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Prifung von Kautschuk, Elastomeren, Hartgummi und Ruf3en

Bestimmung der mit Lésungsmitteln
extrahierbaren Bestandteile

DIN
53553

Testing of rubber, elastomers, ebonites and carbon black;
determination of constituents extractable by solvents.

Ersatz fur DIN 53 555, DIN 53 556,
DIN 53557, DIN 53 558

Essai du caoutchouc, des élastoméres, des ébonites et du noir de carbone; détermination des composants extractibles

par solvants.

Uber den Zusammenhang mit einer in Yorbereitung befindlichen Empfehlung der International Organization for Stan-

dardization (ISO) siehe ErlGuterungen.

In dieser Norm bedeuten % bei Angabe von Gehalten und Konzentrationen Masseanteil in Prozent.

Mafle in mm

1. Zweck und Anwendungsbereich

Die in dieser Norm beschriebenen Verfahren dienen zur
Bestimmung der in Kautschuk, Kautschukmischungen, Elasto-
meren und deren Regeneraten, Hartgummi sowie Ruflen
enthaltenen, mit Lésungsmitteln extrahierbaren Bestand-
teile.

2. Begriffe

Der Gehalt an extrahierbaren Bestandteilen ist der nach
den Abschnitten 7.1 und 7.2 dieser Norm ermittelte Ge-
wichtsverlust der Probe beim Extrahieren (Differenzwd-
gung) bzw. die nach Abschnitt 7.3 bestimmte Menge des
eingedampften Extraktes (direkte Wdagung).

3. Probenahme und Probenvorbereitung

Die Probenahme erfolgt fir Kautschuk nach DIN 53 525, fiir
Elastomere und Hartgummi nach DIN 53 5517).

Fir Ruf3 ist eine Durchschnittsprobe zu entnehmen?).

Die nach DIN 53 525 bzw. DIN 53 551') entnommene Labo-
ratoriumsprobe wird fein zerkleinert (maximale Kanten-
ldnge etwa 1 mm) oder auf einem Walzwerk bei engstem
Spalt zu einem dinnen, méglichst krimeligen Fell ausge-
zogen. Hartgummi wird nach DIN 53 551') durch grobes
Raspeln zerkleinert. Aus der so zerkleinerten und gut
durchgemischten Laboratoriumsprobe sind mindestens
zwei Proben zu entnehmen und getrennt zu extrahieren.

Rufle sind vor der Extraktion eine Stunde lang bei 105 °C
+2 grd zu trocknen.

4. Gerdte

Die Wahl der unter Abschnitt 4.1 und 4.2 genannten Ex-
traktionsgerdte ist fir Kautschuk, Elastomere und Hart-
gummi freigestellt (siehe Abschnitte 7.1 und 7.2). Bei
Extraktgehalten unter 1% wird im Soxhlet- oder Twissel-
mann-Extraktionsgerét unter Verwendung einer Extrak-
tionshilse extrahiert (siehe Anmerkung zum Abschnitt 7.3).
Bei Ruf3en ist das Extraktionsgerdt nach Soxhlet unter Ver-
wendung einer Extraktionshilse zu benutzen (sieche Ab-
schnitt 7.3).

Zum Abdichten der Kegelverbindungen der Extraktions-
gerate darf keinesfalls Fett verwendet werden.

Anmerkung: Um ausreichend dichte Verbindungen des
Extraktionsgerites zu erhalten, wird empfohlen, Normschliffe
durch passende, im Fachhandel erhiltliche Hiilsen aus Poly-
tetrafluordthylen abzudichten, oder aber die Normschliffe an
den Geriten durch ungefettete Kugelschliffe entsprechend
DIN 12 244 zu ersetzen.

Erlduterungen siehe Original-Normblatt

4.1. Extraktionsgerat nach Soxhlet, bestehend aus:
Dimrothkihler B 300 NS 29 X NS 45 DIN 12 591,
100-ml-Einsatztiegel, Héhe 85 bis 90 mm, Durchmesser

38 mm 1 mm, mit Glasfrittenboden der mittleren Poren-
weite 40 bis 90 pm,

Extraktor A 100 NS 45 X NS 29 DIN 12602,
Kolben SANS 250 — 29 DIN 12 348

4.2. Extraktionsgerat nach Twisselmann, bestehend aus:
Extraktor nach Twisselmann mit Vakuummantel, siehe Bild,
Einsatztiegel mit Glasfrittenboden wie unter Abschnitt 4.1,
jedoch mit mittlerer Porenweite 15 bis 40 pm,

Dimrothkihler und Kolben wie unter Abschnitt 4.1.

