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NORMA BRANZOWA

BN-66

KAUCZUKI Regenerat kauczuku 6037-01

Metody badan Zamiast
RN-60/MPCh-1664

Grupa katalogowa X 69

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sa metody badan regeneratu kauczuku.

1.2. Zakres stosowania normy. Zasiggiem niniejszej normy objeto badania regenera-
tu gumy, opartego na kauczukach: naturalnych, poliizoprenowych, butadienowych niere-
gularnych i siereospecyficznych, butadienowo-styrenowych, butadienowo-akrylonitrylo-

wych, butylowych, chloroprenowych.

Zakresem swym norma obejmuje og6lne metody badahn wymienionych wyzej regeneratow,
dobdr zas metod, ktdre majag by¢ stosowane do poszczegbélnych rodzajow regeneratu, ustala-

Ja odpowiednie normy przedmiotowe na regeneraty.
1.3. Rodzaje badan
1.3.1. Ogledziny zewnetrzne

1.3.2. Badania fizyczne

a) oznaczanie plastycznosci,

b) oznaczanie ziarnistosci,

c) oznaczanie wytrzymatosci na rozcigganie i wyddtuzenia wzglednego przy zerwaniu,
d) oznaczanie masy objetosciowej (gestosci, masy whasciwej),

e) oznaczanie elastycznosci przy odbiciu,

) oznaczanie twardosci.

1.3.3. Badania chemiczne

a) oznaczanie zawartosci wilgoci i1 ciat lotnych,

b) oznaczanie popiotu,

C) oznaczanie zawartosci sadzy,

d) oznaczanie zawartosci substancji rozpuszczalnych w acetonie,
e) oznaczanie substancji rozpuszczalnych w chloroformie,

) oznaczanie zawartosci substancji rozpuszczalnych w benzynie,
g) oznaczanie zawartosci weglowodoru kauczuku,

h) oznaczanie alkalicznosci.

1.4. Normy zwigzane
PN-65/C-04205 Guma. Probki do oznaczania wdasnosci mechanicznych przy rozcigganiu
PN-65/C-04206 Guma. Oznaczanie wdasnosci mechanicznych przy rozciaganiu
PN-57/C-04215 Guma. Oznaczanie masy objetosciowej (gestosci, masy wkasciwej) waga hy-
drostatycznag
PN/C-04219 Guma. Badania chemiczne. Oznaczanie zawartosci substancji rozpuszczal-
nych w acetonie
PN/C-04223 Guma. Badania chemiczne. Oznaczanie zawartosci substancji rozpuszczal-

nych w chloroformie

Zjednoczenie Przemystu Gumowego
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Gumowego dnia 29 lipca 1966 r.
jako norma obowigzujaca w zakresie metod badan od dnia 1 kwietnia 1967 r.
(Mon. Po!, nr 67/1966 poz.323)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE Druk. Wyd. Norm. W*wa. Ark. wyd.1,35 Noki. 3800+ 137 Zom. 3537/66 Cena zt 7,20
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PN/C-04230 Guma. Badania chemiczne. Oznaczanie popiotu

PN/C-04231 Guma. Oznaczanie zawartosci sadzy i grafitu

PN-64/C-04238 Guma. Pomiar twardosci metoda Shore’a

PN-54/C-04255 Guma. Oznaczanie elastycznosci metodg Schoba

PN-56/C-04287 Guma. Oznaczanie plastycznosci metodg sSciskania do statego odksztatce-
nia za pomoca aparatu, typ Continental

PN-54/C-04266 Guma. Oznaczanie miekosci kauczuku i1 mieszanek kauczukowych za pomocag

penetrometru Richardsona

2. METODY BADAN

2.1. Pobieranie proébek

2.1.1. LIcznos$¢ probki ptyt w zaleznosci od licznosci piyt w partii podano w tabl.1,

Jezeli norma przedmiotowa nie podaje inaczej.

Tablica 1
Liczba ptyt w partii regeneratu  do 63 64*160 161*400 4011000 1001*2500 2501*6300
Liczba pdyt pobranych do badania 5 10 15 25 40 60

2.1.2. Probka .jednostkowa. Z kazdej ptyty wybranej do badan wycig¢ probka przez
cata jej grubos¢ o masie okoto 200 g. Probka do badania ziarnistosci nalezy pobrac¢ w

spos6b opisany w 2.3.3.4.
2.2. Przygotowanie probek

2.2.1. Przygotowanie Sredniej probki do badan fizycznych 1 chemicznych. Z probek
jednostkowych pobranych zgodnie z 2.1.2 nalezy przygotowac¢ Srednig probka o masie 7509
i zhomogenizowa¢ ja w ciagu 1¥2 min. Jest to wystarczajaca ilos¢ dla jednorazowego prze-
prowadzenia badan fizycznych i1 chemicznych z wyjatkiem badania plastycznosci i ziar-
nistosci. Pozostatg czas¢ zachowa¢ do badania plastycznosci. Sposéb przygotowania proé-
bek do przeprowadzenia badania ziarnistosoi okreslono w 2.3.3.6, a do badania plasty-
cznosci w 2.2.3. W przypadku koniecznosci powtdrzenia badan z proéobek jednostkowych,

pobranych zgodnie z 2.1.2, nalezy pobra¢ ponownie S$rednig probka o masie 750 (.

