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Nationales Vorwort

Diese Deutsche Norm istdie Ubersetzung der Internationalen Norm ISO 289-1:2015, die im Technischen Komi-
tee ISO/TC 45 ,Rubber and rubber products” erarbeitet wurde.

Das zustandige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 062-04-34 AA ,Prifung der physi-
kalischen Eigenschaften von Kautschuk und Elastomeren im DIN-Normenausschuss Materialpriifung (NMP).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlieflen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die Nutzungs-
bedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafien auch fiir den englischen Text.

DIN ISO 289 besteht unter dem allgemeinen Titel Unvulkanisierter Kautschuk — Bestimmungen unter Verwen-
dung eines Scherscheiben-Viskosimeters aus den folgenden Teilen:

— Teil 1: Bestimmung der Mooney-Viskositct")
— Teil 2: Bestimmung des Anvulkanisationsverhaltens")

— Teil 3: Bestimmung des Delta-Mooney-Wertes fiir nicht-pigmentierte, dlgetrdnkte emulsionspolymerisiertes
SBR")

Fiir die in diesem Dokument zitierten internationalen Dokumente wird im Folgenden auf die entsprechenden
deutschen Dokumente hingewiesen:

ISO 6508-1 siehe DIN EN ISO 6508-1
ISO 23529 siehe DIN ISO 23529
Anderungen

Gegeniiber DIN 53523-2:1991-05 und DIN 53523-3:1976-11 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Ubernahme der Internationalen Norm ISO 289-1;

b) Norm redaktionell iiberabeitet.

*) Wird zurzeit erarbeitet.
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 6508-1, Metallische Werkstoffe — Hdrtepriifung nach Rockwell — Teil 1: Priifverfahren

DIN ISO 23529, Elastomere — Allgemeine Bedingungen fiir die Vorbereitung und Konditionierung von Priifkér-
pern fiir physikalische Priifverfahren
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung von Nationalen
Normungsorganisationen (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird
normalerweise von ISO Technischen Komitees durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an
einem Thema hat, fiir welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee
vertreten zu sein. Internationale Organisationen, staatlich und nicht-staatlich, in Liaison mit ISO, nehmen
ebenfalls an der Arbeit teil. ISO arbeitet eng mit der Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC)
bei allen elektrotechnischen Themen zusammen.

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokuments angewendet wurden und die fiir die weitere Pflege
vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC-Direktiven, Teil 1 beschrieben. Im Besonderen sollten die fiir die
verschiedenen ISO-Dokumentenarten notwendigen Annahmekriterien beachtet werden. Dieses Dokument
wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der ISO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet
(siehe www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren kon-
nen. ISO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren. Details
zu allen wahrend der Entwicklung des Dokuments identifizierten Patentrechten finden sich in der Einleitung
und/oder in der ISO-Liste der empfangenen Patenterklarungen (siehe www.iso.org/patents).

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname wird als Information zum Nutzen der Anwender ange-
geben und stellt keine Anerkennung dar.

Eine Erlduterung der Bedeutung ISO-spezifischer Benennungen und Ausdriicke, die sich auf Konformitéts-
bewertung beziehen, sowie Informationen iiber die Beachtung der Grundsatze der Welthandelsorganisation
(WTO) zu technischen Handelshemmnissen (TBT, en: Technical Barriers to Trade) durch ISO enthalt der fol-
gende Link: www.iso.org/iso/foreword.html.

Das fiir dieses Dokument verantwortliche Komitee ist ISO/TC 45, Rubber and rubber products, Unterkomitee
SC 2, Testing and analysis.

Diese vierte Ausgabe ersetzt die dritte Ausgabe (ISO 289-1:2014), die technisch liberarbeitet wurde, um den
Kalibrierplan zu verbessern.

ISO 289 besteht unter dem allgemeinen Titel Rubber, unvulcanized — Determinations using a shearing-disc
viscometer aus den folgenden Teilen:

— Part 1: Determination of Mooney viscosity

— Part 2: Determination of pre-vulcanization characteristics

— Part 3: Determination of the Delta Mooney value for non-pigmented, oil-extended emulsion-polymerized SBR
— Part 4: Determination of the Mooney stress-relaxation rate

WARNUNG — Personen, die diesen Teil der ISO 289 anwenden, sollten mit der iiblichen Praxis im Labor
vertraut sein. Dieser Teil der ISO 289 gibt nicht vor, alle eventuell vorhandenen Sicherheitsprobleme,
die mit ihrem Gebrauch zusammenhangen, anzusprechen. Der Anwender ist verantwortlich fiir die

Einhaltung entsprechender Sicherheitsvorkehrungen und Gesundheitsvorsorge sowie die Einhaltung
nationaler gesetzlicher Vorschriften.
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1 Anwendungsbereich

Dieser Teil der ISO 289 legt ein Verfahren zur Messung der Mooney-Viskositdt von Kautschukmischungen und
reinen Kautschuken mithilfe eines Scherscheiben-Viskosimeters fest.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fiir 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
(einschlieRlich aller Anderungen).

