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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (ENISO 15512:2014) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 61 ,Plastics® in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 249 ,Kunststoffe” erarbeitet, dessen Sekretariat vom
NBN (Belgien) gehalten wird.

Das zustandige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 054-01-03 AA ,Physikalische,
rheologische und analytische Priifungen“ im DIN-Normenausschuss Kunststoffe (FNK).

Fir die in dieser Norm zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden Deutschen
Normen hingewiesen.

ISO 62 siehe DIN EN ISO 62

ISO 307 siehe DIN EN ISO 307

ISO 1628-1 siehe DIN EN ISO 1628-1
ISO 1628-2 siehe DIN EN ISO 1628-2
ISO 1628-3 siehe DIN EN ISO 1628-3
ISO 1628-5 siehe DIN EN ISO 1628-51)
Anderungen

Gegeniiber DIN EN 1SO 15512:2009-10 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) die Einleitung wurde Uberarbeitet;

b) der Anwendungsbereich wurde Uberarbeitet, d. h. es werden vier alternative Verfahren zur Bestimmung
des Wassergehalts festgelegt;

c) die fur Verfahren A: ,Extraktion mit wasserfreiem Methanol“ verwendete Apparatur wurde auf den
neuesten Stand gebracht;

d) fur Verfahren A wurden Angaben zur Prazision hinzugefugt;

e) ein neues Verfahren B2 ,Wasserverdampfung unter Anwendung eines erhitzten Probenflaschchens®
wurde hinzugefiigt (Abschnitt 5);

f) das manometrische Verfahren (Verfahren C) wurde Uberarbeitet (Abschnitt 6);

g) ein neuer informativer Anhang A zu alternativen Verfahren fir Probenvorbereitung und Titration wurde
hinzugeflgt (Anhang A);

h) ein neuer normativer Anhang zur Bestimmung des Wassergehalts eines Wasserstandards wurde
hinzugefiigt (Anhang C).

Frihere Ausgaben

DIN EN I1SO 960: 1998-03
DIN EN ISO 15512: 2004-05, 2009-10

1) zur Zeit als Entwurf
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 62, Kunststoffe — Bestimmung der Wasseraufnahmen
DIN EN ISO 307, Kunststoffe — Polyamide — Bestimmung der Viskositétszahl

DIN EN ISO 1628-1, Kunststoffe — Bestimmung der Viskositét von Polymeren in verdiinnter Lésung durch ein
Kapillarviskosimeter — Teil 1: Allgemeine Grundlagen

DIN EN ISO 1628-2, Kunststoffe — Bestimmung der Viskositdt von Polymeren in verdiinnter Lésung unter
Verwendung von Kapillarviskosimetern — Teil 2: Vinylchlorid-Polymere

DIN EN ISO 1628-3, Kunststoffe — Bestimmung der Viskositédt von Polymeren in verdiinnter Lésung unter
Verwendung von Kapillarviskosimetern — Teil 3: Polyethylen und Polypropylen

DIN EN ISO 1628-5, Kunststoffe — Bestimmung der Viskositét von Polymeren in verdiinnter Lésung durch ein
Kapillarviscosimeter — Teil 5: Thermoplastische Polyester(TP) Homopolymere und Copolymere
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EUROPAISCHE NORM EN ISO 15512
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE September 2014

ICS 83.080.01 Ersatz fir EN I1ISO 15512:2009

Deutsche Fassung

Kunststoffe —
Bestimmung des Wassergehaltes (ISO 15512:2014)

Plastics — Plastiques —
Determination of water content (ISO 15512:2014) Dosage de I'eau (ISO 15512:2014)

Diese Europaische Norm wurde vom CEN am 6. September 2014 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschéftsordnung zu erfiillen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen
dieser Europaischen Norm ohne jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu geben ist. Auf dem letzten Stand befindliche Listen
dieser nationalen Normen mit ihren bibliographischen Angaben sind beim Management-Zentrum des CEN-CENELEC oder bei jedem CEN-
Mitglied auf Anfrage erhaltlich.

Diese Europaische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzésisch). Eine Fassung in einer anderen Sprache,
die von einem CEN-Mitglied in eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache gemacht und dem Management-Zentrum
mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, der ehemaligen jugoslawischen
Republik Mazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta,
den Niederlanden, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Ruménien, Schweden, der Schweiz, der Slowakei, Slowenien, Spanien, der
Tschechischen Republik, der Turkei, Ungarn, dem Vereinigten Konigreich und Zypern.

