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Radial-Wellendichtringe fir Kraftfahrzeuge DIN
Prifung 3761

Infrarotspektroskopische Analyse von Elastomeren

Rotary shaft lip type seals for automobils; test; infrared-spectroscopic analysis of elastomers

1 Anwendungsbereich und Zweck 5.3 Pyrolyseofen und -vorrichtung

Die Priifung von Elastomeren fiir Radial-Wellendichtringe  Ein regelbarer Pyrolyseofen mit Nutzraumtemperatur von
(RWDR) mit Hilfe der infrarotspektroskopischen Analyseist 900 °C, der geeignet ist, an der Einsatzstelle der zu pyroly-

Teil der Identitatsprifung von Vulkanisaten. sierenden Probe eine Temperatur von (500 +40) °C einzu-
halten.
2 Kurzbeschreibung des Verfahrens Ein Ausfiithrungsbeispiel mit der zugehdrigen zweckmaBi-

gen Positionierung zwischen Pyrolyseofen und Auffangvor-

Die zerkleinerte Elastomerprobe wird, gegebenenfalls richtung der Pyrolyseprodukte ist in Bild 1 aufgefiihrt,

durch vorgeschaltete Extraktion von i0slichen Bestandtei-

len befreit, trocken destilliert (pyrolysiert). Das Pyrolysat . .
wird infrarot — (IR) spektroskopisch analysiert. 5.4 Extraktionseinrichtung nach DIN 53553

3 Bezeichnung
Bezeichnung der infrarotspektroskopischen Analyse (iR):

Prifung DIN 3761 —1R

4 Proben und Probenvorbehandlung

Elastomerproben (im folgenden Proben genannt) aus
RWDR mit einem Gewicht von 2 bis 3g.

Die zerkleinerte Probe (maximale Kantenlange etwa 3mm)

wird in einem GefaB maximal 1 Minute mit Petrolether

behandelt (entfettet) und anschlieBend an der Luft ge-
trocknet.

Anmerkung: Bei der Behandlung mit Petrolether kénnen
darin |0sliche Bestandteile partiell herausgelost
werden. Die Behandlungszeit von 1 Minute solite 2
deshalib nicht Uberschritten werden.

—_

Elektrisch beheizter Rohrofen

Ausgezogenes Reagenzglas, entsprechend
Abbildung, aus Scoda-Kalkgias, Ldnge 160 mm,
. . AuBendurchmesser 16 mm

5 Priifgerate 3 Probe

5.1 Infrarotspektralphotometer 4 Kiihifalle

Ein Zweistrahl-Infrarotspektraiphotometer, das fir die 5
Erstellung der Spektren im Wellenzahibereich von 4000 bis
600 cm™" absorptionslinear registriert.

Der MeBfehler des Geréts in Ordinate und Abszisse des
Registrierpapiers soll 1% betragen und durch geeignete

Eichungen nach Angaben des Gerate-Herstellers von Zeit
zu Zeit Uberprift werden. Bild 1. Beispiel einer Pyrolysevorrichtung

Reagenzglas zum Auffangen des Pyrolysats,
Lange 100 mm, AuBendurchmesser 10 mm

6 Wasserfreies Natriumsulfat Nay;SOy4
7 Wasserbad von 0 bis 2°C (Eiswasser)

Ein Registrierpapier, das geeignet ist, die in Abschnitt 8.1
genannten Banden zu registrieren.

5.2 Kiivetten

Kivetten zur Aufnahme der Pyrolyseprodukte, bestehend
aus einer zerlegbaren Halterung mit zwei aufeinanderge-
legten Fenstern, z. B. aus Natriumchlorid mit einem Durch-
Iassigkeitsbereich von 4000 bis 600 cm™.

6 Chemikalien

— Aceton spektroskopischer Reinheit

— Tetrachlorkohlenstoff spektroskopischer Reinheit
Petrolether DIN 51630 — A

Wasserfreies Natriumsulfat

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

Fortsetzung Seite 2 bis 4

NormenausschuB Kautschuktechnik (FAKAU) im DIN Deutsches Institut fiir Normung e. V.
NormenausschufB Kraftfahrzeuge (FAKRA) im DIN

Documents
i b

u
Alleinverkauf der Normen durch Beuth Verlag GmbH, Berlin 30 DIN 3761 Teil 14 Jan 1984 Preisgr. 5
01.84 Vertr.-Nr. 0005

Full document details: DIN 3761-14:1984-01


http://www.avadocuments.com/doc/din-3761-14-1984-01
http://www.avadocuments.com/doc/din-3761-14-1984-01

Seite 2 DIN 3761 Teil 14

7 Durchfiihrung

7.1 DieimAbschnitt 7.3 beschriebene Pyrolyse wird inder
Regel an unextrahiertem Materiai durchgefiihrt. Die zusétz-
liche Extraktion nach Abschnitt 7.2 erfolgt erst, wenn sich
die Voraussetzungen nach Abschnitt 8.2 Aufzéhlung e)
ergeben.

7.2 Extraktion

Etwa 2 bis 3g der zerkleinerten Probe werden nach
DIN 53 553 mit 180 m! eines Gemisches aus Tetrachlorkoh-
lenstoff/Aceton im Volumenverhalitnis 1:1 als Extraktions-
mittel Uber (16 1) Stunden extrahiert.

Das Extraktionsmittel wird nach AbschluB der Extraktionin
ein AbdunstgefaB libergefiihrt und anschlieBend bei einer
Temperatur von (65 = 5) °C getrocknet.

