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Priifung von Kunststoffen

Bestimmung der Viskositdat von Losungen
Polyithylenterephthalat (PETP) in verdiinnter Losung

August 1973
DIN
53728

Blatt 3

Testing of plastics; determination of viscosity of solution;
polyethylene terephthalate in dilute solution

Zusammenhang mit der von der International Organization for Standardization (ISO) herausgegebenen Empfehlung

ISO/R 1228-1970 siehe Erlduterungen.

1. Zweck und Anwendung

Das Verfahren nach dieser Norm dient der Bestimmung der
konzentrationsbezogenen relativen Viskositdtsinderung
(Staudinger Funktion), bisher Viskositidtszahl genannt, von
Polyithylenterephthalat in einer verdiinnten Losung.

Als Losungsmittel wird eine Mischung bestehend aus

60 Gewichtsteilen Phenol und 40 Gewichtsteilen
1,1,2,2-Tetrachloriathan verwendet.

Zusitze, z. B. Fiillstoffe, konnen die Ergebnisse der
Viskositatsmessungen beeinflussen und miissen bei der
Einwaage der Probe entsprechend beriicksichtigt werden.

2. Begriff1)

Die konzentrationsbezogene relative Viskosititsinderung
J ist die relative Viskositdtsinderung geteilt durch die
Konzentration der Losung in g/cm3.
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Hierin bedeuten:

J Konzentrationsbezogene relative Viskositatsinderung
n dynamische Viskositit der Losung

no dynamische Viskositit des Losungsmittels
C Konzentration des Stoffes in der Losung in g/cm3

J

Anmerkung: Soferndie Dichteunterschiede zwischen
Léosungsmittel und Losung sehr gering sind, wie es hier bei
der Messung einer 1 %igen Losung der Fall ist, kann
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Viskositatsinderung gleichgesetzt werden,

t und tg siehe Abschnitt 7.

1) Siehe DIN 1342

2) Uber Bezugsquellen erteilt der Fachnormenausschuf
Kunststoffe (FNK) im DNA, 1 Berlin 30, Burggrafen-
straBe 4-7, Auskunft.

3) Z. B. Physikalisch-Technische Bundesanstalt in
Braunschweig.

4) Z. B. Glasfiltertiegel D 2

Erlauterungen siehe Originalfassung der Norm

Fachnormenausschu3 Kunststoffe (FNK) im Deutschen Normenausschufl (DNA)
Fachnormenausschu3 Materialpriifung im DNA

3. Probenahme

Aus dem zu priifenden Polyidthylenterephthalat wird eine
Durchschnittsprobe entnommen und zerkleinert (siehe
DIN 53 733 (z. Z. noch Entwurf)).

4. Vorbehandlung der Probe

Die Probe wird, falls erforderlich, 3 Stunden lang bei

100 °C und einem Druck von weniger als 1,33 mbar

(1 Torr) in einem Vakuum-Warmeschrank getrocknet und
in einem Exsikkator abgekiihlt, damit der Wassergehalt
auf weniger als 0,5% herabgesetzt wird.

5. Priifgeriite und Priifmittel 2)

5.1. Priifgerite

100 cm3-MeBkolben mit Kegelschliffhiilse und Stopfen,

z. B. nach DIN 12 664

Wasserbad

Thermostat mit Wasserfiillung fiir eine Temperatur von

(25 +£0,05) °C

Ubbelohde-Viskosimeter nach DIN 51 562, jedoch mit einer
Kapillare von 0,84 mm * 0,2 mm Innendurchmesser, oder
jedes andere Viskosimeter, mit dem gleiche Ergebnisse
erhalten werden. Sollten die Durchlaufzeiten zu lang werden,
so kann die Kapillare Nr II nach DIN 51562 (1,13 mm
Innendurchmesser) verwendet werden.

Stoppuhr mit einem Skalenwert von 0,1 Sekunde

Die Uhr ist von Zeit zu Zeit mit einer hinreichend genau
gehenden Normaluhr zu vergleichen. ZweckmaiBig wird die
Uhr von einer amtlichen Priifstelle 3) gepriift. Sie soll bei
nicht zu schwach gespannter Feder gebraucht werden.

Vakuum-Warmeschrank fiir eine Temperatur von

(100 + 2) °C und einen Druck von weniger als 1,33 mbar
(1 Torr)

Exsikkator mit einem Trocknungsmittel, z. B.

Phosphor (V)-oxid

Glasfiltertiegel mit einem Porendurchmesser von 40 bis
100 pm 4)

oder

ein konisches Sieb mit Drahtsiebboden 0,071
DIN 4188 —nr. St

Waage mit einer Fehlergrenze von + 0,0001 g
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5.2. Priifmittel

Losungsmittel:

Mischung aus 60 Gewichtsteilen Phenol und 40 Gewichts-
teilen 1,1,2,2-Tetrachlorithan.

Anmerkung: Das Losungsmittel ist giftig und darf
nicht mit der Haut und den Augen in Berithrung kommen
oder eingeatmet werden.

Das Losungsmittel wird hergestellt durch Auflosen von
Phenol, rein, kristallisiert in Schuppen, in 1,1,2,2-Tetra-
chlorithan, rein. Beide Komponenten werden vor dem Ver-
mischen im Vakuum destilliert. Das Losungsmittel wird

in dunklen Flaschen bei einer Temperatur zwischen

20 °C und 30 °C aufbewahrt.

