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Prifung der Oxidationsstabilitat

durch Ofenalterung
Polypropylen

53 383

Teil 1

Testing of plastics; testing of oxidation stability by means of ageing in an oven; polypropylene

1 Zweck und Anwendung

Die Priifung der Oxidationsstabilitdt nach dieser Norm
dient dazu, in einem Warmeschrank unter zeitraffenden1),
definierten und reproduzierbaren Bedingungen Aussagen
iiber das Stabilitdtsverhalten von Formmassen und Form-
teilen aus Polypropylen an der Luft zu erhalten.

2 Begriffe
2.1 Oxidationsstabilitit

Die Oxidationsstabilitat im Sinne dieser Norm ist die Wider-
standsfdhigkeit von Polypropylen gegen Luftsauerstoff bei
erhohter Temperatur ohne EinfluB von Bestrahlung (z. B.
durch diffuses Licht).

2.2 Oxidationsstabilitdtszeit

Die Oxidationsstabilitatszeit ist die Zeitspanne, nach der
das Material unter den in dieser Norm angegebenen Priif-
bedingungen keine lokale Versprodung zeigt.

2.3 Lokale Versprodung

Die lokale Versprodung ist das erste Auftreten eines Zer-
falls des Polypropylens zu einer pulvrigen Masse. Diese
Erscheinung beginnt an einer lokal begrenzten Stelle und
schreitet bei weiterer Beanspruchung fort. In vielen Fillen
werden die zerfallenden Stellen durch eine charakteri-
stische Verfarbung (gelb bis dunkelbraun) erkennbar.

Anmerkung: Eine Verfarbung der Probekdérper allein, ohne
den genannten Zerfall, ist hingegen kein Kriterium fiir die
oxidative Zerstérung im Sinne dieser Norm.

3 Herstellung und Form der Probekorper
3.1 Formmassepriifung

Aus der Formmasse werden (1= 0,1)mm dicke, vorzugs-
weise 15 mm breite und 40 mm lange Probekorper nach den
iiblichen Formgebungsverfahren (Pressen, SpritzgieBen,
Extrudieren usw.) hergestellt. Die Probekodrper kénnen
auch z. B. durch Stanzen aus 1 mm dicken Platten, Béandern
usw. beliebiger Abmessungen herausgearbeitet werden.
Anmerkung: Durch andere Abmessungen in Lénge und
Breite der Probekérper wird das Ergebnis nicht in erkenn-
barem MaBe beeinfluBt.

3.2 Formteilpriifung

Fiir die Priifung von Formteilen werden Probekdrper mit
Erzeugnisdicke verwendet, die in den librigen Abmessun-
gen den Bedingungen der Priifeinrichtung anzupassen sind.
Anmerkung: Die Oxidationsstabilitédtim Sinne dieser Norm
istunterhalb einer Probekdrperdicke von 1 mm stark dicken-
abhéngig. Bei vergleichenden Priifungen mit Probekdérpern
unterschiedlicher Dicke ist dies zu beriicksichtigen.

4 Anzahl der Probekorper

Es sind mindestens 5, vorzugsweise 11 Probekérper zu
priifen.

5 Vorbehandlung der Probekorper

Eine besondere Vorbehandlung der Probekorper ist nicht
erforderlich. Es ist jedoch darauf zu achten, daB die Probe-
korper bei ihrer Herstellung und Handhabung nicht ver-
unreinigt werden.

Anmerkung: Bestimmte Schwermetalle — insbesondere
Kupfer — und ihre Verbindungen beschleunigen den oxida-
tiven Abbau des Polypropylens.

