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NORMA BRANZOWA BN'66

KAUCZUKI Regenerat kauczuku 6037-01

; Zamiast
Metody badan RN-60/MPCh-1664

Grupa katalogowa 1069

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy s3 metody badar regeneratu kauczuku.

1.2. Zakres stosowanla normy. Zasiggiem niniejszej normy objeto badania regenera-
tu gumy, opartego na kauczukach: naturalnych, poliizoprenowych, butadienowych niefe—
gularnych i stereospecyficznych, butadienowo-styrenowych, butadienowo-akrylonitrylo-
wych, butylowych, chloroprenowych,

Zakresem swym norma obejmuje ogélne metody badar wymienionych wyzej regeneratow,
dobér zas metod, ktére majg byé stosowane do poszczegdlnych rodzajébw regeneratu, ustala=—

Jg odpowiednie normy przedmiotowe na regeneraty.

1.3. Rodzaje badarh

1.3.1. Ogledziny zewngtrzne

1.3.2. Badania fizyczne

a) oznaczanie plastycznoéei,

b) oznaczanie ziarnistosci,

¢) oznaczanie wytrzymalodéci na rozcisganie i wydiuzenia wzglednego przy zerwaniu,
d) oznaczanie masy oqutoéciowej‘(gestoéci, masy wlaéciwej),

e) oznaczanie elastycznoéci przy odbiciu,

f) oznaczanie twardosci.

1.3.3. Badania chemiczne

a) oznaczanie zawarto$ci wilgoci i cial lotnych,

b) oznaczanie popioiu,

¢) oznaczanie zawartosci sadzy,

d) oznaczanie zawartodci substancii rozpuszczalnych w acetonie,
e) oznaczanie substancji rozpuszczalnych w chloroformie,

f) oznaczanie zawartodci substancji rozpuszczalnych w benzynie,
g) oznaczanie zawartoéci weglowodoru kauczuku,

h) oznaczanie alkalicznoéci.

1.4. Normy zwigzane
PN-82/C-04205 Guma. Oznaczanie wiasciwosci wytrzymalosciowych prazy rozcigganiu
PN-83/C~04215 Guma. Pomiar gestosci
PN-74/C-04219 Guma. Oznaczanie zawartosci ekstraktdw

Ziednoczenie Przemystu Gumowego
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Gumowego dnia 29 lipca 1966 r.
iako norma obowigzujaca w zakresie metod badan od dnia 1 kwietnia 1967 r.

(Mon. Pol. nr 67/1966 poz.323)

Wydanie 2
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PN=75/C=04231 Guma, Oznaczanie zawartosci sadzy
PN-80/C~-04238 Guma. Oznaczanie twardosci wg metody Shore’a
PN-81/C~04240 Guma, Oznaczanie zawartosci skiadnikdéw nieorganicznych metoda spopie=-
lenia
PN~71/C-04255 Guma. Oznaczanie elastycznosci metodsg Schoba
PN-54/C=-04266 Guma. Oznaczanie miekkosci kauczuku i mieszanek kauczukowych za pomocg

penetrometru Richardsona
PN-66/C=04287 Guma. Oznaczanie plastycznosci i odprezenia elastycznego metodg sScis-
kgnia do statego odksztaicenia za pomocg aparatu typu Continental

2. METODY BADAN

2.1. Pobieranie prébek

2.1.1. Licznoéé prébki piyt w zaleznosci od licznoéci plyt w partii podano w tabl.t,
jezell norma przedmiotowa nie podaje inaczej.

Tablica 1
Liczba piyt w partii regeneratu do 63 64+160 161%400 401+1000 1001=2500 2501=6300
Liczba pxyt pobranych do badania 5 10 15 25 40 €0

2.1.2, Prébka jednostkowa. 2 kazde]j ptyty wybranej do badari wycigé prébke przez
catg jej grubosé o masie okozo 200 g. Prébke do badania ziarnistodci nalezy pobraé w

sposéb opisany w 2.3.3.4.

2.2. Przygotowanie prdébek

2.2.1. Przygotowanie $redniej prébki do badar fizycznych i chemicznych. 2 prébek
jednostkowych pobranych zgodnie z 2.1.2 nalezy przygotowaé Srednig prébke o masie 750g
i zhomogenizowaé jg w cizgu 1% min. Jest to wystarczajgca ilo$é dla jednorazowego prze-
prowadzenia badand fizycznych i1 chemicznych z wyjgtkiem badania plastycznoscl 1 ziar-
nistodci. Pozostals czedé zachowaé do badania plastycznoéci. Sposédb przygotowania pré-
bek do przeprowadzenia badania ziarnistosci okreélono w 2.3.3.6, a do badania plasty-
cznoéci w 2.2.3. W przypadku koniecznoéci powtdérzenia badan z prébek jednostkowych,
pobranych zgodnie z 2.1.2, nalezy pobraé ponownie $rednig prébke o masie 750 g.

