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Priifung von Kunststoffen
Priifung der Oxidationsstabilitdt durch Ofenalterung

Polyethylen hoher Dichte (PE-HD)
Infrarotspektroskopische (IR) Bestimmung des Carbonyl-Gehaltes Teil 2

DIN
53 383

1 Anwendungsbereich und Zweck

Die Priifung der Oxidationsstabilitat nach dieser Norm
dient dazu,durch Lagerung in einem Warmeschrank unter
zeitraffenden, definierten und reproduzierbaren Bedin-
gungen Aussagen iiber das Stabilitatsverhalten von Form-
massen und Formstoffen 1) aus Polyethylen hoher Dichte
(PE-HD) an Luft zu erhalten.

Das Priifverfahren nach dieser Norm ist nicht anwendbar,
wenn durch Zusitze, wie z. B. RuB oder andere Pigmente,
die beiden zur Bestimmung der CO-Zahl dienenden Ban-
den im Infrarot{IR)-Spektrum iiberdeckt werden.

2 Begriffe

2.1 Oxidationsstabilitat

Die Oxidationsstabilitat im Sinne dieser Norm ist die
Widerstandsfahigkeit von PE-HD gegen Luftsauerstoff
bei erhohter Temperatur ohne EinfluR von direkter
Bestrahlung oder diffusem Licht.

2.2 Oxidationsstabilitatszeit

Die Oxidationsstabilitatszeit ist die Zeitspanne bis zu

deren Ablauf das PE-HD des Probekorpers unter den in

dieser Norm angegebenen Priifbedingungen eine bestimmte

Menge Sauerstoff chemisch gebunden hat, die iber die

CO-Zahl ermittelt wird. Das Ende der Oxidationsstabili-

titszeit ist erreicht, wenn fiir die CO-Zahl ein Wert ober-

halb 2 gefunden wird.

Anmerkung: Der nach dieser Norm fiir einen’ Formstoff
ermittelte Wert der Oxidationsstabilitatszeit er-
laubt nicht ohne weiteres Riickschlisse auf die
nach dieser Zeit noch verbliebenen Gebrauchs-
eigenschaften von Halbzeugen, Form- oder Fertig-
teilen aus diesem Formstoff.

2.3 CO-Zahi

Die fiir die Oxidationsstabilitatszeit malgebende Menge
an vom PE-HD chemisch gebundenem Sauerstoff wird
durch die CO-Zahl gekennzeichnet. Die CO-Zahl fiir
PE-HD ist das Extinktionsverhaltnis der sich wahrend
der Oxidation ausbildenden — von den Carbonyl(CO)-
Gruppen herriihrenden — IR-Absorptionsbande bei der
Wellenlinge A = 58 um (entsprechend der Wellenzahl
¥ =1720cm—="1) und der im PE-HD stets anwesenden
Bande bei der Wellenlinge A = 4,95 um (entsprechend
der Wellenzahl v = 2020 cm~').

E (5,8)

CO-Zahl = ——— (1)
E (4,95)

1) Begriffe Formmasse und Formstoff siehe DIN 7708
Teil 1

Testing of plastics; testing of oxidation stability by means of ageing in an oven; polyethylene of high density (PE-HD),
infra red spectroscopic (IR) determination of the carbonyle content

Hierin bedeuten:

E (58) Extinktion der CO-Bande bei der Wellenlange
A=58pum

E (495) Extinktion der PE-HD-Bande bei der Wellen-
lange A=4,95 um

3 Bezeichnung

Bezeichnung fiir die Priifung der Oxidationsstabilitat
durch Ofenalterung nach DIN 53 383 Teil 2 (02) von
Polyethylen hoher Dichte (PE-HD) durch die I R-spektro-
skopische Bestimmung des Carbonyl-Gehaltes:

