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Reaktionsharze, Reaktionsmittel DIN
und Reaktionsharzmassen 1 "_'9 45
Prifverfahren 6
Reaction resins, reactants and reaction moulding materials; test methods Ersatz fir DIN 16 945 Teil 1

In dieser Norm bedeutet % Gewichtsprozent (Massengehalt in %), sofern nicht etwas anderes angegeben ist.

Inhalt
Seite Seite
1 Geltungsbereich . . . . . . . . ... ... .. 2 51 Dichte. . . . . ... ... .. ... ..., 7
2 Begriffe . . . . ... . ... ... ...... 2 52 Brechungszahl . . . . . .. . ... ... .. 7
2.1 Reaktionsharze . . . . . . . . . . . . . ... 2 5.3 Viskositat im Anlieferzustand . . . . . . . . . 8
2.1.1 Epoxidharze . . . . . . . . . ... .. ... 2 5.4 Schmelzintervall. . . . . . .. .. ... ... 8
2.1.2 Methacrylatharze . . . . . . ... . .... 2 55 Flammpunkt. . . . ... ... 8
2.1.3 Ungesittigte Polyesterharze . . . . . . . . . 2 56 Aminzahl . . . ... ... 8
2.14 Isocyanatharze . . . . .. . . ... .... 2 5.7 Hydroxylzahl . . . ... ........... 8
2.2 Reaktionsmittel . . . . . .. ... ... ... 2 58 Wasser-Gehalt . ............... 8
2921 Harter . . . . . . . . . .. 2 59 Saureanhydrid-Gehalt . . . . . ... .. ... 9
222 Besch]euniger ________________ 2 5.10 Gehalt an Aktivsauerstoff. . . . . . . . . .. 9
2.3 Reaktionsharzmassen . . . . . . . . . ... 2 6 Priiffung von Reaktionsharzmassen . . . . . . . 9
3 Probenahme . . . . . . . . . . . . . ... 2 6.1 Isothermer Viskositatsverlauf . . . . . . . .. 9
.. ctionat o ' 6.2 Temperaturanstieg . . . . .. ... ... .. 10
: 1”;"":[9 von R rzen . ... < 6.2.1 Temperaturanstieg bei EP-Harzmassen
4'2 B'c :‘ S ‘hl """"""""" 2 und Isocyanatharzmassen . . . . . . . . .. 10
4‘3 F;?gz:':llgsza """""""" g 6.2.2 Temperaturanstieg bei Methacrylat-

’ . iy Al DT Tttt harzmassen und UP-Harzmassen . . . . . . 10
:; :;::g:::g} 'r:;;\n'\‘;z:\illl:taer:gn : (s.oﬁvié """ 2 6.2.2.1 Methacrylatharzmassen und UP-Harz-

’ Viskosititsaufb. 9 9 massen ohne Beschleuniger . . . . . . . . 10
46 Slshosala_ stau iu) """"""" 2 6.2.2.2 Methacrylatharzmassen und UP-Harz-

47 F;r:‘“r:;:;;wa """""""" :23 massen mit Beschleunigern . . . . . . . . 1

: LR 6.3 Gelierzeit . . . . . .. . ... .. ... ... 12
48 Gewichtsverlust . ... 3 64 Verhalten beim Hirten . . . . . .. . .. .. 13
4‘10 :SII:téﬂé _uﬁd‘V-e.-r-ur;nréil"lig‘uﬁg-eﬁ """" i 6.4.1 Bestimmung der Hartungszeit aus einer Priif-

' .. . R reihe von Werten fiir die Formbestandigkeit
4_11 ;rlpckenruckstand und Einbrennriickstand . . 4 in der Warme bei Reaktionsharzformstoffen,
:’13 V::::ﬁﬁ:lgs;zalhl """""""" 3 die bei Temperaturen iUber Raumtemperatur

e b e gehartetwurden . . . . . . . ... L 13
:‘1; geha_lt a-An S?yrtlal """""""" 4 6.4.2 Bestimmung der Hartungszeit aus einer Priif-
4‘1 6 Hpoxld- |quwa ent . ............. 4 reihe von Werten der acetonldslichen Anteile

’ 17 Gydroxy zahl. . ............... S bei Reaktionsharzformstoffen, die bei Tem-
2.18 G::::: :: ::‘3;';2‘:&'&‘ """""" g peraturen bis Raumtemperatur gehartet

