DK 678.544.4:620.1:532.133: 661.728.82 Januar 1970

Prifung von Kunststoffen DlN
Bestimmung der Viskositdt von Lésungen 53728
Celluloseacetat in verdiinnter Lésung Batt 1

Testing of plastics; determination of viscosity of solutions, cellulose acetate in dilute solution

Zusammenhang mit einer in Vorbereitung befindlichen ISO-Empfehlung, siehe Erlduterungen.

1. Zweck und Anwendung 3. Probenahme

Das Verfahren nach dieser Norm dient dazu, das Viskosi- Aus dem zu priffenden Celluloseacetat wird eine Durch-
tatsverhdlinis (relative Viskositdt) und die Viskositétszahl — schnittsprobe entnommen.

von Celluloseacetat in einer verdinnten LSsung, die ein

M'ethylenchk')rid-MefhcpoI-Gemisch als" Losungsmittel ent- 4, Vorbereitung der Probe

hélt, zu bestimmen. Es ist anwendbar fir Celluloseacetate,

die mindestens 50 Gew.-9], Essigséure enthalten. Die Probe wird 3 Stunden lang bei 105 °C +2 grd in einem

Wdrmeschrank nach DIN 50 011 getrocknet.
Wenn das zu priifende Celluloseacetat Weichmacher, Fiill-

stoffe oder andere Zuséize enthdlt, die die Viskositdts- o o wp o
messung beeinflussen, so sind besondere Prifverfahren zu 5. Prufgeru.t und Prifmittel
vereinbaren. 5.1. Priifgeréit

Anmerkung: Wenn das Viskosititsverhiltnis von Cellu- 100-ml-MeBkolben mit Schliffstopfen

loseacetat in Bezug zur molekularen Kettenlinge gesetzt Thermostat (Wasserbad) fir eine Temperatur von 25°C
werden soll, so sollten nur Proben mit ihnlichem Essigsiure-  +0,05 grd

Gehalt verglichen werden. Ubbelohde-Viskosimeter mit Maf3en nach Bild oder jedes

. andere Viskosimeter, mit dem gleiche Ergebnisse erhalten
2. Begriffe werden. Vor und hinter dem Mefigefa des Ubbelohde-
2.1. Das Viskositétsverhdlinis (relative Viskositét) ist nach ~ Viskosimeters Sif‘d die Ring-MeBmarken M; und M, auf-
DIN 1342 der Quotient der dynamischen Viskositat der —geditzt; durch diese Marken ist sowohl das Volumen der
Lésung 7 und der dynamischen Viskositdt des Ldsungs- Frobe abgegrenzt als auch die mittlere DruckhShe fest-

mittels Mg gelegt.
Stoppuhr mit einem Skalenwert von 0,1 Sekund
Viskositdtsverhdltnis = :—} ppulir mit €in wert von ekunde
10 Mafle in mm
2.2. Die Viskositatszahl 1) ist die relative Viskositétséinde- M
rung 2), geteilt durch die Konzentration der Lésung in g/ml.
. _(n 1 Volumen
Viskositétszahl = (170 - ]_) C 15 bis 20 ml

Hierin bedeuten: \ Mi
7 dynamische Viskositat der Lésung

7o dynamische Viskositdt des Lésungsmittels
C Konzentration der Losung in g/ml.

1) Das Wort Viskositétszahl, friher reduzierte Viskositat,
wurde bei der Internationalen Vereinigung fiir reine $0.352002
und angewandte Chemie (IUPAC) zur Annahme emp- (e i |
fohlen. Einzelheiten siehe ,Journal of Polymer Science”
Vol. VIII (1952) Nr 3, Seite 269/270, und ,Die Makro-
molekulare Chemie” Bd. 38 (1960}, H.1—3, S.1—12. Es
wird schon lange eingewendet, daf3 das Wort Viskosi-
tatszahl nicht ganz befriedigend ist, da die Viskositéts- %’

9025
13045
260 bis 290

o ——

zahl eine Verhdltnisgréfe ist. Sobald von den zustén-
digen Gremien ein geeignetes Wort angenommen ist,
soll es auch in dieser Norm an Stelle des Wortes Vis-
kositdtszahl verwendet werden.

2) Begriff siche DIN 1342 &
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Fachnormenausschu3 Kunststoffe (FNK) im Deutschen Normenausschu3 (DNA)
Fachnormenausschuf3 Materialprifung im DNA
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5.2. Prifmittel

Methanol zur Analyse, relative Dichte dyg/9q = 0,792 bis

0,795, Siedeverlauf von 64,5 bis 65,5°C bei Atmosphdren-
druck (760 Torr)

Methylenchlorid zur Analyse, relative Dichte dyg/oq = 1,321

bis 1,331; Siedeverlauf von 39°C bis 40,5°C bei Atmo-
spharendruck (760 Torr)

Reinigungsmittel: Chromschwefelséure; destilliertes Wasser;
Aceton, frisch destilliert; Athanol, frisch destilliert.

6. Durchfihrung

6.1. Das Lésungsmittel wird durch Mischen von 90 Yolumen-
teilen Methylenchlorid mit 10 Volumenteilen Methanol her-
gestellt. Methanol und Methylenchlorid werden vor dem
Mischen auf eine Temperatur von 25 °C gebracht.

