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DIN EN 1SO 307:2013-08

Nationales Vorwort

Dieses Dokument (EN ISO 307:2007 + A1:2013) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 61 ,Thermoplastic
materials® in Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 249 ,Kunststoffe* erarbeitet, dessen
Sekretariat vom NBN (Belgien) gehalten wird.

Das zustandige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 054-02-10 AA ,Thermoplast-
Formmassen" im Normenausschuss Kunststoffe (FNK) im DIN.

Dieses Dokument enthélt die Anderung 1, die vom CEN am 2. April 2013 angenommen wurde. Der Beginn
und das Ende von neuem oder geandertem Texte werden durch die Markierungen angezeigt.

Fir die in diesem Dokument zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden
Deutschen Normen hingewiesen:

ISO 1042 siche  DIN EN ISO 1042

ISO 1628-1 siche  DIN EN ISO 1628-1

ISO 1874-1 siche  DIN EN ISO 1874-1

ISO 3105 sieche  DIN 51562-1 (modifiziert)
ISO 3451-4 siche  DIN EN ISO 3451-4

ISO 156512 siche  DIN EN ISO 15512

Anderungen
Gegeniiber DIN EN ISO 307:2007-08 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) in Abschnitt 2 Verweisung auf JIS K 6920-2:2000 gestrichen und in Literaturhinweise aufgenommen;
b) in 5.1.7 Dichte der Orthophosphorsaure auf g/ml geandert;

c) in10.2.2 ,Eine Analysenmenge von (m; * 5) mg ist auf 0,2 mg einzuwégen“ durch ,Eine Analysenmenge
mit einer Masse von m, in Milligramm ist auf 0,2 mg einzuwagen, wobei m; im Bereich von (m; + 5) mg
liegt,” ersetzt;

d) in 10.2.3 und 10.2.4 ,Eine Analysenmenge von (m. + 10 %) mg ist auf 0,2 mg einzuwagen* durch ,Eine
Analysenmenge mit einer Masse von m; in Milligramm ist auf 0,2 mg einzuwégen, wobei m; im Bereich
von (mg + 10 %) mg liegt,” ersetzt;

e) in Abschnitt 10.2.4 im Beispiel ,1,130 0 kg/m3* durch ,1,130 0 kg/dm3“ und ,1,204 0 kg/m3“ durch
,1,204 0 kg/dm3* ersetzt;

f) in Abschnitt 11 in Gleichung 6 m durch m; ersetzt und in der Legende zu den Gleichungen ,m, ...“ durch
.m; die Masse der Messprobe erhalten in 10.2.2, 10.2.3 oder 10.2.4, in Milligramm®;

g) in Bildtitel B.1 ,Durchlaufzeit/Viskositat* durch ,Durchlaufzeit/Konzentration® ersetzt;

h) in Tabelle D.1, erste Zeile, die Einheit der Dichte ,kg/m3“ durch ,kg/dm3* ersetzt sowie im Tabellentitel
,(kg/m3)“ durch ,(kg/dm?3)“ ersetzt;

i) im gesamten Dokument ,JIS K 6920-2:2000, Anhang B“ durch ,JIS K 6920-2:2009, Anhang JA® ersetzt;

i) im nationalen Anhang NA (informativ) Literaturhinweise aktualisiert.

Frihere Ausgaben

DIN 53727: 1963-04, 1967-11, 1971-06, 1980-01
DIN EN ISO 307: 1998-03, 2003-12, 2007-08
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN 51562-1, Viskosimetrie — Messung der kinematischen Viskositdt mit dem Ubbelohde-Viskosimeter —
Teil 1: Bauform und Durchfiihrung der Messung

DIN EN ISO 1042, Laborgeréte aus Glas — Mel3kolben

DIN EN ISO 1628-1, Kunststoffe — Bestimmung der Viskositét von Polymeren in verdiinnter Lésung durch ein
Kapillarviskosimeter — Teil 1: Allgemeine Grundlagen

DIN EN ISO 1874-1, Kunststoffe — Polyamid (PA)-Formmassen fiir das SpritzgieRen und die Extrusion —
Teil 1: Bezeichnungssystem und Basis flir Spezifikationen