2.2.2. Przygotowanie prébek do badan chemicznych. Ze $redniej prébki przygotowa-
nej zgodnie z 2.2.1 nalezy przygotowaé prébke o masie 60 = 100 g i rozdrobnié na ka-
watlki o wymiarach najwyze) 2X2 X2 mm.

2.2.3. Przygotowanie prébki do badania plastycznoéci.'Do oznaczanla plastycznosci
odwazy¢ 150 g regeneratu, pobierajgc material z kazdej z pityt, wybranych zgodnie 2
2.1.1 i przygotowanych zgodnie z 2.2.1 (tj. reszty pozostajgcej po sporzgdzeniu préb-
ki do bada® fizycznych i chemicznych). Odwazke uplastycznié na walcarce opisane] w
2.2.7 o temperaturze walcédw 20 = 25°C w ciggu 4 min., Nastepnie ze zdjetej z walca wste-
g1 regeneratu uformowaé plytke o grubosci 12 + 14 mm przez zlozenie i 10-krotne prze-
puszczenie jej miedzy rozsunietymi walcami.

2.2.4. Sporzadzanie mieszanek. Ze Sredniej prébki przygotowanej wg 2.2.1 pobraé
do sporzgdzenia mieszanki prébke o masie 500 g.

Zaleznie od rodzajéw kauczukéw wystepujacych w regeneracie nalezy stosowaé do ba-
da¥ wtadciwy spoéréd nizej podanych przepiséw (wskazdédwki co do wyboru typu 1 numeru
przepisu podajg normy przedmiotowe), | .

a) Dla regeneratéw opartych na kauczukach naturalnych, butadienowo-styrenowych, bu-
tadienowych, poliizoprenowych i butadienowo-akrylonitrylowych nalezy stosowaé miesza-
nke, ktérej sktad w zaleznodci od zawartodci weglowodoru kauczuku podano w tabl. 2.
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Tablica 2, Typ a

Numer przepisu

Skzad mieszanlki L - 3 4
Zawartosdé weglowodoru kauczuku, %
powyzej 60 60 = 45 44 » 30 ponizej 30
Iloé¢ skXadnikdw, g

Regenerat 500 500 500 500
Siarka 9 745 6 4,5
Merkaptobenzotiazol (przyspieszacz M) 1:8 1,5 152 0,9
Dwufenyloguanidyna (przyspieszacz D) 0,75 0,63 0,5 0, 38

b) Dla regeneratéw opartych na kauczukach butylowych nalezy stosowaé mieszanke,
ktérej sklad w zaleznodci od zawartodci kauczuku podano w tabl. 3.

Tablica 3, Typ b
Numer przepisu
5 [ 6 | T
Zawartosé weglowudoru kauczuku, %
SkXxad mieszanki
powyzej 60 60 + 45 ponizej 45
Ilo$é skadnikdw, g
Regenerat butylowy 500 500 500
Tlenek cynkowy 16,3 12,5 10
Dwusiarczek czterometylotiuramu (przyspieszacz T) 3,3 245 2
Merkaptobenzotiazol (przyspieszacsz M) 1,6 1,25 1
Siarka 6,5 5 4

¢c) Dla regeneratéw opartych na kauczukach chloroprenowych nalezy tymczasowo sto-
sowa¢ mieszanke o skiadzie podanym w tabl. 4.

Tablica 4, Typ ¢
Numer przepisu
SkXad mieszanki 8
Ilos¢ skadnikdéw, g
Regenerat chloroprenowy 500,0
Kwas stearynowy ' 2,5
Tlenek magnezowy, gatunek lekki 15,0
Tlenek cynkowy, gatunek pieczeé czerwona 20,0
Merkaptobenzotiazol (przyspieszacz M) 2,5
N-cykloheksylo-2-benzotiazolosulfenamid (przyspieszacz HBS) 5,0

Z przygotowanych surowcédw sporzadza sie mieszanki na walcarce opisanej w 2.2.7 ©
temperaturze walcdw 20 = 2S°C. Mieszanki typu a wg przepiséw nr 1 <+ 4 nalezy wykonywaé
w sposéb podany w tabl. 5.

