DK 676.485:620.1: 543.832 : 665.7.033.22 Januar 1976

Priifung von Papier und Pappe ‘ﬁ-ﬁ
Bestimmung von extrahierbaren Bestandteilen 52 924
Bestimmung von Paraffin Teil 2

Testing of paper and board; determination of extractable constituents; determination of paraffin
Essais des papiers et cartons; détermination des constituants extractibles; détermination de paraffine

Zusammenhang mit der American Society for Testing and Materials (ASTM) Designation D 590 — 65 und dem TAPPI-
Standard T 405 m — 60, siehe Erlauterungen.

Beim Umgang mit Tetrachlorkohlenstoff ist sicherzustellen, da niemand durch die auftretenden Dampfe gefihrdet
wird ). Der MAK-Wert von 10 mg/kg 2) darf am Arbeitsplatz nicht iiberschritten werden.

1 Zweck und Anwendungsbereich Tetrachlorkohlenstoff CCly, frei von Eindampfrickstén-

Das Verfahren nach dieser Norm legt die Bedingungen den

zur Extraktion und Bestimmung von Paraffin in Papier Petroleumbenzin, Siedebereich 40 bis 60 °C, frei von
und Pappe fest. Es dient vorzugsweise der Bestimmung Eindampfriickstdinden

des Paraffingehaltes von paraffinimprignierten oder . ; g _—
Paraffinpapieren und ist ohne Einschrankung nur auf sol- sria:‘t:umchlond NaQ, fem and als gookitigte- willtige Ld
che Papiere anwendbar, die auBer Paraffin keine nennens- i ) ) . )
werten Mengen sonstiger, von Tetrachlorkohlenstoff  Athanolische Kalilauge: 2,8 ¢ Kaliumhydroxid KOH
extrahier- oder angreifbarer und in Petroleumbenzin los- ~ werden in 100 ml 95 vol.-%igem Athanol CoH5OH gelost
licher Stoffe enthalten, da nach dem angegebenen Ver-

fahren alle in den genannten Losungsmitteln loslichen 5 Probenahme und Probenvorbereitung

Stoffe als Paraffin erfat werden. Die Proben mit einer Gesamtfliche von mindestens
. 1000 em? werden, soweit nicht anders vereinbart, nach
2 Kurzbeschreibung des Verfahrens DIN 53 101 entnommen und nach DIN 53 102 unter

Die Proben werden klimatisiert, gewogen und im Soxhlet ~ Zugrundelegung eines Priifklimas nach DIN 50 014 vor-
mit Tetrachlorkohlenstoff extrahiert. Nach beendeter =~ behandelt. Aus den vorbehandelten Probenbdgen sind
Extraktion wird der Extrakt eingedampft, mit dthanoli- ~ mit dem Schneidgerdt mindestens 5 Einzelproben mit
scher Kalilauge behandelt und nochmals eingedampft.  der Fliche von je 100 cm? und, soweit mdglich, einer
Der trockene Riickstand wird mit Petroleumbenzin auf-  Gesamtmasse von mindestens 6 g zu schneiden.
genommen, diese Losung wird mit Natriumchloridiosung

ausgeschiittelt und mit Wasser gewaschen. Danach wird 6 Durchfiihrung

die organische Losung zur Trockne eingedampft und die g gjng jeweils 2 voneinander unabhingige Bestimmun-
Masse des Riickstandes ‘ll)estlmmt. Atjls der Probeneinwaa- gen von der gleichen Probe durchzufiihren.

ge und der Masse des Riickstandes wird dann der Paraffin. ) . .
gehalt und mit Hilfe der mit Paraffin behandelten Ober- ~ Mindestens 3 g der nach Abschnitt 5 entnommenen Ein-
fliche die flichenbezogene Masse des Paraffinauftrags je  2elproben werden auf 0,001 g gewogen (Einwaage mp),

m? berechnet. anschlieBend in Streifen von etwa 12 mm Breite geschnit-
ten und moglichst vielfach kreuzweise gefaltet.
3 Gerite Anmerkung: Das Falten ist notwendig, um eine

schnelle und vollstandige Extraktion sicherzustellen. Kei-

) . . . nesfalls sollte die Probe in kleine Stiicke gerissen werden,
Extraktionsgerdt nach Soxhlet mit Extraktor mit Norm- 45 Jetztere dazu neigen, aneinander zu kleben und da-

schliffen nach DIN 12602 #*) und 250-ml-Rundkolben
mit Normschliff, passend zum Extraktor

Analysenwaage

durch ein vollstandiges Extrahieren erschweren.

