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Bestimmung der Viskositatszahl von
Polyethylenterephthalat (PETP) oder
Polybutylenterephthalat (PBTP) in verdiinnter Losung
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Testing of plastics; determination of viscosity number of polyethylene Ersatz fiir Ausgabe 08.73

terephthalate (PETP) or polybutylene terephthalate (PBTP) in dilute solution

Zusammenhang mit dem von der International Organization for Standardization (ISO) herausgegebenen Internationalen
Norm-Entwurf ISO/DIS 1228 — 1983, siehe Erlauterungen.

3 Probenahme

Aus dem zu priifenden PETP oder PBTP wird eine Probe
entnommen und zerkleinert (siehe DIN 53 733).

1 Anwendungsbereich und Zweck

Das Verfahren nach dieser Norm dient der Bestimmung

der Viskositatszahl von PETP oder PBTP in verdinnter

Lésung. Als Losemittel wird eine Mischung bestehend

aus gleichen Massenanteilen Phenolund 1,2-Dichiorbenzol

verwendet.

Zusatze, z. B. Fiillstoffe, beeinflussen die Ergebnisse der

Viskositatsmessungen und missen bei der Einwaage der

Probe entsprechend beriicksichtigt werden.

Anmerkung: Bei Zusitzen, die selbst zu einer Erhdhung
der Viskositat des Losemittelgemisches beitragen,
miissen besondere Vereinbarungen getroffen wer-

4 Vorbehandlung der Probe

Die Probe wird 3Stunden beieinerTemperatur von 100 °C
und einem Druck unter 2 mbar in einem Vakuum-Warme-
schrank?) getrocknet und anschlieBend in einem Exsik-
kator abgekiihit, damit der Massenanteil an Wasser auf
weniger als 0,05% herabgesetzt wird.

8 Priifgerdte und Priifmittel

den.
5.1 Prifgerite
— 50-ml-MeBkolben mit Hiilsenschliff und Stopfen, z. B.
nach DIN 12664 Teil 1 (Bezugstemperatur von 20 °C)
2 Begriff — Badthermostat fiir eine Temperatur von (20 £ 0,1) °C

Die Viskosititszahl J in cm3/g ist die relative Viskositats-
anderung, geteilt durch die Massenkonzentration an PETP
oder PBTP in der Losung.
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Hierin bedeuten:

n  dynamische Viskositat der Losung

ng dynamische Viskositdt des Losemittels

B Massenkonzentration an PETP oder PBTP in der

Lésung in g/ cm3

Anmerkung: Da die Dichteunterschiede zwischen L&se-
mittel und Lésung sehr gering sind, kénnen bei
Benutzung desselben Viskosimeters fiir die Mes-
sung von Lésung und Losemittel in obiger Formel
die Viskositdten 7 und ng durch die Durchfluf3-
zeiten tund tg ersetzt werden. In diesem Fall kann
die Formel

=y

fiir die Berechnung der konzentrationsbezogenen
relativen Viskositatsinderung verwendet werden.

t und tg siehe Abschnitt 7.

(1)

(2)

1) Begriff sieche DIN 12 880 Teil 1

Badthermostat fiir eine Temperatur von (25 £0,05) °C

Ubbelohde-Viskosimeter Nr Ic nach DIN 51562 Teil 1
{Innendurchmesser der Kapillare von 0,84 mm) oder
jedes andere Viskosimeter, mit dem gleiche Ergebnisse
erzielt werden.

Bei Durchfluflzeiten iiber 200 s kann das Ubbelohde-
Viskosimeter Nr II nach DIN 51562 Teil 1 (Innen-
durchmesser der Kapillare von 1,13 mm) verwendet
werden.

Stoppuhr mit einem Skalenteilungswert von 0,1 s

Vakuum-Warmeschrank fiir eine Temperatur von min-
destens 100 °C

Wasserbad oder Olbad gegebenenfalls mit Schiittel-
vorrichtung

Exsikkator mit einem Trocknungsmittel, z. B. Phos-
phor(V)-oxid auf einem Tragermittel

Glasfiltertiegel mit einer Porenweite von 40 bis 100 pm
oder

Konisches Sieb mit Drahtsiebboden DIN 4188 —
0,08 nr.St

Analysenwaage mit Skalenteilungswert von 0,1 mg.
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5.2 Priifmittel

Lasemittel

— Mischung aus 50 Massenanteilen Phenol fiir Analyse
und 50 Massenanteilen 1,2-Dichlorbenzol fiir Extrak-
tionsanalyse

Das Losemittel wird hergestellt durch Aufldsen von

Phenol in 1,2-Dichlorbenzol.

Anmerkung: Das Losemittel darf nicht mit der Haut, den
Augen und der Kleidung in Beriihrung kommen
oder eingeatmet werden. Die Flasche mit dem
Losemittel ist mit dem Gefahrensymbol T (giftig)
zu versehen?).

Das Losemittel sollte grundsatzlich nicht langer als etwa

2 Wochen in dunklen Flaschen bei einer Temperatur von

18 bis 28 OC aufbewahrt werden. Dabei sollte der Feuch-

tigkeitsgehalt (Bestimmung siehe DIN 51777 Teil 1)

30 mg/100 g nicht iibersteigen.

Wird das Ldsemittel doch langer aufbewahrt, so muR be-

sonders auf seine DurchfluRzeit geachtet werden. Es ist

zu verwerfen, wenn Abweichungen vom Normalwert auf-
treten, die das Ergebnis merklich beeinflussen.