Tablica 5
Skxadniki _ Czas Szerokosé szczelin%
min nmm
Regenerat 4 2'
Siarka 2
Merkaptobenzotiazol (przyspieszacz M) 4 2
Dwufenyloguanidyna (przyspieszacz D) 2
igqczny czas 8
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Mieszanki typu b wg recepty nr 5 + 7 z regeneratéw butylowych nalezy wykonywaé w
sposéb podany w tabl. 6.

Tablica 6
il Czas Szerckoéé szczeliny
ke min mm
Regenerat 4 2
Tlenek cynkowy 2
Dwusiarczek czterometylotiuramu (przyspieszacz T) 3 2
Merkaptobenzotiazol (przyspieszacz M) 2
Siarka 2 2
Laczny czas 9

Mieszanki typu ¢ z regeneratéw chloroprenowych wg przepisu nr 8 nalezy wykonywaé
w sposéb podany w tabl. 7.

Tablica 7T
. Czas Szerokosé szczelihy

Sktadniki GEn it
Regenerat 4 2
Merkaptobenzotiazol (przyspieszacz M) 2 2
N-cykloheksylo=-2-benzotiazolylosulfenamid (przyspieszacz HEBS) 2
Kwas stearynowy 2
Tlenek magnezowy, gatunek lekki 2 2
Tlenek cynkowy, gatunek pieczel czerwuna 2
Siarka : 2 2

Laczny czas 10

Sporzgdzone w ten sposéb mieszanki regeneratu powinny odpoczywaé przed wulkaniza-
cja co najmniej przez 6 godz w temperaturze 20 +5°¢,

2s2¢5. Wulkanizowanie mieszanek

a) Otrzymang w sposéb opisany w 2.2.4 a) mieszanke wulkanizuje sie w postaci pty-
tek 1 krgzkéw. W celu okre$lenia optymalnego czasu wulkanizacje prowadzi sieg w prasach
w ciggu kilku kolejnych odcinkéw czasu, dobranych spomiedzy nastepujacychs: 5, 10, 15,
20, 25, 30, 35, 40, 45 1 50 min w temperaturze 143 *2°cC.

b) Otrzymana w sposéb opisany w 2.2.4 b) mieszanke wulkanizuje sie w postaci piy-
tek 1 krgzkéw. W celu okreélenia optymalnego czasu wulkanizacje prowadzi sie w prasach
w ciagu kilku kolejnych odcinkéw czasu, dobranych spomigdzy nastepujacych: 10, 20, 30,
40 1 50 min w temperaturze 160 +2°¢,

¢c) Otrzymang w sposéb opisany w 2.2.4 ¢) mieszanke wulkanizujé sie w postaci pity-
tek 1 krazkéw. W celu okredlenia optymalnego czasu wulkanizacje prowadzi sie w prasach
w ciggu kilku kolejnych odcinkéw czasu, dobranych spomiedzy nastepujgeych: 20, 25, 30, |
35, 40, 45 1 50 min w temperaturze 143 +2%%,

Prébki‘reg:neratu po zwulkanizowaniu pozostawia sie dla odpoczynku w warunkach
normélnych na przecigg czasu nie krdétszy niz 6 h i nie dxuzszy niz 72 h.

Dopuszcza sig chtodzenie wulkanizatdédw w wodzie o temperaturze ponigej 15°¢ W prze-—

ciggu 20 min.
W protokole badania nalez2y to odnotowaé.

2¢2464 Przechowywanie probek., Prébki nalezy przechowywad W pomieszczeniu o tempe-
raturze 15 = 25°¢ zabezpieczajac je przed bezpoérednim dzialaniem promieni sZonecznyche.
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2.2.7., Urzgdzenia stuzgce do przygotowania prébek do badar fizycznych

a) Walcarka laboratoryjna o wymiarach walcéw @ 150X 400 mm, frykcji 1:1,24 o obro-
tach wolniejszego walca 21 na 1 min. Dopuszcza sie stosowanie walcarki o ﬁblizonej
charakterystyce.

