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Testing of plasticizers; determination of physical and chemical characteristics of

plasticizers

1 Anwendungsbereich und Zweck

Kennzahlen von Weichmachern im Sinne dieser Norm 1) sind
die folgenden GroBen: Dichte, Brechzahl, Flammpunkt,
Viskositdt, Sdurezahl, Verseifungszahl, Hydroxylzahl und
Farbzahl. Die Bestimmung dieser Gré8en dient zur Kenn-
zeichnung und zur Priiffung der GleichméBigkeit oder des
Reinheitsgrades von Weichmachern. Die zugrunde liegenden
Prifverfahren sind zum Teil in Normen fiir die Beurteilung
anderer Stoffe festgelegt. In der vorliegenden Norm werden
die fur Weichmacher geeigneten Priifverfahren angefiihrt.
Sofern erforderlich, werden diese in Form von Arbeitshin-
weisen beschrieben, anderenfalls wird auf das geeignete
Verfahren im Normenwerk verwiesen.?2)

2 Vorbehandlung der Weichmacher

Vor der Probenahme ist der zu priifende Weichmacher gut zu
homogenisieren. Ein gegebenenfalls vorhandener fester
Anteil ist im flissigen Anteil durch Erwdrmen zu losen. Feste
Weichmacher werden gegebenenfalls bei einer Temperatur
dicht oberhalb des Schmelzbereiches geprift.

3 Probenahme

Die Probe des zu priifenden Weichmachers ist so zu entneh-
men, daB samtliche Bestandteile des Weichmachers im rich-
tigen Verhéltnis erfaBt werden. Nach DIN 51 750 Teil 1 setzt
sich diese Durchschnittsprobe aus mehreren nach einem
bestimmten Plan entnommenen Einzelproben zusammen.
Die daraus entnommene Laboratoriumsprobe betréagt im
Regelfall 0,5 L. Ist eine geringere Probemenge vorhanden, so
muB z. B. die Priifprobe zur Bestimmung der Dichte zuséatzlich
fiir weitere Bestimmungen verwendet werden.

4 Anzahl der Proben

Fiir jede der im folgenden beschriebenen Priifungen wird aus
der Laboratoriumsprobe eine Priifprobe entnommen.

5 Bestimmung der Dichte

Die Dichte dient zur Berechnung der Masse eines abgemes-
senen Volumens eines Weichmachers sowie zur Beurteilung
der GleichmaBigkeit bzw. des Reinheitsgrades.

5.1 Begriff
Siehe DIN 1306 und DIN 51 757.

5.2 Grundlage des Verfahrens

Die Dichte bei 20 °C wird nach DIN 51 757 Verfahren C mit
Hilfe eines Pyknometers bestimmt.

1) Weichmacher auf Mineraldlbasis, die vor allem bei der Ver-
arbeitung von Elastomeren Verwendung finden, werden
haufig nach den fiir Mineralolen giiltigen Normen gepriift.

2) Begriff Weichmacher siehe DIN 55 947; Kurzzeichen fiir
Weichmacher siehe DIN 7723

Ersatz fiir Ausgabe 11.70

5.3 Geréte, Durchfiihrung, Auswertung, Angabe des
Ergebnisses, Prézision des Verfahrens

Siehe DIN 51 757.

5.4 Andere Verfahren zur Dichtebestimmung

Zur schnellen Bestimmung der Dichte eignet sich das Aréo-
meter-Verfahren. Es besitzt jedoch gegeniiber der Dichtebe-
stimmung mit dem Pyknometer eine geringere Préazision
(Vergleichbarkeit = 2 kg/m3). Zu ihrer Durchfiuhrung siehe
DIN 51 757 Verfahren A. Dieses Verfahren kann in den Féllen,
in denen die genannte Prazision ausreichend ist, anstelle des
Pyknometer-Verfahrens angewandt werden. In diesem Fall ist
bei der Angabe des Ergebnisses auf DIN 51 757 Verfahren A
hinzuweisen.
Anmerkung: Bei der Bestimmung der Dichte von Weich-
machern hat sich ferner das Schwingungsverfahren
nach DIN 51 757 Verfahren D bewahrt.

6 Bestimmung der Brechzahl

Neben dem in Abschnitt 1 dargesteliten Zweck dient die
Bestimmung der Brechzahl vielfach zur schnellen Unter-
scheidung von Weichmachern, da sie wesentlich von der
Zusammensetzung eines Stoffes abhangig ist. Oft kann man
sich durch Messen der Brechzahl umsténdliche analytische
Arbeit ersparen.

