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Testing plastics ; determination of the thermal stability of polyvinyl chloride and related copolymers and their

compounds, pH method

Zusammenhang mit der von der International Organization for Standardization (ISO) herausgegebenen Empfehlung

ISO/R 182-1970 siehe Erlauterungen.

Mafde in mm

1. Zweck und Anwendung

1.1. Die Priifung dient zur Beurteilung der ,,thermischen
Stabilitat* von Polymerisaten und Copolymerisaten des
Vinylchlorids sowie ihrer Mischungen bei Warmeeinwir-
kung, z. B. bei der Verarbeitung.

Anmerkung: Diethermische Zersetzung dieser
chlorhaltigen Polymerisate ist eine sehr komplexe
Reaktion, die wesentlich von Art und Menge der Stabili-
satoren und anderer Zusatzstoffe und vom Gasmedium
beeinfluBSt wird. Die Zersetzung, die mit der Verfarbung,
dem Abspalten von Chlorwusserstoff und anderen erkenn-
baren Anderungen eintritt, kann zu einer teilweisen oder
volistandigen Verkohlung fiihren.

Die Abspaltung von Chlorwasserstoff ist eines der wich-
tigsten Anzeichen der Zersetzung der Polymerisate, auch
wenn sie nicht parallel mit der Verfarbung und anderen
Zersetzungserscheinungen verlauft.

Die Priifung nach dieser Norm gestattet eine Aussage so-
wohl iiber den Beginn der thermischen Zersetzung, die
zur Chlorwasserstoffabspaltung fiihrt, als auch iiber
einen Teil des weiteren Verlaufes.

1.2. Zur Beurteilung der thermischen Stabilitdt wird

nach dieser Norm die Zeitdauer bestimmt, nach welcher
der sich durch Erwarmung abspaltende Chlorwasserstoff
eine bestimmte pH-Anderung in einer pH-MeBanordnung
hervorruft. Der sich abspaltende Chlorwasserstoff wird
hierzu mit Hilfe eines bestimmten Gasstromes (siehe
Anmerkung) in die mit 0,1 n Kaliumchloridlosung gefiillte
Mefanordnung iibergeleitet. Die Anderung des pH-Wertes
wird an einem pH-Mef3gerit abgelesen oder durch ein
Schreibgerit registriert.

Anmerkung: Sind oxydative Einfliisse beim Ver-
arbeiten moglich (2. B, beim Walzen, Kalandrieren), so

ist Luft das geeignete Gasmedium. Sind oxydative Ein-
flisse beim Verarbeiten weitgehend ausgeschlossen (z. B.
beim Extrudieren und SpritzgieSen), so ist ein inertes Gas
(z. B. Stickstoff) zu empfehlen.

1.3. Die anzuwendende Temperatur ist abhdngig von der
Art des Erzeugnisses (z. B. Suspensionspolymerisat,
Emulsionspolymerisat, Verwendung von Weichmachern,
Stabilisatoren usw.) und von den Verarbeitungsbedingun-
gen (Temperatur, oxydative Einfliisse). Sie muf3 deshalb
von Fall zu Fall vereinbart oder in Technischen Liefer-
bedingungen festgelegt werden.

1) In ISO/R 182-1970 sind Reagenzgldser von 17 mm
AuBendurchmesser angegeben.

Empfehlung: Die Prifungen sollen, in Uberein-
stimmung mit der ISO-Empfehlung R 182, moglichst bei
180 ©°C durchgefiihrt werden. Falls andere Temperaturen
zweckmadBiger sind, werden als weitere Priiftemperaturen
170 °C und 200 °C empfohlen,

2. Entnahme, Form und Anzahl der Proben

2.1. Aus dem zu priifenden Erzeugnis (siehe Abschnitt 2.2
bis 2.4) wird eine Durchschnittsprobe entnommen, die
fir mindestens zwei Bestimmungen ausreicht.

2.2. Formmassen, die als Granulat oder in dhnlicher Form
vorliegen, sowie reines Polymerisat in Pulverform werden
in der vorliegenden Form gepriift.

2.3. Tafeln und Folien werden in Stiicke mit einer Flidche
von 5 bis 6 mm2 geschnitten.

2.4. Ist das zu priifende Erzeugnis eine Paste (Plastisol),
so wird diese 10 Minuten lang bei 170 ©C zu einer gut
verschmolzenen Folie gelatiniert. Die Folie wird dann in
Stiicke mit einer Fliche von 5 bis 6 mm2 geschnitten.

3. Priifgerit

3.1. Priifeinrichtung (siehe Bild 1, Seite 2), bestehend aus
folgenden Teilen:

3.1.1. Reagenzglas mit abgeplattetem Boden, einem
AuBendurchmesser von 16 bis 18 mm1), einer Wanddicke
von etwa 0,4 mm und einer Lange von mindestens

150 mm mit doppelt durchbohrtem Gummistopfen fiir
die beiden Glasrohre nach Abschnitt 3.1.2.