2.2.2. Przygotowanie probek do badan chemicznych. Ze Sredniej prébki przygotowa-
nej zgodnie z 2.2.1 nalezy przygotowa¢ prébka o masie 60 7 100 g i rozdrobni¢ na ka-

watki o wymiarach najwyzej 2X2X2 mm.

2.2.3. Przygotowanie probki do badania plastycznosci. Do oznaczania plastycznosoi
odwazy¢ 150 g regeneratu, pobierajac materiat z kazdej z “ptyt, wybranyoh zgodni* z
2.1.1 1 przygotowanych zgodnie z 2.2.1 (tj. reszty pozostajgoej po sporzadzeniu prob-
ki do badan fizyoznych i1 ohemicznyoh). Odwazkg uplastyozni¢ na waloaroe opisanej w
2.2.7 o temperaturze waloow 20 7 25°C w oiagu 4 min. Nastepnie ze zdjetej z waloa wste-
gi regeneratu uformowa¢ ptytke o grubosoi 12 ? 14 mm przez z4ozenie i 10-krotne prze-

puszczenie jej miedzy rozsunietymi waloami.

2.2.4. Sporzadzanie mieszanek. Ze Sredniej proébki przygotowanej wg 2.2.1 pobrac
do sporzadzenia mieszanki prébke o masie 500 g.

Zaleznie od rodzajow kauczukow wystepujacych w regeneracie nalezy stosowa¢ do ba-
dan wtasciwy sposréd nizej podanych przepisow (wskazowki co do wyboru typu i numeru
przepisu podaja normy przedmiotowe).

a) Dla regeneratow opartych na kauczukach naturalnych, butadienowo-styrenowych, bu-
tadienowych, poliizoprenowych i butadienowo—akrylonitrytowyoh nalezy stosowa¢ miesza-
nke, ktérej sktad w zaleznosci od zawartosci weglowodoru kauczuku podano w tabl. 2.
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Tablica 2. +yp a

Skiad nri.eazB.nlri

Regenerat

Siarka

Merkaptobenzotiazol (przyspieszacz M)
Dwufenyloguanidyna (przyspieszacz D)

b)

ktorej sktad w zaleznosci od zawartosci

Dla regeneratow opartych na kauczukach butylowych nalezy

Numer przepisu

1 2 3 4
Zawarto$¢ weglowodoru kauczuku, 9
powyzej 60 60 1 45 44 + 30 ponizej 30
Ilo$¢ sktadnikéw, g
500 500 500 500
9 7,5 6 4,5
1,8 1.5 1,2 0,9
0,75 0,63 0,5 0,38
stosowa¢ mieszanka,

kauczuku podano w tabl. 3.

Tablica 3. Typ b

Regenerat butylowy
Tlenek cynkowy

Siarka

©)

Regenerat chloroprenowy
Kwas stearynowy

Siarka

Numer przepisu

5 6 7
Zawartos¢ weglowodoru kauczuku, %
Sk#ad mieszanki L L
powyzej 60 60 * 45 ponizej 45
11os¢ skkadnikéw, g
50 500 50
16,3 12,5 10
Dwusiarczek czterometylotiuramu (przyspieszacz T) 3,3 2,5 2
Merkaptobenzotiazol (przyspieszacz M) 1,6 1,25 1
6,5 5 4
Dla regeneratéw opartych na kauczukach chloroprenowych nalezy tymczasowo sto-
sowa¢ mieszanke o skdadzie podanym w tabl. h.
Tablica 4. Typ c
Numer przepisu
Sk#ad mieszanki 8
110$¢ skkadnikéw, g
5000
2,5
Tlenek magnezowy, gatunek lekki 15,0
Tlenek cynkowy, gatunek piecze¢ czerwona 20,0
7,5
Merkaptobenzotiazol (przyspieszacz M) 2,5
N-cykloheksylo-2-benzotiazolosulfenamid (przyspieszacz HBS) 5,0
na walcarce opisanej w 2.2.7 o

Z przygotowanych surowcow sporzadza sie mieszanki
Mieszanki

temperaturze walcow 20 -F 25°C.

w sposo6b podany w tabl. 5.