Oxidationsstabilitait DIN 53 383 — 02 — PE-HD

4 Gerite
4.1 Wirmeschrank
Es wird ein Wiarmeschrank mit zwangslaufiger Durch-
liftung, z. B. nach DIN 50011 Teil 1, verwendet. Die
Luft wird durch einen auRerhalb des Innenraumes befind-
lichen Ventilator bewegt. Der Innenraum und seine
Wande diirfen nur durch die bewegte, auRerhalb des
Innenraumes erwarmte Luft beheizt werden. Den eigent-
lichen Nutzraum bildet ein zusatzlicher Kasten aus Alu-
miniumblech, der eine eigene Tir besitzt und so im
Innenraum montiert ist, daR seine Wande zu allen Wan-
den des Innenraumes gleichen Abstand haben. Die Nutz-
raummaRe sind 500 mm Breite, 500 mm Hohe und
430 mm Tiefe. Boden und Decke des Nutzraumes sind
perforiert. Die bewegte Luft durchstrémt den Nutzraum
von oben nach unten. In den Nutzraum ragen zur Ein-
stellung und Kontrolle der Priiftemperatur zwei Thermo-
elemente. Das eine Thermoelement hat einen Abstand
von je 50 mm von der hinteren Wand und vom Boden,
das andere einen Abstand von je 50 mm von der vorderen
Wand (Tiir} und von der Decke des Nutzraumes. Die Mel-
fiihler befinden sich in der Mitte der Nutzraumbreite.
Die raumlichen Temperaturunterschiede und zeitlichen
Temperaturschwankungen sollen bei einer Priiftemperatur
von 120 ©C insgesamt den Wert von 1 K nicht iberschrei-
ten.
Der Wiarmeschrank muf® einen Umluftbetrieb mit Frisch-
luftzufuhr erméglichen, wobei die Luft im Nutzraum
zweimal je Minute erneuert wird. Die Frischluftmenge
wird durch entsprechende Einrichtungen am Ansaug-
stutzen eindeutig festgelegt.
Anmerkung: Es empfiehlt sich, die Temperaturen im
Nutzraum zu registrieren.

42 Rahmen und Gestell fiir die Probekorper

Die nach Abschnitt 5 hergestellten Probekorper werden
zwischen zwei Rahmenteilen aus Aluminiumfolie von

Fortsetzung Seite 2 bis 4
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0,1 mm Dicke befestigt, z. B. mit Hilfe von Heftklam-
mern, die jedoch nicht verkupfert sein diirfen.

Die MaRe der Rahmen richten sich nach dem verwende-
ten |R-Spektralphotometer (siehe Abschnitt 4.3); der
Rahmen mufR eine reproduzierbare Anordnung des Pro-
bekérpers im Strahlengang erméglichen, so daR bei jeder
Messung die gleiche Stelle des Probekorpers durchstrahlt
wird. Bild 1 zeigt ein geeignetes Beispiel; der rechteckige
Ausschnitt in der Mitte dieses Rahmens muB ganz vom
Probekorper ausgefiillt sein. Zweckmagig ist die Verwen-
dung von zusammenklappbaren Doppelrahmen,

Die Rahmen mit den Probekérpern werden im Warme-
schrank vorzugsweise an einem Gestell mit horizontalen
Stiben aufgehéngt, und zwar derart, daR die Probek&rper
sich nicht gegenseitig beriihren und frei der temperierten
Luft zugédnglich sind.

MaRe in mm
+=0,1
38
10
50

Bild 1. Beispiel fiir einen Rahmen aus Aluminiumfolie

4.3 |IR-Spektralphotometer

Handelsiibliches Zweistrahl-1R-Spektralphotometer, das
Messungen im Bereich von 4 5 bis 6,2 um nach den allge-
meinen Arbeitsgrundlagen in DIN 51820 Teil 1 (z. Z.
Entwurf) gestattet.

5 Herstellung und Form der Probekorper

Aus der Formmasse oder dem nach DIN 53 733 zerklei-
nerten Formstoff werden durch Pressen Folien von
{0,3 0,02) mm Dicke und einer solchen Flache herge-
stellt, daR sie in die in Abschnitt 4.2 festgelegte Halte-
rung eingepafit werden konnen.

6 Anzahl der Probekorper
Es sind mindestens 3 Probekdrper zu priifen.

7 Vorbehandlung der Probekorper

Eine Vorbehandlung der Probekérper ist nicht erforder-
lich. Die Probekorper dirfen bei der Herstellung und
Handhabung nicht verunreinigt werden, insbesondere ist
hierbei darauf zu achten, daR ihre Oberflachen nicht mit
bloRen Handen berihrt werden.

