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Prifung von Kunststoffen

Bestimmung der Brechungszahl und Dispersion

1 Zweck und Anwendung

Als physikalische Konstante ist die Brechungszahl wertvoll
fir die Unterscheidung von Kunststoffen. Oft kann man sich
durch Messen der Brechungszahl umsténdliche analytische
Arbeit ersparen, da die Brechungszahl wesentliche Anhalts-
punkte Uber die Zusammensetzung des Kunststoffes ergibt,
insbesondere wenn die Priifung am polymeren und auch am
verkrackten bzw. depolymerisierten Material vorgenommen
wird.

Die Brechungszahl interessiert z. B. auch fir die Verwendung
organischer Glaser in der Optik, fir Fabrikationskontrollen
und zur Uberprifung der Polymerisation. Darliber hinaus ist
es durch Messung des Temperaturkoeffizienten der Bre-
chungszahl méglich, das Erweichungsintervall festzulegen.
Fir die Charakterisierung organischer Gléser ist auBerdem
die Wellenlangenabhé&ngigkeit der Brechungszahl (Disper-
sion) wichtig.

Diese Norm gilt nur fir die Bestimmung der Brechungszahl
von isotropen Stoffen.

2 Begriff
DieBrechungszahl n ist nach dem Snelliusschen
Brechungsgesetz

sin &

sing’’

wobei € der Winkel zwischen dem einfallenden Lichtstrahl
und der Rechtwinkligen (Lot) und & der Winkel ist, den die
Rechtwinklige mit dem austretenden Strahl bildet (siehe Bild).

~=lg'

Nach dieser Norm wird die Brechungszahl for Licht von der
Wellenldnge 589,3 nm1) (D-linie des Natriums), bezogen
auf Yakuum gleich 1, bestimmt und mit np bezeichnet.
Unter Dispersion versteht man die Differenz ny — n¢
der Brechungszahlen ,,der Fraunhoferschen Linien F (486,1 nm)
und C {656,3 nm)”.

Hieraus 1aft sich die reziproke relative Dispersion v, d. h.
die Abbesche Zahl

np — ]
p=—=__
ng — nc¢
berechnen.

3 Prifgerdt und Priifmittel

3.1 Refraktometer

Die Brechungszahl kann mit verschiedenen Gerdten ge-
messen werden. Besonders geeignet sind Abbe-Refrakto-
meter mit heiz- und kihlbaren Prismen, mit denen die
Brechungszahlen sowohl im durchfallenden als auch im

1) nm = 10-9 Meter

reflektierten Licht ohne Umbau der Gerdte gemessen wer-
den kdnnen. Fir hhere Anforderungen an die Mefigenauig-
keit sind Eintauch-Refraktometer mit heizbaren Prismen
geeignet, bei denen jedoch nur im durchfallenden Licht
gemessen werden kann. Bei beiden Gerdten kann die Dis-
persion ng — n¢ durch Drehung der Amicischen Prismen, d.h.
des Kompensators, bestimmt werden.

3.2 Thermostat
Thermostat fiir die Temperierung der Prismen.

3.3 Lichtquelle

Tageslicht oder Glihlampe. In besonderen Féllen ist die
Natrivmspekirallampe vorteilhaft, da die Verwendung
monochromatischen Llichtes das Erkennen der Grenzlinie
erleichtert und die Mef3igenauigkeit erh&ht.

3.4 Kontaktmittel

Bei der Priifung von Proben aus formfesten Kunststoffen
(siehe Abschnitt 4.2); gelegentlich auch bei Proben aus
weichen oder weichgummidhnlichen Kunststoffen (siehe Ab-
schnitt 4.3) ist ein Kontaktmiitel zu verwenden, das fiir opti-
schen Kontakt zwischen Probe und Meflprisma sorgt. Als
Kontaktmittel sind nur solche Stoffe geeignet, die eine
hdhere Brechungszahl haben als der zu priffende Kunststoff
und die weder vom Kunststoff aufgenommen werden, noch
diesen an- oder auflésen.