ISO 1795, Rubber, raw natural and raw synthetic — Sampling and further preparative procedures

ISO 2393, Rubber test mixes — Preparation, mixing and vulcanization — Equipment and procedures

ISO 6508-1, Metallic materials — Rockwell hardness test — Part 1: Test method

ISO/TR 9272, Rubber and rubber products — Determination of precision for test method standards

ISO 18899:2013, Rubber — Guide to the calibration of test equipment

ISO 23529, Rubber — General procedures for preparing and conditioning test pieces for physical test methods

3 Kurzbeschreibung
Das Drehmoment, welches unter festgelegten Bedingungen aufgebracht wird, um eine Metallscheibe in einer
zylindrischen Kammer zu drehen, die aus mit Kautschuk gefiillten Priifkammerhalften besteht, wird gemes-

sen. Der Widerstand, der dieser Drehung durch den Kautschuk entgegengebracht wird, wird als die Mooney-
Viskositat des Probekorper in beliebigen Einheiten angegeben.

4 Priifgerat

4.1 Typisches Scherscheiben-Viskosimeter

Ein typisches Scherscheiben-Viskosimeter (siehe Bild 1), bestehend aus

a) zwei Priifkammerhalften, die einen zylindrischen Hohlraum bilden,

b) einem Rotor,

¢) einer Vorrichtung, um eine konstante Temperatur der Priiffkammerhalften beizubehalten,

d) einer Vorrichtung, um einen festgelegten Schliefddruck beizubehalten,

e) einer Vorrichtung, um den Rotor mit einer konstanten Winkelgeschwindigkeit zu drehen, und
f) einer Vorrichtung zum Anzeigen des zum Drehen des Rotors erforderlichen Drehmoments.

Der Rotor und die Priifkammer haben die in Tabelle 1 dargestellten Maf3e.

Documents
Document Sharin@ Hub

Full document details: E DIN ISO 289-1:2018-07


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-289-1-2018-07
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-289-1-2018-07

- Entwurf -
E DIN ISO 289-1:2018-07

Tabelle 1 — Maf3e der wesentlichen Bestandteile der Priifeinrichtung

Teil Maf3
mm
Rotordurchmesser 38,10 £ 0,03
Rotordicke 5,54 +0,03
Durchmesser der Prifkammer 50,9 +0,1
Tiefe der Priufkammer 10,59 + 0,03

ANMERKUNG  Ublicherweise wird ein Rotor mit diesen Mafen als grofRer Rotor bezeichnet.

Es ist zuldssig, einen kleineren Rotor zu verwenden, wenn eine hohe Viskositat dies erforderlich macht. Dieser
kleine Rotor muss dieselben Maf3e wie ein grof3er Rotor haben, aufder dass sein Durchmesser (30,48 + 0,03) mm
betragen muss. Die mithilfe des kleinen Rotors erhaltenen Ergebnisse sind nicht identisch mit den mithilfe des
grofden Rotors erhaltenen Ergebnissen.

4.2 Priifkammerhalften

Die beiden Priifkammerhalften, die den Hohlraum bilden, miissen aus nicht verformbarem, nicht beschichte-
tem geharteten Stahl mit einer Rockwell-Harte von mindestens 60 HRC (siehe ISO 6508-1) bestehen. Die Mafie
des Hohlraums sind in Bild 1 dargestellt und miissen von den héchsten Oberflachen aus gemessen werden. Fiir
eine gute Warmeiibertragung sollte jede Priifkammerhalfte vorzugsweise aus nur einem Stiick Stahl bestehen.
Die flachen Oberflichen miissen tiber radiale V-Rillen verfiigen, um Gleiten zu vermeiden. Die Rillen miissen
einen radialen Abstand von jeweils 20° aufweisen und sich in der oberen Priifkammerhélfte von einem dufde-
ren Kreis mit dem Durchmesser 47 mm bis zu einem inneren Kreis mit dem Durchmesser 7 mm sowie in der
unteren Prifkammerhélfte bis zu einem Abstand im UmKreis von 1,5 mm vom Loch erstrecken. Jede Rille muss
in der Prifkammeroberfliche einen Winkel von 90° bilden, wobei die Winkelhalbierende senkrecht zur Ober-
flache und an der Oberflache (1,0 + 0,1) mm breit sein muss (siehe Bild 2).

