DK 678.632:620.1:543.42:547.56 DEUTSCHE NORM November 1988

Priifung von Kunststoffen —
Bestimmung des Gehaltes an freiem Phenol DIN
in Phenoplast-Formstoffen
Photometrisches Verfahren 53 704

Testing of plastics; determination of the free phenol in phenolic moulding materials; Ersatz fir Ausgabe 06.83
photometrical method

1 Anwendungsbereich und Zweck

Die Priifung nach dieser Norm dient der photometrischen Bestimmung des Massenanteiles an
freiem Phenol in Phenoplast-Formstoffen?). Die im Formstoff enthaltene Menge an freiem
Phenol hingt sehr von der Aushértung ab.

Neben Phenol werden eventuell vorhandenes freies o-Kresol und m-Kresol zu 60 bis 80%
miterfaBt; p-Kresol wird nicht erfaBt. Der Kresolgehalt kann nach DIN 53 748, Ausgabe
Juli 1970, Abschnitt 6, quantitativ bestimmt werden.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Freies Phenol wird von dem Phenoplast-Formstoff durch Wasserdampf-Destillation abgetrennt
und mit 1-Phenyl-2,3-dimethyl-4-aminopyrazolon-(5), im weiteren Text Aminoantipyrin
genannt, oxidativ zu einem Chinonimin-Farbstoff gekuppelt, dessen Extinktion bei einer
Wellenldnge von 510 nm photometrisch gemessen wird.
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4 Herstellung und Form der Proben

Das Phenoplast-Teil oder ein maBgebendes Stiick davon wird auf geeignete Weise zerkleinert,
wobei — soweit méglich — eine Erwdrmung des Materials vermieden werden soll (siehe
DIN 53 733). Der durch Sieben durch Drahtsiebboden DIN 4188 - 0,2 nr.St und Drahtsieb-
boden DIN 4188 - 0,315 nr.St begrenzte KorngréBenanteil des Pulvers wird als Probe bis zur
Durchfiihrung der Priifung in einer dicht verschlossenen, méglichst voll gefiillten Glasflasche
mit Schliffstopfen aufbewahrt.

Jede Art der Vervielfdltigung, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fir Normung e.V., Berlin, gestattet.

1) Begriff Formstoff sieche DIN 7708 Teil 1

Fortsetzung Seite 2 und 3

NormenausschuB Kunststoffe (FNK) im DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V.
NormenausschuB Materialpriifung (NMP) im DIN
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5 Anzahl der Bestimmungen
Es sind mindestens 2 Bestimmungen je Probe durchzufiihren.

6 Priifgerate und Priifmittel

6.1 Prifgerate

a) Zerkieinerungsgerat, z.B. kiihlbare Miihle, Spiralbohrer,
Fraser, Feile

b) Analysensiebe mit Drahtsiebboden DIN 4188 - 0,2 nr.5t
und Drahtsiebboden DIN 4188 — 0,315 nr.St

c) Glasflasche mit Schliffstopfen fiir die Probe, z.B. nach
DIN 12 039

d) Waage mit einer Fehlergrenze von 1 mg
e) Wasserdampferzeuger
fy Wasserdampf-Destillationsapparatur bestehend aus:

- 1000-ml-Langhals-Rundkolben, z.B. Kjeldahlkolben
nach DIN 12 360,

- Liebigkiihler, z.B. nach DIN 12 576
und

- Destillieraufsatz mit Anschlissen fiir den Langhals-
Rundkolben, den Liebigkiihler und das Zuleitungsrohr
fur den Wasserdampf

g) 50-ml-, 100-ml- und 1000-ml-MeBkolben, z.B. nach
DIN 12 664 Teil 1

h) 1-ml-Vollpipette, z.B. nach DIN 12 690
iy 1-ml-MeBpipette, z.B. nach DIN 12 696
i) 10-ml-Biirette, z.B. nach DIN 12 700 Teil 2 oder Teil 3

k) Spektralphotometer, welches das Messen bei einer Licht-
wellenldnge von 510 nm gestattet

) Kiivetten fiir photometrische Messungen von Flijssig-
keiten mit einer Schichtdicke von 0,2 cm, z.B. nach
DIN 58 963 Teil 2

6.2 Priifmittel

a) Ethanol absolut, zur Analyse

b) Aminoantipyrin  (1-Phenyl-2,3-dimethyl-4-aminopyrazo-
lon-(5)), zur Analyse

¢) Ammoniaklosung mit einem Massenanteil von etwa 25%
NHg, zur Analyse

d) Kaliumhexacyanoferrat(lll) (Kaliumferricyanid), zur Ana-
lyse

e) Phenol, zur Analyse

7 Durchfiithrung
7.1 Herstellung der Losungen

7.1.1 Aminoantipyrin-Lésung

In den 50-ml-MeBkolben werden 1 g Aminoantipyrin auf 1 mg
eingewogen und in destilliertem Wasser geldst. AnschlieBend
wird der 50-ml-MeBkolben bis zur MeBmarke mit destilliertem
Wasser gefiillt und geschittelt. Die Losung ist im Dunkeln
etwa eine Woche haltbar.

