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Priifung bitumindser Bindemittel
Bestimmung des Bitumengehaltes von Mischungen
aus StraBenteer und Bitumen

DIN
52 035

Testing of bituminous binders; determination of the bitumen content of mixtures of

road tars and bitumens

Teilweise Ersatz fir DIN 1995,
Ausgabe Februar 1960x

Essais des liants bitumineux; détermination de la teneur en bitume des meélanges

des goudrons routiers et bitumes

Allgemeine Angaben zur Prufung bitumindser Bindemittel sind in DIN 52 000 enthalten.

1 Zweck und Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur naherungs-
weisen Bestimmung des Gehaltes an Bitumen von
Gemischen aus StraBenteer und Bitumen. Eine genaue
Bestimmung ist nur moglich, wenn die in der Probe ent-
haltenen Bindemittelkomponenten (Teer und Bitumen) fir
die Untersuchung einer Modelimischung zur Verfigung
stehen.

2 Mitgeltende Normen und Unterlagen

DIN 12 217 Laborgerate aus Glas; Rohre aus
Borosilicatglas 3.3; AuBendurchmes-
ser 4 mm bis 100 mm

DIN 12 387 Laborgerate aus Glas; Erlenmeyer-
kolben mit Kegelhiilse, Kegel 1 : 10

DIN 12 395 Laboratoriumsgerate; Reagenzglaser

DIN 12 448 Laborgerate aus Papierfaserstoffen;
Papierfilter

DIN 12 602 Laborgerate aus Glas; Extraktoren
nach Soxhlet mit Kegelschiiffen

DIN 12 605 Laborgerate aus Glas; Wageglaser

DIN 12 905 Laboratoriumsgerate; Filternutschen

(Buchnertrichter)

Werkstoff-, Bauelemente- und Geréate-
prifung; ‘Warmeschranke; Begriffe,
Anforderungen

Prifung von Mineraldlen; Pruffehler;
Allgemeines, Begriffe und ihre An-
wendung auf Lieferbedingungen

DIN 50 011 Teil 1

DIN 51 848 Teil 1

DIN 52 000 Prufung  bitumindser  Bindemittel,
Aligemeines und Ubersicht

DIN 52 001 Prifung bitumindser Bindemittel;
Probenahme

DIN 52 003 Prifung bitumindoser Bindemittel;

Vorbereitung von Proben
Europaisches Arzneibuch, Bd. I, 1974")

) Deutscher Apotheker-Verlag, Stuttgart,
und Govi-Verlag GmbH, Frankfurt (Main)

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Das bitumindse Bindemittel wird von den in Chloroform
unloslichen Bestandteilen befreit. Die in Chioroform 16s-
lichen Bestandteile werden mit konzentrierter Schwefel-
saure in der Warme behandelt. Wahrend die Teerbestand-
teile in losliche Sulfonsduren ibergefiihrt werden, bleibt
das Bitumen ungelOst. Der Riickstand wird abfiltriert und
gewogen.

Proben mit mehr als 20% Bitumen sind mit filtriertem
Anthracendl so zu verdinnen, daB das Gemisch 10 bis
20% Bitumen enthalt.

4 Bezeichnung des Verfahrens
Priifung DIN 52 035 - 80

]

Benennung
DIN-Hauptnummer
zwei letzte Ziffern des Ausgabejahres ——

5 Gerate und Prifmittel

- 100-ml-Becher, z. B. nach DIN 12 331 oder DIN 12 332

- 100-ml-Erlenmeyerkolben, z. B.
Kolben DIN 12 380 - EE 100 oder
Kolben DIN 12 387 - E 100 ANS 19

- Kolben DIN 12387 - E 250 ANS 29, nachfolgend 250-ml-
Erlenmeyerkolben genannt

- RuckfluBkinhler, z. B. nach DIN 12 581, DIN 12 591,
DIN 12 592 oder DIN 12 593

- Extraktor nach Soxhiet nach DIN 12 602

- Reagenzglas nach DIN 12 395, 100 bis 200 mm lang,
aus Glasrohr DIN 12217 - 30X 1,4

- Dickwandiger Becher, niedrige Form, aus Borosilicat-
glas 3.3 oder Porzellan mit etwa 1000 ml Nenninhalt,
z.B. nach DIN 12 332

