen. Wenn
die Menge eines Probeteils fiir die vorgesehenen anschlie-
Benden Prifungen der Eigenschaften nicht ausreicht, sind
getrennte Versuche an weiteren Probeteilen durchzufiihren.
Fur die Bestimmung der Gewichtsanderung ist ein Probeteil
zu prifen.

1) Begriff siehe DIN 8120 Teil 1

Fortsetzung Seite 2 bis 4

NormenausschuB3 Materialprifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e. V.
NormenausschuB Bauwesen (NABau) im DIN
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6 Durchfiihrung

6.1 Beanspruchung im rotierenden Kolben
einschlieBlich Bestimmung der Gewichts-
anderung (TB-P)

In den Kolben sind (100 + 1) g der Probe einzuwégen. Nach

Abkiihlen auf Raumtemperatur 18 bis 28 °C ist die Einwaage

auf 5 mg festzustellen (Einwaage mg).

Der Kolben mit dem Probeteil ist dann in das vorher schon auf

(165 * 1)°C eingestellte Bad so einzuhangen, daB die

Drehachse des Kolbens einen Winkel von 45° zur Vertikalen

bildet. Der kugelférmige Teil des Kolbens muB dabei vollstan-

dig unterhalb der Oberflache der Badflussigkeit liegen (siehe

Bild 1). Das Lufteinleitungsrohr ist in der Drehachse des Kol-

bens so zu befestigen, daB das untere Rohrende (40 +2) mm

vom Kolbenboden entfernt bleibt.

Badflussigkeit

Bild 1. Anordnung des Kolbens wahrend des Rotierens

Jetztist der Probeteil fir (10 = 1) min ohne Luftzufuhr bei einer
Drehzahl des Kolbens von (20 = 5) min™' zu temperieren.
Danach ist die Luftzufuhr mit (500 = 10) ml/min einzuschal-
ten. Die zugeflihrte Luft soll am oberen Ende des Lufteinlei-
tungsrohres Raumtemperatur 18 bis 28 °C aufweisen. Die
Temperatur der Badfliissigkeit muB wéahrend des gesam-
ten Versuchs (165 *+ 1) °C und die Drehzahl des Kolbens
(20 + 5) min~' betragen.

Nach (15Q = 1) min seit Beginn der Luftzufuhr sind Luftzufuhr
und Drehung abzuschalten; der Kolben ist sofort aus der Bad-
flissigkeit zu entnehmen. Der Kolben ist nach leichtem
Abkuhlen zundchst grob von anhaftendem Ol zu befreien; die
Olreste sind zweckmaBigerweise mit einem mit Losemittel
getrankten Tuch vollstandig zu entfernen. Der Kolben ist dann
sofort in die auf (110 = 5) °C eingeregelte Warmekammer zu
stellen, wo er fiir (30 = 1) min verbleibt, damit auch noch Lose-
mittelreste entfernt werden und sich der auf der Kolbenin-
nenwand verteilte Probeteil am Kolbenboden sammelt.

Der Kolben ist im Exsikkator fur (90 & 5) min auf Raumtempe-
ratur 18 bis 28 °C abzukiithlen. Dann ist das Gewicht des Kol-
beninhaits auf 5 mg zu bestimmen (Auswaage m,).
AnschlieBend ist der Kolben schonend bei Bitumen auf 80 bis
90 °C, bei Zubereitungen aus Steinkohlenteer-Spezialpech
auf 70 bis 80 °C Uber den zu erwartenden Erweichungspunkt
Ring und Kugel (nach DIN 52 011) zu bringen und der Inhalt in
die bereitgestellten GefaBe und Formen fir die vorgesehe-
nen Untersuchungen zu gieBen.

Werden zwei oder mehr Probeteile thermisch beansprucht,
so ist jeder Probeteil zundchst in das SammelgefaB zu gieBen,
das bei Raumtemperatur 18 bis 28 °C aufbewahrt wird. Erst
unmittelbar nachdem der letzte Probeteil in das Sammelge-
faB gegossen wurde, ist der Inhalt des Sammelgefai3es scho-

nend auf die oben angegebene AusgieBtemperatur zu erwar-
men und mit dem Laborthermometer gut durchzumischen.
Sofort nach dem Durchmischen sind die Probeteile in die
GefaBe und Formen fir die vorgesehenen Untersuchungen
zu gieBen.

6.2 Beanspruchung im rotierenden Kolben ohne
Bestimmung der Gewichtsanderung (TB)

Die thermische Beanspruchung ist nach Abschnitt 6.1 mit
(100 % 1) g Bitumen durchzufiihren. Auf die Bestimmung der
Einwaage mg auf 5 mg kann verzichtet werden.

Nach AbschluB der thermischen Beanspruchung ist der Inhalt
des Kolbens auf die in Abschnitt 6.1 angegebene AusgieBtem-
peratur zu bringen und die Probe in die bereitgesteliten
GefaBe und Formen fiir die vorgesehenen Untersuchungen
zu gieBen.

Bei zwei oder mehreren Probeteilen ist wie im letzten Absatz
von Abschnitt 6.1 angegeben zu verfahren.

7 Auswertung und Angabe der Ergebnisse

Die Gewichtsanderung kann positiv oder negativ sein.
Die Gewichtsanderung ist nach Zahlenwertgleichung (1) in %
auf 0,01% (absolut) zu berechnen.

ma - mg

Relative Gewichtsanderung = —— - 100 (1)
mg

Hierin bedeuten:

mg Einwaage des Probeteils vor der thermischen Beanspru-
chung

mp Auswaage des Probeteils nach der thermischen Bean-
spruchung

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 Zuverléassigkeit von Ergebnissen fur die
Gewichtsanderung durch thermische Beanspruchung im
rotierenden Kolben werden folgende Merkmale benutzt:

Wiederholgrenze r
(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 0,05% (absolut) unterscheiden.

Vergleichgrenze R
(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 0,10 % (absolut) unterschei-
den.

Anmerkung: Die Zahlenwerte fir die Prazision wurden auf-
grund von Ringversuchen, die nach den Angaben in
DIN 51 848 Teil 2 und Teil 3 mit verschiedenen Bitu-
mensorten durchgefuhrt worden sind, festgelegt.
Die Zahlenwerte fur die Prazision der Verfahren nach-
geschalteter Untersuchungen sind den jeweiligen
Prifnormen zu entnehmen.
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