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Priifung von Kautschuk, Kautschukmischungen und Elastomeren

Bestimmung des Pyrolyseriickstandes
von Siliconkautschuk-Erzeugnissen

DIN
53 587

Testing of rubber and elastomers; determination of the residue of pyrolysis of rubber and elastomers containing silicones

Essai du caoutchouc et des élastomeres; détermination du résidu de pyrolyse de caoutchouc et des élastomeres

contenant des silicones

Die Angabe % bedeutet in dieser Norm Gewichtsprozent.

1. Zweck und Anwendungsbereich

In dieser Norm ist das Verfahren zur Bestimmung des
Pyrolyseriickstandes in Siliconkautschuk, dessen Rege-
neraten und in den daraus hergestellten Mischungen und
Elastomeren festgelegt.

Der Pyrolyseriickstand solcher Erzeugnisse kann im
wesentlichen bestehen aus Kieselsdaure, sonstigen anorga-
nischen Fiillstoffen, Pigmenten sowie Ruf3.

Der Pyrolyseriickstand kann fiir weitere analytische
Untersuchungen, besonders zur Ru3bestimmung nach
DIN 53 585*), verwendet werden.

Inwieweit das Verfahren bei Anwesenheit von fluor-
haltigen Kautschuken und Elastomeren anwendbar ist,
muf3 von Fall zu Fall gepriift werden.

2. Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die 1 Stunde lang bei (105 * 2) OC getrocknete und
danach gewogene Probe wird im Verbrennungsschiff-
chen bei (900 £ 50) OC im Stickstoffstrom der Pyrolyse
unterworfen, der Riickstand abgekiihlt und gewogen.

3. Probenahme

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

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

4. Gerite und Priifmittel

Pyrolysegerit bestehend aus:

Verbrennungsrohr aus Kieselglas1) mit einer Lange von
mindestens 500 mm, einem Innendurchmesser von etwa
35 mm und einer Wanddicke von etwa 2,5 mm, zweck-

maBig mit Kugelschliffen oder Normschliffen geeigneter
Grofle nach DIN 12 244 bzw. DIN 12 242

Verbrennungsschiffchen aus Kieselglasl) geeigneter
Grofde zur Aufnahme von etwa 0,5 g der zerkleinerten
Laboratoriumsprobe.

Tragerschiffchen, z. B. aus Eisen, geeignet zur Aufnahme
von 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 beheizter Rohrenofen, auf (900 + 50) ©C
regelbar, mit einer beheizbaren Zone von mindestens
280 mm Liénge.

Gas-Stromungsmesser

Wiarmeschrank nach DIN 50 011 Blatt 1

Exsikkator nach DIN 12 491 mit Silicagel als Trocknungs-
mittel

Waage mit einer Fehlergrenze von +0,0002 g

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

5. Durchfiihrung
Es sind jeweils mindestens 3 Bestimmungen durchzu-
fiihren.

Etwa 0,3 bis 0,5 g der Probe werden 1 Stunde lang bei
(105 + 2) OC getrocknet und nach dem Abkiihlen auf
Raumtemperatur auf 0,0002 g (Einwaage my) in das
vorher bei etwa 900 OC vorgegliihte und auf 0,0002 g
gewogene Verbrennungsschiffchen (Leergewicht m,)
eingewogen.

*) Z. Z. noch Entwurf
1) Frither Quarzglas genannt
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Das Verbrennungsschiffchen mit der Probe wird in das 6. Auswertung
Tréagerschiffchen gesetzt und letzteres in den Verbren-
nungsteil des Verbrennungsrohres eingefiihrt. Das Ver- : .
brengnungsrohr wird iiber gen Gas—Strt')gmungsmesser mit in % nach folgender Zahlenwertgleichung errechnet:
der Stickstoffzuleitung verbunden und die Stickstoff- Pyrolyseriickstand = (mg —my) )
menge mit Hilfe des Stromungsmessers so reguliert, daf y s mg
wihrend der Dauer der Pyrolyse etwa 200 cm3 /min.
Stickstoff durch das Verbrennungsrohr stromen. Beim
Verwenden eines Verbrennungsrohres mit anderem

Aus den gefundenen Werten wird der Pyrolyseriickstand

100

Hierin bedeuten:
m,;  Gewicht in g des leeren Verbrennungsschiffchens

Querschnitt ist die DurchfluBmenge an Stickstoff ent- mg  Gewicht in g des Verbrennungsschiffchens mit
sprechend anzupassen. Danach wird das Verbrennungs- Riickstand nach der Pyrolyse
rohr auf (900 £ 50) OC aufgeheizt und 30 Minuten lang mg  Einwaage der Probe in g
bei dieser Temperatur belassen. Die Pyrolyseprodukte
werden entweder direkt in den Abzug abgelassen oder in " .
einem zweckmiBig mit Xylol beschickten Absorptions- 7. Pr?fbel.'lcht. . . .
system aufgefangen. Anschlieend wird das Verbrennungs- Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm
rohr auf eine Temperatur = 300 ©C abgekiihlt, wobei der anzugeben:
Stickstoffstrom nicht unterbrochen werden darf. Das vor- Art und Bezeichnung der Probe
gekiihite Schiffchen wird aus dem Rohrenofen entfernt, Pyrolyseriickstand in %, Einzelwerte und Mittelwert,
im Exsikkator auf Raumtemperatur abgekiihlt und gerundet auf ganze Zahlen
gewogen (Gewicht m,). Gegebenenfalls Abweichungen von dieser Norm
Priifdatum
Erlauterungen

Diese Norm ist vom Arbeitsausschuf3 C 5.1, ,,Chemische Priifverfahren fiir Gummi und
Kautschuk*‘ ausgearbeitet worden.

Bei der Bearbeitung wurde DIN 53 585 ,,Bestimmung des Ruf3gehaltes in Kautschuk,
Elastomeren und Hartgummi‘‘ (z. Z. noch Entwurf) weitgehend beriicksichtigt.

Auf die Angabe von Streubereichen unter Vergleichs- bzw. Wiederholbedingungen in dieser
Norm muBte verzichtet werden, da die Anzahl der vorliegenden Mef3ergebnisse noch nicht
ausreicht, um eine Auswertung nach mathematisch-statistischen Grundsitzen entsprechend
DIN 53 598 Blatt 1 durchzufiihren.
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