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Bestimmung der Verseifungszahl
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Determination of saponification value
Détermination de l'indice de saponification

1 Zweck und Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung einer
Kennzahl fir verseifbare Verbindungen, insbesondere Estern,
z.B. in Losemittein 1), Olen, Fetten, Fettsduren, Natur- und
Kunstharzen2) sowie Weichmachern?2), wobei zwangsléufig
2.B. auch S&ure und Séureanhydrid erfaBt wird.

Die Norm ist wegen der unterschiedlichen Verseifungs-
geschwindigkeit der zu priifenden Substanzen nur bedingt
anwendbar, wenn eine ausreichende Verseifung unter den
festgelegten Bedingungen nicht sichergestelit ist (siehe
Erlduterungen). Hiervon muB man sich gegebenenfalls durch
eine Vorpriifung mit verlangerter Verseifungsdauer und/oder
mit einer Kaliumhydroxid-LGsung in einem hohersiedenden
Alkohol vergewissern. Das Verfahren ist nicht auf Substanzen
anwendbar, die mit Kaliumhydroxid neben der Verseifung
weitere Reaktionen eingehen. In Harzidsungen wird verseif-
bares Losemittel mitbestimmt (siehe Erlduterungen).
Sofern nichts anderes festgelegt (z.B. die unter ,Weitere
Normen“ genannten Verfahren zur Bestimmung der
Verseifungszahl) oder vereinbart ist, soll dieses Verfahren
angewendet werden.

2 Begriffe
2.1 Verseifungszahl

Die Verseifungszahl ist eine Kennzahl, die ausdriickt, welche
Menge Kaliumhydroxid in mg fiir die Verseifung von 1 g der
zu untersuchenden Probe erforderlich ist.

2.2 Verseifung

Unter Verseifung im Sinne dieser Norm wird die Bildung
von Alkalisalzen verstanden, gleichgiiltig, in welcher Form
die entsprechenden Séuren vorgelegen haben.

3 Probenahme

Die Probenahme wird je nach Zustand des zu priifenden
Erzeugnisses nach DIN V 53 242 Teil 1 in Verbindung mit
DIN 53 242 Teil 2, Teil 3 oder Teil 4 durchgefiihrt.

4 Anzahl der Bestimmungen
Die Verseifungszah! wird mindestens zweimal bestimmt.

5 Geréat

200- bis 300-ml-Kolben aus Glas der hydrolytischen Klasse 1
nach DIN 12 111, enghalsig, mit Normschliff

RiickfluBkiihler mit Normschliff

Biirette nach DIN 12 700 Teil 1 oder Motorkolbenbiirette
Analysenwaage3)

Heizvorrichtung

Gegebenenfalls:

Magnetriihrer

Ersatz fir Ausgabe 11.75

Vorrichtung zur potentiometrischen Titration wie pH-MeB-
gerdt oder SpannungsmeBgerdt mit Glaselektrode und
Bezugselektrode (sieche auch DIN 19 260, DIN 19 263,
DIN 19 264), auch als EinstabmeBkette.

Kaliumhydroxid-Lésung, ¢(KOH) = 0,5 mol/l, in Ethanol
oder 2-Propanol
Salzséure, ¢ (HCl) = 0,5 mol/l, wéBrig
Salzséure, ¢ (HCl) = 0,5 mol/l, alkoholisch-w&Brig. Der Inhalt
einer fiir die Herstellung von 1000 ml wéBriger Salzséure,
c(HCI) = 0,5 mol/l, vorgesehenen Ampulle (etwa 70 ml)
wird mit etwa 130 ml Wasser in einen 1000-ml-MeBkolben
gespiilt. AnschlieBend wird mit Ethanol oder 2-Propanol bis
zur Marke aufgefiillt. Der Titer muB téglich eingestellt werden.
Anmerkung: Bei der Bestimmung der Verseifungszahi
von Olen und Ldsemitteln kann auch mit wéBriger
Salzsdure titriert werden. Diese ist immer dann
vorzuziehen, wenn bei der Riicktitration keine
wesentlichen Triibungen auftreten.
Phenoliphthalein-Losung, 1% (Massenanteil) in Ethanol
Thymolphthalein-Lésung, 1% (Massenanteil) in Ethanol
Toluol oder ein anderes geeignetes unverseifbares Lose-
mittel oder Losemittelgemisch

7 Vorpriifung

Zur Priifung, ob die Verseifungszahl nach Abschnitt 8
bestimmt werden kann, werden durch Verlangern der Ver-
seifungsdauer auf mindestens die doppelte Zeit und/oder
durch Verwendung einer Kaliumhydroxid-Losung in einem
deutlich hdhersiedenden Alkohol als Ethanol, z. B. einem
Ethylenglykolether mit einer Siedetemperatur zwischen
135 °C und 200 °C, die Verseifungsbedingungen verschérft.
Dadurch wird festgestellt, ob nach Abschnitt 8 der Endwert
erhalten wird oder welche Verseifungsbedingungen zum
Erreichen eines Endwertes notwendig sind. Ist auch bei
verschirften Verseifungsbedingungen kein Endwert zu
erreichen, so muB das anzuwendende Verfahren vereinbart
werden (siehe Erlduterungen). Eine Verlédngerung der Ver-
seifungsdauer und die Verwendung eines anderen Alkohols
als Ethanol sind im Priifbericht anzugeben.