DIN EN ISO 3451-4, Kunststoffe — Bestimmung der Asche — Teil 4: Polyamide

DIN EN ISO 15512, Kunststoffe — Bestimmung des Wassergehaltes
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EUROPAISCHE NORM EN ISO 307

Mai 2007
EUROPEAN STANDARD + A1

NORME EUROPEENNE April 2013

ICS 83.080.01 Ersatz fir EN 1ISO 307:2003

Deutsche Fassung

Kunststoffe —
Polyamide —
Bestimmung der Viskositatszahl
(ISO 307:2007 + Amd 1:2013)

Plastics — Plastiques —
Polyamides — Polyamides —
Determination of viscosity number Détermination de I'indice de viscosité
(ISO 307:2007 + Amd 1:2013) (ISO 307:2007 + Amd 1:2013)

Diese Europaische Norm wurde vom CEN am 14. Mai 2007 angenommen und enthélt die Anderung A1, die vom CEN am 2. April 2013
angenommen wurde.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschaftsordnung zu erflllen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen
dieser Europaischen Norm ohne jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu geben ist. Auf dem letzten Stand befindliche Listen
dieser nationalen Normen mit ihren bibliographischen Angaben sind beim Management-Zentrum des CEN-CENELEC oder bei jedem CEN-
Mitglied auf Anfrage erhaltlich.

Diese Européische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzdsisch). Eine Fassung in einer anderen Sprache,
die von einem CEN-Mitglied in eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache gemacht und dem Management-
Zentrum mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Bulgarien, Déanemark, Deutschland, der ehemaligen jugoslawischen
Republik Mazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta,
den Niederlanden, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Rumanien, Schweden, der Schweiz, der Slowakei, Slowenien, Spanien, der
Tschechischen Republik, der Turkei, Ungarn, dem Vereinigten Kénigreich und Zypern.

. — |

EUROPAISCHES KOMITEE FUR NORMUNG
EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION
COMITE EUROPEEN DE NORMALISATION

Management-Zentrum: Avenue Marnix 17, B-1000 Briissel

© 2013 CEN  Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. EN ISO 307:2007 + A1:2013 D
Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN vorbehalten.
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EN ISO 307:2007 + A1:2013 (D)

Vorwort

Dieses Dokument (EN ISO 307:2007) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 61 ,Plastics“ in Zusammen-
arbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 249 ,Kunststoffe* erarbeitet, dessen Sekretariat vom IBN
gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veroffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis November 2007, und etwaige entgegenstehende
nationale Normen missen bis November 2007 zurlickgezogen werden.

Dieses Dokument ersetzt EN ISO 307:2003.

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschaftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europaische Norm zu Ubernehmen: Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland,
Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta,
Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Rumanien, Schweden, Schweiz, Slowakei, Slowenien,
Spanien, Tschechische Republik, Ungarn, Vereinigtes Konigreich und Zypern.

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO 307:2007 wurde vom CEN als EN ISO 307:2007 ohne irgendeine Abanderung genehmigt.

Vorwort der Anderung

Dieses Dokument (EN ISO 307:2007/A1:2013) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 61 ,Plastics® in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 249 ,Kunststoffe” erarbeitet, dessen Sekretariat vom
NBN gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veroffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Oktober 2013, und etwaige entgegenstehende
nationale Normen missen bis Oktober 2013 zuriickgezogen werden.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
kénnen. CEN [und/oder CENELEC] sind nicht daflir verantwortlich, einige oder alle diesbeziglichen
Patentrechte zu identifizieren.

Entsprechend der CEN-CENELEC-Geschéaftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europaische Norm zu Ubernehmen: Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, die
ehemalige jugoslawische Republik Mazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island,
Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal,
Rumanien, Schweden, Schweiz, Slowakei, Slowenien, Spanien, Tschechische Republik, Tirkei, Ungarn,
Vereinigtes Konigreich und Zypern.

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO 307:2007/Amd 1:2013 wurde vom CEN als EN ISO 307:2007/A1:2013 ohne irgendeine
Abénderung genehmigt.
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EN ISO 307:2007 + A1:2013 (D)

Einleitung

Diese Internationale Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung der Viskositatszahl von verdinnten
Polyamidlésungen in bestimmten, festgelegten Lésemitteln fest. Die Bestimmung der Viskositatszahl eines
Polyamids ergibt einen Wert, der von der Molekilmasse abhangt, jedoch nicht streng mit der Molekilmasse
korreliert.

