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53 568

Blatt 1

Priifung von Kunststoffen, Kautschuk und Elastomeren

Bestimmung des Gliihriickstandes
ohne chemische Vorbehandlung der Probe

=

Testing of plastics, rubber and elastomers; determination of residue on ignition without chemical pretreatment of

the sample

Essai des plastiques, caoutchouc et élastomeres; Détermination du résidu de calcination sans traitement chimique

préalable de 1’échantillon

Die Angabe % bedeutet in dieser Norm Gew.- % (Massengehalt)
Zusammenhang mit Empfehlungen der International Organization for Standardization (ISO) siehe Erlauterungen

1. Zweck und Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung
des Gliihriickstandes von Kunststoffen, Kautschuk und
Elastomeren ohne Vorbehandlung. Der Gliihriickstand
besteht aus anorganischen Substanzen. Diese Sub-
stanzen liegen im allgemeinen im Gliihriickstand nicht
mehr in ihrer urspriinglichen Form vor, sondern kénnen
sich unter den Gliihbedingungen verandert haben.

Sind Halogenverbindungen vorhanden, so ist der Gliih-
rickstand nach DIN 53 568 Blatt 2*) zu bestimmen.

Das Priifverfahren nach dieser Norm ist nicht auf
Silicone und fluorhaltige Polymere anwendbar. Fiir
Silicone ist DIN 53 587 anzuwenden. Fiir fluorhaltige
Verbindungen gibt es z. Z. kein genormtes Verfahren.

2. Probenahme und Vorbereitung der Probe

Es wird eine Durchschnittsprobe und daraus nach
Homogenisieren die Laboratoriumsprobe entnommen
und zerkleinert (maximale Teilchengrofe etwa 1 mm),
wobei fiir Kautschuck und Elastomere nach

DIN 53 525 Blatt 1 und Blatt 2 bzw. DIN 53 551 und
fir Kunststoffe nach DIN 53 733* *) verfahren wird.
(Eine Norm fiir die Probenahme von Anstrichstoffen
ist in Vorbereitung).

3. Anzahl der Bestimmungen
Es sind mindestens drei Bestimmungen durchzufihren.

4. Gerate

Tiegel aus Porzellan, z. B. nach DIN 12 904 ***), wenn
erforderlich aus Kieselglas, Platin oder anderen
Materialien, Volumen: 50 bis 90 ecm3.

Bunsenbrenner, Tondreieck und Dreifu3, Asbestplatte
mit Loch, Gliihofen flir Temperaturen von (550 + 25) 0C
und (950 * 50) 0C

Waage mit einer Fehlergrenze von + 0,0002 g

Exsikkator, z. B. nach DIN 12 491, mitl einem Trock-
nungsmittel, z. B. Calciumchlorid.

*) Folgeausgabe in Vorbereitung
**) Z. Z. noch Entwurf
***) Folgeausgabe z. Z. noch Entwurf
1) Es ist auch ein Verschwelen im Ofen zugelassen.
2) Beim Gliihen im Ofen ist fiir ausreichende Luftzufuhr
zu sorgen.

5. Gliihtemperaturen

Als Glilhtemperatur ist (550 * 25) °C anzuwenden.

In begriindeten Ausnahmefillen kann bei (950 * 50) °C
gegliiht werden.

Soll bei anderen Temperaturen als 550 oder 950 ©C
gegliiht werden, so sind diese besonders zu vereinbaren
und im Priifbericht anzugeben.

6. Durchfiihrung

6.1. Der leere Tiegel wird etwa 10 Minuten lang im
Muffelofen bei der Priiftemperatur gegliiht, im
Exsikkator auf Raumtemperatur abgekiihlt und auf
0,0002 g gewogen. Neue Tiegel erfordern zur Erreichung
eines konstanten Gewichts evtl. eine langere Gliihzeit.

6.2. Die Probe wird in den vorgegliihten und gewogenen
Tiegel auf 0,0002 g eingewogen. Die Probeneinwaage soll
so bemessen werden, daf3 nicht weniger als 0,02 g und
nicht mehr als 0,5 g Gliihriickstand bleiben.

Anmerkung: Beisehr voluminésen Proben
empfiehlt es sich, vor der Einwaage PreBlinge
herzustellen und diese anschlieBend zu zerbrechen oder
die in einem groBeren Gefi eingewogene Gesamtmenge
portionsweise in den Gliihtiegel zu geben.

6.3. Der Tiegel mit der Probe wird auf das Tondreieck,
das sich auf dem Dreifuf3 befindet, gesetzt und mit dem
Bunsenbrenner mit kleiner Flamme erhitzt, bis die Probe
zu brennen beginnt. Nun 143t man die Probe langsam
abbrennen. Danach wird vorsichtig weiter erhitzt, bis
die Veraschung beendet ist. Dabei ist zu beachten, daf
keine aschebildenden Bestandteile verloren gehen.
Deshalb ist es zweckmafig, den Tiegel mit der Probe

in eine Asbestplatte mit Loch zu setzen und mit
kleiner Flamme nur soweit zu erhitzen, daf} das orga-
nische Material verschwelt, ohne zu verbrennen. Bei
dieser Arbeitsweise ist die Gefahr, aschebildende
Bestandteile zu verlieren, besonders geringl). Oft geht
das Verschwelen schneller als das Verbrennen.

