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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (ENISO 15512:2019) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 61 ,Plastics“ in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 249 ,Kunststoffe” erarbeitet, dessen Sekretariat
von NBN (Belgien) gehalten wird.

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

Fiir die in diesem Dokument zitierten internationalen Dokumente wird im Folgenden auf die ent-
sprechenden deutschen Dokumente hingewiesen:

[SO 62 siehe DIN EN ISO 62

[SO 307 siehe DIN EN ISO 307

ISO 1628-1 siehe DIN EN ISO 1628-1

[SO 1628-2 siehe DIN EN ISO 1628-2

[SO 1628-3 siehe DIN EN ISO 1628-3

ISO 1628-5 siehe DIN EN ISO 1628-5
Anderungen

Gegeniiber DIN EN ISO 15512:2017-03 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Aufnahme von alternativem Verfahren D — Wasserbestimmung mittels Diphosphorpentoxid-Zelle;
b) Aufnahme von alternativem Verfahren E — Bestimmung des Wassergehaltes mittels Calciumhydrid.
Friihere Ausgaben

DIN EN ISO 960: 1998-03
DIN EN ISO 15512: 2004-05, 2009-10, 2014-12, 2017-03
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 62, Kunststoffe — Bestimmung der Wasseraufnahme
DIN EN ISO 307, Kunststoffe — Polyamide — Bestimmung der Viskositdtszahl

DIN EN ISO 1628-1, Kunststoffe — Bestimmung der Viskositdt 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 Ldsung unter
Verwendung von Kapillarviskosimetern — Teil 2: Vinylchlorid-Polymere

DIN EN ISO 1628-3, Kunststoffe — Bestimmung der Viskositdt von Polymeren in verdiinnter Lésung durch ein
Kapillarviskosimeter — Teil 3: Polyethylen und Polypropylen

DIN EN ISO 1628-5, Kunststoffe — Bestimmung der Viskositdt von Polymeren in verdiinnter Ldsung durch ein
Kapillarviscosimeter — Teil 5: Thermoplastische Polyester (TP) Homopolymere und Copolymere

Documents
Document SharingBHub

Full document details: DIN EN ISO 15512:2019-09


http://www.avadocuments.com/doc/din-en-iso-15512-2019-09
http://www.avadocuments.com/doc/din-en-iso-15512-2019-09

DIN EN ISO 15512:2019-09

— Leerseite —

Documents
4 Document Sharing Hub

Full document details: DIN EN ISO 15512:2019-09


http://www.avadocuments.com/doc/din-en-iso-15512-2019-09
http://www.avadocuments.com/doc/din-en-iso-15512-2019-09

EUROPAISCHE NORM ENISO 15512
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE Mai 2019

ICS 83.080.01 Ersatz fiir EN ISO 15512:2016

Deutsche Fassung

Kunststoffe —
Bestimmung des Wassergehaltes
(ISO 15512:2019)

Plastics — Plastiques —
Determination of water content Dosage de I'eau
(ISO 15512:2019) (ISO 15512:2019)

Diese Europdische Norm wurde vom CEN am 4. Mai 2019 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 CEN-CENELEC-Management-
Zentrum oder bei jedem CEN-Mitglied auf Anfrage erhaltlich.

Diese Europdische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzdsisch). 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, Ddnemark, 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,
Serbien, der Slowakei, Slowenien, Spanien, der Tschechischen Republik, der Tiirkei, Ungarn, dem Vereinigten Konigreich und
Zypern.

. — |

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

CEN-CENELEC Management-Zentrum: Rue de la Science 23, B-1040 Briissel
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (ENISO 15512:2019) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 61 ,Plastics in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 249 ,Kunststoffe“ erarbeitet, dessen Sekretariat
von NBN gehalten wird.

Diese Europdische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veréffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis November 2019, und etwaige entgegenstehende
nationale Normen miissen bis November 2019 zuriickgezogen werden.

Es wird auf die Moéglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
konnen. CEN ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.

Dieses Dokument ersetzt EN ISO 15512:2016.

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

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO 15512:2019 wurde von CEN als ENISO 15512:2019 ohne irgendeine Abdnderung
genehmigt.
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler Normungs-
organisationen (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird
ublicherweise von Technischen Komitees von ISO durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an
einem Thema hat, fiir welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee
vertreten zu sein. Internationale staatliche und nichtstaatliche Organisationen, die in engem Kontakt mit ISO
stehen, nehmen ebenfalls an der Arbeit teil. ISO arbeitet bei allen elektrotechnischen Themen eng mit der
Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC) zusammen.

