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Oktober 1977

Priifung von Kunststoffen D N
Bestimmung der Weichmacheraufnahme von

Vinylchlorid(VC)-Polymerisaten bei Raumtemperatur
Zentrifugierverfahren

53 417

Teil 1

Testing of plastics; determination of plasticizer sorption of polymerisates of vinyl

chloride (VC) at ambient temperature; centrifugation method

Zusammenhang mit dem von der International Organization for Standardization (1SO) veréffentlichten Norm-Entwurf

1SO/DIS 4608, siehe Erliduterungen.

MaBe in mm

1 Zweck und Anwendung

Die Priiffung nach dieser Norm dient der Bestimmung
der Menge Weichmacher, die von einem VC-Polymerisat
fiir allgemeine Anwendungszwecke bei Raumtemperatur
(23 = 5) °C nach DIN 50 014 unter Bildung einer trocke-
nen Mischung aufgenommen wird. Die Weichmacher-
aufnahme ist abhéangig von der Porositat der Polymerisat-
Koérner.

Die Kenntnis der Weichmacheraufnahme bei Raum-
temperatur in Verbindung mit der in der Warme (siehe
DIN 54 802 (z. Z. noch Entwurf)) ist fir die Beurteilung
dei Eignung eines VC-Polymerisates zur Herstellung von
pulverférmigen, weichmacherhaltigen Polyvinylchlorid
(PVC) 1)-Formmassen von Bedeutung.

2 Mitgeltende Normen

DIN 50014 Klimate und ihre technische Anwendung;
Normalklimate

DIN 53135 Filtrierpapiere fiir chemische Analysen;
Einteilung, Bezeichnung, Haupteigen-
schaften, Priifverfahren

DIN 53205 Priifung von Pigmenten; Probenahme

3 Begriff

Die Weichmacheraufnahme bei  Raumtemperatur
WA (23) in % ist die Menge Di-2-athylhexylphthalat
(DOP) 2} in g, die unter den in dieser Norm angegebenen
Bedingungen von 100 g VC-Polymerisat in g bei Raum-
temperatur (23 £5) °C nach DIN 50 014 aufgenommen
wird.

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Zur Probe wird im UberschuR DOP gegeben. Dieser Uber-
schulR wird durch zentrifugieren abgetrennt und an-
schlieBend durch Wagung die Menge des von der Probe
aufgenommenen Weichmachers bestimmt.

5 Probenahme

Aus dem zu prifenden VC-Polymerisat wird entspre-
chend den Angaben in DIN 53 205 eine Durchschnitts-
probe von etwa 20 g entnommen.

6 Anzahl der Bestimmungen

Es sind mindestens 2 Bestimmungen durchzufiihren.

7 Priifgerdte und Priifmittel

7.1 Priifgerate

Waage mit einer Fehlergrenze von £ 1 mg

2-ml-Pipette

Laboratoriums-Zentrifuge mit Arbeitskopf, Zentrifugen-

bechern (siehe Bild 1) und gegebenenfalls einer Vor-
richtung zur Luftkiihlung, z. B. nach DIN 58 970 Teil 1.

Zentrifugalbeschleunigung: mindestens 2,5 - 104 m/s2
{bezogen auf den von der Lauferachse achsfernsten
Punkt des Schleudergutes).

1) Kurzzeichen PVC siehe DIN 7728 Teil 1
2) Kurzzeichen DOP siehe DIN 7723

Fortsetzung Seite 2 und 3
Erlduterungen Seite 3

NormenausschuB Kunststoffe (FNK) im DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V.
FachnormenausschuB Materialprifung (FNM) im DIN
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Bild 1. Beispiel fiir einen Zentrifugenbecher mit Redu-
ziereinsatz

Zentrifugenréhrchen passend zu den Zentrifugenbechern,
mit konischem Boden, der eine Offnung mit einem
Durchmesser von 0,8 mm besitzt, bei Verwendung von
Watte, (siehe Bild 2)
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Bild 2. Beispiel fir ein Zentrifugenréhrchen mit koni-
schem Boden

oder

mit einem Siebboden bei Verwendung von Filtrierpapier
(siehe Bild 3).

2) Siehe Seite 1.
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Bild 3. Beispiel fiir ein Zentrifugenréhrchen mit Sieb-
boden

Reduziereinsatze passend zu den Zentrifugenbechern
und den Zentrifugenrohrchen (siehe Bild 1).
Verbandwatte DAB 7 oder Glaswatte (im folgenden
Text kurz Watte genannt)

oder

Filtrierpapier DIN 53135 —1b, dessen Durchmesser
gleich dem Innendurchmesser des Zentrifugenréhrchens
mit dem Siebboden ist.

7.2 Priifmittel

Weichmacher Di-2-athylhexylphthalat (DOP) 2) mit fol-
genden Eigenschaften bei 20 °C:

Dichte 0 ................ 0,982 bis 0,984 g/cm3
Brechzahlnp . ............ 1,486 bis 1,487
Dynamische Viskositdt . . . 77 bis 83 mPa - s

8 Durchfiihrung

8.1 Weichmacheraufnahme der Watte

oder des Filtrierpapiers
Entsprechend den Angaben in Abschnitt 8.2, jedoch
ohne Probe, wird die Aufnahme von DOP in
{100 £ 2) mg Watte oder in das Filtrierpapier bestimmt
(ml)-

8.2 Weichmacheraufnahme des VC-Polymerisates

Je nachdem welches Zentrifugenréhrchen Verwendung
findet, wird (100 +2) mg Watte auf den konischen
Boden oder das Filtrierpapier auf den Siebboden gelegt.
Das Zentrifugenrohrchen mit der Watte oder dem
Filtrierpapier wird auf * 1 mg gewogen (m,) und an-
schliefend in dieses etwa 2 g der Probe eingefiillt. Danach
wird das Zentrifugenréhrchen mit der Probe auf £+ 1 mg
gewogen (mg). Nun werden 2ml des Weichmachers
DOP in das Zentrifugenrohrchen mit der Probe pipettiert,
dieses in den Zentrifugenbecher mit dem Reduzierein-
satz gestellt und der Becher dann in die Zentrifuge ein-
gesetzt und etwa 10 Minuten stehen gelassen. Anschlie-
Rend wird 60 Minuten lang bei einer Zentrifugalbeschleu-

nigung von 2,5 bis 3 - 104 m/s2 zenﬂ i i di
Probe nicht warmer als 30 °C werden ﬁghmaﬁts
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