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Prifung von Anstrichstoffen
Bestimmung des Nitrocellulose-Gehaltes
von Lacken

Testing of paints, varnishes and similar producs; determination of nitro cellulose content of lacquers

In dieser Norm bedeutet % bei Angabe von Gehalten und von Konzentrationen von Ldsungen Gewichisprozent. Falls
nichts anderes angegeben wird, gilt fir Reagenzien der Reinheitsgrad ,,zur Analyse” und als Bezugstemperatur fir die
Dichte von Flissigkeiten 20 °C. Reagenzldsungen ohne Angabe des Lésungsmittels sind Lésungen in destilliertem Wasser
oder Wasser gleicher Reinheit. Bei analytischen Arbeitsgéngen bedeutet Wasser destilliertes Wasser oder Wasser

gleicher Reinheit.

1. Zweck und Anwendung

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung
des Nitrocellulose-Gehaltes') von nitrocellulosehaltigen
Lacken. Die Anwesenheit von Alkyd-, Harnstoff-, Melamin-
und Acrylharzen sowie Weichmachern und Lésungsmitteln
wirkt sich bei dem Verfahren nicht stérend aus.

2. Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Nitratgruppen der (des) enthaltenen Nitrocellulose
(Cellulosenitrates) werden durch eine Eisen(II)-Losung in
essigsaurem Medium reduziert. Die durch die Oxydation
der Eisen(II)-lonen entstandenen Eisen(III)-lonen werden
mit Titan(III)-chlorid titrimetrisch bestimmt.

3. Probenahme

Die Probe des zu prifenden Lackes ist so zu entnehmen,
daB sémiliche Bestandieile des Lackes im richtigen Verhdilt-
nis zueinander erfafit werden, d. h. eine Durchschnitisprobe
sichergestellt ist.

4. Prifgerat und Prifmittel
500-ml-Erlenmeyer-Kolben mit Normschliff und seitlich ein-
geschmolzenem kurzen Gaseinleitungsrohr

RuckAiuRkihler mit Normschliff, passend zum Erlenmeyer-
Kolben

Heizplatte, ausgestatiet mit Magnetrihrwerk
Magnetrihrer mit Uberzug aus Polytetrafluordthylen
Carborundum, Korngrée etwa 1 mm

Kohlendioxid oder Stickstoff

Nur bei Priifung von pigmentierten Lacken:

Zentrifuge mit Zentrifugengldsern
Aceton

5. Reagenzien

Konzentrierte Salzséure, Dichte 1,19 g/ml

Eisessig
Ammoniumthiocyanat(Ammoniumrhodanid)-Lésung

(50 g Ammoniumthiocyanat werden in lufifreiem Wasser
geldst. Die Lésung wird mit lufifreiem Wasser auf 500 ml
aufgefillt.)

Eisen(II)-salz-Lésung, etwa 2 n

(400 g Eisen(II)-chlorid, FeCl,-4H,0O, werden in 600 ml
ausgekochtem Wasser geldst. Die Losung wird mit 80 ml
Salzséure, Dichte 1,19 g/ml, und 20 ml 40%iger Bromwas-
serstoffsGure versetzt und auf 1000 ml verdinnt. Nach Zu-
gabe von 5 bis 10 g Eisenpulver wird die LSsung 10 bis
15 Minuten lang auf einem Wasserbad erhitzt, um gegebe-
nenfalls vorhandene Eisen(III)-lonen vollsténdig zu redu-
zieren. AnschlieBend wird die Lésung in eine Polydthylen-
flasche, die vorher durch Kohlendioxid oder Stickstoff
luftfrei gemacht wurde, filtriert. Die Losung wird stets unter
dem verwendeten inerten Gas gehalten.)
Eisen(III)-chlorid-Lésung, 0,2 n

(15,97 g Eisen(I11)-oxid, Fe,O3, werden mit 100 ml Salzsdure,
Dichte 1,19 g/ml und 50 ml Wasser versetzt. Die Avufschlam-
mung wird mit kleiner Flamme erhitzt und 1 Stunde lang
unter schwachem Sieden gehalten. Nach dem Abkihlen
wird die véllig klare Lésung in einen geeichten 1000-ml-
Mefkolben iUbergefihrt und mit ausgekochtem Wasser auf
1000 ml aufgefilit.)

Titan(III)-chlorid-Lésung, etwa 0,4 n

{400 ml 15%ige Titan(IIl)-chlorid-Ll&sung werden mit aus-
gekochtem Wasser, das 50 ml Salzséure (Dichte 1,19 g/ml)
enthdlt, auf 1000 ml aufgefiillt. Die Ldsung wird mit Kohlen-
dioxid oder Stickstoff gesdttigt und stets unter dem inerten
Gas gehalten.)