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

¢) Pormy wulkanizacyjne do wulkanizowania piytek o giebokoéci zapewniajacej gru-
bo$é plytki 2 £0,3 mm zgodnie z PN-82/C-04205.

d) Formy do wulkanizowania krgzkéw o rozmiarach zapewniajgcych wymagang grubosé i
$rednice kraska zgodnych z PN=71 /C-04255,

2.3. Opis badah

2.3.1. Ogledziny zewnetrzne., Przy ogledzinach zewnetrznych nalezy zwrdcié uwage na
obecno$é wtracern mechanicznyche W tym celu w miare mozliwosnci nalezy piyte rozwarstwié,
W przypadku regeneratéw trudnych do rozwarstwienia - barwnych dopuszcza sig korzysta-
nie z wzorca. '

2.3.2. Oznaczanie plastycznosci

a) Oznaczanie plastycznoéci metods Sciskania do statego odksztalcenia za pomocsg
aparatu typu Continental nalezy wykonaé zgodnie z PN-66/C-04287 na prébce otrzymane}]
WE 2¢2436

b) Oznaczanle plastycznoécl metodg penetrometryczng nalezy wykonaé zgodnie z PN-54/
C=04266, Prébke do badania przygotowaé wstepnie w sposdb opisany w 2.2.3,

2.3.3. Oznaczanie ziarnistosci

2e3e3e1. Zasada oznaczania, Oznaczanie ziarnistosci polega na wprowadzeniu na wal-
cach prébki regemneratu 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 krazku, przelioczajgc nastepnie na jednostke objetosci.
Wielko$é liczonych grudek ustalana jest przy pomocy wzorca. Metoda nie obejmuje rege-
neratéw barwnych.

2.3.3.2. Aparaty i prayrzgdy

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

b) Aparat do oznaczania ziarnistodci wg rys. 2 skladajacy sig z blaszane] skrzyni
odkrytej od géry, w ktérej na dwéch przeciwlegtych krawgdziach gérnych umieszczone sg
prowadnice siuzgce do wsuwania dwéch piytek szklanych. Na jednej z bocznych Scianek
umieszczona Jest oprawka 2z zardéwky elektryczng, odwietlajaca od dotu badang prdébke. W
celu zabezpieczenia przed nadmiernym przegrzewaniem si¢ skrzyni, Scianki jeJ wyZozZone
sg azbestem. Pozadane Jest, aby dolna piytka wykonana byla ze szkia matowego, gérna
iaé przezroczysta.

¢) Wykrojnik do pobierania prébki regeneratu - analogiczny jak w kompletach boréw
do kotta. Srednica wykrojnika 5 + 8 mm. |

d) Wykrojnik o &rednicy 5,69 cm do wycinania gotowych prébek w postaci. krazzkéw -
analogiczny Jjak w przypadku wycinania piericieni do oznaczania wytrzymalosSci na roz-
cigganie metodg pier$cieniowg.

| e) Grubosciomierz talerzykowy 2z wysiegiem, o dokiadnoéci pomiaru do 0,01 mm.

2.3.3.3. Sporzgdzanie wzorca. Rozdrobnié na walcarce 200 g wulkanizatu gumy o bar-
wie czarnej i twardodci powyzie] 50°Sh A. Rozdrobniony wulkanizat nalezy przesiaé przez
sita o 4rednicy oczek 1,02 i 0,75 mm. Mial o masie 0,50 *0,02 g, ktérego wymiary za-
warte sg w granicach ww, sit, rozprowadzié w uplastycznionym kauczuku gatunku krepa jas-
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na jak w 2.3.3.6, przy czym zamiast prébki regeneratu do kauczuku wproéadza sie odwa-
zong ilosé miatu gumowego. Po wyciggnieciu folii nalezy oblozyé obydwie powierzchnie
tomofanem i wykroié za pomocg wykroJnika krgzek w odlegzodci réwnej co najmniej 1 ére-
dnicy krgzka od krawedzi. Krazek ten zawiera 15 + 30 wyraZnie widocznych czarnych gru-
dek o wzorcowe] wielkoéci ziaren. Wielkoéé licznych grudek regeneratu w badane] prébQ
ce nalezy pordéwnywaé z wielkodcig grudek w krgzku wzorcowym.

2e3.3.4. Sposéb pobierania prébki. Z kazdych wybranych do badar 5 piyt regeneratu
zgodnie z 2.1.1 nalezy wybraé jedna w dowolny sposéb 1 pobraé z niej prébke do badan
ziarnistoéci. Prébke regeneratu do oznaczania ziarnistoéci nalezy pobraé przy pomocy
wykrojnika wymienionego w 2.3.3.2 przez wyciecie cylindra w rogu wybrane] piyty rege-
neratu, w odlegzoéci 50 mm od obu krawedzi plyty. Nastepnie odrzucié zewngtrzne (wy-
talkowane) warstwy cylindra o grubodci co najmniej 5 mm, przeznaczajgc jego drodkowg
cze$é do wykonywania oznaczania. -

2¢3+3.5. Materialy
a) Kauczuk gatunku krepa jasna.
b) Wulkanizat czarnej gumy do sporzadzenia wzorca - o twardodci powyze] 50o Sh A,

¢) Tomofan w arkuszach.

