Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut tiir Normung e. V., Berlin, gestattet.

DK 675.045 : 620.1 : 543.85

DEUTSCHE NORM Marz 1983

Priifung von Lederfettungsmitteln D | N
Analytische Verfahren 53 345
Bestimmung des Restfettgehaltes von Lickerflotten Teil 7

Testing of fatliquors; method of analysis, determination of residual fat in fatliquor floats
Essais des huiles de nourriture; méthode analytique, dosage des matieres grasses dans les bains résiduaires

1 Zweck und Anwendungsbereich

Diese Norm beschreibt ein Verfahren zur Bestimmung
des Restfettgehaltes in Lickerflotten, ermittelt als Massen-
konzentration, durch Extraktion mit Dichlormethan.
Der gefundene Restfettgehalt ist ein Naherungswert, der
zur Ermittlung des Auszehrungsgrades von Lickerflotten
dient.

2 Begriffe
2.1 Restfettgehalt

Der Restfettgehalt der Lickerflotte ist die Differenz zwi-
schen der eingesetzten und der vom Leder aufgenomme-
nen fettenden Substanz.

2.2 Auszehrungsgrad

Der Auszehrungsgrad ist das Massenverhaltnis der vom
Leder aufgenommenen fettenden Substanz zur eingesetz-
ten fettenden Substanz in %.

3 Bezeichnung des Verfahrens
Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung des Rest-
fettgehaites von Lickerflotten (A):

Priifung DIN 53 345 — A

4 Gerate und Chemikalien

— Siebgewebe DIN 4197 — L 0,8 x 0,32 — PA oder Sieb-
gewebe DIN 4197 — K 0,8 x 0,32 — PA

— MeRkolben nach DIN 12 664, Nennvolumen 100 ml

— Abdampfschalen aus Porzellan, nach DIN 12 903

— Extraktionsgerat nach Kornauth 1)

— Kolben DIN 12 348 — SANS 250 — 29

— Extraktionshiilsen in Normalausfiihrung, z.B. nach
DIN 12 449

— Verbandwatte nach DIN 61 640, mit Dichlormethan
vorextrahiert

— Pipette

— Glasperlen, Durchmesser 4 mm

— Wairmeschrank nach DIN 50 011 Teil 1, einstellbar
auf (102 £ 2) °C

— Waage, Skalenteilungswert 0,001g, Fehlergrenzen
+0,0002 g

— Exsikkator nach DIN 12 491, mit Silicagel als Trock-
nungsmittel.

NormenausschuR Materialpriifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.

— Dichlormethan, Siedepunkt 38 bis 41°C, frisch destil-
liert, Aufbewahrung in dunkler Flasche iiber Calcium-
oxid

— Getrockneter Seesand, mit Saure gereinigt und gegliiht,
zur Analyse

Anmerkung: Dichlormethan hat toxische Eigenschaften,

deshalb ist beim Gebrauch Vorsicht geboten. Fiir
das Verfahren nach dieser Norm kann gebrauchtes
Dichlormethan nach Destillation wieder verwen-
det werden.

5 Probenahme

Bei Fettungen im Wackerfa wird die gesamte Restflotte
des Lickerversuches in einem Becherglas oder einer Por-
zellanschale gesammelt; bei Fettungen im technischen
MaRstab wird ein aliquoter Teil dem Lickerbad nach
guter Durchmischung entnommen. Zur Entfernung von
Schwebestoffen (Falzspane, Fasern) wird die zu priifende
Flotte durch ein Siebgewebe filtriert.

6 Durchfiihrung

100 ml der filtrierten Lickerflotte werden in eine Por-
zellan- oder Glasschale lberfiihrt und auf einem Wasser-
bad so weit wie mdglich eingedampft. Der Riickstand
wird mit 30 g getrocknetem Seesand gut vermischt und
das erhaltene Gemenge im Warmeschrank bei (102 +2) °C
unter ein- bis zweimaligem Durchriihren etwa 4 Stunden
getrocknet.

