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1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает метод определения содержания парафинов в битумах и 
битумных вяжущих дистилляцией.

Настоящий метод испытания не распространяется на битумные эмульсии, флюксированные или 
разжиженные безводные битумные вяжущие, модифицированные битумные вяжущие, независимо от 
их консистенции.

Предупреждение -  При проведении испытания по методу настоящего стандарта могут использо­
ваться опасные вещества, операции и оборудование. Настоящий стандарт не предусматривает рассмот­
рение всех проблем безопасности, связанных с его применением. Ответственность за выявление и уста­
новление мер по обеспечению техники безопасности и охраны здоровья, а также определение ограничений 
по применению стандарта несет пользователь настоящего стандарта.

2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходимы следующие ссылочные стандарты. Для 
датированных ссылок применяют только указанное издание ссылочного стандарта, для недатированных 
ссылок применяют последнее издание ссылочного стандарта (включая все его изменения).

EN 58:2004 Битумы и битумные вяжущие. Отбор проб битумных вяжущих
EN 1425:1999 Битум и битумные вяжущие. Определение органолептических характеристик
EN 12594:2007 Битум и битумные вяжущие. Подготовка проб для испытания
EN ISO 3696:1995 Вода для лабораторного анализа. Технические требования и методы испытания
ISO 383:1976 Посуда лабораторная стеклянная. Взаимозаменяемые конические шлифы

3 Термины и определения

В настоящем стандарте применяют следующий термин с соответствующим определением:
3.1 парафины (paraffin wax): Смесь углеводородов, кристаллизующихся из эфир-этанольной 

смеси с объемным соотношением 1:1 при температурах до минус 20 °С, полученная установленным 
способом и имеющая температуру плавления выше 25 °С.

4 Сущность метода

Парафины, содержащиеся в битуме, определяют в дистилляте, полученном в процессе перегон­
ки при заданных условиях.

Издание официальное
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5  Р е а к т и в ы  и м а т е р и а л ы

5.1 О бщ ие указания

Если не указано иное, используют только реактивы с известной аналитической степенью чистоты 
и воду со степенью чистоты 3 по EN ISO 3696:1995.

5.2 Э токсиэтан (диэтиловы й эф ир) безводный (далее -  эфир).
5.3 С пир т этиловы й безводный.
5.4  С пир т этиловы й технический.
5.5 Э ф ир петролейны й с плотностью приблизительно 645 кг/м3 при 15 °С и интервалом кипения 

приблизительно от 30 °С до 75 °С.
5.6 А цетон чистый для анализа.
5.7 Углекислота твердая мелкоистолченная.
Примечание -  Допускается использовать криостат с охлаждающими свойствами, эквивалентными охлаж­
дающим свойствам твердой углекислоты.

5.8 Л ед мелкоистолченный.
5.9 Промы вочная жидкость, эфир-толуольная смесь в объемном соотношении 1:1.

6 Аппаратура

Аппаратура и стеклянная посуда, обычно используемые в лабораториях, в том числе:
6.1 Суш ильны й ш каф, обеспечивающий поддержание температуры (125 ± 5) °С.

6.2 Терм ом етры

6.2.1 Капиллярны й терм ом етр для пробы  с диапазоном измерения от минус 38 °С до 
плюс 50 °С, ценой деления шкалы 1 °С, общей длиной (360 ± 5) мм, погружением (180 ± 5) мм, наружным 
диаметром капиллярной трубки (10 ± 0,5) мм.

6.2.2 Капиллярный термометр для бани с диапазоном измерения от минус 30 °С до плюс 50 °С, 
ценой деления шкалы 0,5 °С, общей длиной (220 ± 5) мм, погружением (50 ± 5) мм, наружным диаметром 
капиллярной трубки (8 ± 0,5) мм.

Вместо ртутных термометров допускается использовать другие средства измерения температуры, 
однако ртутный термометр является образцовым средством измерения. Поэтому используемые аль­
тернативные средства измерения должны быть откалиброваны так, чтобы их показания были такими же, 
как и показания ртутного термометра, т. е. время отклика на изменение температуры должно быть 
таким же, как и у ртутного термометра.

Примечание -  При измерении и регулировании номинально постоянных температур для альтернативных
средств могут наблюдаться более значительные периодические отклонения показаний температуры, зави­
сящие от продолжительности нагревания и интенсивности регулируемого теплового потока.