7.3 Pyrolyse

Der Pyrolyseofen wird so aufgeheizt, daB an der Einsatz-
stelle der Probe (durch Thermoelement gemessen) eine
Temperatur von (500 £ 40) °C vorliegt.

Eine zur Analyse ausreichende Probemenge (etwa2bis3 g)
wird an die aufgeheizte Einsatzstelle des Pyrolyseofens
gebracht. Die Pyrolysezeit betragt 4 bis 5 Minuten. Die fliis-
sigen Pyrolyseprodukte werden in der im Abschnitt 5.3
beschriebenen Vorrichtung aufgefangen. Die Vorlage wird
nach AbschluB der Pyrolysedauer bis zum Beginn der IR-
Analyse verschlossen gehalten. Zwischen Beendigung der
Pyrolyse und Beginn der IR-Aufnahme darf ein Zeitraum
von hochstens 1 Stunde liegen.

7.4 Infrarotspektroskopische Untersuchung
des Pyrolysats

Das Pyrolysat wird so vorbereitet, daB es in homogener
Form vorliegt. Bei Pyrolysaten auf Basis von NBR3) und
MVQ 3) empfiehlt es sich, diese in einem Heizbad auf etwa
40°C zu erwarmen. Vor dem Auftragen wird das Pyrolysat
vom Na,S0O, dekantiert.

Die Kiivette wird unter Berlicksichtigung einer optimalen
Auswertung der Spektren wie folgt vorbereitet:

Bei Pyrolysaten aus NBR3) wird eine Distanzscheibe von
vorzugsweise 50 pm Dicke, bei Pyrolysaten aus ACM 38) von
vorzugsweise 15um Dicke auf das eine Kivettenfenster
aufgelegt. Bei Pyrolysaten aus FPM 3) und MVQ 3) wird keine
Distanzscheibe benutzt, sondern das Spektrum mit einer
kapillaren Schicht aufgenommen. Das Pyrolysat wird auf-
getragen und nach Auflegen der Deckscheibe die Kuvette
verschlossen.

Anmerkung: Bei Pyrolysaten aus NBR 2) und ACM 8) kénnen
auch Festkilivetten verwendet werden, deren
Schichtdicke nach dem Interferenzverfahren oder
durch Eichung mit z.B. Benzol im oben genannten
Schichtdickenbereich bestimmt ist.

Von dieser in das IR-Spektralphotometer eingebrachten
Probe wird unter Einhaltung folgender Bedingungen ein IR-
Spektrum angefertigt:
Das IR-Spektrum der Probe ist so zu registrieren, daB die fur
das Elastomer typische starkste Bande im Bereich zwi-
schen 20 und 80 9% Transmission bzw. 0,1 und 0,7 Adsorp-
tion liegt, was gegebenenfalls durch Schichtdickenkorrek-
tur mit nachfolgender neuer Spektrenaufzeichnung
erreicht wird.

8 Auswertung
8.1 Auswertung nach Bandenlage

Von den nach Abschnitt 7.4 hergestellten Spektren werden
die nachstehend genannten iR-Absorptionsbanden zur
Auswertung herangezogen:

. IR-
elfjt?;;er Absorptionjbanden Banden-ldentitat 2)
cm
NBR 3) 33701 w?)
2230+£10 s
16007) s
990+ 5 w
965+ 6§ ms
910+ 5 ms
ACM 3) 34007) S
1720+20 s
118010 ms
109010 S
105010 s
880+ 5 S
EPM 3) 1390+10 s
12001 Vs
880x 5 ms
MVQ 3) 2985120 w
2905+10 vw
1260% 5 '
1080+20 Vs
1020%+10 Vs
860+ 5 ms
805+ 5 vs

8.2 Identitatsvergleich

Zum ldentitatsvergleich der Spektren wird die Lage und die
Intensitat der unter Abschnitt 8.1 genannten Banden (Bild-
vergleich) herangezogen.

Eine Probe gilt als identisch zum Musterspektrum, wenn
samtliche unter 8.1 genannten Einzelbanden und weitere
zwischen Hersteller und Abnehmer vereinbarten Banden
vorhanden sind.

Anmerkung: Vereinbarungen der vorgenannten Art sind im
Rahmen der Beschaffenheit des jeweiligen Muster-
spektrums zu treffen.

In abweichenden Féllen ist folgendermaBen zu verfahren:

a) Von derselben Pyrolysatprobe ist ein weiteres IR-Spek-
trum anzufertigen.

b) Sofern dabei ldentitdt im Sinne der vorgenannten
Bedingungen festgestelit wird, gilt die Probe als iden-
tisch zum Muster.

c) Sofern dabei dieselben oder groBere Abweichungen
festgestelit werden, ist eine neue Prifung nach den
Abschnitten 5 und 7 durchzufiihren.

d) Sofern bei der wiederholten Prifung die Verhaitnisse
nach Aufzdhlung b) zutreffen, gilt die Probe als iden-
tisch zum Muster.

) Diese Banden gehdren zu Molekiilschwingungen, die
nicht exakt beschreibbaren Strukturen zuzuordnen sind.
Sie sind deshalb mit keiner Toleranzversehen und treten
vorzugsweise bei der angegebenen Wellenzahl auf.

2) vs =sehr stark
s =stark
ms= mittelstark
w =schwach
vw = sehr schwach

3) Kurzzeichen nach DIN ISO 1629

Beschreibung
der
Bandenintensitat
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