DK 678.743.22 : 620.193 : 536.495 September 1975

Priifung von Kunststoffen Eﬁ

[Bestimmung der thermischen Stabilitdt von Polymerisaten und —
Copolymerisaten des Vinylchlorids sowie ihrer Mischungen 53 381

Verfarbungs-Verfahren Teil 2

Testing of plastics; determination of the thermal stability of polymers and copolymers of vinylchloride and
their compounds; discoloration method

Zusammenhang mit der von der International Organization for Standardization (ISO) herausgegebenen Empfehlung
ISO/R 305-1963, siehe Erlduterungen.

1 Zweck und Anwendung Verfahren I _bei Erzeugnissen die durch $pritzg£eﬂen

1.1 Die Priifung dient der Beurteil der th . ui_'ld Extrudieren hergestellt werden, weil bei Anwendung
Stabilitit von I-Igomi)pol;;‘le:i:art::'luunrlgd 8:;:) of;]:::cﬁl;:;n dieser Methode der Luftzutritt weitgehend behindert

des Vinylchlorids sowie von daraus hergestellten Form- twird, . , .

massen und Plastisole bei Wirmeeinwirkung z. B. wihrend Verfahren II bei Erzeugnissen, die durch Walzen und

der Verarbeitung. Kalandrieren hergestellt werden, weil bei Anwendung

Im Gegensatz zu den in DIN 53 381 Blatt 1 und Blatt 3 dieser Methode die Luft ungehindert zutreten kann.
angegebenen Verfahren zur Bestimmung der thermischen

Stabilitit, kann man nach dem Verfirbungs-Verfahren 2 Entnahme, Form und Anzahl der Probekérper
das Polymerisat nicht als solches priifen, sondern muf aus 2.1 Aus dem Z:.l priifenden Erzeugnis wird eine Durch

ihm vorher eine F i i
Fol i:gir::efll:: ormmasse und daraus wiederum eine schnittsprobe entnommen (siehe DIN 53 733, z. Z. noch
Entwurf).

Anmerkung: Diethermische Zersetzung dieser
Erzeugnisse ist eine sehr komplexe Reaktion, die
wesentlich von Art und Menge der Stabilisatoren und
anderer Zusatzstoffe und vom Gasmedium beeinflufit
wird. Die Zersetzung, die mit der Verfarbung, dem
Abspalten von Chlorwasserstoff und anderen erkenn-
baren Anderungen eintritt, kann zu einer teilweisen
Verkohlung fiihren.

2.2 Fiir die Priifung eines Polymerisates, fiir Vergleichs-
priifungen von verschiedenen Polymerisaten oder
Stabilisatoren bzw. anderen Zusatzstoffen in einer zu
vereinbarenden Rezeptur wird die Durchschnittsprobe
mit den anderen Bestandteilen der Rezeptur zu einer
Formmasse gemischt.
Ist die Formmasse pulverformig, so wird sie bei einer
zu vereinbarenden Oberflachentemperatur des Misch-
walzwerkes und Walzdauer zu einer Folie von
(1,0 £ 0,1)mm Dicke ausgewalzt.
Ist die Formmasse fliissig (Plastisol), so wird sie in einer

; ; ot Form in einem Warmeschrank mit zwangsldufiger Durch-
::gt:'? fgn::;d::;c‘;ﬁ}eﬁglb::cﬁn;?: '931:?:2::;;‘1;3::: liftung nach DIN 50 011 Blatt 1 bei einer zu vereinbaren-
Vergleichsskala oder mit Hilfe eines photometrischen den Temperatur und Dauer zu einer Folie gelatiniert.
Verfahrens (siehe DIN 53 236 z. Z. noch Entwurf)
gemacht werden.

