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Priifung von Kunststoffen

Bestimmung des Wassergehaltes von Formmassen
Destillationsverfahren
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In dieser Norm bedeutet % Gewichtsprozent.

1. Zweck und Anwendung

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung
des Wassergehaltes in pulvrigen, granulierten und stiickigen
Formmassenl), wie z. B. Phenoplast- und Aminoplast-
PreBmassen, PVC-Pulvern und -Granulaten. Es ist eben-
falls anwendbar auf feste und fliissige Harze.

Nach dieser Norm wird nur der tatsichliche Wasser- bzw.
Feuchtegehalt (physikalisch gebundenes Wasser) der Proben
gemessen. Sogenanntes Reaktionswasser, das z. B. durch
fortschreitende Kondensation entsteht, wird aufgrund

der niedrigen Destillationstemperatur von etwa 68 °C
nicht miterfaBt. Das Verfahren ist im allgemeinen geeignet,
Wassergehalte bis herab zu 0,2 % zu bestimmen.

Bei niederkondensierten Stoffen wird durch einen Vor-
versuch (siehe Abschnitt 5.1) sichergestellt, daB nur das
physikalisch gebundene Wasser erfat wird.

2. Probenahme

Aus der zu priifenden Formmasse bzw. dem zu priifenden
Harz wird eine Durchschnittsprobe entnommen. Untablet-
tierte Formmassen brauchen nicht zerkleinert zu werden,
tablettierte sollten zerkriimelt werden. Stiickige Form-
massen miissen erforderlichenfalls zerkleinert werden

— moglichst unter eine Komgréfe von 2 mm —, wobei
Uberhitzen vermieden werden muf.

3. Anzahl der Bestimmungen

Die Bestimmungen nach Abschnitt 5 sind zweimal durch-
zufiihren.

Wenn die Ergebnisse um mehr als + 0,1 % absolut vonein-
ander abweichen, so sind nochmals zwei Bestimmungen
durchzufiihren.

4. Priifgerit und Priifmittel

4.1, Priifgerit

Kolben RANS 250 — 45 DIN 12 348 oder

Kolben RANS 500 — 45 DIN 12 348

Mittelstiick nach Bild, mit Wasser auf EinguB bei 20 0C
justiert

Volumen des Mef3gefaBes: 3 em?

Testing of plastics; determination of the water content of moulding materials; distillation method

Mafe in mm

FachnormenausschuB Kunststoffe (FNK) im Deutschen Normenausschu3 (DNA)
Fachnormenausschuf3 Materialpriifung im DNA

Schiiffhdlse
A NS 29/32 DIN12248

275

Durchmesser des
Melgefdles
Innen: 6

Aullen: 8

=—o ®100 Schiiffkern

B NS 45/40 DIN12 248

RiickfluBkiihler z. B. 300 NS 29/32 x NS 29/32 DIN 12 581
Trockenrohr NS 29/32, gefiillt mit Calciumchlorid oder
Silicagel

Heizbad, Temperatur regelbar

Waage mit einer Fehlergrenze von * 0,002 g

4.2, Priifmittel

Di-iso-propylither

d 59 0c4 oc 0,723 bis 0,725
Siedebereich (90 %) 66,5 bis 68,5 °C
Siedesteine

5. Durchfiihrung

5.1. Proben von niederkondensierten Stoffen werden
zunichst bei einer Temperatur von 50 ©C in Vakuum
iiber Phosphor(V)-oxid vollstindig getrocknet. Anschlie-
Bend wird nach Abschnitt 5.2 und 5.3 gepriift. Wenn hier-
bei ein Wassergehalt festgestellt wird, so ist das Verfahren
nach dieser Norm nicht anwendbar.

1) Begriff Formmasse siche DIN 7708 Blatt 1
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5.2. Da Wasser in Di-iso-propylither von 20 0C etwas 16s-
lich ist und dies — vor allem bei kleinen Wassergehalten —
das Ergebnis verfilschen wiirde, muf3 der verwendete
Di-iso-propyliather mit Wasser gesittigt werden.

Der Rundkolben wird zu Zweidrittel seines Volumens mit
Di-iso-propylither gefiillt, dann werden 0,5 cm® destilliertes
Wassér und einige Siedesteine zugegeben, das Mittelstiick
mit Kiihler und Trockenrohr angeschlossen und das Di-iso-
propylither-Wasser-Gemisch durch das Paraffinbad zum
Sieden erhitzt.

Die Destillation wird abgebrochen, wenn das Volumen des
Wasserdestillates konstant bleibt. Nach Bildung einer deut-
lichen Trennfldche zwischen Wasser und Di-iso-propylidther
wird das Volumen des iiberdestillierten Wassers bei Raum-
temperatur als Blindwert abgelesen (Wasservolumen B).

5.3. Je nach dem zu erwartenden Wassergehalt werden 20

bis 100 g der Probe (Einwaage E) auf 0,1 g gewogen und
quantitativ in den Rundkolben iibergefiihrt.

Nach Anschlieen des Mittelstiickes mit Kiihler und Trocken-
rohr wird das Gemisch von Formmasse und Di-iso-propyl-
dther langsam zum Sieden erhitzt und im gleichméigen
Sieden gehalten, bis das Volumen des Wasserdestillates
wiederum konstant bleibt. Die Destillation wird dann
abgebrochen.

Nach Bildung einer deutlichen Trennfliche zwischen

6. Auswertung
Der Wassergehalt der Probe in % ist:
Wassergehalt =A—EB - 100

Hierin bedeuten:

A Abgelesenes Wasservolumen in em?® nach Abschnitt 5.3
(Probe)

B Abgelesenes Wasservolumen in em?® nach Abschnitt 5.2
(Blindwert)

E Einwaagein g

Die fiir die Volumina A und B eingesetzten Zahlenwerte

in cm3 entsprechen den Werten fiir die Masse in g so genau,

daf die Wertangabe des Wassergehaltes in % (auf die ersten

beiden wertanzeigenden Ziffern gerundet) nicht beeinfluit

wird.

1. Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzugeben:
Art und Bezeichnung der gepriiften Formmasse, gegebenen-
falls Angaben iiber die Zerkleinerung der Probe

Wassergehalt in %, auf die ersten beiden wertanzeigenden
Ziffern gerundet

Wasser und Di-iso-propylidther wird das Volumen des Eir.lzelwel.:te '

iiberdestillierten Wassers bei Raumtemperatur abgelesen Arithmetischer Mittelwert

(Wasservolumen A). Priifdatum
Erlduterungen

Die vorliegende Norm wurde vom FNK/FNM-Arbeitsausschuf3 4.1 ,,Chemische
Analysen von Kunststoffen* ausgearbeitet. Nach dem in dieser Norm angegebenen
Verfahren wird Di-iso-propylather als Schleppdestillationsmittel verwendet. Aufgrund
der niedrigen Siedetemperatur von 68,4 OC fiir Di-iso-propyldther bzw. von 62,2 0C
fiir das azeotrope Gemisch Di-iso-propyldather/Wasser 95,5 %/4,5 % wird weitgehend
vermieden, dal Kondensationswasser (Reaktionswasser) miterfat wird. Zusitzlich
wurde aufgenommen, daf niederkondensierte Stoffe vor der eigentlichen Priifung
einem Vorversuch zu unterwerfen sind, um sicherzustellen, da nur physikalisch

gebundenes Wasser erfaBt wird.
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