Sktadniki

Regenerat

Siarka
Merkaptobenzotiazol (przyspieszacz M
Dwufenyloguanidyna (przyspieszacz D)

taczny czas

typu a wg przepisow nr 1 < 4 nalezy wykonywac

Tablica 5
Czas Szerokos¢ szczeliny
min nm
4 2
2
4 2
2
8
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Mieszanki typu b wg recepty nr 5 ? 7 z regeneratow butylowych nalezy wykonywa¢ w

spos6b podany w tabl. 6.

Tablica 6
Sktadniki Cz_as [Szerokos¢ szczeliny

min mm
Regenerat 4 2
mTlenek cynkowy 2
Dwusiarczek czterometytotiuramu (przyspieszacz 1) 3 2
iferkaptobenzotiazol (przyspieszacz M) 2
Siarka 2 2

taczny czas 9

Mieszanki typu c¢ z regeneratdow chloroprenowych wg przepisu nr 8 nalezy wykonywac

w sposob podany w tabl. 7.

Tablica 7
Sktadniki C;as Szerokos$¢ szczeliny

min mm
Regenerat 4 2
Iferkaptobenzotiazol (przyspieszacz M 2
N-cykloheksylo-2-benzotiazolylosulfenaiaid (przyspieszacz HBS) 2
Kwas stearynowy 2
Tlenek magnezowy, gatunek lekki 2 2
Tlenek cynkowy, gatunek piecze¢ czerwona 2

Siarka 2 2

taczny czas 10

Sporzadzone w ten spos6b mieszanki regeneratu powinny odpoczywa¢ przed wulkaniza-

cjag co najmniej przez 6 godz w temperaturze 20 +5°C.

2.2.5. Wulkanizowanie mieszanek

a) Otrzymang w spos6b opisany w 2.2.4 a) mieszankga wulkanizuje sie w postaci pty-
tek 1 krgzkow. W celu okreslenia optymalnego czasu wulkanizacjg prowadzi sie w prasach
w ciaggu kilku kolejnych odcinkéw czasu, dobranych spomiedzy nastepujacych: 5, 10, 15,
20, 25, 30, 35, 40, 45 i 50 min w temperaturze 143 +2°C.

b) Otrzymana w spos6b opisany w 2.2.4 b) mieszankg wulkanizuje sie w postaci pty-
tek i1 krazkéw, W celu okreslenia optymalnego czasu wulkanizacje prowadzi sie w prasach
w ciagu kilku kolejnych odcinkéw czasu, dobranych spomiedzy nastepujacych: 10, 20, 30,
40 1 50 min w temperaturze 160 +2°C.

c) Otrzymang w sposob opisany w 2.2.4 o) mieszanke wulkanizuje sie w postaci pty-
tek 1 krazkéw. W celu okreslenia optymalnego czasu wulkanizacje prowadzi sie w prasach
w ciagu kilku kolejnych odcinkéw czasu, dobranych spomiedzy nastepujgoych: 20, 25, 30,
35, 40, 45 1 50 min w temperaturze 143 +2°C.

Probki regeneratu po zwulkanizowaniu pozostawia sie dla odpoczynku w warunkach
normalnych na przecigg czasu nie krotszy niz 6 godz i1 nie dtuzszy niz 72 godz.

Dopuszcza sie chtodzenie wulkanizatow w wodzie o temperaturze ponizej 15°C w prze-
ciggu 20 min.

W protokole badania nalezy to odnotowac.

2.2.6. Przechowywanie proébek. Prébki nalezy przechowywa¢ w pomleszozeniu o tempe-

raturze 15 t 25°C zabezpieczajac je przed bezposrednim dziataniem promieni stonecznych.
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2.2.7. Urzadzenia stuzace do przygotowania probek do badan fizycznych

a) Walcarka laboratoryjna o wymiarach walcéw O 150X400 mm, frykcji 1:1,24 o obro-
tach wolniejszego walca 21 na 1 min. Dopuszcza sie stosowanie walcarki o zblizonej
charakterystyce.

b) Prasa wulkanizacyjna o nacisku wywieranym na powierzchni formy nie mniejszym
niz 28 kG/cm”.

c) Formy wulkanizacyjne do wulkanizowania ptytek o gtebokosci zapewniajacej gru-
bos¢ pHytki 2 £0,3 mm zgodnie z PN-65/C-04205.

d) Formy do wulkanizowania krgzkéw o rozmiarach zapewniajacych wymagang grubos¢ i

Srednicag krazka zgodnych z PN-54/C-04255.

