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Luft- und Raumfahrt om—
Verstarkungsfasern DIN
B Bestimmung des Praparationsmasseanteils an Garnen, 6 5 5 66
Geweben und Kurzschnitt aus Kohlenstoffilamenten

Aerospace; reinforcement fibres; determination of size content of carbon filament yarns, woven fabrics and

chopped strands

Aéronautique et espace; fibres de renfort; détermination du taux d'ensimage des fils, tissus et fils de
base coupés en filaments de carbone

8
3 Diese Norm ist anerkannt durch das Bundesamt fiir Wehrtechnik und Beschaffung und das Luftfahrt-Bundesamt.
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2_ 1 Anwendungsbereich 4 Bezeichnung der Verfahren
Die Priifverfahren nach dieser Norm dienen zur Er- Priifung DIN 65 566 - A
»] mittlung des Pridparationsmasseanteils an Garnen,
Geweben, Gelegen und Kurzschnitten aus Kohlenstoff- Benennung
filamenten.
Norm-Hauptnummer
Kennzeichnung des Verfahrens
2 Begriff nach Abschnitt 3
Pri#parationsmasseanteil

Bezogen auf die Ausgangsmasse des Filamentgarnes, § Priifgerdte und Priifmittel 1)
die Masse eines Materials, die auf die Oberfldche

- der Filamentgarne evtl. nach durchgefiihrter Ober- 5.1 Verfahren A - Extraktion
flichenbehandlung zur Verbesserung der Handhabung
bei der Verarbeitung oder zur Verbesserung der - Waage mit Fehlergrenze von 0,1 mg

Haftung von Impragnierharzen aufgebracht wird.

- Soxhlet-Extraktionsapparatur, bestehend aus Koch-
kolben, Extraktor und RuckfluBkiihler, Heizpilz
oder Kochplatte

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens
- Trockenschrank mit 2zwangsldufiger Durchliiftung,

Aus einer bekannten Masse von Filamentgarnen wird auf eine wiahlbare Temperatur mit einer Grenzab-
der als Praparation aufgebrachte Masseanteil ent- weichung von t 5 °C regelbar

weder mit geeigneten Losemitteln extrahiert (Ver-

fahren A), naBchemisch oxidativ (Verfahren B) oder

pyrolytisch (Verfahren C) entfernt und anteilig zur —

Ausgangsmasse dieses Filamentgarnes als Prépara- 1) Auskunft iiber Bezugsquellen erteilt die Normen-
tionsmasseanteil in Prozent angegeben. stelle Luftfahrt, KamekestraBe 8, 5000 Ko61n 1
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- Exsikkator mit Trocknungsmittel wie z. B. Kiesel-
gel, Calciumchlorid

- Pinzette aus nichtrostendem Stahl

- Schere oder Schneidwerkzeug

- Schutzhandschuhe aus Materialien mit glatter
Oberflache (z. B. PE-beschichtete Baumwollhand-
schuhe)

- Geeignete Losemittel mit bekanntem Abdampf-
riickstand wie z. B. Aceton zur Analyse, Methyl-
etyhlketon zur Analyse, Aqua bidestillata

- Rotationsverdampfer oder Destillationsapparatur

- Wigegladser, hermetisch verschlieBbar

5.2 Verfahren B - NaBchemische Oxidation

- Waage mit Fehlergrenze von 0,1 mg

- Trockenschrank mit zwangslaufiger Durchliiftung
auf eine wihlbare Temperatur mit einer Grenzab-

weichung von * 5 °C regelbar

- Exsikkator mit Trocknungsmittel wie z. B. Kiesel-
gel, Calciumchiorid

- Pinzette aus nichtrostendem Stahl

- Zweihalskolben mit RickfluBkithler und Tropftrich-
ter, Heizpilz oder Kochplatte

- Wigeglaser, hermetisch verschlieBbar

- Saugflasche mit 100 m1 Inhalt

- Wasserstrahlpumpe

- Glasfiltertiegel, Porositdt 1 oder feiner
- Schwefelsdure konzentriert p = 1,84 g/cn3

- Wasserstoffperoxid 30 %ig

§.3 Verfahren C - Pyrolyse

- Waage mit Fehlergrenze von 0,1 mg

Hochtemperatur-Warmeschrank oder Muffelofen fur
Temperaturen bis 600 °C

Mit Inertgas spiilbare Stahlkiivette

Wagegldser, hermetisch verschlieBbar

6 Proben
6.1 Probenahme

Der Stichprobenumfang fir eine bestimmte Lieferung
von Aufmachungseinheiten muB mit ISO 1886:1980
ibereinstimmen.