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokuments angewendet wurden und die fiir die weitere Pflege
vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC-Direktiven, Teil 1 beschrieben. Es sollten insbesondere die
unterschiedlichen Annahmekriterien fiir die verschiedenen ISO-Dokumentenarten beachtet werden. Dieses
Dokument wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der 1SO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet
(siehe www.iso.org/directives).

Es wird auf die Méglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
koénnen. ISO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.
Details zu allen wahrend der Entwicklung des Dokuments identifizierten Patentrechten finden sich in der
Einleitung und/oder in der ISO-Liste der erhaltenen Patenterklarungen (siehe www.iso.org/patents).

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname dient nur zur Unterrichtung der Anwender und
bedeutet keine Anerkennung.

Flr eine Erlauterung des freiwilligen Charakters von Normen, der Bedeutung ISO-spezifischer Begriffe und
Ausdriicke in Bezug auf Konformitdtsbewertungen sowie Informationen dartiber, wie ISO die Grundsatze der
Welthandelsorganisation (WTO, en: World Trade Organization) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse
(TBT, en: Technical Barriers to Trade) beriicksichtigt, siehe www.iso.org/iso/foreword.html.

Dieses Dokument wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 61, Plastics, Unterkomitee SC5, Physical-
chemical properties, erarbeitet.

Diese flinfte Ausgabe ersetzt die vierte Ausgabe (ISO 15512:2016), die technisch iiberarbeitet wurde. Die
wesentliche Anderung im Vergleich zur Vorgingerausgabe ist folgende:

— Aufnahme von zwei alternativen Verfahren zur Bestimmung des Wassergehaltes (Verfahren D und E).
Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des

Anwenders  gerichtet werden. Eine vollstindige Auflistung dieser Institute ist unter
www.iso.org/members.html zu finden.
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Einleitung

Die Vergleichbarkeit der Bestimmungen des Wassergehalts in Kunststoffen im Ringversuch ist oft unzu-
reichend. Die Hauptursachen dafiir sind die Verpackung und Handhabung der Probe sowie Unterschiede in
der Apparatur und den Einstellungen. Die Proben sollten beispielsweise in speziellen Glasbehéaltern oder
wasserdichten Beuteln verpackt werden. Die Proben sollten vorzugsweise in einer trockenen Stickstoff- oder
Luftumgebung gehandhabt werden. Zur Verbesserung der Vergleich- und Wiederholprézision sollte die in
diesem Dokument vorgegebene Verfahrensweise genau eingehalten werden.

Flir das Wasserverdampfungsverfahren sind in diesem Dokument keine Temperatureinstellungen festgelegt.
Beim manometrischen Verfahren wird oft eine Temperatur von 200°C angewendet. Fiir einige
Kondensationsmaterialien konnte diese Temperatur jedoch zu hoch sein und beispielsweise zur Bildung von
Wasser infolge einer Kondensationsreaktion fiihren.

Es ist notwendig, die Aufheiztemperatur in Abhingigkeit von dem zu priifenden Werkstoff, der verwendeten
Apparatur und den praktischen Gegebenheiten zu optimieren. Ist die Temperatur zu niedrig, wird die
Gesamtmenge an Wasser in dem zu priifenden Werkstoff nicht vollstdndig verdampft sein, wogegen zu hohe
Temperaturen Wasserbildung infolge solcher Reaktionen wie Zersetzung und Kondensation verursachen.

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

Vergleichbarkeit im Ringversuch wurde in dieses Dokument ein Verfahren zur Optimierung der
Aufheiztemperatur aufgenommen.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument 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 Wasser-
aufnahme (Kinetik und Gleichgewicht) von Kunststoffen gepriift.

Verfahren A ist fiir die Bestimmung des Wassergehalts bis hinab zu 0,1 % mit einer Messunsicherheit von
0,1 % geeignet. Verfahren B und C sind fiir die Bestimmung des Wassergehalts bis hinab zu 0,01 % mit einer
Messunsicherheit von 0,01 % geeignet. Verfahren D ist flir die Bestimmung des Wassergehalts bis hinab zu
0,01 % mit einer Messunsicherheit von 0,01 % geeignet. VerfahrenE ist fiir die Bestimmung des
Wassergehalts bis hinab zu 0,001 % mit einer Messunsicherheit von 0,001 % geeignet. Die angegebenen
Messunsicherheiten sind Nachweisgrenzen, die aufierdem von der grofdten moglichen Probenmasse
abhangen. Der Wassergehalt wird als Massenanteil an Wasser in Prozent ausgedriickt.