Der Tiegel wird nun in den auf die Priiftemperatur er-
hitzten Gliihofen gebracht und solange gegliiht, bis der
Kohlenstoff vollstindig verbrannt ist?).

6.4. Der Tiegel mit dem Gliihriickstand wird im Exsikkator
auf Raumtemperatur abgekiihlt, auf 0,0002 g gewogen
und nochmals etwa 10 Minuten lang gegliiht. Dieser Vor-
gang wird so oft wiederholt, bis die Ergebnisse von zwei
aufeinanderfolgenden Wiagungen um nicht mehr als 1 %
relativ des Gliihriickstandes voneinander abweichen.
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7. Auswertung

Aus den gefundenen Werten wird der Gluhriickstand G,
in % nach folgender Zahlenwertgleichung errechnet,
wobei als Index t die Temperatur in ©C angegeben wird,
bei der die Bestimmung durchgefiihrt wurde:
my —my
G, =——-100
mg
Hierin bedeuten:
m, Gewicht in g des gegliihten Tiegels mit Riickstand
m;  Leergewicht in g des vorgegliihten Tiegels
mg  Einwaage der Probe in g

Wenn die Ergebnisse der Bestimmungen um mebhr als

8. Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzu-
geben:

Art und Bezeichnung des Stoffes bzw. Stoffgemisches
Gliihriickstand in %

Mittelwert

Einzelwerte

Glihtemperatur (bei Anwendung von 950 ©C oder
anderen Temperaturen als 550 9C mit Begriindung)

Gegebenenfalls Feuchte- bzw. Wassergehalt der Probe,
mit Angabe des Priifverfahrens

Abweichungen von dieser Norm

5 % relativ von ihrem Mittelwert abweichen, so sind die Priifdatum
Ergebnisse zu verwerfen und die Priifung ist zu wieder-
holen.

Erlauterungen

Diese Norm ist vom FNM-Arbeitsausschuf3 C 5.1
,,Chemische Priifverfahren fiir Gummi und Kautschuk*
im Fachnormenausschuf3 Materialpriifung sowie vom
FNK/FNM-Arbeitsausschuf3 4.1 , Chemische Analysen
von Kunststoffen** im Fachnormenausschufs Kunststoffe
ausgearbeitet worden.

Die Norm ersetzt DIN 53 568 Blatt 1, Ausgabe

Mirz 1969 ,,Priifung von Kautschuk und Elastomeren
und Hilfsstoffen: Bestimmung des Gliihriickstandes;
Bestimmung ohne chemische Vorbehandlung*‘ und
umfaft gleichzeitig in seinem Anwendungsbereich die
Kunststoffe, soweit flir diese nicht besondere Normen
gelten. Es hat sich gezeigt, da3 die Methoden zur
Bestimmung des Gliihriickstandes sowohl fiir Kunststoffe
als auch fur Kautschuk und Elastomere im wesentlichen
die gleichen sind, so daf3 eine Zusammenlegung der ent-
sprechenden Normen geboten erscheint.

Die Bestimmung des Giliihriickstandes von halogen-
haltigen Erzeugnissen mit Ausnahme von fluorhaltigen
Verbindungen erfolgt nach DIN 53 568 Blatt 2*)

*) Folgeausgabe in Vorbereitung

wiahrend die Normung eines Verfahrens zur Bestimmung
des Gliihriickstandes von fluorhaitigen Polymeren so
lange zurtickgestellt werden soll, bis dariiber ausreichende
Erfahrungen vorliegen.

Die Ergebnisse der Verfahren nach den Normen

DIN 53 568 Blatt 1 und Blatt 2*) sind nicht miteinander
zu vergleichen.

Die Norm DIN 53 568 Blatt 1 entspricht teilweise
folgenden 1SO-Vorlagen:

ISO/TC 45 Doc. 2722 ,,Draft Proposal for the revision
of ISO Recommendation R 247, Determination of ash
in raw rubber, rubber compounds, and vulcanizates‘
ISO/TC 61 Draft Proposal Doc. 1774

Recommended practice for the determination of the ash
content in plastic materials.

Auch in ISO/TC 61 ist inzwischen mit dem letztge-
nannten Draft Proposal 1774 eine Zusammenlegung der
Bestimmung des Gliihriickstandes von Kunststoffen
unter Einbeziehung der Bestimmung des Glihriickstan-
des nach Saurebehandlung (Sulfatasche) vorgenommen
worden.
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