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Prifung von Kunststoffen
Bestimmung des Vinylacetat-Gehaltes von

Copolymeren aus Vinylchlorid und Vinylacetat
Infrarotspektrographisches Verfahren

DIN
53742

Testing of plastics; determination of the vinyl acetate content of copolymers of vinyl chloride and vinyl acetate,

infra red spectrographic method

1. Zweck und Anwendung

Das Verfahren nach dieser Norm dient unter Verwendung
einer Vergleichskurve zum Bestimmen des Vinylacetat-Ge-
haltes von Copolymeren aus Vinylchlorid und Vinylacetat,
die 1 bis 40 Gew.-% Vinylacetat enthalten.

Das Verfahren beruht auf der Bestimmung der CO-Bande
im Infrarot-Spektrum. Vor der Prisfung muf3 deshalb fest-
gestellt werden, ob aufler Vinylacetat andere CO-Verbin-
dungen, z. B. andere Carbonséureester, vorhanden sind.

4.2. Prifmittel
Chlorbenzol, reinst oder frisch destilliert
Epichlorhydrin, reinst
oder
Tetrahydrofuran, rein') (siehe Anmerkung)
Bei Verwendung von Tetrahydrofuran als Losungsmittel:
Titanylsulfat-Lésung %)
Aluminiumoxid, basisch, zur Chromatographie)

%

5 . Zum Avufstellen der Vergleichskurve:

S 2. Kurzbeschreibung des Verfahrens Vinylchlorid-Vinylacetat-Copolymere mit bekannten Vinyl-

g | Durch Auflésen einer kleinen Menge der Probe in einem acetat-Gehailt?) . )

| Lésungsmittel-Gemisch, Auftropfen der Losung auf eine Anmerkung: Handelsibliche Tetrahydrofuran enthilt

%1 Kochsalzscheibe und Abdampfen des Lésungsmittels wird ~ Peroxide, die durch tropfenweise Zugabe von saurer Titanyl-

@1 ein Film hergestellt, von dem anschlieBend das Infrarot-  sulfai-Lésung nachgewiesen werden kinnen ( Gelbfirbung).
Spektrum aufgenommen wird. Die fir die Auswertung Vor dem Verwenden ist das Tetrahydrofuran auf chromato-

£] zwedmaBigste Schichtdicke wird empirisch ermittelt. Die ~ graphischem Wege iiber eine Séule mit Aluminiumoxid von
Intensitét der CO-Bande wird nach dem Quotienten-Ver- enthaltenen Peroxiden zu befreien, was durch nochmaliges
fahren bestimmt, wobei die Intensitéiten der vom Vinyi- Priifen mit Titanylsulfat festgestellt werden kann.

€| acetat herrihrenden Bande bei 5,8 ym und die das Vinyl-

S| chlorid charakterisierende Bande bei 7,05 pm ins Verhdltnis 5. DurchfUhrung
gesetzt werden. Bei Anwendung des Quotienten-Verfah- .

&1 rens braucht die Dicke des Substanzfilms nicht bestimmt zu 5.1. Aufstellen der Vergleichskurve

21 werden. Geringfigige UngleichmaBigkeiten des Films und ~ 5.1.1. Zum Aufstellen einer Vergleichskurve werden je-
gegebenenfalls vorhandene geringe Ldsungsmittelreste ~ Weils 0,5 g einer Reihe von Vinylchlorid-Vinylacetat-Copo-

Nadhdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des D

storen nicht.

3. Probenahme

Aus dem zu prifenden Vinylchlorid-Vinylacetat-Copolyme-
ren wird eine Durchschnittsprobe entnommen.

4. Prifgerat und Prifmittel

4.1. Prifgerdt

Selbstregistrierender  handelsiblicher  Infrarot-Spektro-
graph, der Messungen im Bereich von 5 bis 9 pm mit einer
Registriergeschwindigkeit von 1 bis 3pm je Minute ge-
stattet.

Kochsalzscheiben oder Kaliumbromid-PreBlinge entspre-
chender Abmessungen

Registrierpapier

Reagenzgldser

Glasplatte, 100 mm x 100 mm X 5 mm

Anmerkung: Gegebenenfalls Libelle zur waagerechten
Aufstellung der Glasplatte beim FEindampfen der Probe-
losung.

