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. Grundlagen

1. Messung des Feuchtegehalts von Kunststoffen mit einem wirmetrocknenden Feuchtebestimmer
1-1. VorsichtsmaBnahmen bei der Messung des Feuchtegehalts von Kunststoffen

Kunststoffgranulat wird als Material fur die Herstellung hochwertiger Kunststoffformteile verwendet, weshalb die
Kontrolle des Feuchtigkeitsgehalts wichtig ist. Das warmetrocknende Feuchtemessgerat ist einfacher zu bedienen
und kann die Feuchtigkeit in kirzerer Zeit messen als die Karl-Fischer-Methode oder die Methode des
Trocknungsverlusts mit einem Ofen. Die ASTM D6980 schreibt vor, dass ein Hitzetrocknungs-
Feuchtigkeitsmessgerat mit einem Massensensor, der eine Ablesbarkeit von 0,0001 g ermdglicht, verwendet
werden muss, da der Feuchtigkeitsgehalt von Kunststoffgranulat mit weniger als 1 % sehr gering ist und die
Abnahme des Feuchtigkeitsgehalts durch die Trocknung ebenfalls gering ist. Fir die Messung des
Feuchtigkeitsgehalts von Kunststoffgranulat wird die Verwendung des MS-74A(T) empfohlen, der mit einer
Ablesbarkeit von 0,0001 g wiegen kann, und mindestens eine 20-g-Masseprobe.

Das Messprinzip des warmetrocknenden Feuchtebestimmers ist das gleiche wie das des
Trocknungsverlustverfahrens, bei dem ein ofendhnlicher Trockner zum Trocknen der Probe verwendet wird, aber
die Warmequelle und die Temperaturregelung sind unterschiedlich. Daher ist es nicht mdglich, mit einem
warmetrocknenden Feuchtigkeitsanalysator die Messbedingungen der Methode des Trocknungsverlusts zu
verwenden.

Wird, wie bei der Methode des Trocknungsverlustes, mit einem warmetrocknenden Feuchtemessgerat Gber einen

langeren Zeitraum, z. B. 2 Stunden oder langer, geheizt, kann es zu Fehlern in der Feuchtebestimmung kommen,

die durch die lange Erwarmung des Massensensors verursacht werden.

Das separate Dokument Benutzerhandbuch enthalt Informationen Uber das Messprinzip, die Testprobe, die
Justierung/Kalibrierung, die Windows-Software und die Wartung des hitzegetrockneten Feuchtebestimmers. Bitte

lesen Sie es zusammen mit diesem Dokument.
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Q1 Unterscheiden sich die Messbedingungen je nach Farbe?

A1 Da dunkle Farben wie Schwarz Infrarotstrahlen leichter absorbieren als helle Farben wie Weil}, kbnnen

Feineinstellungen wie eine Anderung der Trocknungstemperatur erforderlich sein.

F2 Kann der Feuchtigkeitsgehalt unter denselben Messbedingungen fiir dieselbe Art von Kunststoff von

verschiedenen Herstellern gemessen werden?

A2 Ein und derselbe Kunststofftyp hat je nach Hersteller unterschiedliche Rezepturen und
Herstellungsbedingungen. Es kann notwendig sein, Feineinstellungen an den bestehenden

Messbedingungen vorzunehmen.

1-2. Uber Polyamid (Nylon) Kunststoffe
Eine Eigenschaft von Polyamid (Nylon)-Kunststoffen ist, dass sie bei Erwdrmung oder Trocknung ihre Farbe andern.

Geeignete Einstellung der Trocknungstemperatur Hoéher als die geeignete Trocknung

Einstellung der Temperatur

Seien Sie bei der Einstellung der Temperatur vorsichtig, da eine Vergilbung der Probe auch dann auftritt, wenn
die geeignete Trocknungstemperatur fur ein Feuchtigkeitsmessgerat eingestellt ist.