2.3. Opis badan

2.3.1. Ogledziny zewnetrzne. Przy ogledzinach zewnetrznych nalezy zwré6cic¢ uwage na
obecnos¢ wtragcen mechanicznych. W tym celu w miare mozliwosci nalezy ptyte rozwarstwic.
W przypadku regeneratow trudnych do rozwarstwienia - barwnych dopuszcza sie korzysta-

nie z wzorca.

2.3.2. Oznaczanie plastycznosci

a) Oznaczanie plastycznosci metoda $ciskania do statego odksztatcenia za pomoca
aparatu typu Continental nalezy wykona¢ zgodnie z PN-56/C-04287 na probce otrzymanej
wg 2.2.3.

b) Oznaczanie plastycznosci metodg penetrometryczng nalezy wykona¢ zgodnie 2z PN-54/

C-04266. Probke do badania przygotowa¢ wstepnie w sposéb opisany w 2.2.3.
2.3.3. Oznaczanie ziarnistosci

2.3.3.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie ziarnistosci polega na wprowadzeniu na wal-
cach proébki regeneratu do uplastycznionego kauczuku gatunku krepa jasna.

Z wyciagnietej folii wycina sie krazki, w ktérych przy uzyciu opisanego nizej przy-
rzadu liczy sie grudki w kazdym krgazku, przeliczajac nastepnie na jednostke objetosci.
Wielkos¢ liczonyoh grudek ustalana jest przy pomocy wzorca. Metoda nie obejmuje rege-

neratéw barwnych.

2.3.3.2. Aparaty i przyrzady

a) Walcarka laboratoryjna o zalecanych wymiarach walcéw O 150X 400 mm, frykcji
1:1,24 o obrotach wolniejszego walca 21 na 1 min.

b) Aparat do oznaczania ziarnistosci wg rys. 2 sktadajacy sie z blaszanej skrzyni
odkrytej od goéry, w ktorej, na dwéch przeciwlegtych krawedziach gérnych umieszczone sa
prowadnice sduzace do wsuwania dwoch ptytek szklanych. Na jednej z bocznych Scianek
umieszczona jest oprawka z zaroéowka elektryczng, oswietlajacag od dotu badang prébke. W
celu zabezpieczenia przed nadmiernym przegrzewaniem sie skrzyni, Scianki jej wydozone
sg azbestem. Pozadane jest, aby dolna ptytka wykonana byta ze szkdta matowego, goérna
za$ przezroczysta.

c) Wykrojnik do pobierania probki regeneratu - analogiczny jak w kompletach boroéw
do kot#a. Srednica wykrojnika 5 ¥ 8 mm.

d) Wykrojnik o Srednicy 5,69 cm do wycinania gotowych probek w postaci krazkoéw -
analogiczny jak w przypadku wycinania pierscieni do oznaczania wytrzymatosci na roz-
cigganie metodg pierscieniowg.

e) Grubosciomierz talerzykowy z wysiegiem, o doktadnosci pomiaru do 0,01 mm.

2.3.3.3. Sporzadzanie wzorca. Rozdrobnié¢ na walcarce 200 g wulkanizatu gumy o bar-
wie czarnej 1 twardosci powyzej 50 Sh A. Rozdrobniony wulkanizat nalezy przesiac¢ przez

sita o Srednicy oczek 1,02 i 0,75 mm. Miat o masie 0,50 +0,02 g, ktérego wymiary za-
warte sg w granicach w. sit, rozprowadzi¢ w uplastycznionym kauczuku gatunku krepa jas-
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na jak w 2.3.3.6, przy czym zamiast probki regeneratu do kauczuku wprowadza sie od?/a-
zong ilos¢ miatu gumowego. Po wyciggnieciu fTolii nalezy obtozy¢ obydwie powierzchnie
tomofanem i wykroi¢ za pomoca wykrojnika krgazek w odlegtosci réwnej co najmniej 1 Sre-
dnicy krazka od krawedzi. Krazek ten zawiera 15 f 30 wyraznie widocznych czarnych gru-
dek o wzorcowej wielkosci ziaren. Wielko$s¢ licznych grudek regeneratu w badanej prob-

ce nalezy porownywa¢ z wielkoscig grudek w krazku wzorcowym.