’ Lo T RIS e e ot wurden . . . . ... L Lo e 13
:;g grggnlfct\t gﬁt;ugdenes;b(?héor und Brc;r& .- -8 6.4.3 Beurteilung des Verhaltens beim Harten von

: q;lva ente Ur-Uoppelbindungen je 100 g UP-Harz-Formstoffen . . . . ... ... .. 13

Substanz . . ................ 7 6.5 Ermittlung der Gesamt-Volumen-Schwindung
5 Priifung von Reaktionsmittein durch Dichte-Bestimmung . . . . . . . ... 13
(Hérter, Beschleuniger und andere) ....... 7 7 mmﬂcht ................ 14

Fortsetzung Seite 2 bis 14
Erlduterungen Seite 15

NormenausschuB Kunststoffe (FNK) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
FachnormenausschuB Materialpriifung (FNM) im DIN

Document Sharind

Documents$

Full document details: DIN 16945:1976-04

Hub


http://www.avadocuments.com/doc/din-16945-1976-04
http://www.avadocuments.com/doc/din-16945-1976-04

Seite 2 DIN 16 945

1 Geltungsbereich

Diese Norm gilt fir die Prifung von Reaktionsharzen,
Reaktionsmitteln (Harter, Beschleuniger u. a.) und Reak-
tionsharzmassen im Sinne von Abschnitt 2.

Die in den Abschnitten 4 bis 6 angegebenen Priifverfahren
berucksichtigen Reaktionsharze auf Basis von Epoxid-
harzen, Methacrylatharzen, ungesittigten Polyesterharzen
und Isocyanatharzen im Sinne von Abschnitt 2 und die
entsprechenden Reaktionsmittel und Reaktionsharz-
massen.

Welche Eigenschaften im Einzelfall zu bestimmen sind,
richtet sich nach den Festlegungen fiir das betreffende
Erzeugnis.

Prifung von Reaktionsharzformstoffen siehe DIN 16 946
Teil 1.

2 Begriffe
2.1 Reaktionsharze

Reaktionsharze sind flissige oder verfliissigbare Harze,
die fir sich oder mit Reaktionsmitteln (Harter, Beschleu-
niger u.a.) ohne Abspaltung flichtiger Komponenten
durch Polyaddition bzw. Polymerisation harten.

Anmerkung: Man spricht bei diesen Reaktionsharzen
auch z.B. von GieBharzen, Laminierharzen, Impréagnier-
harzen, Trankharzen, Trdufelharzen.

2.1.1 Epoxidharze (im folgenden kurz ,EP-Harze"')2)
genannt) sind Reaktionsharze mit einer zur Hartung aus-
reichenden Anzahl von Epoxy-Gruppen.

2.1.2 Methacrylatharze sind Reaktionsharze, die aus
einem polymerisierbaren Gemisch von polymeren und
monomeren Methacrylsaureestern bestehen.

2.1.3 Ungesittigte Polyesterharze (im folgenden kurz
.UP-Harze"')2?) genannt) sind Polyesterharze, bei denen
mindestens eine der Komponenten Polyalkohol oder Poly-
carbonsaure ungesattigt ist und die mit monomeren poly-
merisierbaren Verbindungen copolymerisierbar sind. Sie
gehoren zur Gruppe der Reaktionsharze.

Anmerkung: Statt Polycarbonsdure kann auch Mono-
carbonsédure verwendet sein.

2.1.4 Isocyanatharze sind Reaktionsharze mit einer zur
Hartung ausreichenden Anzahl von Isocyanat-Gruppen?2).

2.2 Reaktionsmittel

2.2.1 Harter sind Stoffe oder Stoffgemische, die die Poly-
merisation (z. B. bei Methacrylat- und UP-Harzen) oder
Polyaddition (z. B. bei EP-Harzen) und damit das Harten
bewirken.

2.2.2 Beschleuniger sind Substanzen, die, in kleinen
Mengen zugesetzt, Reaktionen, z.B. die Vernetzungs-
reaktion, beschleunigen.

*) Folgeausgabe z. Z. noch Entwurf

1) Kurzzeichen EP fir Epoxid und UP fur ungesattigte
Polyester siehe DIN 7728 Teil 1.

