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Papier, Pappe und Zellstoff
Bestimmung des pH-Wertes in waldrigen Extrakten
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Ersatz fiir
Ausgabe 1988-11

ICS 85.040; 85.060

Deskriptoren: Papier, Pappe, Zellstoff, pH-Wert, wariger Auszug

Paper, board and pulp — Determination of pH aqueous extracts

Papier, cartons et pate — Détermination du pH des extraits aqueux

Vorwort

Diese Norm wurde vom NMP 421 ,,Chemisch- und chemisch technologische Priifverfahren fiir Papier, Halbstoff und
Chemiezellstoff* erarbeitet.

Anhang A ist normativ.

Anderungen

Gegeniiber der Ausgabe November 1998 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Veranderungen der pH-Werte fiir die Standard-Pufferldsung (siehe 5.2) vorgenommen;
b) Aufzahlung einer konkreten Standard-Pufferldésung in 4.2;

¢) Anpassungvon 8.2 an 5.3;

d) A.3technisch aktualisiert;

e) redaktionelle Uberarbeitung.

Friihere Ausgaben
DIN 53124 : 1960-12, 1988-11

1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung des
pH-Wertes in wafrigen Extrakten von Papier, Pappe und
Zellstoff fest. Der pH-Wert stellt keine quantitative Aussage
tiber den Gesamtgehalt an Saure oder Alkali der extrahier-
ten Probe dar.

Messung des pH-Wertes mit Oberflachen-pH-MeRket-
ten nach Zelicheming-Merkblatt V/17/80 durchgefiihrt
werden.

2 Normative Verweisungen
Diese Norm enthalt durch datierte oder undatierte Verwei-

Das Verfahren ist anwendbar auf alle Arten von Papier,
Pappe oder Zellstoff, deren Extrakt eine Leitfahigkeit liber
0,2 mS/m aufweist, wenn die Leitféhigkeit nach DIN 53114
ermittelt wurde.

Die Norm gilt nicht fiir Elektropapiere. Fir Elektropapiere
von hoher Reinheit sollte das in IEC 554-2 : 1977 angege-
bene Verfahren angewendet werden.

ANMERKUNG: Fiir die Untersuchung mehrschichtiger,
mehrlagiger oder durch Streichen, Beschichten,
Kaschieren, Metallisieren oder durch andere Verfahren
an der Oberflache modifizierter Proben erbringt das
Extraktionsverfahren in der Regel keine ausreichende
Produktkennzeichnung. Wenn fir die Beurteilung derar-
tiger Produkte der sich an der Oberflache einstellende
pH-Wert maf3gebend ist, sollte die elektrometrische

sungen Festlegungen aus anderen Publikationen. Diese
normativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen im
Text zitiert, und die Publikationen sind nachstehend aufge-
fuhrt. Bei datierten Verweisungen gehéren spatere Ande-
rungen oder Uberarbeitungen dieser Publikationen nur zu
dieser Norm, falls sie durch Anderung oder Uberarbeitung
eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisungen gilt die
letzte Ausgabe der in Bezug genommenen Publikation.

DIN 53114
Papier, Pappe und Zellstoff — Bestimmung der Leit-
fahigkeit von walrigen Extrakten; ISO 65871980,
modifiziert

DIN EN 20287
Papier und Pappe — Bestimmung des Feuchtegehaltes
— Warmeschrankverfahren (ISO 287 :1985); Deutsche
Fassung EN 20287:1994
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DIN EN 20638
Zellstoff — Bestimmung des Trockengehaltes
(ISO 638: 1978); Deutsche Fassung EN 20638 : 1993

DIN EN ISO 186
Papier und Pappe — Probenahme zur Bestimmung der
Durchschnittsqualitat (ISO  186:1994); Deutsche
Fassung EN ISO 186 : 1996

IEC 554-2
Specification for cellulosic papers for electrical pur-
poses — Part 2: Methods of test; Zu beziehen bei:
Auslandsnormenverkauf im DIN, Deutsches Institut fir
Normung e. V., 10772 Berlin (Hausanschrift: Burggra-
fenstralle 6, 10787 Berlin).

Zellcheming-Merkblatt V/17/80
Priifung von Papier, Karton und Pappe — Elektrometri-
sche Messung des pH-Wertes auf der Oberflache von
Papier (,, Oberflachen-pH-Wert“); Zu beziehen bei:
Zellcheming, Verein der Zellstoff- und Papier-Chemiker
und -Ingenieure, Berliner Allee 56, 64295 Darmstadt

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Eine Probemenge von 2g wird 1h mit 100ml kaltem
oder kochendem destillierten Wasser extrahiert und der
pH-Wert im Extrakt bei 20 °C bis 25 °C gemessen.

4 Reagenzien

4.1 Destilliertes oder entionisiertes Wasser

Fir die Durchfiihrung der Bestimmung ist ausschlieBlich

destilliertes oder entionisiertes Wasser zu verwenden. Die

Leitfahigkeit des Wassers, nach Kochen und Abkihlen

nach 7.1.2, darf 0,1 mS/m nicht iibersteigen (sieche Anmer-

kung 2).

