DK [678.5/.8]-492.2 : 620.1 : 543.812 Januar 1973

Priifung von Kunststoffen m
Bestimmung des Wassergehaltes von pulverférmigen ——
Kunststoffen durch Titration nach Karl Fischer 53715

Testing of plastics; determination of water content of plastics
in form of a powder by titration according to Karl Fischer

In dieser Norm bedeutet % Gewichtsprozent.

1. Zweck und Anwendung Titriergefd mit Platin-Doppelelektrode und Magnetriihrer
Das Verfahren nach dieser Norm dient der Bestimmung Elektrischer Teil, der das Offnen und Schlieen des

des Wassergehaltes von pulverformigen Kunststoffen mit Magnetventils der Biirette oder den Vorschub des Kolbens
einer mittleren Teilchengréf3e unter 0,2 mm. der Motorbiirette fiir die Karl-Fischer-Losung steuert.

Nicht angewendet werden darf das Verfahren fiir alkalisch ~ Waage mit einer Fehlergrenze von + 0,0001 g
vorstabilisierte Homo- und Copolymerisate des Vinyl-

chlorids, mit basischen Bleiverbindungen stabilisierte .

pulverférmige PVC-Formmassen, Melaminharzpulver 6. Reagenzien 1)

und MelaminharzprefSmassen. Karl-Fischer-Losung zur maBanalytischen Bestimmung
Das Verfahren wird gestort durch stark reduzierende oder  des Wassergehaltes entweder in einer Losung oder in
oxydierende, mit Jod oder schwefliger Sdure reagierende zwei getrennten Losungen:

Substanzen wie Aldehyde (aufler Formaldehyd), Ketone, Losung A (Pyridin-Schwefeldioxid-Losung)

Mercaptane, Chinone und basische Metallverbindungen. Lésung B (Jod in Methanol gelést oder in einem anderen

Bei Gegenwart von Olefinen, Aromaten, Alkoholen, isneten Lo mittel. z. B. Athvlenglyvkol-Monome-
Polyolen, Phenolen, Carbonsiuren, Estern, Sdureanhydriden, %ﬁ;‘é’:ﬁe‘f_? W 2. S ey

Sdurechloriden, Sdureamiden, Nitroverbindungen und

Aminen ist eine Storung nicht zu erwarten., Bei der Herstellung der Karl-Fischer-Losung aus gleichen

Volumenteilen der Losung A und der Losung B ist die
Mischung der beiden Losungen etwa eine Stunde vor

2. Kurzbeschreibung des Verfahrens dem Fiillen des Vorratsgefifles fiir die Karl-Fischer-Losung

Das in dem zu priifenden pulverformigen Kunststoff des Titrimeters herzustellen, damit vermieden wird, da
enthaltene Wasser wird mit Karl-Fischer-Losung in einem  der Wirkfaktor sich noch wihrend der Titrationen dndert.
automatischen Titrationsgerit oder ohne Verwendung Eine Mischung aus 0,5 cm3 Karl-Fischer-Losung A und
eines automatischen Titrationsgerites, wie in DIN 51777 0,5 cm3 Karl-Fischer-Losung B soll etwa 1 mg Wasser
Blatt 1 und Blatt 2 beschrieben, titriert. entsprechen.

Standardlosung von Wasser in Methanol, zur Analyse,
3. Probenahme mit einem Wassergehalt von etwa 2 g H,0/1000 cm3

Aus dem zu priifenden pulverformigen Kunststoff wird eine Natriumacetat-trihydrat, kristallisiert, NaC;H;305 - 3 HpO,
Durchschnittsprobe entnommen, die fiir mindestens zwei  zur Analyse, Wassergehalt 39,72%,

Bestimmungen ausreicht. oder
di-Natriumtartrat-dihydrat, Na2C4H405 -2 H20, zur
4. Anzahl der Bestimmungen Analyse, Wassergehalt 15,67 %.
Es werden mindestens zwei Bestimmungen nach
Abschnitt 7.2 durchgefiihrt. 7. Durchfiihrung
5. Priifgerit 1) 7.1. Bestimmung des Wirkfaktors der Karl-Fischer-Losung

und des Wassergehaltes der Standardlésung
Der Wirkfaktor der Karl-Fischer-Losung verdndert sich
durch Feuchtigkeitsaufnahme und durch Umsetzen der
Bestandteile untereinander. Deswegen sollte vor jeder

Automatisches strommessendes Endpunkt-Titrimeter
(Dead-Stop-Titrimeter), das aus folgenden wesentlichen
Teilen besteht:

Automatische Biirette oder Motorbiirette aus braunem Wasserbestimmung der Wirkfaktor mit Hilfe der Standard-
Glas, Me3bereich 20 bis 25 cm3, Skalenwert 0,05 cm3, 16sung nach Abschnitt 7.2.1 bestimmt werden.

fiir Karl-Fischer-Losung. Die Biirette wird gegen Feuchte-

zutritt mit einem Trockenrohr, gefiillt mit Silicagel, 7.1.1. Etwa 20 cm3 der Standardlosung von Wasser in
geschiitzt. Automatische Biirette oder Motorbiirette, Me-  Methanol werden in das Titrationsgefi® einlaufen gelassen,
bereich 20 bis 25 cm3; Skalenwert 0,05 em3 fiir Stan- der Magnetriihrer wird eingeschaltet und die Losung bis
dardldsung von Wasser in Methanol; zum Endpunkt titriert. Etwa 30 mg Natriumacetat-

T ———— trihydrat oder di-Natriumtartrat-dihydrat werden auf

1) Uber die Bezugsquelle erteilt der Fachnormenausschu3 0,1 mg eingewogen (Einwaage E; )und in das Titrations-
Kunststoffe (FNK) im DNA, 1 Berlin 30, gefdl} gegeben. Anschliefend wird die Losung titriert
BurggrafenstraBe 4-7, Auskunft. (Verbrauch a, ).