Zusatzstoffe, wie z. B. Flammschutzmittel und Modifikatoren, wirken sich oft stdérend auf die Viskositats-
messung aus und koénnen in einem Lésemittel zu einem gréReren und in einem anderen Lésemittel zu einem
kleineren Wert der Viskositatszahl fiihren. Der Grad der Auswirkung hangt unter anderem von dem
Zusatzstoff, der Menge an Zusatzstoff, dem Vorhandensein weiterer Zusatzstoffe und sonstigen Reaktionen
ab.

Die in einem bestimmten Lésemittel gemessene Viskositatszahl einer Polyamidprobe mit Zusatzstoffen, die
sich stérend auf die Viskositatsmessung auswirken, stellt eine spezifische Viskositatszahl fir das zu
untersuchende Polyamid und die tatsachlichen Messbedingungen dar. Die gemessene Viskositatszahl kann
an sich nicht von einem Losemittel auf ein anderes Losemittel umgewandelt werden und ist nur fir den
Vergleich innerhalb von Produkten geeignet.

Die Viskositatszahl von reinen Polyamiden oder von Polyamiden mit Zusatzstoffen, die die Viskositats-
messung nicht stéren, kann durch eine allgemeinglltige Beziehung fur den vorliegenden Polyamidtyp von
einem Ldsemittel auf ein anderes Lésemittel umgewandelt werden.

Polyamidproben zur Bestimmung der Viskositdtszahl missen in den aufgefihrten Losemitteln vollstandig
I6slich sein. Enthaltene Zusatzstoffe, wie beispielsweise Glas- oder Kohlenstofffasern, miissen von der
Ldsung getrennt werden.

Wenn es nicht moglich ist, zwischen den extrahierbaren Stoffen zu unterscheiden, wie z. B. Caprolactam,
dessen Oligomeren und anderen extrahierbaren Zusatzstoffen, dann werden diese als wesentlicher Bestand-
teil der Probe angesehen und demzufolge in die Probenmasse einbezogen.

Das Prifverfahren ist fir die Produktionskontrolle und fiir den Vergleich innerhalb von Produkten anwendbar,
selbst wenn das Polyamid Zusatzstoffe enthalt, die die Viskositatsmessung stéren. Es sollte jedoch erkannt
werden, dass Abweichungen der Viskositatszahl entweder durch das Polyamid selbst, durch von vor-
handenen Zusatzstoffen hervorgerufene Auswirkungen oder durch eine Kombination von diesen bedingt sein
koénnen.

Der Storeinfluss von Zusatzstoffen auf die Viskositdtsmessung kann durch Vergleich der Ergebnisse der
Viskositatsmessung von Trockenmischungen und regelmafRigen Produktionsproben mit verschiedenen
Konzentrationen des zu untersuchenden Zusatzstoffes und in den betreffenden Losemitteln Uberprift werden.
Es sollte beachtet werden, dass weitere vorhandene Zusatzstoffe ebenfalls die Ergebnisse der Viskositats-
messung beeinflussen kénnten.

Die Wiederhol- und die Vergleichprazision des Prufverfahrens werden in hohem Mal} von der Richtigkeit der
Lésemittelkonzentration, der Anwendung der Hagenbach-Korrektur, falls anwendbar, und der Temperatur des
Lésemittels beim Verdlinnen der Probenldsung beeinflusst.

In dieser Internationalen Norm werden zwei spezifische Viskosimeter empfohlen. Aufierdem dirfen auch
andere in I1ISO 3105 angefiihrte Viskosimetertypen eingesetzt werden, vorausgesetzt, es ist nachgewiesen,
dass die Ergebnisse den Ergebnissen, die mit den empfohlenen Viskosimetern ermittelt wurden, gleichwertig
sind. Es ist zu erwarten, dass bei der nachsten Uberarbeitung dieser Internationalen Norm die Anwendung
anderer Viskosimetertypen ausgeschlossen wird.
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1 Anwendungsbereich

Diese Internationale Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung der Viskositatszahl von verdinnten Polyamid-
I6sungen in bestimmten, festgelegten Losemitteln fest.