Das Foto links zeigt eine hellgelbe PA6-Probe (Polyamid 6) nach einer Feuchtigkeitsmessung bei der richtigen
Temperatureinstellung. Die AulRenseite der Probe hat die urspriingliche Farbe, aber in der Mitte ist sie etwas
dunkler. Das Foto rechts zeigt dieselbe Probe nach einer Feuchtemessung bei einer hbheren Temperatur als der
angemessenen Temperatur. Die Farbe ist insgesamt braun und besonders in der Mitte glanzend dunkelbraun

(teilweise geschmolzen).
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Das MS-74AT und das MX-53AT sind fortschrittliche Modelle, die mit einem LCD-Display mit 5-Zoll-Touchpanel
ausgestattet sind und Uber eine Leitfadenfunktion fir Kunststoffmessungen verfiigen. Die Funktion "Plastic
Measurement Guide" ermoglicht es dem Benutzer, die notwendigen Messbedingungen fiir die genaue Messung des
Feuchtigkeitsgehalts von Kunststoffen festzulegen: (1) Masse, (2) Trocknungstemperatur und (3) Trocknungszeit,
indem er nur zwei oder drei Probenmessungen durchfiihrt. Die geeigneten Messbedingungen fir die

Feuchtemessung konnen in kiirzerer Zeit ermittelt werden als durch wiederholtes Ausprobieren.

This is a guide for sequentially setting the sample mass,

drying temperature, and drying time, addressing the challenges
of measuring plastics (resins) with a low moisture content of

1 % or less. It assists with selecting the optimal conditions for
accurate measuremeant.

Sample mass Plastic drying Determination of
calculation temperature drying time in
tool search (PITemp) Timer mode

(1) Masse
Die erforderliche Masse wird entweder durch Auswahl des erwarteten Feuchtigkeitsgehalts oder durch Messung

des tatsachlichen Feuchtigkeitsgehalts der Probe berechnet.

(2) Trocknungstemperatur

Erhitzen Sie die Probe nacheinander in 20 °C-Schritten von 100 °C auf 200 °C (Werkseinstellung). Prifen Sie
nach dem Erhitzen bei jeder Temperatur visuell auf Verdnderungen (Schmelzen, Verbrennen usw.) in der Probe
und geben Sie ein, ob Verdnderungen vorhanden sind oder nicht, um die geeignete Trocknungstemperatur
abzuleiten.

Bei der visuellen Prifung auf Veranderungen in der Probe ist zu beachten, dass Polyamid (Nylon)-Produkte, wie

oben erwahnt, auch bei der geeigneten Trocknungstemperatur verfarbt werden.

(3) Trocknungszeit

Erhitzen Sie die Probe Uber einen bestimmten Zeitraum und berechnen Sie die optimale Trocknungszeit anhand

der Anderungsrate des Feuchtigkeitsgehalts wahrend des Erhitzens.

Einzelheiten zur Funktion und Bedienung des Plastic Measurement Guide finden Sie in der Bedienungsanleitung des

MS-74AT / MX-53AT.
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B Tatsachliche Messungen
2. Beispiele fiir die Messung des Feuchtegehalts von Kunststoffen
2-1. ABS (Acrylnitril-Butadien-Styrol Copolymer)

Farbe: Weil® Masse: 25 g

Messergebnis mit MS-74A
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Vergleichstabelle der Messergebnisse

Warmetrocknungs- Karl-Fischer-
Feuchtigkeitsmess
geriit eines Feuchtigkeitsmessgera
Drittanbieters t
Trocknungstemperatur 130 °C 120 °C -
Abbruchbedingung . . )
.. 0,001%/min 0,001%/min 30 Minuten
(Anderungsrate)
Beendigungsbedingung 21 Minuten 22,3 min 30 Minuten
(Messzeit)
Durchschnittlicher 0.203% 0.223% 0.192%
Feuchtigkeitsgehalt
Reproduzlerbarkeit 0.0027% 0.0015% 0.0097%
(Standardabweichun ) ¢ ) ¢ : ¢
9)
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2-2. ABS + PC (Gemisch)

