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Testing of paper and board; determination of the chloride content in aqueous

extracts

Ersatz fiir Ausgabe 02.64

Essai des papiers et cartons; détermination de la teneur en chlorures dans les

extraits aqueux

In dieser Norm bedeutet die Angabe %, sofern nichts anderes angegeben ist, Massenanteile in Prozent.

1 Anwendungsbereich und Zweck

Das Verfahren nach dieser Norm dient der Bestimmung
des Chloridgehaltes in wéBrigen, durch HeiBextraktion
hergestellten Ausziigen von Papier und Pappe, wobei
Elektroisolierpapiere ausgenommen sind.
Das Verfahren ist besonders zur Bestimmung von Spuren
wasserldslicher Chloride geeignet, erlaubt aber auch das
Erfassen héherer Anteile an Chloriden, wenn die Konzen-
tration des Titrationsmittels entsprechend erhéht wird.
Anmerkung: Das Verfahren kann sinngemaB auch fiir die
Untersuchung von Zellstoff angewendet werden.

2 Begriff

Der Gehalt an wasserldslichen Chloriden im Sinne dieser
Norm wird als der Chloridgehalt definiert, der unter den
in dieser Norm festgelegten Bedingungen mit Wasser
extrahierbar und elektrometrisch bestimmbar ist.

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

59 der zerkleinerten Probe werden mit 100 ml Wasser
1 Stunde lang heiRl extrahiert. Der Extrakt wird abfil-
triert, auf Raumtemperatur abgekiihlt und sein Chlorid-
gehalt nach Zugabe von Aceton potentiometrisch durch
Titration mit wariger Silbernitrat-L&sung bestimmt.

Bei sehr kieinen Chloridmengen empfiehit sich die Zu-
gabe eines definierten Volumens Silbernitrat-Lésung
bekannter Konzentration und anschlieRende Riicktitra-
tion des nicht verbrauchten Silbernitrats mit Natrium-
chlorid-Lésung gleicher Stoffmengenkonzentration.

4 Gerite

Ubliches Laboratoriumsgerat sowie zusatzlich:
Analysenwaage mit einer Fehlergrenze von * 0,1 mg
Extraktionsgefa, z.B. Rund- oder Erlenmeyerkolben
mit RiickfluBkiihler aus Glas der hydrolytischen Klasse 1
nach DIN 12 111 mit Schliffverbindungen, oder Steigrohr
mit Schliffkern, z. B. Verbindung DIN 12242 —V 29/32,
750 mm lang und 9 mm AuRendurchmesser aus Glas der
hydrolytischen Klasse 1 nach DIN 12 111, Der Nenn-
inhalt des ExtraktionsgefaBes richtet sich nach der zu
extrahierenden Probemenge und kann 100 bis 500 ml
betragen. Neue Glasgerite miissen vor dem Gebrauch
mehrfach mit destilliertem Wasser oder mit vollentsalz-
tem Wasser (Deionat) griindlich ausgekocht werden.
Wasserbad

Filternutsche mit Filterplatte, Porositat4, und Saug-
flasche

Magnetriihrer

Mikrobiirette mit 0,01-ml-Teilung und fein ausgezogener
Spitze

pH/mV-Meter mit einer Spannungsmefunsicherheit von
héchstens £ 1 mV

Glasflasche mit Schliff und Natronkalkrohr

Elektroden zur potentiometrischen Chloridtitration, z. B.
Silber/Silberchlorid-Quecksilber/Quecksilber(l)suifat-
Elektrodensystem oder Einstabelektrodenkette. Die
Silber/Silberchlorid-Elektrode wird in einer 1%igen
Kaliumchlorid-Lésung aufbewahrt.

Fortsetzung Seite 2 bis 4
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Anmerkung: Behandlung der Einstabelektrode: Spricht
die MeRelektrode nach griindlichem Reinigen in
warmem Wasser nicht mehr gut an, ist diese fiir
kurze Zeit in verdiinnte Salpetersdure zu stellen,
und anschlieBend griindlich mit destilliertem
Wasser zu spiilen. Gegebenenfalls ist die Elek-
trode durch galvanische Versilberung zu aktivie-
ren. Dies wird am besten mit 5%iger Kalium-
silbercyanid-L&sung, KAg [CN],, bei einer Gleich-
spannung von 2 Volt durchgefiihrt, wobei die zu
versilbernde Elektrode kathodisch geschaltet
wird und ein Silberdraht als Anode dient.

Von Zeit zu Zeit ist die Kaliumnitrat-Losung
1 mol /Ll nachzufiillen. Die EinstabmefRzelle wird
zum Schutz des Diaphragmas in Kaliumnitrat-
Losung 1 mol /t aufbewahrt.

5 Reagenzien

Es sind ausschlieBlich Reagenzien des Reinheitsgrades
,,2ur Analyse’’ und als Wasser ist destilliertes Wasser oder
vollentsalztes Wasser (Deionat) zu verwenden, das den
Anforderungen nach DIN 53 114 und DIN 53 124 (z. Z.
Entwurf) entspricht.

Aceton CH,COCH,. Da Aceton Chloride enthalten
kann, ist fir die Bestimmung und fiir die Blindbestim-
mung Aceton aus der gleichen Vorratsmenge zu ent-
nehmen.

Natriumchlorid-Losung 0,0025 mol /L : 0,5845 g
Natriumchlorid NaCl werden in Wasser gelost. Diese
Lésung wird in einem 100-ml-MeBkolben mit Wasser
bis zur Marke aufgefiillt und geschiittelt. Von dieser
Vorratsldsung werden 25 ml in einen 1000-ml-MeB-
kolben pipettiert, mit Wasser bis zur Marke aufgefiillt
und gemischt.

