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Priifung von Kunststoffen

Bestimmung der Viskositdt von Losungen
Polyédthylen (PE) und Polypropylen (PP) in verdiinnter Losung

N
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Testing of plastics; determination of viscosity of solutions;
polyethylene (PE) and polypropylene (PP) in dilute solution

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

ISO/R 1191-1970, siehe Erlduterungen.

1. Zweck und Anwendung

Das Verfahren nach dieser Norm dient dazu, die Vikosi-
tdtszahl und den Staudinger-Index, bisher Grenzviskosi-
tidtszahl genannt, von Polyithylen (PE) und Polypropylen

(PP) in einer verdiinnten Losung bei 135 9C zu bestimmen.

Als Losungsmittel wird Dekahydronaphthalin verwendet.

Es ist anwendbar fiir alle Polyédthylene und fiir die
meisten Polypropylene einschlieBlich reiner isotaktischer,
ataktischer Polymere und reiner Stereoblock-Polymere.

Zusétze, z. B. Fiillstoffe, konnen die Ergebnisse der
Viskositdtsmessungen beeinflussen.

2. Begriffe 1)

2.1. Die Viskositidtszahl J ist die relative Viskositits-
dnderung, geteilt durch die Konzentration der Losung
in g/em3,

1
so(L-1)L
Mo Cc
Hierin bedeuten:

n  dynamische Viskositidt der Losung
no dynamische Viskositit des Losungsmittels
C Konzentration der Losung in g/cm3.

2.2. Der Staudinger-Index ist der Grenzwert der
Viskositidtszahl oder der natiirliche Logarithmus der
Viskosititszahl bei unendlicher Verdiinnung.

Jo= lim n—"No

0 cC—0 nOC

ln__n_

_lim Mo
Jo=c—0" ¢

Die Einschrinkung in Abschnitt 5.3 ist zu beachten.

Hierin bedeuten:
Jo  Staudinger-Index
1, No und C siehe Abschnitt 2.1

1) Siehe DIN 1342 und Erlduterungen

3. Probenahme

3.1. Aus dem zu priifenden Polyéthylen bzw. Poly-
propylen wird eine Durchschnittsprobe entnommen. Die
Probe muB in Form von trockenem Pulver oder in sehr
kleinen Stiicken vorliegen, damit sie sich leichter 19st.

3.2. Fertigteile werden unter Kiihlen mit festem Kohlen-
dioxid zerschnitten oder zermahlen (sieche DIN 53 733

(z. Z. noch Entwurf)).

Da die Viskosititszahl einer Oberflichenprobe des Fertig-
teiles von der Viskositédtszahl einer Probe aus dem Inneren
abweichen kann, muf3 wie nachfolgend unter a) oder b)
angegeben verfahren werden:

a) Fiir die Bestimmung der Viskositidtszahl des gesamten
Fertigteiles wird dieses zermahlen, das Pulver bzw. die
sehr kleinen Stiicke gemischt, ein Teil davon geldst und
von der Losung fiir die Priifung eine Probe entnommen.

b) Fiir die Bestimmung der Viskosititszahl des Formstoffes
von der Oberfliche des Fertigteiles und der Viskosi-
tatszahl der Formstoffes aus dem Inneren des Fertig-
teiles werden jeweils kleine Stiicke von der Oberfliche
und vom inneren Teil geschnitten. Danach wird von
jedem eine homogene Probe entnommen, gelost und
gepriift.

4. Priifgerit und Priifmittel

4.1. Priifgerat

100-cm3-MefBkolben mit Schliffstopfen

Pipette oder Biirette mit 50 cm3 Inhalt

Thermostat fiir eine Temperatur von (135 * 0,2) °C
Thermostat fiir eine Temperatur von (20 £ 0,1) °C
Pyknometer

Ubbelohde- Viskosimeter mit hingendem Kugelniveau
(siehe Bild 1). Das Gerit besteht im wesentlichen aus den
drei Rohrteilen (Rohr (1), Rohr (2), Rohr (3)) aus Gerite-
glas der hydrolytischen Klasse 1 nach DIN 12111, dem
Gefif (4) und der Kapillare (7) mit dem Mef3gefa8 (8) und
der Vorlaufkugel (9) sowie dem Niveaugefa (5). Unter-
und oberhalb des MeRgefiRes (8) sind auf dem Rohr (3)
die Ringmefimarken M, und M, aufgedtzt; durch diese
Marken ist sowohl das Durchlaufvolumen der Probe
abgegrenzt, als auch die mittlere Druckhohe h festgelegt.
Die Kapillare endet in dem als Kugelkalotte ausgebildeten
oberen Teil (6) des Niveaugefadfes (5).