6.1 Begriff
Siehe DIN 51 423 Teil 1.

6.2 Grundlage des Verfahrens

Die Brechzahl bei 20°C wird unter Anwendung des Ver-
fahrens nach DIN 53 491 und unter Bericksichtigung von
DIN 51423 Teil 1 fiir flussige Stoffe mit Hilfe eines Abbe-
Refraktometers bestimmt. Die Brechzahl von Weichmachern
wird im alilgemeinen im durchfallenden Licht gemessen.

6.3 Gerite

a) Abbe-Refraktometer mit heiz- und kiihlbaren Prismen
b) Thermostat fiir die Temperierung der Prismen
c) Lichtquelle: Natrium-Spektrallampe

6.4 Vorbereitung

Die Weichmacher werden, soweit sie niedrigviskose Flissig-
keiten sind, bei Raumtemperatur zwischen den Prismen des
Refraktometers aufgebracht. Bei zihfliissigen Substanzen
werden die Proben leicht erwarmt und in leichtfliissigem
Zustand auf das MeBprisma gebracht. Danach wird das
Beleuchtungsprisma vorsichtig so aufgedriickt, daB eine
Dejustierung der Prismen vermieden wird. Eine gleichmasige
Verteilung zahfliissiger Proben zwischen den Prismen lagt
sich auch durch Erwdrmen des MeBprismas erreichen.
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6.5 Durchfiihrung

Alle Messungen sind bei (20 & 0,05) °C auszufiihren und zwar
erst, wenn sich Temperaturkonstanz eingestellt hat, friihe-
stens 10 min nachdem die Proben nach Abschnitt 6.4 auf das
MeBprisma aufgebracht sind.

Der Beleuchtungsspiegel oder die Lichtquelle des Refrakto-
meters sind so einzustellen, daB sich moglichst groBe Kon-
traste beim Einstellen der Grenzlinie ergeben.

Die Brechzahl 1d8t sich nach der visuellen Kompensation
direkt an der Trommelteilung des Refraktometers ablesen.

Jede Probe ist dreimal zu messen. Bei der Priifung der Homo-
genitat des Weichmachers ist die Brechzahl an zwei Prif-
proben von insgesamt etwa 10 ml zu messen.

6.6 Préazision des Verfahrens

Die Prazision des Verfahrens beim Abbe-Refraktometer
betrédgt 1 bis 2 Einheiten der 4. Dezimale.

7 Bestimmung des Flammpunktes

Der Flammpunkt dient zur Beurteilung des Verhaltens von
Weichmachern hinsichtlich der Entflammbarkeit der sich aus
dem Weichmacher entwickelnden Dampfe und zur Bestim-
mung der Gefahrklasse.

7.1 Begriff

Der mit Angabe des MeBverfahrens zu versehende Flamm-
punkt ist die niedrigste Temperatur, bei der sich unter den
Bedingungen des jeweiligen MeBverfahrens aus der zu prii-
fenden Flissigkeit in solcher Menge Dampfe entwickein, daB
in dem Tiegel mit der Fliissigkeit ein durch Fremdziindung
entflammbares Dampf-Luft-Gemisch entsteht.

7.2 Grundlage des Verfahrens

Der Flammpunkt von Weichmachern wird im offenen Tiegel
nach Cleveland bestimmt. Das Verfahren ist fiir Mineralol-
erzeugnisse zur Bestimmung des Flammpunktes ausgearbei-
tet worden (siehe DIN 1ISO 2592). Da das Verfahren allgemein
fiir Flissigkeiten mit Flammpunkten {iber 79 °C anwendbar
ist, erweist es sich auch fiir die Priifung von Weichmachern
als geeignet.

Wegen des hohen Flammpunktes der meisten Weichmacher
wird das Priifverfahren im geschlossenen Tiegel nach Pens-
ky-Martens lediglich zur Klassifizierung von Weichmachern
hinsichtlich ihrer Gefahrklasse im Zusammenhang mit der
Verordnung liber die Errichtung und den Betrieb von Anlagen
zur Lagerung, Abfiillung und Befdrderung brennbarer Fliissig-
keiten zu Lande (VbF) oder auch fiir die Transport-Klassifika-
tion fiir StraBe und Bahn verwendet. Zu seiner Ausfilhrung
wird auf die Beschreibung in DIN 51 758 verwiesen.