6.3 Колба для перегонки, показанная на рисунке 1, с корковой пробкой.

Размеры в миллиметрах

Рисунок 1 -  Колба для перегонки для определения содержания парафина

2



С ТБ  EN 12606-1 -2009

6.4 Предохранительное металлическое кольцо с внутренним диаметром приблизительно 
18 мм и внешним диаметром приблизительно 65 мм.

6.5 Пробирки с носиком и корковой пробкой с отверстием; размеры указаны на рисунке 2.
6.6 Пробирки со шлифом 29/32 и промывалка со шлифом 29/32 в соответствии с ISO 383; размеры 

пробирки указаны на рисунке 2.
6.7 Колба Эрленмейера вместимостью 100 мл, предназначенная для использования в качестве 

приемника дистиллята, с корковой пробкой с продольным вертикальным надрезом на наружной 
поверхности.

6.8 Колба для фильтрования под вакуумом вместимостью 500 мл.
6.9 Стеклянная промывалка вместимостью 500 мл.
6.10 Жидкостная баня для охлаждения (см. рисунок 2).
Допускается использовать иную баню для охлаждения с аналогичными изоляционными свойствами.
6.11 Воронка (в бане для охлаждения) диаметром 72 м и общей длиной 200 мм.
6.12 Чашка выпарная диаметром 80 мм с отметкой на уровне 15 мм.
6.13 Весы с погрешностью взвешивания не более ± 10 мг.
6.14 Весы с погрешностью взвешивания не более ± 2,0 мг.
6.15 Лабораторная горелка (см. рисунок 3).
6.16 Эксикатор.
6.17 Фарфоровый тигель диаметром 80 мм.
6.18 Фильтр диаметром 110 мм средней плотности или со средней скоростью фильтрования для 

количественного анализа.
6.19 Таймер.
6.20 Пинцет.

Размеры в миллиметрах 
Если не указано иное, допускаемое отклонение равно ± 1

о 38

1 -  воздушное пространство;
2 -  отверстие для воронки;
3 -  испытательная пробирка;
4 -  охлаждающая жидкость;
5 -  участок длинного конца воронки, помещаемый

колбу для фильтрования;

6 -  отверстие для введения твердой углекислоты;
7 -  отверстие для термометра;
8 -  корковая пробка с отверстием;
9 -  носик

Рисунок 2 -  Испытательные пробирки, баня для охлаждения и воронка
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1

2

1 -  трубка для подачи газа;
2 -  игольчатый клапан;
3 -  воздушный регулятор

Рисунок 3 -  Лабораторная горелка

7 О тб о р  проб

Лабораторная проба должна быть однородной и не должна быть загрязнена (см. EN 1425). 
Соблюдают все меры предосторожности, необходимые для обеспечения безопасности, и следят за 
тем, чтобы проба для испытания была представительной частью лабораторной пробы, из которой ее 
отобрали. Пробу для испытания следует отбирать в соответствии с EN 58.

Испытание следует проводить с использованием двух порций пробы массой (25 ± 1) г каждая. 
Пробу подготавливают в соответствии с EN 12594.

8 П ро в ед ен и е  испы тан ия

Расплавляют каждую испытуемую порцию пробы в фарфоровом тигле в течение минимального 
периода времени, необходимого для разжижения всей пробы. Переносят (25 ± 1) г пробы в колбу для 
перегонки (6.3) и взвешивают с точностью до 10 мг (масса тв).

Колбу для перегонки нагревают на лабораторной горелке с высотой не образующего конус некоп­
тящего пламени приблизительно 150 мм таким образом, чтобы первая капля дистиллята упала через 
3 - 4  мин. На колбу для перегонки неплотно устанавливают предохранительное металлическое кольцо 
(см. 6.4) для предотвращения возможного возгорания корковой пробки.

Конденсацию паров, образующихся во время перегонки, обеспечивают путем погружения как мож­
но глубже в смесь мелкоистолченного льда и воды взвешенной с точностью до 10 мг колбы Эрленмей- 
ера (см. 6.7), в которую полностью опущен нижний отогнутый конец отводной трубки колбы для пере­
гонки (см. рисунок 4). Возможность определения и контроля скорости перегонки должна сохраняться.

