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Vorwort

Diese Norm wurde vom ArbeitsausschuB 303.2 “PVC-Formmassen” des Normenausschusses Kunststoffe (FNK) erstellt.

DIN 54802 “Prifung von Kunststoffen — Bestimmung der Weichmacheraufnahme und der Weichmacheraufnahme-
geschwindigkeit in der Warme von Vinylchlorid-(VC-)Polymerisaten” besteht aus:

— Teil 1: Planetenmischer-Verfahren
— Teil 2: Statisches Verfahren

Es besteht ein Zusammenhang mit der von der International Organization for Standardization (ISO) herausgegebenen

Internationalen Norm ISO 4574-1978, siehe Anhang A.
Anhang A und Anhang B sind informativ.

Anderungen

Gegeniiber DIN 54802 : 1987-05 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

— Inhalit der Norm wurde vollstandig Uiberarbeitet.

Frithere Ausgaben
DIN 54802: 1979-07, 1987-05

1 Anwendungsbereich

Die Priifung nach dieser Norm dient der Bestimmung der
Menge des Weichmachers Dioctyl phthalat (DOP), die bei
75 °C von einem VC-Polymerisat fiir allgemeine Anwen-
dung unter Bildung einer trockenen Mischung aufgenom-
men wird, und der Bestimmung der mittleren Weichmacher-
aufnahmegeschwindigkeit des VC-Polymerisates beim
Mischen.

Die Kenntnis der Weichmacheraufnahme und der Weich-
macheraufnahmegeschwindigkeit bei 75 °C ist fur die Be-
urteilung der Eignung eines VC-Polymerisates zur Herstel-
lung von pulverformigen, weichmacherhaltigen Polyvinyl-
chlorid-(PVC-P-)Formmassen von Bedeutung.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthalt durch datierte oder undatierte Verwei-
sungen Festlegungen aus anderen Publikationen. Diese
normativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen im

Text zitiert, und die Publikationen sind nachstehend auf-
gefiuhrt. Bei datierten Verweisungen gehoren spatere Ande-
rungen oder Uberarbeitungen dieser Publikationen nur zu
dieser Norm, falls sie durch Anderung oder Uberarbeitung
eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisungen gilt die
letzte Ausgabe der in Bezug genommenen Publikation.

DIN 53242-4
Rohstoffe flir Anstrichstoffe, Pigmente — Probenah-
me — Feste Stoffe

DIN 53417-1
Prifung von Kunststoffen — Bestimmung der Weich-
macheraufnahme von Vinylchlorid-(VC-)Polymerisaten
bei Raumtemperatur — Zentrifugierverfahren

DIN 54802-2
Prufung von Kunststoffen — Bestimmung der Weich-
macheraufnahme und der Weichmacheraufnahmege-
schwindigkeit in der Warme von Vinylchlorid-(VC-)-
Polymerisaten — Teil 2: Statisches Verfahren
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1SO 4608 : 1984
Plastics — Homopolymer and copolymer resins of vinyl
chloride for general use — Determination of plasticizer
absorption at room temperature

3 Definitionen

Fir die Anwendung dieser Norm gelten die folgenden
Definitionen:

31 Weichmacheraufnahme in der Warme: Die Weich-
macheraufnahme in der Warme HPA (hot plasticizer
absorption) in Prozent ist die Menge DOP (Dioctyl phthalat)
in Gramm, die unter den in dieser Norm angegebenen
Bedingungen nach 30 min Einwirkungszeit von 100 g VC-
Polymerisat bei 75 °C aufgenommen wird.

3.2 Weichmacheraufnahmegeschwindigkeit: Die Weich-
macheraufnahmegeschwindigkeit RPA (rate of plasticizer
absorption) in Prozent je Minute ist die mittlere zeitliche
Zunahme der Weichmacheraufnahme in der Warme in
Prozent unter den in dieser Norm angegebenen Bedingun-
gen.

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

In dem MischgefaB eines Planetenriihrwerkes werden 600 g
DOP auf eine Temperatur von 75 °C erwarmt und anschlie-
Bend 300 g des zu untersuchenden VC-Polymerisates unter
Rihren zugegeben.

Aus dem Mischgut werden nach verschiedenen Mischzei-
ten, zwischen 1 min und 30 min, Proben entnommen, an
denen durch das Zentrifugierverfahren nach DIN 53417-1
oder ISO 4608 : 1984 die vom VC-Polymerisat aufgenom-
mene Menge DOP bestimmt wird.

5 Anzahl der Bestimmungen
Es wird eine Bestimmung je Probe durchgefiihrt.

6 Probenahme

Aus dem zu prifenden VC-Polymerisat wird entsprechend
den Angaben in DIN 53242-4 eine Durchschnittsprobe von
etwa 1 kg enthommen.