Reinigungsmittel
— Chromschwefelsaure
(Mischung aus gleichen Volumenanteilen Schwefel-
sdure mit einem Massenanteil zwischen 95 und 97%
und gesattigter walriger Kaliumdichromat-Ldsung)
Anmerkung: Die stark giftige Chromschwefelsaure darf
nicht mit der Haut, den Augen und der Kleidung
in Beriihrung kommen; Unfallverhiitungsvorschrif-
ten beachten!
— Aceton
— Wasser, destilliert oder entionisiert.

6 Durchfiihrung

6.1 Reinigung des Viskosimeters

Das Viskosimeter wird vor dem ersten Gebrauch und
spater von Zeitzu Zeit mit Chromschwefelsdure gereinigt.
Danach wird nacheinander mit Wasser und Aceton ge-
splilt und durch Hindurchleiten von trockener staub- und
olfreier Luft getrocknet.

Zwischen zwei aufeinanderfolgenden Bestimmungen wird
das Viskosimeter mehrmals mit dem Loésemittel und da-
nach mit Aceton gespiilt und wie beschrieben getrocknet.
Statt dessen kann das Viskosimeter auch mit der niachsten
MeRI6sung gespiilt werden.

Weichen die Ergebnisse der am Ldsemittel gemessenen
Durchlaufzeiten erheblich voneinander ab (siehe Ab-
schnitt 6.3, letzter Absatz), so wird das Viskosimeter
wie beschrieben gereinigt.

6.2 Herstellung der Lésung

Eine Probe von (0,25 * 0,002) g des zu untersuchenden
PETP oder PBTP wird auf 0,1 mg gewogen und quanti-
tativ in den 50-ml-MeBkolben eingefilit. Anschliefend
werden 25 ml Lésemittel hinzugefiigt und die Probe dar-
in auf dem Wasserbad mit einer Wassertemperatur von
etwa 80 OC unter Erwarmen und Schiitteln vollstandig ge-

2) Siehe Verordnung iiber geféhrliche Arbeitsstoffe
(ArbStoffV) in der Neufassung vom 11.02. 1982,

l6st. Dabei ist zu beachten, dal langes Erwdarmen einen
thermischen Abbau des PETP oder PBTP verursachen
kann. Um extrem lange LOsezeiten zu vermeiden, kann
die L&setemperatur unter Verwendung eines Olbades
etwas heraufgesetzt werden. Jedoch ist von Fall zu Fail
durch Versuchsreihen festzustellen, welche Kombination
von Ldsezeit und -temperatur — moglichst ohne thermi-
schen Abbau zu verursachen — anzuwenden ist.

Fir Schiedsfalle ist die Losezeit und -temperatur zu ver-

einbaren.

Anmerkung: Kurze L&sezeiten sind nicht immer einzu-
halten. Wahrend bei hochkristallinem PETP bei
kurzer Losezeit eine Losetemperatur von 130 °C
angebracht sein kann, geniigt bei PBTP eine Ldse-
temperatur von 80 OC bei einer Ldsezeit vonetwa
3 Stunden.

Nach Abkiihlen der Losung auf (20 £0,1) °C wird der

50-ml-MeBkolben bis zur MeBmarke mit Losemittel der

gleichen Temperatur aufgefiillt und die fertige Losung
durch Schiitteln gut gemischt.

6.3 Messung der DurchfluBzeiten der Losung und des
Losemittels

Lésung und Losemittel werden durch den Giasfiltertiegel
oder das konische Sieb filtriert. Zur Beschleunigung
dieses Arbeitsganges kann auch Druckfiltration angewen-
det werden. Anschlieend werden die DurchfluRzeiten
der Losung und des Losemittels in demseiben Ubbelohde-
Viskosimeter bei (25 * 0,05} °C bestimmt. Durchgefiihrt
wird die Messung nach DIN 51 562 Teil 1. Wird ein
anderes Viskosimeter benutzt, so ist das MeBverfahren
entsprechend zu andern.

Bei einer Viskositatszah! iiber 300 cm3/g wird das Ergeb-
nis durch die Strukturviskositat3) der Lésung verfélscht,
d. h. es werden zu kleine MeRBwerte gefunden. In einem
solchen Fall erhalt man richtige Ergebnisse mit einem
Viskosimeter mit einer wesentlich langeren oder engeren
Kapillare.

Die DurchfluBBzeit jeder Fliissigkeit wird dreimal hinter-
einander bestimmt, wobei die erste Messung als Vor-
versuch gilt; aus den anderen beiden DurchfluBzeiten
wird der Mittelwert gebildet. Unterscheiden sich die
beiden DurchfluBzeiten um mehr als 0,2%, so sind
Fremdeinflisse zu vermuten. In diesem Fall ist die
Messung nach Reinigen des Viskosimeters an einem
neuen Teil der filtrierten Probe zu wiederholen.

7 Auswertung

Die Viskositatszahl J in cm3/g wird bei Verwendung des

Ubbelohde-Viskosimeters Nr 1 ¢ nach folgenden Glei-

chungen berechnet:

a) fir DurchfluBzeiten dber 200s (siehe DIN 51 562
Teil 1, Ausgabe Januar 1983, Tabelle 2)

t 1 .
J={— -1} = (3}
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b} fir DurchfluBzeiten (iber 100 s bis 200 s
t— At 1
J_(—ts_ms _1) 7 (@)

3) Begriff siehe DIN 1342 Teil 1