2.3.3.4. SposoOb pobierania proébki. Z kazdych wybranych do badan 5 ptyt regeneratu
zgodnie z 2.1.1 nalezy wybra¢ jedng w dowolny sposéb i pobra¢ z niej probke do badan
ziarnistosci. Probke regeneratu do oznaczania ziarnistosci nalezy pobra¢ przy pomocy
wykrojnika wymienionego w 2.3.3.2 przez wyciecie cylindra w rogu wybranej pdyty rege-
neratu, w odlegtosci 50 mm od obu krawedzi ptyty. Nastepnie odrzucic¢ zewnetrzne (wy-
talkowane) warstwy cylindra o grubosci co najmniej 5 mm, przeznaczajac jego Srodkowa

czes¢ do wykonywania oznaczania.

2.3.3.5. Materiaty
a) Kauczuk gatunku krepa jasna.
b) Wulkanizat czarnej gumy do sporzadzenia wzorca - o twardosci powyzej 50° Sh A.

c) Tomofan w arkuszach.

2.3.3.6. Przygotowanie proébki do pomiaru ziarnistosci. Nalezy odwazy¢ 450 g krepy
jJasnej 1 uplastycznia¢ na walcarce w temperaturze 20 f 25°C w ciagu 45 min. Nastepnie
nalezy pobra¢ proéobke regeneratu w sposéb opisany w 2.3.3.4 i odwazy¢ 0,50 0,02 g re-
generatu. Z uplastycznionego kauczuku krepa jasna odwazy¢ 150 g (pozostaltg czes¢ wy-
korzysta¢ do kolejnych oznaczan) i dalej uplastycznia¢ przy temperaturze walcéw 30
r 25°C w oiggu 2 min i przy szczelinie miedzy walcami o szerokosci ponizej 1 mm.Potem
wprowadzi¢ odwazong probke regeneratu i miesza¢ ja z kauczukiem w ciggu nastepnych
2 min przy szerokosci szczeliny miedzy walcami nie mniejszej niz 2 r 2,5 mm, czesto
podcinajac piastykat nozem. Nastepnie zmniejszy¢ szczeline miedzy walcami i przez jednokrot-
ne przepuszczenie probki wyciagnag¢ z niej folie o grubosci 1 t 2 mm. W celu zapobie-
zenia sklejaniu sie folii oraz jej zanieczyszczeniu bezposrednio po zdjeciu z walcow
umiesci¢ Ja z obu stron metalowym wateczkiem i1 dopiero wéwczas mierzy¢ grubos¢ filmu,
odliczajac sume grubosci 2 arkuszy tomofanu. Z wyciggnietej Tfolii wycigé¢ przy pomocy

wykrojnika 3 krazki w miejscach pokazanych na rys. 1.
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2.3.3.7. Wykonanie pomiaru. Oczyscic¢ pdytki szklane aparatu (rys. 2). Umiescic¢ n
matowej pdytce krazek wzorcowy i krazki badane. Wkaczy¢ przyrzad do kontaktu i liczyc
w Swietle przechodzgcym tylko te grudki regeneratu, ktore wielkosciag odpowiadajg wzor-
cowym lub sa od nich wieksze.

Rys. 2

2.3.3.8. Obliczanie i interpretacja wynikéw. Ziarnistos¢ regeneratu, wyrazong li-
=~ ~ v

czbag ziaren w przeliczeniu na 10 cm objatosci proébki,nalezy obliczy¢ wg wzoru

. T x,+x, (1)

si- ,
w ktorym:
Xj , x2, - odczytane liczby ziaren w poszczegélnych prébkach (krazkach),
3 - liczba badanych probek,
- grubos¢ Ffilmu, cm,
K - wspédczynnik obliczony wg wzoru (2)
K ™
n.r
w kKtorym:
10 - mnoznik umozliwiajacy odniesienie ziarnistosci regeneratu do przyjetej za je-

dnostka poréwnawczg - objgtosci 10 cm” probki (krepa z domieszkg regeneratu),
r - promien probki (krazka).
Przy uzyciu krazka o podanym wyzej wymiarze (2r = 5,69) wspoétczynnik wg wzoru (2)
przyjmuje wartos¢ K= 0,39, a wzér (1) postac

2.3.4. omaczanie wytrzymatosci na rozcinanie 1 wydduzenie przy zerwaniu mieszan-
ki zwulkanizowanej nalezy przeprowadzi¢ zgodnie z PN-65/C-04206.



8 BH-66/6037-01

2.3.5. Oznaczanie masy objetosciowej (gestosci, masy whasciwej) mieszanki zwulka-—

nizowanej nalezy przeprowadzi¢ zgodnie z PN-57/C-04215.

2.3.6. Oznaczanie elastycznosci mieszanki zwulkanizowanej nalezy przeprowadzic¢ go-

dnie z PN-54/C-04255.