6.2. In das Viskosimeter wird vor der Verwendung Chrom-
schwefelséiure gegeben. Nach 15 Minuten wird die Chrom-
schwefelsGure abgelassen und mit flieBendem Wasser nach-
gewaschen. Dann wird nacheinander mit Athanol und Aceton
gespllt und zum Trocknen ein staubfreier Luftsirom durch-
gesaugt.

6.3. 059g +0,005g trockenes Celluloseacetat werden auf
0,001 g gewogen und quantitativ in den 100-ml-MeBkolben
bergefihrt. Die Probe wird in etwa 60 ml Lsungsmittel bei
Raumtemperatur geldst, die Lsung im Thermostaten auf
25°C +0,059grd gebracht und mit dem L&sungsmittel bei
25°C auf 100 ml aufgefiillt. Nach griindlichem Umschitteln
wird die Ldsung 2 Stunden lang stehen gelassen.

6.4. Die Durchfluizeiten der L3sung und des Lésungsmittels
werden mit demselben Viskosimeter bei 25°C 40,05 grd
bestimmt.

Die DurchfluBBzeit des Ldsungsmittels ist von Zeit zu Zeit
zu priifen,

Mit einem Ubbelohde-Viskosimeter wird die Messung sinn-
gemdf3 nach DIN 51562, Ausgabe Mdérz 1967, Abschnitt 8,
durchgefiihrt. Wird ein anderes Viskosimeter benutzt, so ist
das Mef3verfahren entsprechend abzuéindern.

Die Durchflufzeit jeder Flissigkeit wird zweimal hinterein-
ander auf 0,1 Sekunde bestimmt. Die erhaltenen Werte
dirfen nicht mehr als 0,4/, voneinander abweichen, sonst
ist die Prifung zu wiederholen. Zeigen zwei von nicht mehr
als vier Bestimmungen grdfiere Abweichungen, so wird die
Prifung mit einem frischen Anteil der Lésung wiederholt.

7. Auswertung

Die in die Berechnung eingehenden DurchfluBzeiten der
Lésung und des Lésungsmittels sind die arithmetischen Mittel-
werte der Ergebnisse von jeweils 2 Messungen, die sich
nicht mehr als 0,49/, voneinander unterscheiden.

7.1. Das Viskositdtsverhdlinis kann unter den Voraus-
setzungen des Abschnittes 6.4 fir sehr verdiinnte L6sungen
angendhert gleich dem Verhdltnis der DurchfluBizeiten t und ¢

gesefzt werden.

7.2. Die Viskositéitszahl kann unter den Voraussetzungen
des Abschnittes 6.4 fiir verdiinnte Lésungen anndhernd gleich

t 1
__1 @ —_
(‘0 ) C

gesetzt werden.

Hierin bedeuten:

t Arithmetischer Mittelwert der DurchfluBBzeiten der L&sung

to Arithmetischer Mittelwert der Durchfluf3zeiten des
Lésungsmittels

C Konzentration der Losung in g/ml.

8. Prifbericht

Im Prifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm an-
zugeben:

Art und Bezeichnung des Celluloseacetates

Angewendetes Viskosimeter

DurchfluBzeit der L&sung in Sekunden
Einzelwerte
Mittelwert

Durchfiufizeiten des Ldsungsmittels in Sekunden
Einzelwerte
Mittelwert

Viskositétsverhdltnis undfoder Viskositéatszahl,
auf 0,1 gerundet

Prufdatum.

Erliduterungen

Die vorliegende Norm wurde vom FNK/FNM-Arbeits-
ausschuB3 4.1 ,Chemische Analysen von Kunststoffen” aus-
gearbeitet. Sie stimmt bis auf die nachfolgend angegebene
Abweichung sachlich iberein mit dem ISO-Entwurf 3)
ISODR 825 (revised text — Mdérz 1969) ,Plastics. Determi-
nation of viscosity number and viscosity ratio of cellulose
acetate in dilute solution” — ,Matiéres plastiques. Détermi-
nation de l'indice et du rapport de viscosité de l'acetate
de cellulose en solution diluée” — Bestimmung der Viskosi-
tatszahl und des Viskositétsverhélinisses von Celluloseacetat
in verdiinnter Lésung”.

Im ISO-Entwurf ISO/DR 825 wird fiir das zu verwendende
Ubbelohde-Viskosimeter das Yolumen des Mefigeféfies mit
1,8 bis 2,2 ml angegeben. Die Gbrigen Mafie des Ubbelohde-

Viskosimeters nach der vorliegenden Norm fallen unter die
in ISO/DR 825 angegebenen Mafle und zuldssigen Ab-
weichungen. Das Ubbelohde-Viskosimeter nach der vor-
liegenden Norm entspricht dem Viskosimeter A nach dem
ISO-Entwurf3) ISO/DR 1628 (Februar 1968) ,Plastics.
Directives for the standardization of methods for the
determination of the dilute solution viscosity of polymers” —
«Matiéres plastiques. Directives pour la normalisation des
méthodes de détermination de la viscosité des solutions
diluées de polymeres” — ,Kunsistoffe. Richtlinien fir die
Normung von Verfahren fir die Bestimmung der Viskositat
von Polymeren in verdiinnter Lésung”.

3) ISO = International Organization for Standardization
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