Die Polyamidproben miissen in den aufgeflihrten Lésemitteln vollstandig 16slich sein. Zusatzstoffe, wie z. B.
Flammschutzmittel und Modifikatoren, wirken sich oft stérend auf die Viskositdtsmessung aus, wobei sie in
Ameisensaure zu einem grolReren und in Schwefelsaure zu einem kleineren Wert der Viskositatszahl fihren.
Der Grad der Auswirkung hangt bei Polyamid-Compounds von dem Zusatzstoff, der Menge an Zusatzstoff,
dem Vorliegen weiterer Zusatzstoffe und den Compoundierbedingungen (Aufbereitungsbedingungen) ab.

Bei reinen Polyamiden oder von Polyamiden mit Zusatzstoffen, die die Viskositatsmessung nicht stéren, ergibt
die Bestimmung der Viskositatszahl eines Polyamids ein Mal fiir die Molekilmasse des Polymers. Die
Viskositatszahl von reinen Polyamiden oder von Polyamiden mit Zusatzstoffen, die die Viskositatsmessung
nicht stéren, kann von einem Lésemittel auf ein anderes umgewandelt werden.

Die Viskositatszahl von Polyamiden mit Zusatzstoffen, die sich stérend auf die Viskositdtsmessung auswirken,
ist spezifisch fir das verwendete Lésemittel und die Werkstoffzusammensetzung. In diesem Fall kann die
gemessene Viskositatszahl nicht von einem Lésemittel auf ein anderes umgewandelt werden.

Das Verfahren ist auf Polyamide mit den Bezeichnungen PA 46, PA 6, PA 66, PA 69, PA 610, PA 612, PA 11,
PA 12, PA 6T/66, PA 61/6T, PA 6T/61/66, PA 6T/6l, PA 61/6T/66 und PA MXDG6, wie in ISO 1847-1 definiert,
und Copolyamide, Polyamid-Compounds und sonstige Polyamide anwendbar, die unter den festgelegten
Bedingungen in einem der festgelegten Losemittel 16slich sind.

Das Verfahren ist nicht auf Polyamide anwendbar, die durch anionische Polymerisation von Laktamen oder
mit Vernetzungsmitteln hergestellt wurden; derartige Polyamide sind normalerweise in den vorgeschriebenen
Lésemitteln unléslich.

Die Viskositatszahl wird nach dem in ISO 1628-1 festgelegten allgemeinen Verfahren unter Beachtung der in
dieser Internationalen Norm festgelegten besonderen Bedingungen bestimmt.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Dokumente sind fur die Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlieBlich aller Anderungen).

ISO 1042, Laboratory glassware — One-mark volumetric flasks

ISO 1628-1, Plastics — Determination of viscosity of polymers in dilute solution using capillary viscometers —
Part 1: General principles

ISO 1874-1, Plastics — Polyamide (PA) moulding and extrusion materials — Part 1: Designation
ISO 3105, Glass capillary kinematic viscometers — Specifications and operating instructions
ISO 3451-4, Plastics — Determination of ash — Part 4: Polyamides

ISO 15512, Plastics — Determination of water content

ASTM D789, Standard test methods for determination of relative viscosity, and moisture content of
polyamide (PA)

gestrichener Text
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3 Begriffe

Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach 1ISO 1628-1 und die folgenden Begriffe.

31

Viskositidtszahl eines Polymers

fur die in der vorliegenden Norm angefiihrten Viskosimeter und bei Durchlaufzeiten, die ausreichend lang sind,
damit die Anwendung der kinetischen Energie-Korrektur nicht erforderlich wird, ergibt sich die Viskositatszahl
aus der Gleichung

VN:(i—1J1 (1)

1o ¢
Dabei ist

n die Viskositat einer Polymerlésung in einem festgelegten Losemittel, in Pascalsekunden oder
N/m2 . s;

1o  die Viskositat des Losemittels, angegeben in den identischen Einheiten wie 7;

7 die relative Viskositét einer Polymerlésung in einem festgelegten Lésemittel;

o
c die Konzentration des Polymers in der Lésung, in Gramm je Milliliter;

VN die Viskositatszahl, in Milliliter je Gramm.

