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Priifung von Kautschuk und Elastomeren

Bestimmung des Zinkgehaltes
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Testing of rubber and elastomers; determination of the content of zinc

Essai du caoutchouc et des élastoméres; détermination de la teneur en zinc

Zusammenhang mit dem von der International Organization for Standardization (ISO) herausgegebenen Norm-Entwurf
ISO/DIS 2454 siehe Erlauterungen.

Die Angabe % bedeutet in dieser Norm Gewichts(Masse)-Prozent.

Als Reagenzien sind Reagenzien des Reinheitsgrades ,,zur Analyse*‘ und als Wasser destilliertes Wasser oder Deionat
zu verwenden. Losungen ohne Angabe des Losungsmittels sind Losungen in destilliertem Wasser oder Deionat.

Im Falle von Schiedsanalysen miissen die beim Arbeiten nach dieser Norm verwendeten Mekolben, Biiretten und
Pipetten amtlich geeicht sein. Volumenmessungen sind bei der Eichtemperatur (im allgemeinen 20 °C) vorzunehmen.

1. Zweck und Anwendung 3. Probenahme und Probenvorbereitung

In dieser Norm werden 2 Verfahren zur Bestimmung des ~ Die Probenahme fiir Kautschuk wird nach DIN 53 525,
Gesamtzinkgehaltes in Latices, Kautschuk, Kautschuk- fir Elastomere nach DIN 53 551 und fiir Latices nach
mischungen, Elastomeren und deren Regeneraten fest- DIN 53 562 vorgenommen. Die nach DIN 53 525 bzw.
gelegt. DIN 53 551 entnommenen Sammelproben werden, wie

dort festgelegt, homogenisiert und zerkleinert. Von der
nach DIN 53 562 entnommenen Latex-Sammelprobe isoliert
man in Anlehnung an DIN 53 563 eine ausreichende

Menge an Trockensubstanz. Diese wird, wie fiir Kautschuk
in DIN 53 525 beschrieben, homogenisiert und zerkleinert.

Im Falle von vergleichenden Analysen und bei Schieds-
analysen muB vereinbart werden, welches der beiden Ver-
fahren angewendet wird.

2. Kurzbeschreibung der Verfahren Es wird empfohlen, aus den so erhaltenen Laboratoriums-
. . o . proben mindestens 3 Analysenproben zu entnehmen und
2.1. Komplexometrische Bestimmung mit Athylendi- getrennt zu analysieren. Beziiglich der statistischen Aus-
amintetraacetat (ADTA1)) unter Verwendung von wertung der MeBergebnisse wird auf DIN 53 598 Blatt 1
Indikator-Puffertabletten (Vornorm) verwiesen.

Die Probe wird vollstandig verascht und bei etwa 550 °C
egliiht. Falls die Probe Chlor enthilt, wird die Probe vor .

%ie%n Veraschen mit Schwefelsaure behandelt. 4. Herstellen der Stammldsung der Probe

Der Gliihriickstand wird mit Salzsdure ausgekocht und von 4.1. Gerite

etwa vorhandenen unloslichen Substanzen durch Fil- Waage mit einer Fehlergrenze von * 0,0002 g

trieren getrennt. Sind im Riickstand Kieselsdure oder Glatte ungeitzte Gliihtiegel aus Porzellan von etwa 50 ml

Silicate vorhanden, so wird die Kieselsiure mit FluBsdure  [nnait

und Schwefelsdure abgeraucht, um zu verhiiten, da$ sich . . . .
Zink als unlosliches Zinksilicat der Bestimmung entzieht. Eéikigzcgi:%%%?érer Muffelofen mit einem Regelbereich

Der dann noch verbleibende Riickstand wird mit Salz- e
sdure aufgenommen, filtriert und der unlosliche Teil Platintiegel
verworfen. In der so nach Abschnitt 4.3 erhaltenen Stamm- Sandbad
16sung wird Zink nach Fillen storender Metallionen unter  250.ml-Becher, niedrige Form, z. B. nach DIN 12 332
(\i{erwer:dtung vc:ntngi'kator-Puffertabletten mit Athylen- Filtrierpapier 2 d DIN 53135
lamintetraacetat titriert. 250-ml-MeBkolben, z. B. nach DIN 12 664

. . . Is Rii
2.2. Polarographische Bestimmung Platindraht geeigneter Dicke als Riihrer

Aus der nach Abschnitt 4.3 erhaltenen Stammlosung der 1) Anstelle von ADTA ist auch die aus dem Angelséchsi-
Probe wird Zink polarographisch bestimmt. schen abgeleitete Kurzbezeichnung EDTA gebrauchlich.

