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Prifung von Kunststoffen

Bestimmung des Saure-Gehaltes von warm
geharteten Pref3stoffen nach Naf3dampfbehandlung

DIN
53709

Testing plastics. Determination of acid content of thermosetted mouldings after treatment with water vapour

1. Zweck und Anwendung

Die Priiffung dient dazu, den S&ure-Gehalt von warm ge-
hérteten Prefistoffen) nach einer festgelegten Nafidampf-
behandlung zu bestimmen.

Der nach dieser Norm bestimmte S&ure-Gehalt ist ein
Kriterium fir die Beurteilung der Korrosionswirkung eines
Prefistoffes auf Metalle in feuchtwarmem Klima.

2. Entnahme, Herstellung und Form

der Proben
2.1. Zur Prifung wird ein PreBteil’) oder ein Stiick des-
selben verwendet. Soll eine PreBmasse') gepriift werden,

werden aus ihr Normplatten nach DIN 53 470 oder Becher
nach DIN 53 465 hergestellt.

2.2. Das Probestiick nach Abschnitt 2.1 wird in einer
Milhle gemahlen, wobei das Material moglichst wenig
erhitzt werden soll.

2.3. Der durch Sieben mit den Prifsiebgeweben 0,4
DIN 4188 und 0,63 DIN 41882) abgesiebte Anteil von 0,4
bis 0,63 mm Korngréfle wird als Probe bis zur Durch-
fohrung der Priifung, die dann innerhalb von 12 Stunden
stattfinden soll, in einer dicht verschlossenen Flasche auf-
bewabhrt.

3. Prifgerdt und Prifmittel

Miihle zum Mahlen des Prefistoffes?)

Priifsieb mit Prifsiebgewebe 0,4 DIN 41882)
Priifsieb mit Priifsiebgewebe 0,63 DIN 41882)
Glasflasche, 100 ml, mit Glasstopfen

Waage mit einer Fehlergrenze von +0,005g

Reagenzglaser 18 DIN 12395 aus Glas der Saureklasse 1
DIN 121164

Trichter 150 DIN 12 445

1) Begriffe Prefimasse, Prefistoff, Prefiteil siehe DIN 7708
Blatt 1.

2) Wenn, z.B. bei Prefistoffen mit Textilschnitzeln als Fill-
stoff, durch das Mahlen bis zur angegebenen Korn-
gréfe Entmischungen aufireten, kdnnen zur Begrenzung
der Korngrofie nach Vereinbarung Priifsiebgewebe 0,8
DIN 4188 und 1,0 DIN 4188 verwendet werden. Das
ist dann im Prifbericht anzugeben.

3) Z.B. CONDUX-Labormiihle LY 15 M.
4) Z.B. Jenaer Fiolaxglas.

Volipipette 2 B DIN 12 690

Warmeschrank nach DIN 50011 fir eine Temperatur von
95°C +25grd

Dickwandige Gefafle (Kochbecher aus Porzellan, =~ 600 ml
Inhalt, hohe Form, oder Porzellanmensur)

Filter

Austauscher-SGule von = 18 mm Durchmesser und
== 300 mm L&nge eines stark sauren Kationenaustauschers
in der H+-lonform§$)

Titriergefaf

Burette $25x0,05 A DIN 12700

Karbonatfreie n/10 Natronlauge

Gegebenenfalls Glaselekirode und Potentiometer
Gegebenenfalls Phenolphthalein.

4. Durchfiihrung

4.1. Von der Probe nach Abschnitt 2.3 werden 10 g auf
0,01 g gewogen (Einwaage E) und mit Hilfe des Trichters
so in das Reagenzglas geschiittet, daf3 die Wande des
Reagenzglases oberhalb der Probe nicht bestdubt werden.
Mit Hilfe der Vollpipette wird die Probe mit 2 ml destil-
liertem Wasser befeuchtet, wobei die Wand des Reagenz-
glases oberhalb der Probe nicht benetzt werden darf
(kurz Uber der Probe Pipette abziehenl).

Das Reagenzglas wird knapp unterhalb des Bérdelrandes
zugeschmolzen. Nach vdlligem Erkalten wird es senk-
recht in den auf einer Temperatur von 95 °C +2,5 grd ge-
haltenen Warmeschrank eingesetzt. Nach 72 Stunden wird
das Reagenzglas dem Warmeschrank entnommen und,
nachdem es vdllig abgekihlt ist, in einem dickwandigen
GefaB, in dem sich = 100 ml destilliertes Wasser befinden,
so zerstdrt, daf alle Glassplitter unter Wasser liegen.

