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Priifung von Ruflen

Bestimmung der Jodadsorptionszahl

53 582

Testing of carbon black; determination of iodine adsorption number

Essai du noir de carbone; détermination de I’indice d’adsorption d’iode

Zusammenhang mit einem von der International Organization for Standardization (ISO) herausgegebenen ISO-Ent-

wurf siehe Erlauterungen.

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

Als Reagenzien sind ausschlieBlich solche des Reinheitsgrades ,,zur Analyse* und als Wasser ist destilliertes Wasser oder
durch Ionenaustausch vollentsalztes Wasser (Deionat) zu verwenden. Losungen ohne Angabe des Losungsmittels sind

Losungen in Wasser.

1. Zweck und Anwendung

Das Verfahren nach dieser Norm dient dazu, die Jodad-
sorption als eine fiir die Charakterisierung von Ru3en
wichtige Kennzahl zu bestimmen.

2. Begriffe

Unter Jodadsorption im Sinne dieser Norm wird
die Eigenschaft von Rulen verstanden, aus einer im Uber-
schuf vorhandenen verdiinnten Losung von Jod in wéBriger
Kaliumjodidlosung adsorptiv Jod an der Ru3oberfliche zu
binden. Die Dauer der Einwirkung ist so gewihlt worden,
daB sich eine fiir praktische Zwecke ausreichende Einstel-
lung des Adsorptionsgleichgewichtes ergibt.

Als Jodadsorptionszahl (I) wird die Jod-
menge in Milligramm bezeichnet, die von einem Gramm
Ruf} adsorbiert wird.

3. Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die 1 Stunde lang bei 105 °C getrocknete und gewogene
Probe wird mit 0,0473 N Jodlosung 1 Minute lang ge-
schiittelt und durch Zentrifugieren abgetrennt. In einem
aliquoten Teil der klaren Losung wird der Jodgehalt durch
Titrieren mit Natriumthiosulfatlosung bestimmt. Die Tem-
peratur des Priifraumes und der Jodlosung soll (23 + 2) °C
betragen.

4. Geriite

Waage, auf 0,0001 g ablesbar, mit einer Fehlergrenze von
10,0002 g

Wirmeschrank mit natiirlicher Durchliiftung nach

DIN 50011 Blatt 1, regelbar auf (105 t 2) °C

Exsikkator nach DIN 12 491 mit Silicagel als Trocknungs-
mittel

1000-cm3-MefBkolben, z. B. MeBkolben MS A 1000 nach
DIN 12 664

Vollpipetten 20 A DIN 12690 und

25 A DIN 12690
*) DIN 12700 Blatt 3 (z. Z. noch Entwurf)

Zentrifuge mit einer Drehzahl von mindestens 1000 min—1
Zentrifugengliser von etwa 50 cm3 und 100 cm3 Nenn-
inhalt mit gegen Jod inertem Verschlu@ (z. B. aus Glas
oder Polydthylen)

50-cm3-Becher, z. B. Becher HF 50 DIN 12 331
250-cm3-Erlenmeyerkolben

25-cm3-Biirette, z. B. Biirette SGA 25-005 DIN 12 700
mit Schellbachstreifen *)

Horizontal-Schiittelmaschine

5. Reagenzien

0,0473 N Jodlosung: 6,000 g Jod werden auf 0,002 g ge-
wogen und mit 57 g Kaliumjodid, gewogen auf 0,01 g, im
MefBkolben zu einem Liter gelost. Die Normalitdt N dieser
Losung wird mit 0,0394 N Natriumthiosulfatlosung auf

3 Dezimalstellen eingestellt. Fiir die Bestimmung ist

eine Normalitét von 0,0473 N + 0,0004 N unbedingt
einzuhalten.

0,0394 N Natriumthiosulfatlésung: 9,7810 g £ 0,0002 g
Natriumthiosulfat NazS,04 - 5 H,O werden in einem
1000-cm3-Mefkolben in etwa 500 cm3 Wasser geldst. Die
Losung wird mit 5 cm3 n-Pentanol stabilisiert. Danach
wird mit Wasser zu einem Liter aufgeflillt. Flir Schieds-
analysen wird empfohlen, die Natriumthiosulfatlosung
mit Kaliumdichromatlosung einzustellen.

Stidrkelosung: Etwa 2,5 g 16sliche Stiirke und etwa 2 mg
Quecksilber(1l)-jodid HgJ, werden in 25 cm3 Wasser sus-
pendiert. Die wirige Suspension wird unter Schiitteln in
1000 cm3 siedendes Wasser gegossen und dieses Gemisch
so lange gekocht (etwa 5 Minuten lang), bis eine klare
Losung entstanden ist, die nach dem Abkiihlen in dunkle
Vorratsflaschen abgefiillt wird.

6. Probenahme

Es wird eine Durchschnittsprobe und daraus die Labora-
toriumsprobe fiir die Durchfithrung von Doppelbestim-
mungen entnommen.
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7. Durchfiihrung

Von jeder Probe sind mindestens zwei Bestimmungen
durchzufiihren.

Eine ausreichende Menge der Probe wird 1 Stunde lang bei
(105 £ 2) °C getrocknet und danach im Exsikkator auf
Raumtemperatur abgekiihlt. Die entsprechend der nach-
stehenden Tabelle erforderliche Probenmenge wird auf
0,0002 g in das Zentrifugenglas eingewogen (Einwaage mg).

