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Priifung von Papier, Pappe und Zellstoff

Bestimmung der spezifischen elektrischen
Leitfahigkeit von wéaBrigen Ausziigen

DIN
53 114

Testing of paper, board and pulp; determination of the specific electrical conductivity of agueous extracts
Essais des papiers des cartons et des pates; détermination de la conductivité électrique spécifique des extraits aqueux

Zusammenhang mit Arbeiten der International Electrotechnical Commission (IEC), siehe Erlduterungen.

1 Zweck und Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung der
spezifischen elektrischen Leitfahigkeit o;, gemessen bei
t=20°C bzw. = 23°C, von wiBrigen Ausziigen von Papier,
Pappe und Zellstoff. Im besonderen wird das Verfahren im
Bereich der Elektrotechnik angewendet.

2 Mitgeltende Normen

DIN 12111 Priifung von Glas; GrieBverfahren zur Priifung
der Wasserbestandigkeit von Glas als Werk-
stoff bei 98°C und Einteilung der Gldser in
hydrolytische Klassen

DIN 53101 Priifung von Papier und Pappe; Probenahme

DIN 53103 Priifung von Papier und Pappe; Bestimmung
des Feuchtigkeitsgehaltes

DIN 54352 Priifung von Zellstoff; Bestimmung des Trok-
kengehaltes von Zellstoffproben

3 Begriff

Die spezifische elektrische Leitfahigkeit o; des waBrigen Aus-
zuges ist nach dieser Norm die Differenz zwischen dem ge-
messenen elektrischen Leitwert des wéBrigen Auszuges
und dem gemessenen elektrischen Leitwert des fiirdie Her-
stellung des Auszuges verwendeten Wassers, multipliziert
mit der Zellenkonstanten, bei derMeBtemperatur 20 °C bzw.
23°C.

4 Einheiten und Formelzeichen
Siehe auch DIN 1301 Teil 1, DIN 1304 und DIN 1357.

Die abgeleitete SI-Einheit des elektrischen Leitwertes G
ist das Siemens (Einheitenzeichen: 8§), 1S=1 Q!

Die spezifische elektrische Leitfdhigkeit o wird in S - m™
bzw. S - cm~' angegeben:

S'm'=10"2s:cm™!

5 Bezeichnung des Verfahrens
Die Priifung nach dieser Norm fiihrt z. B. die Bezeichnung

Priifung DIN 53114 —20—79

Benennung J T —|7

DIN-Hauptnummer
MeBtemperatur in °C

Endziffernpaar des Ausgabejahres
der Norm

6 Gerate

Ubliches Laboratoriumsgerit sowie zusétzlich
Analysenwaage, auf 0,1mg ablesbar,

1-l-MeBkolben, z. B. MeBkolben DIN 12664 —MS A 1000,
aus Glas der hydrolytischen Klasse 1 nach DIN 12111
100-ml-Pipette, z. B. nach DIN 12690
1-l-Enghals-Standflaschen, z. B. Standflaschen DIN 12036 —
E 1000, farblos aus Glas der hydrolytischen Klasse 1 nach
DIN 12111

Rundkolben, z. B. nach DIN 12347, aus Glas der hydro-
lytischen Klasse 1 nach DIN 12111

elektrische Heizplatte

lonenaustauschersédule handelsiiblicher Bauart
Gasleitungsrohr mit Glasfritte

Natronkalkrohr

250-ml-Erlenmeyerkolben, z. B. Eienmeyerkolben DIN 12 387
— E 250 ANS 29 aus Glas der hydrolytischen Klasse 1 nach
DIN12111

RiickfluBkiihler, z. B. Liebigkiihler nach DIN 12576, aus
Glas der hydrolytischen Klasse 1 nach DIN 12 111 mit Norm-
schliff BNS 29/32

Thermostat zur Aufrechterhaltung einer MeBtemperatur
von (20 +0,5) °C bzw. (23 £0,5)°C
Laboratoriums-Thermometer, Stabform, mit einem Ablese-
bereich von mindestens 10 bis 30 °C und Skalenwert 0,1K
MeBgerat (z. B. MeBbriicke) zur Bestimmung des Leit-
wertes G oder des elektrischen Widerstandes R oder der
spezifischen elektrischen Leitfahigkeit o von Elektrolyten;
MeBfrequenz 800 bis 1000 Hz.

LeitfahigkeitsmeBzelle aus hochsilicathaltigem Glas mit
platinierten Platinelektroden.