2) Epoxidharze fur Anstrichstoffe siehe DIN 53 188, unge-
sattigte Polyesterharze fir Anstrichstoffe siehe
DIN 53 184, Isocyanatharze fir Anstrichstoffe siehe
DIN 53 185.

3) Beim Umgang mit Reaktionsharzen, Reaktionsmitteln,
Reaktionsharzmassen und den bendtigten Prifmitteln
sind die notwendigen gesundheitlichen SchutzmaB-
nahmen zu treffen. Dabei sind die einschldagigen Vor-
schriften zu beachten.
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2.3 Reaktionsharzmassen

Reaktionsharzmassen sind verarbeitungsfertige Mischun-
gen eines Reaktionsharzes mit den erforderlichen Reak-
tionsmitteln (Harter, Beschleuniger u. a.), mit oder ohne
Flllstoffe, gegebenenfalls mit Losungsmittel.

Anmerkung: Je nach Verarbeitung und Anwendung
spricht man bei diesen Reaktionsharzmassen auch z. B.
von GieBharzmassen, Laminierharzmassen, Impréagnier-
harzmassen, Trankharzmassen, Trdufelharzmassen.

3 Probenahme

Dem zu priifenden Erzeugnis wird eine Durchschnitts-
probe entnommen, deren Menge fiir den Umfang aller
vorgesehenen Prifungen ausreicht (Begriff Durchschnitts-
probe siehe DIN 53 242).

4 Priifung von Reaktionsharzen 3)

In Tabelle 1 sind Hinweise gegeben, nach welchen Prif-
verfahren die Reaktionsharze im Regelfall gepriift werden
konnen (®). Welche Prifungen im Einzelfall durchzu-
fuhren sind, richtet sich nach den einschlagigen Normen
oder den Angaben in Technischen Lieferbedingungen
oder sonstigen Festlegungen.

In einigen der Normen fir die einzelnen Prifungen ist noch
das Normalklima 20/65 nach DIN 50 014 angegeben. Ab-
weichend davon sind die Prufungen im Normalklima
23/50 - 2 DIN 50 014 durchzufiihren.

4.1 Dichte
Die Dichte wird nach DIN 51 757 bestimmt.

4.2 Brechungszahi
Die Brechungszahl wird nach DIN 53 491 bestimmt.

4.3 Farbzahl

Die Farbzahl wird nach der Hazenfarbskala nach
DIN 53 409 bestimmt, intensive Gelbfarbung — etwa ab
Hazenfarbzahl 100 - wird als Jodfarbzahl nach DIN 6162%)
bestimmt.

4.4 Viskositat im Anlieferzustand

Die dynamische Viskositat im Anlieferzustand (n,) wird
nach DIN 53 015 oder mit einem Rotationsviskosimeter
oder einer Viskositatswaage bei einer festzulegenden und
im Prufbericht anzugebenden Temperatur bestimmt.

Empfehlung: Als MeBtemperaturen werden empfoh-
len 25, 60, 80 und 100 °C.

4.5 Viskositat nach Warmlagerung
(sowie Viskositatsaufbau)

Falls nichts anderes festgelegt ist, wird die Probe
(24 £ 0,5) Stunden lang bei einer Temperatur von
(120 + 2) °C in einem geschlossenen GefiB gelagert. An-
schlieBend wird die Viskositat nach Abschnitt 4.4 bestimmt
(Viskositat nach Warmlagerung n,). Der Viskositatsaufbau
stellt die durch die Warmlagerung bedingte Viskositats-
erhohung, bezogen auf die Ausgangsviskositat, dar.

Der Viskositatsaufbau wird nach folgender Zahlenwert-
gleichung berechnet und in % angegeben:

Viskositatsaufbau = "zq—'” 100
1

4.6 Schmelzintervall

Zur Beurteilung des Schmelzverh "tlg‘-
Harzen wird das Schmraiziitorvall nach DIN 53 181
bestimmt.
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Tabelle 1.
_ Priifung EP-Harze Met::r(;rglat- UP-Harze Iso::rs:;at-
Eigenschaft nach
Abschnitt| UN- | gefilit | YN | gefilit | UM | gefillt | UN" | gefiillt
gefiillt gefiilit gefullt gefiilit