Aus jeder Stichprobe sind fir die Analyse 3 Proben
von etwa 2 g zu entnehmen.

Bei der Entnahme der Proben miissen Beschadigungen
(Filamentbriiche, Flusenbildung) ausgeschlossen
werden.

Bei Garnen ist die erste Wickellage der Spule zu
entfernen.

Kurzschnitt ist dem Originalgebinde so zu entneh-
men, daB eine Verunreinigung mit Fremdstoffen aus-
geschlossen ist. Bei der Handhabung der Proben sind
Schutzhandschuhe nach Abschnitt 5 zu tragen.

6.2 Vorbehandlung der Proben

6.2.1 Die Proben sind bis zur Massekonstanz im
Normalklima DIN 50 014 - 23/50-2 bzw. Normalklima
DIN 50 014 - 20/65-2 zu lagern.

6.2.2 Fiir den Wigevorgang sind die Proben in dicht
verschiieBbaren Wigeglasern abzulegen.

7 Ourchfiihrung

Die Wahl des Verfahrens ist abhd@ngig von der Art
und Zusammensetzung der Prdparation und muB zwi-
schen Hersteller und Besteller vereinbart werden.

7.1 Verfahren A - Extraktion

Etwa 2 g zur Massekonstanz konditionierte Probe
wird auf 1 mg gewogen (mq), direkt in einen dem
Probenvolumen angepaSten Soxhlet-Extraktor gelegt
und der Kochkolben mit ausreichender Menge Lose-
mittel befiilit. Nach dem Zusammenbau der Extrak-
tionsapparatur wird eine Heizleistung der Koch-
stelle so eingestellt, daB das abtropfende Lose-
mittelkondensat mindestens 4 mal/h den Extraktor
fullt und danach abgehebert wird. Die Extraktions-
zeit betragt mindestens 4 h. Sie kann im Bedarfs-
fall auf mehrere Extraktionsschritte unter Verwen-
dung von unterschiedlichen Losemitteln erweitert
werden und ist in allen Fallen solange durchzu-
fihren, bis die quantitative Extraktion der Prapa-
ration sichergesteilt ist.

Geeignete Losemittel konnen sein: Aceton, Methy-
Tethylketon, Aqua bidestillata.

AnschlieBend wird die Faser aus dem Extraktor ge-
nommen, im Wageglas bei einer Temperatur, die um
5 °C héher als der Siedepunkt des Lisemittels ist,
bis zur Massekonstanz getrocknet, 1im Exsikkator
mit Trocknungsmittel abgekithlt, im Normalklima
DIN 50 014 - 23/50-2 konditioniert und auf 0,1 mg

gewogen (mp).

7.2 Verfahren B - NaBchemische Oxidation

Etwa 2 g Probe werden auf 0,1 mg gewogen (mqy), in
einen 500 ml Rundkolben mit konzentrierter
Schwefelsdure bis zur vollsténdigen Bedeckung liber-
gossen und bis zur beginnenden Rauchentwicklung er-
hitzt (etwa bis 140 °C). Danach wird 30 %iges
Wasserstoffperoxid (etwa 10 m1) zugetropft, bis die
Losung klar bleibt. Nach dem Abkiihlen auf Umge-
bungstemperatur wird durch einen bis zur Massekon-
stanz getrockneten und gewogenen Glasfiltertiegel
(mp) abgesaugt und nach dem Wechseln der Saug-
flasche die Faser mit destilliertem Wasser gewa-
schen, bis das von der Faser ablsufende Wasser pH-
neutral ist. Der Filtertiegel mit Faser wird bei
(110 + 5) °C im Trockenschrank getrocknet, im Ex-
sikkator iber Trocknungsmittel bis zur Massekon-
stanz abgekiUhlt und auf 1 mg gewogen (m3).

7.3 Verfshren C - Pyrolyse

Etwa 2 g Probe (mq¢) werden auf 0,1 mg gewogen, in
die Stahlkiivette eingebracht und auf (450 ¢ 20) °C
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