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Priifung von Papier und Pappe

Bestimmung von extrahierbaren Bestandteilen
Bestimmung von Wachs

N

52 924

Teil 3

=]

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

Zusammenhang mit dem von der Arbeitsgruppe ,,Wachspapiere, Wachskaschierungen und gewachste Verpackungen*
beim Institut fiir Lebensmitteltechnologie und Verpackung an der Technischen Universitit Miinchen, herausgegebenen
Merkblatt 8 ,,Bestimmung des Wachsauftrags von Wachspapieren oder wachskaschierten Packstoffen durch Losungs-
mittelextraktion, Teil 1: Priifmethode fir Schiedsanalysen®, siehe Erlduterungen.

1 Zweck und Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm legt die Bedingungen zur
Extraktion und Bestimmung von Wachs in Papier und
Pappe fest. Es dient vorzugsweise der Bestimmung der
flichenbezogenen Masse des Wachsauftrags von Wachs-
papieren und von wachskaschierten Packstoffen und ist
ohne Einschrinkung nur auf solche Papiere anwendbar,
die aufler Wachs keine nennenswerten Mengen sonstiger
vom Extraktionsmittel Trichlordthylen extrahier- oder
angreifbarer Stoffe enthalten, da nach dem angegebenen
Verfahren alle in Trichlordthylen lGslichen Stoffe als
Wachs erfafit werden.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Proben werden klimatisiert, gewogen und im Soxhlet
mit Trichlorithylen extrahiert. Die extrahierten Proben
werden dann an ein Priifklima nach DIN 50 014 ange-
glichen und danach zuriickgewogen. Aus der Differenz
zwischen den Probenmassen vorund nach der Extraktion
wird der Wachsgehalt und mit Hilfe der mit Wachs behan-
delten Oberflache die flichenbezogene Masse des Wachs-
auftrags je m? berechnet.

3 Gerite und Priifhilfsmittel
Analysenwaage

Extraktionsgerdt nach Soxhlet aus Gerdteglas der hydro-
lytischen Klasse 1 nach DIN 12111 ') mit Extraktor
250 DIN 126022) und Rundkolben RANS 500—29
DIN 12 348

Wasserbad oder Pilzheizhaube

Schneidgerit
Kreisschneider
10em X 10 em

Marmorstiicke von etwa 0,5 bis 1 em Kantenldnge als
Siedesteine und zum Neutralisieren von eventuell bei der
Extraktion sich bildender Salzsdure.

zum Schneiden der
100 em?  oder

Proben, z.B.
Schneideschablone

4 Extraktionsmittel

Trichlordthylen, reinst und absolut frei von Salzsdure HCI.
Zur Priifung auf HCl werden 20 ml des Extraktionsmittels
mit der gleichen Menge destilliertem oder vollentsalztem
Wasser geschiittelt.

Etwaige Sdure geht in die wilrige Phase iiber, die schwach
mit Salpetersiure angesduert und mit 1 bis 2 Tropfen
einer 0,1 N Silbernitratlosung versetzt wird. Eine
schwache Opaleszens ist zulissig. Eine auftretende Trii-
bung weist auf einen unzulissigen Gehalt an Cl-Ionen hin.
Anmerkung: In Falle einer deutlichen Triibung
kann das Extraktionsmittel durch Ausschiitteln mit Na-
tronlauge bis zur Saurefreiheit und durch anschlieendes
Destillieren iiber Marmorstiicke gereinigt werden. Hierbei
ist die zwischen 86,5 °C und 87,5 °C iibergehende Frak-
tion zu verwenden und wie im Abschnitt 4 angegeben auf
Sdurefreiheit zu priifen.

5 Probenahme und Probenvorbereitung

Die Proben mit einer Gesamtfliche von mindestens
1000 em? werden, soweit nicht anders vereinbart, nach
DIN 53 101 entnommen und nach DIN 53 102 unter
Zugrundelegung eines Priifklimas nach DIN 50 014 vor-
behandelt. Aus den vorbehandelten Probebdgen sind quer
iber die Bahn mit dem Schneidgerat mindestens 10 Ein-
zelproben mit einer Fldche von je 100 ecm? zu schneiden
und fortlaufend zu numerieren.

6 Durchfiihrung

Es sind jeweils 2 voneinanderunabhingige Bestimmungen
von der gleichen Probe durchzufiihren.

Die fortlaufend numerierten n Einzelproben (n minde-
stens 10) von je 100 em? werden nach dem Klimatisieren
einzeln auf 0,0001 g gewogen (Einwaagen mg,,). Es kon-
nen in dem Extraktionsgerit mehrere Proben gleichzeitig
extrahiert werden, jedoch muf3 gesichert sein, daB das
Extraktionsmittel ungehindert von allen Seiten auf die
Proben einwirken kann.

