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

DK 678.074 : 620.178.154 : 66.065.5

DEUTSCHE NORMEN

Januar 1980

Priifung von Kautschuk und Elastomeren
Bestimmung der Kristallisation durch
Messung der Harte

DIN

53 541

Norm I1SO 3387-1978, siehe Erlduterungen.

1 Zweck und Anwendungsbereich

werden soll.

Kristallisationstendenz zeigen.

bereits stark kristallisieren.

2 Mitgeltende Normen

priiffung nach Shore A und D

mung der

Normproben

3 Begriff

fung des Materials.

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

*) IRHD: Internationaler Gummihartegrad

Diese Norm beschreibt eine Methode zur Bestimmung
der Kristallisation, indem man die zeifliche Anderung
der Harte beobachtet. Sie ist beschréankt auf Stoffe mit
einer Anfangsharte zwischen 10 und 80 IRHD *) bei der
Temperatur, bei der die Kristallisation untersucht

Die Methode ist anwendbar fiir Rohkautschuk, unvulkani-
sierte Mischungen und Elastomere. Sie ist in erster Linie
von Interesse bei Kautschuken wie z.B. Chloropren-
Kautschuk oder Naturkautschuk, die bei Temperaturen,
wie sie in kalten Klimazonen auftreten, eine merkliche

Die Methode ist nicht anwendbar auf sehr schnell kristalli-
sicrende Stoffe, die innerhalb der zum Konditionieren
auf Priiftemperatur notwendigen Zeitspanne von 15 min

DIN 53 502 Prifung von Elastomeren und mit
Elastomeren beschichtete Gewebe;
Probekoérper; Richtlinien fiir die Her-
stellung

DIN 53 505 Priifung von Elastomeren; Harte-

DIN 53 519 Teil 1 Priifung von Elastomeren; Bestim-
Kugeldruckharte von
Weichgummi; Internationaler Gummi-
hartegrad (IRHD); Harteprifung an

Unter Kristallisation versteht man die Bildung von Kristal-
len, zu der Elastomere unter bestimmten Bedingungen
neigen. Sie duBert sich in einer Verhartung bzw. Verstei-

Es wird die Anderung der Hirte an einem Probekorper
gemessen, der bei der Temperatur gelagert wird, bei der
die Kristallisation untersucht werden soll. Man bestimmt
entweder den Anstieg der Harte nach einer vorgegebenen
Lagerzeit oder die Zeit, die notwendig ist fir einen
bestimmten Anstieg der Harte. Es werden mehrere Aus-
wertmethoden angegeben, die nicht unbedingt die
gleiche Reihung der untersuchten Materialien ergeben.

Rubber; determination of crystallization effects by hardness measurements
Caoutchouc: determination de la cristallisation au moyen d’une mesure de dureté

Zusammenhang mit der von der International Organization for Standardization (1SO) herausgegebenen Internationalen

Die Priifungen kdnnen an Probekdrpern unterschied-
licher Dicke durchgefiihrt werden. Diese Probekérper
geben nicht unbedingt die gleichen Ergebnisse. Priifungen,
die vergleichbar sein sollen, miissen an Probekdrpern der
gleichen Dicke durchgefiihrt werden.

5 Bezeichnung des Verfahrens
Priifung DIN 53 541 — 80
|

Benennung
DIN-Hauptnummer
Zwei letzte Ziffern des Ausgabejahres

6 Gerite

6.1 Kaltekammer

Es ist ein Kalteschrank einzusetzen, bei dem die Tempe-
ratur auf * 1 ©C raumlich und zeitlich konstant gehalten
werden kann.

Die Handhabung und Messung der Probekdrper ist im
Kalteschrank so durchzufiihren, daB die Temperatur des
Probekorpers innerhalb der zuldssigen Schwankungen
bleibt. Dies hat so zu geschehen, da durch eine geeig-
nete Ausriistung eine direkte Verbindung zwischen dem
Innern der Priifkammer und der Umgebung unterbunden
wird (z. B. durch Handlécher und Einfihrung von Hand-
schuhen in der Tiir der Kaltekammer).