6. Einstellen der Titan(III)-chlorid-Lésung

Die Titan(III)-chlorid-Ldsung wird mit 0,2 n Eisen(III)-
chlorid-Lsung eingestellt. Dazu werden mit einer Birette
40 ml 0,2 n Eisen(III)-chlorid-Lésung in einen 500-ml-Erlen-
meyer-Kolben mit seitlich eingeschmolzenem kurzen Gas-
einleitungsrohr gegeben und mit 5 bis 10ml Salzsdure,
Dichte 1,19 g/ml versetzt. Um die Luft aus dem Kolben zu
verdréingen und den Kolben luftfrei zu halten, wird Kohlen-
dioxid oder Stickstoff eingeleitet. Der Kolben wird mit einer
Heizplatte, die mit einem Magnetrihrwerk ausgestattet ist,
auf 60 bis 70 °C erwdrmt. Die Lésung wird unter Rishren mit
der Titan(III)-chlorid-L8sung titriert, bis die Gelbférbung

) Obwohl es ,Cellulosenitrat” heiflen miifite, wird hier
von ,Nitrocellulose” gesprochen, weil sich diese Benen-
nung allgemein eingebirgert hat.
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fast verschwunden ist. Nach Zugabe von 5 ml Ammoniumthio-
cyanat-Lésung als Indikator wird bis zum Verschwinden der
entstandenen Rotférbung weiter titriert (Verbrauch a).

Die Normalitat der Titan(III)-chlorid-Lésung wird nach fol-
gender Zahlenwertgleichung berechnet:

n=40-0,2 )
a

Hierin bedeuten:
a Verbrauch in ml an Titan(III)-chlorid-L6sung
n Normalitét der Titan{III)-chlorid-Lésung

7. Vorbereitung der Probe

Klarlacke kdnnen ohne weitere Vorbereitung verwendet
werden. Bei pigmentierten Lacken wird das Pigment abzen-
trifugiert. Dabei wird die Einwaage in die Zentrifugengléser
so gewdhlt, daf} 0,3 bis 0,5 g Nitrocellulose in der Analysen-
substanz vorliegen. Als Verdiinnungsmittel beim Zentrifu-
gieren wird Aceton verwendet.

8. Durchfilhrung

Eine Menge der Probe, die 0,3 bis 0,5 g Nitrocellulose ent-
halten soll (Einwaage E), wird in einem 500-ml-Erlenmeyer-
Kolben mit seitlich eingeschmolzenem kurzen Gaseinleitungs-
rohr eingewogen. Nach Zugabe von 100 ml Eisessig und
einigen Kdrnern Carborundum wird Kohlendioxid einge-
leitet. Der Kolben wird auf eine mit einem Magnetrihrwerk
ausgestattete Heizplatte gestellt und erhitzt, bis EssigsGure-
démpfe den Hals des Kolbens erreicht haben. Dann werden
mit einer Pipette rasch 25,0 ml Eisen(II)-salz-Lésung zugege-
ben. Der RiickfluBkihler wird auf den Kolben gesetzt und
die Losung unter Rihren 25 bis 30 Minuten lang unter Rick-
fluB am Sieden gehalten. Die Farbe der Lésung dndert sich
hierbei von griinlich-schwarz in gelblich-braun. Etwaige Aus-
scheidungen sind unerheblich und kénnen deshalb vernach-
lassigt werden.

Die Ldsung im Erlenmeyer-Kolben wird durch kurzzeitiges
Einstellen des Kolbens in kaltes Wasser auf eine Temperatur
von 60 bis 70 °C abgekihlt. Nachdem ein etwas starkerer
Kohlendioxid-Strom eingeleitet wurde, wird der RickfluB3-

kiihler abgenommen und die L8sung mit 50 ml Wasser ver-
setzt, Die Losung wird unter Rihren bei einer Temperatur
von 60 bis 70 °C mit Titan{III)-chlorid-L&sung titriert, wobei
gegen Ende der Titration 5 ml Ammoniumthiocyanat-Losung
zugegeben werden, Der Endpunkt der Titration ist erreicht,
wenn die nach Zugabe der Ammoniumthiocyanat-Lésung
entstandene Rotfdrbung verschwunden ist (Verbrauch b).

In gleicher Weise, jedoch ohne Probe, wird ein Blindversuch
durchgefithrt (Verbrauch ¢).

9. Auswertung

Der Nitrocellulose-Gehalt in % wird nach Gleichung 2 oder
nach Gleichung 3 berechnet, je nachdem, ob es sich um
esterldsliche Nitrocellulose (mittlerer Stickstoff-Gehalt 12%,)

oder alkohollésliche Nitrocellulose (mittlerer Stickstoff-
Gehait 11 %) handelt.
9.1. Esterldsliche Nitrocellulose
Nitrocellulose-Gehalt = (2 =¢) -n-0,4669 ),
E.0,12
9.2. Alkohollésliche Nitrocellulose

(b — C) *7 - 0,4669 (3)
E-0,11

Nitrocellulose-Gehalt =

Hierin bedeuten:

b Verbrauch in ml an Titan(Il)-chlorid-Lésung bei der
Titration der Probeldsung

¢ Verbrauch in ml an Titan{III}-chlorid-L8sung beim Blind-
versuch

E Einwaage in g

n Normadlitat der Titan(III)-chlorid-Lésung

10. Prifbericht

Im Prisfbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzu-
geben:

Art und Bezeichnung des Lackes

Nitrocellulose-Gehalt in %,

Prifdatum.
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