- Trichter aus Glas mit einem Durchmesser von 80 mm,
z. B. Trichter DIN 12 445 - 80

Fortsetzung Seite 2 und 3
Erlauterungen Seite 3

NormenausschuB Materiaiprifung (NMP) im DIN Deutsches institut fur Normung e.V.
NormenausschuB Bauwesen (NABau) im DIN
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- Filternutsche DIN 12905 - 110

- Saugflasche, z. B. nach DIN 12 476, mit Vakuumanlage
von hochstens 25 mbar

- Rundfilter DIN 12 448 - A125-1b

-~ Rundfilter DIN 12 448 - A 125 - 2a

- Hohes Wageglas DIN 12 605 - 40 X 80

- Waage mit Fehlergrenzen von = 0,1 mg

- Liebigkiihler mit Kegelschliff NS 29/32 (passend zum
250-ml-Erlenmeyerkolben),
z. B. Kiihler DIN 12 576 - L 250 - 29

- Verbindungsstiick mit Gummistopfen zum AnschluB des
Liebigkuhlers an das Reagenzglas

- Wasserbad

- Glasstab

- MeBzylinder bis 10 ml, z. B. nach DIN 12 680 Teil 1 oder
Teil 2

- Warmeschranknach DIN 50 011 Teil 1 fir Temperaturen
bis mindestens 150 °C

- Exsikkator, z. B. nach DIN 12 491

~ Pinzette

- Anthracendl, filtriert 1)

- Chloroform nach Europaischem Arzneibuch

- Konzentrierte Schwefelsaure, zur Analyse, 98 %ig

- WaBrige Natriumsulfatiosung, 0,05 gew .-%ig

- Destilliertes oder vollentsalztes Wasser

6 Proben

Die nach DIN 52001 entnommene Probe wird nach
DIN 52 003 vorbereitet. Die Prifung ist an einem Probe-
teil durchzufiuhren.

Bei einem Bitumengehalt unter 20% werden 2 g+ 0,1 g der
Originalprobe fir die Bestimmung verwendet.

Bei einem hoheren Bitumengehalt wird ein Teil der Probe
mit so viel Anthracend! verdiinnt, daB das Gemisch einen
Gehalt von 10 bis 20% Bitumen hat. Dazu werden wenig-
stens 20 g der Probe in den 100-ml-Becher auf 1,0 mg
eingewogen (mp) und vorsichtig auf 120 bis 130°C er-
wéarmt. Die zur Verdiinnung der Probe benétigte Menge
Anthracendl wird in einem geeigneten GefaB auf 1,0 mg
eingewogen, ebenfalls auf 120 bis 130°C erwarmt und
zu der Probe gegeben. Durch Differenzwédgung wird die
der Probe beigefigte Menge des Anthracenoles ermittelt
(m4).

Die verdiinnte Probe wird durch Rihren homogenisiert.

7 Durchfiihrung

2 g = 0,1 g der Probe oder der verdiinnten Probe werden
in den 100-ml-Erlenmeyerkolben auf 0,2 mg eingewogen
(mg), mit der zehnfachen Gewichtsmenge Chloroform
vermischt und nach Aufsetzen des RuckfluBkihlers
15 Minuten lang auf dem Wasserbad gekocht.

Der Inhalt des 100-ml-Erlenmeyerkolbens wird dann durch
den Trichter mit dem Rundfilter DIN 12448 - A 125 - 1b
in den 250-ml-Erlenmeyerkolben filtriert. Man wascht
das Rundfilter mit Chloroform so lange nach, bis das
Filtrat nur noch schwach gefarbt ist. Dann bringt man das
Rundfilter aus dem Trichter in den Extraktor und setzt
diesen auf den 250-ml-Erlenmeyerkolben.