6.2 Hartepriifgerat

Es ist ein Hartepriifgerat nach DIN 53 505 oder
DIN 53519 Teil 1 zu verwenden. Falls ein Schmier-
mittel im Gerat verwendet wird, so ist ein Typ auszu-
suchen, der bei der Priiftemperatur keine Reibung im
Geréat verursacht.

Anmerkung: In der Internationalen Norm wird
der 1SO-Hartepriifer mit einer Kugel als Eindringkérper
entsprechend 1SO 1818 fiir eine Harte von 10 bis 35 IRHD,
bzw. 1SO 48 fiir eine Hérte von 30 bis 85 IRHD (siehe
DIN 53 519 Teil 1) vorgeschrieben. Bei einer Anfangs-
hérte unter 35 IRHD wird nach 1SO 1818 mit einer
Kugel von 5mm Durchmesser gemessen, auch wenn
wéhrend der Kristallisation die Héarte dber 35 |RHD
ansteigt.

Die Erfahrung hat gezeigt, daB8 sich die Hartemessungen
unter 0 °C besser mit dem Shore-A-Harte-Priifgerét nach
DIN 53 505 durchfiihren lassen, der fiir Elastomere nicht
international genormt ist.

Auf die Ermittlung der Kristallisationskennwerte hat die

Methode der Hértepriifung nur einen geringen Einflul3.
Fortsetzung Seite 2 bis 4
Erlauterungen Seite 4

Normenausschul Materialpriifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
Normenausschul8 Kautschuktechnik (FAKAU) im DIN
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6.3 Hitfsmittel

Die Probekérper sollten méglichst nur mit Zangen oder
Pinzetten berithrt werden. AuRerdem sind Handschuhe
bei der Priifung von Vorteil.

7 Probekorper

7.1 MaRe

Die Ober- und Unterseiten der Probekdrper sollen eben
und parallel zueinander sein. Die Standardprobendicke
ist 6 bis 10 mm. Es kénnen auch Probekérper anderer
Dicke untersucht werden. Die Dicke sollte aber nicht
weniger als 4 mm betragen. Dabei kdénnen auch zwei
Probekorper iibereinander gelegt werden, vorausgesetzt,
daR die Oberflichen eben und parallel sind. Bei der
Messung ist ein Mindestabstand vom Rand des Probe-
korpers einzuhalten:

Tabelle 1.
Gesamtdicke des Mindestabstand vom MeRpunkt
Probekérpers zum Probekorperrand
mm mm
4 7,0
6 8,0
8 9,0
10 10,0

7.2 Probenherstellung

Probekdrper aus Elastomeren sind nach DIN 53 502
herzustellen.

Proben aus Rohkautschuk oder unvulkanisierten Mischun-
gen sollten in einer Form unter entsprechendem Druck
und bei entsprechender Temperatur abgepref3t werden.

Die Temperatur und AbpreRzeit sind so zu wahlen, dall
man geeignete Priifk6rper erhalt. Die Bedingungen sind
abhingig vom jeweiligen Kautschuktyp. Eine Abpref-
bedingung von 10 min bei 150 °C wurde fiir viele Roh-
kautschuke als geeignet. befunden, wéhrend eine Bedin-
gung von 3 min bei 120 °C fiir viele Mischungen aus-
reicht. Jedoch ist fiir einige Stoffe unter Umstanden
eine langere Zeit oder eine hdhere Temperatur not-
wendig, um glatte und ebene Probenoberflichen zu
erhalten. Unter keinen Umstinden diirfen Bedingungen
angewandt werden, die zu einer Anvulkanisation oder zu
Alterungseffekten fihren.

7.3 Konditionierung der Probekorper

Fiir Vulkanisate sol! die Zeit zwischen Vulkanisation und
Priifung mindestens 16 h und héchstens 4 Wochen betra-
gen. Fiir genaue Vergleiche sollten die Zeiten zwischen
Vulkanisation und Priifung sich mdglichst nicht stark
unterscheiden. Fiir Fertigartikel sollte die Zeit zwischen
Vulkanisation und Priifung nicht spater als 2 Monate
nach Lieferung erfolgen. Die Probekdrper aus Rohkau-
tschuk oder vulkanisierten Mischungen sind nach dem
Abpressen mindestens 8 h zu lagern.