2e3.3.6. Przygotowanie prébki do pomiaru ziarnistodci. Nalezy odwazyé 450 g krepy
jasnej i uplastyczniac na walcarce w temperaturze 20 + 25°C w ciggu 45 min. Nastepnie
nalezy pobraé prébke regeneratu w sposéb opisany w 2.3.3.4 1 odwazyé 0,50 0,02 g re-
generatu. Z uplastycznionego kauczuku krepa jasna odwazy¢ 150 g (pozostala czeéé wy-
korzystaé do kolejnych oznaczan) i dalej uplastyczniaé przy temperaturze walcéw 30 %
-~ 25°C w ciggu 2 min 1 przy szczelinie miedzy walcaml o szeroko$ci ponizej 1 mm.,Potem
wprowadzié odwazong prébkeg regeneratu i mieszaé jg z kauczukiem w ciggu nastepnych
2 min przy szerokoscl szczeliny migdzy walcami nie mniejszej niz 2 + 2,5 mm, czesto
podcinajgc plastykat nozem. Nastepnie zmniejszyé szczeline miedzy walcami i przez Jjednokrot-
ne przepuszczenie prébki wyciggngé z nie] folie o grubosdci 1 ¢+ 2 mms W celu 2zapobie=-
2enia sklejaniu sie folil oraz jeJ zanieczyszczeniu bezposrednio po zdjeciu z walcdw
umiedcié jg z obu stron metalowym walteczkiem i dopiero wéwczas mierzyé gruboéé f£ilmu,
odliczajgc sumg grubodci 2 arkuszy tomofanu. Z wyciggniegtej folii wycigé przy pomocy
wykrojnika 3 krgzki w miejscach pokazanych na rys. 1.

N
AN

d=734mm dna‘!ée\;

Ryse 1
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2.3.3.7. Wykonanie pomiaru. Oczy$cié plytki szklane aparatu (rys. 2). Umiedcié na
matowe] piytce krgzek wzorcowy i krgzki badane. Wlaci&é przyrzgd do kontaktu i liczyé
w Swietle przechodzgcym tylko te grudki regeneratu, ktére wielkoscig odpowiadaja wzor-
cowym lub s§ od nich wigksze,

Rys, 2

2.3.3.8, Obliczanie i interpretacja wynikéw., Ziarnistosé regeneratu, wyrazong li-

czbg ziaren w przeliczeniu na 10 cm” objetoéci prébki, nalezy obliczyé wg wzoru

x,t ;T x, (1)
Z=K 3h
w ktérym:
X,y X,y *, - odczytane liczby ziaren w poszczegélnych prébkach (krgzkach),
3 = liczba badanych prdébek,
h = grubosé filmu, cm,
K -~ wspbétczynnik obliczony wg wzoru (2)
10 (2)

K=o
w ktérym:
10 - mnoznik umozliwiajgcy odniesienie ziarnistosci regeneratu do przyjetel za je-
dnostke pordéwnawczg - objgtosci 10 cm3 prébki (krepa z domieszksg regeneratu),
r - promier prébki (krazka).
Przy uzyciu kraska o podanym wyzej wymiarze (2r = 5,69) wspbé2czynnik wg wzoru (2)

przyjmuje wartosé K= 0,39, a wzér (1) postaé

:r1+ .I'2+ X5
Z=10,39~=

2.3.4. Oznaczanie wytrz;gnaloéci na rozcigganie i wydiuzZenie przy zerwaniu mieszan-
ki zwulkanizowanej nalezy przeprowadzié zgodnie z PN-82/C-04205,
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2.3+5. Oznaczanie masy objetosciowej (gestodci, masy witasciwej) mieszanki zwulka=-
nizowanej nalezy przeprowadzié zgodnie z PN-83/C-04215,

2.3.6., Oznaczanie elastyczno$cl mieszanki zwulkanizowanej nalezy przeprowadzié zgo-
dnie z PN-71 /C=04255,

2.3.7s Oznaczanie twardoséci mieszanki zwulkanizowane] nalezy ppzeproﬁadZié zgodnie
2z PN=80 /0—04238.