Durch Erhitzen auf dem Wasserbad extrahiert man das
Rundfilter mit dem siedenden Chioroform 30 Minuten
lang. Dabei ist zu beachten, daB das Rundfilter nicht
vollig vom Chloroform uberspult wird. Nach Beendigung

1) Uber die Bezugsquellen gibt Auskunft: DIN-Bezugs-
quellen fur normgerechte Erzeugnisse im DIN
Deutsches Institut fir Normung e.V., Burggrafen-
straBe 4-10, 1000 Berlin 30.

der Extraktion wird das Chloroform nach Aufsetzen des
Liebigklihlers auf den 250-ml-Erlenmeyerkolben abdestil-
liert. Der noch heiBe Destillationsriickstand wird mit
maoglichst wenig Chloroform in das Reagenzglas gespiilt.
Man gibt ein Siedesteinchen aus Porzellan in das Rea-
genzglas und schlieBt Uber ein Verbindungsstick an den
Liebigkuhler an. Das Chloroform wird auf dem Wasserbad
weitgehend abdestilliert. Man nimmt das Verbindungs-
stuck ab, entfernt die Reste des Chloroforms durch Er-
hitzen des Reagenzglases im Wasserbad und Ausriihren
mit dem Glasstab. Dabei saugt man die Dampfe durch
einen Vakuumschlauch ab, den man in den oberen Teil
des Reagenzglases einfiihrt.

Nach dem Erkalten wird der Riickstand im Reagenzglas
mit 4 ml Schwefelsdure 45 Minuten lang im kochenden
Wasserbad unter hdaufigem Umriihren und Zerreiben des
Ruckstandes sulfoniert. Dann 128t man erkaiten. Auch
wahrend des Erkaltens muB der Riickstand mit dem
Glasstab an der Wand des schrag gehaltenen Reagenz-
glases fein zerrieben werden. Der Inhalt des Reagenz-
glases wird in den dickwandigen Becher gesplilt. Zum
Spulen, Auswaschen und Verdinnen werden insgesamt
etwa 500 ml Natriumsulfatiosung verwendet. Noch vor-
handene Klumpen werden sorgfaltig zerdriickt. Das
Sulfonierungsgemisch wird mindestens zwei Stunden
lang stehen gelassen.

Das Wageglas wird zusammen mit zwei Rundfiltern
DIN 12448 - A 125 -2a im Warmeschrank bei
(110 = 5)°C 30 Minuten lang getrocknet und nach Er-
kalten im Exsikkator auf 0,2 mg gewogen (Gewicht m ).
Eines dieser Rundfilter wird so in die Filternutsche
eingelegt, daB die Rander gleichmé&Big an der Wand der
Filternutsche aufgebogen werden. Der Inhalt des Bechers
wird in der Weise filtriert, daB die Losung vorsichtig
immer in der Mitte des Rundfilters aufgegeben wird, so
daB das Rundfilter nie voll bedeckt ist und ein Durch-
reiBen vermieden wird. Man wascht mit Natriumsulfat-
|6sung nach, bis das Filtrat farblos ablauft, und wascht mit
etwa 500 ml destillierten Wassers weiter, bis das ablau-
fende Waschwasser neutrale Reaktion zeigt. Das Siede-
steinchen wird vom Rundfilter entfernt. Dann wird das
Rundfilter mit dem Rickstand vorsichtig zusammen-
gefaltet; mit dem anderen Rundfilter wischt man eventuell
am Rand der Filternutsche anhaftende Rickstande ab.
Beide Rundfilter werden im Wigeglas bei (110 % 5) °C
bis zur Gewichtskonstanz im Warmeschrank getrocknet.
Man 148t im Exsikkator erkalten und wéagt auf 0,2 mg
(Gewicht my).

8 Auswertung und Angabe des Ergebnisses

Der so ermittelte Gehalt an Bitumen wird in Gew.-% nach

folgenden Zahienwertgleichungen errechnet, und zwar

bei unverdunnter Probe nach Zahienwertgleichung (1):
ma = niy

Gehalt an Bitumen = -~ - 100 (1),
mg

bei verdlinnter Probe nach Zahlenwertgleichung (2):
(mptmp)  (mp=my)
mp meg

Gehalt an Bitumen = - - 100 (2)

Hierin bedeuten:

my, Gewicht des Wageglases mit leeren Rundfiltern in g

mq, Gewicht des Wageglases mit Rundfiltern und Filter-
rickstand in g

mg Einwaage in g

mp Gewicht der zur Verdinnung mit Anthracendl einge-
setzten Probe in g

m s GewichtdeszurVerdunnungverwendeten Anthracen-
dlesin g
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