Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e. V., Bertin, gestattet.

DK 678.743.22 : 620.193.94 : 536.495

DEUTSCHE NORM

Prifung von Kunststoffen

Bestimmung der Thermostabilitat von
Polyvinylchlorid (PVC)

Dehydrochlorierungsverfahren
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53 381

eil 1

Testing of plastics; determination of thermostability of polyvinyl chloride

(PVC); dehydrochlorination methods

1 Anwendungsbereich und Zweck

Die Priifungen nach dieser Norm dienen der Beurteilung
der Thermostabilitit von PVC (einschlieBlich chlorier-
tem) in Form von Polymerisaten, Formmassen und

Formstoffen, bei denen sich PVC unter Abspalten von

Hydrogenchlorid (HCL) bei héheren Temperaturen zer-

setzt (Dehydrochlorierung).

Anmerkung: Die in dieser Norm festgelegten Priifungen
kénnen auch bei anderen Substanzen bzw. deren
Mischungen mit Polymeren angewendet werden,
sofern sie sich durch Warmeeinwirkung unter Ab-
spaltung von Hydrogenhalogeniden zersetzen.

Die Priifungen eignen sich zur Uberwachung der Herstel-

lung und Verarbeitung, zur Abnahme, zur Charakterisie-

rung und zum Vergleich von PVC-Erzeugnissen sowie zur

Erprobung der Wirksamkeit von Warmestabilisatoren 1)

in PVC-Formstoffen.

1) Begriff sieche DIN 50 035 Teil 2

Ersatz fiir
Ausgabe 08.71 und
DIN 53 381 T3/08.71

2 Begriffe

2.1 Thermostabilitat

Die Thermostabilitdt von PVC im Sinne dieser Norm ist
die Zeit, nach der durch Warmeeinwirkung eine irrever-
sible chemische Veranderung eingetreten ist.
Beurteilungskriterien der Thermostabilitat sind

— die Stabilitatszeit {5, und — sofern bestimmbar —

— die Induktionszeit ;.

2.2 Stabilitidtszeit

Die Stabilitatszeit tg ist die Zeit, nach der sich aus der
Probe unter den in dieser Norm festgelegten Bedingungen
durch Wiarmeeinwirkung iiber der Probe eine bestimmte
Menge Hydrogenchlorid im Tragergas-Medium abspaltet.

2.3 Induktionszeit

Die Induktionszeit ¢, ist die Zeit, die erforderlich ist, den
Knickpunkt der Kurve A = f(t) oder ApH = f(t) zu errei-
chen {siehe Bild 1}). Als Knickpunkt wird der Schnitt-
punkt der beiden verlangerten geraden Aste der Kurve
bezeichnet.
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Bild 1. Schematische Darstellung des zeitlichen Verlaufs der Anderung der elektrischen Leitfahigkeit Ax um

50 uS - cm—"' bzw. des pH-Wertes ApH = — 2,1
¢; Induktionszeit, t, Stabilitatszeit
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3 Grundlagen des Verfahrens

Das durch Warmeeinwirkung abgespaltene Hydrogen-

chlorid (HCL) wird erfalt durch

— Farbumschlag des Universal-Indikatorpapiers zum pH-
Wert 3 (Verfahren A) oder

— Uberfilhren mittels Tréagergas in eine mit destilliertem
bzw. entionisiertem Wasser gefiilite elektrische Leit-
fahigkeitsmeReinrichtung bis zu einer Leitfahigkeits-
snderung A x von 50 uS -cm—" (Verfahren B) oder

— Uberfiihren mittels Tragergas in eine mit Kalium-
chlorid-Lésung gefiilite pH-MeReinrichtung bis zu
einer Anderung des pH-Wertes von 6,0 auf 3,9 (Ver-
fahren C).

Bei Anwendung der Verfahren B und C werden die zeit-

lichen Anderungen der Leitfahigkeit bzw. des pH-Wertes

automatisch aufgezeichnet. In den meisten Fallen zeigen

diese Kurven einen Verlauf, wie er in Bild 1 schematisch

dargestellt ist.