2.3.8. Oznaczanie zawartosci wilgoci i ciaz lotnych. Okolo 2 g regeneratu przygo-
towanego zgodnie z 2.2.2 odwazyé w naczynku wagowym z dokladnoé$cig do 0,001 g i suszyé
w suszarce w temperaturze 105 +2°C do statej masy') . Zawartod4é wilgoci 1 cizl lot-
nych (X) obliczyé w procentach wg wzoru

(3)

w ktérym:
m = odwazka regeneratu przed suszeniem, g,
m, = masa pozostatoéci po suszeniu, g.

2.3.9. Oznaczanie popiotu. Do oznaczania zawartosci popioiu nalezy pobraé prébke

z regeneratu przygotowanego zgodnie z 2.2.2. Oznaczanie przeprowadzad zgodnie z
PN-81/C=-04240.

2.3.10. Oznaczanie zawarto$ci sadzy w regeneratach z wyigczeniem regeneratu buty-
lowego. Nalezy pobraé¢ prébke regeneratu przygotowanego wg 2.2.2 i przeprowadzié ozna-—
czanie wg PN-75/C-04231. )

2.3.11. Oznaczanie zawartoscil sadzy w regeneracie butylowym

2.3e11e.1. Zasada oznaczania. Z prébki regeneratu przygotowanego wg 2.2.2, wysuszo-
nej i wyekstrahowanej acetonem, przeprowadza sie zawarty w niej weglowodér butylowy
do roztworu. Pozostaty osad suszy sie i nastepnie wypraza. 2 rdéznicy Jjego masy okre-
$la sie zawartoéé sadzy w regeneracie,

2e3e11.2. Aparatura i sprzet pomiarowy
o) Piec muflowy.

b) Kolba z chodnica zwrotna.

c) Ptytka elektryczna.

d) Dwa tygle Goocha rdéznych rozmiardw,

e) Prézniowa pompa wodna.
f) ZLaznia wodna.,

g) Suszarka szafkowa.

h) Eksykator,

2e3e11e3. Odczynniki i materialy
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).

') Naczyriko po wyjeciu z suszarki wstawié do eksykatora i po ostudzeniu zwazyé,
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2¢3.11.4, Wykonanie oznaczania., Odwazyé z dokitadnoscig do 0,0002 g oko200,5g zmie-
lonej, wyekstrahowanej acetonem i wysuszonej gumy, umiescié w suchej kolbie z doszli-
fowang chtodnicg zwrotng. Do prébki dodaé 50 + 60 ml stezonego kwasu azotowego oraz 5 ml ksy-
lenu 1 ostroznie, nie dopuszczajac do gwaltowne] reakcji, ogrzewaé na zakrytej piytce
elektrycznej w ciggu 80 = 90 min w temperaturze 100 # 13000 do cazikowitego roziozenia
probki. Nastepnie wlaé do roztworu ostroznie maliymi porcjami przez chzodniceg 30 + 40 ml
zimnej wody destylowanej i przesgczyé przez tygiel Goocha, napeiniony do 74 objetodei
4cista warstws wyprazonego azbestu (do tygli Goocha). Saczenie przeprowadzadé przy uzy-
ciu pompy wodnej, stosujac umiarkowang préznig¢ w celu zapobiezenia przechodzeniu sa-
dzy do przesgczu. Zawarto$é tygla i kolbeg, w ktérej przeprowadzony byt rozktad gumy,
przemyé 6 + 7 razy roztworem amoniaku (1+4) 1 kilka razy gorgcg destylowang wodg do
otrzymania bezbarwnego przesgczu. Nastépnie tygiel postawié na arkuszu czystej bibuty
i ostroznie przenie$é azbest z odsgczonym osadem do przemyte) kolby, w ktérej znajdo-
wal sie¢ roztwér przed przesgozeniem. Tygiel wytrzeé kawatkiem czystego azbestu, przycis-
kajgc go pincetg do $cianek 1 dna tygla.

S31ady sadzy i resztki kawalkéw azbestu wymyé z tygla do kolby 50 ml ciepiej mie-
szaniny chloroformu i eteru naftowego (1:1).

W przypadku gdy po przemyciu na $ciankach tygla pozostajg $lady sadzy, tygiel wy-
suszyé do stalej masy w temperaturze 170°C, wyprazyé w piecu muflowym i zwazyé ponow-
nie., Mase osadu uwzglednia sie przy obliczaniu procentowe} zawartosel sadzye.

