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BITUMINOSA BINDEMEDEL

Destillation av bitumenlosning och vigolja

Bituminous binders. Destillation of cutback and road oil.
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BILAGA: Kalibrering av mitcylinder
1. ORIENTERING
Denna metod, som &r utformad pa grundval av ASTM D 402-94, beskriver
forfarandet vid destillation av bitumenlosning och végolja.
2. SAMMANFATTNING
200 ml bitumenldsning eller vigolja dverfors i en 500 ml kolv och destille-
ras under véldefinierade betingelser upp till temperaturen 360°C. Volymen
destillat vid 190, 225, 260, 315 och 360°C bestdms.
3. UTRUSTNING
3.1 Destillationskolv av glas, volym 500 ml, med sidorér enligt figur 1.
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Figur 1. Destillationskolv (matt i mm)
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3.2 Kylare av glas enligt figur 2.
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Figur 2. Monterad destillationsapparatur (mdtt i mm)

33 Snabelrdr av glas med toppen tétt ansluten till kylaren med hjélp av en kork
enligt figur 2. Snabelroret skall vara vinklat ungefar 105°C och ha inre
diameter pa ca 18 mm vid den grova och minst 5 mm vid den smala &nden.
Snabelrdrets form skall folja en jimnt fallande kurva sé att destillatet kan
rinna fritt fran kylaren till matcylindern (3.8). Vid utloppet skall snabelrorets
inre linje vara lodrit och rorets dnde skuren eller slipad till 45 + 5°.

34 Skérm med lock enligt figur 3 anvinds for att skydda kolven mot luftstrom-
mar samt for att minska varmeforlusterna. Skdrmen skall vara av stal, isole-
rad med 3 mm keramisk fiberduk, t ex Triton Kaowoll, se anm. Skidrmen
skall vara utrustad med ett genomskinligt fonster av glimmer. Locket skall
vara tvadelat och av tunt isolermaterial.
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Figur 3. Skdrm med lock (mdtt i mm)
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Anm. Som isolermaterial foreskrivs i ASTM D 402-94, asbest, vilket ar
forbjudet i Sverige. Triton Kaowoll séljs 1 Sverige av Beijers, Malmo.

3.5 Skorsten av stél enligt figur 4, alternativ a eller b for att skydda ldgan fran

storande drag.
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Figur 4. Skorsten alternativ a och b (mdtt i mm)
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Alternativ b

For matt storre dn 10 mm dr toleransen = 1 mm
For matt mindre dn 10 mm dr toleransen £+ 0,5 mm

3.6 Anordning som bar upp skdrm, destillationskolv och skorsten (enligt alter-
nativ a) bestaende av 2 kvadratiska tradndt ca 15 x 15 cm med 1.5-2 mm
maskstorlek samt trefot eller stativ med ring.

3.7 Gasolbrénnare, t ex justerbar Bunsenbréinnare eller Tirrillbrannare.
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3.8 Kalibrerade matcylindrar enligt figur 5 med f6ljande volymer och grade-
ringar:
Volym, ml Gradering, ml
100 1
50 0,5
25 0,5
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Figur 5. Mdtcylindrar (mdtt i mm)

3.9 Cylindrisk behallare av metall for destillationsaterstod enligt figur 6 med
innerdiameter 75 + 5 mm. Behallaren skall vdga ca 250 g och kan vara for-

sedd med pip.
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Figur 6. Behallare for destillationsaterstod (matt i mm)
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Termometer. Termometer 8C enligt ASTM:s specifikation El eller termo-
meter 6C enligt IP:s specifikation.

Kastrull med lock, t ex av aluminium, med volym ca 4 1.

Vég med kapacitet minst 1 kg och onoggrannheten hogst 0,3 och avlédsbar-
het 0,1 g.

Barometer

PROVBEREDNING

Virm, homogenisera och neddela det till laboratoriet inkomna provet.

PROVNING

Varje provning enligt denna metod skall normalt omfatta tvd analysprov.
All utrustning skall vara vil rengjord och torr, innan provningen pabdorjas.

Bestdm provets densitet vid 25°C 1 luft enligt ASTM D70-76.

Berdkna pa grundval av denna densitet den méngd av det forbehandlade
provet som svarar mot volymen 200 ml. Vég in denna provméngd i
destillationskolven (3.1) med en onoggrannhet pa hogst 0,5 g.

Skorstenen (3.5) enligt alternativ a och trddnéten (3.6) placeras pé trefoten
alternativt stativringen och dérefter placeras skdrmen (3.4) pa niten enligt
figur 3.