Farbe: Weill Masse: 25 g

Messergebnis mit MS-74A
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Vergleichstabelle der Messergebnisse

Warmetrocknungs- Karl-Fischer-
Feuchtigkeitsmess
gerit von Feuchtigkeitsmessgera
Drittanbietern t
Trocknungstemperatur 130 °C 110 °C -
Al hbedi
bbruchbedingung 0,001%/min 0,001%/min 30 Minuten
(Anderungsrate)
Beendigungsbedingun
o . 9 9ung 10 min 19,3 min 30 min
(Messzeit)
Durchschnittlicher 0.058% 0.098% 0.077%
Feuchtigkeitsgehalt
Reproduzierbarkelt 0.0026% 0.0120% 0.0015%
(Standardabweichun ’ ? ’ ? ’ ¢
9)
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2-7 . PA6 (Polyamid 6)

Farbe: Hellgelb Masse: 15 g

Messergebnis mit MS-74A
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Vergleichstabelle der Messergebnisse

Warmetrocknungs- Karl-Fischer-
Feuchtigkeitsmess
geriit eines Feuchtigkeitsmessgera
Drittanbieters t
Trocknungstemperatur 150 °C 150 °C -
Abbruchbedingung 0,001%/min 0,001%/min 30 min
(Anderungsrate)
Abbruchbedingung ) ) .
. 36 Minuten 30,6 min 30 min
(Messzeit)
Durchschnittlicher 0.555% 0.523% 0.588%
Feuchtigkeitsgehalt
Reproduzierbarkeit 0.0095% 0.0102% 0.0058%
(Standardabweichun : ° : ° ' ¢
9)
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2-8 . PA66 (Polyamid 66)

Farbe: Hellgrin Masse: 15 g

Messergebnis mit MS-74A
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Vergleichstabelle der Messergebnisse

Warmetrocknungs- Karl-Fischer-
Feuchtigkeitsmess
geriit eines Feuchtigkeitsmessgera
Drittanbieters t
Trocknungstemperatur 150 °C 150 °C -
Abbruchbedingung 0,001%/min 0,001%/min 30 min
(Anderungsrate)
Beendigungsbedingung ) ) .
. 58 Minuten 58,2 min 30 min
(Messzeit)
Durchschnittlicher 1.420% 1.414% 1.463%
Feuchtigkeitsgehalt
Reproduzierbarkeit 0.0112% 0.0197% 0.0128%
(Standardabweichun ' ° : ° ' ¢
9)
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2-9 . PA46 (Polyamid 46)
Farbe: Weil} Masse: 15 g

Messergebnis mit MS-74A

1.500 0.050
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Vergleichstabelle der Messergebnisse

Warmetrocknungs- Karl-Fischer-
Feuchtigkeitsmess
geriit eines Feuchtigkeitsmessgera
Drittanbieters t
Trocknungstemperatur 160 °C 160 °C -
Abbruchbedingung 30 Minuten 0,001%/min 30 Min.
(Anderungsrate)
Abbruchbedingung ) ) .
. 30 min 33,1 min 30 Min.
(Messzeit)
Durchschnittlicher 0.681% 0.703% 0.746%
Feuchtigkeitsgehalt
Reproduzierbarkeit 0.0123% 0.0150% 0.0056%
(Standardabweichun : ° : ° ' ¢
9)
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2-6. PBT (Polybutylenterephthalat)
Farbe: Weil} Masse: 20 g

Messergebnis mit MS-74A
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Vergleichstabelle der Messergebnisse

Warmetrocknungs- Karl-Fischer-
Feuchtigkeitsmess
gerit von Feuchtigkeitsmessgera
Drittanbietern t
Trocknungstemperatur 120 °C 120 °C -
Abbruchbedingung 0,001%/min 0,001%/min 30 Minuten
(Anderungsrate)
Abbruchbedingung . ) .
. 12 Minuten 8,2 min 30 Min.
(Messzeit)
Durchschnittlicher 0.089% 0.123% 0.087%
Feuchtigkeitsgehalt
Reproduzlerbarkeit 0.0025% 0.0076% 0.0066%
(Standardabweichun : ? : ? . ¢
9)
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2-7. PC (Polycarbonat)