ANMERKUNG 1: Ublicherweise werden sowohl Destilla-
tion als auch Entionisierung des Wassers gefordert.
Wenn nicht schon bei der Destillation besondere Sorg-
falt aufgewendet wird, insbesondere beim Kiihlermate-
rial und folglich auch bei den Oberflaichen, mit denen
der kondensierte Dampf in Berilhrung kommt, erreicht
das Destillat nicht den geforderten Leitfahigkeitswert.
Wenn Wasser nur nach Entionisierung, ohne Destilla-
tion, verwendet wird, so kann, wenn bei der Entionisie-
rung keine starkbasischen lonenaustauscherharze
verwendet wurden, infolge der Anwesenheit von orga-
nischen Sauren ein Puffereffekt auftreten. Mittels
Reinstwassersysteme gewonnenes Wasser darf auch
ohne Destillation verwendet werden.

ANMERKUNG 2: Wenn es nicht méglich ist, Wasser der
geforderten Reinheit zu erhalten, darf Wasser mit einer
héheren Leitfahigkeit verwendet werden. Diese héhere
Leitfahigkeit ist im Prifbericht anzugeben.

4.2 Standard-Pufferlésungen z.B. mit einem pH-Wert
von 4,0; 7,0 und 9,2

Handelsprodukte oder — falls nicht erhaltlich — wie im
Anhang A beschrieben, hergestellt.

4.3 3-molare Kaliumchlorididsung zur Aufbewahrung
der ElektrodenmeRkette

5 Gerite

Ubliches Laborgerat sowie zusétzlich:

5.1 Glasgeriite aus chemisch bestéindigem Glas

Erlenmeyerkolben mit Schliffverbindung (NS 29), Glas-
stopfen, Becher und wassergekiihlte RlckfluBkihler. Alle

Glasgerate sind vor Gebrauch sorgfaltig mit kochendem
destillierten Wasser zu spiilen und zu trocknen.

5.2 Elektrische Heizplatte, regelbar
5.3 pH-MeRgerit, Skalenteilungswert pH = 0,05

5.4 Thermometer

6 Probenahme und Probenvorbereitung

6.1 Probenahme

Die Probenahme von Papier und Pappe muB nach
DIN EN ISO 186 durchgefiihrt werden.

Die Probenahme von Zellstoff mu so reprasentativ wie
méglich sein.

6.2 Probenvorbereitung

Die Probe wird in etwa 5Smm x 5mm groe Stiicke ge-
rissen oder geschnitten. Hierbei ist zu vermeiden, dal® die
Teile mit bloRen Handen beriihrt werden. Ferner ist sicher-
zustellen, daR die Probestiicke nur auf gereinigten Ober-
flichen abgelegt werden. Die Stiicke werden sorgféltig
gemischt, wobei diese keinesfalls mit bloRen Handen
berithit werden dirfen. Wahrend der gesamten Probe-
nahme miissen saubere Baumwollhandschuhe getragen
werden, um die Probe und die daraus hergestellten Stlicke
zu schiitzen. Die Probestiicke sind in sauberen und ver-
schlossenen Behaltern aufzubewahren.

6.3 Bestimmung des Trockengehaltes

Die Bestimmung des Trockengehaltes von Papier und Pappe
ist nach DIN EN 20287, von Zellstoff nach DIN EN 20638
durchzufiihren.

7 Durchfiihrung

7.1 Herstellen des waRrigen Extraktes
7.1.1 Wiégen

Nach Bestimmung des Trockengehaltes an Hand einer
getrennten Probe (6.2) werden Probestiicke entsprechend
2,0 g Iufttrockenem Material auf 0,1 g in einen Erlenmeyer-
kolben geeigneter GroRe (5.1) gegeben, und es wird nach
7.1.2 oder 7.1.3 weiterverfahren.

7.1.2 HeiRextraktion

100ml Wasser (4.1) werden in einen Kolben gleicher
GroRe wie der Kolben, der die Probestiicke enthalt,
pipettiert. Nach Aufsetzen des Rickflukiihlers (5.1) wird
das Wasser bis zum Kochen erhitzt. Dann wird der Riick-
fluBkiihler abgenommen, das kochende Wasser in den
Kolben mit den Probestiicken gegeben, der RiickfluRkiihler
aufgesetzt und 1 h am schwachen Sieden gehalten.

Mit aufgesetztem RuickfluBkiihler wird dann rasch auf
20 °C bis 25 °C abgekiihlt. Nach Absetzen der Fasern wird
der Extrakt in einen kleinen Becher (5.1) dekantiert.

Es sind zwei Extrakte von jeder Probe parallel herzustellen.

7.1.3 Kaltextraktion

100ml Wasser (4.1) werden in einen Erlenmeyerkolben
(5.1) pipettiert und die Probestlicke (7.1.1) zugegeben. Der
Erlenmeyerkolben wird mit einem Schiliffstopfen ver-
schlossen und 1 h bei 20 °C bis 25 °C stehengelassen.

Wahrend dieser Zeit ist der Erlenmeyerkolben von Zeit zu
Zeit umzuschiitteln. Danach wird der Extrakt in einen klei-
nen Becher (5.1) dekantiert.
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