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Anstrichstoffe

Alkydharze

Priifung

O
Z

I
53183

Paints, varnishes and similar products; alkyd resins, test methods

Peintures, vernis et préparations assimilées; résines alkydes, méthodes d’essai

In dieser Norm bedeutet % bei Angabe von Gehalten und Konzentrationen von Losungen Gewichtsprozent. Falls
nichts anderes angegeben wird, gilt fiir Reagenzien der Reinheitsgrad ,,zur Analyse*.

1. Geltungsbereich

Die in dieser Norm festgelegten Priifverfahren gelten fiir
Alkydharze nach Abschnitt 2 oder fiir aus diesen Harzenl)
hergestellte Losungen, Suspensionen oder dergleichen,
soweit sie fiir Anstrichstoffe verwendet werden. Welche
dieser Priifverfahren im Einzelfall anzuwenden sind,
richtet sich nach den Vereinbarungen fiir das betreffende
Erzeugnis. Die Abschnitte 11, 12 und 13 gelten nur fiir
einfache Alkydharze, d. h. nicht zusitzlich modifizierte
Alkydharze (siehe Abschnitt 2).

2. Begriff (siehe auch Erlduterungen)

Alkydharze sind synthetische Polyesterharzel), hergestellt
durch Veresterung von mehrwertigen Alkoholen, von
denen mindestens einer drei- oder hoherwertig sein mub,
mit mehrbasischen Carbonsduren. Alkydharze sind stets
modifiziert mit natiirlichen Fettsduren bzw. Olen und/oder
synthetischen Fettsiuren.

Zur Erzielung besonderer anwendungstechnischer Eigen-
schaften konnen Alkydharze noch zusétzlich mit weiteren
Verbindungen modifiziert sein, z. B. mit Harzsduren,
Benzoesiure, Styrol, Vinyltoluol, Isocyanaten, Acryl-,
Epoxy- oder Siliconverbindungen.

Alkydharze werden in folgende Gruppen eingeteilt:

a) Nach dem Fettsdure- bzw. Olgehalt.
kurzolige Alkydharze

Olanteil unter etwa 40 % als Triglycerid
bezogen auf den
mittelolige Alkydharze nichtfliichtigen
Olanteil etwa 40 bis 60 % Anteil nach
langolige Alkydharze Abschnitt 7
Olanteil iiber etwa 60 %

b) Nach der zusitzlich modifizierenden Komponente.

3. Probenahme

Aus dem zu priifenden Harz oder der Harzl6sung ist eine
Probe so zu entnehmen, daf simtliche Bestandteile des
Harzes oder der Harzlosung erfat werden, d. h. eine
Durchschnittsprobe sichergestellt ist2).

4. Farbzahl

Die Farbzahl des Harzes oder der Harzlosung wird nach
DIN 6162 (Jodfarbzahl) bestimmt. Bei Jodfarbzahlen
unter 1 wird die Farbe nach DIN 53 409 (Hazen-Farbzahl)
bestimmt. Im Priifbericht miissen das Priifverfahren sowie
das Losungsmittel und die Konzentration der Harzlosung
angegeben werden.

5. Auslaufzeit (nur fiir Alkydharz-Losungen)

Die Auslaufzeit entsprechend eingestellter Harzlosungen
wird nach DIN 53 211 (DIN-Becher) oder DIN 53 224
(ISO-Becher) bestimmt.

Im Priifbericht miissen das Priifverfahren, die Temperatur
sowie das Losungsmittel und die Konzentration der Harz-
losung angegeben werden.

Die Auslaufzeit wird bei Schiedsanalysen friihestens

24 Stunden nach dem Losen gemessen, da Losungen
mancher Alkydharze ihre Viskositit in der ersten Zeit
nach dem Losen verdndern.

6. Viskositit

Die dynamische Viskositét wird nach DIN 53 015 bestimmt,
Dabei ist der dritte Absatz von Abschnitt 5 (Auslaufzeit)
sinngemif zu beachten. Im Priifbericht miissen die
Temperatur sowie das Losungsmittel und die Konzen-
tration der Harzlosung angegeben werden. Soweit es
maoglich ist, soll neben der dynamischen Viskositit die
Auslaufzeit zusidtzlich angegeben werden.
Anmerkung: Nach Vereinbarung kann die Viskositdt
auth mit dem gleichschenkligen Kapillarviskosimeter nach
Ubbelohde (DIN 53 177, z. Z. noch Entwurf) oder mit
einem Rotationsviskosimeter bei definiertem Schergefille
(DIN 53 788, z. Z. noch Entwurf) bestimmt werden.

