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Dichte von Losungen bei 20 0C vorzunehmen.

1. Zweck und Anwendung

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur quantitativen
Bestimmung des Polyisopren-Gehaltes in Naturkau-
tschuk (NR) und synthetischem Polyisopren (IR) mit
und ohne Olgehalt. Dies gilt fiir die beiden Polymere
allein, deren Verschnitte und Verschnitte mit Styrol-
Butadien-Kautschuk (SBR), Chloroprenkautschuk (CR),
Nitrilkautschuk (NBR) und Butadienkautschuk (BR)

in Rohmischungen oder in Elastomeren.

Das Verfahren ist jedoch nicht ohne weiteres anwendbar
auf Elastomere, die andere Polymere als die vorstehend
genannten enthalten, z. B. chlorsulfoniertes Polydthylen
(CSM), Athylen-Propylen-Terpolymer (EPDM), Chlor-
butyl- bzw. Brombutylkautschuk, Balata und Gutta-
percha, Polysulfidkautschuk (ET), Athylen-Vinylacetat-
Copolymerisat (EVA) oder auch Asphalt, Teer und
Bitumen als weitere Bestandteile. Eine vorherige qualita-
tive Polymer-Bestimmung ist deshalb erforderlich. Einige
der Storungen konnen beseitigt werden (siehe Erldute-
rungen).

2. Begriffe

Unter Polyisopren ist in dieser Norm das cis-1,4-Poly-
isopren (cis-Polymethylbutenamer) zu verstehen, das
sowohl Hauptbestandteil von Naturkautschuk als auch
von synthetischem Polyisopren-Kautschuk ist. Auch
trans-1,4-Polyisopren, 1,2- und 3,4-Polyisopren, die
Bestandteile von synthetischem Polyisopren sein konnen,
werden nach dieser Norm wie cis-1,4-Polyisopren erfaf3t.

3. Kurzbeschreibung des Verfahrens

Durch nasse Oxidation mittels Chromschwefelsdure
wird das Polyisopren unter anderem zu Essigsdure und
Kohlendioxid oxidiert. Essigsdure und Kohlendioxid
werden mit Wasserdampf in eine Vorlage destilliert.

Testing of rubber and elastomers; determination of polymers; determination of the content of polyisoprene

Essai du caoutchouc et des élastomeres; détermination des polymeres; détermination de la teneur en polyisoprene

Der Inhalt dieser Norm entspricht sachlich der von der American Society for Testing and Materials in ASTM-D 297
sowie der in den British Standards 903 Part B 12 veroffentlichten Methode.

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

Im Falle von Schiedsanalysen miissen die beim Arbeiten nach dieser Norm verwendeten Me3kolben und Pipetten
amtlich geeicht sein. Volumenmessungen sind bei der Eichtemperatur (im allgemeinen 20 ©C), Bestimmungen der

Es sind, falls nicht anders angegeben, Reagenzien des Reinheitsgrades ,,zur Analyse* zu verwenden.

Mafe in mm

Fachnormenausschuf3 Materialpriifung (FNM) im Deutschen Normenausschuf3 (DNA
Fachnormenausschuf3 Kautschukindustrie (FAKAU) im DNA

Nachdem das Kohlendioxid durch einen Luftstrom
entfernt worden ist, wird die Essigsdaure mit 0,1 N
Natronlauge und Phenolphthalein als Indikator titriert.

4, Priifgerit

Eine Apparatur zur Wasserdampfdestillation (Bild 1),
bestehend aus dem Dampftopf (1), z. B. aus Kupfer,
mit einem Fassungsvermoégen von 3 dm3, mit Schau-
glas fiir das Uberwachen des Wasserstandes und mit
Steigrohr.

Der Dampftopf ist iiber den Schlauch (2), der mit dem
Dreiwegehahn (11) versehen ist, mit dem Destillations-
aufsatz (5), nach Bild 2, verbunden. Der Reaktions-
kolben (3) taucht in das Wasserbad (4) ein. Auf den
Reaktionskolben ist der Destillationsaufsatz (5) nach
Bild 2 mit Schliffkern und Spritzfingern aufgesetzt und
mit dem Kiihler (6), der ein Verlingerungsrohr aus
Glas (7) aufweist, verbunden. Dieses Glasrohr taucht in
einen 1-dm3-Standkolben (8) als Vorlage. Als Heiz-
quellen (9, 10) dienen Brenner oder Heizplatten.
Schlauchverbindungen und Stopfen aus Gummi sind
iiberall dort auszuschlieen, wo sie im Laufe der
Bestimmung mit Chromschwefelsdure in Beriihrung
kommen konnen.