Vid anvindning av skorsten enligt 3.5 alternativt b fastsétts denna pé
briannaren och placeras sedan med anliggning mot tradnétens undersida.

Placera destillationskolven med prov i skdrmen pa tradnéten. Koppla ihop
kylaren (3.2) och roret pé destillationskolven med hjdlp av en kork. Kopp-
lingen maste vara tit. Se till att centrumaxeln genom kolvens hals &r lodrit.
Justera snabelrorets lage pa kylaren s att avstdndet mellan kolvens hals och
snabelrorets utlopp blir det som visas 1 figur 2.

Montera termometern (3.10) 1 destillationskolven med hjélp av en kork sa
att termometerkulan vilar pa kolvens botten. Drag direfter upp termometern
6,5 £ 0,5 mm fran kolvens botten. Se till att korken sluter tdtt mot termome-
ter och kolvhals.

Sétt behallaren for destillationséterstoden (3.9) pa ett lampligt underlag i
kastrullen (3.11) sé att behallarens 6verkant hamnar 5 cm under kastrullens
overkant. Denna atgird avser att underldtta upphillningen av destillations-
resten.

Vilj lamplig storlek pa métcylinder (3.8) enligt f6ljande:

Beriiknat destillat Miitcylinderns

intill 360°C (ml) volym (ml)
<25 25
25-50 50
>50 100

OBS! Mitcylindrarna skall vara kalibrerade enligt bilagan.
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Placera métcylindern sa att snabelroret (3.3) ndr minst 25 mm ner i cylin-
dern men ¢ till det dversta métstrecket. Tack matcylinderns 6ppning med
en bit aluminiumfolie.

Apparaturen & nu fardigmonterad. Eventuell korrigering av nominella
avlasningstemperaturer utfors och de korrigerade temperaturerna noteras,
setabell 1 och exempel. Sl&pp pa kylvatten genom kylaren och paborja
destillationen.

Tillfor varmetill kolven via skorstenen sa att den forsta destillatdroppen
faller fran destillationskolvens sidordr inom 5-15 min. Reglera sedan
varmetillforseln sd att destill ationshastigheten upp till resp korrigerade
nominellatemperatur foljs (rékna dropparna nér de [amnar snabelréret):

50-70 droppar/min upp till 260°C
2070 droppar /min mellan 260 och 315°C
Tidsatgang hogst 10 min for destillationen mellan 315 och 360°C

Anm. Vissa bitumenlGsningar ger ingen eller mycket liten destillatmangd
upp till 315°C. | sddanafall blir det omgjligt att hélla angiven hastig-
het i droppar/min. Metodkraven uppfylls dock om upphettnings-
hastigheten dverstiger 5°C/min.

Avlas volymen destillat i métcylindern vid de korrigerade nominella
temperaturerna 190, 225, 260, 315 och 360°C (for vagolja endast 260, 315
och 360°C, setabell 1). Avlzs pa 0,2 ml (0,5 ml) nér, om métcylinderns
volym ar 25 eller 50 ml (100 ml). Korrigera dessa avl asni ngstemperaturer
enligt tabell 1 pa 0,5°C nar, om barometertrycket avviker fran 760 mm Hg.

Tabell 1. Faktorer for berdkning av temperaturkorrektioner

Nominell Korrektion* for 10 mm Hg-
temperatur, °C avvikelse fran 760 mm Hg, °C
190 0,55

225 0,59

260 0,63

315%* 0,70

360 0,75

* Subtraktion om barometertrycket &r under 760 mm Hg; addition vid tryck éver 760 mm Hg.
** Enl. ASTM D402-76 (Reapproved 1987) gors avlasningen vid 316°C.

Exempel: Barometertrycket & 782 mm Hg. Goér avlasningen av volym destillat vid 261,5 i stallet for
260°C, ty 22.0,63/10=1,3931,5

Stang av varmekallan nar temperaturen natt 360°C eller motsvarande
korrigerade temperatur.

Demontera destill ationskolven och plocka bort termometern. Hall kolven i
sidororet och héll omedelbart destillationsaterstoden i provbehdllaren (3.9).
Setill att réret halls horisontel It sa att inget kvarvarande destillat rinner
tillbakai destillationsresten. Tillse att avstandet mellan destillationskolvens
mynning och behdllaren minimeras. Tiden frén det att uppvarmningen
avbrytstill dess tomningen av dterstoden paborjas far g overstiga1s s.