1.2 Zur Beurteilung der thermischen Stabilitit nach dem
in dieser Norm angegebenen Verfahren wird die Verfar-
bung an Probekérpern aus dem zu priifenden Erzeugnis,
die in festgelegten Zeitabstinden der Warmeeinwirkung

2.3 Fiir die Priifung von Formmassen werden aus der
Durchschnittsprobe entsprechend Abschnitt 2.2 Folien

Anmerkung: Die Verfarbung ist in der Regel das + :

erste Anzeichen der Zersetzung. Da nach Dunkelfirbung von (1,0 + 0,1) mm Dicke hergestellt.

hin bewertet wird, konnen im angmeinen nach}i‘en in 2.4 Probekﬁrper haben die Form runder Scheiben, die
dieser Norm angegebenen Verfahren dunkel gefarbte aus den nach den Abschnitten 2.2 und 2.3 hergestellten
Erzeugnisse nicht gepriift werden. Folien ausgestanzt werden und deren Durchmesser etwa
1.3 Die Priifung wird an Folien aus den genannten Er- iﬁ;leﬁieil;:&iﬁg ggrﬁ?‘???)r der Aluminiumkorper
zeugnissen nach Verfahren I oder II (siehe Abschnitt 4.3)

durchgefiihrt.

. . . . . 2.5 Die Anzahl der Probekorper richtet sich nach der
In beiden Fillen wird bei bestimmten Temperaturen Dauer der Priifung, siehe Abschnitt 4.2.

(siehe Abschnitt 4.1) gepniift. Die Priifergebnisse konnen
nur als Vergleichswerte unter den festgelegten Priifbe-

dingungen gelten. Wenn man Aussagen fiir einen prak- 3 Priifgerite

tischen Anwendungsfall erzielen will, ist gegebenenfalls 3.1 Heizbad: Olbad fiir die Priiftemperatur mit einer

die Priiftemperatur entsprechend zu wihlen. Durch maximalen Temperaturabweichung von * 0,5 K, einer
Priifungen bei verschiedenen Temperaturen und Beur- Riihreinrichtung und einer Einrichtung, mit der eine
teilung der dann auftretenden Verfiarbungen kann die passende Anzahl von Reagenzglisern (nach Abschnitt 3.2)
Wirmestabilitit des gepriiften Erzeugnisses beurteilt 60 bis 70 mm tief in das Olbad eingetaucht gehalten
werden. werden kann.

Anmerkung: Eswird empfohlen, die Verfahren Andere Heizbdder als Olbdder sind zugelassen, wenn die

I und II unter Beriicksichtigung der Verarbeitungsbe- mit ihnen erzielten Priifergebnisse mit den im angegebenen
dingungen anzuwenden, und zwar: Olbad erzielten Priifergebnissen iibereinstimmen.

Fortsetzung Seite 2 und 3
Erlduterungen Seite 3

Fachnormenausschuf8 Kunststoffe (FNK) im DIN Deutsches Institut fiir Normung e. V.
Fachnormenausschuf3 Materialpriifung (FNM) im DIN
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Seite 2 DIN 53 381 Teil 2

3.2 Reagenzgldser mit einem AuBendurchmesser von
16 mm und einer Lange von 160 mm, z. B. Reagenzglas
16 nach DIN 12 395.

3.3 Aluminiumkorper A (siehe Bild), die mit wenig Spiel
in die Reagenzgldser nach Abschnitt 3.2 passen.
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3.4 Aluminiumkorper B: Volizylinder von 30 mm Linge,
die mit wenig Spiel in die Reagenzgldser nach Abschnitt 3.2
passen.

|—720mm -

3.5 Stoppuhr

4 Durchfilhrung

4.1 Das Heizbad wird auf Priiftemperatur gebracht. Die
Priiftemperatur ist, soweit nicht bereits in den Technischen
Lieferbedingungen des zu priifenden Erzeugnisses festge-
legt, zu vereinbaren und im Priifbericht anzugeben (siehe
auch Abschnitt 1.3). Vorzugsweise ist bei einer Tempe-
ratur von (175 £ 0,5) OC zu priifen.