Verfahren D ist geeignet fiir Polyamid (PA), Polycarbonat (PC), Polypropylen (PP), Polyethylen (PE),
Epoxidharz, Polyethylenterephthalat (PET), Polyester, Polytetrafluorethylen (PTFE), Polyvinylchlorid (PVC),
Polylactid (PLA), Polyamidimid (PAI), wird jedoch insbesondere fiir Proben, die NH; freisetzen kénnen, nicht

empfohlen. Die Verfahren A, B, C und E sind im Allgemeinen fiir alle Arten von Kunststoffen und fiir jeden
Feuchtegehalt geeignet.

Der Wassergehalt ist ein wichtiger Parameter bei der Verarbeitung von Werkstoffen, und es wird erwartet,
dass er stets unter dem in den entsprechenden Werkstoffnormen festgelegten Wert bleibt.

In diesem Dokument sind sechs alternative Verfahren festgelegt:

— Verfahren A ist ein Extraktionsverfahren mit wasserfreiem Methanol und anschliefdender Titration des
extrahierten Wassers nach dem Karl-Fischer-Verfahren. Es kann fiir alle Kunststoffe verwendet werden
und ist auf Granulate mit einer Korngrofie kleiner als 4 mm X 4 mm X 3 mm anwendbar. Das Verfahren
kann z. B. auch 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 tiberfiihrt, in der anschliefdend entweder die Titration des gesammelten
Wassers nach dem Karl-Fischer-Verfahren oder eine coulometrische Bestimmung des gesammelten
Wassers mit Hilfe eines Feuchtesensors erfolgt. Es kann auf alle Kunststoffe angewendet werden und ist
auf Granulate mit einer Korngrofde kleiner als 4 mm X 4 mm X 3 mm anwendbar.

— 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 liberfiihrt, in der anschliefRend die Titration des gesammelten Wassers
nach dem Karl-Fischer-Verfahren erfolgt. Es kann auf alle Kunststoffe angewendet werden und ist auf
Granulate mit einer Korngrofde kleiner als 4 mm X 4 mm X 3 mm anwendbar.

— 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 beitragen. In regelmafiigen Abstianden ist, z.B.
durch Gaschromatographie, die Anwesenheit grofder Mengen an fliichtigen Bestandteilen zu tiberpriifen.
Diese Uberpriifungen sind besonders bei neuen Typen oder Klassen von Werkstoffen notwendig.

Documents
Document Sharing7Hub

Full document details: DIN EN ISO 15512:2019-09


http://www.avadocuments.com/doc/din-en-iso-15512-2019-09
http://www.avadocuments.com/doc/din-en-iso-15512-2019-09

DIN EN ISO 15512:2019-09
EN ISO 15512:2019 (D)

— Verfahren D ist ein thermo-coulometrisches Verfahren, das eine Diphosphorpentoxidzelle (P,05) zum

Nachweis von verdampftem Wasser nutzt. Das in der Analysenmenge enthaltene Wasser wird
verdampft und durch trockene Luft oder Stickstoff als Tragergas in die Sensorzelle tiberfiihrt, in der
anschliefdend die coulometrische Bestimmung des gesammelten Wassers erfolgt. 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 beitragen. Dies bezieht
sich vor allem auf fliichtige Bestandteile, die mit der sdurehaltigen Beschichtung des
Diphosphorpentoxid-Sensors reagieren konnen, z.B. Ammoniak oder andere Amine. In regelmafiigen
Abstinden ist die Anwesenheit grofier Mengen an fliichtigen Bestandteilen zu iiberpriifen. Diese
Uberpriifungen sind besonders bei neuen Typen oder Klassen von Werkstoffen notwendig.

— VerfahrenE ist ein Calciumhydrid-basiertes Verfahren. Der Wassergehalt einer Probe verdampft
aufgrund einer Kombination von Vakuum und Aufheizung. Das verdampfte Wasser reagiert mit
Calciumhydrid zu molekularem Wasserstoff und Calciumhydroxid. Der Wasserstoff verursacht einen
Druckanstieg im Vakuum, der sich proportional zum verdampften Wasser verhilt. Fliichtige

Komponenten, die nicht mit Calciumhydrid reagieren, kondensieren in einer Kihlfalle und
beeintrachtigen die Messung nicht.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon
oder ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlieflich aller Anderungen).

