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Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des Deutschen Normenausschusses, Berlin 30, gestattet.

Bestimmung des RuRgehaltes in
Kautschuk und Elastomeren 5
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Determination of the carbon black content in rubber and elastomers

Détermination de la teneur en noir de carbone dans de caoutchouc et des élastomeres

Zusammenhang mit der von der International Organization for Standardization (ISO) herausgegebenen Empfehlung

ISO/R 1408-1971, siehe Erlduterungen.

1. Zweck und Anwendungsbereich

In dieser Norm ist das Verfahren zur Bestimmung des
Rufgehaltes in Batches, Mischungen und Vulkanisaten
aus Natur- und Synthesekautschuken und deren Regene-
raten durch Pyrolyse festgelegt. Es ist bedingt auch fiir
Hartgummi geeignet.

Das Verfahren kann auf Batches, Mischungen, Vulkanisate
und deren Regenerate aus folgenden Kautschuken bzw.
Polymeren angewendet werden:

Naturkautschuk (NR)
synthetisches Polyisopren (IR)
Polybutadien-Kautschuk (BR)
Styrol-Butadien-Kautschuk (SBR)
Butylkautschuk (IIR)
Acrylatkautschuk (ABR)
Athylen-Propylen-Copolymere (EPM)
Athylen-Propylen-Terpolymere (EPDM)
Bei Proben aus Acrylnitril-Butadien-Copolymeren,
halogenhaltigen Stoffen und Hartgummi werden im
allgemeinen zu hohe Werte erhalten. Inwieweit das

Verfahren in diesen Fillen anwendbar ist, muf} jeweils
gepriift werden.

Das Verfahren ist nicht geeignet bei Gegenwart von

Blei und seinen Verbindungen,

Phenolharzen und anderen, unter den Bedingungen
dieser Norm verkohlbaren Substanzen z. B. Textil-
fasern.

Bei Fiillstoffen mit Kohlebasis verhilt sich der C-Anteil
bei der Bestimmung wie Ruf.

2. Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die 1 Stunde lang bei (105 = 2) OC getrocknete und
danach gewogene Probemenge wird mit Aceton und
anschlieffend mit Chloroform extrahiert, wieder getrock-
net und danach im Verbrennungsschiffchen bei

(900 * 50) OC im Stickstoffstrom der Pyrolyse unter-
worfen. Das Verbrennungsschiffchen mit dem nicht-
fliichtigen Riickstand wird abgekiihlt und gewogen. Dann
wird der im Riickstand enthaltene Ruf3 im Muffelofen
bei (900 + 50) OC verbrannt, das Schiffchen noch ein-
mal gewogen und aus der Gewichtsdifferenz der Ruf3gehalt
berechnet.

1) Friiher Quarzglas genannt

3. Probenahme

Es wird unter Beachtung von DIN 53 551 eine Durch-
schnittsprobe und daraus nach Homogenisieren die Labo-
ratoriumsprobe entnommen.

Die Laboratoriumsprobe wird entweder fein zerkleinert
(maximale Kantenldnge etwa 1 mm) oder auf einem
Walzwerk zu einem moglichst diinnen Fell ausgezogen.

4. Gerite

Extraktor nach Soxhlet, z. B. Extraktor
A 250 NS 45 x NS 29 DIN 12 602
Pyrolysegerit bestehend aus:

Schliffverbindungen nach DIN 12 242

Verbrennungsschiffchen aus Kieselglas1) geeigneter
Grofe zur Aufnahme von etwa 0,5 g der zerkleinerten
Laboratoriumsprobe

Trigerschiffchen aus Eisen, geeignet zur Aufnahme von
4 Verbrennungsschiffchen

Anmerkung: Sollen nur einzelne Bestimmungen
durchgefiihrt werden, so kann auf das Tragerschiffchen
verzichtet und ein Verbrennungsrohr mit entsprechend
kleinerem Innendurchmesser, z. B. 17,5 mm, verwendet
werden,

Elektrisch beheizbarer Rohrenofen, auf (900 = 50) 0C
regelbar, mit einer beheizbaren Zone von mindestens
280 mm Liange

Verbrennungsrohr aus Kieselglas mit einer Lange von
mindestens 500 mm, einem Innendurchmesser von etwa
36 mm und einer Wanddicke von etwa 2,5 mm

Gas-Stromungsmesser
Muffelofen, auf (900 + 50) OC regelbar
Wirmeschrank nach DIN 50 011 Blatt 1

Exsikkator nach DIN 12 491 mit Silicagel als Trocknungs-
mittel

Waage, auf 0,0002 g ablesbar

5. Reagenzien

Reinstickstoff mit einem Gehalt von mindestens
99,9 Vol.-% N,, trocken und frei von Sauerstoff

Aceton, zur Analyse
Chloroform, zur Analyse

Fortsetzung Seite 2
Erlauterungen Seite 2

Fachnormenausschuf3 Materialpriifung (FNM) im Deutschen Normenausschu3 (DNA)
Fachnormenausschuf Pigmente und Fiilistoffe (FNP) im DNA
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6. Durchfiihrung

Es sind jeweils mindestens 2 Bestimmungen durchzu-
fihren. Etwa 0,3 bis 0,5 g der Probe (Einwaage mg)
werden auf 0,0002 g gewogen, in Filtrierpapier oder

im Falle von klebenden Proben in Glasfiltrierpapier
oder geeignete Folien eingewickelt und zuerst 4 Stunden
lang mit Aceton, danach weitere 4 Stunden lang mit
Chloroform im Extraktor nach Soxhlet in Anlehnung
an DIN 53 553 extrahiert.

