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Priifung von Kunststoffen
Bestimmung der Weichmacheraufnahme und der
Weichmacheraufnahme-Geschwindigkeit in der Warme
von Vinylchlorid (VC)-Polymerisaten

DIN
54 802

Testing of plastics; determination of plasticizer sorption and rate of plasticizer sorption in the

heat of vinyl chloride (VC) polymers

Ersatz fiir
Ausgabe 07.79

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

Norm ISO 4574 - 1978 siehe Erldauterungen.

MaBe in mm

1 Anwendungsbereich und Zweck

Die Priifung nach dieser Norm dient der Bestimmung der
Menge des Weichmachers Di-2-ethylhexylphthalat (DOP),
die bei 75°C von einem VC-Polymerisat fiir allgemeine
Anwendung unter Bildung einer trockenen Mischung auf-
genommen wird und der mittleren Weichmacheraufnahme-
Geschwindigkeit des VC-Polymerisates beim Mischen.

Die Kenntnis der Weichmacheraufnahme und der Weich-
macheraufnahme-Geschwindigkeit bei 75 °C ist fiir die Beur-
teilung der Eignung eines VC-Polymerisates zur Herstellung
von pulverformigen, weichmacherhaitigen Polyvinylichlorid
(PVC-P)-Formmassen von Bedeutung.

2 Begriffe
2.1 Weichmacheraufnahme in der Warme

Die Weichmacheraufnahme in der Warme WA (75/30) in %
ist die Menge DOP in g, die unter den in dieser Norm
angegebenen Bedingungen nach 30 min Mischzeit von 100 g
VC-Polymerisat bei 75°C aufgenommen wird.

2.2 Weichmacheraufnahme-Geschwindigkeit

Die Weichmacheraufnahme-Geschwindigkeit v (WA 75) in
%/min ist die mittlere zeitliche Zunahme der Weich-
macheraufnahme in der Warme in % beim Mischen unter
den in dieser Norm angegebenen Bedingungen.

3 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 Mischzeiten,
zwischen 1 und 30 min, Proben entnommen, an denen durch
das Zentrifugierverfahren nach DIN 53 417 Teil 1 die vom
VC-Polymerisat aufgenommene Menge DOP bestimmt wird.

4 Anzahl der Bestimmungen
Es wird eine Bestimmung je Probe durchgefiihrt.
1) Auskunft Uber Bezugsquellen erteilt der Normenaus-

schuB Kunststoffe (FNK) im DIN, BurggrafenstraBe 6,
1000 Berlin 30.

5 Probenahme

Aus dem zu prifenden VC-Polymerisat wird entsprechend
den Angaben in DIN 53 242 Teil 4 eine Durchschnittsprobe
von etwa 1 kg entnommen.

Enthédlt das VC-Polymerisat Zusammenballungen, so sind
diese durch Sieben durch ein Analysensiecb mit dem
Drahtsiebboden DIN 4188-1 nr.St zu entfernen.

6 Priifgerite und Priifmittel 1)
6.1 Priifgerédte

Rihrwerk mit einem Planetengetriebe (siehe Bild 1)
(zweirddriges Umlaufgetriebe mit innenverzahntem, fest-
stehendem Rad) mit den Riihrfliigelwellen-Drehzahlen von
140 und 280 min~' und dem Verhaltnis der Riihrfliigel-
Drehzahl zu der Drehzahi der Ruhrfiligelwelle um die Misch-
gefdBachse von 7 : 3 (Drehbewegungen sind gegenlaufig)

und

einem fiir die Temperierung auf (75 * 0,2) °C durch Wasser
geeigneten doppelwandigen MischgefdB aus nichtrosten-
dem Stahl (siehe Bild 1).

Das Riihrwerk muB mit einem rotierenden Abstreifer fiir die
Innenwand des MischgefaBes ausgeriistet sein.

Analysensieb mit Drahtsiebboden DIN 4188-1 nr.St (Maschen-
weite =1 mm)

Waage mit einer Fehlergrenze von 0,1 g
1-l-Becher
Thermometer mit Skalenteilungswert von 0,1 K

Umwalzthermostat mit Wasser als Temperierfliissigkeit fur
eine Temperatur von (75 £ 0,1) °C

Temperatur-MeBvorrichtung, z.B. Thermoelement mit An-
zeigegerat, um die Temperatur der Mischung im Mischgefa
auf = 0,1 K zu messen.