6 Gerate?)
6.1 Wéarmeschrank

Es wird ein Warmeschrank mit zwangsléaufiger Durchliif-
tung, z. B. nach DIN 50011 Blatt 1, verwendet. Die Luft wird
durch einen auBerhalb des Innenraumes befindlichen Venti-
lator bewegt. Der Innenraum und seine Wande diirfen nur
durch die bewegte, auBerhalb des Innenraumes erwarmte
Luft beheizt werden. Den eigentlichen Nutzraum bildet ein
zuséatzlicher Kasten aus Aluminiumblech, der eine eigene
Tir besitzt und so im Innenraum montiert ist, daB seine
Waéande zu allen Wénden des Innenraumes gleichen Ab-
stand haben. Die NutzraummaBe sind 500 mm Breite,
500 mm Hoéhe und 430 mm Tiefe. Boden und Decke des
Nutzraumes sind perforiert. Die bewegte Luft durchstréomt
den Nutzraum von oben nach unten. In den Nutzraum
ragen zur Einstellung und Kontrolle der Priftemperatur
zwei Thermoelemente. Das eine hat einen Abstand von je
50 mm zur hinteren Wand und dem Boden, das andere
einen Abstand von je 50 mm zur vorderen Wand (Tiir) und
der Decke des Nutzraumes. Die MeBfiihler befinden sich
in der Mitte der Nutzraumbreite.

Die rdaumlichen und zeitlichen Temperaturabweichungen
bzw. -schwankungen sollen bei einer Priiftemperatur von
140°C insgesamt den Wert von % 1K nicht iiberschreiten.
Der Warmeschrank muB einen Umluftbetrieb mit Frisch-
luftzufuhr ermoglichen, wobei die Luft im Nutzraum zwei-
mal je Minute erneuert wird. Die Frischluftmenge wird
durch entsprechende Einrichtungen am Ansaugstutzen
eindeutig festgelegt.

Anmerkung: Es empfiehit sich, die Temperaturen im Nutz-
raum zu registrieren.

1) Siehe Erlauterungen

2) Uber Bezugsquellen erteilt der FachnormenausschuB
Kunststoffe im DIN, 1 Berlin 30, BurggrafenstraBe 4-7,
Auskunft.
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6.2 Gestell fiir Probekorper

Fir die Halterung der Probekérper wird ein Gestell ver-
wendet, welches erlaubt, die Probekorper im Nutzraum
vertikal so anzuordnen, daB sie sich nicht gegenseitig
berithren und frei der temperierten Luft zuganglich sind.

Anmerkung: Es hat sich als unzweckmé&Big erwiesen,
durchbohrte oder gelochte Probekdrper auf die Halterungs-
stangen (z. B. aus Glas) aufzuziehen, da die lokale Ver-
sprodung iiberwiegend zuerst an diesen Beriihrungsstellen
eintritt. Die Befestigung der Probekérper an den Halterungs-
stangen mit sogenannten Hutklammern aus WeiBblech hat
sich bewdéhrt.

7 Durchfiihrung

Die Probekérper werden an dem Gestell nach Abschnitt 6.2
befestigt und in den Nutzraum des Warmeschrankes ge-
bracht, in dem eine Temperatur von (140 + 1)°C herrscht.
Gemessen wird diese Temperatur durch die beiden Thermo-
elemente nach Abschnitt 6.1. Bei Temperaturdifferenz gilt
der Mittelwert.

Wird bei einer anderen Priftemperatur gepriift, ist dies
besonders zu vereinbaren und im Priifbericht anzugeben.

Nach Ablauf festgelegter Zeitabsténde, vorzugsweise ein-
mal je Tag, wird das Gestell aus dem Nutzraum heraus-
genommen, und die Probekdrper werden visuell abge-
mustert. Probekdérper, die eine lokale Versprodung zeigen,
werden entfernt. Die Priifzeit bis zum Auftreten dieser
Erscheinung wird festgehalten.

Die Zeiten, die fir die Abmusterungen erforderliich sind,
werden von der gesamten Priifzeit abgezogen.

Die Priifung wird solange durchgefiihrt, bis der letzte Probe-
korper eines zu priifenden Produktes eine lokale Verspro-
dung zeigt.

Anmerkung: Die Erfahrung hat gezeigt, daB bei Priiftempe-
raturen von 140°C oder weniger eine tidglich einmalige

Abmusterung fiir eine Differenzierung verschieden stabiler
Produkte ausreichend ist.