L&t eventuella destillatrester i kylaren komma ned i métcylindern. Avl&s den
totala volymen destillat nér detta antagit rumstemperatur.
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Nér temperaturen sjunkit sd att destillationsdterstoden inte ldngre ryker,
homogeniseras densamma och 6verfors till de behallare, som anvinds vid
pafoljande bestdmning av t ex penetration, mjukpunkt och viskositet.

Bestdmningarna kan utforas i direkt anslutning till destillationen. Provning
kan ocksé utforas vid ett senare tillfdlle under forutséttning att provet (ater-
stoden) forbehandlas pa det sétt som beskrivs i FAS Metod 333.

SAKERHET

— Vid tdmning av terstoden frén kolven skall skyddshandskar, som dr
effektivt virmeisolerade och tdta mot varm bitumen, anvandas. Vid
tomningen skall dragskapets lucka vara neddragen sa langt att laborantens
ansikte skyddas for eventuella stank fran den varma aterstoden.

— En viss risk for sjdlvantdndning av aterstoden foreligger vid tomningen
fran destillationskolven. Av denna anledning ar det viktigt att prov-
behéllaren (3.9) ér placerad i kastrullen (3.11). Om provet antinds, pla-
cera dd omedelbart locket pé kastrullen.

— Eldsldckare skall finna tillgénglig. Kolsyresldckare typ BE, alternativt
pulversldckare typ ABE, rekommenderas.

BERAKNING

Berikna destillathalterna i vol-% av ursprunglig provvolym enligt f6ljande:
Avlist destillatvolym vid resp nominell temperatur divideras med 2.

Exempel: Destillatvolymen intill 360°C ar 23,6 ml.
Halten destillat intill 360°C blir alltsa 23,6/2 = 11,8 vol-%.

PRECISION, EVENTUELL UPPREPNING

Jamfor resultaten som erhallits vid de bada destillationerna. Godta vérdena,
om skillnaden i destillathalt ej Gverstiger 1 vol-% vid ndgon av de nominella
temperaturerna.

Undersok ytterligare tva analysprov, om skillnaden r storre. Berdkna dér-
efter standardavvikelsen pd grundval av de fyra erhélla virdena vid resp
temperatur. Stryk eventuella extremdata enligt FAS Metod 015, om en eller
flera standardavvikelser dr storre &n 1 vol-%.

Berikna aritmetiska medelvirdet ur samtliga godtagna virden vid resp
temperatur.

RAPPORT
Rapportera
a) att destillationen utforts enligt denna metod

b) destillathalten i vol-% med en decimal intill 190, 225, 260, 315 och
360°C (for vagolja endast 260, 315 och 360°C).
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KALIBRERING AV MATCYLINDER

B

ORIENTERING
PROVNING
BERAKNING
UTVARDERING

ORIENTERING

Denna beskrivning behandlar volymskalibrering av de métcylindrar som
anvinds for uppsamlig och métning av destillatet, vid destillationsanalys
enligt FAS Metod 350. Som underlag for denna enkla metod har i viss man
anvints ASTM E542-85.

Kalibreringen omfattar avlisning vid foljande skalstreck:

Mitcylinderns volym (ml)

25 50 100

0,5 05 1,0

1.0 10 20

2,0 20 5.0

5,0 50 100

10,0 10,0 20,0

150 200 40,0

200 30,0 60,0

250 40,0 80,0

50,0 100,0
PROVNING

Vig forst matcylindern tom och sedan fylld med vatten till i ovanstaende
tabell angivna skalstreck. Vattnet skall vara destillerat eller avjoniserat och
urkokt och ha temperaturen 20 + 2°C.

Finjustera vattenmadngden med t ex byrett eller pipett for att fylla vatten till
exakt onskad niva i métcylindern.

Lis av volymen vid meniskens ldgsta punkt utan att parallax uppstar mellan
denna punkt och aktuellt skalstreck.

BERAKNING

Berdkna den verkliga volymen enligt foljande:
Vi = (m—m, ) /p,,
V,, = verklig volym vid 20 + 2°C (ml) med en decimal
m, = vikt av méitcylinder (g) med en decimal

m_ = vikt av méitcylinder + vatten (g) med en decimal

p,, = vattnets densitet vid 20°C = 0,998 g/ml
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UTVARDERING

Om skillnaden mellan verklig volym och avlist volym vid resp kontroll-
punkt drhdgst 0,5 ml, far mitcylindern anvindas utan volymskalibrering.

Om skillnaden ar storre dn 0,5 ml, maste méatcylindern kalibreras med ett
storre antal kontrollpunkter (minst varannan ml). P4 grundval av denna
kalibrering upprittas en korrektionskurva, som sedan anvinds for korrektion
av destillatmangden.
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