7 Reagenzien
Reinstickstoff, in Stahiflasche komprimiert

Standard-Kaliumchloridiosungen: Es werden vier Standard-
Kaliumchlorididsungen mit den Konzentrationen 0,1M,
0,01M, 0,002M und 0,001 M hergestellt, wobei man ent-
weder pulverférmiges oder feinkristallines, bei etwa 105°C
2 Stunden lang getrocknetes Kaliumchlorid des Reinheits-
grades ,zur Analyse" verwendet. Die beiden ersten Lésun-
gen stellt man her, indem man 7,4555g bzw. 0,7456¢g
Kaliumchlorid (an Luft gewogen) in Priifwasser nach Ab-
schnitt 8 16st und bei (20 +2) °C zu je 1 Liter auffiillt. Die
0,002 M bzw. 0,001 M Losung stellt man kurz vor GeBrauch
her, indem man 200ml bzw. 100ml der 0,01M Kalium-

Fortsetzung Seite 2 bis 5
Erlduterungen Seite 5
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chloridlésung zu 1 Liter verdiinnt. Die Lésungen werden in
Enghals-Standflaschen aufbewahrt. Platinierldsung, be-
stehend aus 3 g Hexachloroplatin(IV)-sdure H; (PtClg) - 6H,0
und 0,02g Blei(Il)-acetat Pb (CH3COO0); - 3 H,0 in 10 ml
Wasser

lonenaustauscherharz, stark sauer

lonenaustauscherharz, stark basisch

Athanol, reinst

8 Priifwasser

8.1 Anforderungen

Die spezifische elektrische Leitfahigkeit des Wassers darf
im Temperaturbereich 18 bis 24°C héchstens 2uS - cm™
betragen.

Anmerkung: Die Reinheit des zur Priifung verwendeten
Wassers hat entscheidenden EinfluB auf das Ergebnis der
Messung. Der pH-Wert des Wassers muB zwischen 6,8 und
7.2 liegen und der AusschluB von CO, der Luft gewdhr-
leistet sein, da schon bei kurzem Stehen an der Luft frisch
gereinigtes Wasser CO, aufnimmt und der pH-Wert dadurch
auf Werte von 5,7 bis 5,9 abfélit. In Polyathylenflaschen
unter AusschluB von CO, aufbewahrt hilt das Wasser lange
Zeit den pH-Wert in den angegebenen Grenzen. Ist der
pH-Wert durch CO, auf etwa 6,4 gesunken, so kann er durch
kurzzeitiges Einleiten von Reinstickstoff wieder auf 7 ge-
bracht werden.

8.2 Herstellung

Wasser von dieser Reinheit wird am einfachsten durch
lonenaustauschverfahren hergestellt, wobei die lonenaus-
tauschersdule mit einem Granulat, bestehend aus einer
Mischung von handelsiiblichen stark sauren und stark
basischen lonenaustauscherharzen im Volumenverhéltnis
1: 4 gefiillt wird.

Wird die Austauscherséule ldngere Zeit nicht benutzt, so
hat sich in dem Standwasser ein pH-Wert eingestellt, der
von 7,0 mitunter stark abweicht. Es ist in diesem Fall not-
wendig, eine ausreichende Menge Wasser als Vorlauf durch
die Austauscherséule zu schicken, bis sich der geforderte
pH-Wert wieder eingestellt hat. Der Austauscher soll stets
mit Wasser bedeckt sein, um ein Austrocknen und damit
den Verlust seiner Wirksamkeit zu verhindern.

Alternativ kann Priifwasser wie folgt hergestelit werden:

Destilliertes oder bidestilliertes Wasser wird etwa 15 Minu-
ten lang im offenen Rundkolben erhitzt, bis etwa % bis 4
der Wassermenge verdampft ist. Man unterstiitzt das Ver-
treiben von CO, durch etwa 10 MinutenlangesEinleitenvon
Reinstickstoff, zweckmaBig mittels Glasfritte. Abgekiihit
wird nach Aufsetzen eines Natronkalkrohres, um das Ein-
dringen von CO; zu verhindern. Das Einleiten von Stickstoff
setzt man zweckméBig auch wahrend des Abkiihlens fort.