Anmerkung: Unterhalb 20 °C kristallisiert mog-
licherweise das Phenol aus (Entmischung), oberhalb 30 °C
besteht die Gefahr, daB8 das 1,1,2,2-Tetrachlordthan ver-
dunstet.

Das Losungsmittel kann etwa 2 Wochen verwendet werden.
Bei lingerer Aufbewahrungsdauer muB die Durchfluf3-

zeit des Losungsmittels tiberpriift werden. Es ist zu
verwerfen, wenn Abweichungen vom Normalwert auf-
treten, die das Ergebnis merklich beeinflussen.

Reinigungsmittel:

Chromschwefelsdure

(Mischung aus gleichen Teilen konzentrierter Schwefel-
sidure und gesittigter wiriger Kaliumdichromat-Losung)
Chloroform

Aceton

Wasser, destilliert oder entionisiert.

6. Durchfiihrung

6.1. Das Viskosimeter wird vor dem ersten Gebrauch und
spiter von Zeit zu Zeit mit einem geeigneten Reinigungs-
mittel, z. B. Chromschwefelsdure, gereinigt. Danach wird
nacheinander mit Wasser und Aceton gespiilt und durch
Hindurchleiten von trockener, staub- und olfreier Luft
getrocknet.

Zwischen zwei aufeinanderfolgenden Bestimmungen wird
das Viskosimeter mehrmals mit dem Losungsmittel und
danach mit Aceton gespiilt und wie beschrieben getrocknet.
Statt dessen kann das Viskosimeter auch mit der ndchsten
MeBlosung gespiilt werden.

Weichen die Ergebnisse erheblich voneinander ab, so wird
das Viskosimeter mit Chloroform und danach mit Aceton
gespiilt und wie beschrieben getrocknet.

6.2. 1 g + 0,002 g Polyidthylenterephthalat werden auf
0,0002 g genau gewogen und quantitativ in den 100 cm3-
MeBkolben iibergefiihrt. Dann werden 60 em3 Losungs-
mittel hinzugefiigt und die Probe darin auf dem Wasserbad
unter Erwidrmen und Schiitteln gelost. Dabei ist zu
beachten, daf langeres Erwirmen eine thermische Zer-
setzung des Polydthylenterephthalats verursachen kann.
Um extrem lange Losezeiten zu vermeiden, kann die Lose-
temperatur unter Verwendung eines Olbades etwas
heraufgesetzt werden. Eine Losezeit von maximal

10 Minuten ist anzustreben. Fiir Schiedsfille ist die Lose-
temperatur und die Erwdrmungszeit zu vereinbaren. Die
Losung wird auf 20 °C abgekiihlt, mit dem Losungsmittel bis
zur 100 cm3-MeBmarke des MeSkolbens aufgefiillt und
gemischt.

6.3. Losung und Losungsmittel werden durch den Glas-
filtertiegel oder durch das Sieb filtriert. Zur Beschleu-
nigung dieses Arbeitsganges kann auch Druckfiltration
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angewendet werden. AnschlieBend werden die Durchfluf-
zeiten der Losung und des Losungsmittels in demselben
Viskosimeter bei (25 * 0,05) °C bestimmt.

Die Messung wird mit einem Ubbelohde-Viskosimeter sinn-
gemif nach DIN 51 562 (Ausgabe Mirz 1967), Abschnitt
6.3, 6.4 und 8 durchgefiihrt. Wird ein anderes Viskosimeter
benutzt, so ist das MeBverfahren entsprechend abzuindern.
Bei einer konzentrationsbezogenen relativen Viskositits-
dnderung iiber 300 cm3/g wird das Ergebnis durch die
Strukturviskositdt der Losungen verfilscht. In einem
solchen Fall ist ein Viskosimeter mit einer maximalen
Schubspannung 7 < 0,1 Pa zu verwenden oder auf andere
Weise auf 7 = 0 Pa zu extrapolieren.

Die Durchflulzeit jeder Fliissigkeit wird zweimal hinter-
einander bestimmt. Die erhaltenen Werte diirfen nicht mehr
als 0,4 % voneinander abweichen, sonst ist die Priifung

zu wiederholen.

7. Auswertung

Die konzentrationsbezogene relative Viskosititsinderung
J in cm3 /g wird nach folgenden Gleichungen berechnet:

a) Fiir Durchfluzeiten = 140 s

() @
J=_—1 * —
to c

b) Fiir DurchfluBzeiten < 140 s

A
=t 1

J= -1 }—=
- ¢
0 to

Hierin bedeuten:
C Siehe Abschnitt 2

t Arithmetischer Mittelwert der DurchfluBzeiten
der Losung

to Arithmetischer Mittelwert der DurchfluBzeiten
des Losungsmittels

A Hagenbach-Korrekturkonstante

Die Hagenbach-Korrekturkonstante wird nach folgender
Gleichung aus der von den Viskosimeter-Herstellern
angegebenen Geritekonstante K berechnet (siehe

auch DIN 51 562):

25
K

8. Priifbericht

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

Art und Bezeichnung des untersuchten Polyithylen-
terephthalats

Gegebenenfalls Vorbehandlung der Probe
Verwendetes Viskosimeter

DurchfluBzeit der Losung in Sekunden
Einzelwerte
Mittelwert

Durchfluf3zeit des Losungsmittels in Sekunden

Einzelwerte
Mittelwert

Konzentrationsbezogene relative Viskosititsinderung auf
3 wertanzeigende Ziffern gerundet

Von dieser Norm abweichende, vereinbarte Bedingungen
Priifdatum.
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