Die Extraktionsdauer bei siedendem Trichlordthylen be-
tragt 30 Minuten. Fiir jede Extraktion ist frisches Tri-
chlordthylen zu'verwenden. Um ein Uberhitzen des Ex-
traktionsmittels zu vermeiden, wird die Extraktion auf
dem Wasserbad bzw. der Pilzheizhaube durchgefiihrt. Es
ist empfehlenswert, in den Extraktionskolben 1 bis 2 Mar-
morstiicke zu geben. Bei der Extraktion ist anhaltende

1) Entwurf Ausgabe November 1974

2) Entwurf Ausgabe Juni 1974
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starke Belichtung, Heizen des Extraktionsgerites mit
offener Flamme oder elektrischer Heizplatte, das Ein-
dringen von Sdurespuren fremder Herkunft in das Ex-
traktionsgerdt und die Anwesenheit von feinverteiltem
Aluminium, z. B. eingebracht durch falsch eingestellte
Schneidgerite, unbedingt auszuschlieBen, da andernfalls
durch Abspaltung von Salzsiure aus dem Extraktions-
mittel die Ergebnisse verfdlscht werden konnen.

Nach der Extraktion werden die extrahierten Proben im
Klimaraum an ein Priifklima nach DIN 50 014 angeglichen
und danach auf 0,0001 g zuriickgewogen (Auswaage

Hierin bedeuten:
F Oberflache der Probe in cm?

mgn Einwaagen der klimatisierten n Einzelproben in g,
fir n = 1 bis mindestens 10

mRp Masse der extrahierten und klimatisierten n Einzel-
proben in g fiir n = 1 bis mindestens 10.

Die nach Gleichung (1) bzw. (2) gefundenen Werte der

Einzelproben werden addiert und aus der Summe der

arithmetische Mittelwert gebildet.

mRn). 8 Priifbericht
Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm und
die herangezogenen einschligigen Normen anzugeben:

7 Auswertung Ort und Zeit der Probenahme

Gegebenenfalls Art der vereinbarten Probenahme

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

Format bei Bogenware bzw. Rollenbreite

Oberfliche der Probe in cm?

Wachsgehalt als Massengehalt in % und flichenbezogene
Masse des Wachsauftrags der Probe, kleinste und grofite
Einzelwerte und arithmetische Mittelwerte, gerundet
auf die 1. Dezimalstelle

Aus den gefundenen Werten wird fiir jede einzelne Probe n
der Wachsgehalt in Massengehalt in % nach Zahlenwert-
gleichung (1) und die Masse des Wachsauftrags in g/m?
nach Zahlenwertgleichung (2) errechnet:

_(MEn ~MRp)

MEn

Wachsgehalt

der Einzelprobe + 100 (1)

Flachenbezogene Masse (mg,—mp,) 10 000

des Wachsauftrags = (2) Gegebenenfalls Abweichungen von dieser Norm
der Einzelprobe F Priifdatum
Erlduterungen

Diese Norm ist vom Unterausschul3 C 1 e ,,Chemische Priifverfahren fiir Zellstoff und Papier* im
FNM ausgearbeitet worden. Die Norm beruht in wesentlichen Teilen auf dem Merkblatt 8: , Be-
stimmung des Wachsauftrags von Wachspapieren oder wachskaschierten Packstoffen durch Lo-
sungsmittelextraktion, I, Teil 1: Priifmethode fiir Schiedsanalysen*, das von der Arbeitsgruppe
» Wachspapiere, Wachskaschierungen und gewachste Verpackungen* beim Institut fiir Lebens-
mitteltechnologie und Verpackung an der Technischen Universitit Miinchen herausgegeben wor-
den ist.

Abweichend vom Merkblatt ist in der Norm lediglich der qualitative Nachweis von Chlorid mit-
tels Silbernitrat aufgenommen worden, da die im Merkblatt angegebenen sonstigen Nachweis-
und Bestimmungsverfahren fiir die Norm nicht fiir erforderlich gehalten wurden.

Der zustindige Ausschuf3 hat nach sorgféltiger Priifung beschlossen, fiir die Bestimmung von ex-
trahierbaren 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 ver-
schiedenen Industriezweigen eingesetzt werden, anwendungsgerecht darzustellen. Die mit dieser
Aufteilung in 3 Teile verbundenen Vorteile wiegen eine mogliche redaktionelle Zusammenfas-
sung der 3 Teile in eine einzige Norm auf.
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