Farbe: Transparent Gewicht: 25
g

Messergebnis mit MS-74A
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Vergleichstabelle der Messergebnisse

Warmetrocknungs- Karl-Fischer-
Feuchtigkeitsmess
gerit eines Feuchtigkeitsmessgera
Drittanbieters t
Trocknungstemperatur 130 °C 120 °C -
Abbruchbedingung 0,001%/min 0,001%/min 30 Minuten
(Anderungsrate)
Beendigungsbedingun
o . g gung 15.0 min 15,9 min 30 min
(Messzeit)
Durchschnittlicher 0.093% 0.101% 0.077%
Feuchtigkeitsgehalt
Reproduzlerbarkeit 0.0020% 0.0040% 0.0021%
(Standardabweichun : ? : ? . ¢
9)
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2-8. PET (Polyethylenterephthalat)
Farbe: Weil} Masse: 25 g

Messergebnis mit MS-74A
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Vergleichstabelle der Messergebnisse

Warmetrocknungs- Karl-Fischer-
Feuchtigkeitsmess
gerit eines Feuchtigkeitsmessgera
Drittanbieters t
Trocknungstemperatur 160 °C 160 °C -
Abbruchbedingung 0,001%/min 0,001%/min 30 Minuten
(Anderungsrate)
Abbruchbedingung . ) .
. 9 Minuten 30 min 30 min
(Messzeit)
Durchschnittlicher 0.045% 0.052% 0.027%
Feuchtigkeitsgehalt
Reproduzlerbarkeit 0.0008% 0.0070% 0.0025%
(Standardabweichun : ? : ? . ¢
9)
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2-9. PMMA (Polymethylmethacrylat)

Farbe: Transparent Masse: 25 g

Messergebnis mit MS-74A
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Vergleichstabelle der Messergebnisse
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0.004
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28 30

Warmetrocknungs- Karl-Fischer-
Feuchtigkeitsmess
gerit eines Feuchtigkeitsmessgera
Drittanbieters t
Trocknungstemperatur 100 °C 90 °C -
Abbruchbedingung 0,001%/min 0,001%/min 30 Minuten
(Anderungsrate)
Beendigungsbedingun
o . g gung 18 Minuten 35,7 min 30 min
(Messzeit)
Durchschnittlicher 0.107% 0.191% 0.254%
Feuchtigkeitsgehalt
Reproduzierbarkeit 0.0077% 0.0120% 0.0075%
(Standardabweichun : ? : ? . ¢
9)
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2-10. POM (Polyoxymethylen)
Farbe: Weil Masse: 25 g

Messergebnis mit MS-74A
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Zeit (min)
Messung Ergebnisse Vergleich Tabelle
Hitzetrocknungs- Karl-Fischer-
Feuchtigkeitsmess L .
gerit eines Feuchtigkeitsmessgera
Drittanbieters t
Trocknungstemperatur 130 °C 120 °C -
Abbruchbedingung 0,001%/min 0,001%/min 30 Minuten
(Anderungsrate)
Beendigungsbedingun
o . g gung 16 min 18,2 min 30 Minuten
(Messzeit)
Durchschnittlicher 0.101% 0.130% 0.087%
Feuchtigkeitsgehalt
Reproduzlerbarkeit 0.0009% 0.0031% 0.0022%
(Standardabweichun : ? : ? . ¢
9)

14

Warmetrocknungs-Feuchtigkeitsanalysator: Messung des Feuchtegehalts von

Kunststoffen




2-11. PP (Polypropylen)
Farbe: Weil} Masse: 25 g

Messergebnis mit MS-74A
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Vergleichstabelle der Messergebnisse