Schliffhilse NS 45/40
DIN 12 248

Vakuummantel

Extraktor
nach Twisselmann
mit Yakuummantél

Schliffkern NS 29/32
DIN 12 248

Anmerkung zu den Abschnitten 4.1 und 4.2: Um ein Ein-
klemmen des Einsatztiegels im Extraktor zu verhiiten, soll
sich der TiegelfuB nach unten verjiingen. Der TiegelfuB ist
auBBerdem mit zwei senkrechten Einkerbungen zu versehen
(siehe Bild), deren eine bei der Verwendung im Soxhlet der
Miindung des Heberrohres gegeniibergestellt werden soll, um
ein einwandfreies Ablaufen des Extraktionsmittels zu ge-
wdhrleisten. Im oberen Teil des Einsatztiegels befinden sich
Haltelocher, die bei der Verwendung im Soxhlet oberhalb
der Scheitelhohe des Heberrohres liegen miissen, damit nicht
feine Anteile des Extraktionsgutes bei Verwendung von spezi-
fisch schweren Extraktionsmitteln aus dem Tiegel geschwemmt
werden konnen. Ferner sollen auf die Kiihler Rohre mit
Trocknungsmittel, zumindest aber Kapillarverschliisse, gesetzt
werden, um ein Kondensieren von Feuchtigkeit im Innern
des Geriites zu verhindern.

') Neuausgabe, z.Z. noch Entwurf

?) Fir die Probenahme von Ruf} ist eine Norm in Yorbe-
reitung

Fortsetzung Seite 2 und 3

Fachnormenausschuf3 Materialprifung (FNM) im Deutschen Normenausschuf3 (DN
Fachnormenausschuf3 Kautschukindustrie im DNA
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4.3. Raschigringe aus Glas mit 3 bis 5 mm Durchmesser
und 2 bis 4 mm Héhe.

4.4. Extraktionshilse 37 x 90 DIN 12 449 Papierfaserstoff.

4.5. Elektrisch beheizbare Heizplatte oder sonstiges flam-
menloses Heizgerat.

4.6. Abdampfschale 80 DIN 12336 aus Gerdteglas oder
flaches Wdgeglas 80 x 30 DIN 12 605.

4.7. Vakuumtrocknungsschrank, explosionsgeschitzt.

4.8. Siedestabchen.

5. Extraktionsmittel

Als Extraktionsmittel werden fir Kautschuk, Elastomere und
Hartgummi z.B. Aceton, Chloroform, Methanol, Athanol,
n-Pentan oder Wasser verwendet, sofern nicht durch Liefer-
bedingungen oder sonstige Vereinbarungen andere Extrak-
tionsmittel vorgeschrieben werden.

Als Extraktionsmittel fir Rufle werden iblicherweise Aceton,
Athanol, Benzol oder Toluol verwendet.

Lésungsmittel, die aus dem Extraktionsgut bzw. dem Extrakt
unter den Bedingungen dieser Norm nicht oder nur unvoll-
standig entfernbar sind, sind fir die Bestimmung nach dieser
Norm nicht anwendbar.

Die verwendeten Extraktionsmittel missen dem Reinheitsgrad
»zur Analyse” entsprechen. Wasser muf3 destilliert oder auf
andere Weise vollentsalzt sein.

Anmerkung: Menge und Zusammensetzung der extrahier-
baren Bestandteile hingen bei Kautschuk, Elastomeren und
Hartgummi vom Typ des Kautschuks, von den Begleitstoffen,
von den Mischungsbestandteilen, vom Vernetzungsgrad, von
der Extraktionsdauer sowie von der Art des angewandten
Extraktionsmittels ab. Kautschuke sowie daraus hergestellte
Mischungen, Elastomere und Hartgummi werden normaler-
weise mit Aceton extrahiert. Bei einigen Kautschuken, ihren
Mischungen sowie aus ihnen hergestellten Elastomeren und bei
Hartgummi ist die Extraktion wegen der merklichen Loslichkeit
in Aceton mit Methanol oder Athanol (z.B. bei NBR, CSM,
CR)?®) oder mit n-Pentan (z.B. bei T- und U-Elastomeren)?3)
durchzufiihren. Elastomere und Hartgummi aus NR3), SBR?3),
BR3), IIR®) u.a. kénnen anschlieBend mit Chloroform extra-
hiert werden.

6. Daver der Extraktion

Die Dauver der Extraktion héngt von der Art der Probe, vom
verwendeten Extraktionsmittel und von der Haufigkeit des
Extraktionsmittelwechsels (bei Verwendung des Soxhlet-Ge-
rates) bzw. von der in der Zeiteinheit durch die Probe flie-
Benden Menge des Extraktionsmittels (bei Yerwendung des
Twisselmann-Gerdtes) ab. Da im allgemeinen der Zweck
der Prifung eine erschépfende Extraktion ist, sollte die opti-
male Dauver der Extraktion durch Vorversuche ermittelt wer-
den, wobei die Abhdngigkeit der Menge an extrahierbaren
Bestandteilen von der Extraktionsdaver bestimmt wird. In
der Praxis hat sich gezeigt, daf3 im allgemeinen eine Extrak-
tionsdauver von 6 bis 7 Stunden bei Einhaltung der im Ab-
schnitt 7.1 bzw. 7.2 genannten Bedingungen fir eine er-
schépfende Extraktion von Kautschuk, Elastomeren und Hart-
gummi ausreicht.

Rufle sowie Kautschuk, Elastomere und Hartgummi mit Ex-
traktgehalten unter 1% sollten unter Einhalten der im Ab-
schnitt 7.3 genannten Bedingungen mindestens 8 Stunden
lang extrahiert werden.