Waérmeschrank fiir eine Temperatur von 100 °C

Bei Verwendung von Tetrahydrofuran als Lésungsmittel:
Glasséivle mit Fritte und Hahn

lymeren mit unterschiedlichem, bekannten Vinylacetat-Ge-
halt in einem Reagenzglas in 15 cm3 eines Gemisches von
2 Vol.-Teilen Chlorbenzol und 1 Vol.-Teil Epichlorhydrin,
falls erforderlich unter Erwéirmen im Wasserbad bei etwa
80 °C, geldst. Anstelle dieses Lésungsmittelgemisches diir-
fen auch 10 bis 50 cm3 peroxidfreies Tetrahydrofuran ver-
wendet werden. Von der erhaltenen Losung werden etwa
3 Tropfen auf der Kochsalzscheibe bzw. auf dem Kalium-
bromid-Prefiling gleichmd&Big mit einem Glasstab verteilt.
Anschliefiend wird die Kochsalzscheibe bzw. der Kalium-
bromid-PreBling waagerecht auf die Glasplatte gelegt und
die Glasplatte mit der Scheibe 20 Minuten lang im Wér-
meschrank bei einer Temperatur von 100 °C getrocknet.
Danach &8t man die Kochsalzscheibe auf der Glasplatte
an der Luft auf Raumtemperatur abkiihlen (ein Zerspringen
der Kochsalzscheibe wird so vermieden). Die Kochsaiz-
scheibe wird in den Strahlengang des Infrarot-Spektro-
graphen gebracht und die Durchl@ssigkeit im Bereich von

Y} Uber Bezugsquellen erteilt der Fachnormenausschuf3
Kunststoffe im DNA, 1 Berlin 30, Burggrafenstrafie 4-7,
Auskunft.

2) Vgl. z. B. Jander-Wendt: Einfilhrung in das anorganisch-
chemische Praktikum (1958), S. 151

3) Hinweise zur Bestimmung des Vinylacetat-Gehaltes siehe
ErlGuterungen

Fortsetzung Seite 2
Erlduterungen Seite 2

Fachnormenavusschufd Kunstsioffe (FNK) im Deutschen Normenausschufs (DNA)
Fachnormenausschuf3 Materialprifung im DNA
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5 bis 9 pm gemessen (Spaltprogramm: normal, Registrier-
geschwindigkeit: 1 bis 3pm je Minute). Liegt die bei der
CuL-Bande (5,8 pm) bzw. bei der Vinylchlorid-Bande {705 pm)
gemessene Durchidssigkeit nicht im Bereich zwischen 30 und
80 %, so muf entweder die Ausgangslosung verdiinnt (Ver-
kleinerung der Banden) oder eine grofiere Anzahl Tropfen
aufgebracht werden (Vergrofierung der Banden).
Anmerkung: Bei Vinylchlorid- Vinylacetat-Copolymeren mit
hohem Vinylacetat-Gehalt (groBe CO-Bande) kann es vorkom-
men, daB die Durchlissigkeit bei der Vinylchlorid-Bande gro-
Ber als 80 %o ist. Dieser Wert reicht noch zu einer Bestimmung
mit hinreichender Genauigkeit aus, es sollte jedoch vorzugs-
weise versucht werden, die 80 %/o-Grenze durch VergréBern der
aufgetropften Substanzmenge einzuhalten.

5.1.2. An jedem der Vinylchlorid-Vinylacetat-Copolymeren
werden 5 Bestimmungen, jeweils an neu hergesteliten Filmen,
durchgefihrt. Wenn die nach Abschnitt 6.1.1 ermittelten
Quotienten fir diese 5 Bestimmungen um mehr als 4 % von
ihrem Miitelwert abweichen, so werden insgesamt 10 Bestim-
mungen an jedem Copolymeren durchgefihrt und die inner-
halb der Fehlertoleranz liegenden Werte bei der Auswer-
tung beriicksichtigt.

5.2. Untersuchung der Probe

0,5g des zv prifenden Vinylchlorid-Vinylacetat-Copolyme-
ren werden wie in Abschnitt 5.1.1 angegeben geldst. An-
schliefend wird weiter wie in Abschnitt 5.1.1 angegeben
verfahren. Insgesamt werden, jeweils an neu hergesteliten
Filmen, 3 Bestimmungen durchgefihrt.

Weichen die aus den 3 Bestimmungen ermittelten Quotien-
ten um mehr als 4% von ihrem Mittelwert ab, so werden
insgesamt 6 Bestimmungen an der zu untersuchenden Probe
durchgefihrt.