Es sind auch dhnliche Priifapparaturen verwendbar, die
ein Arbeiten nach dem gleichen Verfahren erlauben und
die gleichen Ergebnisse liefern.

Ferner sind erforderlich:

Extraktionsgerdt nach DIN 53 553

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

Wirmeschrank nach DIN 50 011; auf (105 + 2) oC
regelbar

50-cm3-Biirette, z. B. nach DIN 12 700

Stromungsmesser

Fortsetzung Seite 2 bis 4
Erlauterungen Seite 4
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Einzelheit X
(Dreiwegehahn )

Bild 1. Priifapparatur

5. Reagenzien

Chromschwefelsaure; 200 g Chrom(VI)-oxid werden in
500 cm3 Wasser gelost und mit 150 ecm3 Schwefelsdure,
Dichte 1,84 g/cm3 vorsichtig gemischt

0,1 N Natronlauge

Natronasbest, gekornt

Phenolphthalein, 0,2 g in 100 cm3 Athanol, rein

6. Probenahme

Die Probenahme fiir Kautschuk wird nach DIN 53 525
und flir Elastomere nach DIN 53 551 vorgenommen.
Aus den Laboratoriumsproben sind mindestens 3 Proben
zu entnehmen.

7. Probenvorbereitung

Zur Durchfiihrung der Bestimmung konnen rohe Poly-
mere direkt ohne Vulkanisation und Extraktion ver-
wendet werden, sofern sie keine Ole oder Weichmacher
enthalten. Diese miissen vor der Bestimmung extrahiert
werden. Un- oder anvulkanisierte Mischungen werden
zundchst ausvulkanisiert, da sonst Anteile des Poly-
isoprens in den Chloroform-Extrakt geraten und der
quantitativen Bestimmung verloren gehen. Hohe Chloro-
form-Extrakte konnen einen Hinweis auf einen Gehalt
an nicht vulkanisiertem Polyisopren geben. Enthalten
nicht vulkanisierbare Mischungen Bitumen, dann kann

das Verfahren nach dieser Norm nicht angewandt werden.

Die zur Extraktion vorgesehene Probe wird diinn ausge-
walzt oder auf andere Weise zerkleinert und auf 0,0002 g
gewogen. Die Einwaage soll so bemessen sein, daf3 sie
etwa 0,3 g Polyisopren entspricht, um die Fehlergrenzen
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Bild 2. Destillationsaufsatz

moglichst klein zu halten. Man wahlt deshalb bei einem
vermuteten Gehalt von iiber 50% Polyisopren eine Ein-
waage von etwa 0,3 bis 0,6 g, bei einem vermuteten
Gehalt von unter 50% Polyisopren eine Einwaage von
etwa 1 g. Zur Extraktion wird die gewogene Probe in
Filtrierpapier eingewickelt und im Soxhlet-Extraktor
mindestens 8 Stunden lang in Anlehnung an DIN 53 553
mit Aceton und dann mit Chloroform bis zur Farblosig-
keit des ablaufenden Chloroforms, mindestens aber

4 Stunden lang, extrahiert. AnschlieSend wird die extra-
hierte Probe etwa 2 Stunden lang bei (105 + 2) oC
getrocknet, um Losungsmittelreste zu entfernen.

8. Durchfiihrung
Es sind jeweils 3 Bestimmungen durchzufiihren.

8.1. Oxidation und Destillation

Man bringt die extrahierte und getrocknete Probe
quantitativ in den Reaktionskolben (3), der flir einen
Fliissigkeitsstand entsprechend 75 cm3 mit einer Mar-
kierung versehen ist.

In die Vorlage (8), die fiir einen Fiillstand entsprechend
550 cm3 mit einer Markierung versehen ist, gibt man so
viel destilliertes oder vollentsalztes Wasser (etwa 100 cm3),
da das Verlangerungsrohr (7) des Kiihlers (6) etwa 1 cm
tief in das Wasser eintaucht. Dann gibt man 50 cm3 Chrom-
schwefelsdure in den Reaktionskolben (3), ohne dabei den
Schliff zu benetzen, und setzt den De

ﬂlationsaufsatz (i)

auf Kolben (3) und Kiihler (5), wob mm&n S
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schliffe zu achten ist. Jetzt schliefst man
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