ISO 760, Determination of water — Karl Fischer method (General method)

3 Begriffe
In diesem Dokument werden keine Begriffe aufgefiihrt.

[SO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— IS0 Online Browsing Platform: verfiigbar unter http://www.iso.org/obp

— IEC Electropedia: verfiigbar unter http://www.electropedia.org/

4 Verfahren A — Extraktion durch wasserfreies Methanol
4.1 Kurzbeschreibung

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

4.2 Reagenzien

Zur Analyse werden nur Reagenzien von anerkannter Analysenreinheit verwendet.

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

haben.

4.2.2 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.
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4.3 Prifeinrichtung
Die liblichen Laborgerate und die folgenden:

4.3.1 Glaskolben, etwa 250 ml Nennvolumen, mit einem geeigneten Verschluss, der die Aufnahme oder
Abgabe von Feuchte verhindert.

4.3.2 Erlenmeyer-Titrierkolben, etwa 150ml Nennvolumen, mit Norm-Kegelschliffhiilse und
Kegelschliffstopfen.

4.3.3 Riickflusskiihler mit Kegelschliffhiilse zum Aufsetzen auf die Titrierkolben (4.3.2) und auf die
Trockenrohre (4.3.4).

4.3.4 Trockenrohre mit Kegelschliffverbindungen, gefiillt mit Calciumchlorid oder einem anderen
geeigneten Trockenmittel.

4.3.5 Heizeinrichtung, geeignet fiir die Erlenmeyer-Titrierkolben (4.3.2).

4.3.6 Exsikkator, der ein geeignetes Trockenmittel enthalt.

4.3.7 Analysenwaage, Fehlergrenze 0,2 mg.

4.3.8 Karl-Fischer-Apparatur, zur Bestimmung des Wassergehalts nach ISO 760.
4.4 Vorbereitung der Analysenprobe

4.4.1 Granulat oder Pulver

Es ist eine reprdsentative Analysenprobe von etwa 100g zu entnehmen. Die Probe ist in einen
vorgetrockneten Glaskolben (4.3.1) zu geben und sofort mit einem Stopfen zu verschlief3en.

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

4.4.2 Fertigerzeugnis

Die Analysenprobe ist in Stlicke geeigneter Grofe, d.h. mit der maximalen Gréfie von 4 mm X 4 mm X 3 mm,
zu schneiden oder zu zersagen. Dabei ist schnell vorzugehen, um die Aufnahme von Feuchte zu minimieren.

4.5 Durchfiihrung

4.5.1 Vorsichtsmafdnahmen

Aufgrund der geringen Menge an zu messendem Wasser 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 miissen gegen atmosphéarische Einfllisse geschiitzt
werden.

4.5.2 Vorbereitung der Analysenmengen

In Abhdngigkeit vom geschitzten Wassergehalt der Analysenprobe sind Analysenmengen zu verwenden, die
10 mg bis 20 mg Wasser enthalten.

Mit modernen coulometrischen Karl-Fischer-Titriergeraten konnen Analysenmengen von weniger als 10 mg
angewendet werden, wenn das gleiche Niveau der Genauigkeit der Ergebnisse erreicht werden kann.
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4.5.3 Bestimmung
Die Apparatur ist sorgfaltig zu trocknen.

Jede Analysenmenge ist in einen mit Kegelschliffstopfen versehenen Erlenmeyer-Titrierkolben (4.3.2) auf
1 mg einzuwdagen. Mit einer Pipette sind 50 ml wasserfreies Methanol (4.2.1) in den Titrierkolben mit der
Analysenmenge zu pipettieren. Gleichzeitig sind fiir einen Blindversuch 50 ml wasserfreies Methanol in
einen weiteren Titrierkolben zu geben. Die Titrierkolben sind mit einem Stopfen zu verschliefien. Die
verschlossenen Titrierkolben sind bis zur Weiterfiihrung der Analyse im Exsikkator (4.3.6) aufzubewahren.

Die Stopfen sind zu entfernen, und die Titrierkolben sind schnell an den Riickflusskiihlern (4.3.3)
anzubringen, die mit den Calciumchlorid-Trockenrdhrchen (4.3.4) versehen sind. Der Inhalt der
Titrierkolben ist 3 h unter Riickfluss zu kochen und 45 min zur Abkiihlung auf Raumtemperatur stehen zu
lassen. Die Titrierkolben sind von den Riickflusskiihlern abzunehmen, schnell mit den Stopfen zu
verschliefden und im Exsikkator unterzubringen.

Mit Hilfe der Karl-Fischer-Apparatur (4.3.8) ist der Inhalt eines jeden Titrierkolbens mit dem Karl-Fischer-
Reagenz (4.2.2) zu titrieren.