ANMERKUNG 1  Fur ein bestimmtes eingesetztes Viskosimeter, bei anndhernd gleicher Dichte von L&ésemittel und
Lésung, ergibt sich das Viskositatsverhaltnis

i/
o )
aus dem Verhaltnis der Durchlaufzeiten bei der Konzentration der Lésung in dieser Norm.

Dabei ist

n

10 gie relative Viskositét einer Polymerldsung in einem festgelegten Losemittel.

ANMERKUNG 2 Wie in ISO 3105 angegeben, muss bei Durchlaufzeiten unter 200 s bzw. 60 s fir die Ubbelohde-
Viskosimeter vom Typ 1 bzw. Typ 2 eine kinetische Korrektur angewendet werden: Die so genannte Hagenbach-Korrektur.
Bei anderen Viskosimetertypen ist die kinetische Energie-Korrektur anzuwenden, wenn die Korrektur > 0,15 % ist.

ANMERKUNG 3 Die Durchlaufzeit und die Viskositat einer Flissigkeit sind durch folgende Gleichung verkn(ipft:

v=Tl x| 4 3)
P 12
Dabei ist

das Verhaltnis Viskositat/Dichte, in Quadratmeter je Sekunde;

<

P die Dichte der Flussigkeit, in Kilogramm je Kubikmeter;
C die Viskosimeterkonstante, in Quadratmeter je Quadratsekunde;
t die Durchlaufzeit, in Sekunden;
A der Parameter der kinetischen Korrektur, in Quadratmeter je Sekunde.
Documents
6 Document Sharing Hub

Full document details: DIN EN ISO 307:2013-08


http://www.avadocuments.com/doc/din-en-iso-307-2013-08
http://www.avadocuments.com/doc/din-en-iso-307-2013-08

DIN EN 1SO 307:2013-08
EN ISO 307:2007 + A1:2013 (D)

ANMERKUNG 4  Fur ein bestimmtes eingesetztes Viskosimeter, bei anndhernd gleicher Dichte von L&semittel und
Lésung, und einem vorgegebenen kinetischen Faktor ergibt sich das Viskositatsverhaltnis

n

0 (4)

aus dem Verhaltnis der Durchlaufzeiten bei der Konzentration der Losung in dieser Internationalen Norm, wobei jede
Durchlaufzeit um die so genannte Hagenbach-Korrektur (in Sekunden) verringert wurde, die vom Hersteller des
Viskosimeters als Funktion der Durchlaufzeit angegeben wird.

4 Kurzbeschreibung
Die Durchlaufzeiten eines Ldsemittels und einer Polyamidldsung mit einer Konzentration von 0,005 g/ml im

Losemittel werden bei 25 °C gemessen; dasselbe Viskosimeter wird fur beide Messungen verwendet. Die
Viskositatszahl wird aus diesen Messungen und der bekannten Konzentration der Lésung berechnet.

5 Reagenzien

5.1 Loésemittel und Reagenzien

Es sind nur Reagenzien von anerkannter Analysenreinheit und nur destilliertes Wasser oder Wasser von
aquivalenter Reinheit zu verwenden.

WARNUNG — Einige Chemikalien, z. B. 1,1,2,2-Tetrachlorethan, sind in einigen Landern verboten. Der
Anwender muss vor der Verwendung der in dieser Norm angefiihrten Chemikalien die nationalen
Vorschriften tiberpriifen.

Beriihrung mit der Haut und das Einatmen von Dampfen der Lésemittel und Reinigungsfliissigkeiten
sind zu vermeiden.

5.1.1 Schwefelséure, (96,00 + 0,20)%ige (Massenanteil) Losung.

Zur Bestimmung der Konzentration handelsublicher Schwefelsdure (95%ig bis 98%ig) und Einstellung auf
96 % wird auf die Anhange A und B verwiesen.

5.1.2 Ameisensaure, (90,00 + 0,15)%ige (Massenanteil) Losung.
Das Losemittel muss in einer braunen Glasflasche aufbewahrt werden. Die Konzentration des Ldsemittels
muss mindestens im Abstand von 2 Wochen Uberprift werden. Es darf nicht mehr als 0,2 % Essigsaure oder

Methylformiat enthalten.

Zur Bestimmung der Konzentration handelsublicher Ameisensdure (90%ig) und Einstellung auf
(90,00 + 0,15) % wird auf die Anhadnge C und D verwiesen.

