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1 Anwendungsbereich und Zweck

Diese Norm gilt flir die Priifung von Reaktionsharzen, Reak-
tionsmitteln (Harter, Beschleuniger u. a.) und Reaktionsharz-
massen im Sinne von Abschnitt 2.

Die in den Abschnitten 4 bis 6 angegebenen Priifverfahren
beriicksichtigen Reaktionsharze auf Basis von Epoxidharzen,
Methacrylatharzen, ungeséttigten Polyesterharzen, Phen-
acrylatharzen') und Isocyanatharzen im Sinne von Ab-
schnitt 2 und die entsprechenden Reaktionsmittel und Reak-
tionsharzmassen.

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 fliissige oder verfliissigbare Harze, die
fir sich oder mit Reaktionsmitteln (Hérter, Beschleuniger
u.a) ohne Abspaltung fliichtiger Komponenten durch
Polyaddition bzw. Polymerisation héarten.

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

1) In der anglo-amerikanischen Literatur werden diese inkor-
rekterweise auch als ,Vinylester” bezeichnet.

Fortsetzung Seite 2 bis 16

NormenausschuB Kunststoffe (FNK) im DIN Deutsches Institut flir Normung e.V.

NormenausschuB Materialpriifung (NMP) im DIN
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2.1.1 Epoxidharze (im folgenden kurz ,EP-Harze“?)3)
genannt) sind Reaktionsharze mit einer zur Héartung ausrei-
chenden Anzahl von Epoxid-Gruppen.

2.1.2 Methacrylatharze (im folgenden kurz ,MA-Harze“
genannt) sind Reaktionsharze, die aus einem polymerisier-
baren Gemisch von polymeren und monomeren Methacryl-
saureestern bestehen.

2.1.3 Ungesittigte Polyesterharze (im folgenden kurz ,UP-
Harze“2)3) genannt) sind Reaktionsharze bestehend aus
Polyestern, bei denen mindestens eine der Komponenten
(meist mehrwertiger) Alkohol, vorzugsweise aber (meist
mehrwertige) Carbonsédure ungesattigt ist und die mit mono-
meren polymerisierbaren Verbindungen copolyerisierbar
sind.

2.1.4 Isocyanatharze sind Reaktionsharze mit einer zur
Hartung ausreichenden Anzahl von Isocyanat-Gruppen3).

2.1.5 Phenacrylatharze') (im folgenden kurz ,PHA-Harze"
genannt) sind Reaktionsharze aus Phenyl- und/oder Pheny-
len-Derivaten (z. B. aus Glycidylethern von Bispheno! A oder
von Novolaken) mit endstandig veresterter Acrylsdure und/
oder Methacrylséure, die in monomolekularen Verbindungen
wie Styrol gelgst sind, mit denen sie copolymerisieren
kénnen.

2.2 Reaktionsmittel

2.2.1 Hérter sind Stoffe oder Stoffgemische, die die Poly-
merisation (z. B. bei MA-, UP- und PHA-Harzen) oder Polyad-
dition (z. B. bei EP-Harzen und Isocyanatharzen) und damit
das Harten bewirken.

2.2.2 Beschleuniger sind Substanzen, die, in kleinen Men-
gen zugesetzt, Reaktionen, z. B. die Vernetzungsreaktion,
beschleunigen.

2.3 Reaktionsharzmassen

Reaktionsharzmassen sind verarbeitungsfertige Mischungen
eines Reaktionsharzes mit den erforderlichen Reaktionsmit-
teln (Harter, Beschleuniger u. a), mit oder ohne Fiilistoffe,
gegebenenfalls mit Losemitteln.

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

3 Probenahme

Dem zu priifenden Erzeugnis wird eine Durchschnittsprobe
entnommen, deren Menge fiir den Umfang aller vorgesehe-
nen Priifungen ausreicht (Begriff Durchschnitisprobe siehe
DIN V 53 242 Teil 1).

4 Priifung von Reaktionsharzen4)

In Tabelie 1 sind Hinweise gegeben, nach welchen Priifverfah-
ren die Reaktionsharze im Regelfall gepriift werden kénnen
(®). Welche Prifungen im Einzelfall durchzufiihren sind,
richtet sich nach den einschlagigen Normen oder den
Angaben in technischen Lieferbedingungen oder sonstigen
Festlegungen.