3.1.2. Gebogenen Glasrohren fiir die Gaszufuhr (Arschluf
am Gerit nach Abschnitt 3.1.6) und Gasabfuhr (Anschluf3
an Mef3zelle nach Abschnitt 3.1.4).

3.1.3. Heizbad: Olbad fiir einen Temperaturbereich von
120 bis 210 ©C, mit einer Temperaturregelung auf +1 °C
(siehe Abschnitt 1.3) mit einer Riihrvorrichtung, einer
Einrichtung, um eine passende Anzahl von Reagenzglasern
(nach Abschnitt 3.1.1) 50 mm tief in das Olbad einge-

taucht zu haben, und einer Warmeabschirmung nach oben.

Empfehlung: Durchzweiiibereinanderliegende
Asbestplatten mit Luftzwischenraum, die nur die Locher
fiir die Reagenzglaser, Thermometer usw. enthalten, wird
das Olbad gegen Warmeabstrahlung zum oberen Teil der
Reagenzglaser hin abgeschirmt (siehe Bild).

Andere Heizbider als Olbdder sind zugelassen, wenn die
mit ihnen erzielten Priifergebnisse mit den im angegebenen
Olbad erzielten Priifergebnissen iibereinstimmen.

Fortsetzung Seite 2
Erlauterungen Seite 3

Fachnormenausschuf3 Kunststoffe (FNK) im Deutschen Normenausschuf3 (DNA)
Fachnormenausschuf3 Materialpriifung im DNA

Documents

Document Sharing H

Full document details: DIN 53381-3:1971-08

ub


http://www.avadocuments.com/doc/din-53381-3-1971-08
http://www.avadocuments.com/doc/din-53381-3-1971-08

Seite 2 DIN 53 381 Blatt 3

Gaszutritt —

| — Glasrohre

e Wadrmeabschirmung

?:‘_‘_“‘** Reagenzglas

!
Iu%

— 9

by :

""“. ==tk
I

Bild 1

3.1.4. pH-MeBanordnung (siehe Bild 2) von 50 mm Durch-
messer mit Glas- und Kalomelelektrode, gefiillt mit

60 cm3 0,1 n Kaliumchloridldsung, die auf pH = 6,0
eingestellt ist.

3.1.5. pH-Mef3gerit oder pH-Registriergerit

3.1.6. Gerit zum Einstellen eines trockenen und CO,-
freien Gasstromes von 6,0 1/h.

Anmerkung: Wenn moglich soll die Kaliumchlorid-
losung (siehe Abschnitt 3.1.4) und der Gasstrom (siehe
Abschnitt 3.1.6) auf gleichbleibender Temperatur gehalten
werden, z. B. 23 °C +1 °C. Die Temperatur ist im Priif-
bericht anzugeben.

3.2. Stoppuhr.

3.3. Waage mit einer Meffehlergrenze von +10 mg.

4. Durchfiihrung

4.1. Von jeder Probe werden mindestenszwei Bestimmungen
gleichzeitig im gleichen Olbad aber in verschiedenen
Reagenzgldsern durchgefiihrt.

4.2. 1,0 g der zerkleinerten Probe wird in ein Reagenzglas
gegeben, das mit dem Gummistopfen verschlossen wird
(siehe Bild 1). Die Probe ist beim Einfiillen in das
Reagenzglas leicht zu schiitteln, damit sich keine kompakte
Masse bildet. Die durch den Stopfen hindurchgefiihrten
beiden Glasrohre werden mit der Gaszufuhr und nachdem
mindestens eine Minute lang das Gas hindurchgeleitet
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worden ist, mit der pH-MeBanordnung (siehe Bild 2) ver-
bunden. Dann wird diese an das pH-Mef3gerit angeschlossen.
Nach Einstellen eines Gasstromes von 6,0 1/h wird das
Reagenzglas 50 mm tief in das auf Priiftemperatur
befindliche Olbad getaucht. Es wird die Zeitdauer in
Minuten vom Eintauchen bis zum Erreichen des pH-
Wertes 3,9 +0,1 bestimmt. Liegen die Einzelwerte der
Messungen um mehr als 10 % vom Mittelwert entfernt,
so sind die Messungen zu wiederholen.

Die Zeitabstinde der pH-Messungen sind auf das Zer-
setzungsverhalten der Probe abzustimmen. ZweckmifBig
wird ein Diagramm aufgenommen, in welches die gemes-
senen pH-Werte in Abhingigkeit von der Zeitdauer
eingetragen werden.

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

Art, Form und Bezeichnung des Kunststoff-Erzeugnisses
(gegebenenfalls die Zusammensetzung der Mischung und
die thermische Behandlung bei der Herstellung der Proben)

Form und Herstelldatum der gepriiften Proben

Art des Gasmediums

Priiftemperatur

Temperatur der Kaliumchloridlosung und des Gasstromes

Zeitdauer in Minuten, auf ganze Minuten gerundet, bis zum
Erreichen des pH-Wertes 3,9

Einzelwerte

Mittelwert

Priifdatum.
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