. — |

EUROPAISCHES KOMITEE FUR NORMUNG
EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION
COMITE EUROPEEN DE NORMALISATION

CEN-CENELEC Management-Zentrum: Avenue Marnix 17, B-1000 Briissel

© 2014 CEN  Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. EN ISO 15512:2014 D
Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN vorbehalten.
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Vorwort

Dieses Dokument (EN ISO 15512:2014) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 61 ,Plastics® in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 249 ,Kunststoffe® erarbeitet, dessen Sekretariat vom
NBN gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veréffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Marz 2015, und etwaige entgegenstehende nationale
Normen mussen bis Marz 2015 zuriickgezogen werden.

Es wird auf die Mdoglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
kénnen. CEN [und/oder CENELEC] sind nicht daflir verantwortlich, einige oder alle diesbeziglichen
Patentrechte zu identifizieren.

Dieses Dokument ersetzt EN ISO 15512:20009.

Entsprechend der CEN-CENELEC-Geschaftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europaische Norm zu Gbernehmen: Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, die
ehemalige jugoslawische Republik Mazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island,
Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal,
Rumanien, Schweden, Schweiz, Slowakei, Slowenien, Spanien, Tschechische Republik, Turkei, Ungarn,
Vereinigtes Konigreich und Zypern.

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO 15512:2014 wurde vom CEN als EN ISO 15512:2014 ohne irgendeine Abanderung
genehmigt.
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Einleitung

Die Vergleichbarkeit der Bestimmungen des Wassergehalts in Kunststoffen im Ringversuch ist oft
unzureichend. Die meisten Ursachen dafiur sind die Verpackung und Handhabung der Probe sowie
Unterschiede in der Apparatur und den Einstellungen. Die Proben sollten beispielsweise in speziellen
Glasbehaltern oder wasserdichten Beuteln verpackt werden. Die Proben sollten vorzugsweise in einer
trockenen Stickstoff- oder Luftumgebung gehandhabt werden. Zur Verbesserung der Vergleich- und
Wiederholprazision sollte die in dieser Internationalen Norm vorgegebene Verfahrensweise genau eingehalten
werden.

Fir das Wasserverdampfungsverfahren sind in dieser Internationalen Norm keine Temperatureinstellungen
festgelegt. Beim manometrischen Verfahren wird oft eine Temperatur von 200 °C angewendet. Fir einige
Kondensationsmaterialien kénnte diese Temperatur jedoch zu hoch sein und beispielsweise zur Bildung von
Wasser infolge einer Kondensationsreaktion fiihren.

Die Aufheiztemperatur sollte hinsichtlich des zu prifenden Materials, der verwendeten Apparatur und der
praktischen Gegebenheiten optimiert werden. Ist die Temperatur zu niedrig, wird die Gesamtmenge an
Wasser in dem zu prifenden Material nicht vollstdndig verdampft sein, wogegen zu hohe Temperaturen
Wasserbildung infolge solcher Reaktionen wie Zersetzung und Kondensation verursachen.

Zur Auswahl der richtigen Temperatur fir die Bestimmung des Wassergehalts und zur Verbesserung der

Vergleichbarkeit im Ringversuch wurde in dieser Internationalen Norm ein Verfahren zur Optimierung der
Aufheiztemperatur aufgenommen.
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1 Anwendungsbereich

1.1 Diese Internationale Norm legt Verfahren zur Bestimmung des Wassergehalts von Kunststoffen fest,
die als Pulver, Granulat oder Fertigerzeugnis vorliegen. Bei diesen Verfahren wird nicht, wie nach ISO 62, die
Wasseraufnahme (Kinetik und Gleichgewicht) von Kunststoffen gepruft.

Verfahren A ist fur die Bestimmung des Wassergehalts bis hinab zu 0,1 % mit einer Genauigkeit von 0,1 %
geeignet. Verfahren B und C sind fur die Bestimmung des Wassergehalts bis hinab zu 0,01 % mit einer
Genauigkeit von 0,01 % geeignet.

Der Wassergehalt ist ein wichtiger Parameter bei der Verarbeitung von Werkstoffen und sollte stets unter dem
in den entsprechenden Werkstoffnormen festgelegten Wert bleiben.