Die Priifungen sind im Normalklima DIN 50 014 - 23/50-2
durchzufiihren, falls nichts anderes angegeben ist.

4.1 Dichte
Die Dichte wird nach DIN 51 757 bestimmt.

4.2 Brechzahl
Die Brechzahl wird nach DIN 51 423 Teil 2 bestimmt.

4.3 Farbzahl

Die Farbzahl wird nach der Hazenfarbskala nach
DIN ISO 6271 bestimmt, intensive Gelbfarbung - etwa ab
Hazenfarbzahl 100 - wird als Jodfarbzahl nach DIN 6162
bestimmt.

4.4 Viskositat im Anlieferzustand

Die dynamische Viskositdt im Anlieferzustand (774) wird nach
DIN 53 015 oder mit einem Rotationsviskosimeter nach
DIN 53 214 in Verbindung mit DIN 53 019 Teil 1 oder mit einer
Viskositatswaage bei einer festzulegenden und im Priifbe-
richt anzugebenden Temperatur bestimmt.

Anmerkung: Als MeBtemperaturen werden empfohlen 23,
60, 80 und 100 °C.

4.5 Viskositiat nach Warmlagerung (sowie
Viskositatsaufbau)

Falls nichts anderes festgelegt ist, wird die Probe (24 +0,5) h
bei einer Temperatur von (120 + 2) °C in einem geschlosse-
nen GefaB gelagert.
AnschlieBend wird die Viskositdt nach Abschnitt 4.4 bestimmt
(Viskositdt nach Warmlagerung 772). Der Viskositatsaufbau
stellt die durch die Warmlagerung bedingte Viskositatserho-
hung, bezogen auf die Ausgangsviskositét, dar.
Der Viskositdtsaufbau wird nach folgender Zahlenwertglei-
chung berechnet und in % angegeben:

N2 =1

Viskositatsaufbau = ’7— - 100
1

4.6 Schmelzintervall

Zur Beurteilung des Schmelzverhaltens von festen EP-Har-
zen wird das Schmelzintervall nach DIN 53 181 bestimmt.

4.7 Flammpunkt

Der Flammpunkt wird nach DIN 1ISO 2592 (Priifung im offenen
Tiegel nach Cleveland) bestimmt.

Liegt der Flammpunkt nach DIN ISO 2592 unter 79 °C, wird er
nach DIN 53 213 Teil 1 (Prifung im geschlossenen Tiegel)
bestimmt.

48 Masseverlust

Etwa 5 g Reaktionsharz (Einwaage Mg) werden in einen
Blechdeckel mit ebenem Boden (75 mm = 5 mm Durchmes-
ser, mit etwa 12 mm Randhéhe) auf 1 mg eingewogen und,
falls nichts anderes festgelegt ist, 3 h im Warmeschrank bei
(140 + 2) °C gelagert. Nach Abkiihlen auf Raumtemperatur
wird zurlickgewogen (Auswaage Mp). Der Masseverlust in %
ist dann:
Masseverlust = M - 100
Mg

1) Siehe Seite 1

2) Kurzzeichen EP fiir Epoxid und UP fiir ungeséttigte Poly-
ester siehe DIN 7728 Teil 1.

3) Epoxidharze fiir Anstrichstoffe siehe DIN 53 188, ungesit-
tigte Polyesterharze fiir Anstrichstoffe siehe DIN 53 184,
Isocyanatharze fiir Anstrichstoffe siehe DIN 53 185.

