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Bestimmung des Gluhrickstandes von RuBen —
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Testing of carbon black; determination of the residue on ignition of carbon black Ersatz fir Ausgabe 02.74
Essai du noir de carbon; détermination du résidu apres ignition du noir de carbon

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

Norm ISO 1125 - 1974 siehe Erlauterungen.

Die Angabe % bedeutet in dieser Norm Massenanteil in Prozent.

1 Anwendungshereich und Zweck

Die Verfahren A, B und C nach dieser Norm dienen zur Bestim-
mung des Gliihriickstandes von RuBen. Das Verfahren A ist auf
alle RuBarten, Verfahren B nur auf geperlte Furnace-RuBe
(OfenruBe) anwendbar. Die Normung dieser beiden Verfah-
ren wurde erforderlich, um einerseits ein universell brauch-
bares Verfahren (Verfahren A), andererseits aber auch das
Verfahren der ISO fiir geperlte Furnace-RuBe (Verfahren B)
festzulegen (siehe auch Erlauterungen).

Das Verfahren C ist ein fir alle RuBarten anwendbares
Schnellveraschungsverfahren.

2 Kurzbeschreibung der Verfahren

2.1 Zur Bestimmung nach Verfahren A werden je nach
RuBart etwa 5 bis 10 g der bei (105 = 2) °C oder (1251 2) °C
getrockneten und auf 0,05 g gewogenen Probe 5 Stunden
bei (675 L 25) °C gegliiht. Der Gliihriickstand wird nach
Uberfiihrung in ein Wageschiffchen gravimetrisch bestimmt.

2.2 Zur Bestimmung nach Verfahren B werden etwa 2 g der
bei (105 % 2) °C oder bei (125 % 2) °C getrockneten und auf
0,0001 g gewogenen Probe bei (550 £ 25) °C so lange gegliiht,
bis der Gluhriickstand Gewichtskonstanz erreicht hat.

2.3 ZurBestimmung nach Verfahren C werden etwa 2 g der
bei (125 £ 2) °C getrockneten und auf 0,0001 g gewogenen
Probe im Schnellverascher 2 Stunden bei (600 x 25)°C
gegliiht. Der Gliihrickstand wird gewogen.

3 Probenahme und Probenvorbereitung

Aus einer Durchschnittsprobe sind Laboratoriumsproben fiir
die Durchfiihrung von Doppelbestimmungen zu entnehmen
und in Anlehnung an DIN ISO 787 Teil 2 bei Verfahren Aund B
bei (105 £ 2) °C zu trocknen. Bei Verfahren C werden die
Proben 30 Minuten bei (125 * 2) °C getrocknet.

4 Gerédte

- Elektrischer Ofen mit Abzug, Thermoelement und Tempe-
raturanzeige, fir Verfahren A auf (675 + 25) °C bzw. fiir
Verfahren B auf (550 * 25) °C regelbar.

~ Schnellverascher, auf (600 * 25) °C regelbar
(fir Verfahren C).

- Glihtiegel aus Porzellan mit Deckel. Fir Verfahren Aist ein
Glihtiegel niedriger Form mit einem Fassungsvermoégen
von etwa 190 cm®, entsprechend einem Durchmesser von

etwa 80 mm und einer Hohe von etwa 53 mm, zu verwen-
den, fiir Verfahren B ein Glihtiegel mittelhoher Form, mit
einer Hohe von etwa 30 mm und einem Durchmesser von
etwa 35 mm. Fir Verfahren C ist ein Glihtiegel niedriger
Form, mit einer HOhe von etwa 30 mm und einem
Durchmesser von etwa 50 mm zu verwenden.

- Wageschiffchen

- Warmeschrank mit natirlicher Durchtuftung nach
DIN 50011 Teil 12, fiir die Verfahren A und B auf (105 2)°C
bzw. fur Verfahren C auf (125 * 2) °C regelbar.

- Waage auf 0,0001 g ablesbar, Fehlergrenze 0,0002 g.

- Exsikkator nach DIN 12 491 mit Silicagel als Trocknungs-
mittel.

5 Durchfiihrung

Es sind jeweils mindestens zwei Bestimmungen durchzu-
fuhren.

5.1 Verfahren A

Etwa 10 g, von ungeperlten RuBen mindestens 5 g der
getrockneten Probe, werden auf 0,0001 g in den Glihtiegel
eingewogen (Gewicht mg). Der Gluhtiegel mit der RuB-
einwaage wird in den auf (675 = 25)°C aufgeheizten
elektrischen Ofen gestellt und 5 Stunden gegliht. Beim
Gluhen ist darauf zu achten, daB ausreichend Luftsauerstoff
zum Verbrennen der Probe Zutritt hat und die Verbrennungs-
gase durch den Abzug abziehen kénnen. Der Luftzutritt wird
am einfachsten dadurch erreicht, daB die Ofentiir etwa 0,5cm
weit geoffnet ist. Nach dem Abkihlen des Gliihtiegels im
Exsikkator wird der Gluhrickstand quantitativ mit einem
Pinsel in ein Wageschiffchen tbergefihrt und auf 0,0001 g
gewogen (Gewicht n,).