Die jetzt in dem Gef&fl enthaltene Flissigkeit wird durch
ein Filter auf die S&ule des Kationenaustauschers gegeben.
Die Riickstdnde auf dem Filter und in dem Gefafl werden
mit destillietem Wasser gewaschen. Das Waschwasser
wird ebenfalls durch das Filter auf die Austauscher-Saule
gegeben. Das Auswaschen wird so lange fortgesetzt, bis
ungefdhr 300 ml Flissigkeit durch den Austauscher ge-
laufen sind. Das Filtrat wird in einem Titriergefafl auf-
gefangen, dessen Wahl sich nach der Art der nach-
folgenden Titration richtet. Es wird mit 1/, n Natronlauge
titriert, entweder potentiometrisch an der Glaselekirode —
was vorzuziehen ist — oder gegen Phenolphthalein als
Indikator. Der Verbrauch 4 an Natronlauge wird in ml
angegeben.

5) Z.B. lonenaustauscher | der Firma E. Merck, Darmstadt.
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Fachnormenausschuf} Kunststoffe (FNK) im Deutschen Normenausschuf3 (DNA)
Fachnormenausschuf3 Materialprifung (FNM) im DNA
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4.2. Um den Mehrverbrauch an Natronlauge zur Neutra-
lisation des im Wasser unter Umstéinden geldsten Kohlen-
dioxyds zu erfassen, wird nach dem Versuch nach Ab-
schnitt 4.1 eine gleiche Menge destilliertes Wasser auf die
Austauscher-Séule gegeben und ebenfalls mit 1/, n Natron-
lauge titriert. Der hierbei erhaltene Verbrauch B an Natron-
lauge in ml entspricht dem gel&sten Kohlendioxyd.

4.3. Die Bestimmungen nach Abschnitt 4.1 und 4.2 werden
je zweimal durchgefiihrt.

5. Auswertung

Der Saure-Gehalt in Gew.-%, (S&@uren berechnet als Essig-
séure) wird nach folgender Gleichung errechnet (1 ml 13 n
Natronlauge entspricht 0,006 g Essigsdure):

(4 — B) - 0,006
E

Sdure-Gehalt = 100

6. Prifbericht

Im Prifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzu-
geben:

Art und Kennzeichnung des untersuchten Prefistoffes bzw.
der untersuchten Prefimasse

Yon den Angaben in Abschnitt 2.3 abweichende und ver-
einbarte Prifsiebgewebe?)

S@ure-Gehalt nach Nafidampfbehandlung in Gew.-%, auf
die ersten beiden wertanzeigenden Ziffern gerundet
Einzelwerte
Mittelwert

Prifdatum.

2) siehe Seite 1

Erliuterungen

Prefsioffe kdnnen je nach den zur Herstellung der Pref3-
massen verwendeten Rohstoffen Bestandteile enthalten, die
auf benachbarte Metallteile korrosionsfordernd wirken.
Hierauf wird in gewisser Beziehung bereits in DIN 7708
Blatt 2 Riicksicht genommen und im Abschnitt ,,Gehalt an
fliichtigen Sduren” ein entsprechendes Analysenverfahren
beschrieben. Prefmassen, die auf Grund dieses Analysen-
verfahrens im Prefistoff einen Gehalt an fliichtigen Sauren
von héchstens 0,18 Gew.-% haben, werden als besondere
Typen eingestuft (Typen 32 und 71.8).

Bei der praktischen Anwendung der Prefistoffe hat sich
gezeigt, daf die Erfilllung dieser Bedingung allein nicht
ausreicht, um einen Prefistoff auch unter erschwerten klima-
tischen Bedingungen als nicht korrosionsférdernd zu be-
zeichnen. Beobachtungen lassen namlich erkennen, daf3

Full document details: DIN 53709:1963-02

teilweise erst im feuchtwarmen Klima korrosionsfordernde
Ausdunstungen entstehen.

An und fiir sich ist eine sichere Beurteilung des Prefistoffes
nur durch praoktische Erprobung unter tatséchlich auf-
tretenden Klimabedingungen méglich. Solche Erprobungen
davern aber Jahre und sind deshalb als Typ-Priiffung un-
geeignet.

Es wurde nun ein chemisches Analysenverfahren entwickelt,
bei dem die zerkleinerte Pref3stoff-Probe vor der Analyse
einer Nafidampf-Behandlung ausgesetzt wird.

Der Kationenaustauscher hat eine Austauschkapazitét von
etwa 4,5 mAqu/g Harz. Der Austauscher wird mit 5 Gew.-%,
Salzsdure regeneriert. Fir 1 | Harz werden ungefdhr 4 bis
5 | Regenerierldsung und 6 bis 7 | destilliertes Wasser zum
Nachwaschen benétigt.
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