9 Probenahme und Probenvorbereitung

9.1 Fiir Papier und Pappe wird die Probenahme nach
DIN 53101 durchgefiihrt. Von der Probenahme bis zur
Durchfihrung der Priifung miissen jegliche Verunreinigun-
gen der Proben, des Wassers und der PriifgefédBe vermie-
den werden; insbesondere darf das Probematerial nicht
mit den Handen angefaBt werden.

Aus den entnommenen Probestiicken sind Smm breite
Streifen moglichst diagonal auszuschneiden. Die Streifen
werden zu Schnitzeln von 5mm X 5mm geschnitten, gut
durchgemischt und in trockenen, verschlossenen Flaschen
aufbewabhrt.

PreBspéne iiber 1mm Dicke sind in Schichten von hoéch-
stens 1 mm Dicke aufzuspalten.

9.2 Fiir die Untersuchung von Zellstoff wird in Anlehnung
an DIN 53101 eine Durchschnittsprobe entnommen.

Von luftgetrocknetem Zellstoff in Bogenform werden etwa
10g in Stiicke von etwa 5mm Kantenlénge gerissen und
wie im Abschnitt 9.1 beschrieben weiter behandelt.

Von feuchtem Zellstoff wird eine nach dem Trocknen etwa
10g entsprechende Probemenge in quadratische Stiicke
von etwa 5 mm Kantenldnge gerissen.

9.3 Zum Einstellen des Feuchtigkeitsausgleiches
wird die Probe mindestens 20 Minuten lang in der Atmo-
sphére der Umgebung der Waage konditioniert.

9.4 Von einem Teil der Probe ist mit einer getrennten
Einwaage der Trockengehalt nach DIN 53103 bzw. DIN 54 352
zu bestimmen.

10 Vorbereitung der Priifung
10.1 Platinieren der Platinelektroden

Zum Platinieren der Elektroden wird die LeitfahigkeitsmeB8-
zelle in die Platinierungsldsung eingetaucht und eine Gleich-
spannung von 4 Volt angelegt.

Die elektrische Stromstérke wird so geregelt, daB an den
Elektroden eben eine schwache Gasentwicklung sichtbar
wird. Dann wird umgepolt, so daB jede Elektrode fiir die
gleiche Dauer des Platinierens Kathode ist. Nach dem Plati-
nieren haben die Elektroden einen Uberzug (Platinmohr)
von tiefschwarzem, samtartigen Aussehen. Blanke Platin-
elektroden erfordern ein vorheriges Aufrauhen mit Sand-
papier und eine Platinierungsdauer von 10 Minuten. Bereits
platinierte Elektroden sind zum Auffrischen nur1 bis 2 Minu-
ten lang zu platinieren.

Zum Entfernen der im Platinmohr absorbierten Reste der
Platinierungslosung taucht man die gut abgespiilten Elek-
troden in 2 bis 5%ige Schwefelsdure und schaltet beide Elek-
troden kathodisch gegen eine Platinanode. Es wird einige
Minuten lang elektrolysiert und anschlieBend mit Priifwasser
gespiilt.

Zum Aufbewahren ist die LeitfdhigkeitsmeBzelle mit den
Platinelektroden mit Priifwasser aufzufiillen, um stets ein voll-
stdndiges und gleichméBiges Benetzen der Elektroden zu ge-
wibhrleisten. UngleichméBige Benetzung kann durch Spiilen
mit Athanol behoben werden. Der Platinmohr ist vor jeder
sonstigen Beriihrung zu schiitzen.

10.2 Bestimmung der Zellenkonstante

der LeitfahigkeitsmeBzelle

(siehe auch DIN 53779%))
Die LeitfahigkeitsmeBzelle mit den Elektroden wird mehrmals
mit Priifwasser und anschlieBend mit einer der nach Ab-
schnitt 7 hergestellten Standard-Kaliumchloridlésung mehr-
mals gespiilt. Man miBt den elektrischen Widerstand R bzw.
den elektrischen Leitwert G der mit Standardlosung
gefiillten LeitfahigkeitsmeBzelle und wiederholt die Mes-

Tabelle 1. Spezifische elektrische Leitfahigkeit o
von Standard-Kaliumchloridiosungen

Molaritét der spezifische gl;kgi'sg;e_g_eltfamgkalt
KCl-Ldsung
mol - 1! bei 20°C bei 23°C
0,1 11,676 - 1072 12,39 -1073
0,01 1,278 - 1072 1,359 - 107°
0,002 0,263 - 1073 0,279 - 1072
0,001 0133-107° | Doeuiments

*) Z. Z. noch Entwurf \ W /[
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