4.3 Rotor

Der Rotor muss aus nicht verformbarem, nicht beschichtetem geharteten Stahl mit einer Rockwell-Harte von
mindestens 60 HRC gefertigt sein. Die Rotorflichen miissen Rillen mit rechteckigem Querschnitt und einer
Breite von (0,80 + 0,02) mm, einer gleichmafigen Tiefe von (0,30 * 0,05) mm sowie einem Abstand von
(1,60 + 0,04) mm (Abstand zur Mittelachse) aufweisen. Die flachen Oberflachen des Rotors miissen zwei
Reihen solcher Rillen im rechten Winkel zueinander aufweisen (siehe Bild 3). Die Kante des Rotors muss
vertikale Rillen mit denselben Mafien aufweisen. Der grofie Rotor muss 75 vertikale Nuten und der kleine
Rotor 60 Nuten aufweisen. Der Rotor ist im rechten Winkel auf einer Welle befestigt, die einen Durchmesser
von (10 # 1) mm hat und so lang ist, dass der Abstand oberhalb des Rotors in der geschlossenen Priifkammer
nicht um mehr als 0,25 mm vom Abstand unterhalb abweicht. Die Rotorwelle muss auf der Spindel aufliegen,
die die Rotorwelle dreht, nicht auf der Wand der Priifkammer. Der Abstand an dem Punkt, an dem die
Rotorwelle in den Hohlraum eindringt, muss klein genug sein, um zu verhindern, dass Kautschuk aus dem
Hohlraum austritt. Ein Dichtungsring, ein O-Ring oder ein anderes Dichtelement kann an dieser Stelle zur
Abdichtung verwendet werden.

Die Exzentrizitat oder Unrundheit des Rotors wahrend der Rotation im Viskosimeter darf 0,1 mm nicht tiber-
schreiten.

Die Winkelgeschwindigkeit des Rotors muss 0,209 rad/s * 0,002 rad/s (2,00 min'! + 0,02 min'!) betragen.
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4.4 Heizvorrichtung

Die Priifkammerhalften sind auf Platten montiert oder bilden einen Teil dieser Platten, die mit einer Heizvor-
richtung ausgestattet sind, die geeignet ist, die Temperatur der Platten und der Priiffkammerhalften innerhalb
40,5 °C der Priiftemperatur zu halten. Nach dem Einsetzen des Probekorpers miissen die Vorrichtungen geeig-
net sein, die Temperatur der Priifkammerhélften innerhalb von 4 min auf Priiftemperatur +0,5 °C zuriickzu-
bringen.

ANMERKUNG  Altere Maschinen kénnen diese Anforderungen méglicherweise nicht einhalten und liefern méglicher-
weise weniger gut vergleichbare Ergebnisse.

Mafie in Millimeter

10,59 0,03

#50,9 0,1

Legende

1 Priifkammer

2 Rotor

3 Temperaturfiihler
4 Dichtungselement

Bild 1 — Typisches Scherscheiben-Viskosimeter
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Maf3e in Millimeter

20

©50,9 0,1

Legende
@ Rillenquerschnitt

Bild 2 — Priifkammer mit radialen V-Rillen

Maf3e in Millimeter

2 0,8 0,02

0,3 +0,05

Inli=ll

1,6 £0,04

—

|

|

—™
<16 tOOlL

Legende
2 R an Kante der Rille < 0,1 mm

Bild 3 — Rotor mit Rillen mit rechteckigem Querschnitt
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4.5 Temperaturmesssystem

4.5.1 Die Priiftemperatur ist definiert als die stationdre Temperatur der geschlossenen Priifkammer bei ein-
gesetztem Rotor und leerem Hohlraum. Diese Temperatur wird mithilfe von zwei Thermoelement-Messfiihlern
gemessen, die zu diesem Zweck in den Hohlraum eingesetzt werden kénnen, wie in Bild 4 dargestellt. Diese
Messfiihler werden auch dazu verwendet, die Temperatur des Probekorpers zu liberpriifen, wie in 7.2 beschrie-
ben.

4.5.2 Umdie Warmezufuhr zu den Priifkammerhalften zu kontrollieren, muss in jeder Priifkammerhalfte ein
Temperaturfiihler vorhanden sein, um die Temperatur in der jeweiligen Priifkammerhalfte zu messen. Dieser
Fiihler muss so platziert sein, dass der bestmdogliche Warmekontakt mit den Priifkammerhalften sichergestellt
wird, d. h. Warmespriinge und andere Warmewiderstdnde miissen ausgeschlossen sein. Die Achsen der Fiihler
miissen einen Abstand von 3 mm bis 5 mm von der Arbeitsfliche der Priifkammerhélften sowie 15 mm bis
20 mm von der Rotationsachse des Rotors aufweisen (siehe Bild 1).