2.3.7. Oznaczanie twardosci mieszanki zwulkanizowanej nalezy przeprowadzi¢ zgodnie
z PN-64/C-04238.

2.3.8. Oznaczanie zawartosci wilgoci 1 ciat lotnych. Okoto 2 g regeneratu przygo-
towanego zgodnie z 2.2.2 odwazy¢ w naczyhnku wagowym z doktadnoscig do 0,001 g i suszyc
w suszarce w temperaturze *105 +2°C do statej masy"D. Zawartos¢ wilgoci i ciat lot-

nych (X) obliczy¢é w prooentach wg wzoru

m-m, (3)
X = ———r— - =100 K
w Ktorym:
m - odwazka regeneratu przed suszeniem, g,

m1l - masa pozostatosci po suszeniu, g.

2.3.9. Oznaczanie popiotu. Do oznaczania zawartosci popiotu nalezy pobra¢ probke
z regeneratu przygotowanego zgodnie z 2.2.2. 0Oznaczanie przeprowadza¢ zgodnie z PN/

C-04230.

2.3.10. Oznaczanie zawartosci sadzy w regeneratach z wydtgczeniem regeneratu buty-
lowego. Nalezy pobrac¢ prébke regeneratu przygotowanego wg 2.2.2 i1 przeprowadzi¢ ozna-

czanie wg PN/C-04231.
2.3.11. Oznaczanie zawartosci sadzy w regeneracje butylowym

2.3.11.1. Zasada oznaczania. Z probki regeneratu przygotowanego wg 2.2.2, WysSuszo-
nej 1 wyekstrahowanej acetonem, przeprowadza sie zawarty w niej weglowodor butylowy
do roztworu. Pozostaty osad suszy sie 1 nastepnie wypraza. Z roéznicy jego masy okre-

Sla sie zawartos¢ sadzy w regeneracie.

2.3.11.2. Aparatura i1 sprzet pomiarowy
a) Piec muflowy.

b) Kolba z ch#odnicag zwrotna.

c) Pdytka elektryczna.

d) Dwa tygle Goocha roéznych rozmiaréw.
e) Proézniowa pompa wodna.

*f) Ltaznia wodna.

g) Suszarka szafkowa.

h) Eksykator.

2.3.11.3. Odczynniki 1 materiaty
a) Kwas azotowy cz. stezony.

b) Ksylen cz.

c) Woda destylowana.

d) Amoniak, roztwér 1+4.

e) Chloroform cz.

f) Eter naftowy cz.

g) Aceton cz.

h) Kwas solny cz. (1,19).

D Naczynko po wyjeciu z suszarki wstawi¢ do eksykatora i po ostudzeniu zwazycC.
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2.3.11.4* Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ z doktadnoscig do 0,0002 g oko4o0,5g zmie-
lonej, wyekstrahowanej acetoneu i wysuszonej gumy, umiesci¢ w suchej kolbie z doszli-
ftwang chtodnicag zwrotng.Do probki dodac 50 £ 60 ml stezonego kwasu azotowego praz 5 ml ksy-
lenu 1 ostroznie, nie dopuszczajgc do gwattownej reakcji, ogrzewa¢ na zakrytej ptytce
elektrycznej w ciagu 80 7 90 min w temperaturze 100 f 130°C do catkowitego roztozenia
probki. Nastepnie wla¢ do roztworu ostroznie matymi porcjami przez chtodnice 30 40 ml
zimnej wody destylowanej i przesgczy¢ przez tygiel Goocha, napedniony do V3objetosci
Scistg warstwg wyprazonego azbestu (do tygli Goocha). Saczenie przeprowadzaé¢ przy uzy-
ciu pompy wodnej, stosujac umiarkowang préznie w celu zapobiezenia przechodzeniu sa-
dzy do przesaczu. Zawartos¢ tygla i kolbe, w ktorej przeprowadzony byd rozktad gumy,
przemy¢ 6 -+ 7 razy roztworem amoniaku (1+4) 1 kilka razy goraca destylowang woda do
otrzymania bezbarwnego przesgczu. Nastepnie tygiel postawi¢ na arkuszu czystej bibuty
i ostroznie przenies¢ azbest z odsgczonym osadem do przemytej kolby, w ktérej znajdo-
wat sie roztwdr przed przesaczeniem- Tygiel wytrzeé¢ kawatkiem czystego azbestu, przycis-
kajac go pinceta do Scianek i1 dna tygla.

Siady sadzy 1 resztki kawatkow azbestu wymy¢ z tygla do kolby 50 ml cieptej mie-
szaniny chloroformu i eteru naftowego (1:1).

