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Prifung von Kunststoffen
Bestimmung der scheinbaren Viskositit bei hohen
Geschwindigkeitsgefallen von Polyvinylchlorid(PVC)-
Pasten mit dem Severs-Kapillarviskosimeter

DIN
54 801

Testing of plastics; determination of apparent viscosity at high rates of shear of polyvinyl chioride (PVC) pastes by

Severs capillary viscosimeter

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

1SO 4575, siehe Erlauterungen

1 Zweck und Anwendungsbereich

Die Norm beschreibt ein Verfahren zur Bestimmung des
FlieRverhaltens bei hohen Geschwindigkeitsgefallen von
PVC-Pasten.

2 Mitgeltende Normen

DIN 13 342 Nicht-newtonsche Fliissigkeiten; Be-
griffe; Stoffgesetze
DIN 53012 Viskosimetrie; Kapillarviskosimetrie

Newtonscher Fliissigkeiten; Fehler-
quellen und Korrekturen

Rohstoffe fiir Anstrichstoffe; Probe-
nahme; Hochviskose Stoffe

DIN 53 242 Teil 3

3 Begriff
3.1 Scheinbare Schubspannung .

Die scheinbare Schubspannung an der Kapillarenwand
T,p in Pa (£ N -m~2) ist der Quotient aus dem Produkt
aus der Druckdifferenz Ap und dem Radius r des zylin-
drischen Kanals der Kapillare und der doppelten Lange !

der Kapillare

_ Apor -

Anmerkung: Die Anwendung dieser Gleichung
setzt voraus, da der Druck nur iber die Linge der
Kapillare abfélit. Weil dies infolge der Ein- und Auslauf-
vorgange nicht der Fall ist, wird die GréBe T mit dem
Index ap (apparent) versehen und deshalb als schein -
b are Schubspannung bezeichnet.

32 Scheinbare Viskositit
Die scheinbare Viskositat7,, in Pas nach dieser Norm
ist der Quotient aus der scheinbaren Schubspannung Tap
und dem scheinbaren Geschwindigkeitsgefalle Dap, auch
scheinbare Schergeschwindigkeit genannt (siche auch
DIN 13 342).
Tap

Tap D,
Sie ist eine temperaturabhédngige und geriateabhingige
GroRe.

3.3 Scheinbare Viskosititskurve

Die graphische Darstellung des FlieRgesetzes mit dem
scheinbaren Geschwindigkeitsgefalle D, als Abszisse und
der scheinbaren Viskositat Uapals Ordinate wird als
scheinbare Viskositatskurve bezeichnet (nap =f(D,p)

Siehe auch DIN 13 342

3.4 Newtonsche und nicht-newtonsche Fliissigkeiten

Siehe DIN 13 342, Ausgabe Juni 1976, Abschnitt 1.2.1
und 1.2.2

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die DurchfluBzeiten und die Massen der Paste, gemessen
bei (23 + 0,5)°C, die wahrend dieser Zeitspannen aus der
Kapillare des Severs-Kapillarviskosimeters flieBen (Mas-
senstrome) werden bei verschiedenen Differenzdriicken
zum Atmospharendruck bestimmt. Aus den Massenstro-
men 1 und den Differenzdriicken Ap werden die schein-
baren Geschwindigkeitsgefilie Dap und die scheinbaren
Viskositaten 7,p €rrechnet. Angegeben werden die Werte
in Form einer Tabelle oder eines Diagramms {scheinbare
Viskositatskurve).

Fortsetzung Seite 2 bis 4
Erlduterungen Seite 5
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5 Anzahl der Bestimmungen
Es sind mindestens 2 Bestimmungen durchzufiihren.

6 Probenahme

Aus der zu priifenden Paste wird entsprechend den Anga-
ben in DIN 53 242 Teil 3 eine Durchschnittsprobe ent-
nommen. Wird die Priifung nicht sofort nach der Herstel-
lung der Paste durchgefiihrt, so ist diese in einem ge-
schlossenen GefaR bei {23 + 2) OC aufzubewahren.

7 Priifgerdte 1)

Severs-Kapillarviskosimeter (siehe Bild 1), bestehend aus
einem fiir die Temperierung auf (23 £ 0,5) ©C durch
Wasser geeigneten doppelwandigen zylindrischen Vor-
ratsbehalter mit einem inneren Durchmesser von etwa
50 mm und einem Volumen von 500 bis 1000 ml, der
Kapillare A oder C aus nichtrostendem Stah!, gegebenen-
falls einem Kolben aus Polytetrafluorethylen (PTFE)
mit einem Durchmesser und einer Hohe, die etwa 1 mm
kieiner als der Innendurchmesser des Vorratsbehalters
sind (siehe Bild 2} :
Anmerkung: Der Kolben soll vermeiden, dal$ der
Stickstoff durch die Paste in die Kapillare eindringt.

und

einer Druckvorrichtung, bestehend aus einer Stickstoff-
Glasflasche mit Druckminderer und Manometern, einem
FeindruckmeRgerat Klasse 0,2, Anzeigebereich 0 bis 40
bar, Skalenteilung 0,1 bar, einem Gasdruckspeicher von
etwa 0,5 | Volumen und den erforderlichen Ventilen so-
wie Druckgasleitungen.

