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Priifung von Seife

Bestimmung des freien Alkalihydroxid-Gehalts
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Analysis of soaps; determination of the content of free caustic alkali
Analyse des savons; détermination de la teneur en alcali libre caustique

Zusammenhang mit der von der International Organization for Standardization (ISO) herausgegebenen Internationalen

Norm ISO 456-1973 siehe Erléduterungen.

In dieser Norm bedeuten % bei Angabe von Gehalten Masseanteile in Prozent (Gewichtsprozent).

Seifen enthalten immer etwas unverseiftes Neutralfett. Es gibt daher keine einwandfreie Methode fiir die Bestimmung des
freien Alkalihydroxids, da beim L&sen der Seife ein Neutralfett durch das vorliegende freie Alkalihydroxid mehr oder

weniger verseift wird.

Beide in dieser Norm festgelegten Verfahren sind daher konventioneller Art.

1 2Zweck und Anwendungsbereich

Die beiden in dieser Norm festgelegten Verfahren A und B
dienen zur Bestimmung des freien Alkalihydroxids in Natron-
seifen, Schmierseifen und Gemischen von Natron- und
Kaliseifen.

Verfahren A, auch Ethanol-Verfahren genannt, soll nur
fir Ubliche Natronseifen angewendet werden, da die
Gegenwart von bestimmten Zusidtzen zu Fehlern fihrt.
Auf Grund der Loslichkeit von Kaliumcarbonat in Ethanol
ist dieses Verfahren fiir Kaliseifen nicht anwendbar.

Verfahren B, auch Bariumchlorid-Verfahren genannt, soll fiir
alle Schmierseifen und Gemische von Natron- und Kali-
seifen angewendet werden. Die Anwendung dieses
Verfahrens wird nicht empfohlen fiir iibliche Natronseifen,
die tblicherweise fiir die Bestimmung nach diesem Ver-

fahren zu geringe Méngen freies Alkalihydroxid enthalten.‘

2 Begriff

Freies Alkalihydroxid in Schmierseife ist im Sinne dieser
Norm als die Menge Hydroxylionen, als Kaliumhydroxid
(KOH) berechnet, zu verstehen, die unter den angegebe-
nen Reaktionsbedingungen nach der Féllung mit Barium-
chiorid in der Losung gefunden wird.

3 Einheiten
Das freie Alkalihydroxid wird angegeben als:

Natriumhydroxid (NaOH) in % fur Natronseifen und
Kaliumhydroxid (KOH) in % fiir Kaliseifen.

4 Kurzbeschreibung der Verfahren

Nach Verfahren A wird die Probe in neutralisiertem Ethanol
gelost und das freie Alkalihydroxid durch Titration mit
ethanolischer Salzsdure gegen Phenolphthalein als Indika-
tor bestimmt. .

Nach Verfahren B wird die Probe in neutralisiertem Ethanol
gelost, Seife und Carbonat mit Bariumchlorid gefalit und
die Restalkalitat der Losung, bedingt durch die Alkalitat
des restlichen freien Kaliumhydroxids, durch Titration mit
0,1N Salzsdure bestimmt.

5 Bezeichnung des Verfahrens
Beispiel:

Prifung DIN 62802—79—A
Benennung _—l . [

DIN-Hauptnummer

letztes Ziffernpaar
des Ausgabejahres der Norm

gewdhltes Bestimmungsverfahren
nach Abschnitt 6 oder Abschnitt 7

6 Verfahren A
6.1 Gerate
Ubliches Laboratoriumsgerat und zusétzlich:

‘Waage, auf 0,01g ablesbar

RiickfluBkiihler mit Kernschiliff, z. B. nach DIN 12 581

500-ml-Erlenmeyerkolben mit Kegelhiilse, z.B. nach
DIN 12387

6.2 Reagenzien

Als Reagenzien sind, soweit nicht anders angegeben,
Reagenzien des Reinheitsgrades ,zur Analyse“ und als
Wasser destilliertes oder durch lonenaustauschverfahren
vollentsalztes Wasser (Deionat) zu verwenden. Lésungen
ohne Angabe des Losungsmittels sind wéBrige Losungen,

Ethanol C,HsOH, absolut
Kaliumhydroxid KOH, 0,1N ethanolische Losung
Salzsdure HCL, 0,1N ethanolische Losung

Phenolphthalein-Lésung: 1 g Phenolphthalein wird in 100 mt
Ethanol (95 vol.-%ig) gelost

6.3 Durchfiihrung

200 ml Ethanol absolut werden in den 500-ml-Erlenmeyer-
kolben gegeben und mit dem RiickfluBkiihler verbunden.
Es wird bis zum schwachen Sieden erhitzt und 5 Minuten
lang gekocht, um Kohlendioxid zu vertreiben. Nach dem
Entfernen des RuckfluBkihlers 148t man auf etwa 70°C
abkiihlen.