Регулируют скорость перегонки таким образом, чтобы (15 ± 5) капель падали с кончика отводной 
трубки в приемник дистиллята каждые 10 с.
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1 -  охлаждающая баня;
2 -  предохранительное кольцо

Рисунок 4 -  Схематическое изображение установки для перегонки

Продолжают нагревание, не регулируя пламя лабораторной горелки, до уменьшения скорости 
перегонки и отсутствия падения капель с отводной трубки в течение 10 с или через 14 мин от начала 
перегонки.

Продолжают нагревание некоптящим пламенем в течение последующей минуты до накаливания 
колбы для перегонки.

Перегонка должна продолжаться не более 15 мин. После завершения перегонки дистиллят, 
оставшийся в отводной трубке, в приемник не переносят.

Дистиллят тщательно перемешивают при слабом нагревании в приемнике осторожными круго­
выми вращениями.

Приемник охлаждают до температуры окружающей среды в эксикаторе и взвешивают дистиллят, 
содержащийся в приемнике, с точностью до 10 мг (масса т0). В зависимости от предполагаемого со­
держания парафинов добавляют 2 -  4 г дистиллята в пробирку (см. 6.5) и взвешивают с точностью 
до 5 мг (масса тЕ).

Примечание -  Если содержание парафинов неизвестно, рекомендуемая первоначальная масса дистиллята
составляет 3 г.

Растворяют взвешенное количество дистиллята в (25 ± 1) мл эфира и добавляют (25 ± 1) мл эта­
нола (см. 5.3).

Пробирку закрывают пробкой с термометром (см. 6.2.1), который погружается в пробу, и поме­
щают в охлаждающую баню. Охлаждают жидкость в бане путем добавления мелкоистолченной твер­
дой углекислоты или с использованием криостата (см. примечание к 5.7). Для обеспечения поддер­
жания температуры пробы минус 20 °С, которая потребуется позже, понижают температуру бани до 
минус (22 ± 1) °С. Наливают (20 ± 1) мл промывочной жидкости (см. 5.9) в промывалку и охлаждают в 
бане (см. 6.10) до температуры минус (20 ± 0,5) °С. Данную температуру промывочной жидкости под­
держивают до окончания процесса фильтрования.

Помещают фильтр (см. 6.18) в воронку, установленную в бане для охлаждения, и устанавливают 
под ней колбу для фильтрата. Быстро переносят кристаллическую массу, образующуюся в пробирке 
при температуре минус (20 ± 0,5) °С, на фильтр. Промывают испытательную пробирку охлажденной 
промывочной жидкостью. Промывку осуществляют тремя равными порциями промывочной жидкости, 
доведенной до температуры минус (20 + 5) °С.
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Фильтрование проводят под небольшим вакуумом, давление при этом не должно опускаться 
ниже 5 кПа. Сразу же после завершения фильтрования пинцетом извлекают фильтр и переносят его 
в воронку, расположенную над выпарной чашкой или колбой Эрленмейера, предварительно взве­
шенными с точностью до 0,5 мг. Сырые парафины растворяют осторожным орошением подогретым 
петролейным эфиром. Аналогичным образом растворяют парафины, которые могли прилипнуть к 
стенкам термометра или пробирки. Выпаривают объединенные фильтраты в выпарной чашке на во­
дяной бане. Для предотвращения стекания жидкости по кромке чашки выпаривание следует прово­
дить в слабом потоке воздуха. Высушивают остаток в сушильном шкафу в течение (15 ± 1) мин при 
температуре (125 ± 5) °С и охлаждают. Когда предварительно очищенные таким образом парафины 
охладятся, но полностью не застынут, добавляют приблизительно 15 мл ацетона.

Растворяют парафины осторожными круговыми вращениями выпарной чашки при слабом нагре­
вании. Добавляют ацетон для компенсации его потерь в результате испарения. Охлаждают раствор 
парафинов в ацетоне на водяной бане до температуры (1 5 ,0 ± 0 ,5 )°С  и фильтрованием отделяют 
закристаллизовавшиеся парафины. Промывают выпарную чашку, термометр и фильтр несколько раз 
охлажденным до температуры (15 + 5) °С ацетоном из промывалки, следя за тем, чтобы общий объем 
промывочной жидкости составлял (30 + 1 )  мл. Промывочную жидкость сливают в отходы.

Растворяют очищенные таким образом парафины осторожным орошением подогретым петро­
лейным эфиром и помещают их снова в ту же выпарную чашку. Выпаривают раствор парафинов в 
петролейном эфире в слабом потоке воздуха на водяной бане.