4.5.3 Sowohl die Thermoelement-Messfiihler als auch die Temperaturfiihler miissen geeignet sein, die Tem-
peratur mit einer Fehlergrenze von 0,25 °C anzuzeigen.

4.6 SchliefRvorrichtung der Priiffkammer

Die Priifkammerhalften konnten mithilfe hydraulischer, pneumatischer oder mechanischer Vorrichtungen ver-
schlossen und geschlossen gehalten werden. Wahrend der Prifung muss eine Kraft von (11,5 + 0,5) kN auf die
Priifkammerhalften aufrechterhalten werden.

Wenn Kautschuke hoher Viskositidt gepriift werden, kann eine hohere Kraft zum SchliefRen der Priifkammer
erforderlich sein. In solchen Féllen muss die Kraft mindestens 10 s vor dem Starten des Viskosimeters auf
(11,5 £ 0,5) kN verringert und wahrend der Priifung auf diesem Niveau gehalten werden.

Bei allen Arten von Schliefdvorrichtungen muss ein zwischen den Beriihrungsflachen platziertes Stiick wei-
ches Seidenpapier mit einer Dicke von héchstens 0,04 mm bei geschlossener Priifkammer einen durchgehen-
den Abdruck gleichmafiger Intensitdt aufweisen. Ein ungleichmafiiger Abdruck deutet auf eine falsche Jus-
tierung der Schlief3vorrichtung der Priifkammer, abgenutzte oder fehlerhafte Beriihrungsflachen oder defor-
mierte Priifkammerteile hin. Jeder dieser Bedingungen kénnte zu Leckagen und fehlerhaften Ergebnissen fiih-
ren.
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Maf3e in Millimeter

Legende

1 Messfiihler, herausgezogen

2 Messfiihler, eingefiihrt

3 mit dem Priifgerit verbundener Anschlag
4 mit dem Messflihler verbundener Anschlag

Bild 4 — Konstruktion des Messfiihlers

4.7 Drehmomentmessgerat und Kalibrierung des Gerits

Das zur Drehung des Rotors erforderliche Drehmoment wird auf einer linearen, in Mooney-Einheiten eingeteil-
ten Skale aufgezeichnet oder angezeigt. Der Ablesewert muss Null betragen, wenn die Maschine leer betrieben
wird und 100 £ 0,5, wenn ein Drehmoment von (8,30 + 0,02) N - m auf die Rotorwelle aufgebracht wird. Deshalb
entspricht ein Drehmoment von 0,083 N - m einer Mooney-Einheit. Die Skale muss auf 0,5 Mooney-Einheiten
ablesbar sein. Die Abweichung von Null muss kleiner als £0,5 Mooney-Einheiten sein, wenn die Maschine mit
eingesetztem Rotor und verschlossener, leerer Priifkammer betrieben wird.

Wenn das Viskosimeter mit einer Rotorauswurffeder ausgestattet ist, muss die Nullpunktkalibrierung bei offe-
ner Priifkammer erfolgen, sodass der Rotor nicht gegen die obere Priifkammerhalfte driickt.

Das Viskosimeter muss kalibriert werden, wahrend die Maschine bei Priiftemperatur betrieben wird. Ein geeig-
netes Verfahren fiir die Kalibrierung der meisten Maschinen ist wie folgt:

Die Skale wird auf einen Ablesewert von 100 kalibriert, indem zertifizierte Massen mit biegsamem Draht auf
einem geeigneten Rotor befestigt werden. Wahrend der Kalibrierung wird der Rotor mit 0,209 rad/s gedreht

und die Platten weisen die festgelegte Priiftemperatur auf.

ANMERKUNG  Um die Linearitdt zu tberpriifen, konnen Zwischenmassen verwendet werden, die Skalenablesewerte
von 25, 50 bzw. 75 Mooney-Einheiten erzeugen. Zusatzlich kann eine Probe aus Butylkautschuk mit einer zertifizierten
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Mooney-Viskositat verwendet werden, um zu iiberpriifen, ob die Maschine richtig oder nicht richtig funktioniert. Die Mes-
sung kann 8 min bei 100 °C oder 125 °C durchgefiihrt werden.