Erforderliche

Jodadsorptionszahl RuBeinwaage mg

mg Jod/g RuB g
0 bis 135 1) 0,500 + 0,01
135 bis 500 1) 0,250 * 0,005
tiber 500 0,125 + 0,005

In das Gefa3 mit der Einwaage werden 25 cm3 der einge-
stellten 0,0473 N Jodlosung (Volumen V) pipettiert.
Danach wird das Gefd sofort verschlossen und 1 Minute
lang mit etwa 240 Hin- und Herbewegungen in der Minute
geschiittelt, wobei darauf zu achten ist, daf3 der Ruf}
gleichmaBig in der Jodlosung suspendiert ist.

AnschlieBend wird die Losung im verschlossenen Zentri-
fugenglas mit einer Drehzahl von mindestens 1000 min—1

bis zum Absitzen des Ruf3es, mindestens 1 Minute, hochstens
jedoch 3 Minuten lang nach dem Erreichen von 1000 min—1
zentrifugiert.

Anmerkung: Inden Fallen, indenen der RuB3 nicht
vollstandig absetzt, kann die RuBeinwaage und die Menge
der Jodlosung verdoppelt werden.

20 cm3 der ruffreien Losung werden sofort danach in
den 250-cm3-Erlenmeyerkolben pipettiert und mit der
Natriumthiosulfatlosung bis auf blaBgelb titriert. Nun
werden etwa 5 cm3 Stiarkelosung zugegeben, und danach
wird bis zum Verschwinden der Blaufarbung austitriert.
Der Verbrauch (V,) an Natriumthiosulfatlosung wird auf
0,01 cm3 abgelesen.

1) Im kritischen Umschaltbereich von (135 *+ 5) mg/g
Jodadsorption ist die Einwaage bei Ruf3en gleicher
Klasse beizubehalten, auch wenn 135 mg/g iiber- oder
unterschritten wird. Die Einwaage muf3 besonders
in diesem Falle mit angegeben werden.

Zur Bestimmung des Blindwertes wird die eingestellte
Jodlosung ohne Probe dem gleichen Arbeitsgang unter-
worfen (Verbrauch V3 an Natriumthiosulfatlosung).
Anmerkung: Inden Fallen, in denen eine groBere
Anzahl von Proben gleichzeitig geschiittelt bzw. zentri-
fugiert werden, ist es zweckmaBig, die Jodlosung direkt
nach dem Zentrifugieren in einen 50-cm3-Becher zu
dekantieren, um die Kontaktzeit der Jodlosung mit dem
RuB nicht undefiniert zu verlangern. Beim Dekantieren

ist sorgfaltig darauf zu achten, daB kein RuB mit iibergeht.

8. Auswertung

Aus den erhaltenen Werten wird die Jodadsorptionszahl I
in mg Jod/g Ruf nach folgender Zahlenwertgleichung
errechnet:

Vi - (V3 — Vy) - N - 126,9044

V3 - mg

Hierin bedeuten:

V:;  Volumen in cm3 der eingestellten Jodlosung, die
mit der Probeneinwaage umgesetzt wurde

V,  Volumen in cm3 der Natriumthiosulfatlosung, das
bei der Titration der Probelosung verbraucht wurde

V3  Volumen in cm3 der Natriumthiosulfatlosung, das
bei der Bestimmung des Blindwertes verbraucht
wurde

N Normalitat der eingestellten Jodlosung
myg Einwaage der getrockneten Probe in g
126,9044 relative Atommasse von Jod

9. Priifbericht

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

Art und Bezeichnung der Probe

Einwaage der Probe in g

Jodadsorptionszahl I in mg Jod/g Rul3, gerundet auf
1 Dezimalstelle, Einzelwerte und Mittelwert

Gegebenenfalls Abweichungen von dieser Norm
Priifdatum

Erlduterungen

Diese Norm ist vom Gemeinschaftsausschuf3 C 5.8 ,,Fiill-
stoffe und Pigmente fiir Kautschuk‘ des Fachnormenaus-
schusses Materialpriifung (FNM) und des Fachnormenaus-
schusses Pigmente und Fiillstoffe (FNP) ausgearbeitet
worden,

Die Normung des Verfahrens wurde erforderlich, da die
Jodadsorptionszahl eine wichtige Kennzahl fiir Ru3e dar-
stellt. Die Norm entspricht sachlich dem ISO-Entwurf
ISO/DR 1304(2)-1971

Carbon black for use in the rubber industry — deter-
mination of iodine adsorption number

Noir de carbone destiné a I'industrie du caoutchouc —
détermination de I'indice d’adsorption d’iode
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Ruf3 zur Verwendung in der Kautschukindustrie —
Bestimmung der Jodadsorptionszahl
bis auf folgende wesentliche Abweichung:
In DIN 53 582 ist eine flexible Zentrifugierzeit angegeben,
die nicht starr zwischen Perlruf3 und Pulverruf3 wie der
ISO-Entwurf unterscheidet, sondern die im ISO-Ent-
wurf angegebenen Zeiten lediglich als oberen und unteren
Grenzwert ausweist und dadurch auch Zwischentypen,
wie z. B. staubhaltigen Perlruf3 zu erfassen erlaubt.
Die im Entwurf zu DIN 53 582 benutzte Abkiirzung JZ
fir die Jodadsorptionszahl wurde entsprechend dem
ISO-Entwurf gedndert in I, womit gleichzeitig eine Ver-
wechselung mit der Jodzahl (JZ) vermieden wird.
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