4) Beim Umgang mit Reaktionsharzen, Reaktionsmitteln,
Reaktionsharzmassen und den bendtigten Priifmitteln
sind die notwendigen gesundheitlichen SchutzmaBnah-
men zu treffen. Dabei sind die einschldgigen Vorschriften
zu beachten.
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Tabelle 1.
Prifung EP-Harze MA-Harze UP-Harze
Hlgensehal Absaimitt gefit | SfUIt | gty | OOFUM | ooy | gefilt
Dichte 41 o ® ] ® o L
Brechzahl 42 [ o @
Farbzahl 43 [ ] ®
Viskositat im Anlieferzustand
a) nach DIN 53 015 44 ] ® ®
b) ::tc Ecgmlggs;;s:osmeter 44 ° PS
Viskositat nach Warmlagerung 45 o [ J o [ ] o ®
Schmelzintervall 46 [ ]
Flammpunkt 47 o o o o @
Masseverlust 48 [ ®
Asche 49 @ o
Fiillstoffe 4.10 ® ® o
Verunreinigungen 4.10 [ ® o
Séurezahl 412 ® ® @
Verseifungszahl 413 o
Gehalt an fliichtigen Anteilen 414 [ ®
Epoxid-Aquivalent 415 ® ®
Hydroxylzahl 416 ®
Methacrylatgehalt 417 ® ®
Isocyanatgehalt 418
Organisch gebundenes Chlor und Brom 419 o ® ® ® o ®
Aot UP. b AyesterDoppet o | o | o |

4.9 Asche

Etwa 5 g Reaktionsharz (Einwaage M) werden in einen Por-
zellantiegel mit etwa 50 ml Inhalt (z. B. Tiegel DIN 12 904-
1/50) auf 1 mg eingewogen, zuerst vorsichtig tiber der Flamme
des Bunsenbrenners trocken verascht und dann bei 500 bis
600 °C im Tiegelofen 30 min gegliiht. Nach Abkiihlen im Exsik-
kator auf Raumtemperatur wird zuriickgewogen (Auswaage
M ). Der Ascheanteil wird als Massenanteil  (A) in Prozent
nach folgender Gleichung berechnet:

Ma
® (A) =——-100
Mg

5) Uber die Bezugsquelle gibt Auskunft: NormenausschuB
Kunststoffe, BurggrafenstraBe 6, 1000 Berlin 30.

Full document details: DIN 16945:1989-03

410 Fiilistoffe und Verunreinigungen

Etwa 3 g Reaktionsharz (Einwaage Mg) werden in einen 100-
ml-Erlenmeyerkolben auf 1 mg eingewogen. Der Harzanteil
wird durch Zugabe von etwa 50 ml Aceton oder Dichlorme-
than geltst. Nach Abfiltrieren des Fiillstoffes bzw. der Ver-
unreinigungen durch einen vorher bei 105 °C getrockneten
Glasfiltertiegel®) wird mit etwa 100 ml des verwendeten Lose-
mittels nachgewaschen und bei 105 °C bis zur Gewichtskon-
stanz getrocknet. Nach Abkiihlen im Exsikkator auf Raum-
temperatur wird zuriickgewogen (Auswaage M ). Der Gehalt
an Fullstoff bzw. Verunreinigungen in % ist dann:

My

— 100
Mg
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Tabelle 1. (Fortsetzung)

Priifung Isocyanatharze PHA-Harze
Figensenet posomitt | gefuit gefult gefil gefult

Dichte 4.1 ® ® ® [ ]

Brechzahl 42 [ ] ]

Farbzahl 43 [ ]

Viskositdt im Anlieferzustand

a) nach DIN 53 015 44 ® [

b) nme::: Il:(cls'(le\'\}|05r;)s;l1s‘l‘<05|meter 44 ® S ° ®

Viskositdt nach Warmlagerung 45

Schmelzintervall 4.6

Flammpunkt 47 [ J o o o

Masseverlust 48 B

Asche 49 [ ]

Fiillstoffe 410 o [ ]

Verunreinigungen 410 @ ®

Séurezahl 412 ] [ ]

Verseifungszahl 413 o

Gehalt an fliichtigen Anteilen 414 [ ] o

Epoxid-Aquivalent 415

Hydroxylzahl 416 ®

Methacrylatgehalt 417

Isocyanatgehalt 418

Organisch gebundenes Chlor und Brom 419 ® o ® ® —~

Aot UF. b, Wnstr Doppat ¢ | o
Miissen aus besonderen Griinden andere als die angegebe- 4.14 Gehalt an fliichtigen Anteilen (Styrol und
nen Losemittel zum Losen des Reaktionsharz-Anteiles ver- andere Monomere)

wendet werden, sind diese im Priifbericht anzugeben.