Zur Abmusterung der Probek&rper muB das Probenhalte-
rungsgestell aus dem Wérmeschrank herausgenommen
werden. Dadurch ist ein Absinken der Temperatur im Priif-
gerét unvermeidlich. Durch jeweils nur kurzzeitiges Offnen
des Wérmeschrankes beim Herausnehmen und Wieder-
einsetzen des Gestells 148t sich das Absinken der Tempe-
raturin Grenzen halten. Bei tdglich nur einmaliger Abmuste-
rung unter Abzug der fiir den Abmusterungsvorgang bené-
tigten Zeit von der Priifzeit bleibt der dadurch entstehende
Fehler relativ gering.

8 Auswertung

Aus den Einzelwerten der Priifzeiten wird der arithmetische
Mittelwert berechnet und als Oxidationsstabilitatszeit in
Stunden oder Tagen angegeben.

9 Priifbericht

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

Art und Bezeichnung des gepriiften Erzeugnisses mit An-
gaben, soweit moglich, iiber Herkunft und Vorgeschichte.

Herstellung, Form und Anzahl der Probekérper.

Verwendetes Priifgerdt mit Angabe der Lufterneuerung
je Minute.
Priftemperatur.
Oxidationsstabilitatszeit in Stunden oder Tagen
Einzelwerte
Mittelwert
mit Standardabweichung (siehe DIN 53 598 Blatt 1).
Von dieser Norm abweichende, vereinbarte Priifbedin-
gungen (siehe Abschnitt 6.1, 6.2 und 7).
Prifdatum.

Erlduterungen

Die vorliegende Norm wurde von dem Arbeitskreis ,,Oxida-
tionsstabilitat von Polyolefinen” des FNK/FNM-Arbeitsaus-
schusses 4.7 ,Priifverfahren zur Ermittlung des chemischen
Verhaltens” ausgearbeitet.

Die Oxidation des Polypropylens ist wie jede chemische
Reaktion temperaturabhéngig. Sie wird durch Temperatur-
erhéhung beschleunigt. Die Prifung bei 140°C gibt streng
genommen nur das Verhalten bei dieser Priiftemperatur
wieder. Nach bisher vorliegenden Erfahrungen ist aber
zumindest fiir den Bereich 120 bis 150 °C eine dem Gesetz
von Arrhenius entsprechende Temperaturabhangigkeit ge-
geben. Die Priifung bei 140°C wird deshalb gegeniiber der
Oxidation bei Praxisbedingungen als zeitraffend ange-
sehen. Riickschliisse auf das Verhalten bei weit unterhalb
dieses Bereiches liegenden Temperaturen (wie z. B. Raum-
temperatur) konnen nur bedingt gezogen werden.
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Im Technischen Komitee 61 ,Plastics” der ISO bestehen
starke Tendenzen als Priiftemperatur 150°C vorzuschrei-
ben, um die Prifungsdauer weiter abzukiirzen. Falls eine
derartige ISO-Norm erscheint, soll die dann dort angege-
bene Priiftemperatur als weitere Moglichkeit in die vor-
liegende Norm aufgenommen werden.

Die starke Temperaturabhdngigkeit der Zersetzungsge-
schwindigkeit sowie Hinweise auf Einfliisse des Nutzraum-
volumens und der Lufterneuerung machen eine strenge
Fassung der Anforderungen im Abschnitt ,Gerdte” er-
forderlich.

Der oxidative Angriff bei hoheren Priiftemperaturen macht
sich durch Zerfall an eng begrenzten Stellen des Probe-
korpers bemerkbar. Diese Stellen konnen ganz allgemein
als Schwachstellen des Substrates betrachtet werden.
Diese Schwachstellen haben eine statistische Verteilung.
Die lokale Versprodung tritt deshalb bei mehreren Probe-
korpern meistens zu unterschiedlichen Zeiten ein.
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