5 Vorbereitung des Probekorpers

Bei reinen Kautschuken muss der Probekérper in Ubereinstimmung mit ISO 1795 sowie der fiir den jeweili-
gen Kautschuk relevanten Werkstoffnorm vorbereitet werden. Bei Kautschukmischungen, die in Schiedsfallen
gepriift werden, muss der Probekérper aus einer Mischung bestehen, die in Ubereinstimmung mit 1SO 2393
sowie der fiir den jeweiligen Kautschuk relevanten Werkstoffnorm vorbereitet wurde.

Vor der Durchfiihrung der Priifung muss der Probekoérper fiir mindestens 30 min Dbei
Standard-Labortemperatur (siehe ISO 23529) ruhen. Die Priifung muss spitestens 24 h nach der
Homogenisierung beginnen.

Die Mooney-Viskositdt wird von der Art und Weise der Vorbereitung des Kautschuks sowie den Lagerbedin-
gungen beeinflusst. Dementsprechend muss das vorgeschriebene Verfahren zur Bewertung eines bestimmten
Kautschuks strengstens befolgt werden.

Der Probekorper muss aus zwei Kautschukscheiben mit einem Durchmesser von etwa 50 mm sowie einer
Dicke von etwa 6 mm bestehen, ausreichend um die Priifkammer des Viskosimeters vollstindig auszufiil-
len. Die Kautschukscheiben miissen so weit wie moglich frei sein von Luft und Hohlrdumen, die Luft an den
Rotor- und Priifkammeroberfldchen einschliefden kénnten. Durch den Mittelpunkt einer Scheibe wird ein Loch
gestanzt oder geschnitten, um die Einfithrung der Rotorwelle zu ermdglichen.

6 Temperatur und Dauer der Priifung

Die Priifung ist 4 min bei (100 + 0,5) °C durchzufiihren, sofern in der zugehorigen Werkstoffnorm keine anders-
lautenden Festlegungen bestehen.

7 Durchfithrung

7.1 Die Priifkammerhalften und der Rotor sind auf Priiftemperatur zu erwarmen und der stationédre Zustand
muss erreicht sein. Die Priifkammer ist zu 6ffnen, die Rotorwelle durch das Loch in der gestanzten Scheibe
des Probekorpers einzufiihren und den Rotor in das Viskosimeter einzusetzen. Die ungelochte Scheibe des
Probekorpers ist mittig auf dem Rotor zu platzieren und die Priifkammer so schnell wie méglich zu schlief3en.

ANMERKUNG  Zwischen dem Kautschuk und der Prifkammeroberflache kann eine wiarmebestindige Folie, z. B. aus
Polyester, mit einer Dicke zwischen 0,02 mm und 0,03 mm eingesetzt werden, um nach der Priifung die Entnahme von
Materialien mit niedriger Viskositédt oder hoher Klebrigkeit zu vereinfachen. Die Verwendung einer solchen Folie kdnnte
die Priifergebnisse beeinflussen (siehe Anhang B).

7.2  Der Zeitpunkt des SchliefRens der Priifkammer ist zu notieren und der Kautschuk ist 1 min vorzuwér-
men. Der Rotor ist zu starten; die Laufzeit muss der Angabe in Abschnitt 6 entsprechen. Wenn die Viskositat
nicht kontinuierlich aufgezeichnet wird, ist die Skale wihrend des 30-sekilindigen Intervalls vor der festgeleg-
ten Ablesezeit zu beobachten und der Mindestwert auf die nachsten 0,5 Einheiten als Viskositit festzuhalten. Zu
Referenzzwecken sind die Werte von 1 min vor bis 1 min nach der festgelegten Zeit in Intervallen von 5 s abzu-
lesen. Eine glatte Kurve ist durch die Minima der periodischen Schwankungen oder, wenn keine Schwankungen
auftreten, durch alle Punkte zu zeichnen. Die Viskositat ist als der Punkt, an dem die Kurve die festgelegte Zeit
schneidet, zu nehmen. Wenn ein Aufzeichnungsgerat verwendet wird, ist die Viskositat auf die gleiche Weise
der Kurve zu entnehmen, wie fiir die gezeichnete Kurve festgelegt.

Um zu liberpriifen, ob die Temperatur des Probekérpers zur Priifzeit der Priiftemperatur entspricht, kénnen
zwei Thermoelement-Messfiihler in den Probekdrper eingesetzt werden, wie in Bild 4 dargestellt. In einem
Vorversuch mit dem Probekdrper wird der Rotor nach einer Laufzeit von 3,5 min angehalten und unmittelbar
nach Erreichen des Stillstands werden die beiden Messfiihler eingesetzt und nach 4 min werden die beiden
mittleren Probekdrpertemperaturen abgelesen. Die Temperaturtoleranz muss zwischen +1,0 °C und -1,0 °C

betragen.
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