1.2 In dieser Internationalen Norm sind vier alternative Verfahren festgelegt:

— Verfahren A ist ein Extraktionsverfahren mit wasserfreiem Methanol und anschlieRender Titration des
Wassers nach dem Karl-Fischer-Verfahren. Es kann flir alle Kunststoffe verwendet werden und ist auf
Granulate mit einer KorngréRe kleiner als 4 mm x 4 mm x 3 mm anwendbar. Das Verfahren kann auch
z. B. auf Vorpolymer-Pulvermaterialien angewendet werden, die in Methanol unléslich sind.

— Verfahren B1 ist ein Verdampfungsverfahren unter Anwendung eines Rohrofens. Das in der
Analysenmenge enthaltene Wasser wird verdampft und durch trockene Luft oder Stickstoff als Tragergas
in die Titrationszelle Gberfihrt, in der anschliefend die Titration des gesammelten Wassers nach dem
Karl-Fischer-Verfahren erfolgt. Es kann fir samtliche Kunststoffe und Granulate angewendet werden, die
kleiner als 4 mm x 4 mm x 3 mm sind.

— Verfahren B2 ist ein Verdampfungsverfahren unter Anwendung eines erhitzten Probenflaschchens. Das
in der Analysenmenge enthaltene Wasser wird verdampft und durch trockene Luft oder Stickstoff als
Tragergas in die Titrationszelle Uberfihrt, in der anschliefend die Titration des gesammelten Wassers
nach dem Karl-Fischer-Verfahren erfolgt. Es kann fur sdmtliche Kunststoffe und Granulate angewendet
werden, die kleiner als 4 mm x 4 mm x 3 mm sind.

— Verfahren C ist ein manometrisches Verfahren. Der Wassergehalt wird aus dem Druckanstieg nach dem
Verdampfen des Wassers unter Vakuum bestimmt. Das Verfahren kann nicht auf Kunststoffproben
angewendet werden, die andere fliichtige Bestandteile als Wasser in solchen Mengen enthalten, dass
diese signifikant zum Dampfdruck bei Raumtemperatur beisteuern. In regelmaRigen Abstanden sollte,
z. B. durch Gaschromatographie, die Anwesenheit grol3er Mengen an flichtigen Bestandteilen Uberprift
werden. Diese Uberpriifungen sind besonders bei neuen Typen oder Klassen von Werkstoffen
notwendig.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fur die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschlieBlich aller Anderungen).

ISO 760, Determination of water — Karl Fischer method (General method)
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3 Verfahren A — Extraktion mit wasserfreiem Methanol

3.1 Kurzbeschreibung

Extraktion einer Analysenmenge mit wasserfreiem Methanol und Bestimmung des extrahierten Wassers
durch Titration nach dem Karl-Fischer-Verfahren.

3.2 Reagenzien

Zur Analyse werden nur Reagenzien von anerkannter Analysenreinheit verwendet.

3.21 Titriermittel, Methanol, wasserfrei, mit einem Wassergehalt von weniger als 0,1 % (Massenanteil).
Andere Losemittel durfen angewendet werden, wenn nachzuweisen ist, dass sie eine vergleichbare Wirkung

haben.

3.2.2 Karl-Fischer-Reagenz, mit einem Aquivalenzfaktor von etwa 3 mg/ml bis 5 mg/ml Wasser. Wenn das
Reagenz angesetzt ist, ist sein Aquivalenzfaktor nach ISO 760 zu bestimmen.

3.3 Priifgerite

Die ublichen Laborgerate und die Folgenden:

3.3.1 Glaskolben, etwa 250 ml Nennvolumen, mit geeigneten Verschlissen, um die Aufnahme oder
Abgabe von Feuchtigkeit zu verhindern.

3.3.2 Erlenmeyer-Titrierkolben, etwa 150 ml Nennvolumen, mit Norm-Kegelschliffhilse und
Kegelschliffstopfen.

3.3.3 Ruckflusskiihler mit Kegelschliffhllse zum Aufsetzen auf die Titrierkolben (3.3.2) und auf die
Trockenrohre (3.3.4).

3.3.4 Trockenrohre mit Kegelschliffverbindungen, geflllt mit Calciumchlorid oder einem anderen
geeigneten Trockenmittel.

3.3.5 Heizeinrichtung, geeignet fir die Erlenmeyer-Titrierkolben (3.3.2).
3.3.6 Exsikkator mit einem geeigneten Trockenmittel.
3.3.7 Analysenwaage, Messunsicherheit 0,2 mg.