Warmetrocknungs- Karl-Fischer-
Feuchtigkeitsmess
gerit eines Feuchtigkeitsmessgera
Drittanbieters t
Trocknungstemperatur 130 °C 120 °C -
Abbruchbedingung 0,001%/min 0,001%/min 30 Minuten
(Anderungsrate)
Beendigungsbedingun
o . g gung 10 min 7,3 min 30 min
(Messzeit)
Durchschnittlicher 0.034% 0.036% 0.004%
Feuchtigkeitsgehalt
Reproduzlerbarkeit 0.0012% 0.0083% 0.0002%
(Standardabweichun : ? : ? . ¢
9)
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2-12. PS (Polystyrol)

Farbe: Blau Masse: 25 g

Messergebnis mit MS-74A
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Vergleichstabelle der Messergebnisse

Hitzetrocknungs-
Karl-Fischer-

Feuchtigkeitsmes o .
Feuchtigkeitsmessgera

sgerit eines

Drittanbieters t
Analysator
Trocknungstemperatur 70 °C 70 °C -
Abbruchbedi
ruchbedingung 0,001%/min 0,001%/min 30 Minuten
(Anderungsrate)
Beendigungsbedingung 5 min 5.9 min 30 min
(Messzeit)
Durchschnittlicher 0.022% 0.029% 0.009%
Feuchtigkeitsgehalt
R i kei
eproduzierbarkeit 0.0023% 0.0021% 0.0012%
(Standardabweichun
9
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B Anwendung des Analysators

3. Anpassung an die Ergebnisse des Karl Fischer Feuchtebestimmers
3-1. Allgemeine Methode

Das folgende Verfahren mit dem MS-74A gleicht die POM (Polyoxymethylen)-Messergebnisse an einen Karl-

Fischer-Feuchtigkeitsanalysator an.

(1) Messen Sie den Feuchtigkeitsgehalt mit einem Karl-Fischer-Feuchtigkeitsmessgerat.

(2) Messen Sie den Feuchtigkeitsgehalt mit dem MS-74A (iber einen l&dngeren Zeitraum. (Stellen Sie die geeignete

Temperatur ein, bei der sich die Probe nicht verandert.)

(3) Uberpriifen Sie die Zeit, die bendtigt wird, um den gleichen Wert zu erreichen wie das Messergebnis des Karl-

Fischer-Feuchtigkeitsmessers.

(4) Stellen Sie die in (3) ermittelte Messzeit des MS-74A auf 10 min. ein.

(5) Messen Sie von nun an den Feuchtigkeitsgehalt mit diesen Messbedingungen.

Arbeitsbeispiel

Probe: POM (Polyoxymethylen) Masse: 25 g Trocknungstemperatur: 130 °C Messzeit: 30 min

0.300
0.280
0.260
0.240
0.220

(1) Messergebnis mit Karl-

0.200 Fischer-Feuchtigkeitsmessgerat
0.087%

S 0.180 (2) Messergebnis mit MS-
= 0.160 74A
I
4 0.140
£ 0120
g
S 0.100
£ L3
0.080
0.060
0.040
0.020 (3) Zeit bis zum Erreichen von 0,087%
0.000 v 10 min.
0 2 4 6 g 110, 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30
Zeit (min)
Das wiessergepnis aes NMIS-/4A ISTU,US/ 7%, Aas  _ Iviessung Mit aem nari-Fiscner-reucniepesummer, bei
10 Minuten.
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Messungen.

Das folgende Diagramm zeigt die Ergebnisse von finf MS-74A-Messungen, wobei die Messzeit auf 10 Minuten

eingestellt ist.