%) Bedeutung der hier verwendeten Kurzbezeichnungen
siehe Erlduterungen
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7. Durchfihrung

7.1. Extraktion von Kautschuk, Elastomeren

und Hartgummi im Soxhlet-Geréit

(Bei Extraktgehalten unter 1 %, siehe Anmerkung zu
Abschnitt 7.3)

Der Einsatztiegel wird mit etwa 10 g Raschigringen gefiillt
und 1 Stunde lang bei 50 bis 60 °C im Vakuum (<20 Torr)
getrocknet. Nach Abkihlen im Exsikkator wird auf 0,001 g
gewogen (Gewicht m). Dann werden 1 bis 2g der zer-

kleinerten Probe hinzugefiigt und gut mit den Raschigringen
vermischt, wobei unmittelbar auf der Glasfritte sowie als
Abdeckung je eine Schicht Raschigringe liegen soll. Der Ein-
satztiegel mit Fillung und Probe wird erneut auf 0,001 g ge-

wogen (Gewicht m,), danach in den Extraktor gestellt und

die Extraktion mit etwa 150 ml Extraktionsmittel, zweckméafig
unter Yerwendung von Siedestdbchen, durchgefihrt. Die
Heizung wird so geregelt, daf3 der Extraktionsmittelwechsel
etwa alle 5 Minuten erfolgt. Falls die Extraktion unterbro-
chen werden muf3, soll das Extraktionsmittel aus dem Extrak-
tionsraum abgelassen werden. Nach Beendigung der Extrak-
tion wird der Einsatztiegel 1 Stunde lang im Yakuum (<20
Torr) bei 50 bis 60 °C getrocknet (siehe Anmerkung zu Ab-
schnitt 7.2), im Exsikkator abgekihlt und dann auf 0,001 g
gewogen (Gewicht m, ).

7.2. Extraktion von Kautschuk, Elastomeren
und Hartgummi im Geréit nach Twisselmann

(Bei Extraktgehalten unter 1 %, siche Anmerkung zu Abschnitt
7.3)

Vorbereitung, Beschickung und Wé&gung des Einsatztiegels
erfolgen wie im Abschnitt 7.1 beschrieben. Der mit Raschig-
ringen und Probe gewogene Einsatztiegel wird in den Ex-
traktor gestellt und die Extraktion mit etwa 100 ml Extrak-
tionsmittel unter YVerwendung von Siedestdbchen durchge-
fuhrt. Die Heizung wird so geregelt, daf3 ebensoviel Extrak-
tionsmittel zu- wie abfliet und das Extraktionsgut davernd
moglichst vollsténdig von zuflieBendem Extraktionsmittel
bedeckt ist. Nach Beendigung der Extraktion wird der Ein-
satztiegel 1 Stunde lang, wie unter Abschnitt 7.1 beschrieben,
getrocknet (siehe Anmerkung), im Exsikkator abgekihlt und
auf 0,001 g gewogen (Gewicht m.).

Anmerkung: Zur vollstindigen Entfernung stark quellen-
der Extraktionsmittel, wie Chloroform, Benzol u. a., ist es er-
forderlich, den Vakuumtrocknungsschrank im Verlaufe der
Trocknung mehrere Male zu beliiften (etwa alle 10 Minuten).
Die Trocknungstemperatur ist auf 90 °C, die Trocknungsdauer
auf mindestens 90 Minuten zu erhéhen.

7.3. Extraktion von RuBen im Soxhlet-Geréit

10 g der bei 105°C+2 grd getrockneten Rufiprobe werden
auf 0,1 g gewogen (Gewicht E) und in der Extraktionshilse
im Extraktionsgerat nach Soxhlet zweckmdaflig unter Ver-
wendung von Siedestdbchen mit etwa 150 ml Extraktionsmittel
extrahiert. Die Heizung wird so geregelt, daf3 der Extraktions-
mittelwechsel etwa alle 5 Minuten erfolgt. Damit keine Ruf3-
teilchen beim Extrahieren herausgeschwemmt werden, wird
der Ru3 vorher mit einem Wattebausch abgedeckt. Extrak-
tionshiilse und Watte sind vor der Bestimmung mit dem
gleichen Extraktionsmittel, das fiir die anschlieBende Extrak-
tion verwendet wird, zu extrahieren. Nach Beendigung der
Extraktion destilliert man die Hauptmenge des Extraktions-
mittels ab, giefit die Extraktldsung in eine trockene, auf
0,001 g gewogene Abdampfschale (Gewicht mj), spilt einige

Male mit wenig Extraktionsmittel nach und dampft auf dem
Wasserbad ein. Der Eindampfrickstand wird im Trocknungs-
schrank bei Normaldruck und einer Temperatur, die um
etwa 30 grd Uber dem Siedepunkt des angewandten Extrak-
tionsmittels liegt, mindestens aber 1052C betragen soll, bis
zur Gewichtskonstanz (etwo -2 Stun Oﬁbﬁnmts
Nach Abkihlung im Exsikkat >
Extrakt auf 0,001 g (Gewicht m,).
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