8 Durchfiihrung
8.1 Wirmelagerung der Probekorper

Die Probekérper werden, wie in Abschnitt 4.2 beschrie-
ben, in den Rahmen und die Rahmen am Gestell befestigt.
AnschlieBend wird das Gestell in den Nutzraum des
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Wirmeschrankes gebracht, in dem eine Temperatur von
{120 % 1) OC herrscht. Gemessen wird diese Temperatur
durch die beiden Thermoelemente nach Abschnitt 4.1.
Bei Temperaturdifferenz gilt der Mittelwert. Wird bei
einer anderen Temperatur gepriift, dann ist dies zu ver-
einbaren und im Priifbericht anzugeben.

Die Rahmen mit dem jeweils einen Probekdrper werden
intervallweise, vorzugsweise zweimai je Woche, aus dem
Nutzraum entnommen, um an ihnen die |R-spektrosko-
pische Bestimmung der CO-Zahl nach Abschnitt 8.2
durchzufiihren. Wird die CO-Zahl 2 bereits innerhalb von
2 Wochen Wirmelagerung erreicht, dann empfiehlt es
sich den Versuch zu wiederholen und die Bestimmung
der CO-Zah! in kiirzeren Intervallen, z. B. taglich, durch-
zufithren.

Die Zeitspannen, wahrend deren sich die Probekdrper
fir die Bestimmung der CO-Zahl auerhalb des Warme-
schrankes befinden, werden von der gesamten Priifzeit
abgezogen.

Die Wiarmelagerung der Probekorper wird so lange fort-
gesetzt, bis die CO-Zahl den Wert 2 erreicht oder iber-
steigt. Danach werden die betreffenden Probekdrper ent-
fernt.

8.2 1R-spektroskopische Bestimmung der CO-Zahl

8.2.1 Durchfiihrung

Jeder Probekorper wird mitsamt seinem Rahmen in den
Strahlengang des Zweistrahl-|R-Spektralphotometers ge-
bracht. Dabei muB immer die gleiche Seite des Probe-
korpers dem Spalt des Spektralphotometers zugewandt
sein. Es wird an jedem Probekorper die Durchlassigkeit
im Bereich von 4,5 bis 6,2 um (2222 bis 1613 cm—1)
gemessen. {Registrierung mit optimalen Gerateeinstel-
lungen enisprechend den Angaben des Gerateherstellers).
Zur Auswertung kommen die in jeder PE-HD-Probe auf-
tretende Bande mit einem Extinktionsmaximum bei
A= (4,95 + 0,05) um und die sich im Verlaufe der Alte-
rung bildende CO-Bande mit einem Extinktionsmaximum
bei A = (5,80 = 0,05) um. Es sind nur soiche Messungen
verwertbar, bei denen die Durchldssigkeitswerte der
CO-Bande zwischen 20 und 90% liegen.

8.2.2 Auswertung

Liegt eine CO-Bande vor, so werden die erhaltenen IR-
Spektren nach dem Basislinien-Verfahren ausgewertet.
An die jeweils beiden Durchlassigkeitsmaxima, die die
CO-Bande wie auch die PE-HD-Bande flankieren, wird je
eine Tangente (Basislinie) gelegt. Es wird das Lot durch
die Bandenspitze zur 100%-Linie gefalit. Aus den sich
ergebenden Schnittpunkten mit der Basislinie und der
Bandenspitze errechnet sich die maximale Extinktion E
bei den Wellenlangen 5,8 und 4,95 um aus den Gleichun-
gen (2) und (3):

D
E(58) =lg—=2 (2)
DA
Dl
E (4,95) = lg —
(4,95) = lg D, (3)

Hierin bedeuten.

Dy Durchiéssigkeit in % beim Schnittpunkt des Lotes
mit der Basislinie der CO-Bande

D, Durchléssigkeit in % beim Schnittpunkt des Lotes
mit der CO-Bandenspitze
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