4.2 Die Aluminiumkorper A werden, mit der ebenen
Fliche nach oben, in die Reagenzgldser eingesetzt und
diese etwa 60 bis 70 mm tief in das Heizbad gehingt.

Die Anzahl der Reagenzgldser und damit auch die Anzahl
der Probekorper ergibt sich aus der voraussichtlichen
Zeitspanne der Priifung in Minuten (siehe Abschnitt 4.5),
geteilt durch 5, vermehrt um 1.

4.3 Verfahren I: 15 Minuten nach dem Einhidngen der
Reagenzgléser in das Heizbad wird je ein Probekorper
zentrisch auf die ebene Flache der Aluminiumkorper A
in den Reagenzglisern aufgesetzt. AnschlieBend wird der
Aluminiumkorper B so auf den Probekorper gelegt, dai
ein guter Warmekontakt sichergestellt ist. Hierauf wird
die Stoppuhr in Gang gesetzt.

Verfahren II: Wie Verfahren I, jedoch ohne Aufsetzen
des Aluminiumkorpers B.

4.4 Verfahren I: Im Abstand von 5 Minuten wird je ein
Reagenzglas aus dem Heizbad entnommen. Nach 5 Minu-
ten Abkiihlung bei Raumtemperatur nach DIN 50 014

Weitere Normen
DIN 53 381

(18 bis 28 ©C) wird der Probekorper zusammen mit den
Aluminiumkorpern A und B aus dem Reagenzglas ent-
nommen. Es wird empfohlen, dabei die Aluminium-
korper mit einem Tuch zu umwickeln. AnschlieBend
wird der Probekorper vorsichtig mit leichtem Zug von
den Aluminiumkorpern gelost und in geeigneter Weise
numeriert.

Anmerkung: Umdie Anzahl der Probekirper bei
der Priifung von Erzeugnissen mit hoher thermischer
Stabilitat zu verringern, ist es zweckmaRBig, im Abstand
von 10 bis 15 Minuten anstatt von 5 Minuten einen
Probekorper aus dem Heizbad zu entnehmen. In einem
solchen Fall ist die Zeitspanne zwischen der Entnahme
der Probekorper aus dem Heizbad zu vereinbaren und im
Priifbericht anzugeben.

Verfahren II: Wie Verfahren I, jedoch ohne Verwendung
des Aluminiumkorpers B.

4.5 Die Zeitspanne des Versuches ist so zu wihlen, dal
die letzten aus dem Heizbad zu entnehmenden Probe-
korper schwarz sind.

4.6 Auf weiBem Karton werden ein nicht gepniifter
Probekorper und daneben die gepriiften Probekorper in
der Reihenfolge der Entnahme aus dem Heizbad befestigt,
hierbei muB jedoch sichergestellt sein, da die Art der
Befestigung den Probekorper nicht beeinfluf3t. Bei jeden
Probekorper wird verzeichnet, wie lange (in Minuten) er
der Priiftemperatur ausgesetzt war. Weiterhin ist anzuge-
ben, ob nach Verfahren I oder II gepnift wurde. Diese
Probekorper-Skale ist vor Lichteinwirkung zu schiitzen.

5 Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzu-
geben:

Art und Kennzeichnung des Erzeugnisses
Zusammensetzung der Mischung und die thermische

Behandlung (Temperatur und Zeitspanne) bei der
Herstellung der Probekorper

Herstelldatum der Probekdrper

Priiftemperatur

Angabe des Verfahrens

Priifergebnis: Probekorper-Skale nach Abschnitt 4.6
Zeitspanne von dem Beginn der Priifung bis zur ersten
Verfarbung der Probekorper

Zeitspanne von dem Beginn der Priifung bis zur voll-
stindigen Schwarzung der Probekorper
Gegebenenfalls Auswertung nach einer vereinbarten

Vergleichsskala oder nach einem vereinbarten photo-
metrischen Verfahren unter Angabe des MeBmittels

Von dieser Norm abweichende, vereinbarte Bedingungen
Priifdatum.
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