Dichte 4.1 [ ] [ ] e o ® [ ] ® [ ]
Brechungszahl 4.2 ] o o o
Farbzahl 4.3 [ ] o
Viskositat im Anlieferzustand
a) nach DIN 53 015 44 o o
b) mit Rotationsviskosimeter 4.4 [ ] [ ] o L] [
Viskositat nach Warmlagerung
a) nach DIN 53 015 45 ®
b) mit Rotationsviskosimeter 4.5 L ] [ ]
Schmelzintervall 4.6 ®
Flammpunkt 4.7 ® ® ® ® [ ] ] o
Gewichtsverlust 4.8 o
Asche 49 ® ] ®
Fillstoffe 410 [ ® [ J ®
Verunreinigungen 4.10 o [ ® [ ]
Trockenrickstand und
Einbrennriickstand 4.11 L ®
Saurezahl 412 [ ] [ ] ]
Verseifungszahl 413
Styrol-Gehalt 4.14 L]
Epoxid-Aquivalent 4.15 [ ®
Hydroxylzahl 416 ®
Methacrylat-Gehalt 417 o [ ]
Isocyanat-Gehalt 4.18 o [ ]
Organisch gebundenes Chior
und Brom 419 o [ ] o [ ] ] o [ ] e
Aquivalente UP-Doppelbin-
dungen je 100 g Substanz 4.20 e o [ ] [ ]

4.7 Flammpunkt

Der Flammpunkt wird nach DIN 51 376 (Priifung im offenen
Tiegel nach Cleveland) bestimmt.

Liegt der Flammpunkt nach DIN 51 376 unter 79 °C, wird
er nach DIN 53213 Teil 1 (Prifung im geschlossenen
Tiegel) bestimmt.

4.8 Gewichtsverlust

Etwa 5g Reaktionsharz (Einwaage E) werden in einen
Blechdeckel mit ebenem Boden (75 mm £ 5mm Durch-
messer, mit etwa 12 mm Randhohe) auf 1 mg eingewogen
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und, falls nichts anderes festgelegt ist, 3 Stunden lang im
Wirmeschrank bei (140 X 2) <C gelagert. Nach Abkiihlen
auf Raumtemperatur wird zuriickgewogen (Auswaage A).
Der Gewichtsverlust in % ist dann:

E-A
Gewichtsverlust = —EF 100
49 Asche
ocuments
Etwa 5g Reaktionsharz (Ziv fa'igeg) werden in rellnen

Porzellantiegel mit etwa 50 ml inhdRCEIB:NTiggelinysoiub
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nach DIN 12 904) auf 1 mg eingewogen, zuerst vorsichtig
uber der Flamme des Bunsenbrenners trocken verascht
und dann bei 500 bis 600°C im Tiegelofen 30 Minuten
lang gegliht. Nach Abkiihlen im Exsikkator auf Raum-
temperatur wird zuruckgewogen (Auswaage A). Es ist
dann in %:

- A
Asche = 3 100

4.10 Filistoffe und Verunreinigungen

Etwa 3 g Reaktionsharz (Einwaage E) werden in einen
100-ml-Erlenmeyerkolben auf 1 mg eingewogen. Der
Harzanteil wird durch Zugabe von etwa 50 ml Aceton oder
Methylenchlorid geldst. Nach Abfiltrieren des Fiillstoffes
bzw. der Verunreinigungen durch einen vorher bei 105°C
getrockneten Glasfiltertiegel 4) wird mit etwa 100 ml des
verwendeten Losungsmittels nachgewaschen und bei
105°C bis zur Gewichtskonstanz getrocknet. Nach Ab-
kuhlen im Exsikkator auf Raumtemperatur wird zuriuck-
gewogen (Auswaage A). Der Gehalt an Fillstoff bzw. Ver-
unreinigungen in % ist dann:

A
E
Missen aus besonderen Griinden andere als die ange-
gebenen Losungsmittel zum Losen des Reaktionsharz-
Anteiles verwendet werden, sind diese im Prifbericht an-
zugeben.

Anmerkung: Das Priifverfahren eignet sich nicht zur
Bestimmung des Gehaltes an Fiillstoffen und Verunreini-
gungen, die im verwendeten Losungsmittel ganz oder
teilweise lGslich sind.