7 Priifgerite und Priifmittel’)

71 Priifgeréte

. — Ruhrwerk mit einem Planetengetriebe (siehe Bild 1)
(zweirddriges Umilaufgetriebe mit innenverzahntem,
feststehendem Rad) mit den Runhrfligelwellen-Dreh-
zahlen von 140 min~" und 280 min~" und dem Verhalt-
nis der Riihrfliigel-Drehzahl zu der Drehzahl der
Rihrfliigelwelle um die MischgefaBachse von 7:3
(Drehbewegungen sind gegenlaufig)

— Ein fiir die Temperierung auf (75 % 0,2) °C durch
Wasser geeignetes doppelwandiges Mischgefd aus
nichtrostendem Stahl (siehe Bild 1)

— Rotierender Abstreifer fiir die Innenwand des Misch-
geféBes als Ausristung des Rilhrwerkes

— Waage mit einer Fehlergrenze von 0,1 ¢
— 1-l-Becher

— Thermometer mit einem Skalenteilungswert von
01K

— Umwalzthermostat mit Wasser als Temperierfliissig-
keit fir eine Temperatur von (75 + 0,1) °C

— Temperatur-MeBvorrichtung, z. B. Thermoelement
mit Anzeigegerat, um die Temperatur der Mischung im
Mischgefa auf £ 0,1 K zu messen

— Stoppuhr
— Spatel

72 Priifmittel
Weichmacher Dioctyl phthalat (DOP) mit folgenden Eigen-
schaften bei 20 °C:

— Dichte ¢ 0,982 bis 0,984 g/cm®

— Viskositat n 77 bis 83 mPa - s

8 Durchfiihrung

In jeweils einem 1-1-Becher werden 600 g DOP und 300 g
VC-Polymerisat auf 0,1 g eingewogen. Die 600 g DOP
werden in das MischgefaB gegeben. Nun wird bei einer
Rahrfligelwellen-Drehzahl von (140 £ 5) min™' gemischt.
Die Temperatur des DOP muB nach einer Rihrzeit von etwa
15 min (75 + 0,2) °C betragen. Wird bei einer anderen
Temperatur gemischt, so ist diese im Prifbericht anzuge-
ben. Nach dem Ausschalten des Riihrwerkes werden die
300 g VC-Polymerisat zugegeben, anschlieBend das Rihr-
werk wieder eingeschaltet und zugleich die Stoppuhr
gestartet. Nach Mischzeiten zwischen 1 min und 30 min
wird nach kurzzeitigem Unterbrechen des Rihrens mdog-
lichst schnell mit dem Spatel jeweils eine Probe von etwa
5 g entnommen und sofort in Zentrifugenréhrchen, vorbe-
reitet nach 8.2 von DIN 53417-1 : 1977-10 oder ISO 4608,
eingefiilit. Die Haufigkeit der Probenahme richtet sich nach
der visuell beobachteten Zustandsénderung der Mischung.
Nach der Rihrzeit von 30 min wird zur Bestimmung der
Weichmacheraufnahme HPA die letzte Probe entnommen.
ANMERKUNG: Ist dem Planetenriihrwerk ein regi-
striertes Drehmoment-Rheometer angeschlossen,
so richtet sich die Haufigkeit der Probenahme nach
der Zunahme des Drehmoments.
Die Aufnahme des DOP von dem VC-Polymerisat wird an
den entnommenen, auf Raumtemperatur abgekiihlten Pro-
ben durch das Zentrifugierverfahren nach DIN 53417-1 oder
ISO 4608 bestimmt.

9 Auswertung

91 Weichmacheraufnahme

Die Weichmacheraufnahme HPA (hot plasticizer absorption)
in Prozent fiir jede Probe wird nach Zahlenwertgleichung (1)
berechnet:

my — My

HPA = (2 -877L="2) x 100 M

Hierin bedeuten:

mo Masse in Gramm des Zentrifugenréhrchens
einschlieBlich des Filterpapiers oder der Watte;

m, Masse in Gramm des Zentrifugenréhrchens,
des Filterpapiers oder der Watte und der Probe
vor dem Zentrifugieren;

my Masse in Gramm des Zentrifugenréhrchens,
des Filterpapiers oder der Watte und der Probe
nach dem Zentrifugieren.

Yy Uber Bezugsquellen gibt Auskunft:
Der NormenausschuB Kunststoffe (FNK) im DIN
Deutsches Institut fir Normung e.V, 10772 Berlin (Hau-
sanschrift: BurggrafenstraBe 6, 10787 Berlin).
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