Beschaffenheit des Vorratsbehalters:

Die Innenflache des Vorratsbehalters aus nichtrostendem
Stahl! ist poliert. Die obere Offnung dient zum Einfiillen
der Paste und gasdichten AnschluB an die Druckvorrich-
tung. Die untere Offnung dient dem Einsetzen der Kapil-
lare aus nichtrostendem Stahl.

MaRe der Kapillare

Innerer
Kapillare Radius Lénge
r l
mm mm
A 45+0,5
1,5+0,05
C 90+0,5

Umwilz-Thermostat mit Wasser als Temperierflissigkeit

fiir eine Temperatur von (23 £0,2) °C

Thermometer mit Skalenteilung von 0,1 K fiir die Tem-

peratur von 23 °C

Stoppuhr mit einem Skalenwert von 0,1 s

Oberschalige Waage mit einer Fehlergrenze von £0,5¢g
50-mt -Becher

300-ml -Becher

beispielsweise Kunststoff-Becher
fir Einmalgebrauch

8 Durchfiihrung

8.1 Wahl der Driicke und der Kapillare

Nach der qualitativen Beurteilung der Zahigkeit der PVC-
Paste und in Beriicksichtigung ihrer Anwendung werden
mindestens 4 Differenzdriicke zum Atmospharendruck
fur die Bestimmung aus folgender Reihe ausgewahlt:
10;16;25;4,0;6,3;10,0; 16,0; 25,0 bar

Fiir die Wahl der Kapillare wird ein Vorversuch unter
den in den Abschnitten 8.2 bis 8.4 festgelegten Bedin-
gungen mit der Kapillare A bei dem Differenzdruck
25,0 bar durchgefihrt. Aus dem Massenstrom g wird
das scheinbare Geschwindigkeitsgefalle Dap berechnet
(siehe Abschnitt 9.2).

Verwendet wird bei einem scheinbaren Geschwindig-
keitsgefalle D, , iber 1000 s=' Kapillare C

unter oder gleich 1000 s—? Kapillare A.

8.2 Einfiillen der PVC-Paste und ihre Temperierung

Aus dem Vorratsbehélter wird die nach Abschnitt 8.1
ermittelte Kapillare angebracht und anschlieBend die
PVC-Paste {etwa 400 ml) eingefiilt und auf (230,56} °C
thermostatisiert. Nach dem Einsetzen des Kolbens wird
die Druckvorrichtung mit dem Vorratsbehalter gasdicht
verbunden.

8.3 Einstellen des Differenzdruckes
(Siehe Bild 1)

Die Ventile (5) und (11) werden geschlossen. Mit dem
Druckminderer wird der gewadhlite niedrigste Differenz-
druck, der vom Feindruck-MeRgerat auf 0,1 bar ange-
zeigt wird, eingestelit.

8.4 Messung der Durchlaufzeiten und der Massenstrome
(Siehe Bild 1)

Ein 300-ml-Becher wird fiir den Pastenvorlauf unter die
Kapillare gestellt und das Ventil (5) zwischen der Stick-
stoff-Flasche und dem Vorratsbehalter geéffnet. Durch
den Druck beginnt die Paste aus der Kapillare zu flieRen.
Nachdem sich der gewahlte Differenzdruck stabilisiert
hat, wird der 300-mi-Becher durch einen 50-mt-Becher,
der auf 0,5 g gewogen worden ist, ersetzt, und die Zeit,
wiahrend der etwa 10 g Paste ausflieRen auf *0,15 s ge-
messen (¢,) und spater die Masse der ausgeflossenen PVC-
Paste durch Rickwagung des 50-ml-Bechers, ebenfalls
auf 0,5 g, ermittelt (m,). Liegt die DurchfluRzeit Gber
2 min, so ist die Messung bei einem hdheren Differenz-
druck zu wiederholen.

Diese Messung wird gleich danach zweimal bei dem glei-
chen Differenzdruck zur Ermittiung der Durchflufizeiten
t, und t; sowie der Massen m, und mg wiederholt. Nun
werden Trennventil (5) geschlossen und Entliftungsven-
til (11) gedffnet, um das AusflieBen der Paste zu
beenden.

Das Entliftungsventif {(11) wird geschlossen und die Mes-
sung bei dem nachsthéheren gewédhliten Differenzdruck
in gleicher Weise durchgefiihrt.

1) Uber Bezugsquellen erteilt der Normenausschu®

Kunststoffe (FNK) im DIN, BurggrafenstraBe 4-10,
1000 Bertin 30, Auskunft.
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