Высушивают закристаллизовавшиеся парафины в течение (15 ± 1) мин в сушильном шкафу при 
температуре (125 ± 5) °С и после охлаждения в эксикаторе определяют массу с точностью до 0,5 мг 
(масса П7д).

Если значение массы парафинов находится вне диапазона от 65 до 85 мг, результат определения 
не учитывают и проводят повторное испытание, изменяя соответствующим образом значение перво­
начальной массы дистиллята (масса шЕ).

Если первоначальная масса дистиллята, необходимая для получения массы парафинов в диапа­
зоне от 65 до 85 мг, меньше 2 г или больше 4 г, отмечают это в протоколе испытания.

Примечание -  Для охлаждения допускается использовать автоматическое устройство охлаждения при условии
получения аналогичных результатов испытания.

При проведении повседневных испытаний перегонку можно осуществлять с использованием одной 
порции пробы массой (25 ± 1) г.

В зависимости от предполагаемого содержания парафинов добавляют от 2 до 4 г (например, 2,5, 
3 или 3,5 г) дистиллята в три испытательные пробирки и взвешивают их с точностью до 5 мг. Продол­
жают проведение испытания с использованием данных трех порций дистиллята.

Если одно или более значений массы парафинов находятся в диапазоне от 65 до 85 мг, рассчи­
тывают содержание парафинов с использованием двух значений массы, наиболее близких к 75 мг и, 
по возможности, расположенных по обе стороны от среднего значения. Если все значения массы 
парафина находятся вне диапазона от 65 до 85 мг, результат определения не учитывают и проводят 
повторное испытание с использованием новой порции пробы массой (25 ± 1) г, изменив первоначальную 
массу дистиллята.

9 Расчеты

Рассчитывают массовую долю парафинов Ср в процентах для каждой испытуемой порции пробы 
по формуле:

mn x m ,
— х 100,

( 1 )

где тв -  масса порции пробы битума, г; 
то -  масса дистиллята, г;
Л7е -  масса испытуемой порции дистиллята, г; 
Л7д- масса парафина, г.
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Если результаты определения массовой доли двух порций пробы, отличаются не более чем на 
0,3 %, определяют среднее арифметическое значение данных двух результатов. Если данное условие не 
выполняется, проводят определение для третьей порции пробы массой приблизительно 25 г и рас­
считывают среднее арифметическое значение двух наиболее близких результатов. Данные результаты 
определения массовой доли при этом не должны отличаться более чем на 0,3 %. Если первые два 
результата определения отличаются от третьего на одинаковую величину, в протоколе указывают 
третий результат.

Если среднее арифметическое значение полученных трех результатов при заданных условиях 
определить невозможно, данные три результата определения не учитывают и проводят испытание 
повторно с использованием двух новых порций пробы.

Примечание -  При проведении повседневных испытаний строят график зависимости, на котором на оси X  
откладывают окончательную массу, а на оси Y  -  содержание парафинов. Результаты определения наносят 
на график. Окончательное значение содержания парафинов находят по графику путем считывания показания 
в точке, соответствующей значению массы 75 мг.

10 Выражение результатов

Содержание парафинов выражают в виде массовой доли с округлением до 0,1 %.

11 Точность метода

11.1 Повторяемость

Расхождение между двумя результатами испытания, полученными одним и тем же оператором 
при работе на одном и том же оборудовании при одинаковых условиях на идентичном испытуемом 
продукте в течение длительного промежутка времени при правильном выполнении метода, только в 
одном случае из двадцати может превысить 0,3 абс. % по массе.

11.2 Воспроизводимость

Расхождение между двумя отдельными и независимыми результатами испытаний, полученными 
разными операторами в разных лабораториях на идентичном испытуемом продукте в течение дли­
тельного промежутка времени при правильном выполнении метода только в одном случае из двадцати 
может превысить 0,5 абс. % по массе.

Примечание -  До установления показателей точности для модифицированных битумов приведенные пока­
затели точности могут применяться только в качестве справочных.

12 Протокол испытания

Протокол испытания должен содержать следующую информацию:
a) тип испытуемого продукта и информацию для его полной идентификации;
b) ссылку на настоящий стандарт;
c) результаты испытания (см. разделы 9 и 10);
d) любое отклонение, по соглашению или иное, от установленного метода;
e) дату испытания.
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