Erl4uterungen siehe Original-Normblatt

Fortsetzung Seite 2 und 3

Fachnormenausschuf3 Materialpriifung (FNM) im Deutschen Normenausschuf3 (DNA)
Fachnormenausschuf3 Kautschukindustrie (FAKAU) im DNA Document%
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4.2. Reagenzien

Salzsdure, Dichte 1,12 g/cm3
Schwefelsdure, Dichte 1,84 g/cm3
FluBsiure, 38 bis 40%

4.3. Durchfiihrung

4.3.1. Je nach Zinkgehalt werden 1 bis 10 g der fein-
zerteilten Probe auf 0,0002 g in einen vorher bei 550 °C
geglithten und gewogenen Glihtiegel eingewogen (Ein-
waage myg). Zum Verhiiten von Verlusten durch Ver-
fliichtigen von Zink wird nun die Probe sehr vorsichtig
wie folgt verascht:

Der Gliihtiegel mit der Probe wird in das Loch einer
Asbestplatte gestellt und mit kleiner Flamme verascht,

bis ein trockener, kohliger Riickstand verbleibt. Anschlie-
Bend wird im Muffelofen bei (550 * 25) °C gegliiht, bis der
Kohlenstoff praktisch vollstindig verbrannt ist.

4.3.2. Fiir Proben, die chlorhaltige Kautschuke oder chlor-
haltige Weichmacher (Chlorparaffine) enthalten, wird

zum Verhiiten von Verlusten durch fliichtiges Zinkchlorid
folgende abgewandelte Arbeitsweise angewandt:

Je nach Zinkgehalt werden 1 bis 10 g der feinzerteilten,
auf 0,0002 g gewogenen Probe in dem Gliihtiegel tropfen-
weise mit etwa 3 ml Schwefelsdure (Dichte 1,84 g/cm3)
versetzt und auf einem Sandbad so lange erwiarmt, bis die
Schwefelsdure vollkommen abgeraucht ist. Nach dem
Abkiihlen wird nochmals mit Schwefelsdure auf die
gleiche Weise abgeraucht. AnschlieBend wird im Muffel-
ofen wie im Abschnitt 4.3.1 beschrieben bei (550  25) °C
weiter verascht.

4.3.3. Der Gliihriickstand wird im Gliihtiegel vorsichtig
tropfenweise mit verdiinnter Salzsdure (Dichte

1,12 g/cm3) versetzt (starkes Aufschaumen bei Anwesen-
heit groBer Mengen Carbonat), mit heiler Salzsdure
(Dichte 1,12 g/cm3) in den Becher iibergefiihrt, zum
Sieden erhitzt und gekocht.

Liegt nach dem Erkalten kein unldoslicher Riickstand vor,
so iiberfiihrt man die Losung des Gliihriickstandes aus
dem Becher quantitativ direkt in den 250-ml-Mefkolben,
fiillt nach dem Abkiihlen auf (20 * 2) °C mit Wasser bis
zur Marke auf und erhilt so die Stammlosung der Probe
(Volumen V).

Ist der Gliihriickstand in Salzsdure nicht vollstandig 16slich,
so filtriert man die erhaltene Losung durch Filtrierpapier
2 d DIN 53135 in den 250-mi-MeBkolben.

Enthilt der im Filter verbleibende Riickstand keine Kiesel-
saure und/oder kein Silicat, so wird er nach dem

Filtrieren lediglich mit heiem, salzsaurem Wasser gut
ausgewaschen, um Zinkverluste auszuschlie@en, und

wird anschlieBend verworfen. Das Waschwasser wird eben-
falls in den MeBkolben iibergefiihrt. Nach dem Abkiihlen
auf (20 * 2) °C wird der MeBkolben bis zur Marke auf-
gefiilllt und man erhilt so die Stammlosung der Probe
(Volumen V).

Enthilt der in Salzsdure unlosliche Teil des Gliihriick-
standes Kieselsaure oder Silicat, so ist das Auswaschen
nicht notig. Vielmehr wird dann das Filter mit dem
Riickstand quantitativ in den Platintiegel iibergefiihrt und
vorsichtig verascht. Danach wird etwas Schwefelsdure
(Dichte 1,84 g/cm3) zugesetzt und bei maximal

(550 + 25) °C kurz gegliiht.