Probe: POM (Polyoxymethylen) Masse: 25 g

0.300
0.280
0.260
0.240
0.220
0.200
0.180
0.160
0.140
0.120

0.100

Feuchtigk
0.080 eitsgehalt
0.060
0.040

0.020
0.000

Feuchtigkeitsgehalt (%)

0 2 4 6 8 0 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30

Zeit (min)

Karl Fischer

Feuchte-Analysator

Trocknungstemperatur 130°C -

Abbruchbedingung 10 Minuten 30 Minuten

Messzeit 10 min 30 min

Durchschnittlicher 0.087% 0.087%
Feuchtigkeitsgehalt

Reproduzierbarkeit 0.0006% 0.0022%
(Standardabweichu

ng)
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3-2. Abweichung bei der Messung Ergebnisse
In diesem Beispiel gibt es eine grofle Abweichung zwischen dem Messergebnis des MS-74A und dem Ergebnis
des Karl-Fischer-Feuchtebestimmers. Das folgende Verfahren mit dem MS-74A gleicht die PMMA

(Polymethylmethacrylat)-Messergebnisse an ein Karl-Fischer-Feuchtigkeitsmessgerat an.

(1) Messen Sie den Feuchtegehalt mit einem Karl-Fischer-Feuchtebestimmer.

(2) Messen Sie den Feuchtegehalt mit dem MS-74A (iber einen langeren Zeitraum. (Stellen Sie die geeignete

Temperatur ein, bei der sich die Probe nicht verandert.)

(3)_Uberpriifen Sie die Zeit, die benétigt wird, um den gleichen Wert zu erreichen wie das Messergebnis des Karl-

Fischer-Feuchtigkeitsmessers.

(4) Wenn eine 30-minitige Messung mit dem MS-74A nicht zu demselben Ergebnis fiihrt wie die Messung mit dem

Karl-Fischer-Feuchtigkeitsmessgerat, andern Sie die Temperatureinstellung und

die Masse, und messen Sie erneut.

(5) Stellen Sie die Messzeit des MS-74A auf 25 Minuten ein, die sich aus den Schritten (3) und (4) ergibt.

(6) Messen Sie von nun an den Feuchtigkeitsgehalt unter diesen Messbedingungen.

Arbeitsbeispiel

Probe: PMMA (Polymethylmethacrylat) Masse: 25 g  Trocknungstemperatur: 100 °C ~ Messzeit: 30

min

0.300
0.280
0.260

0.240 A
0.220 (1) Messergebnis mit Karl Fischer

Moisture Analyzer

0.200 0.254% (3) Abweichung
0.180 Werte stimmen
0.160 nllc.:ht |
Ubereinstimm
= \4

0.140
0.120
0.100
0.080
0.060
0.040
0.020
0.000

Feuchtigkeitsgehalt (%)

(2) Messergebnis mit MS-
74A

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30

Zeit (min)
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PMMA neigt dazu, Feuchtigkeit nicht so leicht zu verdampfen, was zu einer langeren Messzeit fihrt. Wenn es
schwierig ist, die Ergebnisse des Karl-Fischer-Feuchtebestimmers wie in der obigen Abbildung zu vergleichen, sind

MafRnahmen wie die Verringerung der Probenmasse oder die Erhdhung der Trocknungstemperatur erforderlich.

Andern Sie die Probenmasse von 25 g auf 10 g und die Trocknungstemperatur von 100 °C auf 110 °C, und messen Sie

erneut.

Probe: PMMA (Polymethylmethacrylat) Masse: 10 g  Trocknungstemperatur: 110 °C ~ Messzeit: 30

Minuten

0.300 (1) Messergebnis mit Karl-Fischer-
0.280 Feuchtlgkelts(r)r-léassdsfog:rat

0.260 I et
0.240 et

0.220
0.200
0.180
0.160
0.140
0.120
0.100
0.080
0.060
0.040
0.020
0.000

(2) Messergebnis mit MS-
74A

Feuchtigkeitsgehalt (%)

(5) Zeit bis zum Erreichen von 0,254%
25 min.

Zeit (min)

Nach Anderung der Messbedingungen betragt das Messergebnis des MS-74A 0,254%, das Messergebnis des Karl-

Fischer-Feuchtigkeitsanalysators 0,254% bei 25 Min. Stellen Sie also diese Bedingungen fiir nachfolgende Messungen ein.
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