Gehalt an Fullstoff bzw. Verunreinigungen = - 100

4.11 Trockenriickstand und Einbrennriickstand

4.11.1 Das Prufverfahren fir den Trockenruckstand ist
zwischen Lieferer und Abnehmer zu vereinbaren.

4.11.2 Der Einbrennriickstand wird als Gehalt an nicht-
fluichtigen Anteilen bei erhohter Temperatur nach
DIN 53 216 bestimmt. Temperatur und Dauer der Lagerung
sind vom Lieferer des Reaktionsharzes anzugeben.

4.12 Saurezahl
Die Saurezahl (S2) wird nach DIN 53 402 bestimmt.

4.13 Verseifungszahl
Die Verseifungszahl (VZ) wird nach DIN 53 401 bestimmt.

4.14 Gehalt an Styrol

Einige Tropfen (0,4 bis 0,5 g) Reaktionsharz werden in ein
zuvor gewogenes niedriges Wageglas 80 X 30 DIN 12 605
eingefullt, das Wageglas wird gut verschlossen und auf
0,2mg gewogen (Einwaage E). Dann werden einige
Tropfen Toluol hinzugefiigt. Durch kurzes Umschwenken
wird das mit Toluol verdinnte Reaktionsharz in diunner
Schicht auf die gesamte Bodenfliche des Wageglases
verteilt. AnschlieBend wird die Probe im offenen Wage-
glas im Warmeschrank bei (110 £ 2)°C 2 Stunden lang
gelagert und nach Abkuhlen auf Raumtemperatur im
Exsikkator zurickgewogen (Auswaage A). Der Gehalt an
Styrol in % ist dann:

Styrol-Gehalt = TA- 100
Anmerkung: Sofern andere flichtige Verbindungen
vorhanden sind, kann nach dem gleichen Verfahren gear-
beitet werden. Dabei sind jedoch gegebenenfalls die
Temperatur und Dauer der Lagerung zwischen Lieferer
und Abnehmer zu vereinbaren.
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4.15 Epoxid-Aquivalent

Das Epoxid-Aquivalent stellt diejenige Reaktionsharz-
menge in g dar, die 16 g epoxidisch gebundenen Sauer-
stoff (Epoxidsauerstoff) enthait.

4.15.1 Verfahren A

Das Verfahren A stimmt sachlich mit der in Vorbereitung
befindlichen internationalen Norm 1SO/DIS 3001 iiberein.
Es ist jedoch nicht bei stickstoffhaltigen Reaktionsharzen
anwendbar.

Kurzbeschreibung des Priifverfahrens 9)
Das in Chloroform und Eisessig geloste Reaktionsharz
wird mit Tetraathylammoniumbromid-Ldsung versetzt
und mit Perchlorsaure titriert. Der Verbrauch an Perchlor-
sdure ist dem Gehalt an Epoxidsauerstoff aquivalent.

Priufmittel

Eisessig, 99 bis 100 %ig, z. A.

Essigsdureanhydrid, z. A.

Chloroform, z. A.

Kaliumhydrogenphthalat, z. A.

Indikatorlosung: 0,1 %ige Losung von Kristallviolett in Eis-

essig

Perchlorsaure, 0,1 N, in Eisessig
(Herstellung siehe Abschnitt 5.6; die Temperatur der
Losung ist auf 0,1 K zu messen)

Etraathylenammoniumbromid-Lésung
(zum Herstellen werden 100 g Tetraathylenammonium-
bromid in 400 ml Eisessig gelost. Dazu werden einige
Tropfen Indikatoriésung gegeben. Andert sich dadurch
die Farbe, muB durch Zugeben von 0,1 N Perchlorsaure
die urspringliche Farbe wieder eingestellt werden.)

Anmerkung: Bei manchen wenig reaktiven EP-Harzen
empfiehlt es sich, Tetrabutylammoniumjodid in fester
Form oder als 10 %ige L6sung in Chloroform zu verwenden.
In diesem Fall ist Lichteinwirkung mdglichst zu vermeiden.
Die Lésung ist nicht bestandig und muB vor jeder Titration
neu angesetzt werden.