= ety % Die gewogene und gefaltete Probe wird im Extraktions-
Wasserbad oder Pilzheizhaube gerdt erschopfend mit Tetrachlorkohlenstoff extrahiert,
250-ml-Scheidetrichter was je nach Art und Menge des Paraffinauftrags 4 bis

100-ml-Abdampfschale aus Porzellan

Schneidgerdit zum Schneiden der Proben, z.B. -
Kreisschneider 100 cm?  oder  Schneideschablone  *) Folgeausgabe z. Z. noch Entwurf

10 cm X 10 em 1) Die besonderen Schutzmafinahmen gema3 Anhang II
zur Verordnung iiber gefihrliche Arbeitsstoffe sind

4 Reagenzien beim Umgang mit Tetrachlorkohlenstoff zu beachten.
Es sind ausschlieBlich Reagenzien des Reinheitsgrades  2) Statt der Einheit mg/kg wird fiir die maximale Arbeits-
,reinst*‘ und als Wasser ist destilliertes oder durch lonen- platzkonzentration (MAK) vielfach ,,parts per million*
austauscher vollentsalztes Wasser (Deionat) zu verwenden, (Kurzzeichen: ppm) verwendet.
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Seite 2 DIN 52 924 Teil 2

6 Stunden erfordert. Hierbei ist zu beachten, da} alle Pa-
pierstreifen vom Extraktionsmittel bedeckt sind, wenn
der Extraktor mit dem Extraktionsmittel gefiilll ist. Das
eingesetzte Volumen an Tetrachlorkohlenstoff soll etwa
doppelt so gro sein wie das Fassungsvermdgen des Ex-
traktors.

Nach beendeter Extraktion wird der Extrakt zur Trockne
eingedampft, der Riickstand mit etwa 25 ml dthanolischer
Kalilauge behandelt und noch einmal zur Trockne einge-
dampft.

Nach dem Abkiihlen wird der trockene Riickstand quan-
titativ mit etwa 25 ml Petroleumbenzin und etwa 150 ml
Wasser in den Scheidetrichter iiberfiihrt. Dazu wird 1 g
Natriumchlorid gegeben, um eine Emulsionsbildung zu
verhindern, und anschlieBend griindlich geschiittelt. Nach
dem Absitzen wird die wiBrige Phase in einen 2. Scheide-
trichter abgezogen, und mit weiteren 25 ml Petroleum-
benzin unter Zugabe von einigen ml gesittigter waBriger
Natriumchloridlosung nochmals ausgeschiittelt. Diese
Operation des Ausschiittelns mit frischem Petroleumben-
zin ist 3mal zu wiederholen. Die vereinigten Petroleum-
benzinextrakte werden unter Zugabe von gesattigter Na-
triumchloridiosung so oft mit jeweils etwa 100 ml Wasser
gewaschen, bis beide Phasen klar und scharf getrennt
sind. Danach wird die Petroleumbenzinphase abgezogen,
in der auf 0,001 g gewogenen Abdampfschale (Masse m)

zur Trockne eingedampft, anschliefend 1 Stunde lang
bei (105 + 2) °C getrocknet und nach dem Abkiihlen auf
Raumtemperatur auf 0,001 g gewogen (Masse mg).

7 Auswertung

Aus den gefundenen Werten wird der Paraffingehalt in
Massengehalt in % nach Zahlenwertgleichung (1) und die

flichenbezogene Masse des Paraffinauftrags in g/m2 nach
Zahlenwertgleichung (2) errechnet:

[mg —my)
Paraffingehalt = ——— < 100 (1)
mg
Flichenbezogene Masse _ Ry =my}«X0:000 2)
des Paraffinauftrags F

Hierin bedeuten:

F  Oberflache der Probe in cm?

my Leermasse der Abdampfschale in g

mg Masse der Abdampfschale mit Extraktionsriickstand
ing

mg Einwaage der Probe in g

8 Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm und die
herangezogenen einschligigen Normen anzugeben:

Ort und Zeit der Probenahme

Gegebenenfalls Art der vereinbarten Probenahme

Art und Bezeichnung der Probe, Angabe von Sorte, Auf-
druck und Liefernummer

Oberfliche der Probe in em?

Paraffingehalt als Massengehalt in % und die flichenbe-
zogene Masse des Paraffingehalts der Probe in g/m?, Ein-
zelwerte und Mittelwert, gerundet auf die 1. Dezimalstelle
Gegebenenfalls Abweichungen von dieser Norm
Priifdatum

Erlauterungen
Diese Norm ist vom Unterausschuf3 C 1 e ,,Chemische Priifverfahren fiir Zellstoff und Papier*

im FNM ausgearbeitet worden.

Die Norm beruht in wesentlichen Teilen auf der von der American Society for Testing and
Materials (ASTM) herausgegebenen ASTM-Designation D 590 — 65 ,,Standard method of test
for petroleum wax in Paper* bzw. dem TAPPI-Standard T405m —60 ,,Paraffin in waxed paper*.

Der zustindige Ausschuf8 hat nach sorgfiltiger Priifung beschlossen, fiir die Bestimmung von
extrahierbaren Bestandteilen die Normen DIN 52 924 Teil 1, Teil 2 und Teil 3 herauszugeben,
um die Anwendung der 3 Verfahren fiir Bitumenpapier, Paraffinpapier und Wachspapier, die in
verschiedenen Industriezweigen eingesetzt werden, anwendungsgerecht darzustellen. Die mit
dieser Aufteilung in 3 Teile verbundenen Vorteile wiegen eine mogliche redaktionelle Zusam-

menfassung der 3 Teile in eine einzige Norm auf.
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