Die Extraktion mit Chloroform muf} wegfallen, wenn
Batches oder unvulkanisierte Mischungen vorliegen. Sie
kann auch wegfallen, wenn Stoffe, die nicht vollstandig
in Aceton loslich sind, wie z. B. Bitumen, mit Sicherheit
ausgeschlossen werden konnen.

Die extrahierte Probe, an der keine Filtrierpapierreste
haften diirfen, wird im Warmeschrank bei hochstens

60 OC getrocknet. Die getrocknete Probe wird in das
Verbrennungsschiffchen gefiillt und das Verbrennungs-
schiffchen mit der Probe in das Tragerschiffchen gesetzt.
Das Trigerschiffchen wird danach in den Verbrennungsteil
des auf hochstens 300 ©C vorerhitzten Verbrennungs-
rohres eingefiihrt. Nun wird das Verbrennungsrohr
verschlossen und der VerschluB mit der Stickstoffzuleitung
verbunden. Mit Hilfe des DurchflufBmef3gerites wird die
Stickstoffmenge so reguliert, da3 wahrend der Dauer

der Pyrolyse etwa 150 cm3/min Stickstoff (bei Rohr-
durchmesser < 35 mm entsprechend geringere Stickstoff-
mengen) durch das Verbrennungsrohr stromen. Danach
wird das Verbrennungsrohr auf (900 £ 50) ©C aufge-
heizt und 30 Minuten lang bei dieser Temperatur belassen.
Die brennbaren Pyrolyseprodukte werden entweder
direkt in den Abzug abgelassen oder in einem zweck-
miBig mit Xylol beschickten Absorptionssystem aufge-
fangen. Danach wird das Verbrennungsrohr auf eine
Temperatur abgekiihlt, die hochstens 300 OC betragen

darf. Hierbei darf der Stickstoffstrom nicht unterbrochen
werden. AnschlieBend wird das Schiffchen aus dem
Rohrenofen entfernt, im Exsikkator auf Raumtempe-
ratur abgekiihlt und gewogen (Gewicht m, ). Das gewogene
Verbrennungsschiffchen wird nun im Muffelofen bei

(900 + 50) OC so lange gegliiht, bis der gesamte Kohlen-
stoff verbrannt ist. Dann wird das Schiffchen im Exsik-
kator auf Raumtemperatur abgekiihlt und erneut gewogen
(Gewicht m,).

7. Auswertung

Aus den gefundenen Werten wird der Rugehalt in Gew.-%
nach folgender Zahlenwertgleichung errechnet:

. —
{my = my) m2)-100
m

E

Ruf3gehalt =

Hierin bedeuten:

m,  Gewicht in g des Verbrennungsschiffchens mit
Probe nach der Pyrolyse

m, Gewicht in g des Verbrennungsschiffchens mit
Probe nach dem Glithen im Muffelofen

mg  Einwaage der Probe in g

8. Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm
anzugeben:

Art und Bezeichnung der Probe

RufBlgehalt in Gew.-%, Einzelwerte und Mittelwert,
gerundet auf ganze Zahlen

Gegebenenfalls Abweichungen von dieser Norm
Priifdatum

Erlauterungen

Diese Norm ist vom Gemeinschaftsausschuf3 C 5.8 ,,Fiillstoffe und Pigmente fiir Kau-
tschuk* des Fachnormenausschusses Materialpriiffung (FNM) und des Fachnormen-
ausschusses Pigmente und Fiillstoffe (FNP) zusammen mit dem Arbeitsausschuf3 C 5.1
,,Chemische Priifverfahren fiir Gummi und Kautschuk‘ ausgearbeitet worden.

Die Norm stimmt sachlich im wesentlichen liberein mit der von der International
Organization for Standardization (ISO) herausgegebenen ISO/R 1408-1971 ,,Vulcanized
rubber — Determination of carbon black — Pyrolytic method‘. In foigenden Punkten
ist von ISO/R 1408, zum Teil aus Griinden der Zeitersparnis und groBeren Genauigkeit

der Bestimmung abgewichen worden:

a) Vortrocknen der Probe bei (105 £ 2) 0C

b) 0,3 bis 0,5 g Einwaage anstelle von 0,1 bis 0,2 g

¢) Durchfithrung der Pyrolyse im Rohrenofen bzw. Verbrennungsrohr sowohl in
apparativen Details wie auch im Verfahren selbst, wobei das Gerit exakt beschrieben

wird

d) Es ist auch die Bestimmung des Ru3gehaltes in Ruf3batches, Mischungen und

Regeneraten aufgenommen worden

Der aus dem angelsichsischen stammende Begriff ,,batches* ist auch im deutschen Text
dieser Norm beibehalten worden, weil er in der einschlagigen Fachwelt aligemein einge-
fiihrt und andererseits bisher keine geeignete deutsche Ubersetzung bekannt ist.
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