Die nach den Verfahren erhaltenen Ergebnisse kGnnen
nur bei Fliissigkeiten mit newtonschem FlieBverhalten
verglichen werden. Bei Fliissigkeiten mit nicht newton-
schem FlieBuverhalten werden nur scheinbare Viskosititen
gemessen,

7. Gehalt an nichtfliichtigen Anteilen bei erhdhter
Temperatur (nur fir Alkydharz-Losungen)

Der Gehalt an nichtfliichtigen Anteilen bei erhGhter
Temperatur wird nach DIN 53 216 bestimmt, wobei

2 g Harzlosung nach Verdiinnung mit 2 em3 Toluol eine
Stunde lang bei 125 OC gelagert werden.
Anmerkung: Firdieinden Geltungsbereich dieser
Norm fallenden Harze ist der Gehalt an nichtfliichtigen
Anteilen angendhert gleich dem Festharzgehalt.

8. Flammpunkt (nur fiir Alkydharz-Losungen)
Der Flammpunkt wird nach DIN 53 213 Blatt 1 bestimmt.

1) Begriff Harz und Polyesterharz siehe DIN 55 947

2) Uber die Probenahme von Rohstoffen fiir Anstrich-
stoffe ist eine Norm in Vorbereitung

Fortsetzung Seite 2 und 3
Erlduterungen Seite 4 und 5

Fachnormenausschuf3 Anstrichstoffe und dhnliche Beschichtungsstoffe im Deutschen Normenausschuf3 (DNA)

Fachnormenausschuf® Materialpriifung im DNA
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9. Siurezahl

Die Saurezahl wird auf den nichtfliichtigen Anteil nach
Abschnitt 7 bezogen und nach DIN 53 402 bestimmt.

10. Hydroxylzahl

Die Hydroxylzahl wird auf den nichtfliichtigen Anteil
nach Abschnitt 7 bezogen und nach DIN 53 240
bestimmt.

11. Gehalt an Phthalsdureanhydrid
(nicht fiir zusétzlich modifizierte Alkydharze)

11.1. Geriite

300-cm2-Erlenmeyerkolben mit Normschliff NS 29/32
Analysenwaage3)

RiickfluBkiihler

Trocknungsrohr

Heizplatte mit Magnetrithrer

Glasfil tertiegel, Durchmesser der Platte 30 mm, Poren-
durchmesser 15 bis 40 um, z. B. Glasfiltertiegel 1G 3
Exsikkator

Wigeglas

11.2. Reagenzien

Toluol

Absolute dthanolische Kalilauge, etwa 0,5 N, klar und
frei von Bodensatz

Losungsmittel-Gemisch aus 1 Vol.-Teil Toluol und

1 Vol.-Teil Athanol

11.3. Durchfiihrung

In einen 300-cm3-Erlenmeyerkolben werden 3 bis 5 ¢
Harz oder soviel Harzlosung, da deren nichtfliichtiger
Anteil 3 bis 5 g betrigt, auf 0,001 g eingewogen
(Einwaage E). Die Probe wird in 10 cm3 Toluol gelost.
Nach Zugabe von 100 cm3 dthanolischer Kalilauge wird
der Kolben mit einem RiickfluBkiihler versehen, der mit
einem Trocknungsrohr, das mit Calciumchlorid gefiillt ist,
verschlossen ist. Die Losung wird auf einer Heizplatte mit
Magnetrithrwerk 2 Stunden lang unter Riihren am Riick-
fluB3 gekocht.

In der Regel ist nach dieser Zeit die Verseifung4) beendet.
Nach dem Abkiihlen wird der Kiihler mit etwas Losungs-
mittel gespiilt und die Losung durch einen Glasfilter-
tiegel schnell filtriert. Der Kaliumphthalat-Niederschiag
wird moglichst rasch mehrere Male mit dem Toluol-
Athanol-Gemisch nachgewaschen. Dabei ist darauf zu
achten, da der Niederschlag wihrend des Nachwaschens
mit der Waschfliissigkeit bedeckt bleibt und erst nach dem
letzten Nachwaschen kurz trockengesaugt wird. An-
schlieffend wird der Niederschlag im Exsikkator unter
Vakuum iiber konzentrierter Schwefelsdure bei Raum-
temperatur bis zur angenidherten Gewichtskonstanz
getrocknet.