Fir die einzelnen Kunststoffe werden folgende Kontaktmittel
empfohlen:

Kunststoff-Basis Kontaktmittel
Cellulosederivate a- Monobromnaphthalin oder
Celluloseacetat Anisol

Cellulosenitrat
Cellulosetriacetat

Fluorhaltige Polymerisate
Harnstoftharze
Phenol-Formaldehydharze
Polyacrylate

Polydthylen
Polyamide
Polyester
Polyisobutylen

Polymethacrylat

Polystyrol

Polyvinylacetat
Polyvinylalkohol
Polyvinylchlorid

a-Monobromnaphthalin
a-Monobromnaphthalin, Anisol
a-Monobromnaphthalin
gesdttigte waflrige Zink-
chloridldsung

-Monobromnaphthalin
a-Monobromnaphthalin
a-Monobromnaphthalin

Gesattigte Zinkchloridiésung,
gesattigte  Kaliumqueck-
silberjodid|&sung

Gesdttigte wafirige Zink-
chloridlésung, bedingt
Monobromnaphthalin

Gesattigte Kaliumquecksilber-
jodidl&sung

a-Monobromnaphthalin

a-Monobromnaphthalin

Geséttigte Kalivmquecksilber-
jodidldsung, (a-Mono-
bromnaphthalin nur
bedingt brauchbar)

Fortsetzung Seite 2 und 3

Fachnormenausschuf3 Kunststoffe im Deutschen Normenausschuf3s (DNA)
Fachnormenausschu3 Materialprifung im DNA
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4 Herstellen und Aufbringen der Proben auf
das MeBprisma

4.1 Aus formfesten Kunststoff-Erzeugnissen (sieche Ab-
schnitt 4.2) werden nach Mdglichkeit Proben aus zwei zu-
einander rechtwinkligen Ebenen mit einer Dicke von etwa
3 mm entnommen. Bei weichen oder weichgummidhnlichen
Kunststoff-Erzeugnissen geniigt es, die Proben aus einer
Ebene herzustellen. Breite und Lénge der Probe héngen von
dem verwendeten Refraktometer (siche Abschnitt 3.1) ab. Sie
sollen etwas kleiner sein als die FlGche des Mef3prismas.

4.2 Aus formfesten Kunststoff-Erzeugnissen werden die
Proben herausgesdgt, gefrést und vorgeschliffen. An-
schlieBend werden sie mit Nafischleifpapier (Kérnung 400,
siche DIN 69 100) auf einer Glasplaite plangeschliffen und
poliert; das geschieht am besten von Hand, um das Auf-
treten von Spannungen in der Probe zu vermeiden.

Das Schleifen wird wegen der schiechten Wdrmeleitfdhig-
keit der Kunststoffe zweckmé&BBig unter Wasser oder einem
anderen geeigneten Kihimittel vorgenommen, es sei denn,
daf sich die Brechungszahl durch Aufnahme des Kihimittels
&ndert. Das verwendete Poliermittel darf ebenfalls die
Brechungszahl nicht beeinflussen. Bei Messung mit streifen-
dem Lichteinfall missen an der Probe zwei mdglichst genau
rechtwinklig zueinander stehende Fidchen plan- und hoch-
glanzpoliert sein. Durchscheinende und undurchsichtige
Kunststoffe miissen im reflektierten Licht gemessen werden.
Die Probenherstellung ist hierbei einfacher, da nur die
Auflagefléche plan- und hochglanzpoliert sein muf3. Die
Ubrigen Flachen werden zweckm&fig mit Tusche geschwdrzt,

Die Probe ist richtig bearbeitet, wenn bei der Priifung eine
scharfe Grenzlinie erhalten wird. Andernfalls ist die Probe
nachzuarbeiten oder es ist eine neuve Probe herzustellen.
Uberschiissiges Kontaktmittel ist vor allem an der Lichtein-
trittsfléche mittels FlieBpapier, Watte oder einem weichen
Tuch abzutupfen, da schon durch Gberschiissiges Kontakt-
mittel die Grenzlinie unscharf werden kann.

4.3 Aus weichen oder weichgummidhnlichen Kunststoff-
Erzeugnissen werden Proben mit der Schere oder Rasier-
klinge so geschnitten, daf3 die Lichteintrittsebene wie poliert
aussiehf. Bei Messung mit streifendem Lichteinfall wird die
Probe so auf das MeBprisma gedriickt, da3 die Meffléche
des Prismas rechtwinklig zur Lichteintrittsebene der Probe
liegt. Falls sich keine scharfe Grenzlinie ergibt, ist eine neue
Probe herzustellen.

Weiche Proben werden in der Regel unmittelbar, d. h. ohne
Verwendung eines Kontaktmittels (siehe Abschnitt 3.4 oder
4.2) auvf das MeBprisma aufgedriickt.