3.3.8 Karl-Fischer-Apparatur zur Bestimmung des Wassergehalts nach ISO 760.

3.4 Vorbereitung der Analysenprobe

3.4.1 Granulat oder Pulver

Es ist eine reprasentative Analysenprobe von etwa 100g zu entnehmen. Die Probe ist in einen
vorgetrockneten Glaskolben (3.3.1) zu geben und sofort mit einem Stopfen zu verschlieRen.

ANMERKUNG Es ist ratsam, den Kolben in einem Trockenschrank vorzutrocknen und Uber einem geeigneten
Trockenmittel abzukiihlen.

3.4.2 Fertigerzeugnis

Die Analysenprobe ist in geeignete grol3e Stiicke, d. h. mit der maximalen Gré3e von 4 mm x 4 mm x 3 mm,
zu schneiden oder zu zersagen. Dabei ist schnell vorzugehen, um die Feuchtigkeitsaufnahme zu minimieren.
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3.5 Durchfiihrung

3.5.1 VorsichtsmaRnahmen

Auf Grund der geringen Menge des zu messenden Wassers ist zu jeder Zeit hochste Sorgfalt aufzubringen,
um die Probe nicht mit Wasser aus dem Probenbehalter, der Atmosphare oder der Ubergabevorrichtung zu
verunreinigen. Hygroskopische Harz-Analysenproben missen gegen atmospharische Einflisse geschitzt
werden.

3.5.2 Vorbereiten der Analysenmengen
Die Priifung ist an zwei Analysenmengen aus derselben Analysenprobe durchzufiihren. In Abhangigkeit vom
erwarteten Wassergehalt der Analysenprobe sind Analysenmengen zu verwenden, die 10 mg bis 20 mg

Wasser enthalten.

Mit modernen coulometrischen Karl-Fischer-Titrier-Geraten kénnen Analyseproben von weniger als 10 mg
angewendet werden, wenn das gleiche Niveau der Genauigkeit der Ergebnisse erreicht werden kann.

3.5.3 Bestimmung

Die Apparatur ist sorgfaltig zu trocknen.

Die Analysenmenge ist in einen mit Kegelschliffstopfen versehenen Erlenmeyer-Titrierkolben (3.3.2) auf 1 mg
einzuwagen. Mit einer Pipette sind 50 ml wasserfreies Methanol (3.2.1) in den Titrierkolben mit der
Analysenmenge zu pipettieren. Gleichzeitig sind fir einen Blindversuch 50 ml wasserfreies Methanol in einen
weiteren Titrierkolben zu geben. Die Titrierkolben sind mit einem Stopfen zu verschlieBen. Die verschlos-
senen Titrierkolben sind bis zur Weiterfihrung der Analyse im Exsikkator (3.3.6) aufzubewahren.

Die Stopfen sind zu entfernen, und die Titrierkolben sind schnell an den Rickflusskihlern (3.3.3) anzubringen,
die mit den Calciumchlorid-Trockenrdhrchen (3.3.4) verschlossen sind. Der Inhalt der Titrierkolben ist 3 h
unter Rickfluss zu kochen und 45 min zur Abkiihlung auf Raumtemperatur stehen zu lassen. Die Titrierkolben
sind von den Ruckflusskiihlern abzunehmen, schnell mit den Stopfen zu verschlieen und im Exsikkator
unterzubringen.

Mit Hilfe der Karl-Fischer-Apparatur (3.3.8) ist der Inhalt eines jeden Titrierkolbens mit dem
Karl-Fischer-Reagenz (3.2.2.) zu titrieren.

ANMERKUNG Alternative Verfahren zur Vorbereitung der Proben und zur Titration sind in Anhang A angegeben.
3.6 Auswertung der Ergebnisse

Der Wassergehalt w, angegeben in Massenprozent, ist fir jede der beiden Bestimmungen nach Gleichung (1)
zu berechnen:

Lo A=) xT 1)

m
Dabei ist
V, das fiir die Bestimmung verwendete Volumen an Karl-Fischer-Reagenz, angegeben in Milliliter;

V, das fir den Blindversuch verwendete Volumen an Karl-Fischer-Reagenz, angegeben in Milliliter;

T das Wasseraquivalent des Karl-Fischer-Reagenzes, angegeben in Gramm Wasser je Milliliter
Reagenz;

m  die Masse der Analysenmenge, in Gramm.
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