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:662.749.3 DEUTSCHE NORMEN Dezember 1980
- Prifung bitumindser Bindemittel D I N

Nachweis von Teer im Bitumen

52 034

Testing of bituminous binders; tar detectible in bitumen Teilweise Ersatz fir DIN 1995,
Essais des liants bitumineux; identification de goudron en bitume Ausgabe Februar 1960x

Allgemeine Angaben zur Pritfung bitumindser Bindemittel sind in DIN 52 000 enthalten.
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< 1 Zweck und Anwendungsbereich 4 Diazoreaktion
A
= Zum qualitativen Nachweis charakteristischer Bestand- 4.1 Geréte und Priifmittel
(33 teile von Teerdlen dienen die Diazoreaktion und die  _ Erlenmeyerkolben DIN 12380—EE 100
< -~ Anthraghmon-Reaktlon. Belde ‘Reakt!oneq werden im  _ Heizvorrichtung
T oy allgemeinen zum Nachweis von Teer im Bitumen ange- . .
QN — Papier-Rundfilter
g o wendet. .
&~ . . . . . . . — Trichter
é 5 Die Diazoreaktion fiihrt gelegentlich bei sehr geringen o
® R Gehalten an Teer zu keinem eindeutigen Ergebnis. In  — Anilin
g; diesem Falle ist zusatzlich die Anthrachinon-Reaktion = — Destilliertes oder volientsalztes Wasser
E 5 durchzufiihren. — Gepulvertes Kochsalz

— Konzentrierte Salzsdure
— Natriumnitrit

2 Mitgeltende Normen — Natronlauge 1 mol/t

DIN 12242 Laborgerate; Kegelschliffe fir austausch- _ Waage mit Fehlergrenzen von + 0,05 g
bare Verbindungen, Kegel 1:10 (Norm-  _ nioq. linder, 2. B. MeRzylinder DIN 12680—ME 50
schliffe); MaRe, Toleranzen, Lehren . . N |
DIN 12380 Laborgerdte aus Glas; Erlenmeyerkolben, ~ Mefpipette mit 10 ml Nennvolumen
enghalsig 4.2 Proben
DIN 52000 Priifung bitumindser Bindemittel; Allge-  Die nach DIN 52001 entnommene Probe ist nach
meines und Ubersicht DIN 52003 vorzubereiten. Die Diazoreaktion ist an
DIN 52001 Priifung bitumintser Bindemittel; Probe- einem Probeteil von 5g durchzufiihren.
nahme

DIN 52003 Prifung bituminéser Bindemittel; Vor- 4.3 Durchfithrung

bereitung von Proben 5g der Probe werden in den Erlenmeyerkolben einge-

DIN 52027 Priifung bitumindser Bindemittel; Siede- wogen und 5 Minuten lang mit 30 ml der Natronlauge

analyse von StraBenteeren und Kaltteeren  gekocht. Nach dem Erkalten wird das Gemisch durch

den Trichter mit Papier-Rundfiiter filtriert. Wenn das

Filtrat eine dunkle Farbung zeigt, die bereits auf Gegen-

3 Kurzbeschreibung der Verfahren wart von Teer hinweist, wird es mit gepulvertem Kochsalz

3.1 Diazoreaktion geschiittelt. Die ausgeféllten dunklen Stoffe werden ab-
filtriert. Das Filtrat wird im Eisbad gekiihit.

menge aligemein auf 2 g erhoht; fir Proben -mit mehr
als 50% Bitumen Vakuum-Destillation aufgenom

men. Redaktionell iberarbeitet.

Die Probe wird mit Natronlauge extrahiert. Der alkalische

Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e. V., Berlin, gestattet.

Fortsetzung Seite 2
Erlauterungen Seite 2

Extrakt wird mit Benzoldiazoniumchlorid-Lésung ver-  Die Benzoldiazoniumchlorid-L6sung wird jedesmal frisch
o setzt. Eine unmittelbar auftretende Rotfarbung der  bereitet: 1g Anilin wird in 10 ml Wasser und 3 ml kon-
é § % Lésung oder auch Abscheidung eines roten Niederschia- zentriertgr “Salzséure gelost und im E}‘Sbad abgekiihlt.
o rZ‘Ea‘: ges weist auf das Vorhandensein von Teer hin. Unter Eiskiihlung tropft man eine Lésung von 05¢g
c c Natriumnitrit in 1,5 mL Wasser alimahlich zu.
& © o - . « . . . . . .
g gE 3.2 Anthrachinon-Reaktion Die Benzoldiazoniumchlorid-Losung wird tropfenweise
k3 é 2 Die iiber 300 °C siedenden Anteile der Probe werden in ~ zu dem eiskalten alkalischen Bindemittelauszug zugege-
e 2§ Eisessig geldst und mit Chromsaure oxidiert. Dabei wird ~ ben. Wenn Teer zugegen ist, tritt Rotfarbung, unter
g 3< vorhandenes Anthracen in Anthrachinon umgewandelt. ~ Umsténden auch Abscheidung eines roten Niederschlages
25 8 g Zum Nachweis des Anthrachinons dient die Liebermann-  €in. MaRgebend ist nur die unmittelbar eintretende Far-
< g £ sche Reaktion. Dabei wird Anthrachinon mit Zinkstaub ~ bung, nicht das Verhalten bei langerem Stehen.
a9« zum Anthrahydrochinon reduziert, das in Natronlauger  Wenn keine eindeutige Rotfarbung eintritt, ist die
n‘é ‘3 unter blutroter Farbung |6slich ist. Anthrachinon-Reaktion durchzufiihren.
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5 Anthrachinon-Reaktion