Fortsetzung Seite 2
Erlduterungen Seite 3
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Danach werden 4 Tropfen Phenolphthalein-Lésung als indi-
kator zugegeben und mit ethanolischer Kalilauge so lange
neutralisiert, bis der Indikator gerade Rosafdrbung zeigt.
Etwa 59 der Probe, auf 0,01g gewogen (Einwaage mg),
werden in den Kolben mit neutralisiertem Ethanol gebracht,
der Kolben wieder mit dem RickfluBkuhler verbunden und
schwach erhitzt, bis sich die Probe vollstdndig gelést hat.
Danach 148t man auf etwa 70 °C abkiihlen, und es wird mit
ethanolischer Salzsdure bis zu einer schwachen Rosa-
farbung, wie beim Neutralisieren des Ethanols, titriert
{Verbrauch V).

6.4 Auswertung

Der Gehalt der Probe an freiem Alkalihydroxid Gnaoy in
Prozent, angegeben als Natriumhydroxid, errechnet sich
nach folgender Gleichung:

100
mg

GNaou=0,040-V-T-

Hierin bedeuten:
mg Einwaage der Probein g
V' Verbrauch von alkoholischer Salzsdure in ml
T Titer der ethanolischen Salzsdure
Der Gehalt an freiem Alkalihydroxid M kann auch als Millimol
je kg nach folgender Gleichung angegeben werden:
vV-T
mg

6.5 Priiffehler

Wird in zwei verschiedenen Laboratorien je ein Ergebnis
unter Vergleichbedingungen emmittelt, so werden beide
Ergebnisse als annehmbar und normgerecht betrachtet,
wenn sie sich um nicht mehr als =0,02% absolut unter-
scheiden.

M=

7 Verfahren B

7.1 Gerite ‘
Ubliches Laboratoriumsgerit und zusatzlich:
Waage, auf 0,019 ablesbar

500-ml-Erlenmeyerkolben mit Kegelhiilse, z. B. nach
DIN 12387

RiickfluBkiihler mit Kernschliff, z. B. nach DIN 12 581

7.2 Reagenzien

Allgemeine Hinweise siehe Abschnitt 6.2

Salzsdure HCI, etwa 0,1N

Mischindikator: 1g Phenolphthalein und 0,5g Thymolblau
werden in 100 ml heiBem Ethanol (95 vol.-%ig) gelost. Diese
Losung wird filtriert.

Ethanol (60vol.-%ig): Es werden 75ml kohlendioxidfreies
Wasser mit 125 ml kohlendioxidfreiem Ethanol (95 vol.-%ig),
das Uber Kaliumhydroxid destilliert wurde, vermischt. Nach
Zugabe von 1ml Mischindikator wird mit 0,1 N Natron-
oder Kalilauge bis zur Violettfarbung neutralisiert und dann

Weitere Normen

' am RiickfluBkiihler 10 Minuten lang erhitzt. Nach Abkiihlen

auf Raumtemperatur wird bis zum Verschwinden der
Violettfarbung mit etwa 0,1 N Salzsédure neutralisiert.
Bariumchlorid-Ldsung: 10g Bariumchiorid BaCl, - 2H,0
werden in 90ml kohlendioxidfreiem Wasser gelést und
nach Zugabe von einigen Tropfen Mischindikator mit etwa
0,1N Natron- oder Kalilauge bis zum Auftreten einer Violett-
farbung neutralisiert.

7.3 Durchfiihrung

Etwa 4 g der Probe werden auf 0,01 g (Einwaage mg) in den
Erlenmeyerkolben eingewogen. 200 mt Ethanol (60 vol.-%ig)
zugegeben und am RiickfluBkiihier 10 Minuten lang erhitzt.
Zu dieser kochenden Lésung werden in kleinen Portionen
15ml der neutralisierten Bariumchlorid-Losung gegeben,
und dabei wird sorgfiltig gemischt. Nach dem Abkiihlen
unter flieBendem Wasser auf Raumtemperatur wird 1 ml
Mischindikator zugegeben und sofort mit Salzsdure bis
zum Umschlagen des Indikators auf griin titriert (Ver-
brauch V).

7.4 Auswertung

Der Gehalt der Probe an freiem Alkalihydroxid Ggoy in
Prozent, angegeben als Kaliumhydroxid, errechnet sich
nach folgender Gleichung:

Ggou = 0,056-V- Tﬁ
mg

Hierin bedeuten:
mg Einwaage der Probein g
V' Verbrauch an Salzsdure in ml
T Titer der Salzséure
Der Gehalt an freiem Alkalihydroxid M kann auch als Milli-
mol je kg nach folgender Gleichung angegeben werden:

vV-T

mg

7.5 Priiffehler

Wird in zwei verschiedenen Laboratorien je ein Ergebnis
unter Vergleichbedingungen ermittelt, so werden beide
Ergebnisse als annehmbar und normgerecht betrachtet,
wenn sie sich um nicht mehr als +0,05% absolut unter-
scheiden.

M=

8 Prifbericht

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

— Art und Kennzeichnung der Probe
— Angewandtes Verfahren

— Gehalt an freiem Alkalihydroxid in %, Einzelwerte und
Mittelwert

— Besondere Beobachtungen wahrend der Durchfiihrung
der Bestimmung

— Gegebenenfalls Abweichungen von dieser Norm
— Prifdatum

DIN 12387 Laborgerate aus Glas; Erlenmeyerkolben mit Kegelhiilse, Kegel 1:10
DIN 12581 Laborgerate aus Glas; Kugelkiihler mit Kegelschliffen; Allihnkiihler
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