Massenkonzentration an Aminoantipyrin in der Losung:

B(Aminoantipyrin) = 20 mg/ml

7.1.2 Ammoniaklosung

In den 100-ml-MeBkolben werden 15 ml der Ammoniakldsung
und anschlieBend destilliertes Wasser bis zur MeBmarke
gefullt. Danach wird der MeBkolben geschiittelt.

Stoffmengenkonzentration an Ammoniak in der Lésung:

¢(NH3) =~ 2 mol/l

7.1.3 Kaliumhexacyanoferrat(lil)-L6sung
In den 50-ml-MeBkolben wird 1 g Kaliumhexacyanoferrat(lll)
auf 1 mg eingewogen und in destilliertem Wasser geldst.
AnschlieBend wird der 50-ml-MeBkolben bis zur Marke mit
destilliertem Wasser gefilllt und geschittelt.
Massenkonzentration an Kaliumhexacyanoferrat(lll) in der
Losung:

B(KzFe(CN)g) = 20 mg/ml

7.1.4 Standard-Phenollésungen

Standard-Phenolldsung A:

In den 1000-mi-MeBkolben wird 1 g Phenol auf 1 mg ein-
gewogen und in destilliertem Wasser gel6st. AnschlieBend
wird der 1000-mt-MeBkolben bis zur MeBmarke mit destillier-
tem Wasser gefiillt und geschiittelt.

Massenkonzentration an Phenol in der Losung:

B(CeHsOH) =1 mg/ml

Standard-Phenollésung B:

In den 100-ml-MeBkolben wird 1 ml der Standard-Phenol-
I16sung A pipettiert und anschlieBend destilliertes Wasser bis
zur MeBmarke gefiilit. Danach wird der MeBkoiben ge-
schiittelt.

Massenkonzentration an Phenol in der Lsung:

B(CeHsOH) = 0,01 mg/ml

7.2 Aufstellen der Eichkurve

Aus der 10-ml-Birette werden 2,0, 4,0, 6,0, 8,0 und 10,0 ml der
Standard-Phenoliosung B jeweils in einen 50-mi-MeBkolben
gegeben. AnschlieBend werden die Losungen mit destillier-
tem Wasser auf ein Volumen von etwa 40 ml verdinnt.

In diesen MeBkolben, sowie zur Ermittlung des Leerwertes?),
werden in einen 50-ml-MeBkolben ohne Standard-Phenoll6-
sung B nacheinander pipettiert

- 0,3 ml Aminoantipyrin-Ldsung,

- 1,0 ml Ammoniakiésung

und

- 1,0 ml Kaliumhexacyanoferrat(lll)-Losung.

AnschlieBend wird sofort mit destilliertem Wasser bis zur
MeBmarke des jeweiligen 50-ml-MeBkolbens aufgefiilit.

Die Losung, die keine Standard-Phenolidsung B enthait, wird
im folgenden Text Nulidsung genannt.

Der Chinonimin-Farbstoff bleicht im Licht aus, deshalb soll
die Ammoniak- und Kaliumhexacyanoferrat(lll)-Lésung erst
unmittelbar vor der photometrischen Messung hinzugegeben
werden.

Vor der Messung werden die Kiivetten mehrmals mit der
jeweiligen Losung gesplilt.

Etwa 2 min nach dem Herstellen der Losungen wird von jeder
die Extinktion?) bei der Wellenlange von 510 nm photome-
trisch gemessen. Von den Extinktionen wird die Extinktion der
Nulldsung abgezogen.

Die Extinktionen werden gegen die Massenkonzentration an
Phenol in den entsprechenden Ldsungen in mg/50 ml in
einem Diagramm aufgetragen. Man erhélt eine Eichkurve, die
bei richtiger Arbeitsweise und Anwendung von ausreichend
monochromatischem Licht bei dem sich ergebenden Kon-
zentrationsbereich geradlinig verlauft.

7.3 Bestimmung

Je nach dem zu erwartenden Massenanteil an Phenol werden
1 bis 2 g der Probe auf 1 mg in ein Wageglas eingewogen und

2) Begriffe siehe DIN 32 635
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