Fortsetzung Seite 2
Erlduterungen Seite 2

Fachnormenausschu® Kunststoffe (FNK) im Deutschen Normenausschuf (DNA)

Fachnormenausschuf3 Materialpriifung im DNA D 1s
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Der Wirkfaktor F' der Karl-Fischer-Losung in mg
Wasser/em3 ist:

El-x

a;

Hierin bedeuten:

a; Verbrauch in cm3 an Karl-Fischer-Losung bei der
Titration der Urtitersubstanz

E, Einwaage in mg

Bei Verwendung von Natriumacetat-trihydrat x = 0,3972

Bei Verwendung von di-Natriumtartrat-dihydrat

x =0,1567

Anmerkung: Um bei kleinen Wassergehalten der

Probe zu groBe Einwaagen zu vermeiden, empfiehlt es

sich — falls notwendig — den Wirkfaktor der Karl-Fischer-

Losung durch Verdiinnen mit einem Fliissigkeitsgemisch

bestehend aus gleichen Volumenteilen von wasserfreiem

Methano!l und Pyridin auf 1 mg/cm3 einzustellen.

7.1.2. Sofort nach der Bestimmung des Wirkfaktors F

nach Abschnitt 7.1.1 werden etwa 10 cm3 der Standard-
16sung von Wasser in Methanol (etwa 2 g Wasser/1000 cm3)
mit Karl-Fischer-Losung austitriert (Verbrauch a,).

Der Wassergehalt S der Standardlosung in mg Wasser/em3
ist:

L

as

S

Hierin bedeuten:
a, Verbrauch in cm3 an Karl-Fischer-Losung bei der
Titration der Standardlosung

ag Vorgelegtes Volumen in cm3 der Standardlosung
(etwa 10 cm3)

F Wirkfaktor der Karl-Fischer-Losung in mg Wasser/cm3
(nach Abschnitt 7.1.1).

7.2. Bestimmung des Wassergehaltes der Probe

7.2.1. Etwa 10 cm? der Standardldsung von Wasser in
Methanol werden mit Karl-Fischer-Losung austitriert
(Verbrauch b, ).

Anmerkung: Die Titration der Standardlosung dient
der Bestimmung des Wirkfaktors der Karl-Fischer-Losung
und aullerdem der Vorbereitung einer geniigend groBen
Menge an fliissiger Phase (etwa 10 cm3 Standardlésung
und etwa 20 ecm3 Karl-Fischer-Losung) zur Herstellung
einer Suspension des pulverférmigen Kunststoffes fiir

die Wasserbestimmung nach Abschnitt 7.2.2,

7.2.2. Eine den Angaben in der folgenden Tabelle ent-
sprechende Menge der Probe (Einwaage E,) wird sofort
nach der Titration nach Abschnitt 7.2.1 in die austitrierte
Losung gegeben und unter Riihren (mit Hilfe des Magnet-
riihrers) austitriert (Verbrauch b,).

Zu erwartender
Wassergehalt Einwaage
der Probe
% g
0,02 bis 0,1 10 bis 5
tiber 0,1 bis 1 Shisl
iiber 1 1bis 0,56
8. Auswertung
Der Wassergehalt in % ist:
S-by- by
Wassergehalt =—— - 100
by - E

Hierin bedeuten:
b1 Verbrauch in cm?2 an Karl-Fischer-Losung bei der
Titration der Standardlosung (nach Abschnitt 7.2.1)

by Verbrauch in cm3 an Karl-Fischer-Losung bei der
Titration der Probe (nach Abschnitt 7.2.2)

by Vorgelegtes Volumen in cm3 der Standardlosung
(etwa 10 cm3)

S  Wassergehalt der Standardlosung in mg Wasser/cm3
E, Einwaage in mg

9. Priifbericht

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

Art und Bezeichnung des pulverformigen Kunststoffes
Wassergehalt in %, Einzelwerte und Mittelwert

Von der Norm abweichende vereinbarte Bedingungen
Priifdatum
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Erlduteru ngén

Die vorliegende Norm wurde vom FNK/FNM-Arbeitsausschufs 4.1 ,, Analysenverfahren ausgearbeitet.
Das in dieser Norm angegebene Verfahren zur Bestimmung des Wassergehaltes gilt nur fiir pulverformige Kunststoffe.

Es ist, wie auch andere Verfahren zur Bestimmung des Wassergehaltes, nicht fiir jeden Kunststoff geeignet. Durch dieses
Verfahren wird bei einigen Kunststoffen der gesamte, bei anderen nur ein Teil des Wassergehaltes bestimmt. Entscheidend
ist, daB bei Priifung des Wassergehaltes reproduzierbare Werte gefunden werden, die es gestatten, Kunststoffe auf ihre
Gleichmifigkeit bei nacheinanderfolgenden Lieferungen zu kontrollieren und ihr voraussichtliches Verhalten bei der
Verarbeitung zu beurteilen. Da in der Literatur wie auch in DIN 51 777 Blatt 1 und Blatt 2 die Bestimmung des Wasser-
gehaltes nach Karl Fischer ausfiihrlich beschrieben worden ist, wurde in dieser Norm nur das Verfahren bei Verwendung
eines Titrierautomaten angegeben, das ein schnelles (etwa 3 Minuten fiir eine Wasserbestimmung einschlie8lich Einwaage
und Auswertung) und reproduzierbares Arbeiten mit angelerntem Laborpersonal ermdglicht.

Die Abweichungen gegeniiber den Angaben in DIN 51 777 Blatt 1 und Blatt 2 sind durch den zu priifenden Stoff bedingt.
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