Da der Niederschlag hygroskopisch ist, wird dieser mit
dem Tiegel nach dem Trocknen sofort in ein geschlossenes
Wigeglas iibergefiihrt und dieses auf 0,001 g gewogen
(Gewicht des Riickstandes = Auswaage A, ). Danach wird
der Niederschlag im Wirmeschrank bei etwa 140 ©C bis
zur angeniherten Gewichtskonstanz getrocknet und
erneut auf 0,001 g gewogen (Auswaage A, ).
Anmerkung: Unter,angendherter Gewichts-
konstanz** wird hier verstanden, da8 die Ergebnisse
zweier aufeinanderfolgender Wagungen um nicht mehr
als 0,1 %, bezogen auf den niedrigeren Wert voneinander
abweichen.
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11.4. Auswertung
Der Gehalt an Phthalsiureanhydrid in % ist:

0,514 4,
Gehalt an Phthalsdureanhydrid = —¢—— - 100
und

0,611 A,
Gehalt an Phthalsdureanhydrid = -5 100

Hierin bedeuten:

A, Auswaage in g nach dem Trocknen bei Raum-
temperatur

A, Auswaage in g nach dem Trocknen bei 140 ©C

E Einwaage in g

Falls die nach beiden Gleichungen ermittelten Werte

mehr als 2 % voneinander abweichen, ist dieses

Bestimmungsverfahren fiir das zu untersuchende Alkyd-

harz nicht anwendbar (siehe jedoch die Erlduterungen).

Bei Harzlosungen wird der Gehalt an Phthalsiureanhydrid

auf die nichtfliichtigen Anteile nach Abschnitt 7 bezogen.

12. Gehalt an unverseifbaren Bestandteilen 5)
(nicht fiir zusédtzlich modifizierte Alkydharze)

12.1. Gerite

250-cm3-Scheidetrichter

Destillationsgerit oder

Rotationsverdampfer

Warmeschrank fiir eine Temperatur von 105 ©C
Analysenwaage3)

12.2. Reagenzien

Ather (Didthylather, frei von Peroxiden)
Wifirige Kalilauge, 0,5 N

Aceton (gegebenenfalls Athanol, Petroldther)

12.3. Durchfiihrung

Aus dem Filtrat des Kaliumphthalat-Niederschlages

nach Abschnitt 11 wird das Losungsmittel im Vakuum
entfernt. Der Riickstand wird mit 50 ecm3 destilliertem
Wasser aufgenommen und quantitativ in einen Scheide-
trichter iibergefiihrt, wobei das Gefi3 zuerst dreimal

mit je 10 cm3 destilliertem Wasser und anschlieend
zweimal mit je 50 cm3 Ather nachgespiilt wird. Mit
diesen 100 em3 Ather werden die unverseifbaren
Bestandteile ausgeschiittelf. Das Ausschiitteln wird zwei-
mal mit je 50 cm3 Ather wiederholt. Die wéf3rige Losung
wird nach Abschnitt 13 weiter verarbeitet. Die Ather-
ausziige werden in einem zweiten Scheidetrichter
gesammelt und zweimal mit je 50 cm3 wiBriger Kalilauge
ausgeschiittelt. AnschlieBend werden die Atherausziige
so oft mit destilliertemn Wasser gewaschen, bis das Wasch-
wasser neutral ist. Danach wird der Ather unter Inertgas
in einem Destillationsgerét oder in einem Rotations-
verdampfer entfernt. Gegebenenfalls vorhandenes Wasser
wird dadurch entfernt, daB Aceton hinzugefligt und
dieses wie vorstehend beschrieben entfernt wird. Der
Riickstand wird bei 105 ©C im Warmeschrank bis zur
angendherten Gewichtskonstanz (siche Anmerkung zu
Abschnitt 11.3) getrocknet und auf 0,001 g gewogen
(Auswaage A3).

3) Begriff Analysenwaage siehe DIN 8120

4) Ob vollstindig verseift wurde, kann man priifen, indem
man die Verseifungszahl in dthanolischer Kalilauge
nach verschiedenen Zeiten oder mit Kalilauge mit

hohersiedenden Alkoholen bestimnf) gcuments

5) Beachte besonders hier di2 7.3 1terungen.
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