Zawartosé kolby zalaé 200 ml mieszaniny chloroformu i eteru naftowego i ogrzewad
do wrzenia pod chtodnicg zwrotng na *azZni wodnej w ciggu 2,5 = 3,0 he Roztwdr prze=

sgczyé przez drugl tygiel Goocha o wiekszych rozmiarach, napeiniony do 4 objetodci $ci-
$le ubitym azbestem,

Jeéli sadza przechodzi do przesgczu, przeprowadzié powtdrnie sgczenie. Azbest =z
osadem przemy¢é w tyglu Goocha 3 = 4 razy cieplg mieszaning chloroformu i eteru nafto-
wego do otrzymania bezbarwnego przessgczu.

Osad pozostaly w tyglu Goocha po przesaczeniu roztworu kauczuku przemyé 3 + 4 ra-
zy goracg woda destylowang i 80 ml mieszaniny chloroformu i acetonu (1:1). Przesacz
usungé w celu unikniecia gwaltowne] reakcji przy dalszym przemywaniu, osad przemyé
50 ml kwasu solnego, a nastepnie goracg wodg destylowang do zaniku reakcji na chlor.
Tygiel suszyé w suszarce w temperaturze 170 =+ 180°C do catkowitego spalenia czgstek
wegla, wystudzié w eksykatorze i ponownie zwazyé.

Zawarto$é sadzy (X ) obliczyé w procentach wg wzoru

\ - (a,~a,) <100 (4)
w ktérym: b - 1,05 |
a, - masa tygla z osadem po wysuszeniu, g,

a, - masa tygla z osadem po wyprazeniu, g,
b - masa badanej prébki, g, '
1,05 = poprawkowy wspdiczynnik ustalony doswiadczalnie,

2e3s1145, Wynik, Za wynik nalezy przyjgé érednig arytmetyczng wynikéw co.najmnie]
dwéch oznaczan.

2¢3+12. Oznaczanie zawartosci substancji rozpuszczalnych w acetonie, Do oznacza-

nia zawartosci substancji rozpuszczalnych w acetonie pobraé prébke regeneratu przygo-
towanego zgodnie z 2.2.2. Oznaczanie przeprpwadzié zgodnie z PN=-74/C~-04219.
Dopuszcza sig¢ réwniez posiugiwanie aparatem Soxhleta przy wykonywaniu oznaczania.

2.3.13. Oznaczanie zawartosci substancji rozpuszczalnych w chloroformie. Do ozna=-
czania zawartosci substancji rozpuszczalnych w chloroformie pobraé prébke regeneratu
przygotowang zgodnie z 2.2.2. Oznaczanie przeprowadzié¢ zgodnie z PN~74/C=04219.
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Dopuszcza sile réwniez posiugiwanie sig aparatem Soxhleta przy wykonywaniu oznacza-
nia.

2.3.14. Oznaczanie zawartosci substancji rozpuszczalnych w benqynie. Do oznaczania

zawartodci substancji rozpuszczalnych w acetonie pobraé prébke iegeneratu przygotowa-
nego zgodnie z 2.2.2. Oznaczanie przeprowadzié zgodnie z PN=74/C~-04219 z tag rdznicsy,
ze zamiast acetonu stosowaé benzyne ekstrakcyjnge.

Dopuszcza sig réwniez positugiwanie sie aparatem Soxhleta przy wykonywaniu oznacza-
nia, ;

2.3.15«. Oznaczanie zawartosci weglowodoru kauczuku w regeneracie, Zawarto$é¢ pro-
centows weglowodoru kauczuku (X ) obliczyé wg wzoru

X=100 —(X,+ X,+ X+ X,)

(5)

w ktérym:
X, = zawartosé ekstraktu acetohowego,
X, - zawarto$é popiolu,
X, - zawarto$é sadzy,
X, - Ygczna zawartosdé ekstraktu chloroformowego, wilgoci i siarki calkowitej.

Wielkos¢ X, ocenia sig szacunkowo, jako wartos¢ statg, réwng w przyblizeniu 3,5%.

2e3e1b6, Oznaczanie alkalicznosci

2.3.16.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie alkalicznoécl regeneratu polega na praze-
niu prébki regeneratu w atmosferze azotu, przemyciu jeJ wodg destylowang 1 zmiarecz-
kowaniu jej kwasem solnym wobec oranzu metylowego.