5.1.3 m-Kresol, das folgende Anforderungen erfullt:
— Aussehen: klar und farblos;

— m-Kresolgehalt: mindestens 99 % (Massenanteil);
— o-Kresolgehalt: hochstens 0,3 % (Massenanteil);

— Wassergehalt: héchstens 0,13 % (Massenanteil).

m-Kresol mit der erforderlichen Reinheit kann durch Destillation von chemisch reinem m-Kresol, vorzugsweise
unter Vakuum, erhalten werden.
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Zur Vermeidung von Oxidation muss der Druckausgleich mit Stickstoff vorgenommen werden. Die Reinheit
des m-Kresols kann durch gaschromatographische Analyse Uberpriift werden. Das Losemittel muss in einer
braunen Glasflasche aufbewahrt werden.

5.1.4 Phenol, mindestens 99%ig (Massenanteil).
5.1.5 1,1,2,2-Tetrachlorethan, mindestens 99,5%ig (Massenanteil).
5.1.6 Phenol/1,1,2,2-Tetrachlorethan.

6 Massenanteile Phenol (5.1.4) sind einzuwagen und in 4 Massenanteilen 1,1,2,2-Tetrachlorethan (5.1.5) zu
I6sen. Die Wagungen sind mit einer Genauigkeit von mindestens 1 % durchzufihren. Die Mischung ist in
ihrem Ausgangsbehalter bei 23 °C zu riihren, um die Bildung von Kristallen zu vermeiden.

5.1.7 Orthophosphorsaure, 85%ig (Massenanteil), Dichte: [A» 1,71 g/ml.
5.1.8 m-Kresol Phosphorsaure.

50 ml m-Kresol (5.1.3) sind in einen Wagekolben (6.4) zu Uberfiihren, und mit einer Glaspipette (6.5) sind
0,14 ml Phosphorsaure (5.1.7) hinzuzufligen. Der Kolben ist zu verschlieffen und der Inhalt ist fiir 30 min bei
100 °C mit einem Magnetriihrer zu riihren. Diese Losung ist unter standigem Rihren in einen Messkolben mit
etwa 800 ml m-Kresol zu geben. Der Wagekolben ist mehrmals mit m-Kresol zu spilen, und die
Spllflissigkeit ist zu der m-Kresol-Losung hinzuzufiigen. Das Magnetriihrstabchen ist zu entfernen und der
Messkolben bis zur Marke aufzufillen. Die Losung ist fur 30 min zu ruhren.

5.2 Reinigungsflissigkeiten

5.21 Chromschwefelsaurelosung, hergestellt durch Mischen gleicher Volumina Schwefelsaure (96%ig,
po = 1,84 g/ml, technische Qualitdt) und geséttigter Kaliumdichromatlésung (99,5%ig, technische Qualitat).

Die Chromschwefelsaurelésung darf ggf. durch andere, ebenso wirksame Reinigungsfliissigkeiten ersetzt
werden.

5.2.2 Aceton, (99,5%ig, technische Qualitat) oder ein anderes wasserldsliches Losemittel mit niedrigem
Siedepunkt (technische Qualitat).

6 Gerate
6.1 Vakuumtrockenschrank, Druck unter 100 kPa.
6.2 Waage mit Grenzabweichungen von * 0,1 mg.

6.3 Messkolben, Fassungsvermdgen 50 ml oder 100 ml, nach den Anforderungen von ISO 1042, mit
Schiliffstopfen.

6.4 Waigekolben, Fassungsvermogen 100 ml, mit Schliffstopfen.
6.5 Pipette, Fassungsvermoégen 0,2 ml, ablesbar auf 0,01 ml.
6.6 Schittelmaschine oder Magnetriihrer.

6.7 Glasfilter mit einer Porenweite zwischen 40 um und 100 ym (Grad P 100) oder ein Sieb aus nicht
rostendem Stahl mit einer Maschenweite von etwa 0,075 mm?2.