Das getrocknete Seesand-Fettgemisch wird quantitativ in
die Extraktionshiilse Gberfiihrt. Dabei werden in der Ein-
dampfschale vorhandene Reste durch mit Dichlormethan
befeuchtete Wattebiusche unter Zuhilfenahme einer Pin-
zette aufgenommen, SchlieBlich wird das Extraktionsgut
mit einer durch Glasperlen beschwerten, diinnen Watte-
schicht bedeckt.

Der mit 2 Glasperlen versehene Stehkolben wird bei
(102 £ 2) OC bis zur Gewichtskonstanz getrocknet und
nach Abkiihlen auf 0,001 g gewogen (Gewicht m, ).

Die mit der Probe beschickte Extraktionshiilse wird in
das Extraktionsgerat eingesetzt und durch mindestens
30maligen Losemittelumlauf in vier Stunden extrahiert.

1} Uber Bezugsquellen gibt Auskunft; DIN-Bezugsquellen
fiir normgerechte Erzeugnisse, Burggrafenstralle 4—10,
1000 Berlin 30.
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Dann wird das Dichlormethan abdestilliert und der Steh-
kolben vier Stunden im Warmeschrank ohne Luftum-
wilzung bei (102 * 2) ©C getrocknet. Nach 30 Minuten
langem Abkiihlen im Exsikkator wird der Stehkoiben
mit Inhalt auf 0,001 g gewogen, nochmals eine Stunde
im Wirmeschrank getrocknet und nach dem Abkiihlen
erneut gewogen (Gewichtm,).

Falls die Massenabnahme zwischen beiden Wagungen
groRer als 0,01 g ist, ist nochmals eine Stunde zu trock-
nen und erneut zu wiegen.

7 Auswertung

Der Restfettgehalt der Lickerflotte und der Auszehrungs-
grad, bezogen auf die eingesetzte Menge fettender Sub-
stanz, werden nach den Abschnitten 7.1 und 7.2 errech-
net.

7.1 Der Restfettgehalt der Lickerflotte wird als Massen-
konzentration g (F) in g/l nach folgender Gleichung
berechnet.

o(F)={m,—m,) 10

Zitierte Normen

Hierin bedeuten:
m, Masse des Stehkolbens mit Extraktin g
m, Masse des leeren Stehkolbens in g

7.2 Der Auszehrungsgrad der Lickerflotte wird als
Massenanteil w in % nach der folgenden Gleichung
berechnet:
w=m_3ﬂ 100
m3
Hierin bedeuten:
m, eingesetzte fettende Substanz je |

m, Restfettgehalt je |

8 Priifbericht

im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzu-
geben: .

a) Art der Probenahme

b) Restfettgehalt in g/t

c) Auszehrungsgrad der Lickerflotte in %

d) Abweichungen von dieser Norm

e) Prifdatum

DIN 4197 Siebbdden; Siebgewebe aus rundem Chemie-Monofilgarn (-Draht)

DIN 12 348 Laborgerite aus Glas; Rundkolben und Stehkolben mit Kegelhiilse, Kegel 1: 10
DIN 12 449 Laborgerite aus Papierfaserstoffen; Extraktionshiilsen

DIN 12 491 Laborgerate aus Glas; Vakuum- Exsikkatoren

DIN 12 664 Laborgerate aus Glas; MeRkolben mit einer Marke

DIN 12 903 Laborgerate aus Hartporzellan, Abdampfschalen mit Ausguf

DIN 50011 Teil 1 Werkstoff-, Bauelemente- und Geratepriifung; Warmeschranke, Begriffe, Anforderungen

DIN 61 640

Erlduterungen

Verbandstoffe; Watten fiir medizinische Zwecke

Diese Norm wurde vom ArbeitsausschuR NMP 5§53 , Priifung von Lederfettungsmitteln’’ im NormenausschuR Material-

priifung (NMP) erarbeitet.
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