5.1 Gerate und Prifmittel

5.1.1 Destilliereinrichtung nach DIN 52 027 (fir Proben
mit héchstens 50 % Bitumen)

5.1.2 Vakuum-Destilliereinrichtung (fir Proben mit
mehr als 50 % Bitumen), bestehend aus:

— Rundkolben von 500 ml Nennvolumen mit Hiilsen-
schliff DIN 12242 — ANS 29/32,
z. B. Kolben DIN 12348 — RANS 500—29

— Destillieraufsatz mit Liebigkiihler und Vakuumvorsto
mit Vorlage

— Siedekapillare

— Vakuumpumpe fiir einen Druck von 10 bis 30 mbar,
z. B. Wasserstrahlpumpe

— Heizgerat

5.1.3 Oxidationseinrichtung, bestehend aus:

— Rundkolben oder Erlenmeyerkolben von 500 ml Nenn-
volumen mit Hiilsenschliff DIN 12242 — ANS 29/32,
z.B. Kolben DIN 12348 — RANS 500-29

— Kiihlrohr von etwa 800 mm Linge
— Tropftrichter
— Heizgerat

5.1.4 Waage mit Fehlergrenzenvon+ 0,1 g

5.15 MeRzylinder, z. B.
MeRBzylinder DIN 12680—ME 50 und
MefRzylinder DIN 12680—ME 500

5.1.6 Nutsche mit Rundfilter

5.1.7 Chromsiure

5.1.8 Destilliertes oder vollentsalztes Wasser
5.1.9 Eisessig

5.1.10 Natronlauge, 30 %ig

5.1.11 Zinkstaub

5.2 Proben

Die nach DIN 52001 entnommene Probe ist nach
DIN 52003 vorzubereiten. Die Anthrachinon-Reaktion
ist an einem Probeteil (Probemenge siehe Abschnitt 5.3)
durchzufithren.

Weitere Normen
DIN 12348

5.3 Durchfiihrung

5.3.1 Proben mit héchstens 50 % Bitumen werden nach
DIN 52027, Ausgabe Dezember 1980, Abschnitt 6.1
destilliert. Die Fraktion von 300 bis 350 °C dient zur
weiteren Prifung. Falls schon unterhalb 350 °C Zerset-
zung eintritt, werden die von 300 °C bis zur Zersetzung
iiberdestillierten Anteile verwendet.

5.3.2 Bei Proben mit mehr als 50 % Bitumen, nament-
lich bei geringen Gehalten an Teer, erhalt man bei der
Siedeanalyse nach DIN 52027 kein oder sehr wenig
Destillat, ohne daR Zersetzung eintritt. In diesem Falle
werden 250 bis 300g der Probe bei einem Druck von
10 bis 30 mbar destilliert, bis etwa 10 m( Ol iibergegangen
sind.

5.3.3 Von der gut durchmischten Olfraktion werden
2g in dem Rundkolben oder Erlenmeyerkolben in 45 ml
Eisessig gelost. Nach Aufsetzen des Kiihlrohres und
Tropftrichters wird die Losung zum Sieden erhitzt. Im
Laufe von zwei Stunden |aB8t man bei weiterem Sieden
eine L6sung von 15g Chromsaure in 10 mi Eisessig und
10 ml Wasser zutropfen und vervollstandigt die Oxidation
durch zweistiindiges Kochen. Nach dem Erkalten ver-
diinnt man den Inhalt im Rundkolben mit insgesamt
400 ml kalten destillierten Wassers. Das ausgefallene
Anthrachinon wird auf der Nutsche abgesaugt.

Als Nachweis dient die Liebermannsche Reaktion, wobei
1 Teil des Anthrachinons mit 2 Teilen Zinkstaub und
30 Teilen der Natronlauge 1/2 bis 1 Stunde lang gekocht
wird. Nach dem Abkiihlen wird die Losung filtriert.

Bei Anwesenheit von Teer bildet sich Anthrahydrochi-
non, das sich in der Natronlauge unter blutroter Farbung
16st. Im Filtrat tritt infolge Oxidation an der Luft all-
mahlich wieder Entfarbung ein.

6 Auswertung und Angabe des Ergebnisses

Unter Hinweis auf diese Norm und auf die Art der ange-
wandten Reaktion ist anzugeben, ob Teer nachgewiesen

~worden ist oder nicht.

Bei Anwendung der Anthrachinon-Reaktion ist zusatz-
lich anzugeben, ob die Destillation nach DIN 52027
oder im Vakuum durchgefiihrt worden ist.

Laborgerate aus Glas; Rundkolben und Stehkolben mit Kegelhiilse, Kegel 1 : 10

DIN 12680 Teil 1  Laborgerate aus Glas; MeRzylinder mit Strichteilung

Erlduterungen

Diese Norm ist vom Arbeitsausschul NMP/NABau 332 ,,Bitumindse Bindemittel” der
Normenausschiisse Materialprifung (NMP) und Bauwesen (NABau) ausgearbeitet wor-
den.

Die Anwesenheit von Steinkohlenteerdlen bzw. von ihren erfabaren aromatischen Ein-
zelkomponenten aRt sich auch durch Anwendung geeigneter gaschromatographischer
Analysenverfahren nachweisen. Bei Zugabe eines ,,inneren Standards’’ zur Analysenprobe
lasser sich auch quantitative Aussagen iiber die gaschromatographisch ausgewiesenen
aromatischen Olanteile machen.
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