6.8 Ubbelohde-Viskosimeter mit hiangendem Niveau nach den Anforderungen von ISO 3105. Die
wesentlichen MalRe des Viskosimeters sind in Bild 1 angegeben. Bei Gebrauch mit der Ameisensaurelésung
(5.1.2) muss der Innendurchmesser der Kapillare 0,58 mm + 2 % (entsprechend den Anforderungen an GroR3e
Nr. 1 aus ISO 3105) betragen. Bei Gebrauch mit der Schwefelsdurelésung (5.1.1) oder m-Kresol muss der
Innendurchmesser der Kapillare 1,03 mm +2 % (entsprechend den Anforderungen an GréRe Nr.2 aus
ISO 3105) betragen.
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Angewendet werden dirfen weitere in ISO 3105 aufgeflhrte Viskosimetertypen, vorausgesetzt, die
Ergebnisse sind denen des vorstehend festgelegten Ubbelohde-Viskosimeters nachweislich gleichwertig. In
Schiedsfallen muss jedoch das empfohlene Viskosimeter verwendet werden.

Bei der Auswahl anderer Viskosimetertypen ist nach ISO 1628 vorzugehen.

ANMERKUNG In dieser Internationalen Norm werden die Ubbelohde-Viskosimeter der Grofen Nr. 1 und Nr. 2 nach
ISO 3105 empfohlen. Es ist zu erwarten, dass im Ergebnis der nachsten 5-Jahres-Uberpriifung nur diese beiden Viskosi-
meter zugelassen sein werden.

6.9 Thermometer, ein Flussigkeits-Eintauchthermometer, im anzuwendenden Bereich auf 0,05 °C ables-
bar und mit bekanntem Kalibrierzustand ist geeignet. Andere Temperaturmessgerate mit mindestens der
gleichen Prazision dirfen eingesetzt werden.

6.10 Badthermostat, mit dem eine Temperatur von (25,00 = 0,05) °C aufrechterhalten und geregelt werden
kann.

6.11 Zeitmessgerit, z. B. eine Stoppuhr, mit Grenzabweichungen von + 0,1 s.

6.12 Zentrifuge.

7 Probenvorbereitung

7.1 Allgemeines

Polyamidproben zur Bestimmung der Viskositatszahl missen in den aufgefiihrten Losemitteln 16slich sein, mit
Ausnahme vorhandener Zusatzstoffe, wie Verstarkungsfiillstoffe.

ANMERKUNG  Bei der Uberwachung der Herstellung (Produktionskontrolle) kann die Auflésungsdauer einiger Proben
zu lang fir eine angemessene Produktionskontrolle sein. In diesen Fallen darf das Material zur Verklirzung der Auf-
I6sungsdauer gemahlen werden, vorausgesetzt es ist nachgewiesen, dass die Ergebnisse gleichwertig sind.

7.2 Proben mit weniger als 98 % (Massenanteil) Polyamid

Bei Proben, die mehr als 2 % Zusatzstoffe enthalten, muss die Menge an Zusatzstoffen entweder nach einem
speziell entwickelten Verfahren bestimmt oder der Materialzusammensetzung entnommen werden. Das
Bestimmungsverfahren ist im Prufbericht anzugeben.

Der Wassergehalt der Probe ist nach 1ISO 15512 zu bestimmen. Der Aschegehalt muss nach ISO 3451-4
bestimmt werden.

Die genaue Menge der einzuwagenden Polyamidprobe wird nach der Gleichung in Abschnitt 8 berechnet.

Einige Zusatzstoffe, z. B. Antimontrioxid und Zinksulfid, verflichtigen sich vollstédndig bei der Veraschung
nach ISO 3451-4, flammfest eingestelltes und glasfaserverstarktes Material enthalt Antimontrioxid und/oder
andere flichtige Bestandteile. Wenn der Gesamtgehalt an Zusatzstoffen mehr als 2 % betragt, muss das beim
Ansatz der Probe zur Berechnung der genauen Analysenmenge bericksichtigt werden.

ANMERKUNG Bei der Produktionskontrolle kann die Antwortzeit des Laboratoriums hinsichtlich der Bestimmung der
Zusatzstoffe zu lang fiir eine angemessene Produktionskontrolle sein. In diesen Fallen kann der Gehalt an Zusatzstoff(en)
in der Materialzusammensetzung fiir die Produktion zur Berechnung der Probenmenge verwendet werden, wenn die
Gesamtabweichung des Polymergehalts weniger als 4 % (Massenanteil) betragt, z. B. 65%iges PA wirde sich iber den
Bereich von 63 % bis 67 % erstrecken.
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