5.2 Verfahren B

Etwa 2 g der getrockneten Probe werden auf 0,0001 g in den
Gluhtiegel eingewogen, der vorher mit Deckel 1 Stunde bei
(550 * 25) °C gegliiht und nach dem Abkihlen im Exsikkator
auf Raumtemperatur auf 0,0001 g (Leergewicht m,) gewogen
worden ist. Danach wird der Gliihtiegel mit Probe in den auf
(550 * 25) °C aufgeheizten elektrischen Ofen gestelit und mit
abgenommenem Deckel 9 Stunden unter Luftzutritt gegliiht.
Der Gliihtiegel wird dann mit dem Deckel bedeckt, im
Exsikkator auf Raumtemperatur abgekihlt und auf 0,0001 g
gewogen.

Gliihen, Abkiihlen und Wégen werden so oft wiederholt, bis
Gewichtskonstanz erreicht ist. Gewichtskonstanz gilt als
erreicht, wenn die Ergebnisse von 2 aufeinanderfoigenden
Glih- und Waégeschritten nicht mehr als 0,0005 g vonein-
ander abweichen.

Fortsetzung Seite 2

NormenausschuBB Materialpriifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
NormenausschuB Pigmente und Fillstoffe (NPF) im DIN
NormenausschuB Kautschuktechnik (FAKAU) im DIN
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5.3 Verfahren C Hierin bedeuten:

Etwa 2 g der 1 Stunde bei (125 + 2) °C getrockneten Probe my Leergewicht des Gliintiegels mit Deckel in g -
werden auf 0,0001 g in den Gliihtiegel eingewogen, der vorher my Gewicht des Glihtiegels mit Deckel und Probeeinwaage

mit Deckel 1 Stunde bei (600 * 25) °C im Schnelliverascher ing

gegluht und nach dem Abkihlen im Exsikkator auf Raum- ms Gewicht des Gliihtiegels mit Deckel und Glithriickstand
temperatur auf 0,0001 g (Leergewicht m,) gewogen worden ing

ist. Danach wird der Glihtiegel mit Probe in den auf
(600 + 25) °C aufgeheizten Schnellverascher gestelit!) und
mit abgenommenem Deckel 2 Stunden unter Luftzutritt

gegliht. Der Glihtiegel wird dann mit dem Deckel bedeckt, Genr = fmy - nmy 100 )
im Exsikkator auf Raumtemperatur abgekiihlt und auf 600 = o = my

0,0001 g gewogen.

6.3 Verfahren C

Hierin bedeuten:

mq Leergewicht des Gliihtiegels mit Deckel in g.

6 Auswertung mo Gewich.t des Gluhtiegels mit Deckel und Probenein-
waage in g

. - -
Aus den erhaltenen Werten wird der Glihriickstand G in % ms Gewicht des Gliihtiegels mit Deckel und Gliihriickstand

bezogen auf die getrocknete Probe fiir die Gluhtemperatur t .
in °C nach folgenden Zahlenwertgleichungen errechnet: ng

6.1. Verfahren A
7 Priifbericht

ma
Gers = Tmg 100 M Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzugeben:
Hierin bedeuten: a) Art und Bezeichnung der Probe -
ma Auswaage in g b) Art des Bestimmungsverfahrens A, B oder C
mg Einwaage in g c) Probeneinwaage in g
d) Gluhruckstand Ggzs, Gsso bzw. Gggo in g, gerundet auf
6.2 Verfahren B 2 Stellen nach dem Komma, Einzelwerte und Mittelwerte
ms—m e) Abweichungen von dieser Norm
G550 = 50— gy * 100 @ Pritdatum

Zitierte Normen
DIN 12 491 Laborgerate aus Glas; Vakuum-Exsikkatoren
DIN 50 011 Teil 12 Klimate und ihre technische Anwendung; Klimaprifeinrichtungten; Klimagré8e: Lufttemperatur

DIN I1ISO 787 Teil 2 Aligemeine Priifverfahren fiir Pigmente und Fiilistoffe; Bestimmung des Gehaltes an bei 105 °C fliichtigen
Anteilen

1ISO 1125 -1974  Carbon black for the rubber industry — Determination of ash content

Friihere Ausgaben
DIN 53 586: 02.74

Anderungen

Gegeniiber der Ausgabe Februar 1974 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Schnellveraschungsverfahren neu aufgenommen

b) Text redaktionell Uberarbeitet

Erlduterungen

Diese Norm ist vom GemeinschaftsarbeitsausschuB NMP/NPF 433.2 ,Priifung von Fiillstoffen und Pigmenten fir Kautschuk®
erstellt worden.

Dabei wurde das in ISO 1125 - 1974

en: Carbon black for the rubber industry - Determination of ash content

fr:  Noir de carbon pour l'industrie des élastomeres ~ Détermination de la teneur en cendres

de: RuBe fiir die Kautschukindustrie — Bestimmung des Aschegehaltes

festgelegte Verfahren iibernommen, das in seinem Anwendungsbereich auf geperite Furnace-RuBe beschrankt ist. Dariiber
hinaus wurde jedoch ein Verfahren festgelegt, welches auf alle Arten von geperlten wie auch pulverférmigen RuBen anwendbar
ist, also auch auf die RuBe, die als Pigmente zum Einsatz kommen. Zusétzlich wurde diesen beiden Verfahren ein Schnellver-
aschungsverfahren fiir die universelle Prifung von puiverformigen und geperlten RuBen angefiigt.

Internationale Patentklassifikation
BO1J6/00 G O1N33/26

1) Um die Glithtemperatur von (600 + 25) °C sicherstellen zu kénnen, sollte der Tiegel moglichst in der Mitte des Schnell-
veraschers plaziert werden, da die Temperaturabstrahlung an den auBeren Enden gréBer ist.
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