4.4 Plastische und z&hflissige Kunststoffe kdnnen, soweit
sie diese Eigenschaften bei Raumtemperatur haben, wie
Flissigkeiten zwischen den Prismen des Refrakiometers ge-
messen werden. Fir die Messung wird nach leichtem Er-
warmen des Kunststoffes oder des Mef3prismas eine kleine
Probe unmittelbar auf das Mef3prisma gebracht und das
Beleuchtungsprisma vorsichtig so aufgedriicki, daf3 eine De-
justierung der Prismen vermieden wird.

Bei Kunststoffen, die erst bei hdherer Temperatur plastisch
oder zdhflissig werden, lassen sich plane Begrenzungs-
flaéchen der Proben dadurch erzielen, daf3 die Proben zwi-
schen ebenen, sauberen Glasscheiben bei geniigend hoher
Temperatur zusammengepref3t und anschlieBend abgekihlt
werden. Nach Entnahme kdnnen die Proben dann, wie in
Abschnitt 4.2 und 4.3 beschrieben, gepriift werden.

5 Durchfiihrung der Prifung

5.1 Die fertig bearbeiteten Proben, insbesondere von
hygroskopischen Kunststoffen, sind entweder bis zur Ge-
wichtskonstanz zu trocknen oder 24 Stunden lang im Ex-
sikkator Uber Chlorkalzium, Phosphorpentoxyd oder Schwe-
felsGure zu lagern, um Feuchtigkeitseinflisse auf das Mef3-
ergebnis auszuschalten.

5.2 Alle Messungen sind bei 20 °C * 0,5 ° durchzufGhren,
und zwar erst, wenn sich Temperaturkonstanz eingestellt
hat, frihestens 10 Minuten, nachdem die Proben nach Ab-
schnitt 4 auf das MefB3prisma aufgebracht sind.

5.3 Der Beleuchtungsspiegel oder die Lichtquelle des Re-
fraktometers sind so einzustellen, dafd sich méglichst grofie
Kontraste beim Einstellen der Grenzlinie ergeben.

5.4 Die Brechungszahl ist, sofern in Abschnitt 4 vorge-
schrieben, an 2 Proben zu messen, die aus zueinander recht-
winkligen Ebenen aus dem zu prifenden Erzeugnis ent-
nommen sind (siehe Abschnitt 4.1).

Werden bei der Messung einer Probe zwei verschiedene
Grenzlinien beobachtet, so liegt Anisotropie vor, die nicht
Gegenstand dieser Norm ist.

Mit Ausnahme der in Abschnitt 4.4, Absatz 1, genannten
Kunststoffe, bei denen eine dreimalige Messung genigt, ist
jede Probe 5mal zu messen. Die Meffehlergrenze beim
Abbe-Refraktometer betréigt dabei ein bis zwei Einheiten
der 4. Dezimale. Werden gréfiere Unterschiede an verschie-
denen Proben festgestellt, so liegen inhomogene Kunststoffe
vor.

5.5 Bei der Bestimmung der Brechungszahl kann auch die
Dispersion ermittelt werden. Nach Einstellung auf eine farb-
lose Grenzlinie durch Drehen des Kompensators wird der
sich hierbei ergebende Wert am Kompensator abgelesen.
Unter Anwendung der entsprechenden Gerdtetabellen er-
gibt sich hieraus ng — nc. Da die Brechungszahl ny bekannt
ist, 1aB3t sich aus beiden die Abbesche Zahl v berechnen.

6 Prufbericht

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

Art und Kennzeichnung des untersuchten Materials

Form und Lage der Proben in dem zu untersuchenden
Material

Vorbehandlung der Proben
Herstelldatum der Proben
Verwendetes Prifgerét und Prifmittel (Kontakimittel).
Priftemperatur
Brechungszahl np und Abbesche Zahl ¥ mit einer den Mef3-
bedingungen entsprechenden Genauigkeit

Einzelwerte fir jede Probe

Mittelwert  fir jede Probe

Mittelwert  fir alle Proben.
Bei gréfBeren Unterschieden in der Brechungszahl fir ein
untersuchtes Material (siehe Abschnitt 5.4, Absatz 2) sind

die Grenzwerte fir die verschiedenen Proben unter Hinweis
auf Inhomogenitdt anzugeben.
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