6. Auswertung

6.1. Vergleichskurve

6.1.1. Die erhaltenen Infrarotspekiren werden nach dem
Basislinien-Verfahren ausgewertet, d. h. die Basislinie wird
Uber die oberen Scheitelpunkie der Banden zwischen 5,5 pm
und 8,8 pm als gerade Linie gezogen. Die Linie fir 0 % Durch-
lassigkeit wird auf Ubliche Weise durch Schliefen des fir
die Probe bestimmten Strahlenganges des Infrarot-Spektro-
graphen gemessen.

Iy
Eya=ls7 (2)

_Eco
Eyq

@)

Hierin bedeuten:
Eco Extinktion der CO-Bande
Eyc, Extinktion der Vinylchlorid-Bande

I,  Durchldssigkeit von der 0 %-Linie bis zur Basislinie bei
58 pm in cm

Iy DurchiGssigkeit von der 0 %-Linie bis zur Basislinie bei
7,05 pm in cm

I Durchléssigkeit von der 0 %-linie bis zur Spitze der
CO-Bande in cm

I Durchléssigkeit von der 0 %-linie bis zur Spitze der
Vinylchlorid-Bande in cm

Q Quotient der Extinkiion der CO-Bande und der Extink-
tion der Vinylchlorid-Bande

6.1.2. Die Mittelwerte der nach Abschnitt 6.1.1 fur jedes
Copolymere berechneten Quotienten werden gegen den
bekannten Vinylacetat-Gehalt (in Gew.-%) der verschiede-
nen Vinylchlorid-Vinylacetat-Copolymeren aufgetragen (Ver-
gleichskurve).

6.2. Probe

Aus den fir das zu prifende Vinylchlorid-Vinylacetat-Copo-
lymere erhaltenen Infrarotspektren wird entsprechend den
Angaben in Abschnitt 6.1.1 der Mittelwert der Quotienten
aus der Extinktion der CO-Bande und der Extinktion der
Vinylchlorid-Bande ermittelt. Der zugehdrige Vinylacetat-
Gehali in Gew.-% wird der Vergleichskurve entnommen.

7. Prifbericht

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

Art und Bezeichnung des Vinylchlorid-Vinylacetat-Copolyme-
risates

Vinylacetat-Gehalt in Gew.-%, auf 0,1 Gew.-% gerundet
Durchlassigkeit Iy, I LT

Fir die CO-Bande (58pm) und die Vinylchlorid-Bande Einzelwerte
(7,05 pm) wird die Extinktion nach den Gleichungen 1 bzw. 2 Quotient der Extinktion der CO-Bande und der Extinktion
ermittelt. AnschlieBend wird der Quotient der beiden Extink- ~ der Vinylchlorid-Bande
tionswerte nach Gleichung 3 berechnet: Einzelwerte
I, Arithmetischer Mittelwert
Eco=lg T (1) Prifdatum
Erliuterungen

Die vorliegende Norm wurde vom FNK/FNM-Arbeitsaus-
schu 4.1 , Analysenverfahren” ausgearbeitet.

Das angegebene Verfahren ist insbesondere dann geeignet,
wenn der Vinylacetat-Gehalt von Vinylchlorid-Vinylacetat-
Copolymeren haufig zu bestimmen ist. Das Verfahren ist spe-
zifisch sowie einfach (ochne Wagung) und schnell durchfihr-
bar. Die Daver fir die Durchfihrung des Verfahrens (3 Be-
stimmungen) betrégt etwa 1Y Stunde. Beziiglich der Ge-
navigkeit kann die infrarotspekitrographische Bestimmung
nicht mit konventionellen chemischen Verfahren konkurrie-
ren, weil die Ergebnisse bereits bis zu 6 % mit Geréatefehlern

behaftet sein kdnnen, wozu im ungiinstigen Fall noch Ab-
lesefehler kommen kdnnen.

Zum Aufstellen der Vergleichskurve sind Vinylchlorid-Vinyl-
acetat-Copolymere mit bekanntem Vinylacetat-Gehalt er-
forderlich. Der Vinylacetat-Gehalt kann z. B. durch Bestim-
mung des Vinylchlorid-Gehaltes und Differenzbildung in-
direkt ermittelt werden, wobei der Vinylchlorid-Gehalt aus
dem zweckméBig nach Wurzschmitt oder nach Schdniger
(siehe DIN 53 474, z. Z. noch Entwurf) bestimmten Chlorge-
halt berechnet wird.
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