2e3e1642. Aparatura i prazyrzady

a) Rura kwarcowa do spalan’ zamykana na szlif.

b) Piec elektryczny rurowy z regulacjg temperatury w granicach 200 = 1000°¢,

¢c) Butla ciénieniowa na azot z reduktorem.

d) Dwie piuczki Drechsela, kaZda o pojemnoéci 300 ml, napelnione do polowy wyso-
kosci roztworem pirogalolu w tugu potasowym,

e) Prézniowa pompa wodna.

f£) Biureta automatyczna.

g) Zbédeczka porcelanowa do spalari, niepolewana, o szerokosci 10 + 12 mm i diugod-
ci 65 = 75 mm,

h) Lejek szklany.

i) Dwa preciki szklane.

2.3.1643., Odczynniki i materialy

a) Azot techniczny.

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

c) Wodorotlenek potasowy, roztwér 60-procentowy (roztwér B). Roztwdr ten  nalesy
przygotowaé na 3 dni przed wykonaniem oznaczania. |

d) Pirogalol, roztwér alkaliczny do piuczek (roztwér C), otrzymany przez zmiesza-
nie jednej czesci objetosciowe] roztworu A i pieciu czegscli objetosciowych roztworu B.

e) Woda destylowana.

f) Kwas solny cz.d.a., roztwér O,1n.

g) Oranz metylowy - wskaZnik.

2.3.16.4. Przygotowanie aparatu do oznaczania., Rure kwarcowg przemy¢ acetonem, a
pozostajacy na $ciankach po poprzedniﬁ oznaczaniu wegiel wyprazyé nad palnikiem gazo-
wym. LOdeczke porcelanows wymy¢é mieszaning chromowa, opl?kaé wodg destylowang i wysu-
szyé. Pluczki napeinié mieszaning roztworéw pirogalolu; aparature zestawié wg rys. 3.
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Rys. 3
1 - xédeczka do spalan, 2 - rura kwarcowa do spalan, 3 - piec rurowy do spalan, 4 - waz gumowy odprowa-
dzajacy, 5 - zlewka, 6 - ptuczka, 7 - reduktor, 8 - butla z azotem

2¢3.16.5. Wykonanie oznaczania. Piec elektryczny rurowy 3 nagrzaé do temperatury
450°¢. Podigczy¢ pompke wodng i przepuszczadé azot z butll &8 przez piuczki 6 1 przez
rure pieca 2 w ciggu 5 min, Nastgpnie, przy ciggiym przepuszczaniu azotu, odtgczyé
pompke i zalozyé waz gumowy 4 z odprowadzeniem do zlewki 5 napeinionej wodg. Z przy-
gotowanej prébki odwazyé w 16deczce porcelanowej 1 - z dokiadnoécig do 00,0002 g =
0,8 g regeneratu rozdrobnionego do wielkodci czgstek okolo 1 mm. Eddeczke porcelanowg
z probkg umieécié w potowle diugodci rury do spalern 2 1 przepuszczaé strumied azotu

w ciggu 1 h, Szybkosé przepiywu gazu moze wahaé¢ sig¢ w granicach 25 = 30 pecherzykdw
na 1 min, '

Po zakoriczeniu prazenia prébki podigczyé do aparatu na 10 min pompke wodng w celu
odprowadzenia z rury gazowych produktéw rozpadu regeneratu. Dopiyw azotu nalezy zam=-
kngé. Nastepnie tédeczke z badanz prébkg wysungé z rury za pomocg diugiego (200 cm)
precika szklanego i przenie$é do zlewki, zalewajac wodg destylowang w ilodci wystar-
czajgce] do przykrycia 1b6deczki. Prdébke bardzo starannie rozgniataé precikiem szklanym
w ciggu L h. ZLodeczke wyjaé i doktadnie opitukaé nad zlewksg zawierajacs prébke z wo-
dg destylowang. Nastepnie roztwdr przesgczyé do kolby stozkowej 1 zmiareczkowaé 0,1n
roztworem kwasu solnego wobec oranzu metylowego.

Alkalicznoé$é regeneratu (X ) wyrazong w procentach obiiczyé Wg Wzoru

0,004+ V - 100
x= 1 (6)

w ktérym:
V - objetoéé 0,1n roztworu kwasu solnego zuzytego do zmiareczkowania prébki,
ml,
0,004 - objgetosé roztworu wodorotlenku sodowego odpowiadajgca 1 ml 1n roztworu kwe-
su solnego,
a - masa regeneratu pobrana do oznaczania, ge.

2.3.16.6. Wynik. Za wynik nalezy przyjgé &rednig arytmetyczng z wynikéw co najmnie]
dwéch oznaczane.

KONIEC
Informacje dodatkowe
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