W przypadku gdy po przemyciu na $ciankach tygla pozostaja $lady sadzy, tygiel wy-
suszy¢ do statej masy w temperaturze 170°C, wyprazy¢ w piecu muflowym i zwazy¢ ponow-
nie. Mase osadu uwzglednia sie przy obliczaniu procentowej zawartosci sadzy.

Zawartos¢ kolby zala¢ 200 ml mieszaniny chloroformu 1 eteru naftowego i1 ogrzewac
do wrzenia pod chtodnicg zwrotng na +4azni wodnej w ciagu 2,5 t 3,0 godz. Roztwdér prze-
saczy¢ przez drugi tygiel Goocha o wiekszych rozmiarach, naped#niony do V3 objetosci Sci-
Sle ubitym azbestem.

Jesli sadza przechodzi do przesgaczu, przeprowadzic¢ powtdrnie saczenie. Azbest z
osadem przemy¢ w tyglu Goocha 3 - 4 razy ciepta mieszaning chloroformu i eteru nafto-
wego do otrzymania bezbarwnego przesgczu.

Osad pozostaty w tyglu Goocha po przesgczeniu roztworu kauczuku przemyc¢ 3 4 ra-
zy goraca woda destylowang i1 80 ml mieszaniny chloroformu i1 acetonu (1:1). Przesacz
usung¢ w celu unikniecia gwattownej reakcji przy dalszym przemywaniu, osad przemyc
50 ml kwasu solnego, a nastepnie goracag woda destylowang do zaniicu reakcji na chlor.
Tygiel suszy¢ w suszarce w temperaturze 170 4 180°C do catkowitego spalenia czastek
wegla, wystudzi¢ w eksykatorze i ponownie zwazycC.

Zawartos¢ sadzy (X ) obliczy¢ w procentach wg wzoru

(a2~ Q1} "100 @
w Ktorym: X 5 e1t05
a, - masa tygla z osadem po wysuszeniu, g,
a2 - masa tygla z osadem po wyprazeniu, g,
b - masa badanej probki, g,
1,05 - poprawkowy wspétczynnik ustalony doswiadczalnie.
2.3.11.5. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sSrednig arytmetyczng wynikédw co najmniej

dwéch oznaczan.

2.3.12. Oznaczanie zawartosci substancji rozpuszczalnych w acetonie. Do oznacza-
nia zawartosci substancji rozpuszczalnych w acetonie pobra¢ prébke regeneratu przygo-
towanego zgodnie z 2.2.2. Oznaczanie przeprowadzi¢ zgodnie z PN/C-04219.

Dopuszcza sie rowniez postugiwanie aparatem Soxhleta przy wykonywaniu oznaczania.

2.3.13. Oznaczanie zawartosci substancji rozpuszczalnych w chloroformie. Do ozna-
czania zawartosci substancji rozpuszczalnych w chloroformie pobra¢ prébke regeneratu
przygotowana zgodnie z 2.2.2. Oznaczanie przeprowadzi¢ zgodnie z PN/C-04223.
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Dopuszcza sie roéwniez postugiwanie sie aparatem Soxhleta przy wykonywaniu oznacza-

nia.
2.3.14. Oznaczanie zawartosci substancji rozpuszczalnych w benzynie. Do oznaczania

rozpuszczalnych w acetonie pobra¢ proébke x-egeneratu przygotowa-

zawartosci substancji
ze

nego zgodnie z 2.2.2. Oznaczanie przeprowadzi¢ zgodnie z PN/C-04219 z tag roéznica,
zamiast acetonu stosowa¢ benzyne ekstrakcyjng.

Dopuszcza sie roéwniez postugiwanie sie aparatem Soxhleta przy wykonywaniu oznacza-
nia.

2.3.15. Oznaczanie zawartosci weglowodoru kauczuku w regeneracje. Zawartos¢ pro-

centowg weglowodoru kauczuku (X ) obliczy¢é wg wzoru

X =100-(X I+ x 2+ X 3 x 4) , (5)

w ktérym:
Xt — zawartos¢ ekstraktu acetonowego,
X2 - zawarto$é popiotu,
X3 - zawartos$é¢ sadzy,

X4 - *aczna zawartoscé ekstraktu chloroformowego, wilgoci
rowng w przyblizeniu 3,5%.

i siarki catkowitej.
Wielkos¢ X4 ocenia sie szacunkowo, jako warto$¢ stata,

2.3.16. Oznaczanie alkalicznosci

2.3.16.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie alkalicznosci regeneratu polega na praze-

niu prébki regeneratu w atmosferze azotu, przemyciu jej wodg destylowang I zmiarecz-

kowaniu jej kwasem solnym wobec oranzu metylowego.