Anmerkung: Das Priifverfahren eignet sich nicht zur Bestim-
mung des Gehaltes an Flillstoffen und Verunreinigun-
gen, die im verwendeten Losemittel ganz oder teil-
weise |0slich sind.

Einige Tropfen (0,4 bis 0,5 g) Reaktionsharz werden in ein
zuvor gewogenes niedriges Wégeglas DIN12605 80 x 30
eingefiillt, das Wégeglas wird gut verschlossen und auf 1 mg
gewogen (Einwaage Mg). Dann werden einige Tropfen Toluol
hinzugefigt. Durch kurzes Umschwenken wird das mit Toluol
verdiinnte Reaktionsharz in diinner Schicht auf die gesamte

411 Trockenriickstand und Einbrennriickstand Bodenfliche des Wageglases verteilt. AnschlieBend wird
Wird in der Praxis nicht bestimmt. die Probe im offenen Wi&geglas im Warmeschrank bei

(110 =+ 2) °C 2 h gelagert und nach Abkiihlen auf Raumtempe-
412 Siaurezahl ratur im Exsikkator zuriickgewogen (Auswaage Mj). Der

Die Saurezahl wird nach DIN 53 402 bestimmt. Gehalt an Styrol als Massenanteil ist in Prozent

. Mg - M -
413 Verseifungszahl © (CaHe) = E A 100
Die Verseifungszahl wird nach DIN 53 401 bestimmt. Mg
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Anmerkung: Sofern andere fliichtige Verbindungen vorhan-
den sind, kann nach dem gleichen Verfahren gearbei-
tet werden. Dabei sind jedoch gegebenenfalls die
Temperatur und Dauer der Lagerung zwischen Liefe-
rer und Abnehmer zu vereinbaren.

4.15 Epoxid-Aquivalent

Das Epoxid-Aquivalent stellt diejenige Reaktionsharzmenge
in g dar, die 16 g epoxidisch gebundenen Sauerstoff (Epoxid-
sauerstoff) enthalt.

4151 Verfahren A

Das Verfahren A stimmt sachlich mit der Internationalen
Norm ISO 3001 : 1978 liberein. Es ist jedoch nicht bei stick-
stoffhaltigen Reaktionsharzen anwendbar.

4.15.1.1 Kurzbeschreibung des Priifverfahrens®)

Das in Chloroform und Eisessig geldste Reaktionsharz wird
mit Tetraethylammoniumbromid-Lésung versetzt und mit
Perchlorsédure titriert. Der Verbrauch an Perchlorséure ist
dem Gehalt an Epoxidsauerstoff dquivalent.

4.15.1.2 Priifmittel

Essigsdure (Eisessig) mit einem Massenanteil von 99 bis

1009%, zur Analyse

Essigsdureanhydrid, zur Analyse

Chloroform, zur Analyse

Kaliumhydrogenphthalat, zur Analyse

Indikatorlésung: Lésung von 0,1 mg Kristallviolett in 100 ml

Eisessig

Perchlorsaure, ¢(HCLO4) = 0,1 mol/l

(Herstellung siehe Abschnitt 5.6; die Temperatur der Lésung

ist auf 0,1 K zu messen.)

Tetraethylenammoniumbromid-Losung

(Zum Herstellen werden 100 g Tetraethylenammoniumbro-

mid in 400 ml Eisessig gelost. Dazu werden einige Tropfen

Indikatorlosung gegeben. Andert sich dadurch die Farbe, muB

durch Zugeben von Perchlorsaure ¢(HCLO4) = 0,1 mol/l die

urspriingliche Farbe wieder eingestellt werden.)

Anmerkung: Bei manchen wenig reaktiven EP-Harzen emp-
fiehlt es sich, Tetrabutylammoniumjodid in fester
Form oder als 10%sige Losung in Chloroform zu ver-
wenden. In diesem Fall ist Lichteinwirkung méglichst
zu vermeiden. Die Lésung ist nicht bestandig und muB
vor jeder Titration neu angesetzt werden.