Alle Probekorper miissen vor den Priifungen entkristalli-
siert werden, indem man sie 45 min in einem Wéarme-

schrank bei 70°C lagert. Sie sind anschlieBend
mindestens 30 min und nicht langer als 60 min bei
(23 + 2) OC zu konditionieren.

Anmerkung: Umin allen Féllen eine volistindige
Entkristallisierung zu erreichen, ist es gegebenenfalls
angebracht, diese Bedingungen zu verschirfen und die
Proben 60 min bei 80 °C zu lagern.

8 Durchfiihrung

8.1 Die Hirtemessungen sind nach DIN 63 505 oder
DIN 53 519 Teil 1 durchzufiihren. Die einmal gewahite
Methode ist wahrend der gesamten Priifungen beizu-
behalten. Wenn bei der Bestimmung der Anfangsharte
ein Hartepriifer fir 10 bis 30 IRHD eingesetzt wurde,
d. h. mit einer Kugel von 5 mm Durchmesser, so ist,
wenn man bei der Untersuchungeine Harte iber 35 IRHD
erreicht, weiter mit diesem Gerat zu messen und bei der
Auswertung eine erweiterte Tabelle 1 zu benutzen, siehe
DIN 53 519 Teil 1.

Es ist je eine Messung an 3 oder 5 verschiedenen iber die
Probekdrperflache verteilten Punkten vorzunehmen und
als Ergebnis der Median-Wert anzugeben. Spétere Ab-
lesungen sind jeweils mindestens 4 mm von den fritheren
MeRpunkten entfernt vorzunehmen.

8.2 Ursprungshirte

Zunichst erfolgt eine Messung bei (23 +2) OC, bei der
Probekérper und Priifgerdt bei dieser Temperatur kondi-
tioniert werden. Diese Messung kann im Falle von sehr
plastischen Proben aus Rohkautschuk oder unvuikani-
sierten Mischungen wegfallen.

8.3 Anfangshérte bei Priiftemperatur

Das Hartegerat und alle Hilfseinrichtungen wie Zangen
und Pinzetten werden in der Kiltekammer mindestens
30 min lang bei der gewiinschten Priiftemperatur kondi-
tioniert. Dann werden die Probekorper ebenfalls in die
Kiihikammer eingelegt und nach einer Konditionierzeit
von (15 = 1) min die erste Hartemessung vorgenommen.
Falls die Anfangsharte hoher als 85 IRHD liegt, kann die
Methode nicht angewandt werden.

Anmerkung. Eine Konditionierzeit von 15 min /st
nur sinnvoll, wenn spéatestens nach 10 min der Probe-
kérper die gewiinschte Priiftemperatur auf 1 °C genau
erreicht hat.

Durch einen geeigneten Kalteschrank geniigender L eistung
und eine entsprechende nicht zu dichte Lagerung der
Proben ist dies im allgemeinen zu erreichen.

Im allgemeinen wird sich das Hérteprifgerdt in der Kiihl-
kammer befinden. Wahlweise kann aber eine Spezialein-
richtung benutzt werden, bei der sich das eigentliche
MeBgerét auBerhalb der Kihlkammer befindet und der
Eindringkdrper so verlingert ist durch einen Stab von
geringem Warmeleitvermégen, dal8 er bis an die Probe
in der Kiihlkammer herangefiihrt werden kann. Es ist
darauf zu achten, dal3 bei der Durchfiihrung des Stabes
keine zusitzliche Reibung auftritt.

8.4 Messung der Harteanderung durch Kristallisation
In der gleichen Weise wie die Anfangsharte bestimmt
wurde (siehe Abschnitt 8.3), werden weitere Harte-
messungen nach den vorgeschriebenen Lagerungszeiten
bei der Priiftemperatur durchgefiihrt.
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