8 Durchfiihrung

Die Einwaage der Probe richtet sich nach der zu erwartenden
Verseifungszahl (Richtwerte siehe Tabelle). Sie soll so
gewahit werden, daB nicht mehr als die Hélfte der zugegebe-
nen Kaliumhydroxid-Losung bei der Verseifung verbraucht
wird (Verbrauch a mindestens 12,5 ml).

1) Begriff Lésemittel siehe DIN 55 945

2) Begriffe Natur- und Kunstharz sowie Weichmacher siehe
DIN 55 947

3) Begriff Analysenwaage siehe DIN 8120 Teil 1
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Anmerkung: Vor der potentiometrischen Titration ist rasch

Verseifungszahl Einwaage auf Raumtemperatur abzukiihlen oder eine Hoch-
mg KOH/g g temperatur-Elektrode zu verwenden. Langsame
" Potentialeinstellung, die das Ergebnis verfilscht,
bis 10 20 kann auf einer Verunreinigung von Oberfiiche und
N N Diaphragma oder aligemein auf einer Alterung der
liber 10 bis 20 10 Glaselektrode beruhen. Die Glaselektrode muB daher
- ) grindlich gereinigt werden (Losemittel, Saure,
liber 20 bis 50 5 Wasser), oder sie muB durch eine neue Elektrode
- ] ersetzt werden.
iber 50 bis 100 25
iiber 100 bis 200 15 9 Auswertung
{iber 200 bis 300 1 Die Verseifungszaht wird nach folgender Gleichung
berechnet:
ber 300 bis 500 05 Verseifungszahl = b-a-2805
E
iber 500 02

Hierin bedeuten:

a Verbrauch in ml an Salzsdure,
¢ (HCl) = 0,5 mol/l, bei der Titration der Probe

Die Probe wird auf 0,001 g eingewogen (Einwaage E) und
gegebenenfalls in einer abgemessenen Menge Toluol oder

eines anderen geeigneten, unverseifbaren Losemittels oder b Verbrauch in ml an Salzsdure,
Lésemittelgemisches geltst, wobei Erwdrmung (RiickfluB- ¢(HCl) = 0,5 mol/l, beim Blindversuch
kiihler) notwendig sein kann. Nach Zugabe von 250 ml E Masse, in g, der Probe
Kaliumhydroxid-Lésung wird der Kolbeninhatt 1 h auf 2805 Faktor zur Umrechnung von ml Salzsiure,
der Heizvorrichtung unter RiickfluB auf Siedetemperatur ¢(HCl) = 0,5 mol/l, in mg KOH

gehalten. Danach wird, chne abzukiihlen, nach Zugabe von
3 Tropfen Phenolphthalein- oder Thymolphthalein-L&sung
mit Salzséure, ¢ (HCl) = 0,5 mol/l, bis zum Umschlagpunkt 10 Priifbericht
titriert (Verbrauch a). In allen Zweifelsféllen, z.B. bei " . . .
unscharfem Umschlagpunkt, muB potentiometrisch auf den E:{h;;zzb.encht muB mindestens die folgenden Angaben
Wendepunkt der Potentialkurve titriert werden. Bezei .h d dften E )
Anmerkung: Es ist darauf zu achten, daB vor oder wéhrend a .ezelc .nung. es ge.pru en r.zeugmsses,

der Titration keine Fallungen auftreten. Gegebenen- b) einen Hinweis auf diese Norm;

falls sind sie durch Wasser oder Lésemittel in Lésung ) Verseifungszahl auf drei Ziffern, jedoch héchstens eine

zu bringen. Dezimale gerundet (Einzelwerte, Mittelwert), mit Angabe,

In gleicher Weise, jedoch ohne Probe, wird ein Blindversuch ob ;:‘otentiometrisch oder gegen welchen Indikator titriert
wurde;

durchgefiihrt (Verbrauch b), bei dem Art und Menge der
Losemittel dem Hauptversuch entsprechen miissen. d

Bei der Bestimmung der Verseifungszahl von niedrigsieden-

alle vereinbarten Einzelheiten und Abweichungen von
dem festgelegten Verfahren;

=

den Losemitteln ist darauf zu achten, daB beim Einwiegen und e) Priifdatum.

bei der Durchfiihrung Verluste durch Verdunstung vermieden

werden. Das kann z.B. durch Einwiegen in die vorgelegte

Kaliumhydroxid-Lésung und durch Verseifung bei niedriger 11 Prézision des Verfahrens

Temperatur, gegebenenfalls bei Raumtemperatur, erreicht Dadie Prézision des Verfahrens zu stark von der Art der Probe
werden. Dabei ist die notwendige Verseifungsdauer durch abhangig ist, kdnnen keine allgemeinen Angaben gemacht
Vorpriifung nach Abschnitt 7 zu ermitteln. werden.
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