4 Bezeichnung des Verfahrens

Bezeichnung fiir die Bestimmung der Thermostabilitat
von PVC bei Anwendung des Verfahrens B:

Thermostabilitdt DIN 53 381 — PVC — B
Benennung ———l

DIN-Hauptnummer

Priifmaterial

Verfahren

B Geriate und Priifmittel

5.1 Gerite

5.1.1 Zur Herstellung der Proben

— Wairmeschrank, z. B. nach DIN 50 011 Teil 1
— Glasplatten

— Analysensiebe mit Drahtsiebboden DIN 4188 — 14
nr. St und Drahtsiebboden DIN 4188 — 2 nr. St (Ana-
lysensiebe mit Drahtsiebboden aus nichtrostendem
Stahl mit 1,4 und 2,0 mm lichter Maschenweite)

5.1.2 Verfahren A

— Einseitig zugeschmolzene Glasréhrchen von 110 mm
Linge, etwa 5 mm AuBen- und (4 + 0,5) mm Innen-
durchmesser

— Thermostat fiir eine Temperatur von {200 + 0,5} °C

— geeichtes Thermometer nach DIN 12 777, Skalentei-
lung 0,1 °C

— Stoppuhr

5.1.3 Verfahren B

— Reagenzglaser, z. B. Reagenzglas 16 nach DIN 12 395,
verschlossen mit einem doppeltdurchbohrten Gummi-
stopfen

— Gebogene Glasrohre fiir die Tragergaszu- und -abfuhr
mit einem AuRendurchmesser von etwa 4 mm und
einer Wanddicke von etwa 1 mm (siehe Bild 2)

— Gummi-Schlduche mit einem Innendurchmesser von
etwa 4 mm und einer Wanddicke von etwa 1 mm zum
Verbinden der Glasrohre mit weiteren Bestandteilen
der Priifeinrichtung

— GasdurchfluBmeRgerdt zum Einstellen eines Trager-
gasvolumenstromes von (7,0 £ 0,5) L/h

— LeitfahigkeitsmeBanordnung (siehe Bild 3) fiir ein
Volumen an Wasser von 60 ml mit einer Eintauch-
LeitfahigkeitsmeRzelle
— Becher, hohe Form nach DIN 12 331 *), z. B. Becher
DIN 12 331 — H 100
— LeitfahigkeitsmeBgerat, bestehend aus folgenden Tei-
len
— LeitfahigkeitsmeBumformer mit einem MeRbereich
von 0 bis 100 uS und einer MeRfrequenz von etwa
50 Hz

— gegebenenfalls mit einer automatischen Tempera-
turkompensation

— Kompensationslinienschreiber oder gleichwertige regi-
strierende Datenerfassungseinrichtung

— Badthermostat fir Temperaturen bis (210 £ 0,5) °C
mit einer Einrichtung, durch die mehrere Reagenz-
glaser etwa 60 mm tief in die Badfliissigkeit einge-
taucht gehalten werden und einer Warmeabschirmung,
z.B. Platte, mit Lochern fiir die Reagenzgldser. Andere
Thermostate sind zugelassen, wenn die mit ihnen
erzielten Priifergebnisse mit denen beim Einsatz eines
Badthermostaten erzielten iibereinstimmen.

— Thermometer mit einem NennmeRbereich von 148
bis 200 °C, Skalenwert 0,2 °C und einer Fehlergrenze
von = 04 °C, z.B. Thermometer DIN 12785 —
BST 0,2/148/202

— Waage mit einem Skalenteilungswert von 1 mg

. g zur Leitfahigkeits-
Tragergaszutrift 5 ‘ oder pH-Mef3anordnung
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Bild 2. Priifanordnung fiir Verfahren B und C

5.1.4 VerfahrenC
— Reagenzglaser mit einem
doppeltdurchbohrten Gummistopfen

— Gebogene Glasrohre
— Gummischlauche

— GasdurchfluBmef3gerat
— Thermometer
Badthermostat

— Waage

siehe
Abschnitt 5.1.3

*) 2. Z. Entwurf
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