Anschlieend wird die Kieselsdure zwei- oder dreimal

mit 3 bis 4 Tropfen Schwefelsdure (Dichte 1,84 g/cm3)
und 4 bis 5 ml FluBsdure (38 bis 40 %ig) auf dem Sandbad

2) Uber die Bezugsquellen gibt Auskunft:
DIN-Bezugsquellen fiir normgerechte Erzeugnisse im
DNA, 1 Berlin 30, Burggrafenstrafe 4-7.
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bei etwa 120 bis 150 °C abgeraucht, wobei man mit dem
Platindraht 6fter umriihrt.

Nach dem Erkalten wird mit Salzsdure (Dichte 1,12 g/cm3)
aufgenommen, durch Filtrierpapier 2 d DIN 53 135
filtriert und gewaschen. Ein etwa vorhandener Riick-
stand wird verworfen.

Dieses Filtrat enthilt das Zink, welches vom etwa
gebildeten Zinksilicat stammt. Das Filtrat sowie das
Waschwasser werden im Mef3kolben mit dem ersten Filtrat
vereinigt. Nach Abkiihlen auf (20 * 2) °C fillt man den
250-ml-Mef3kolben bis zur Marke mit Wasser auf und
erhilt so die Stammlosung der Probe (Volumen V).

5. Komplexometrische Bestimmung

5.1. Gerite

50-ml-Vollpipette nach DIN 12 690

250-ml-Becher, niedrige Form, z. B. nach DIN 12 332
Filtrierpapier 2 d DIN 53135

Filtrierpapier 2 a DIN 53135
250-ml-Weithals-Erlenmeyerkolben, z. B. nach DIN 12 385
10-ml-Biirette mit 0,05-ml-Einteilung nach DIN 12 700

5.2. Reagenzien

Schwefelwasserstoff

Schwefelwasserstoff-Wasser, gesattigt

Salzsdure, Dichte 1,12 g/cm3

Wasserstoffperoxid, 30 %ig

Ammoniaklosung, Dichte 0,910 g/cm3
Natriumacetat-3-Hydrat

Essigsaure

Waschfliissigkeit A, bestehend aus 25 ml Schwefelwasser-
stoff-Wasser, 4 ml Salzsdure (Dichte 1,12 g/cm3) und
100 ml Wasser

Waschfliissigkeit B, bestehend aus schwach ammoniakali-
schem, ammoniumchloridhaltigem Wasser
Waschfliissigkeit C, bestehend aus Essigsdure (2 bis 4 %ig),
mit Schwefelwasserstoff gesittigt

Etwa 2 N Natronlauge:

Universalindikatorpapier

Indikator-Puffertabletten 2), bestehend aus Eriochrom-
schwarz T und Puffersubstanz

ADTA-Losung, 0,1 molar: 37,225 g Dinatriumdihydrogen-
dthylendiamintetraacetat-2-Hydrat werden im 1-1-MeB3-

kolben zum Liter gelost. 1 ml dieser Losung entspricht
0,006538 g Zink.

5.3. Durchfiihrung

Man pipettiert 50 ml der nach Abschnitt 4.3 hergestellten
Stammlosung der Probe in einen Becher und stellt den
pH-Wert, falls erforderlich, auf 1 ein.

Anmerkung: Cadmiumsulfid scheidet sich bei einem
pH-Wert von 0 bis 1 oder hoher ab, entsprechend einer

1 bis 0,1 N Salzsdure. Bei einem pH-Wert von 3 wiirde
jedoch bereits Zinksulfid ausfallen.

Danach gibt man ungefahr 20 ml gesattigtes Schwefel-
wasserstoff-Wasser zu und 1aBt die Fliissigkeit bei etwa

40 °C eine halbe Stunde lang stehen. Der abgesetzte
Sulfidniederschlag (Schwermetalle, vor allem Blei, Antimon,
Kupfer und Cadmium) wird von der zinkhaltigen Losung
abfiltriert (Filtrierpapier 2 d DIN 53 135) und das Filter
mit Waschfliissigkeit A griindlich bis zur Zinkfreiheit aus-
gewaschen.

Im Filtrat verkocht man den Schwew[jrﬁepts
oxydiert moglicherweise vornaidenes zwelwertiges Eisen

mit einigen Tropfen Wasscrstoftperokidc Marikoshtirioch-lub
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