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

Der Wassergehalt w, angegeben als Massenanteil in %, ist fiir jede der beiden Bestimmungen nach
Gleichung (1) zu berechnen:

Vi=Vp) T
m

100 (1)

w =

Dabei ist

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

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

m die Masse der Analysenmenge, in Gramm.

ANMERKUNG  Bei einigen Apparaturen kénnte V, méglicherweise nicht gesondert verfiligbar sein, es wird lediglich
fir die interne Berechnung von V; — V, verwendet. In diesem Fall vereinfacht sich der Zahler in der Gleichung (1) zu
VxT.

4.7 Prazision
Die Prazision dieses Priifverfahrens ist nicht bekannt, weil keine Ergebnisse von Ringversuchen verfiigbar
sind. Wenn diese Ergebnisse vorliegen, wird eine Angabe liber die Prazision bei der ndchsten Revision in den

Text eingefligt.

Um die Ergebnisse von zwei Laboratorien zu vergleichen, muss besondere Sorgfalt beim Verpacken und
Handhaben der Proben angewendet werden.
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5 Verfahren B1 — Wasserverdampfung unter Anwendung eines Rohrofens zum
Aufheizen

5.1 Kurzbeschreibung

Die Probe wird gewogen und dann im Ofen platziert. Das in der Analysenmenge enthaltene Wasser wird
verdampft und mit trockenem Stickstofftragergas zur Titrationszelle geleitet. Das Wasser wird dann nach
dem coulometrischen Karl-Fischer-Verfahren titriert. Dieses Verfahren basiert auf der Reduktion von Ilod
durch Schwefeldioxid in Anwesenheit von Wasser unter Bildung von Schwefeltrioxid und Iodwasser-
stoffsaure wie folgt:

Im Unterschied zum konventionellen Karl-Fischer-Reagenz, das lod enthdlt, wird beim coulometrischen
Verfahren lod elektrolytisch aus lodid erzeugt:

21" > I + 2e”
wobei die zu erbringende Strommenge von 10,71 C nach dem Faradayschen Gesetz 1 mg Wasser entspricht.
5.2 Reagenzien
Zur Analyse werden nur Reagenzien von anerkannter Analysenreinheit verwendet.

5.2.1 Anodenlésung, enthdlt lodidionen, um im Reaktionsgemisch lod zu erzeugen, nach Vorgaben des
Gerateherstellers.

5.2.2 Kathodenlésung, enthidlt ein geeignetes Salz in Methanol (oder einem anderen geeigneten
organischen Losemittel), hergestellt nach Vorgaben des Gerateherstellers.

5.2.3 Einkomponenten-Universalanodenreagenz, enthdlt lodidionen, um im Reaktionsgemisch lod zu
erzeugen, nach Vorgaben des Gerdteherstellers, zur Verwendung in einer Zelle ohne Diaphragma.

ANMERKUNG  In Titrationszellen ohne Diaphragma wird ein coulometrisches Einkomponenten-Universalanoden-
reagenz angewendet. In Titrationszellen mit Diaphragma miissen Anoden- und Kathodenldsung getrennt angewendet
werden.

5.2.4 Neutralisationslosung, bestehend aus etwa 4 mg/ml Wasser in Propylencarbonat, Ethylenglycol-
monomethylether (2-Methoxyethanol) oder Methylcellosolve.

5.2.5 Stickstoffgas (N,), mit weniger als 5 ug/g Wasser.

5.3 Priifeinrichtung
Die iiblichen Laborgerate und die folgenden:

5.3.1 Coulometrisches Karl-Fischer-Titriergerat, bestehend aus einer Kontrolleinheit und einer
Titrationszellen-Baugruppe, ausgestattet mit einer Generatorzelle mit oder ohne Diaphragma, Doppelplatin-
Messelektroden und einem Magnetriithrwerk (siehe Bild 1).

Das Gerat ist zur coulometrischen Erzeugung von lod konstruiert, das stéchiometrisch mit dem in der Zelle
vorhandenen Wasser reagiert. Die Strommenge, die zur Erzeugung des Reagenzes benétigt wird, wird in
Mikrogramm Wasser umgerechnet und direkt digital angezeigt.

ANMERKUNG  Eine Zelle ohne Diaphragma bietet fiir viele Anwendungen eine ausreichende Genauigkeit. Einige

Anwendungen konnen jedoch fiir eine moglichst hohe Genauigkeit ein Diaphragma erfordern. Dies kann beim
Gerateanbieter erfragt werden.
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