41513 Gerét

Waage mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg
Erlenmeyerkolben, 100 oder 250 ml mit Schiiff

Biirette auf Vorratsflasche oder 10-ml-Biirette

Pipette, 10 ml

Glasapparatur mit Kegelschliffverbindungen; Luftrdume
durch Calciumchlorid vor Feuchtigkeit geschiitzt
Magnetriihrer, Riihrstab mit Polytetrafluorethylen ummantelt

Thermometer, das gestattet, die Temperatur auf 0,1 K zu
messen

4.15.1.4 Durchfiihrung

In den Erlenmeyerkolben wird eine Probe, die 0,6 bis 0,9 Epo-

xid-Millidquivalent enthélt, auf 0,2 mg eingewogen (Einwaage

Mp).

Anmerkung: Diese Menge entspricht einer Masse zwischen
0,6 und 0,9 mal dem geschatzten Epoxid-Aquivalent.

AnschlieBend werden 10 ml Chloroform und 20 ml Eisessig
zugegeben und die Probe wird, gegebenenfalls unter leich-
tem Erwédrmen, bei stdndigem Riihren gelost.
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Nach Abkiihlen auf Raumtemperatur werden 10 ml Tetra-
ethylammoniumbromid-L&sung und einige Tropfen Indikator-
I6sung zugegeben. Unmittelbar danach wird unter Riihrenbis
zum Farbumschlag nach Blau-griin mit Perchlorséure
¢(HCIO4) = 0,1 mol/|, deren Temperatur auf 0,1 K zu messen
ist, titriert.

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

o Mg - 1000
Epoxid-Aquivalent =
h—t
@-b-|1- ‘n
1000

Hierin bedeuten:

Mg Einwaage in g

a Verbrauch an Perchlorsaure c(HCLlO4) = 0,1 mol/l in ml
beim Hauptversuch

b Verbrauch an Perchlorsédure ¢(HCLO4) = 0,1 mol/l in ml
beim Blindversuch

t; Temperatur der Perchlorséure c(HCLO4) =0,1 mol/lin°C
wahrend der Titration

t, Temperatur der Perchlorséure c(HClO4) =0,1 mol/lin°C
wéahrend der Einstellung

n Normalitat der Perchiorsdure ¢(HCLO4) = 0,1 mol/l

t1-t
Anmerkung: Der Korrekturfaktor 1 - 11 2 ist notwendig, weil

der Ausdehnungskoeffizient der Perchlorsédure

1,07
¢(HCLO4) = 0,1 mol/l W betrdgt. Dies ent-

spricht einer Volumenénderung von 0,1% je K.

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

4.15.2 Verfahren B7)

4.15.2.1 Kurzbeschreibung des Priifverfahrens

Das in Methylethylketon geldste ungefiilite Reaktionsharz
oder bei gefiiliten Reaktionsharzen die filtrierte Losung wird
mit Uberschiissiger Methylethylketon-Salzsédure-Ldsung ver-
setzt. Die nicht zur Chlorhydrinbildung bendétigte Séaure wird
zuriicktitriert. Der Verbrauch an Salzséure ist dem Gehalt an
Epoxidsauerstoff dquivalent.

4.15.2.2 Priifmittel

Methylethylketon (MEK), zur Analyse
Methylethylketon-Salzsdure-Lésung (im folgenden kurz
MEK/HCI-L6sung“ genannt): 10 ml konzentrierte Salzséure
zur Analyse werden in 300 ml MEK geldst.

Alkoholische Kaliumhydroxid-Lésung ¢(KOH) = 0,1 mol/l

Indikator: 0,1 mg Kresolrot in 100 mg Aceton (@ (C3HgO) =
809%)

4.15.2.3 Durchfiihrung

0,15 bis 0,2 g Reaktionsharz (fiir Epoxid-Aquivalente > 200
und bei Reaktionsharzlosungen kann die Einwaage gréBer
sein) werden in einem 200-ml-Erlenmeyerkolben mit Schiliff
auf 0,2 mg eingewogen, in 5 ml Methylethylketon geldst und
dann mit 10 ml der MEK/HCL-L&sung versetzt. Der Erlen-
meyerkolben bleibt 30 bis 45 min bei Raumtemperatur ver-
schlossen stehen (gelegentlich umschiittein).

6) Anstelle der nachfolgend beschriebenen Priifung kann
auch potentiometrisch titriert werden.

7y Verfahren nach W. Kleeberg und G. Jung, Kunststoffe 51

(1961), S. 714 - 715.
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