2.3.16.2. Aparatura i przyrzady
a) Rura kwarcowa do spalan zamykana na szlif.

b) Piec elektryczny rurowy z regulacja temperatury w granicach 200 1000°C.

c) Butla cisnieniowa na azot z reduktorem.

dy Dwie pduczki Drechsela, kazda o pojemnosci 300 ml, napednione do potowy wyso-

kosci roztworem pirogalolu w 4ugu potasowym, ,

e) Prézniowa pompa wodna.

) Biureta automatyczna.

g) todeczka porcelanowa do spalan, niepolewana, o szerokosci 10 i 12 mm i ddugos-
ci 65 7 75 mm.

h) lejek szklany.

i) Dwa preciki szklane.

2.3.16.3. 0Odczynniki i materiaty
a) Azot techniczny.

b) Pirogalol, roztwér 33-procentowy (roztwér A).

c) Wodorotlenek potasowy, roztwdr 60-procentowy (roztwér B). Roztwdr ten nalezy

przygotowa¢ na 3 dni przed wykonaniem oznaczania,

d) Pirogalol, roztwor alkaliczny do ptuczek (roztwér C),
objetosciowych roztworu B,

otrzymany przez zmiesza-

nie jednej czesci objetosciowej roztworu A i pieciu czesci
e) Woda destylowana.
) Kwas solny cz.d.a., roztwér 0,1n.
g) Oranz metylowy - wskaznik.

-?-»3«16.4. Przygotowanie aparatu do oznaczania. Rure kwarcowg przemy¢ acetonem, a

pozostajacy na Sciankach po poprzednim oznaczaniu wegiel wyprazy¢ nad palnikiem gazo-
optuka¢ wodag destylowang i wysu-

wym. todeczke porcelanowg wymy¢ mieszaning chromowg,
aparature zestawi¢ wg rys. 3.

szy¢. PHuczki napednié¢ mieszaning roztworow pirogalolu;
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Rys. 3
1 - #odeczka do $palan, 2 - rura kwarcowa do spalann, 3 - piec rurowy do spalan, 4 - waz gumowy odprowa-
dzajacy, 5 - zlewka, 6 - phluczka, 7 - reduktor, 8 - butla z azotan

2.3.16.5. Wykonanie oznaczania. Piec elektryczny rurowy 3 nagrzaé¢ do temperatury
450°C. PodH#aczy¢ pompka wodng i przepuszczac¢ azot z butli 8 przez ptuczki 6 i przez
rure pieca 2 w ciagu 5 min. Nastepnie, przy ciagtym przepuszczaniu azotu, odtaczyc
pompke i zatozy¢ wgz gumowy 4 z odprowadzeniem do zlewki 5 napednionej woda. Z przy-
gotowanej probki odwazy¢ w 4d6deczce porcelanowej 1 - z dok#adnoscig do 0,0002 g -
0,8 g regeneratu rozdrobnionego do wielkosci czgstek okoto 1 mm. todeczke porcelanowg
z probka umiesci¢ w potowie diugosci rury do spalen 2 i1 przepuszczaé¢ strumien azotu
w ciggu 1 godz. Szybkos¢ przeptywu gazu moze waha¢ sie w granicach 25 t 30 pecherzy-
kow na 1 min.

Po zakonczeniu prazenia probki poddgczy¢ do aparatu na 10 min pompke wodng W celu
odprowadzenia z rury gazowych produktdéw rozpadu regeneratu. Doptyw azotu nalezy zam-
kng¢. Nastepnie +6deczke z badang prébka wysunaé z rury za pomocg dtugiego (200 cm)
precika szklanego i1 przenies¢ do zlewki, zalewajac woda destylowang W ilosci wystar-
czajacej do przykrycia +46deczki. Probke bardzo starannie rozgniata¢ precikiem szklanym
w ciagu y2 godz. toédeczke wyjaé¢ i1 doktadnie optuka¢ nad zlewka zawierajaca probke zw>
da destylowang. Nastepnie roztwor przesgozy¢ do kolby stozkowej i zmiareczkowad 0,1n
roztworem kwasu solnego wobeo oraniu metylowego,

Alkaliozno$6 regeneratu (X) wyrazong w prooentaoh obliosyo wg waoru

0,004* V «100 (&)
X= a
w ktorym:
V - objetos¢ 0,1n roztworu kwasu solnego zuzytego do zmiareczkowania probki,
ml,
0,004 - objetos¢ roztworu wodorotlenku sodowego odpowiadajgca 1 ml 1n roztworu kwa-
su solnego,
a - masa regeneratu pobrana do oznaczania, g.-

2.3.16.6. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng z wynikéw co najmniej

dwéch oznaczan.
KOHIEC

Informacje dodatkowe
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