Salpetersdure (1+ 1): 1 Volumenteil Salpetersaure
€= 1,40 g/ml wird mit 1 Volumenteil Wasser gemischt.
Silbernitrat-Lésung 0,0025 mol /l: Es werden 1,699 g
Silbernitrat AgNO, in Wasser gelst. Die Ldsung wird
mit Wasser auf 100 ml aufgefiillt. Von dieser Vorrats-
I6sung werden 25 ml mit einer Pipette entnommen und
in einem MeRkolben mit Wasser auf 11 aufgefiillt. Die
Lésung ist lichtgeschiitzt aufzubewahren.

6 Probenahme und Probenvorbereitung

Es wird eine Durchschnittsprobe entnommen, wobei
nach DIN 1SO 186 zu verfahren ist.

Die Probenmenge richtet sich nach dem Umfang der
Lieferung und der flaichenbezogenen Masse der zu unter-
suchenden Probestiicke. Von jeder Lieferung sind bei
einer flichenbezogenen Masse von = 50g/m2 minde-
stens 10 Probestiicke, bei einer flichenbezogenen Masse
unter 50 g¢/m2 mindestens 20 Probestiicke von je etwa
300 cm?2 Fliche zu entnehmen, die dem Durchschnitt
der Lieferung entsprechen sollen.

Aus diesen Probestiicken sind schmale Streifen diagonal
auszuschneiden. Die Streifen sind mit der Schere in
Schnitzel von etwa 5 mm x 5 mm zu zerschneiden und
gut durchzumischen. Aus diesen Schnitzeln sind minde-
stens zwei Proben von je etwa 5 g parallel zu priifen.

Die Proben sind im Normalklima DIN 50 014 — 23/50
auszulegen.

7 Durchfiihrung
7.1 Bestimmung des Trockengehaltes

Es sind mindestens zwei voneinander unabhangige Be-
stimmungen des Trockengehaltes T durchzufiihren.

7.2 Extraktion

Etwa 5 g ofentrockene Probenmenge werden auf 0,001 g
gewogen und in das ExtraktionsgefaB ibergefiihrt. Mit
einer Pipette werden 100 ml Wasser zugefiigt, der Riick-
fluBkiihler bzw. das Steigrohr wird aufgesetzt und die
willrige Suspension eine Stunde lang auf dem siedenden
Wasserbad gerade bei Siedetemperatur gehalten. Es sind
parallel zwei Extraktionen mit Mengen aus der gleichen
Probe und zur gleichen Zeit eine Blindbestimmung unter
vollig gleichen Bedingungen, nur ohne Probenmenge,
durchzufiihren. Der Extrakt wird durch eine Glasfritte
filtriert und das Filtrat in einer sorgfaltig ausgespiilten
Glasflasche gesammelt, die sofort mit einem Natronkalk-
rohr verschlossen und auf Raumtemperatur abgekihlt
wird.

7.3 Titration

7.3.1 Direkte Titration

50 ml des waBrigen Extraktes werden mit einer Pipette
in einen 400-ml-Becher iibergefiihrt. Nach Zugabe von
250 ml  Aceton und einigen Tropfen Salpetersaure
(1 + 1) werden der Rilhrmagnet und die Elektroden bzw.
die EinstabmeRkette in die Lésung gebracht. Nach dem
AnschlieBen der Elektroden an das Spannungsmeflgerat
und nach Einschalten des Magnetriihrers, der so laufen
muB, daR sich kein Trichter in der Flissigkeit bildet, 1aRt
man Silbernitrat-Lésung 0,0025 mol/l aus der Mikro-
biirette zulaufen und titriert in Volumenschritten von
etwa 0,1 oder 0,2 ml. Die fein ausgezogene Biiretten-
spitze muR dabei in die Probenlésung eintauchen. Nach
jeder Zugabe von Silbernitrat-Lésung wird das Potential
gemessen und vor jedem weiteren Volumenschritt die
endgiiltige Potentialeinstellung abgewartet. Der Titra-
tionsendpunkt 1aRt sich entweder rechnerisch oder gra-
phisch ermittein. (Bei Serienanalysen genigt es, nur
einige Potentialwerte in der Nahe des Aquivalenzpunktes
2u notieren.)

7.3.2 Riicktitration

Bei Chloridmengen < 0,5 mg/100 ml Extrakt empfiehlt
sich die Anwendung der Riicktitrationsmethode:

50 ml Extrakt werden mit 50 ml Aceton versetzt und
mit einigen Tropfen Salpetersiure (1+ 1) angesauert.
Nach Zugabe vonv; ml Silbernitrat-Lésung 0,0025 mot /L
wird die EinstabmeRkette eingetaucht und unter Rihren
iiberschiissiges Silbernitrat mit Natriumchlorid-Lésung
0,0025 mol /L in Volumenschritten von 0,1 bis 0,2 ml
zuriicktitriert. Diese Titration wird ebenso ausgewertet
wie die direkte Titration.

Der Verbrauch an Natriumchlorid-Lésung 0,0025 mol /L
bis zum Aquivalenzpunkt ist v,.

Zur Bestimmung des Blindwertes werden 50 ml des zur
Extraktion verwendeten Wassers nach Zugabe der ent-
sprechenden Mengen Salpetersdure (1 + 1) und Aceton
entweder direkt oder besser nach der Riicktitrations-
methode titriert.
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