Gerat

Waage mit einer Fehlergrenze von + 0,1 mg
Erlenmeyerkolben 100 oder 250 ml mit Schiliff
(z.B. E100ANS 29 DIN 12387 oder E 250 ANS 29
DIN 12 387)

Burette auf Vorratsflasche (z.B. N VAS 10-002
DIN 12 700) oder 10-ml-Birette (z. B. SKAS 10 -002
DIN 12 700)

Pipette, 10 ml (z. B. VPAS 10 DIN 12 691)

Glasapparatur mit Kegelschliffverbindungen;

Luftraume durch Calciumchlorid vor Feuchtigkeit
geschutzt
Magnetrihrer,
ummantelt
Thermometer, das gestattet, die Temperatur auf = 0,1 K

Zu messen §).

Rihrstab mit  Polytetrafluorathylen

Durchfihrung

In den Erlenmeyerkolben wird eine Probe, die 0,6 bis 0,9
Epoxid-Milli-Aquivalent enthilt, auf + 0,2 mg eingewogen
(Einwaage E).

4) Uber die Bezugsquellen gibt Auskunft: NormenausschuB
Kunststoffe, BurggrafenstraBe 4-7, 1000 Berlin 30.

5) Anstelle der nachfolgend beschmerifﬁ]‘@ﬁﬂn

auch potentiometrisch titricrt w
6) K (Kelvin) anstelle voi gru.
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Anmerkung: Diese Menge entspricht einer Masse
zwischen 0,6 und 0,9 X dem geschétzten Epoxid-Aqui-
valent.

AnschlieBend werden 10 ml Chloroform und 20 ml Eis-
essig zugegeben und die Probe wird, gegebenenfalls unter
leichtem Erwarmen, unter standigem Riihren geldst.

Nach Abkuhlen auf Raumtemperatur werden 10 mil Tetra-
athylammoniumbromid-Losung und einige Tropfen Indi-
katorlosung zugegeben. Unmittelbar danach wird unter
Ruhren bis zum Farbumschlag nach blau-griin mit 0,1 N
Perchlorsaure, deren Temperatur auf £ 0,1 K zu messen
ist, titrierts).

In einem zweiten Erlenmeyerkolben wird in gleicher Weise,
jedoch ohne Probe, ein Blindversuch durchgefihrt.

E - 1000
-t
(a_b).( _'_2).,,

Epoxid-Aquivalent =

Hierbei bedeuten: 1000

E Einwaage ing
a Verbrauch an 0,1 N Perchlorsdure in ml beim Haupt-
versuch

b Verbrauch an 0,1 N Perchlorsaure in ml beim Blind-
versuch

t; Temperatur der 0,1 N Perchlorsaure in °C wahrend der
Titration

t, Temperatur der 0,1 N Perchlorsaure in °C wahrend der
Einstellung

n Normalitat der 0,1 N Perchlorsédure

t) — 1

1000
wendig, weil der Ausdehnungskoeffizient der 0,1 N Per-

Anmerkung: DerKorrekturfaktor 1 — ist not-

108 - K
menénderung von 0,1 % je K.

Der Korrekturfaktor kann vermieden werden, wenn bei
gleichbleibender Temperatur gearbeitet wird.

chlorséure betragt. Dies entspricht einer Volu-

4.15.2 Verfahren B7)

Kurzbeschreibung des Priufverfahrens:
Das in Methylathylketon geloste ungefiilite Reaktionsharz
oder bei gefillten Reaktionsharzen die filtrierte Losung
wird mit Uberschissiger Methyldthylketon-Salzsaure-
Losung versetzt. Die nicht zur Chlorhydrinbildung bend-
tigte Sdure wird zuriicktitriert. Der Verbrauch an Salzsaure
ist dem Gehalt an Epoxidsauerstoff dquivalent.

Prifmittel:

Methyldthylketon (MAK) z. A.
Methylathylketon-Salzsaure-Losung (im folgenden kurz
+MAK/HCI-Lésung" genannt): 10 ml konzentrierte Salz-
sdure p. a. werden in 300 ml MAK geldst.

0,1 N alkoholische Kaliumhydroxid-Losung (KOH)
Indikator: Kresolrot (0,1 %ige Losung in 80 %igem waB-
rigen Aceton).

Durchfihrung:

0,15 bis 0,2g Reaktionsharz (fir Epoxid-Aquivalente
> 200 und bei Reaktionsharz-Losungen kann die Einwaage
groBer sein) werden in einem 200-ml-Erlenmeyerkolben
mit Schliff auf 0,2 mg eingewogen, in 5 ml Methylathyl-
keton geldst und dann mit 10 ml der MAK/HCI-Lésung
versetzt. Der Erlenmeyerkolben bleibt 30 bis 45 Minuten
lang bei Raumtemperatur verschlossen stehen (gelegent-
lich umschiitteln).