Fortsetzung Seite 2 und 3
Erlduterungen Seite 4

Fachnormenausschu3 Kunststoffe (FNK) im Deutschen Normenausschuf3 (DNA)
Fachnormenausschuf3 Materialpriifung im DNA
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172 3 Durchlaufvolumen
bzw. Inhalt des Mef3gefiBes (8)
zwischen den RingmeBmarken M; und M, 2,0 bis 3,0 cm3
V/ r Mittlere Druckhohe h 120 bis 135 mm
Hohe des Gefi3es (4) 65 bis 75 mm

. ' Es darf auch jedes andere Viskosimeter verwendet werden,
mit dem gleiche Ergebnisse erhalten werden.
Anmerkung: DasUbbelohde-Viskosimeter nach
(J? , DIN 51 562 hat sich ebenfalls in der Praxis bewdhrt.

[] Stoppuhr mit einem Skalenwert von 0,1 Sekunden. Die
Uhr ist von Zeit zu Zeit mit einer hinreichend genau
gehenden Normaluhr zu vergleichen. Sie soll bei nicht
zu schwach gespannter Feder gebraucht werden. Zweck-
miRig werden die Uhren bei einer amtlichen Priifstelle 2)
gepriift.

Wiarmeschrank fiir eine Temperatur von 150 °C

Waage mit einer Fehlergrenze von + 0,0001 g

4.2. Priifmittel

Losungsmittel:

Dekahydronaphthalin zur Analyse, destilliert bei einer
Temperatur nicht hoher als 65 °C und einem Druck von
etwa 5 mbar oder filtriert iiber eine Kieselgel-Saule. Um
das Oxidieren des Dekahydronaphthalins wihrend des
Destillierens zu vermeiden, wird Hydrochinon zugesetzt.

Zum gereinigten Dekahydronaphthalin werden 0,05 bis

0,1 Gew.-% Antioxidationsmittel, z. B. Phenothiazin,

| hinzugefiigt, damit nicht spiter beim Losen hochmole-

[ /7 kulares Polypropylen abgebaut wird.

i Das derart vorbereitete Losungsmittel ist etwa ein halbes

Il Jahr fiir Viskositdtsmessungen verwendbar.

| I | Anmerkung: Polyithylene und isotaktische Poly-

mere des Propylens sind in anderen bekannten Lisungs-

. mitteln bei Raumtemperatur nicht 16slich.

Reinigungsmittel:

Schwefelsiure, konzentriert
5 WilBrige Kaliumdichromat-Losung, gesittigt
A VT ' Aceton
— Wasser, entionisiert oder destilliert.

5. Durchfiihrung
1 5.1. Reinigung des Viskosimeters
- Zur Vermeidung einander widersprechender Ergebnisse
——--T* = )—— wird das Viskosimeter vor dem ersten Gebrauch und
I

spiter von Zeit zu Zeit mit einer Mischung aus gleichen
Teilen konzentrierter Schwefelsdure und gesittigter
) ‘ ) waBriger Kaliumdichromat-Losung (Chromschwefel-
p 3 sdure) gereinigt. Danach wird nacheinander mit Wasser
4 ‘ I und Aceton gespiilt und mit Hilfe hindurchgeleiteter
. trockener, staub- und olfreier Luft getrocknet.

Glasfritte G2 5.2. Messung der Auslaufzeit des Losungsmittels

Bild 1. Bild 2. Die Auslaufzeit des Losungsmittels wird sinngemif3 nach
Abschnitt 5.5 gemessen.

Die Auslaufzeit wird dreimal hintereinander bestimmt.
Die Abweichungen der Mef3ergebnisse miissen kleiner als

Uber diese Kugelkalotte (6) lduft die Probe aus der 0,2 s sein.

Kapillare in Form eines diinnen Filmes ab (hingendes
Kugelniveau). . ..
Die Hauptabmessungen des Gerites sind: 53 Wahl der K‘onzentrat.;?on de_r Losung - )
Linge der Kapillare (7) 85 bis 95 mm ooy o0 71 wanlen. daf3 die
Durchmesser der Kapillare (0,46 * 0,02) mm ;

2 l=—s—1

. Mo to
2) Z. B. Physikalisch-Technische Bundesanstalt in
) Braunschweig groer als 0,2, jedoch kleinev als 1 ist.Documents
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