7.3 Geridte, Durchfiihrung, Auswertung, Angabe des
Ergebnisses, Préazision des Verfahrens
Siehe DIN ISO 2592.

8 Bestimmung der Viskositat

Die Bestimmung der Viskositit dient zur Uberpriifung der
GleichmaBigkeit des Reinheitsgrades von Weichmachern.
Die Bestimmung der Viskositdt mit dem nachstehend er-
wahnten Verfahren ist auf die Priifung von Weichmachern mit
newtonschem FlieBverhalten beschrankt. Fir Weichmacher
mit nicht-newtonschem FlieBverhalten ist ein geeignetes
Prufverfahren zu vereinbaren.

8.1 Begriffe
Siehe DIN 1342 Teil 1 und DIN 51 §50.

8.2 Grundlage des Verfahrens

Fir die Bestimmung der Viskositat von Weichmachern wird,
wenn nicht anders vereinbart, die Messung mit dem Kugelfall-

Viskosimeter nach Hoppler (siehe DIN 53 015) verwendet. Es
beruht auf der rollenden und gleitenden Bewegung einer
Kugel in einem geneigten zylindrischen Rohr, das mit der zu
priifenden Flussigkeit gefiillt ist. Die MeBgroBe ist hierbei die
dynamische Viskositat, Einheit: Millipascalsekunde = mPa - s.
Da sich der MeBbereich des Verfahrens bis zu einer oberen
Grenze von 250000 mPa - s erstreckt, eignet sich das hier
beschriebene Verfahren auch fir die Viskositdtsmessung an
hochviskosen Weichmachern, entsprechend hohe MeBtem-
peraturen vorausgesetzt.

Zur Messung wird eine Probemenge von etwa 40 ml bendtigt.
Falls diese nicht zur Verfligung steht, wird die dynamische
Viskositat ersatzweise mit dem Vogel-Ossag-Viskosimeter
bestimmt, wozu nur etwa 25 ml Fliissigkeit bendtigt werden.
Die Einzelheiten dieses Verfahrens sind in DIN 51561
beschrieben.

Die Messung der kinematischen Viskositat mit dem Ubbe-
lohde-Viskosimeter wird nach DIN 51 562 Teil 1 durchgefiihrt.

8.3 Geréate, Durchfitlhrung, Auswertung, Angabe der
Ergebnisse, Prazision des Verfahrens

Siehe DIN 53 015.

Als MeBtemperatur wird fir niedrigviskose Weichmacher

20 °C und fiir hochviskose Weichmacher 50 °C festgelegt.

Anmerkung: Fiir bestimmte Erfordernisse, z.B. die Bestim-
mung der Pumpbarkeit, kann es notwendig sein, die
Viskositat auch bei anderen Temperaturen zu er-
mitteln.

Zur Bestimmung der kinematischen Viskositat mit dem Ubbe-
lohde-Viskosimeter wird auf DIN 51 562 Teil 1 hingewiesen.

9 Bestimmung der Saurezahl
Siehe DIN 53 402.

10 Bestimmung der Verseifungszahl
Siehe DIN 53 401.

11 Bestimmung der Hydroxyizahl

Das Verfahren dient zur Kennzeichnung des Gehaltes von
Weichmachern an freien Hydroxylgruppen. Zur Berechnung
der Hydroxylzahl aus den MeBwerten muB die Saurezahl des
Weichmachers (Bestimmung siehe DIN 53 402) bekannt sein.

11.1 Begriff

Unter der Hydroxylzahl wird diejenige Menge Kaliumhydroxid
in mg verstanden, die der bei der Acetylierung (siehe Ab-
schnitt 11.2) von 1g Substanz gebundenen Menge Essigsaure
aquivalent ist.

11.2 Grundlage des Verfahrens

Eine gewogene Probe wird in einem Essigsdureanhydrid-Pyri-
din-Gemisch unter Kochen acetyliert und die Menge un-
verbrauchtes Essigsaureanhydrid durch Titration mit Kalium-
hydroxid in Ethanol gegen Phenolphthalein oder Alkaliblau
6 B als Indikator oder mittels potentiometrischer Endpunkt-
anzeige bestimmt. Letztere soll verwendet werden, wenn sich
voraussichtlich Hydroxylzahlen unter 10 mg KOH/g ergeben,
oder wenn die Losung dunkel gefarbt ist.

Anmerkung: Es kdnnen auch Acetylierungskatalysatoren mit
hoherer Reaktionsgeschwindigkeit, wie z.B. Dime-
thylaminopyridin oder N-Methylimidazol verwendet
werden.

11.3 Gerite, Durchfiihrung, Auswertung, Angabe der
Ergebnisse, Prazision des Verfahrens

Siehe DIN 53 240.
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