Nach Zugabe von 3 ml destilliertem Wasser wird der Uber-
schuB an Salzsédure mit 0,1 N KOH gegen Kresolrot zuriick-
titriert. Ein bei Zugabe der Salzsdure entstehender Nieder-
schlag lost sich nach Zusatz des Wassers wieder auf, es
bilden sich zwei Schichten. Bei der Titration entsteht nach
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Zugabe der ersten ml KOH bald eine homogene L&sung.
Der Umschlag von goldgelb nach violett ist gut zu erken-
nen. Mit einer Blindprobe wird wie beim Hauptversuch
verfahren.

E - 10
(@a-b)-F

Epoxid-Aquivalent =

Hierin bedeuten:

a Verbrauch an 0,1 N KOH in ml beim Blindversuch
b Verbrauch an 0,1 N KOH in ml beim Hauptversuch
E Einwaage in mg

F Faktor der 0,1 N KOH (= 1 fiir 0,1 N KOH)

4.16 Hydroxylzahl
Die Hydroxylzahl wird nach DIN 53 240 bestimmts),

4.17 Gehalt an Methacrylat

Etwa 0,4 bis 0,5 g Reaktionsharz werden in ein zuvor gewo-
genes niedriges Wageglas 80 <X 30 DIN 12 605 eingefiillt,
das Wageglas wird gut verschlossen und auf 1 mg gewo-
gen (Einwaage E).

Dann gibt man 5 ml Chloroform hinzu, das etwas Hydro-
chinon (=0,1%) enthadlt. Durch kurzes Umschwenken
wird das mit Chloroform verdiinnte Reaktionsharz in diin-
ner Schicht auf die gesamte Bodenflache des Wageglases
verteilt. AnschlieBend wird die Probe im Wageglas im
Vakuumtrockenschrank bei (80 % 2)°C vorsichtig bei
langsam ansteigendem Wasserstrahlvakuum 2 Stunden
lang getrocknet. Nach Abkiihlen auf Raumtemperatur im
Exsikkator wird die Probe zuriickgewogen (Auswaage A).
Der Gehalt an Methacrylat in % ist dann:

E-A

Methacrylat-Gehalt = —F 100

4.18 Gehalt an Isocyanat
(Bestimmung des NCO-Gehaltes)
Kurzbeschreibung des Prifverfahrens:

Der Isocyanat-Gehalt wird durch Umsetzung des Isocya-
nates mit Uberschiissigem Dibutylamin und Ricktitration
des Uberschusses mit Salzsidure gegen Bromphenolblau
bestimmt.

Ferner wird eine Bestimmung des Saurechlorid-Chlors
vorgenommen, die bei der Berechnung des NCO-Gehaltes
beriicksichtigt werden muB.

Prufgerat:

Gerat fir potentiometrische Titration9)

Elektroden fiir die Bestimmung des Saurechlorid-Chlor-
gehaltes:

Silberelektrode

Kalomelekirode mit gesittigter Kaliumchloridlésung
(Verbindung zum TitriergefaB ilber eine mit gesattigter
Kaliumnitratiosung gefiilite Briicke)

Prifmittel:

Etwa 2 n Di(n-butyl)-amin-Lésung

Chlorbenzol iuber Calciumchliorid getrocknet

1 N Salzsaure

0,1 N Silbernitrat-Lésung

6) Siehe Seite 4

7) Verfahren nach W. Kleeberg und G. Jung, Kunststoffe
51 (1961), S. 714-715.

8) Es ist vorgesehen, zu gegebener Zeit ein weiteres
Prifverfahren entsprechend der internationalen
Norm ISO 2554-1974 (Bestimmung der Hydroxylzahl
von UP-Harzen), in DIN 16 945 aufzunehmen.

) Fiir solche Gerate ist auch die Benennung ,Potentio-

meter” allgemein gebrauchlich. {UOld DR S

ranten erteilt der Norm 21 2 is schuB Kunststoffe, Burg-

grafenstraBe 4-7, 100U Berlin 3000cument Sharing Hub
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