Stoppuhr
Spatel

6.2 Priifmittel

Weichmacher Di-2-ethylhexylphthalat mit folgenden Eigen-
schaften bei 20 °C:

- Dichte g 0,980 bis 0,982 g/cm®

- Viskositéty ............. 67 bis 73 mPa s

Fortsetzung Seite 2 und 3

NormenausschuB Kunststoffe (FNK) im DIN Deutsches Institut fir Normung e. V.
Normenausschuf3 Materialpriifung (NMP) im DIN
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7 Durchfiihrung

In jeweils einem 1-l-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 Riihrfliigel-
wellen-Drehzahl von (140 + 5) min~ ' gemischt. Die Tempera-
tur 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 Prufbericht anzugeben. Nach dem
Ausschalten des Riihrwerkes werden die 300 g VC-Poly-
merisat zugegeben, anschlieBend das Riihrwerk wieder
eingeschaltet und zugleich die Stoppuhr gestartet. Nach

Mischzeiten zwischen 1 min und 30 min werden nach kurzzei-

tigem Unterbrechen des Riihrens mdglichst schnell mit dem

Spatel jeweils eine Probe von etwa 5 g entnommen und sofort

in Zentrifugenrohrchen, vorbereitet nach DIN 53 417 Teil 1,

Ausgabe Oktober 1977, Abschnitt 8.2, eingefiillt. Die Haufig-

keit der Probenahme richtet sich nach der visuell beobachte-

ten Zustandsanderung der Mischung. Nach der Riihrzeit von

30 min wird zur Bestimmung der Weichmacheraufnahme

WA(75/30) die letzte Probe enthnommen.

Anmerkung: Ist dem Planetenriihrwerk ein registriertes
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 Proben
durch das Zentrifugierverfahren nach DIN 53 417 Teil 1
bestimmt.

]

n | /
1 Grundgesteli 5 Temperiermantel des
2 Mischersaule MischgeféBes
] ) 6 Ruhrfligel
3 Rotierender Abstreifer 7 Rihrfligelwelle
4 MischgefaB 8 MischgefaBachse

Bild 1. Prinzipzeichnung eines Planetenriihrwerkes

8 Auswertung
8.1 Weichmacheraufnahme

Die Weichmacheraufnahme WA(75) in % fiir jede Probe wird
nach folgender Zahlenwertgleichung berechnet:

mqy = My
WA(@75)= 2-3———]-100
my — Mg
Hierin bedeuten:
mo Masse in g des Zentrifugenrohrchens einschlieBlich der
Watte oder des Filterpapiers
mq Masse in g des Zentrifugenrohrchens, der Watte oder
des Filterpapiers und der Probe vor dem Zentrifugieren
mo Masse in g des Zentrifugenrdhrchens, der Watte oder
des Filterpapiers und der Probe nach dem Zentrifugieren.
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Anmerkung 1: Die Gleichung bertiicksichtigt nicht die von der
Watte oder dem Filterpapier aufgenommene Menge
DOP.

Anmerkung 2: Die nach der Gleichung berechnete
Weichmacheraufnahme ist kleiner als die wahre
Weichmacheraufnahme, weil sich ein kleiner Teil des
VC-Polymerisates in dem abzentrifugierten DOP
gelost hat.

Die Weichmacheraufnahme in der Warme WA(75/30) ist die
Weichmacheraufnahme der Probe, die nach 30 min Mischzeit
entnommen worden ist.

8.2 Weichmacheraufnahme-Geschwindigkeit

Die mittlere Weichmacheraufnahme-Geschwindigkeit o
(WA 75) in %/min wird ermittelt durch ein Diagramm, auf
dessen Ordinate die Weichmacheraufnahme der Probe in %
und auf dessen Abzisse die Mischzeit der Proben in min
aufgetragen sind. Die MeBpunkte werden durch einen
Kurvenzug verbunden (Beispiel siehe Bild 2). v (WA 75)
wird aus dem Anstieg der Ausgleichsgeraden, die durch den
0-Punkt und durch den ersten ansteigenden Ast der Kurve
geht, berechnet.
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Bild 2. Beispiel fur die Weichmacheraufnahme in Abhéan-
gigkeit von der Mischzeit

9 Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzugeben:
- Art und Bezeichnung des verwendeten VC-Polymerisates
- Zentrifugierzeit in min

- Zentrifugalbeschleunigung in m/s?

- Weichmacheraufnahme in % und die dazugehorende
Mischzeit fiir die einzelnen Proben

- Graphische Darstellung des zeitlichen Verlaufes der
Weichmacheraufnahme

- Weichmacheraufnahme in der Warme WA(75/30) in %

- Mittlere Weichmacheraufnahme-Geschwindigkeit v
(WA 75) in %/min

- Von dieser Norm abweichende, vereiBarte Bedingungen

ocuments

- Priifdatum
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